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RESUMEN.

En la actualidad uno de los principales materiales para la adicion de cemento
portland es la puzolana, material que finamente dividido junto con la mezcla intima
de cemento aporta e incrementa caracteristicas cementantes, resultado de una
reaccion o actividad puzolanica que da lugar a la formacion de compuestos
estables poco solubles en agua, desarrollando asi resistencia por endurecimiento
hidraulico.

La silice en fase amorfa es el compuesto quimico principal y responsable del indice
de actividad puzolanica.

El presente trabajo esta dedicado a describir un modelo para estimar la actividad
puzolanica por correlacion entre difractometria-fluorescencia de rayos X junto con
los valores obtenidos con el método del cemento.

Este modelo permitira efectuar un control en linea, mejorar la calidad en el ingreso
y recepcion de puzolanas utilizadas para la produccion de cemento portland
puzolanico, asi como el tiempo de analisis proporcionando una determinacion
cualitativa y cuantitativa de este componente, ya que los métodos existentes exigen
esperar 28 dias para determinar si una puzolana presenta las caracteristicas
puzolanicas adecuadas.

Palabras claves: Puzolana, silice, actividad puzolanica, cemento, fluorescencia de
rayos X, difraccion de rayos X, modelo.
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ABSTRACT.
Currently one of the main materials for the addition of portland cement is the
pozzolan, finely divided material together with the intimate mixture of cement
provides cementitious and increases, resulting in a pozzolanic reaction or activity
that results in the formation of compounds sparingly soluble in water stable and
hydraulic hardening developing resistance.

The amorphous silica phase is the main chemical responsible pozzolanic activity
index.

The present work is devoted to describe a model to estimate the pozzolanic activity
correlation between diffraction-XRF with the values obtained with the method of
cement.

This model will carry out an online quality improvement in income and receipt of
pozzolans used for the production of portland cement pozzolan and analysis time
providing a qualitative and quantitative determination of this component because
existing methods require wait 28 days to determine whether a pozzolan presents
characteristics suitable pozzolanic.

Keywords: pozzolan, silica, pozzolanic activity, cement, XRF, XRD, model.
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FUNDAMENTACION DEL PROYECTO.
1.1 INTRODUCCION.

En la actualidad la tecnologia de cementos continda evolucionando en busqueda de
materiales que permitan reemplazar al clinker en la fabricacion de cementos
adicionados, convirtiéndose asi en materia de estudio para las industrias
cementeras.

Entre los principales beneficios y causas de una mayor utilizacién de este tipo de
materiales alternativos tenemos:

e Incremento de capacidad de produccion al reducir el factor clinker/cemento.

e Reduccién de emisiones de CO, contribuyendo al cuidado ambiental,
disminuyendo asi el calentamiento global por disminucién del efecto
invernadero.

e Permite mejorar las propiedades especificas de los cementos, para ser
utilizados en aplicaciones especiales como menor calor de hidratacién, mayor
resistencia a los sulfatos, mayor resistencia a las reacciones alcali-
agregados, disminucion la permeabilidad.

En la industria cementera GUAPAN, la mezcla intima entre cemento portland y
puzolana (material de adicién alternativo) en dosificacion (% P/P) dentro de los
limites permitidos, facilita obtener un cemento hidraulico compuesto que cumple
con la norma técnica ecuatoriana INEN 490, donde el producto final obtenido se
define como cemento portland puzolanico tipo IP.

Siendo la puzolana un material siliceo, silico-aluminoso, usado como material
alternativo en la fabricacibn de este tipo de cemento, aporta propiedades
cementantes al producto final; por tanto es indispensable realizar analisis vy
evaluacion de uno de los factores responsables de este aporte, la actividad
puzolénica, la misma que sera determinada mediante un modelo entre la difraccion
y fluorescencia de rayos X (métodos de analisis quimico y mineral6gico) por
correlacion con el método del cemento (método mecénico-indice de actividad
puzolanica).

El presente trabajo esta destinado a describir el método para estimar la actividad
puzolanica de un material por Rayos X, obteniendo resultados de forma rapida, de
manera que nos permitan efectuar el control en linea en el ingreso y recepcién de
materias primas utilizadas para la produccion de cemento portland puzolanico, ya
gue los métodos existentes exigen esperar 28 dias para determinar si un material
presenta las propiedades puzolanicas adecuadas.

Molina Larrea Francisco Xavier.
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1.2PRESENTACION DEL TEMA.

El incremento permanente de los costos de producciéon en las empresas de
fabricacion de cemento, asi como la disminucién creciente de los recursos naturales
entre los que se encuentra la materia prima para la produccion de cemento, ha
hecho que estas industrias consideren seriamente dedicar parte de sus recursos a
las tareas de investigacion de nuevas alternativas en la produccién de cemento,
esto también esta ligado a cumplir acuerdos ambientales para la reduccion de las
emisiones de CO, debido a la descomposicion de los Carbonatos.

En la etapa final del proceso de fabricacion del cemento (molienda de cemento) es
de mucha importancia la investigacion de las bondades de los materiales que
pudieran ser alternativos en la adicion del cemento a fin de lograr la reduccion de los
costos de fabricacion, sin que se alteren las condiciones y caracteristicas del
producto final.

Actualmente la planta Industrial Guapén, perteneciente a la Unién Cementera
Nacional, ubicada en la ciudad de Azogues, Parroquia Guapan, utiliza un proceso
de produccion de cemento en funcionamiento de lalinea 1100 t/dia (via seca); en
el cual se usa como materiales alternativos yeso y puzolana en las etapas finales
requiriendo  cantidades considerables para satisfacer sus necesidades de
funcionamiento.

Dicha industria cementera a través de estos ultimos afios ha venido acelerando la
reduccion de la disponibilidad de materias primas tradicionales. Esto también se ha
ratificado en el pais y el mundo, ya que durante este tiempo, los precios de éstas asi
como su disponibilidad tienen una marcada tendencia hacia el la disminucion y
desgaste ambiental de los diferentes abastecimientos de materia prima como es el
caso de la puzolana.

El uso de las puzolanas en la fabricacion de cemento no es nuevo y data del siglo
pasado con notables resultados tanto en la calidad de los cementos producidos asi
como en la rentabilidad de las empresas que lo usan, donde segun la norma INEN
(490:2011, p.4) “el cemento portland puzolanico tipo IP debe ser un cemento
hidraulico, en el cual el constituyente puzolana se encuentra hasta 40% en masa del
cemento compuesto”.

Con lo mencionado en la introduccion de este trabajo, la puzolana es un material
que por si solo casi no presenta propiedades cementantes, sin embargo, en
reaccion con el cemento, aporta estas caracteristicas ademas de propiedades de
resistencia a la compresion a edades mayores a los 14 dias, y disminucién del
efecto de componentes nocivos como la cal libre producto de una reaccion
incompleta en el proceso de clinkerizacion.

Molina Larrea Francisco Xavier.
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El indice de actividad puzolanica es la variable que permite clasificar a una puzolana
para ser aprovechada en el proceso de produccidon de cemento, valor que
internacionalmente se considera como minimo en un 75%*. Los métodos fisico-
mecanicos existentes para la determinacion de este indice exigen esperar 28 dias
a partir de la realizacion del ensayo expresado en la norma INEN 490, para
estipular si un material presenta las propiedades puzolanicas aceptables para su
uso. Esta situacion no permite efectuar controles inmediatos durante el proceso de
explotacion en la cantera, recepcion de materias primas, ni durante la molienda.

Siendo asi, es importante contar con un modelo y/o aplicacibn que permita
relacionar los resultados de andlisis por difractometria y fluorescencia de rayos X,
con las técnicas fisicas contempladas en la NTE INEN 490:2010, en una
optimizacién de tiempo que a su vez haré posible agilitar criterios de decision en la
compra y uso adecuado de puzolanas.

El estudio tuvo lugar en la Planta Industrial Guapan, perteneciente a la Unién
Cementera Nacional —U.C.E.M, en el laboratorio de Control de Calidad, con el uso
de equipos y las técnicas de analisis modernas con la que se cuenta en la
actualidad para monitorear la calidad de sus productos.

1.3 OBJETIVOS.

1.3.1 Objetivo general.
Desarrollar una aplicacion y modelo matematico para la determinacion de la
actividad puzolanica por correlacién entre Difractometria, Fluorescencia de Rayos X
y el método del cemento en la planta industrial Guapan.

1.3.2 Objetivos especificos.

e Optimizacion de tiempo y recursos en la determinacion de la actividad
puzolanica.

e Determinar las caracteristicas fisico-quimicas de las puzolanas que son
usadas en la fabricacién de cemento en la planta industrial Guapan.

' INEN 490 TABLA 3, p 7: REQUISITOS PARA PUZOLANA PARA USO EN CEMENTOS COMPUESTOS Y PARA
ESCORIA PARA USO EN CEMENTOS PORTLAND CON ESCORIA DE ALTOS HORNOS TIPO IS(<25) Y CEMENTOS
COMPUESTOS TERNARIOS TIPO IT (S<25)

Molina Larrea Francisco Xavier.
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GENERALIDADES DE LAS PUZOLANAS COMO MATERIALES ALTERNATIVOS
EN LA FABRICACION DE CEMENTO.

Los materiales puzolanicos son sustancias naturales o industriales de composicién
silicea o silico-aluminosa, o0 una combinacion de ambas. Aunque las cenizas
volantes y el humo de silice tienen propiedades puzolanicas, estos materiales estan
contemplados en otros apartados.

2.1 DEFINICION DE PUZOLANA. ?

Material siliceo-aluminoso, el cual por si mismo posee poco 0 ningun valor
cementante, pero que en forma finamente dividida y en presencia de humedad,
reacciona quimicamente con el hidroxido de calcio a temperatura ambiente para
formar compuestos que poseen propiedades cementantes.

La puzolana o ceniza volcanica es un material generalmente de origen natural,
usado en la fabricacion de diferentes tipos de cementos como material alternativo,
tal es el caso como adicion de cemento portland en determinadas proporciones
aportando alguna cualidad positiva y mejorando alguna de las caracteristicas o
propiedades de este material.

2.2 CLASIFICACION DE LAS PUZOLANAS.

El material puzolanico (puzolanas) se pueden clasificar de acuerdo a su naturaleza
en:

e Puzolanas naturales.
e puzolanas artificiales.

2.2.1 Puzolanas naturales.

Materiales de origen volcanico, materia sedimentaria de origen animal o vegetal de
composicién quimica mineralégica adecuada®, donde la proporcién de cal CaO
reactivo de la puzolana natural es insignificante.

Entre algunos ejemplos de puzolanas naturales se pueden citar:

2.2.1.1 Tierra de diatomeas.
Polvo silicio blanco y fino que se encuentra compuesto casi en su totalidad por
restos de diatomeas (algas fluviales marinas microscépicas con paredes silicicas).

2 PUZOLANA, NTE INEN 151:2010, Tercera Revisién, 2010 — 01.
* Ver propiedades fisicas de puzolanas.
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2.2.1.2 Toba volcénica.

Tipo de roca pulverizada proveniente de ceniza o arena volcanica, sedimentada en
las faldas de un volcan y compactada por su propio peso conjuntamente con la
accion del agua.

2.2.1.3 Puzolana natural calcinada.
Las puzolanas naturales calcinadas son materiales de origen volcanico, arcillas,
esquistos” o rocas sedimentarias activadas por algin tratamiento térmico natural.

2.2.2 Puzolanas artificiales.
Materias tratadas y subproductos de fabricacion industrial, muchas de ellas
definidas como las escorias de la metalurgia de cobre (Cu), plomo (Pb), y de
ferroaleaciones, las cuales deben cumplir las siguientes especificaciones:
 Su contenido en silice reactiva® no debe ser inferior al 25 %.
¢ No contener sustancias nocivas en proporciones tales que puedan afectar
desfavorablemente a las propiedades y comportamientos de los
conglomerados de cemento frescos y endurecidos, por acciones de tipo fisico
y quimico (hidraulicidad, trabajabilidad, retencion de agua, capilaridad,
permeabilidad, retraccion, fisuracion, corrosion de armaduras, demanda de
agua, etc.).

Entre varios ejemplos de puzolanas artificiales podemos mencionar:

2.2.2.1 Puzolana de arcilla cocida.
Esta puzolana se obtiene al cocer la arcilla y pulverizarla finamente bajo sus
respectivas especificaciones industriales.

2.2.2.2 Cascote.
Puzolana obtenida por la rotura de ladrillo, el mismo que contiene un granulado
grueso y que al ser pulverizado posee actividad puzolanica.

2.3 CLASIFICACION DE LOS COMPUESTOS DE PUZOLANA.

4Esquistos: Roca sedimentaria terrosa de grano fino, compuesta de arcilla endurecida y caracterizada por una
estructura de ldminas delgadas, lo cual le diferencia de la arcilla comun. Generalmente es mas dura que la
arcilla y tiene menor tendencia a hidratarse en contacto con el agua” (NTE INEN 491, 1980-10, p.1).

>Silice reactiva: El diéxido de silicio (SiO,) reactivo se define como la proporcion de SiO,, que después de la
disolucion acida con acido clorhidrico (HCI) se disuelve cuando se lleva a ebullicion en una disolucién de
hidréxido de potasio (KOH). La cantidad de SiO, reactivo se determina restando del SiO, total, el SiO,
contenido en el residuo insoluble, después de los ataques anteriores, estando ambos referidos a muestra seca.

Molina Larrea Francisco Xavier.
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De acuerdo al porcentaje de puzolana presente en un compuesto, se tiene una
amplia categorizacion, valores que varian parcialmente de acuerdo a diferentes
autores. Las siguientes definiciones estan referidas segun la Norma técnica
ecuatoriana INEN (491, 1980-10):

2.3.1 Cemento portland puzolanico.

Mezcla intima de cemento Portland y puzolana fina, con un contenido de puzolana
menor del 20% en masa. Este cemento no satisface necesariamente el requisito del
coeficiente puzolanico establecido en la norma INEN 490.

2.3.2 Cemento Puzolanico.

Mezcla de clinker de cemento Portland y puzolana, intimamente molido, con la
posible adicion de sulfato de calcio, constituyendo la puzolana mas del 20% y
menos del 50% de la mezcla, en masa.

2.3.3 Mezcla de cal-puzolana.

Mezcla de cal y puzolana, elaborada en una proporcion especifica.

2.3.4 Hormigoén de cal-puzolana.

Hormigdn que tiene como aglomerante una mezcla de cal-puzolana.

2.3.5 Hormigén de cemento puzolanico.

Hormigdon que contiene puzolana en lugar de una parte de cemento, siendo el
contenido en puzolana mayor del 10% de la masa combinada de cemento mas
puzolana.

2.4 PRINCIPALES YACIMIENTOS Y PROVEEDORES DE PUZOLANA DE LA
INDUSTRIA GUAPAN.

Al ser el Ecuador una region montafiosa debido a su formacion geoldgica poseedora
de una gran cantidad de volcanes, muchos yacimientos de puzolanas naturales se
pueden encontrar en los alrededores de los volcanes mas activos del Ecuador.

Entre los principales yacimientos y proveedores que se encuentran en nuestra
region y que han sido utilizados en la fabricacién de cemento dentro de la industria
Guapan se mencionan:

UBICACION GEOGRAFICA
Distancia
Mineral u&“;:::‘;f:"ﬂ Cantera | ,-Y9%7% | \onGiTup | Lamup | S0l
(Km)
Puzolana SI0-AlO, Sr. Malo Challuabamba [2°51'8.28" 8 78°532542° 0 19
Puzolana Si0-ALO, Guapan Deleg 24717 10° S 78°55'3288" O 245
Puzolana Si0.ALO, Latacunga |Latacunga 0°20'47 14" 8 78°30'58, 59" O 362

Molina Larrea Francisco Xavier.
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Fuente: Departamento de Calidad de la planta industrial Guapan.

2.5 MATERIAS PRIMAS UTILIZADAS EN LA FABRICACION DE CEMENTO.

La fabricacion del cemento portland puzolanico de tipo IP la industria Guapan hace
uso de diferentes materiales usados para la fabricaciéon del mismo, a continuacién
se realizara una descripcion general de términos y definiciones de cada uno de los
materiales que intervienen en la elaboracién de este producto:

2.5.1 Caliza.

Componente calcareo que contienen mas de 75% de CaCOs;. Entre los cuales se
puede mencionar a la caliza de alto grado, caliza, caliza margosa. Dentro de la
fabricacion de cemento se pretende contar con calizas con un contenido de 80% a
85% de CaCOs3;, ya que con estas caracteristicas se confiere mayor facilidad en la
molturabildad y homogenizacion.

2.5.2 Arcilla.

Componente arcilloso que contiene silice SiO, alrededor del 60%, aluminio, hierro.
Los mas utilizados en la fabricacion de clinker son la marga, marga arcillosa, arcilla
margosa Yy la arcilla.

2.5.3 Yeso.
Nombre general que se da a un material compuesto esencialmente por sulfato de
calcio en uno o mas de sus estados hidratados y que son utilizados como aditivos
para alterar caracteristicas del cemento.
Entre los diferentes tipos de estados hidratos del sulfato de calcio se puede
mencionar:

e Anhidrita (CaSO,).

e Yeso (CaS04.2H,0).

e Hemidrato (CaS04.1/2H,0).

2.5.4 Clinker de cemento Portland.®
Clinker parcialmente fusionado por un proceso de calcinacion que consiste
predominantemente de silicatos calcicos hidraulicos cristalinos.

2.5.5 Puzolana.
Material descrito en el numeral 2.1 de este texto.

2.5.6 Cemento Portland.’
Cemento hidraulico producido por pulverizacibn de clinker, consistente
esencialmente de silicatos calcicos hidraulicos cristalinos y gue usualmente contiene

®CLINKER DE CEMENTO PORTLAND, NTE INEN 151:2010, Tercera Revisién, 2010 —01.
7 CEMENTO PORTLAND, NTE INEN 151:2010, Tercera Revisién, 2010 — 01.

Molina Larrea Francisco Xavier.
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uno o mas de los siguientes elementos: agua, sulfato de calcio hasta 5%, piedra
caliza y adiciones de proceso.

2.5.7 Cemento Portland puzolanico.?

Cemento hidraulico consistente en una mezcla intima y uniforme de cemento
Portland o cemento Portland de escoria de altos hornos y puzolana fina, producido
por molido conjunto de clinker de cemento Portland y puzolana; por una mezcla de
cemento Portland o cemento Portland de escoria de altos hornos y puzolana
finamente dividida o una combinacion de molido conjunto y mezclado, en el cual, la
cantidad del componente puzolana esta dentro de limites especificados.

2.6 PROCESO DE PRODUCCION DE CEMENTO PORTLAND PUZOLANICO
TIPO IP EN LA INDUSTRIA GUAPAN.

En la planta industrial de Guapan la produccién de cemento cumple con un proceso
continuo de multiples etapas desde la explotacion de materias primas hasta su
ensacado Yy distribucion, donde la fabricaciéon del mismo se realiza por un proceso
tecnolégico de via seca.

El proceso tecnoldgico esta dividido en ocho etapas:

Explotacion.

Trituracion.

Almacenamiento y Pre-homogenizacion.
Molienda de crudo.

Homogeneizacion y pre-calcinacion.
Clinkerizacion.

Molienda de acabado.

Empaque / despacho.

© NGO WNE

2.6.1 Explotacion.
La explotaciébn de materias primas necesarias para la produccion de cemento son
extraidas de los yacimientos de roca caliza, arcilla y arena ferrosa.

Los materiales mas utilizados como componentes calcareos son la caliza de alto
grado, caliza, caliza margosa. De preferencia se pretende contar con calizas con un
contenido entre 80- 85% de CaCO3, ya que es mas facil triturar y homogenizar
(CaCOa3 dispersa en la caliza) y, por tanto, requiere de menos material arcilloso para
formar la mezcla cruda de cemento.

® CEMENTO PORTLAND PUZOLANICO, NTE INEN 151:2010, Tercera Revisién, 2010 — 01.
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FIGURA 1. Imagen de los principales materiales para elaboracién de cemento (caliza).
Fuente: Cantera-planta Industrial Guapan.

2.6.2 Trituracion.

Proceso que realiza primera disminucion de tamafio de materia prima traida desde
las respectivas canteras. El equipo que interviene en este proceso dentro de la
industria es una trituradora de martillos de un solo paso de capacidad de 500 t/h
para una caliza de 8% de humedad maxima. El material entra al triturador con
dimensiones aproximadas de 1200 x 900 x 700 mm y sale con 95% de reduccion
de tamafio menor a 25 mm. Posterior a la trituracion del material éste es
transportado por medio de bandas transportadoras hasta el hall de almacenamiento
y pre-homogenizacion de este material.

FIGURA 2. Imagen del Triturador de martillos. Imagen del area de trituracion de materia prima.
Fuente: Planta industrial Guapan.

2.6.3 Almacenamiento y pre homogenizacion.

En esta area de almacenamiento la maquinaria utilizada pre-homogeniza el material
por medio del método CHEVRON, donde el material llega a un ducto vertical que
descarga la caliza triturada a una banda de apilonamiento circular que tiene la
capacidad de girar para la correcta formacion de la pila y para definir el crecimiento
vertical de la pila. La segunda etapa de pre-homogenizacion consta de un rascador
gue tiene movimiento transversal y longitudinal que permite mezclar y recuperar las
calizas hacia una cadena de paletas sin fin para luego enviar a través de

Molina Larrea Francisco Xavier.
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alimentadores vibratorios y banda transportadora las calizas pre-homogenizadas al
proceso de molienda fina. Este proceso pretende realizar una mezcla para la
disminucién de la desviacion estandar de las variables de calidad tanto en su
granulometria como en el porcentaje de CaCOs.

FIGURA 3. Diagrama del proceso de pre homogenizacion.
B8: Banda transportadora; C1: Apilador y rastrillo mezclador de caliza triturada. C2: Recuperador de
calizas de la pila; C3-C3B: Alimentadores vibratorios de material C5: Banda transportadora de
calizas a la molienda
Fuente: Lloret, F. (2012). Apuntes asignatura Tecnologia de Cementos (modulo 1).Ecuador: Universidad de
Cuenca.

FIGURA 4. Imagen del area de pre-homogenizacidn de calizas trituradas.
Fuente: Planta Industrial Guapan.

2.6.4 Molienda de Crudo.

La trituracion del material procedente de la pre-homogenizacion pasa a un sistema
de molienda horizontal de bolas, circuito cerrado con camara de secado y dos
camaras de molienda y descarga central, con una capacidad de 90 t/h. Para el
secado de este material es aprovechado el calor desprendido en el pre-calentador
del horno rotatorio.

El circuito cerrado utiliza un elevador de cangilones para transportar el material
desde la descarga del molino hasta un separador, equipo en el que las particulas

Molina Larrea Francisco Xavier.
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finas son separadas por accion centrifuga y enviadas al sistema de transporte
neumatico hasta los silos de homogenizacion; las particulas gruesas regresan a la
segunda camara de molienda.

FIGURA 5. Imagen del area de molienda de crudo.
Fuente: Planta Industrial Guapan.

2.6.5 Homogenizacion y pre-calcinacion.

El polvo de crudo llega a los silos de homogenizacion realizando esta accion por
medio de aire comprimido el cual es inyectado a impulsos para la generacion de su
movimiento interno. Los silos tienen una capacidad de 2340 m®.

Luego de homogenizado el material se da paso hacia los silos de almacenamiento
con una capacidad de 4540 m?, donde la harina cruda debe contar con el porcentaje
de CaCO3 dentro de los limites establecidos por la fabrica para ser llevados al pre-
calentador ciclénico del horno.

El pre-calentador cuenta con 4 etapas, trabajando a una temperatura superior a
750°C en la parte inferior de la torre y 300°C en la parte mas alta de la misma,;
donde el material fino ingresa por intermedio de un elevador de cangilones por la
parte superior de la torre, y se va calentando en contacto con los gases calientes
del horno en un proceso a contracorriente a medida que desciende por cada etapa
hasta lograr su pre descarbonatacion.

Molina Larrea Francisco Xavier.
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FIGURA 6. Imagen de los silos de Crudo. Imagen del pre-calentador del horno.
Fuente: Planta Industrial Guapan.

2.6.6 Clinkerizacion.

El proceso de Clinkerizacion en la planta industrial Guapan tiene lugar en el horno
rotatorio, con una capacidad de produccion de 1100 t/dia de clinker para cemento.
El horno se encuentra revestido interiormente con material de calidad refractaria de
acuerdo al area de calentamiento.

La temperatura en el proceso de Clinkerizacion es de 1350 °C en la zona mas
caliente del horno, luego de la reaccion y coccién de la harina cruda asi como sus
transformaciones fisicas y quimicas el clinker producido sale del horno a una
temperatura 1000 °C aproximadamente.

El clinker producido pasa por un enfriador bajando la temperatura del material a 90-
100 °C y se fragmenta en un triturador de rodillos de clinker para clasificar su
tamano. Posteriormente este material es transportado a un hall de clinker cubierto
donde es almacenado.

FIGURA 7. Imagen del quemador de horno para la combustién. Imagen del horno rotario. Imagen del
enfriador de clinker que sale del horno.
Fuente: Planta industrial Guapan.
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2.6.7 Molienda de Acabado.

Cerca de la finalizar el proceso de elaboracién de cemento portland, se encuentra la
etapa de molienda y acabado, en la cual se dosifican y adicionan materiales en
determinadas proporciones que son molidos conjuntamente con el cemento para
aportar y mejorar caracteristicas asi como propiedades del cemento y la finura del
mismo. Segun las especificaciones de fabrica se pretende tener una superficie
especifica -BLAINE-de 4200 cm?/g.

La dosificacion se realiza en un molino de bolas, la misma que se encuentra
formada por una mezcla entre 65-75% de clinker, 20 - 25 % de puzolana seca, 3-4
% de yeso y un filler calcareo inactivo con una dosificacion de entre 3 a 5 % del total
de la mezcla para obtener como producto final un cemento hidraulico compuesto
tipo IP puzolanico que es el que mayoritariamente elabora la Planta Guapan.

FIGURA 8. Imagen del molino de cemento.
Fuente: Planta Industrial Guapan.

Cabe destacar que la planta industrial Guapan cuenta con un sistema de
tratamiento de secado de puzolana ya que de este proceso (unién intima cemento-
puzolana) dependen también muchas de las caracteristicas y propiedades fisicas
del cemento como son el tiempo de fraguado, falso fraguado, resistencia a la
compresion, superficie especifica etc.

2.6.7.1 Proceso de secado de Puzolana en la Industria Guapén.

El sistema de secado de puzolana esta conformado por un sistema quemador-
secador rotativo, para secar puzolana con alrededor del 12 % de humedad hasta un
rango del 2 al 3 %. Este sistema esta conformado por una banda transportadora que
lleva puzolana humeda hacia el secador de puzolana, quemador, secador rotativo y
un elevador de cangilones que transfiere el material seco al silo de puzolana. El
sistema finalmente cuenta con colector de polvos para evitar polucién.
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FIGURA 9. Imagen del area de secado de puzolana.
Fuente: Planta Industrial Guapan.

2.6.8 Empaque y despacho.

La distribucion y venta de cemento se hace a través de dos areas: el area de
empaque y despacho y el &rea de la distribucion al granel. En la primera area el
empaque y despacho se realiza a través de uno sacos de cemento disefiado y
estructurado bajo las especificaciones de fabrica y bajo el correcto cumplimiento de
la NTE INEN 1902:2012, los cuales son llevados a los vehiculos de despacho por
medio de bandas transportadoras.

El area de distribucién a granel esta a cargo de dos sistemas de alimentacion para
camiones cisterna. El despacho es controlado a la salida del camién por una
balanza electrénica de 80 Toneladas de capacidad.

FIGURA 10. Imagen del &rea de empaque y despacho. Imagen del &rea de distribucion al granel.
Fuente: Planta Industrial Guapan.
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ESTUDIO FiSICO Y QUIMICO DE LAS PUZOLANAS.

Las diferentes propiedades que presentan las puzolanas junto con materiales
cementantes son debido a su composicion y caracterizacion fisico-quimica, puesto
gue por si mismos no endurecen cuando se amasan con agua, pero finamente
molidos y en presencia de agua reaccionan, a la temperatura ambiente, con el
hidréxido de calcio disuelto -Ca(OH),- y forman compuestos de silicato de calcio y
aluminato de calcio capaces de desarrollar resistencia. Estos compuestos son
similares a los que se forman durante el endurecimiento de los materiales
hidraulicos.

La composicién quimica del material puzolanico consta de silice reactiva SiO.° y
oxido de aluminio Al,O3, el resto contiene Fe,O3y otros Oxidos. La proporcion de
oxido de calcio reactivo (CaO) es de poca importancia para el endurecimiento.

Para la elaboracion de materiales cementantes con la adiccion de puzolana, ésta
debe ser preparada correctamente, es decir, debe ser seleccionada,
homogenizada, secada y pulverizada, dependiendo de su estado de produccion o
de suministro.

3.1 CARACTERISTICAS FiSICAS DE LAS PUZOLANAS.

Las puzolanas son materiales de diferentes colores segun sus yacimientos y
composicién quimica; pueden presentar colores rosados, rojizos o plomos. No
presentan olor, son insolubles en agua, presentando un porcentaje de humedad
dependiendo de las condiciones ambientales en el lugar de extraccién (3% -15%)
siendo mas facil su trituracion y molienda cuando estéa seca. Su punto de fusion esta
comprendido entre los 950-1500 °C, dependiendo del tipo de puzolana.

La porosidad de la puzolana puede variar entre el 40 y el 60 % del volumen segun
las granulometrias. Contrariamente a lo que pasa con otros aridos, son los
elementos mas gruesos los que tienen un coeficiente de porosidad mas importante.

Los materiales puzolanicos presentan una densidad menor que el clinker de
cemento portland (2,30 a 2,80 g/ml), por lo que al ser molturadas muy finamente son
mas eficaces para fijar una fuerte proporcion de cal.

Las caracteristicas fisicas de las puzolanas dependen en su gran mayoria de la
composicién quimica de la misma, asi como de su granulometria y la forma que el
material presenta, ya que en su mayor parte esta compuesto por una fase vitrea

%Silice reactiva: El diéxido de silicio (SiO,) reactivo se define como la proporcion de SiO,, que después de la
disolucion acida con acido clorhidrico (HCl) se disuelve cuando se lleva a ebullicion en una disolucién de
hidréxido de potasio (KOH). La cantidad de SiO, reactivo se determina restando del SiO, total, el SiO,
contenido en el residuo insoluble, después de los ataques anteriores, estando ambos referidos a muestra seca.
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(amorfa), siendo su fase cristalina muy pequefia lo que hace que sean materiales de
alta reactividad.

3.2 CARACTERISTICAS QUIMICAS DE LAS PUZOLANAS.

La composicion quimica media de las puzolanas analizadas en este estudio fue
realizada en el Departamento de Calidad de la industria Guapan, obteniendo los
siguientes resultados:

COMPONENTE |Si0, |AlLO, |Fe,0, [cao|[Mgo |50, [Na,0 |K,0 [TiO, [MnO |P,0,
(%) 65,26\ 16,63| 4,70|4,22| 1,75|0,04| 4,88|2,66| 0,58| 0,09| 0,14

TABLA 2. Descripcién porcentual general de lacomposicion quimica de
las puzolanas.

Donde el contenido de silice y 6xido de aluminio alcanzan un porcentaje entre 76%
y 82%, lo cual proporciona un caracter &cido al material y por tanto una gran
afinidad por la cal (hidroxido calcico-ACTIVADOR), dando lugar a la formacion de
compuestos estables, poco solubles en el agua y que poseen caracteristicas
cementantes (capacidad de desarrollar resistencia por endurecimiento hidraulico).

Como ya se menciond anteriormente cuando una puzolana se usa en combinacion
con el cemento portland (fuente de hidroxido célcico) éste reacciona con los
alumino-silicatos presentes en la puzolana formando silicato de calcio y aluminato
de calcio.

La reaccion puzolanica puede representarse mediante:
PUZOLANA + CH + H——» (C-S-H)s
Donde:

e CH: 6xido de calcio hidratado
e H: molécula de agua
e (C-S-H)s: Silicatos de calcio hidratados de estequiometria no definida.

Las propiedades quimicas de los materiales con adiciones puzolanicas, denotan
tres caracteristicas presentes en la reaccidén puzolanica:

1. Una reaccion lenta, contraria a la reaccion de hidratacion del cemento que es

rapida, por tanto, la velocidad de liberacion del calor y el desarrollo de
resistencias seran procesos mas lentos.
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2. Una reaccion que consume hidréxido de calcio en vez de generarlo, lo que es
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importante para la durabilidad de las pastas hidratadas en ambientes acidos.

3. Al producirse en un tiempo posterior, los productos de reaccion rellenan de
forma muy eficiente los espacios capilares que quedan después de la

hidratacion de los componentes del

cemento.

Asi

se mejora

impermeabilidad y la resistencia mecanicas del sistema (Menor porosidad).

3.3 CARACTERISTICAS DE CALIDAD.
En la elaboracion de cemento portland puzolanico tipo IP, la adicion de puzolana

debe cumplir con parametros fisicos y quimicos para ser considerada de calidad.

Las caracteristicas de calidad que se consideran en la industria para las puzolanas
estan contemplados en la INTE INEN 494:1980 “Puzolanas Requisitos”.

3.3.1 Requisitos fisicos.

la

Molina Larrea Francisco Xavier.

. Unidad Min Max METODO DE

REQUISITO ENSAYO

Superficie especifica m” /kg 300 - INEN 196

Indice de alos % 75 - oz

o Con Cemento Portland 28 dias INEN 495

actividad
puzolanica . a lqs | MPa 4 - INEN 496
Con cal 7 dias

Constancia Expansion en autoclave % - 0.5 INEN 200

de volumen
TABLA 3. Requisitos fisicos para puzolanas.
Fuente: NORMA INEN 494: 1980-11.
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3.3.2 Requisitos Quimicos.

. S . T METODO DE
REQUISITO Unidad Min Miax ENSAYO
Oxido de magnesio soluble total % - 5 INEN 497
L o _
Trioxido de azufre ' 3 INEN 497
0 _
Pérdida por calcinacion o 10 INEN 498

TABLA 4. Requisitos quimicos para puzolanas.
Fuente: NORMA INEN 494: 1980-11.

3.3.3 CUMPLIMIENTO DE REQUISITOS Y NORMAS INEN EN LA FABRICACION
DE CEMENTO PORTLAND PUZOLANICO TIPO IP EN LA PLANTA INDUSTRIAL
GUAPAN.

La elaboracion del cemento portland puzolanico tipo IP en la industria de Guapan
esta regido a través de la aplicacion de diferentes procedimientos e instrucciones
en las areas del proceso de produccion, pudiendo asi satisfacer y cumplir con los
requisitos de calidad que se especifican en la Norma INEN 490:2011 (Cementos
Hidraulicos. Requisitos). Su principal objetivo brindar a los clientes la seguridad y
calidad del producto elaborado.

En la ANEXO 1. constan las NORMAS INEN complementarias a la mencionada
anteriormente; en base a las cuales se desarrollan las pruebas y ensayos para
determinar el cumplimiento de requisitos de calidad del producto.

En la actualidad este producto se encuentra dentro de las caracteristicas de calidad
tanto fisicas'® como quimicas®®, siendo asi que la planta industrial Guapan dispone
del Sello de Calidad INEN para su producto.

Asi también la planta industrial Guapan, cuenta con un sistema de calidad propio de
la fabrica, en el cual se encuentran definidos y desarrollados procedimientos e
instructivos para el control de actividades, pruebas y ensayos en el Departamento
de Control de Calidad. Todos estos instructivos han sido desarrollados por el
personal de este departamento, siendo revisados por el jefe a cargo y aprobados

'9ANEXO 1: NTE INEN 490:2011 quinta revisién “CEMENTOS HIDRAULICOS COMPUESTOS. REQUISITOS”, p5,
p6.
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por el representante de la Direccion tomando en consideracion los aspectos
contemplados en las Normas que regulan la calidad del producto.

El contenido de cada uno de estos documentos contempla:

e Proposito.

e Alcance.

e Definiciones.

e Equipo necesario.

e Procedimiento.

e Calculos.

e Registro y reporte de resultados.

En el ANEXO 2. Se detallan la identificacion y titulo de cada uno de los instructivos
del Manual de Calidad con el que se desarrollan las pruebas y ensayos en el
departamento de control de calidad.

3.4 EVALUACION DE LA ACTIVIDAD PUZOLANICA.

Una de las propiedades mas importantes en el uso y aplicacion de puzolana en
cementos hidraulicos es su indice de actividad o grado de reactividad, el cual esta
definido como la capacidad y velocidad de reaccion que tiene la puzolana (silice)
con hidréxido de calcio para formar compuestos cementantes. Estos compuestos
tienes caracteristicas insolubles y propiedades hidraulicas.

El grado o indice de reactividad puzolanica depende de muchos factores, tales
como su estructura quimica y morfolégica, en donde su factor determinante es el
contenido de fase amorfa.

La actividad puzolanica depende de la relacion entre cemento y puzolana de la
mezcla, temperatura de reacciony el grado de finura (superficie especifica) ya que
al ser finamente dividida y la gran porosidad que presenta el material aumenta la
superficie de contacto con la cal.

En efecto con lo anteriormente descrito en el numeral 3.2 “caracteristicas quimicas
de las puzolanas”, se tiene que los silicatos de calcio hidratados formados son los
materiales con caracteristicas cementantes™ que hacen posible que exista un grado
o indice de actividad de este compuesto al estar como adicién con el cemento,
donde la reaccién quimica entre las particulas de puzolana y de hidréxido de calcio
presentan dos efectos fisicos en su porosimetria'?, estos efectos son:

11 . s s .. s .
Reaccidn quimica de las puzolanas, base de la actividad Puzolanica.
12 . , . . .y ~
Porosimetria: distribucion del tamafio de poro.
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34



&

L T

g

mieF

UNIVERSIDAD DE CUENCA

¢ Refinamiento de tamafio de poro.
¢ Refinamiento de tamafo de grano.

3.4.1 Refinamiento de tamafio de poro.

Es el proceso de transformacion de un sistema que contiene grandes cavidades
capilares en un producto micro poroso que contiene numerosos poros finos. Para
este caso de aplicacion esta producido por la formacién de productos de hidratacion
secundarios que tienden a rellenar las grandes cavidades capilares (principalmente
silicatos de calcio hidratados) alrededor de las particulas de puzolana, los mismos
gue son de baja densidad (FIGURA 11.).

28 DaAav¥sS 90 DAYS I\ YEAR

Q.8 |-

MERCURY PENETRATION YOLUME, ¢t /cc

[ <as & soa-io0oo A
7] as-500 A P - 1000 A
FIGURA 11. Cambios, En Funcién Del Tiempo, En La Distribuciéon Del Tamafio De Poro De Pastas De
Cemento Con Contenido Variable De Puzolana
Fuente: Anénimo. http://www6.uniovi.es/ usr/fblanco/Tema7.CEMENTOS.R.pdf

3.4.2 Refinamiento De Tamainio De Grano.

Proceso de transformacion de un sistema que contiene granos grandes de un
componente en un producto que contiene los granos mas pequefios. Por lo que, la
nucleacion del hidroxido de calcio alrededor de finas particulas de puzolana
reemplazan a grandes y orientados cristales de hidréxido de calcio (FIGURA 12).

Aggregate

Precipitates impermeable
of C-S-H and caleium aluminates
(pozzolanic reaction)

Products of hydration (pozzolana)
of Portland cement
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FIGURA 12. Cambios, en funcién del tiempo, en la distribucidn del tamafio de grano de pastas de
cemento con adiccidon de puzolana.
Fuente: Anonimo. http://www6.uniovi.es/usr/fblanco/Tema7.CEMENTOS.R.pdf

Estos dos procesos fortalecen la impermeabilidad y durabilidad, permitiendo asi el
aumento en la resistencia de la pasta de cemento hidraulico.

Para la evaluacién del indice de actividad puzolanica se han desarrollado diferentes
métodos quimicos, fisico-quimicos y mecanicos, efectuados sobre suspensiones
acuosas, pastas o morteros cal-puzolana/puzolana-cemento.

En la industria de cemento, los métodos sefialados por las normas técnicas
industriales para evaluar la actividad puzolanica de un material de adicion son
mucho mas practicos, la evaluacion de la resistencia a la compresion de morteros
puzolana-cal®® y resistencia a la compresién de morteros de cemento-puzolana.*
Se pueden mencionar los siguientes métodos para la determinacion de la actividad
puzolanica segun la referencia de algunas normas:

e Método del cemento, NTE INEN 0496:81 (UNE'°80280/88; EN 196-5).

e La evaluacion del indice de Actividad Resistentes con Cementos Portland,
UNE 83-451-86.

e La evaluacién del indice de Actividad Puzolanica con Cemento, ASTM®C-
311.

Por consiguiente, las técnicas tradicionales contempladas en las Normas de
producto, demandan un tiempo no menor a 28 dias para la determinacion de esta
caracteristica de calidad, puesto que se realiza la parte mecanica de la prueba y un
proceso de maduracion para obtener el resultado a esa edad. Siendo asi, es
importante contar con un modelo y/o aplicacibn que permita relacionar los
resultados de analisis por difractometria y fluorescencia de rayos X con las técnicas
mecanicas contempladas en la NTE INEN 490:2011.

3.5 APLICACION DE LA NTE INEN 490 (ANEXO A).

La determinacion y evaluacion del indice de actividad puzolanica esta basado de
acuerdo a la normativa INEN, puesto que el trabajo en estudio tuvo lugar en la
planta industrial Guapan, industria que cuenta con el sello de calidad INEN.

13 Referido a la NTE INEN 496: 1980-11 “DETERMINACION DEL INDICE DE ACTIVIDAD PUZOLANICA”.

' Referido al anexo A de la NTE INEN 490:2011 quinta revision “CEMENTOS HIDRAULICOS COMPUESTOS.
REQUISITOS”

13 UNE, Una Norma Espafiola.

1 ASTM, American Society for Testing and Materials.
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El método utilizado es un método fisico-mecénico basado en la preparacion de un
mortero de cemento portland, puzolana, arena y agua, los cuales son sometidos a
ensayos de resistencia a la compresion. El indice de actividad es determinado por
comparacion entre la resistencia a la compresion de los morteros de cemento
portland con puzolana con la resistencia a la compresion del mortero de cemento
portland sin puzolana (mortero patrén).

3.5.1 Alcance.
Esta norma esta comprende puzolanas naturales o calcinadas, usadas en obras de
construccion usadas como aditivos para morteros y hormigones de cemento.

3.5.2 Método De Ensayo.’

3.5.2.1 Preparacién de los especimenes.

Moldear, curar y ensayar los especimenes de una mezcla de control y de una
mezcla de ensayo de acuerdo con la NTE INEN 488. El cemento portland empleado
en la mezcla de control debe cumplir los requisitos de la NTE INEN 152 y debe ser
del tipo vy, si hay disponible, de la marca de cemento a ser empleado en la obra.
Fabricar amasadas para tres cubos como sigue: (Para amasadas para seis 0 nueve
cubos, duplicar o triplicar, respectivamente, las cantidades de los ingredientes
secos).

3.5.2.2 Mezcla De Control.

250 g de cemento portland

687,5 g de arena de Ottawa graduada

X cm?® de agua requerida para obtener un flujo de 100 a 115

3.5.2.3 Mezcla de ensayo de puzolana:
162,5 g de cemento portland

grvedadespecificadelamuestra
Puzolana = 87,5 X — (gramos)
gravedadespecificadelcementoportland

687,5 g de arena de Ottawa graduada
Y cm? de agua requerida para obtener un flujo de 100 a 115

3.5.2.4 Almacenamiento de los especimenes.
Después de moldearlos, colocar los especimenes en los moldes (sobre sus lacas
de base) en la camara de curado, a 23,0 °C * 2,0 °C durante 20 a 24 horas.

YNTE INEN 490:2011 quinta revisién “CEMENTOS HIDRAULICOS COMPUESTOS. REQUISITOS”
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Mientras se encuentren en la cadmara de curado, proteger la superficie de los
especimenes de goteo de agua. Retirar los moldes de la cAmara de curado y extraer
los cubos de los moldes. Colocar los cubos en recipientes de metal o vidrio de
ajuste perfecto (ver nota 1), sellar los recipientes herméticamente y almacenarlos a
38,0 °C + 2,0 °C durante 27 dias. Dejar enfriar las muestras hasta 23,0 °C + 2,0 °C
antes de ensayarlas.

3.5.2.5 Ensayos de resistencia a la compresion.

Determinar la resistencia a la compresién de los tres especimenes de la mezcla de
control y de la mezcla de ensayo a una edad de 28 dias en concordancia con el
método de ensayo de la NTE INEN 488.

NOTA 1. Utilizar cualquier recipiente metalico que tenga capacidad para tres cubos
si puede ser sellado herméticamente. Se han encontrado satisfactorios recipientes
de lamina metdlica con estafio liviano, con dimensiones interiores de 52 mm por 52
mm por 160 mm. Se han encontrado satisfactorias botellas Mason de boca ancha
de 1 litro de capacidad a condicién de que se tomen precauciones para prevenir su
rotura.

3.5.2.6 Calculos.
Calcular el indice de actividad con cemento portland como sigue:

. A
Indice de actividad concemento portland = B x 100

Donde:

A = resistencia a la compresién promedio de los cubos de la mezcla de ensayo,
MPa

B = resistencia a la compresion promedio de los cubos de la mezcla de control, MPa

3.5.2.7 Precision y desviacion

3.5.2.7.1 Precision.

La precision para un solo operador, sobre cementos compuestos, utilizando ceniza
volante, es esencialmente la misma que sobre mezclas: ceniza volante/cementos
compuestos del reporte de investigacion C 09 — 1 001 (ver nota 2) y se encontr
gue tiene un coeficiente de variacion de 3,8% (1s%). Esto significa que los
resultados de dos ensayos apropiadamente realizados por el mismo operador no
deben diferir en mas del 10,7% (d2s) del promedio de los dos resultados. Debido a
gue el ensayo se realiza solamente con propésitos de certificacion del fabricante
ninguna precision multi-laboratorio sobre la calidad de la materia prima, es aplicable.

Molina Larrea Francisco Xavier.
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3.5.2.7.2 Desviacion.
Ya que no hay material normalizado de referencia, la desviacion no puede ser
determinada.

Molina Larrea Francisco Xavier.
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METODOS Y PROCEDIMIENTOS FiSICO-QUIMICO E INSTRUMENTAL PARA EL
ANALISIS DE LA ACTIVIDAD PUZOLANICA.

4.1 METODOLOGIA.

4.1.1 Procedimientos en planta:

Los siguientes procedimientos usados en la planta en la planta industrial Guapan
se realizaron con la finalidad de:

41.2

Observar la situacion actual del proceso productivo y conocer lo referente a
la produccién y utilizacién de materias primas.

Identificar las condiciones actuales en las que se obtiene y procesa la
materia prima para la fabricacién de cemento.

Conocer cuales son los ensayos fisicos, quimicos, difraccion vy
espectrometria que se llevan a cabo y aplicarlos en el andlisis de la puzolana
a ser utilizada.

Ensayos realizados:
En el laboratorio de Control de Calidad haciendo uso de los siguientes
equipos:

Equipo de Difraccion de Rayos X DZ-PHASER.
Espectrofotometro de Fluorescencia de Rayos X S8 TIGER.

Perladora de Materiales Solidos KATANAX.

En los lugares de descarga y almacenamiento de puzolana se tomaron
muestras de este material asi como en las minas de DELEG Y
CHALLUABAMBA, lugares cercanos a la Planta industrial de Guapan.

4.1.3 Técnicas:

Para llevar cabo este estudio se realizaron ensayos aplicando normas y
procedimientos de andlisis fisicos y quimicos que se manejan en el
laboratorio de control de calidad.

La Siguiente tabla, presenta el listado de Normas INEN, manuales y
procedimientos en las que nos basamos para las correspondientes
pruebas y ensayos realizados en las muestras de puzolana y morteros de
cemento.

Molina Larrea Francisco Xavier.
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NORMA DOCUMENTO REVISION
151 CEMENTO HIDRAULICO DEFINICION DE TERMINOS 2010-01
153 CEMENTO HIDRAULICO. MUESTRED ¥ ENSAYOS 200907
156 CEMENTO HIDRAULICO DET. DE LA DENSIDAD 2009-06
DET. DE LA RESISTENCIA A LA COMPRESION DE MORTEROS
488 EN CUBOS. 2009-07
492 PUZOLANAS. MUESTREO 1980-10
494 PUZOLANAS. REQUISITOS 1980-11
498 PUZOLANAS: PERDIDAS POR CALCINACION 1980-11
9a7 DETEEMINACION DE LA FINURA METODO HUM. 2012-05
2502 DETERMINACION DEL FLUJO EN MORTEROS 20093-08
TABLA 5. Normas INEN para cemento hidraulico.
Fuente: Normas INEN.
CODIGO MANUAL DE PROCEDIMIENTOS DEL LABORATORIO DE CALIDAD
|.CK-7,1-01 TOMA Y PREPARACION DE MUESTRAS
GCI02CK DETERMINACION DE LA HUMEDAD
|.CK-7,1-03 DETERMINACION DE LA FINURA,
|.CK-7,1-13 AMNALISIS DE MUESTRAS POR DIFRACCION DE RAYOS X.
|.CK-7.1-09 DETERMINACION DE LAS PERDIDAS POR CALCINACION
[.CK-7.,1-10 AMALISIS DE MUESTRAS POR RAYOS X
|.CK-7,1-12 DETEEMINACION DE LA DENSIDAD REAL
GCI24CK DETERMINACION DE LA RESISTEMCIA A LA COMPRESION
GCIZ8CK | DETERMINACION DEL PORCENTAJE DE RETENIDO EM EL TAMIZ ASTM 325
GCP10CK CONTROL DE CALIDAD SOBRE PUZOLAMNA

TABLA 6. Manual de procedimientos del laboratorio de calidad.
Fuente: Planta Industrial Guapan.

4.1.4 Métodos de control.

e Para cada una de estas muestras se realizdé un andlisis cualitativo y cuantitativo
en el equipo de difraccion de rayos X.

e La silice total se determinara por Fluorescencia de Rayos X y la silice cristalina
como cuarzo se determinara por Difraccion de Rayos X.

e La silice amorfa se determinara como la diferencia entre la silice total y la silice
cristalina como cuarzo.

e Elaboracion de perlas patron a partir de las muestras de puzolana.

e Valoracidon y caracterizacion cuantitativa y cualitativa de las perlas patron de
puzolana por medio del programa Quant-Express en el equipo de fluorescencia
de rayos X.
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e Desarrollo de la aplicacién “Puzolana” mediante la calibracion de las curvas de
los diferentes componentes del material mencionado una vez que se determiné
la composicién quimica de las perlas patron, trabajo realizado en el equipo de
analisis de fluorescencia de Rayos X”.

e Los analisis fisicos para la determinacion de la actividad puzolanica se realizaron
en el laboratorio de control de calidad con la aplicacion del método contemplado
en el anexo A de la Norma Técnica ecuatoriana INEN 490, resultados con los
gue se elaboraron el modelo mateméatico conjuntamente con los datos obtenidos
en el equipo de difraccion y fluorescencia de Rayos X.

e Correlaciéon y formulacion de un modelo matematico para la determinacion de la
actividad puzolanica haciendo uso de los resultados de silice amorfa y indice de
actividad puzolanica (método del cemento).

4.2 MUESTREO, EXTRACCION Y PREPARACION.

La extraccion de muestras de puzolanas asi como su recoleccion y preparacion se
describe en un resumen, el cual esta basado segun el manual de procedimientos
de la industria® y normas INEN® utilizados por el departamento de control de
calidad de la planta Guapan.

4.2.1 ALCANCE.

Esta operacion esta destinada y aplicada a las puzolanas provenientes de los
diferentes proveedores y canteras, la cual se encuentra almacenada en el Hall
‘sala de almacenamiento de puzolana”.

4.2.2 DISPOSICIONES GENERALES DE MUESTREO:

Las muestras tomadas son muestras simples aleatorias.?

Peso aproximado de 5kg por muestra.

NUmero total de muestras 10%*

Peso y numero de muestras definido por el jefe del Departamento de Calidad por el
procedimiento interno. La TABLA 7. describe el nimero de muestras y el lugar de
procedencia de las muestras de puzolana:

¥ MANUAL DE PROCEDIMIENTOS 1.CK-7.1-01 (2014). Instructivo para toma y preparacion de muestras (5ta.
Revision). Azogues: Industria Guapan.

NTE INEN  153:2009 segunda revisién “CEMENTOS HIDRAULICOS. MUESTREO ENSAYOS”. NTE INEN 492
1980-10 “PUZOLANAS MUESTREO”.

*°Muestras simples aleatoria: “muestra tomada desde un embarque al granel, en una sola operacion” (INEN
153:2009, 2009-07 p, 2)

21Segl]n la norma NTE INEN 492 1980-10 “PUZOLANAS MUESTREQO” se puede tomar cualquier numero de
muestras ya que se encuentra dentro del limite de 100 toneladas (carros cargados).
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LUGAR MNro. De Muestras
Challuabamba 2
Deleg 2
Latacunga b

TABLA 7. Seleccién de muestreo de puzolanas.

4.2.3 INSTRUMENTAL.
El instrumental utilizado para la recoleccion de muestras es el indicado en la norma
INEN 153.

e Tubo muestreador.

e Tubo muestreador ranurado.

4.2.4 PROCEDIMIENTO.

Se extraen porciones de puzolana durante la carga o descarga del material,
separando una determinada cantidad al comienzo e iguales cantidades al finalizar la
operacion. El conjunto de porciones extraidas son mezcladas y homogenizadas,
para tomar finalmente una cantidad representativa (5kg).

Colocar las muestras en fundas herméticas de plastico e identificar las mismas.
Cada muestra debe ser identificada y contener la siguiente especificacion:

e Numero de muestra.

e Fecha de muestreo.

e Lugar de procedencia de la puzolana escogida.

e Observaciones que se consideren necesarias.

. FECHA TOMA DE
Nro MUESTRA |IDENTIFICACION [LUGAR DE PROCEDENCIA |MUESTRA OBSERVACIONES
1|PUZOLANA 1 LATACUNGA 17/02/2014 -
2|PUZOLANA 2 LATACUNGA 17/02/2014 -
3|PUZOLAMNA 3 LATACUNGA 17/02/2014 -
4|PUZOLANA 4 LATACUNGA 17/02/2014 -
5|PUZOLAMNA 5 LATACUNGA 17/02/2014 -
6|PUZOLANA 6 LATACUNGA 17/02/2014 -
7|PUZOLANA 7 DELEG 25/02/2014 -
8|PUZOLANA 8 DELEG 25/02/2014 -
9|PUZOLANA 9 CHALLUABAMBA 25/02/2014 -
10|PUZOLANA 10 |CHALLUABAMBA 25/02/2014 -

TABLA 8. Identificacion de muestras de puzolanas.
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FIGURA 13. Hall de puzolana. Almacenamiento y rotulacion de muestras de puzolana.

4.3 ANALISIS Y ENSAYOS FiSICOS.

4.3.1 DETERMINACION DE LA DENSIDAD REAL.#

Se refiere a la cantidad de masa contenida en un determinado volumen de
sustancia. EI método de ensayo utilizado es el método del frasco volumétrico de Le
Chatelier.

La técnica y Método se encuentran adjuntos en el ANEXO 3.1.

4.3.1.1 RESULTADOS.

DETERMINACION DE LA DENSIDAD DE LA PUZOLANA
(METODO LE CHATELIER)

1ra Densidad
Temperatura de | Medicion |2da Medicion| Masadela | calculada
Mo de Muestra [referencia (2C) (ml.) (ml.) muestra (g.) {g/ml)

1 20 0.6 21,1 50 2,439
2 20 0,8 21 50 2,475
3 20 0.8 21,1 50 2,463
4 20 1 21,4 50 2,451
5 20 0,2 20,2 50 2,500
] 20 0,2 20,5 50 2,463
7 20 0.8 20,4 50 2,551
8 20 0.4 13,5 50 2,618
9 20 0.8 20 50 2,604
10 20 0.5 19,8 50 2,591

TABLA 9. Resultados del ensayo densidad real de puzolana.

22 NTE INEN 156:2009 segunda revisién “CEMENTO HIDRAUICO. DETERMINACION DE LA DENSIDAD”.
MANUAL DE PROCEDIMIENTOS I.CK-7.1-12 (2014). Instructivo para la determinacion de la densidad real (4ta.

Revisidn). Azogues: Industria Guapan.
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4.3.2 DETERMINACION DE LA HUMEDAD.?
Se refiere a la cantidad de agua retenida en una muestra de puzolana. El resultado
es expresado como porcentaje total de humedad higroscépica en una cantidad de

masa exacta.

Humedad Higroscopica.- cantidad de agua absorbida en una muestra expresada
en porcentaje de su peso, hasta los 105 °C.

La técnica y Método se encuentran adjuntos en el ANEXO 3.2.

4.3.2.1 RESULTADOS.

DETERMINACION DE LA HUMEDAD

Mo de Muestra [Masa inicial (g.) [Masa final (g.) |% de Humedad
1 50 45,14 9,72
2 50 44,55 10,9
3 50 44, 56 10,88
4 50 44,48 11,04
5 50 44,2 11,6
6 50 44,17 11,66
7 50 41,14 17,72
8 50 42,6 14,8
9 50 43,05 13,9

10 50 44,31 11,28

TABLA 10. Resultados del ensayo determinacion del % de humedad de puzolana.

4.3.3 DETERMINACION DE LA FINURA.?

Método y procedimiento para la determinacion de la finura y porcentaje de material
retenido (puzolana) mediante el tamiz de 45um (Nro. 325 ASTM).

La técnica y Método se encuentran adjuntos en el ANEXO 3.3.

23 GC102CK “DETERMINACION DE LA HUMEDAD”. Manual De Procedimientos Industria Guapan.

2* NTE INEN 957:2012tercera revisién “CEMENTO HIDRAUICO. DETERMINACION DE LA FINURA MEDIANTE EL
TAMIZ 45um (No 325)”

MANUAL DE PROCEDIMIENTOS |.CK-7.1-03 (2014). Instructivo para la determinacion de la Fineza (4ta.
Revisidn). Azogues: Industria Guapan.
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4.3.3.1 RESULTADOS.
DETERMINACION DEL GRADO DE FINURA Y % RETENCION

Nro. Muestra|Masa inicial (g.) |Masa final (g.) |% Retencion en tamiz Nro. 325 |FINURA
1 1 0,0788 7,88 92,12
2 1 0,0865 8,65 91,35
3 1 0,0704 7,04 92,96
4 1 0,0264 8,64 91,36
3 1 0,0633 6,33 93,67
6 1 0,0728 7,28 92,72
7 1 0,0765 7,85 92,35
a 1 0,0416 4,16 95,84
9 1 0,0585 5,85 94,15
10 1 0,0705 7,05 92,95

TABLA 11. Resultados del ensayo determinacion del % Finura-Retencién de puzolana.

4.3.4 DETERMINACION DE PERDIDAS POR CALCINACION.®

Método y procedimiento para determinar la pérdida de contenido de carbono por
calcinacion de las puzolanas.
La técnica y Método se encuentran adjuntos en el ANEXO 3.4.

4.3.4.1 RESULTADOS.

DETERMINACION DE PERDIDAS POR
CALCINACION PARA PUZOLANAS (%PFC)

Mo de Muestra|Peso de Crisol (g.) |Peso de la muestra {g.) |Peso total 9002C (g.) (% PFC
1 29,6855 5,0008 34,5535| 2,6556
2 29,8091 53,0005 34,7102| 1,9878
3 29,6365 5,0012 34,5624| 1,5056
4 29,9511 5 34,8578| 1,8660
5 29,667 5,0021 34,5717 1,9472
6 29,2324 5,0061 34,1373| 2,0115
7 29,8117 5,003 34,6904| 2,4845
B 29,9522 5,0003 34,8615 1,8199
9 29,6672 5,0011 34,5716| 1,9336

10 29,6379 5,0067 34,5362| 2,1651

TABLA 12. Resultados del ensayo determinacion del % perdidas de calcinacién de puzolana.

2> NTE INEN 498 1980-11 “PUZOLANAS. DETERMINACION DE LA PERDIDA POR CALCINACION”.
MANUAL DE PROCEDIMIENTOS |.CK-7.1-09 (2014). Instructivo para la determinacion de pérdidas por
calcinacion. Azogues: Industria Guapan.
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4.3.5 RESISTENCIA A LA COMPRESION DE MORTEROS.?®

Método y procedimiento para determinar la resistencia a la compresion de morteros
elaborados con cemento hidraulico, usando cubos de 50 mm de arista.

4.3.5.1 ALCANCE.

Preparacion de un numero de especimenes (morteros) de cemento portland
patrén, y cemento portland con adicion de puzolana a partir de las cantidades
necesarias de material que forman parte de las diferentes mezclas, segun las
siguientes especificaciones:

Unidad Material Requerimientos
Mro de Especimenes ]
gramos (g.) Cemento + Puzolana 500
gramos (g.) Arena normalizada 1375
mililitros (ml.) Agua segun tabla de flujo

TABLA 13. Especificaciones y requerimientos para la elaboracién de morteros.
Fuente: NTE INEN 488:2009 segunda revision.

Cabe denotar que el procedimiento descrito en este apartado es indispensable para
la determinacion del indice de actividad puzolanica por el método del cemento,
unificando asi los procedimientos de la norma INEN 488%’ y complementando la
misma con los requerimientos y procedimientos del ANEXO A DE LA NORMA
INEN 490.%

4.3.5.2 FORMULAS DE CALCULO Y PARAMETROS.

La determinacion de estas especificaciones se realizaron siguiendo la metodologia y
técnicas del procedimiento descrito en el apartado 3.5.2.2 con referencia a la NTE
INEN 490:2011 quinta revision “CEMENTOS HIDRAULICOS COMPUESTOS.
REQUISITOS”.

e 162,5 g de cemento portland para 3 morteros de cemento (A).

e Y:cm? de agua segin tabla de flujo de 100 +5 %

*°NTE INEN 488:2009 segunda revision “CEMENTO HIDRAUICO. DETERMINACION DE LA RESISTENCIA A LA
COMPRESION DE MORTEROS EN CUBOS DE 50mm DE ARISTA”

*’NTE INEN 488:2009 segunda revisién “CEMENTO HIDRAUICO. DETERMINACION DE LA RESISTENCIA A LA
COMPRESION DE MORTEROS EN CUBOS DE 50mm DE ARISTA”

8NTE INEN 490:2011 quinta revision “CEMENTOS HIDRAULICOS COMPUESTOS. REQUISITOS”
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e Puzolana = 87,5 x grvedad esr.)e'cifica de la muestra (gramos)(B)
gravedad especifica del cemento portland
. 687,5 g de arena de Ottawa graduada para 3 morteros de cemento
"Z" g de arena de ottawa para 6 morteros de cemento
A:cemento| gravedad gravedad |B:Puzolana arena Z:arena (A) g. (B) g. Y:Agua Tabla de
Nro de para3 |especificade| especifica para3 |normalizada|normalizada A+B(g) para para |paratabla flujo
muestra| morteros | lamuestra |del cemento| morteros para 3 para @ mezcla | mezcla | de flujo 110t5 (%)
(g) (g/ec) patrén (g/cc) (g) morteros (g)|morteros (g) de500g| de500g (ml)

1 162,5 2,439 3,15 67,75 687,35 1375 230,25 332,88 147,12 237 111,5
2 162,5 2,475 3,15 68,76 687,5 1375 231,26 351,34 148,66 257 111,5
3 162,5 2,463 3,15 68,42 687,5 1375\ 230,92| 351,86 148,14 257 111,5
4 162,5 2,451 3,15 68,08 687,5 1375 230,58| 352,37 147,63 257 114
5 162,5 2,500 3,15 69,44 687,5 1375\ 231,94| 350,30 149,70 257 114
] 162,5 2,463 3,15 68,42 687,5 1375 230,92| 351,86 148,14 257 114
7 162,5 2,551 3,15 70,36 687,5 1375| 233,36/ 348,17 151,83 257 107,5
8 162,5 2,618 3,15 72,72 687,5 1375 235,22| 345,43 154,57 257 107,5
9 162,5 2,604 3,15 72,34 687,5 1375\ 234,84 34598 154,02 257 108
10 162,5 2,591 3,15 71,96 687,53 1375 234,46| 346,54 153,46 257 108
PATRON 162,5|- 3,15 0 87,5 1375\ 162,5| 500,00 0,00 257 110

TABLA 14. Resultados para la dosificacién de componentes en la elaboracion de morteros.

La técnica y Método se encuentran adjuntos en el ANEXO 3.5.

4.3.5.3 RESULTADOS.

VALORES DE RESISTEMNCLA
A LA COMPRESION DE
MORTEROS DE CEMENTO
PORTLAND PATROMN

Kef.
110 F290
5610 FA480
(=a=t =] FA10
FesS0 F3IE80
FEI0 FIL0O
F120 F280

TABLA 15. Resultados del ensayo determinacién de la resistencia a la compresion de morteros patrén de

cemento portland.
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PRUEBAS DE RESISTENCIA A LA COMPRESION DE CUBOS (CEMENTO PORTLAND PUZOLANICO TIPO IP)
Kgf.
MUESTRA 1 |MUESTRA 2| MUESTRA 3| MUESTRA 4 (MUESTRA 5|MUESTRA 6| MUESTRA 7|MUESTRA & MUESTRA 9| MUESTRA 10
7010 6620 6680 5850 6650 6910 5900 6080 5740 5590
7570 6920 6490 6700 6710 6820 5910 5970 5820 5180
7980 6230 6230 6570 6440 7070 5920 5780 5650 3740
7930 6580 6580 6110 7530 7750 5970 5570 5730 5380
7730 6950 6930 6150 7620 7080 5880 5650 5970 5230
7140 6850 6830 3420 7590 7800 6170 6360 5430 3590

TABLA 16. Resultados del ensayo determinacion de la resistencia a la compresion de morteros de
cemento portland con adicion de puzolana (Muestras).

4.4 DIFRACTOMETRIA DE RAYOS X (DRX).

La difraccion de Rayos X consiste en la interferencia constructiva de ondas de
rayos X que se produce en determinadas direcciones de espacio; donde la
interaccion de los rayos X con la materia produce un proceso en el que algunos
fotones del haz de luz incidente son desviados sin pérdida de energia,
constituyendo la radiacion dispersada exactamente con la misma A (longitud de
onda) que la radiacion incidente originando asi el fenémeno de difraccidn.

Un rayo difractado puede definirse como un rayo compuesto de un gran namero de
rayos dispersados que se refuerzan mutuamente. La difraccion es, por tanto, en
esencia un fendmeno de dispersion. Los atomos dispersan la radiacion incidente en
todas direcciones, y en algunas direcciones los rayos dispersados estaran
completamente en fase y por tanto se refuerzan mutuamente para formar rayos
difractados.

4.4.1 Analisis Por Difractometria De Rayos X.

El andlisis por difraccion de rayos X puede proporcionar informacién detallada sobre
la organizacion tridimensional de estructuras solidas, ya sean cristalinas,
compuestos organicos, inorganicos y oérgano-metalicos, consistiendo en la
descripcion geométrica en términos de distancias y angulos de enlace; asi también
informacion sobre empaquetamientos, interacciones intermoleculares, etc.

Dependiendo de la distribucion interna que sostienen los atomos, los sélidos pueden
ser clasificados en:

e Los sdélidos amorfos no poseen una estructura atébmica definida.

e Los poli-cristalinos estan divididos en regiones o granulos que poseen
estructuras propias definidas pero de tamafios y orientaciones irregulares.

e Los sdlidos cristalinos se diferencian porque sus atomos constituyentes se
encuentran distribuidos en forma regular y ordenada a través del cuerpo.
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Es asi que la difraccién por rayos X apoya el estudio cristalografico de las especies
en estudio, por medio de la cual se manifiesta la interaccién fundamental de la
intensidad del haz de rayos X difractado con los cristales, expresado como un
difractograma.

FIGURA 14. Esquema de un difractograma de una muestra de puzolana en el equipo de DRX.
Fuente: Equipo de difraccion RX D2 PHASER.

La intensidad del haz difractado depende de:
e Laintensidad y la longitud de onda del haz incidente.
e La estructura del cristal, es decir, del arreglo de los a&omos en la celda
unitaria “factor de estructura”.
e El volumen de los cristales que difractan.
e El angulo de difraccion.
e La absorcién de rayos X por el cristal.

4.4.2 Alcance y aplicacion de estudio.

Siendo la difraccién de rayos X una técnica muy versatil para el andlisis cualitativo y
cuantitativo de compuestos cristalinos, el estudio de difraccion aplicado a las
muestras de puzolanas incluye informacion de los tipos de fases cristalinas,
estructura de las mismas, grado de cristalinidad, cantidad de contenido amorfo,
tamafio y orientacion de cristales.
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4.4.3 Datos técnicos del Equipo.

El equipo utilizado para la evaluacion de muestras es el D2 PHASER, herramienta
de difraccion de rayos X que permite analizar materiales poli-cristalinos, el mismo
gue esta equipado con gonidometro ultra compacto, que trabaja con componentes
como el detector 1-DIMENSION LYNXEYE, este detector de gran eficiencia
captura simultdneamente un gran rango angular y reduce radicalmente los tiempos
de medida del sistema de manera autonoma. El equipo trabaja con el software
DIFFRAC.SUITE de flujo de trabajo de medicién y analisis inmediato.

Los datos técnicos del equipo de difraccion de rayos X “D2-Phaser”. Se describen
en el ANEXO 4.

FIGURA 15. Imagen del equipo de difraccién rayos X “D2-Phaser”.
Fuente: Planta Industrial Guapan.

4.4.4 Método de Ensayo.?

El método DRX de puzolanas se realizé usando el manual de procedimientos del
laboratorio de calidad de la industria Guapan. La descripcion del método se
encuentra descrito en el ANEXO 3.6.

4.4.4.1 RESULTADOS.

MANUAL DE PROCEDIMIENTOS I.CK-7.1-13 (2014). Instructivo para andlisis de muestras por difraccion de
rayos X. Azogues: Industria Guapan.
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MUESTRAS DE
PUZOLANAS

Quartz

Nro. o

Muscovite Z2M1

*

Anorthite

4

% Albite high EO.1

Calcite

*

Dolomite

4

Gypsum

b

Actinolite

*

FASE CRISTALINA

4

=
=

PUZOLANA CHALLUABAMBA N10 2014-04-22 4,838

1,553

0,032

79,744

0,101

0,327

1,43

11,977

89,1

PUZOLANA LATACUNGA N1 2014-04-22 3,723

1,77

3,089

77,506

0,36

0,43

3,733

3,386

23,2

PUZOLAMNA LATACUNGA N2 2014-04-22 6,194

2,968

4,496

77,814

0,13

0

5,444

2,954

21,254

PUZOLANA LATACUNGA N3 2014-04-22 3,48

2,005

0,023

82,829

0,632

0,082

3,427

3,522

22,98

PUZOLAMNA LATACUNGA N5 2014-04-22 5411

2,349

0,042

81,989

0,772

0

6,429

3,008

24,774

PUZOLANA LATACUNGA N6 2014-04-22 13,633

2,621

0,006

73,199

0,488

0

3,825

6,228

24,842

PUZOLANA CHALLUABAMBA N9 2014-04-22 5,62

1,156

0,04

78,219

0,114

0,116

1,41

13,325

89,289

PUZOLANA DELEG NE 2014-04-22 4,66

1,461

0,012

74,759

0,004

0,16

2,127

16,816

87,11

= |00 (W [an |0 Jua [P | =

PUZOLANA DELEG N7 2014-04-22 4,296

1,51

4,66

72,408

0,137

0,082

1,529

15,378

87,32

=Y

PUZOLAMNA LATACUNGA N4 2014-04-22 6,20

2,054

0,034

73,57

9,456

0,003

6,314

2,309

25,54

TABLA 17. Resultados del ensayo de andlisis por Difraccion de rayos X de las muestras de puzolana.

4.5 FLUORESCENCIA DE RAYOS X (FRX).

La Fluorescencia de rayos X se fundamenta en la existencia de un sistema atdomico
con distintos niveles de energia y las posibles transiciones electrénicas entre ellos,
por medio de la cual se puede realizar una determinacion cuantitativa de los
diferentes constituyentes de la muestra en analisis.

A la excitacion producida por bombardeo de electrones se le denomina excitacion
primaria, y a la radiacion asi obtenida se le llama radiacion X primaria. Los tubos de
rayos X son fuentes de la radiacion X primaria. Al proceso de excitacion con otra
radiacion X se le denomina excitacion secundaria, y la radiaciéon X producida por
excitacion de otra radiacion X se denomina radiacion X secundaria o radiacion de
fluorescencia. Esta radiacion es producida por los electrones de capas mas externas
gue ocupan los lugares vacantes, y el exceso energético resultante de esta
transicion se disipa en forma de fotones; radiacion caracteristica que se utiliza para
el andlisis quimico en los espectrometros de fluorescencia de rayos X con una
longitud de onda propia del gradiente energético entre los orbitales electrénicos
implicados, y una intensidad directamente relacionada con la concentracion del
elemento en la muestra.

4.5.1 Andlisis Por Fluorescencia De Rayos X.
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La base de la técnica analitica de la Fluorescencia de rayos-X esta apoyada en la
medicion de la energia de radiacion emitida en éstas transiciones energéticas. El
fendmeno de fluorescencia de rayos-X se puede describir en dos etapas:

Excitacion. Si se considera un sistema en su estado fundamental, es decir
de menor energia, al aplicarse una energia de una magnitud suficiente, ésta
puede ser absorbida por el sistema, pasando éste a un estado de mayor
energia o estado excitado debido a la salida de electrones del atomo. A la
excitaciéon producida por rayos X que provienen del tubo de rayos-X, se le
llama radiacion primaria o fotones de rayos-X primarios.

Emision. Los estados excitados son inestables, y el atomo tiende a volver a
su estado fundamental, para lo cual se producen saltos de electrones desde
los niveles mas externos hacia los niveles mas internos, para ocupar los
huecos producidos. Este proceso produce desprendimiento de energia en
forma de radiacion de rayos-X secundaria llamada fluorescencia de rayos-X.
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FIGURA 16. Esquema de un difractograma de una muestra de puzolana en el equipo de FRX.
Fuente: Equipo de fluorescencia de RX S8 TIGER
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4.5.2 Alcance y aplicacién de estudio.*

El analisis de fluorescencia de rayos X (FRX) es una de las mejores técnicas
analiticas para realizar andlisis elementales en cualquier tipo de muestras,
independientemente de que se deban analizar liquidos, sélidos o polvos sueltos.

FRX combina una exactitud y una precision superiores con una preparacion de
muestras de una manera rapida y sencilla para el andlisis de elementos, que
incluyen desde el berilio (Be) hasta el uranio (U) y en una gama de concentracion
desde el 100% hasta el subnivel de ppm.

La espectrometria de fluorescencia de rayos X de dispersion por longitud de onda
(WDXRF) se conoce por su exactitud, precision y fiabilidad incomparables. Esta
tecnologia analitica solida se ha implementado en toda clase de aplicaciones
industriales, tales como el cemento, los polimeros, las refinerias, la mineria y los
minerales industriales.

4.5.3 Datos técnicos del Equipo.

El equipo utilizado es el S8 TIGER el cual cuenta con un sistema tubos de rayos X
de alta intensidad los cuales excitan la muestra de manera aun mas eficaz, asi
también cuentan con un sistema de cristales analizadores para diferentes
elementos mejorando la precision y la resolucion. EI ANEXO 5. Describe los datos
técnicos del equipo utilizado:

FIGURA 17. Imagen del equipo de fluorescencia de rayos X “D2-Phaser”.
Fuente: Planta Industrial Guapan.

3'Ohttp://www.bruker.com/es/prod ucts/x-ray-diffraction-and-elemental-analysis/x-ray-fluorescence.html
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4.5.4 Método de Ensayo.

Se procedioé a la instauracion de la aplicacion “PUZOLANA” por medio del analisis y
calibracion de las funciones graficas de los componentes presentes en la muestra
determinado por el programa Quant-Express, unidad presente en el software del
S8 TIGER.

454.1 OBJETIVO.

El objetivo principal de instaurar esta aplicacion es la determinacién cualitativa y
cuantitativa de muestras de puzolana por medio de pastillas prensadas optimizando
el tiempo de andlisis quimico de una muestra al ser sometidas a FRX, puesto que
sin esta aplicacion, para lograr este analisis es necesario llevar a cabo todo el
procedimiento de elaboracién de perlas fundidas de puzolana, es asi que, al
erradicar el mismo solo se necesita secar, pulverizar y prensar la muestra en una
pastilla de andlisis.

El siguiente método de analisis cuantitativo por fluorescencia de rayos X fue
optimizado haciendo uso del conjunto de herramientas y técnicas segun el manual
de procedimientos del Laboratorio de calidad de la planta industrial Guapan.

Los procedimientos se encuentran descrito en el ANEXO 3.7.

4.5.4.2 ANALISIS Y CALIBRACION DE CURVA QUANT-EXPRESS.

Una vez elaboradas las perlas patron, se procedié a correr el programa Quant-
Express en el software del equipo de fluorescencia de rayos X, en la opcién
QUANT EXPRESS PERLAS SPEX 6-1 determinando de esta manera todos los
componentes presentes en las perlas patron de cada muestra de puzolana.

|MEI'DDG: QUANT EXPRESS PERLAS SPEX 6-1 |

PUZOLANA[SiO2 (%) |Al203 (%Fe203 (%)|cao (%) |mgo (%]s03 (%) |Nazo (%)|Kk20 (%)[Ti02 (%] P205 (%)
1 67,83 14,42 3,08 2,50 0,90 0,06 458 3,79 0,40 0,08
2 69,77| 15,85 3,07 2,46| 0,97 0,08 4,77 3,83 o042 0,00
3 70,88| 15,32 3,01 24| 0,89 0 4,37 3,8 0,39 0,1
4 66,84 14,61 2,93 2,56| 0,97 0,08 4,39 3,84 0,4 0
5 63,82 14,52 3,09 2,42| 0,97 0 442 3,78 0,43 0,12
6 69,28 15,21 3,03 2,371 091 0 5,29 3,92 043 0
7 59,49 18,61 7,32 679 2,9 0,11 5,28 1,27 0,82 0,18
8 60,38| 18,41 7,21 6,44 3,03 0,08 5,34 1,29 0,75 0,21
g 63,41 18,13 5,58 549 2,21 0 4,8 1,63 0,75 0,24

10 62,32| 18,52 5,69 5,64 2,23 0,06 4,69 1,56 0,71 0,25

TABLA 18. Resultados del ensayo de andlisis por FRX para muestras de puzolana método QUANT-
EXPRESS.

A través del software del equipo y junto con el supervisor del laboratorio de calidad,
se realizdé una compilacion de datos en una aplicacion llamada “PUZOLANA” en la

Molina Larrea Francisco Xavier.

56



P

(s UNIVERSIDAD DE CUENCA

cual se procedié a la calibracion de la funciones graficas de los diferentes
componentes caracteristicos de la puzolana.

W% ApplicationWizard - [PUZOLANA.evm] M|[=1*
ﬂ File Edit View Method Calibration Window Options Help - 8 x

DS HEH * > < @b YD h & 320 252

;’,;?’ PUZOLAMA

Material group: | GUAPAR | Materiak | PUZOLANA ~
o Materials
@2

Lmits: (950 | 1050 | % [] [Auta) Mew standard

7

ddf Elements

@ Compounds Display concentrations per. | Compounds  Elements | After validation, goto © | Bottom  Right

@ ks Sum(%) | Si02(%) [AI203 (%) |Fe203(%) | CaO(%) | MgO(%) [ SO3(%) |NaZO(%) (=8

= A% Prepsration PUZ01 1442 308 250 050 006 =
T DY, parameters PUZ02 | 10273 &I7F7 1585 307 246 057 005 189 %
o PUZ03 | 10218 7088 1632 3m 240 089 oon 437 380 151 =

B 5ie PUZDA | 9859 6684 1461 293 256 087 008 489 384 187 juis
28 Contamination PUZS | 9996 6882 1452 308 242 087 000 442 378 194
PUZO6 | 10202 6928 1521 303 237 0@ 0m 529 332 20
= PUZO7 | 10431 5949 1861 732 679 286 011 528 127 248
Ly Prepared standards PUZO8 | 10400 G038 1841 721 644 303 008 534 129 182
o T reeurement PUZO9 | 10318 6341 1813 558 543 221 000 480 163 193
=z PUZO10| 10288 6232 1852 569 554 223 006 489 15 2,17
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FIGURA 18. Imagen de la compilacion de datos en la aplicacién Puzolana en el software de FRX.

Cada funcion esta descrita por una grafica, donde las ordenadas hacen referencia a
los Kcps (kilo cuentas por segundo), y la cantidad de materia en términos de
porcentaje en las abscisas. La calibracion de las mismas se realizé haciendo uso de
la bandeja de herramientas estadisticas presentes en el software de FRX, la cual
pretende disminuir al maximo la dispersion de datos y el porcentaje de desviacion
estandar de cada compuesto.®

*'NOTA: la ampliacion de las funciones graficas correspondientes a cada uno de los compuestos quimicos de
la puzolana se encuentran adjuntos en el ANEXO 6.: “FUNCIONES GRAFICAS DE COMPUESTOS”.
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FIGURA 19. Imagen de las funciones graficas de compuestos en las Puzolanas.

4.5.4.3 DETERMINACION DE LA COMPOSICION QUIMICA DE LAS MUESTRAS

DE PUZOLANAPOR FRX.*?

Una vez realizada la calibracion de la aplicacion PUZOLANA, se realizé la
determinacién de la composicién quimica de las muestras de puzolana por FRX a
través de pastillas prensadas.

El método de ensayo esta descrito en el ANEXO 3.8.

*2MIANUAL DE PROCEDIMIENTOS 1.CK-7.1-10 (2014). Instructivo para andlisis de muestras por rayos X (4ta.
Revision). Azogues: planta Industrial Guapan.
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4.5.4.3.1 RESULTADOS.

|METODO: APLICACION PUZOLANA S8 TIGER |

PUZOLANA |SiD2 (%)|Al1203 (%) |Fe203 (%)|Ca0 (%)|MgO (%)|Na20 (%)|K20 (%)|S03 (%) [Sum (%)
1 70,33 15,6 3,112| 2,44 0,93 517 3,74 0,07 101,4
2 70,4 15,6 3,13 2,44 0,92 5,18 3,74 0,07| 101,48
3| 70,36 15,48 2,846 2,4 0,92 5,03 3,89 0,07 101
4| 69,47 15,33 2,835 2,65 0,9 5 3,83 0,03| 100,05
5| 70,24 15,55 3,107| 2,44 0,98 5,09 3,76 0,06 101,22
6| 70,38 15,51 2,967 2,31 0,95 5,07 3,8 0 101
7| 60,98 18,47 7,112| 6,37 3 3,85 1,43 0,08 101,3
8| 60,18 18,38 7,292| 6,58 2,93 3,84 141 0,08 100,7
o 63,91 18,58 5,437| 5,58 2,54 4,67 1,7 0,11| 102,52

10| 62,52 18,5 5,575 5,58 2,56 4,29 1,68 0,03| 100,73

TABLA 19. Resultados del ensayo de andlisis por FRX para muestras de puzolana método APLICACION
PUZALANA.

4.6 DETERMINACION DE SILICE EN FASE AMORFA.

La determinacién del contenido de silice amorfa se efectia por diferencia entre el
contenido de silice total y silice cristalina expresada como cuarzo, la cual no posee
propiedades puzolanicas. La silice total se determind por Fluorescencia de Rayos X
y la Silice cristalina como cuarzo se determind por Difraccion de Rayos X.

4.6.1 CALCULOS.

% silice amorfa calculado = % silice total — % silice fase cristalina

Molina Larrea Francisco Xavier.

59



4.6.2 ANALISIS DE RESULTADOS.

UNIVERSIDAD DE CUENCA

Ne PUZOLANA DE LAS MUESTRAS DRX FRX =SILICE TOTAL- SILICE CUARCITICA
Quartz (%) |SILICE TOTAL (%) |SILICE AMORFA CALCULADA (%)

10|PUZOLANA CHALLUABAMBA N10 2014-04-22 4,838 62,52 57,682
1|PUZOLANA LATACUNGA N1 2014-04-22 5,725 70,33 64,605
2|PUZOLANA LATACUNGA N2 2014-04-22 6,194 70,4 64,206
3|PUZOLANA LATACUNGA N3 2014-04-22 5,48 70,36 64,88
5|PUZOLANA LATACUNGA N5 2014-04-22 5,411 70,24 64,829
6{PUZOLANA LATACUNGA N6 2014-04-22 13,633 70,38 56,747
9|PUZOLANA CHALLUABAMBA N9 2014-04-22 5,62 63,91 58,29
8|PUZOLANA DELEG N8 2014-04-22 4,66 60,18 55,52
7|PUZOLANA DELEG N7 2014-04-22 4,296 60,98 56,684
4|PUZOLANA LATACUNGA N4 2014-04-22 6,26 69,47 63,21

TABLA 20. Resultados de la determinacién de silice en fase amorfa.

Nétese que la muestra Nro. 6 de puzolana presenta un valor de silice cristalina
como cuarzo (13,633) muy alejado o disperso con relacion a las otras muestras del

mismo tipo.

Mediante la prueba de Grubbs y Dixon se pudo determinar que este valor se
presenta como un valor aberrante o atipico razon por la cual sera descartado para
los siguientes calculos y relaciones a las que seran sometidos el conjunto de datos.

Para efecto de estos calculos tenemos las siguientes formulas:

4.6.2.1 Prueba de Grubbs:*®

Donde:

e T =walor a calcular de Grubbs

e x, = Valor enésimo del conjunto de datos
e X = media del conjunto de datos

S

o = desviaciéon estandar del conjunto de datos

33Taylor, J. y Cihon, C (2004). Statistical techniques for data analysis.2.ed. New York: Chapman & Hall/CRC.
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4.6.2.2 Prueba de Dixon:3

=
Xn — X3

Donde:
e 11 = valor critico de Dixon
e Xx, = valor enésimo del conjunto de datos

UNIVERSIDAD DE CUENCA

La siguiente tabla muestra un resumen de los calculos y niveles de significancia
para cada prueba estadistica para la deteccién de un valor atipico.

NUMERO DE DATOS (M) VALORES CRITICOS
1 4,296 PARA PRUEBA DE DIXON
2 4,66 MNIVEL DE SIGNIFICANCIA
3 4,838|N 0,3 0,2 0,1 0,05 0,02 0,01 0,005
4 5,411| 10| 0.265| 0,325| 0,409| 0,477 0,551| 0,597 0,639
5 5,48 PARA PRUEBA DE GRUBBS
6 5,62 MNIVEL DE SIGNIFICANCIA
7 5,725|N 0,1 0,075 0,05 0,025 0,01
8 6,194 10| 2,03| 21| 2,18 2,19| 2m
E 6,20

=2xx:\VALOR SOSPECHOS0O MAX 10 13,633

MEDIA 6,212

DESVIACION ESTANDAR 2,683

r11 prueba de DIXOM {Max valor) 0,829

T prueba de Grubbs (Max valor) 2,766

TABLA 21. Resultados de la prueba de Grubbs y Dixon para la determinacion de valores atipicos en el
conjunto de datos de silice cuarcitica.

En conclusion se tiene que los valores de T y ry; son mayores a los respectivos
niveles de significancia en cada una de las pruebas realizadas, descartando de esta
manera el valor analizado y considerandolo como atipico.

4.7 DETERMINACION DEL INDICE DE ACTIVIDAD PUZOLANICA POR METODO

DEL CEMENTO.

La determinacion del indice de actividad puzolanica en cemento portland se define
como la relacién entre la carga maxima soportada por los morteros de ensayo
(cemento patrén con adicién de puzolana) y la carga maxima soportada por los
morteros patrén (cemento patron) expresada en términos de porcentaje.

34[Taylor y Cihon, 2004] Taylor, J. y Cihon, C. Statistical techniques for data analysis.2.ed. New York: Chapman

& Hall/CRC, 2004.
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4.7.1 ANALISIS Y PROCESAMIENTO DE DATOS.

Luego de realizar los ensayos sobre la resistencia a la compresion de morteros, se
tom6 en consideracion que el rango de resistencia maximo permisible entre
especimenes de la misma amasada de mortero es de + 8,7% del promedio®; para
lo cual si uno de los valores no cumple con la condicion, se descarta el mismo y se
determina nuevamente el promedio y el rango de tolerancia del nuevo conjunto de
valores, este procedimiento se repite hasta que el nuevo conjunto de datos esté
dentro del rango maximo permisible, eliminando de esta manera los valores
denominados como atipicos o aberrantes en el sistema de medicion.

Para determinar los valores atipicos se hizo uso de herramientas y comandos en
Excel, facilitando de esta manera el nimero de iteraciones para la aceptacion o
rechazo de un valor en el conjunto de datos. Las siguientes tablas muestran el
resultado del calculo y procedimiento realizado.

CEMENTO
PATRON (kgf)|1 ITERACION |2 ITERACION|3 ITERACION |4 ITERACION
6110|RECHAZA RECHAZA RECHAZA RECHAZA
6560[acepta RECHAZA RECHAZA RECHAZA
6610|acepta acepta RECHAZA RECHAZA
7650|acepta acepta acepta acepta
7330|acepta acepta acepta acepta
7120]|acepta acepta acepta acepta
7290)acepta acepta acepta acepta
7480|acepta acepta acepta acepta
7410|acepta acepta acepta acepta
7380|acepta acepta acepta acepta
7310]acepta acepta acepta acepta
7280|acepta acepta acepta acepta
MEDIA 1 7127,500
MEDIA 2 7220,000
MEDIA 3 7271,591
MEDIA 4 7361,111 I .I

TABLA 22. Resultados para el rechazo de valores en el conjunto de datos de la Resistencia a la
compresion de morteros de cemento patrén.

PRUEBAS DE RESISTENCIA A LA COMPRESION DE MORTEROS (CEMENTO PORTLAND PUZOLANICO TIPO IP)

Kef.
MUESTRA 1|MUESTRA 2 | MUESTRA 3 |MUESTRA 4 | MUESTRA 5| MUESTRA 6| MUESTRA 7| MUESTRA 8 |MUESTRA 9| MUESTRA 10
7010 6620 6230 5420 6440 6820 5880 5570 5430 5180
7140 6230 6490 5850 6650 6910 5900 5650 5650 5230
7570 6580 6580 6110 6710 7070 5910 5780 5740 5380
7730 6850 6680 6150 7530 7090 5920 5970 5750 5590
7950 6920 6850 6570 7590 7750 5970 6080 5820 5590
7980 6950 6950 6700 7620 7800 6170 6360 5970 5740

M1| 7563,333| 6691,667| 6630,000 6133,333| 7090,000) 7240,000| 5958,333| 5901,667| 5726,667 5451,667

M2| 7563,333| 6691,667| 6630,000[ 6170,000( 7220,000) 7240,000| 5958,333| 5901,667| 5726,667 5451,667

35Segl]n norma INEN 488:2009 segunda revision “CEMENTO HIDRAUICO. DETERMINACION DE LA
RESISTENCIA A LA COMPRESION DE MORTEROS EN CUBOS DE 50mm DE ARISTA”, p.9.
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PRIMERA ITERACION
acepta acepta acepta RECHAZA  |RECHAZA |acepta acepta acepta acepta acepta
acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta
acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta
acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta
acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta
acepta acepta acepta RECHAZA  |acepta acepta acepta acepta acepta acepta

SEGUNDA ITERACION
acepta acepta acepta RECHAZA |RECHAZA |acepta acepta acepta acepta acepta
acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta
acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta
acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta
acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta acepta
acepta acepta acepta RECHAZA  |acepta acepta acepta acepta acepta acepta

TABLA 23. Resultados para el rechazo de valores en el conjunto de datos de la Resistencia a la
compresion de morteros de cemento con adicion de puzolana.

4.7.2 CALCULO DEL INDICE DE ACTIVIDAD PUZOLANICA.

Luego de determinar las medias aritméticas finales del conjunto de datos, tanto para
las muestras de ensayo como para la muestra patron, el indice de actividad
puzolanica se define mediante la férmula:

. A
Indice de actividad puzolanica = B X 100

Donde:

e A = resistencia a la compresion promedio de los cubos de la mezcla de
ensayo, expresado en Mega Pascales (MPa).

e B = resistencia a la compresion promedio de los cubos de la mezcla de
control, expresado en Mega Pascales (MPa).

NOTA: Cada media aritmética esta expresada en términos de Fuerza (Kgf), para
obtener el resultado en términos de presion es necesario dividir el resultado para su
seccion transversal y su factor de conversion.

4.7.3 RESULTADOS.
La siguiente tabla describe el indice de actividad puzolanica para cada una de las
muestras en analisis:
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Resistencia | Seccion Resistencia | INDICE DE
o e EeE - Factor de e
Media Aritmética | compresion | transversal .. [|compresion |  ACTIVIDAD
(kgf) (mm2) COMVETSION! (mpa) | puzoLAnica
MUESTRA 1 7563,333 25 10,2] 29,660 102,747
MUESTRA 2 6691,667 25 102 26,42 90,906
MUESTRA 3 6630,000 25 10,2] 26,000 90,068
MUESTRA 4 6170,000 25 102 24,196 83,819
MUESTRA 5 7220,000 25 102] 28314 98,083
MUESTRA 6 7240,000 25 102 28,392 98,355
MUESTRA 7 5958,333 25 10,2] 23,366 80,943
MUESTRA 8 5901,667 25 102 2314 80,174
MUESTRA 9 5726,667 25 102] 22458 77,796
MUESTRA 10 5451,667 25 102 21,379 74,060
CEMENTO PATRON 7361,11111 25 102] 25557

TABLA 24. Resultados del indice de actividad puzolanica por medio del método del cemento.
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CORRELACION DE DATOS Y PLANTEAMIENTO DE UN MODELO
MATEMATICO.
Para el planteamiento del modelo se parti6é de la siguiente hipétesis:

“La estimacion de la actividad puzolanica empleando un método de correlacion y
modelo matematico de las variables obtenidas por Difractometria y Fluorescencia de
Rayos X se refleja en el resultado obtenido en la determinaciéon de la actividad
puzolanica usando el método del Anexo A de la norma NTE INEN 490:2010 para
cementos Hidraulicos Compuestos. Requisitos.”

5.1 CLASIFICACION DE LOS RESULTADOS EN ANALISIS.

Con la finalidad de obtener una modelo que permita determinar el indice de
actividad puzolanica por fluorescencia y difraccidbn de rayos X se procedid a
correlacionar estos parametros que incluyen los valores ya determinados junto con
el indice de actividad puzolanica por el método del cemento.

Los valores obtenidos de actividad puzolanica (método del cemento) y el contenido
de silice amorfa por rayos X se resumen en la siguiente tabla:

NUMERO DE INDICE DE SILICE
MUESTRA ACTIV[DAD AMORFA POR
PUZOLANICA DRX-FRX

MUESTRA 1 102,747 64,605
MUESTRA 2 90,906 64,206
MUESTRA 3 90,068 64,880
MUESTRA 4 83,819 63,210
MUESTRA 5 08,082 64,829
MUESTRA 7 80,942 56,684
MUESTRA 8 80,174 55,520
MUESTRA 9 717,796 58,290
MUESTRA 10 74,060 57,682

TABLA 25. Resultados del indice de actividad puzolanica y silice amorfa de las muestras de puzolana.

5.2 PROCESAMIENTO DE LOS RESULTADOS EN ANALISIS.

Segun NTE INEN 490:2011, uno de los requisitos de las puzolanas es que el indice
de actividad puzolanica para una muestra de cemento portland puzolanico tipo IP a
los 28 dias debe ser de minimo el 75% y sin un maximo definido. Tomando en
cuentan que se realizé un andlisis instrumental segun las técnicas y metodologia
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descrita por la normativa INEN, se optd por utilizar todos los valores a excepciéon de
la muestra Nro. 6 ya que el valor de la silice cristalina como cuarzo fue considerada
como un valor atipico, segun lo explicado en el apartado 4.6.3.

Para una mayor certeza de los datos escogidos se realizaron las pruebas de Dixon
Y Grubbs para el conjunto de datos “INDICE DE ACTIVIDAD PUZOLANICA’
(TABLA 25.), siguiendo las mismas férmulas que las descritas en el inciso 4.6.2.1
y 4.6.2.2; en efecto no se encontré ningun valor extremo o aberrante, por lo que el
conjunto de datos mostrados en la TABLA 26. fueron utilizados en la correlacion
para describir el modelo matemético que mejor se ajuste.

TABLA 26. Resultados de la prueba de Grubbs y Dixon para la determinacién de valores atipicos en el
conjunto de datos de actividad puzolanica.

5.3 CONFORMACION DE LA FUNCION GRAFICA POR CORRELACION DE LA
FASE AMORFA VS ACTIVIDAD PUZOLANICA POR METODO DEL CEMENTO.

5.3.1 MODELOS PREDICTIVOS O DE REGRESION.

La representacion de la relacion entre dos o mas variables a través de un modelo
formal supone contar con una expresion logico-matematica que permita realizar
predicciones de los valores que tomara una de las dos variables.

La aplicacion de un modelo supone que una de las 2 variables adopta el papel de
variable explicativa y la otra el de variable de respuesta adoptando de esta manera
un rol asimétrico.

Para este proceso de correlacion se hizo uso de la herramienta Excel, mediante el
cual se tratd obtener el modelo matematico que mejor se ajuste al conjunto de

Molina Larrea Francisco Xavier.

NUMERO DE DATOS (N) VALORES CRITICOS
»2xx:\ALOR SOSPECHOSO MIN 1| 74,0003774 PARA PRUEBA DE DIXON
2| 77,7962264 NIVEL DE SIGNIFICANCIA
3| 80,1735843(N 0,3 0,2 0,1 0,05 0,02| 0,01| 0,005
4| B80,9433962| 9| 0,288| 0,352| 0,441( 0,512| 0,587 0,597| 0,639
5| 83,8188679 PARA PRUEBA DE GRUBBS
6| 90,0679245 MNIVEL DE SIGNIFICANCIA
7| 90,9056604(N 01| 0,075 0,05| 0,025 0,01
8| 98,0830189| 9| 1,98 2,04 211 2,21| 2,32
==:EVALOR SOSPECHOSO MAX 9| 10274717
MEDIA 86,511
DESVIACION ESTANDAR 9,610
r11 prueba de DIXON {Max valor) 0,187
T prueba de Grubbs (Max valor) 1,689
T prueba de Grubbs (Min valor) 1,29551729
r11 prueba de DIXON (Min valor) 0,15551367
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datos, y asi disponer de algun indicador que permita medir el grado de ajuste entre
el modelo y los datos.

5.3.2 MEDIDAS DE AJUSTE.

Una de medidas de la bondad del ajuste que se utilizé para el caso es el coeficiente
de regresién R cuadrado “R?”.

Este coeficiente se define como la proporcion de varianza de Y explicada por las
variables implicadas en el modelo de regresién ajustado a los datos de X. Este
coeficiente oscilara siempre entre 0 y 1, de modo que cuanto mas proximo sea a 1,
indicara mejor bondad de ajuste del modelo de regresion a la distribucién conjunta
de las variables. Si R? es igual a 1, el ajuste sera perfecto.

5.3.3 MODELOS PLANTEADOS.

En base a los datos de la TABLA 26. y por medio de gréfico de dispersién de
valores de la Herramienta Excel se obtuvieron los siguientes modelos matematicos.

5.3.3.1 Modelo por regresion Lineal simple.
Este modelo de regresion lineal simple, est4 representado por una recta de ajuste
con la siguiente ecuacion.

e y=1991x — 35,142
e Coeficiente de determinacion R? = 0,6696

Molina Larrea Francisco Xavier.
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Dispersion de datos

110,000

105,000 y=1,991x- 35,142
R*=0,6696

100,000

55,000
50,000 —
85,000 ,,/"/ *
// # Dispersion de datos
. .0
/"f o ——Lineal (Dispersidn de datos)

75,000 5

o
o

——

gy

o

80,000

% ACTIVIDAD PUZOLANICA

70,000

&5,000

0,000

54 56 58 &0 62 a4 66
% SILICE AMORFA POR DRX-FRX

CUADRO 1. Modelo por regresion lineal simple: Silice amorfa vs Actividad Puzolanica.

Para el caso de este modelo de linea recta, los puntos dispersos presentan un
R? = 0,6696, por lo que es claro que la tendencia que se ajusta a la ecuacién no
satisface la misma, en la que cada uno de los puntos se encuentran muy dispersos
en relacion a la recta obtenida.

5.3.3.2 Modelo de ajuste exponencial.
Este modelo esta representado por una linea de ajuste con la siguiente ecuacion.

e y=21,23¢%0229
e Coeficiente de determinacién R? = 0,6834
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y=21 23ED.02!3x
R*=0,6834

# Dispersion de datos

Exponencial [Dispersion de
datos)

CUADRO 2. Modelo de ajuste exponencial: Silice amorfa vs Actividad Puzolanica.

Analizados los puntos y el ajuste de la curva con un R? =0,6834, el modelo
presenta gran dispersion de puntos por lo que no podria ajustarse a la ecuacion

exponencial.

5.3.3.3 Modelo de ajuste logaritmico.

Este modelo esta representado por una linea de ajuste que cumple con la siguiente

ecuacion.

e y=119,61In(x) — 405,17
e Coeficiente de determinacién R? = 0,661
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y=119,61In(x) - 405,17
RE=0,661

# Dispersion de datos

— Logaritmica (Dispersion de
datos)

CUADRO 3. Modelo de ajuste logaritmico: Silice amorfa vs Actividad Puzolanica.

Al igual que el grafico anterior se puede denotar que la ecuacion de ajuste
logaritmico tampoco satisface la medida de R? ya que presenta puntos muy

dispersos dentro del gréfico.

5.3.3.4 Modelo de ajuste potencial.

En el siguiente modelo esta representado por una recta de ajuste con la siguiente

ecuacion.

e y=0301x137%°
e Coeficiente de determinacién R? = 0,6745
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Dispersion de datos

110,000

1':'5,':'3':‘ V= D,3O1x1-5’5‘5
RZ=0,6745

100,000

.
&
95,000 -
=
80,000 T
85,000 ,ﬂ"'/ . e
# Dispersidn de datos

P /f’/ p

Potencial (Dispersion de datos)

"

20,000

2% ACTIVIDAD PUZOLANICA

T
75,000 #

70,000

&5,000

0,000
54 56 58 50 &2 64 66
% SILICE AMORFA POR DRX-FRX

CUADRO 4. Modelo de ajuste potencial: Silice amorfa vs Actividad Puzolanica.

Segun el gréfico se puede observar que los puntos que corresponden a las series
nos e ajustan de una manera adecuada por tener un R muy distante.

5.3.3.5 Modelo de ajuste polinémico.
Este modelo de ajuste polindmico esta representada mediante la siguiente ecuacion:

e y = 0,558x2 — 65,70x + 2006
e Coeficiente de determinacién R? = 0,811
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Dispersion de datos
S 110,000
E 105.000 Y= 0;558}(2 - 55,?0){ + 2006,.
9 * R?2=0,811
o 100,000
~ L 2
2 95,000 ‘/
2 90,000 =
[}
> 85,000 * # Dispersion de datos
G 80,000 = 5
x 75,000 * Polindmica (Dispersion de
70,000 datos)
65,000
60,000
54 56 58 60 b2 64 b6

% SILICE AMORFA POR DRX-FRX

CUADRO 5. Modelo de ajuste polindmico: Silice amorfa vs Actividad Puzolanica.

Para este modelo de ajuste polinémico los puntos son menos dispersos en el
modelo, si bien no satisface el criterio de R? > 0,91; R? tiene un valor aceptable de
0,81 muy préximo al valor critico tedrico.

En base a los modelos trazados, se pudieron plantear las siguientes observaciones:

e El modelo que mas se ajusta al conjunto de dispersidon de datos es el modelo
de ajuste polinémico.

e El modelo de ajuste polinémico presenta el coeficiente de determinacién R?
mas alto.

e Se puede denotar que en el CUADRO 5. existe un dato muy disperso para el
conjunto de valores, por lo que este dato sera eliminado (datos de muestra
ndamero 1) para mejorar el ajuste de la curva en el modelo matemético
polinébmico.

Finalmente el conjunto de datos y el modelo planteado es el siguiente:
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NUMERO DE INDICE DE SILICE
MUESTRA ACTIVIDAD |AMORFA POR
PUZOLANICA | DRX-FRX
MUESTRA 2 90,906 64,206
MUESTRA 3 90,063 64,880
MUESTRA 4 83,819 63,210
MUESTRA 5 98,083 64,829
MUESTRA 7 80,943 56,684
MUESTRA 8 80,174 55,520
MUESTRA 9 77,796 58,290
MUESTRA 10 74,060 57,682
TABLA 27. Resultado final del indice de actividad puzolanicay silice amorfa de las muestras de
puzolana.
110,000
105,000 i
S 100,000 y =0,4918x"-57,87x+ 17784
‘% ’ + R?=0,8737
g 95000
é 90,000 ’/; o serest
g 85,000 * — Polindémica (Seriesl)
E 20,000 # * =
® 75000 ]
70,000
85,000
60,000
54,000 56,000 58,000 60,000 62,000 64,000 66,000

e Ecuacion del modelo obtenido:

e Coeficiente de determinacion

% SILICE AMORFA POR DRX-FRX

CUADRO 6. Modelo de ajuste polindmico: Silice amorfa vs Actividad Puzolanica.

y = 0,4918x2 — 57,87x + 17784

R? = 0,8737

La tendencia se ve claramente satisfecha por puntos que tienen una buena
regresion y un ajuste al modelo polindmico presente y un valor de R? muy préoximo a

0,91.
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5.4COMPARACION ESTADISTICA DE RESULTADOS.
Se procedié a calcular el indice de actividad puzolanica por medio de la ecuacion

obtenida y cotejar estos valores con los datos del indice de actividad puzolanica por
el método del cemento.

x y = 0,4918x" - 57,87x + 1778,4

\UMERO DE MUESTRA INDICE DE SILICE INDICE DE ACTIVIDAD PUZOLANICA
AETW[DAD AMORFA POR {calculada por ecuacidn)
PUZOLANICA | DRX-FRX
MUESTRA 2 30,906 64,206 90,200
MUESTRA 3 90,068 64,880 93,984
MUESTRA 4 83,819 63,210 85,426
MUESTRA 5 98,083 64,829 93,682
MUESTRA 7 80,943 56,684 78,288
MUESTRA 8 80,174 55,520 81,417
MUESTRA 8 77,796 58,290 76,158
MUESTRA 10 74,060 57,682 76,666

TABLA 28. indice de actividad calculada en base a la ecuacién del modelo planteado.

Se determinaron parametros estadisticos para poder concluir si el modelo adoptado
es comparable con método normalmente utilizado.

La siguiente tabla presenta el detalle de los parametros estadisticos realizados,
entre ellos se mencionan:

e Desviacion estandar de una muestra.
e Grado de dispersion.

e Media aritmética.

e Error relativo porcentual.
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NUMERO DE MUESTRA INDICE DE INDICE DE ACTIVIDAD PUZOLANICA ERROR
ACTW!DAD {calculada por ecuacion} PORCENTUAL (%)
PUZOLANICA
MUESTRA 2 90,906 90,200 0,776
MUESTRA 3 90,068 93,984 -4,348
MUESTRA 4 83,819 85,426 -1,918
MUESTRA 5 98,083 93,682 4,487
MUESTRA 7 80,943 78,288 3,281
MUESTRA 8 80,174 81,417 -1,550
MUESTRA 9 77,796 76,158 2,105
MUESTRA 10 74,060 76,666 -3,518
DESVIACION ESTANDAR 7,9488 7,4323
MEDIA 84,4811 84,4777
GRADO DE VARIACION 0,0941 0,0880
ERROR PORCENTUAL MEDIO -0,086

TABLA 29. Resultados de los parametros estadisticos del indice de actividad puzolanica.

Haciendo uso de la herramienta estadistica de Excel y estadista basica se
determiné la Prueba F y la Prueba t para varianzas de dos muestras.

5.4.1 PruebaF paravarianza de dos muestras.

HipoOtesis para prueba F.

Hipdétesis nula:

e H,: 0% =02

e SiLF< fcritico
Hipotesis alterna:

o H:0l # o}
e SiLF2= fcritico

Donde:

2

of = varianza indice de actividad puzolanica método cemento

2

o045 = varianza indice de actividad puzolanica calculada por ecuacién
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Variable 1 Variable 2
Media 8448113208 8447774280
Varianza 63,18390886| 55,23876596
Observaciones 8 a
Grados de libertad 7 7
F 1,143832737
P{F==f} una cola 0,431917085
Walor critico f {una cola) 3,78704354

TABLA 30. Resultados de la prueba F.
Donde:
F < fcrl’tico
1,1438 < 3,787
Para este caso se acepta la hipétesis nula donde

estadisticamente iguales.

las varianzas son

5.4.2 Pruebat paravarianza de dos muestras.

Una vez que se ha determinado que las varianzas son estadisticamente iguales, se
aplico la prueba t para dos muestras de varianzas iguales, para determinar de esta
manera si la media de cada conjunto de datos es estadisticamente igual.

Hipotesis nula:

o HO: x1 = xz
e Siit< T critico

Hipotesis alterna:
o Hi:x; #x,
e Siit= Tcritico

Variable 1 | Variable 2
Media B4 4811321 B4 4777429
Varianza 63,1839089( 55,2387606
Observaciones 8 8
Varianza agrupada 59,2113374
Diferencia hipotética de las medias 0
Grados de libertad 14
Estadistico t 0,0008809
P{T=<=t) una cola 0,49965479
Valor critico de T {una cola) 1,76131014
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TABLA 31. Resultados de la pruebart.
Donde:
t< Tcrl’tico
0,0008809 < 1,76131014

Para este caso se acepta la hipotesis nula, determinando asi que los valores
promedios de ambos métodos son estadisticamente iguales.
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6.1 CONCLUSIONES.

e El modelo de regresion de ajuste lineal no satisface el coeficiente de
regresién R? por lo que el modelo obtenido es la mejor alternativa para
representar la correlacion que existe entre este conjunto de datos; porque Si
bien es cierto existe una correlacion total debido a que cada valor una
variable le corresponde un Unico valor de otra, no existe una
proporcionalidad clara, razén por la cual el modelo presenta un ajuste
polinémico.

e Por medio del modelo matematico planteado se pudo determinar la actividad
puzolanica por correlacion entre Difractometria, Fluorescencia de Rayos X
con el método del cemento.

e Finalmente el modelo obtenido y que mejor ajuste presenta es un modelo de
ajuste polinémico, de ecuacion y = 0,4918x? — 57,87x + 1778,4; en la cual
su medida de ajuste esta determinada por el coeficiente R? = 0,8737.

e Con el andlisis estadistico de pruebas F y t, se pudo determinar que el
modelo planteado (actividad puzolanica por RX) junto con la actividad
puzolanica por el método del cemento contienen varianzas y medias
estadisticamente iguales, por tanto ambos métodos son comparables y hacen
posible la determinacién de este indice por medio del modelo matematico
obtenido.

e La realizacion de este trabajo permiti6 constatar que las puzolanas
provenientes de Latacunga cuenta con un indice de actividad puzolanica
mucho mayor al de las puzolanas de Challuabamba y Déleg, por lo que en
base a esta caracteristica se recomienda seguir haciendo uso de la puzolana
proveniente de Latacunga.

e Con la realizacion de esta tesis se Optimizo los recursos de RX al hacer uso
de las herramientas y procedimientos usados en el Departamento de Calidad
de la planta industrial Guapan.

e Por medio del modelo planteado se pudo agilitar y optimizar el tiempo y
recursos en la determinacion de la actividad puzolanica, de igual manera,
con la puesta en marcha de la aplicacion Puzolana en el equipo de
fluorescencia de rayos X se evita realizar todo el procedimiento de
elaboracion de perlas fundidas para la determinacion mineralégica de la
puzolana.

Molina Larrea Francisco Xavier.
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6.2 RECOMENDACIONES.

e Con el estudio realizado, se recomienda que el modelo planteado sea
utilizado en el laboratorio de calidad con el fin de la optimizacion de tiempo y
recursos.

e De igual manera se recomienda el uso de la aplicacion Puzolana en el equipo
de FRX facilitando asi la determinacion de la composicion mineralégica de
cada componente puzolénico.

e Se recomienda para futuras investigaciones, englobar més tipos de puzolana
con el fin de extender el uso de modelo planteado.

e Se recomienda que el departamento de calidad haga uso del resto de
aplicaciones del equipo de DRX puesto que el mismo podria ser de gran
ayuda en la determinacion del indice de actividad puzolanica, lo que permitira
hacer comparaciones con el modelo planteado.

Molina Larrea Francisco Xavier.
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NORMAS INEN complementarias para la fabricacion y produccion de cemento.

NORMA DOCUMENTO REVISION
151 CEMENTO: DEFINICIONES % CLASIFICACIONES 1967-02
153 CEMENTO PUZOLANICO 1967-02
154 TAMICES DE ENSAYO 1966-12
155 PREPARACION DE PASTAS Y MORTEROS 1987-02
157 DETERMINACION DE LA CONSISTENCIA NORNAL 1967-02
156 DETRMINACION DEL TIEMPO DE FRAGUADO 1967-02
159 DETRMINACION DEL TIEMPO DE FRAGUADO 1967-02
160 ANALISIS QUIMICO PERDIDAS POR CALCINACION 1967-10
191 ADMNVOS PARA INCORPORACION DE AIRE 1977-03
152 ANALISIS QUINICO DETERWMINACION DE Si02...... 1963-07
183 ANALISIS QUIMICO DETERMINACION DE Fe203.... 1963-03
184 ANALISIS QUINICO DETERMINACION DE RESIDUO 1963-03
196 DETERMINACION DE LA FINURA MET. BLAINE 1967-09
197 DETERMINACION DE LA FINURA MET. WAGHNER 1987-07
158 DETERMINACION RESISTENCIA A LA FLEXION 1967-09
185 DETERMINACION DEL CALOR DE HODRATACION 1963-03
200 DETERMINACION DE EXPANSION EN AUTOCLAVE 1967-09
201 DETERMINACION DEL ENDURECIMIENTO PRENMAT. 1967-09
202 DETERMINACION DE LA EXPANSION POTENCIAL 1987-11
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HORMA DOCUMENTO REVISION
203 ANALISIS QUIMICO: DETERMINACION DEL S03 1988-03
456 DETERMINACION RESISTENCIA A LA COMPRESION 1867-09
489 DETERNMINACION FINURA POR TAMLZADO SECO 19&7-09
450 CEMENTO PUZOLANICO: REQUISITOS 1999-09
493 DETERMINACION DEL COEFICIENTE PUZOLANICO 1880-10
495 DETERNMINACION DE ACTWVIDAD PUZOLANICA, 1880-11
456 IMDICE DE ACTIWVIDAD PULOLANICA, 1880-11
4597 PUZOLANAS: ANALISIS QUIMICO 1880-11
458 PUZOLANAS: PERDIDAS POR CALCINACION 1880-11
862 ARIDOS PARA HORMIGON: CONTENIDO TOTAL HUM 1882-12
673 ARENA NORMALLZADA 18982-12
875 DETERMINACION DEL ENDURECIMINETO PREM. 1987-09
957 DETERMINACION DE LA FINURA METODO HUM. 1867-09
1504 ADMTNVOS DE PROCESO: REQUISITOS 1987-07
1505 DETERMINACION DEL CONTENIDO OPTIMO DE 503 18968-07
1506 DETERMINACION DEL CONTENIDO DE SODIO % PO 1988-07
1507 CONTENIDO DE SULFATO DE CALCIO EN MORT. 1990-05
1508 CONTRACCION POR SECADO 1990-05
1902 CEMENTOS: ROTULADO DE FUNDAS 1992-03
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Procedimientos e Instructivos del departamento de calidad.

CODIGO PROCEDIMIENTO

GCI01CK TOMAY PREPARACION DE MUESTRAS
GCI02CK DETERMINACION DE LA HUMEDAD

GCI03CK DETERMINACION DE LA FINEZA

GCI04CK DETERMIMACION DE LA DENSIDAD APARENTE
GCI05CK DETEEMIMACION DEL CONTEMNIDO DE CO3Ca ( TITULC )
GCI0ECHK DETERMIMACION DE L& GRAMULOMETRIA
GCI0TCK DETERMINACION DE LA COMPOSICION ELEMEMTAL
GCI0BCK DETEREMINACION DEL PORCENTAJE DE CAL LIBRE
GCI09CK DETERMIMACION DE SULFATOS

GCMOCK DETEEMIMACION DEL PORCENTAJE DE ALCALIS
GCIM1CK DETERMINACION DE LAS PERDIDAS POR CALCINACION
GCI2CK AMALISIS DE MUESTRAS POR RAYQS X
GCIZ0CK DETEREMINACION DE LA DEMSIDAD REAL
GCIZ1CK DETEREMINACION DE LA SUPERFICIE ESPECIFICA
GCIZ2CK DETERMINACION DE L& COMNSISTEMCIA MORMAL M. VICAT
GCIZ3CK DETEEMIMACION DEL TIEMPO DE FRAGUADC M. VICAT
GCIZ24CK DETERMINACION DE LA RESISTENCIA A LA COMPRESION
GCI25CK TABLADE FLUJO CONTEMIDD DE AIRE EM MORTERC:S
GCIZECHK DETERMINACION: EXPANSION POR METODO AUTOCLAVE
GCIZTCK DETERMINACION DEL ENDURECIMIENTC PREMATURC
GCIZBCK | DETERMINACION DEL PORCENTAJE DE RETEMIDO EM EL TAMIZ ASTH 325
GCI30CK CALIBEACION DE BALAMZAS

GCI3CK CALIBRACION DE PESAS

GCI32CK CALIBRACION DE COPELAS Y CHAPAS DE MIQIUEL
GCI33CK CALIBRACION DE LITROS

GCI34CK CALIBRACION DE CUBCS PARA RESISTENCIA A LA COMPRES.
GCI35CK CONTROL Y CALIBRACION DE TAMICES
GCI3ECK CONTROL Y CALIBRACION DEL FERMIABILIMETRO
GCI3TCK CONTROLY CALIBRACION DE LA PREMSA
GCI3BCK CALIBRACION DEL VISCOSIMETRO DE ENGLER
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ANEXO 3.

MANUAL DE PROCEDIMIENTOS.

En el presente documento se muestra seguimiento y resumen de todos los
manuales y técnicas utilizadas para la determinacion de los diferentes analisis y
ensayos fisicos realizados en el Departamento de Control de Calidad de la planta

Industrial Guapan.

La informacion contenida contiene el siguiente orden:

ANEXO 3.1.

e Método para la determinacion de la densidad real.
ANEXO 3.2.

e Meétodo para la determinacién de la humedad.
ANEXO 3.3.

e Método para la determinacion de la finura.
ANEXO 3.4.

e Método para la determinacion de pérdidas por calcinacion.
ANEXO 3.5.

e Meétodo para la determinacion de la resistencia a la

compresion de morteros.

ANEXO 3.6.

e Método para andlisis de muestras por difraccion de rayos X.
ANEXO 3.7.

e Meétodo para la preparacion de perlas fundidas.
ANEXO 3.8.

e Meétodo para analisis de muestras por fluorescencia de
rayos X.

89
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ANEXO 3.1
METODO PARA LA DETERMINACION DE LA DENSIDAD REAL.

ALCANCE.

Andlisis destinado a la determinacién de la densidad de la puzolana, estableciendo
la relacion entre la masa de la puzolana y el volumen del liquido no reactivo que
esta masa desplaza en el frasco de Le Chatelier.

INSTRUMENTAL:

Balanza, con 0,059 de precision.

TermOmetro graduado con divisiones de 0,1°C

Recipiente para bafio Maria, capaz de mantener la temperatura constante
con una variacion maxima de 0,2°C.

Frasco de Le Chatelier normalizado.

Luna de vidrio.

Diésel densidad de 0,85g/ml.

Varilla de metal.

Embudo de vidrio.

Soporte universal.

PROCEDIMIENTO.

Llenar el frasco de Le Chatelier con Diésel, hasta un punto en la parte baja
del cuello entre las marcas de O ml y 1ml, registrar la primera lectura después
de sumergir el frasco en un bafio de agua a una temperatura constante de
20°C durante dos minutos para evitar variaciones de temperatura de + 0,2 °C.
Pesar en una luna de vidrio exactamente alrededor de 50 gramos de
puzolana.

Colocar la puzolana en el frasco de Le Chatelier, utilizando un embudo, en
pequefios incrementos para evitar la obstruccion del frasco. Se puede hacer
uso de un soporte universal para facilitar el procedimiento.

Luego de haber introducido toda la puzolana, registrar la marca del liquido en
el cuello de la puzolanas temperatura constante de 20°C durante dos minutos
para evitar variaciones de temperatura de + 0,2 °C.

Realizar el mismo procedimiento para cada una de las muestras de puzolana.
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ntal para la determinacion de la densidad real de puzolana.

masa de la puzolana

p=

Donde:

segunda medicion — primera medicién

e p =densidad real de la puzolana

Molina Larrea Francisco Xavier.

91



e
2

UNIVERSIDAD DE CUENCA

ANEXO 3.2
METODO PARA LA DETERMINACION DE LA HUMEDAD.

ALCANCE.

Este método comprende la determinacion del porcentaje de humedad higroscépica
de una puzolana natural o calcinada usada como aditivo para morteros y
hormigones de cemento, o como aditivos para morteros de cal hidratada.

INSTRUMENTAL:

Balanza, con 0,059 de precision.

Cronémetro.

Recipiente metalico.

Muestra de puzolana

Plancha térmica para desecacién de muestras humedas.

PROCEDIMIENTO.

Pesar exactamente alrededor de 50g de muestra de puzolana, utilizando el
recipiente de metal el cual debe estar previamente encerado en la balanza
analitica y registrar el peso.

Colocar el recipiente con la muestra en la plancha térmica (200-250°C) hasta
peso constante.

Registrar el peso final de la muestra.

8
=

FIGURA 21. Equipo e instrumental para la determinacién de la humedad de la puzolana.

CALCULOS.

masa inicial-masa final

% Humedad = x 100

masa inicial
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ANEXO 3.3
METODO PARA LA DETERMINACION DE LA FINURA.

ALCANCE.

Expresar la finura de puzolana en términos de porcentaje que pasa por un tamiz de
45 um, mediante el lavado de la muestra a presion constante de agua.

La cantidad maxima admisible de arido retenido es del 20%, (segun NTE INEN
490:2011 p.7).

INSTRUMENTAL.

Vibro molino para trituracion de muestras secas.

Balanza analitica de 0,0001g de precision.

Tamiz de 45 um (Nro. 325) que cumpla con las caracteristicas de la norma
INEN 154.

Boquilla rociadora.

Valvula de presion.

Estufa térmica para desecacién de muestras hUmedas.

Cronometro.

PROCEDIMIENTO.

Desecar la muestra segun el manual de procedimientos “determinacién de
humedad”.

Colocar alrededor de 20g de muestra desecada en el vibro molino y molerla
durante 60 segundos.

Una vez seca y pulverizada la muestra pesar 1g de este material y colocarla
sobre el tamiz de 45 pum.

Humedecer la muestra minuciosamente con una suave corriente de agua.
Ajustar la presion en la boquilla rociadora de 69 + 4 kPa y colocar el tamiz
bajo la misma y lavar por un minuto.

Durante el lavado realizar movimientos circulares en un plano horizontal a
razon de una vuelta por segundo bajo el chorro.

Luego de retirar el tamiz del chorro, enjuagar una vez con 50ml de agua
destilada, cuidar de no perder el residuo y luego frotar suavemente a
superficie inferior del tamiz con un pafio humedo.

Secar el tamiz y el residuo en la plancha térmica.

Enfriar el tamiz y luego retirar con una brocha el residuo.

Determinar y registrar la masa del residuo de muestra.
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CALCULOS.

e Y%residuo de lamuestraretenida = peso en gramos X 100

% finura = 100 — % residuo de la muestra retenida
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ANEXO 3.4
METODO PARA LA DETERMINACION DE PERDIDAS POR CALCINACION.

ALCANCE.

Expresar el porcentaje de masa eliminada en una muestra de puzolana una vez
gue ha sido sometida a altas temperaturas, eliminando el contenido de carbono
(materia organica).

INSTRUMENTAL.

Crisol de aleacion oro-platino.

Mufla.

Pinzas y guantes con aislante térmico.
Balanza analitica de 0,0001g de precision.

PROCEDIMIENTO.

Pesar en un crisol previamente tarado, alrededor de 5g exactos de muestra
de puzolana.

Colocar el crisol en la mufla a temperaturas entre 900 y 1000°C, durante 45
minutos.

Enfriar la muestra en el desecador y registrar el peso de la misma hasta peso
constante.

FIG7URA 23. Equipo e instrumental para la determinacion % perdidas por calcinacion para puzolana.

CALCULOS.

masa inicial-masa final
masa inicial

% Perdidas por calcinaciéon = x 100
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ANEXO 3.5
METODO PARA LA DETERMINACION DE LA RESISTENCIA A LA
COMPRESION DE MORTEROS.

INSTRUMENTAL.
e Balanza analitica.
e Moldes para morteros.
e Mesay tabla de flujo.
e Espatula.
e Probetas graduadas.
e Mezcladora con accesorios: recipiente de mezclado, paleta.
e Apisonador.
e Calibrador.

PROCEDIMIENTO.

1. MEZCLA Y AMASADO.

e Colocar los accesorios de la mezcladora listos para iniciar el proceso
cuidando que se encuentren limpios y secos.

e verter los ml de agua de amasado en el recipiente y agregar toda la mezcla
de cemento/puzolana requerido para mezclar durante 30 segundos a
velocidad lenta en la mezcladora.

e Agregar lentamente los gramos de arena requerida en un periodo de 30
segundos mientras se mezcla a velocidad lenta.

e Cambiar a velocidad rapida y mezclar durante 30 segundos mas.

e Detener el proceso durante 90 segundos;

e Durante los primeros 15 segundos se debe arrastrar hacia el fondo con la
espatula toda la masa de mezcla adherida a la pared del recipiente.

e Dejar reposar la masa en el recipiente durante los 75 segundos restantes.

e Finalmente se mezcla nuevamente durante 60 segundos a velocidad rapida.

FIGURA 24. Equipo e instrumental para la mezclay amasado de morteros.
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2. LLENADO Y ALMACENAMIENTO.
e Se procede al llenado de los moldes, colocar una capa de la mezcla de mas
0 menos 25 mm de espesor en cada compartimiento cubico. Se apisona 32
veces el mortero en cada compartimento, en aproximadamente 10 segundos,
en 4 etapas de 8 golpes cada una.
e Los golpes de cada etapa deben darse siguiendo una direccién perpendicular
a los de la anterior.

Orden de apisonado al moldear los especimenes de ensayo

1ra. y 3ra. Ronda 2da, y 4ta. Ronda

FIGURA 25. Descripcion del apisonamiento del amasado en la elaboracién de morteros.

e Una vez apisonados todos los compartimentos, llenar con una segunda capa
y apisonar como se hizo anteriormente (2da y 4ta ronda).

e Todos los moldes de los morteros deben quedar llenos, donde la mezcla de
ensayo debe estar mas alta que la superficie superior del molde.

e El exceso de mezcla mencionado en el punto anterior debe retirarse de cada
uno de los moldes con la ayuda de una espatula y la superficie de los moldes
cubicos debe alisarse con un palustre, con un doble movimiento de vaivén a
lo largo de la longitud de estos moldes.

e Colocar estos este conjunto de cubos y moldes en la camara hiumeda durante
24 horas.

e Luego colocar los especimenes cubicos en recipientes metalicos cerrados de
manera hermética y colocarlos en la estufa durante un periodo de 28 dias a
una temperatura de 38 = 2 °C.

—

At e e :

FIGURA 26. Equipo e instrumental para el llenado y almacenamiento de morteros.
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3. RESISTENCIA A LA COMPRESION.

FIGURA 27. Equipo e instrumental pa

Secar la superficie de los cubos y retirar granos de arena o incrustaciones en
dos caras paralelas las cuales seran expuestas a la prensa hidraulica.
Comprobar que estas caras sean perfectamente planas, caso contrario debe
esmerilarse hasta obtener superficies planas.

Colocar el cubo centrandolo bajo el bloque superior e inferior de la maquina
de ensayo.

Aplicar la carga de fuerza de la maquina progresivamente, hasta la
deformacion del cubo.

El valor limite de presion aceptable por el cubo es registrado de manera
automatica por el software del equipo.

Registrar los datos para cada uno de los morteros obtenidos.

Este procedimiento también es aplicado para ambas muestras: cemento
patrén y cemento patron con adicion de puzolana.

i«

ra la determinacion de la resistencia a la compresion de morteros.
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ANEXO 3.6
METODO PARA ANALISIS DE MUESTRAS POR DIFRACCION DE RAYOS X.
INSTRUMENTAL.

Probeta de andlisis de rayos X.

Vibro molino.

Equipo compresor de polvo.

Vidrio protector esmerilado.

Equipo de difraccién Bruker Phaser D2.

PREPARACION DE MUESTRAS.

Para este analisis la muestra debe estar seca, por lo que se debe desecar la
misma segun el manual de procedimientos del ensayo “Determinacién de
humedad” inciso 4.4.2.

Colocar alrededor de 20g de muestra desecada en el vibro molino y molerla
durante 60 segundos para obtener la muestra como polvo.

Colocar una cantidad suficiente de polvo en la probeta de andlisis de rayos
X, cubrir la superficie de la probeta en su totalidad, enrasar el contenido.
Colocar la probeta en el compresor de polvo y cubrirla con el vidrio
esmerilado, para evitar dafios en la superficie y disposicion atdmica de la
muestras.

Comprimir las muestras a una presion 0,25 KPa.

Colocar la probeta dentro del equipo de difraccion Bruker Phaser D2 y correr
el software de analisis.

Registrar los diferentes valores para cada una de las muestras de puzolana
referidos como silice en fase cristalina expresada como porcentaje de
cuarzo.

7 (@ @

o~ . » =
FIGURA 28. Imagen de la prensa hidraulica y pastillas prensadas para el analisis por DRX.
Fuente: Médulo “Soluciones en Difraccion”, D2 PHASER.

CALCULOS.
% Silice fase cristalina (% cuarzo) = calculada directamente por el quipo
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ANEXO 3.7.

METODO PARA LA PREPARACION DE PERLAS FUNDIDAS.

La preparacion y elaboracién de perlas fundidas esta aplicada a las 10 muestras de
puzolanas, perlas necesarias para el analisis cuantitativo en el equipo de
Fluorescencia de rayos X. Las diez muestras sometidas a este analisis seran
consideradas como perlas patrones Utiles para la valoracion y caracterizacion
cuantitativa y cualitativa por medio del programa Quant-Express en el equipo de
fluorescencia de rayos X.

INSTRUMENTAL.

Mortero.

Fundente: Tetraborato de Litio.

Muestras de puzolana seca y calcinada.
Balanza analitica de 0,0001g de precision.
Crisol aleacion de platino-oro.

Perladora de Materiales Solidos KATANAX.

PROCEDIMIENTO.

Para este andlisis la muestra debe estar previamente calcinada y seca,
aplicar el manual de procedimientos del ensayo “Determinacion De Pérdidas
Por Calcinacion” inciso 4.4.4.

Colocar una pequeiia cantidad de la muestra calcinada en el mortero, triturar
la misma hasta que quede finamente dividido (polvo).

Pesar 1g. de este polvo en el crisol previamente encerado.

A continuacion, encerar nuevamente el crisol y agregar 6g. de Tetraborato
de litio y homogenizar el contenido del crisol.

Colocar el crisol con la muestra en la Perladora, verificar también que el
crisol de recepcion del material fundido se encuentre colocado en la
Perladora.

Arrancar el programa de fundicion “Arcilla” que esta formando parte del
software de la Perladora.

Retirar la perla formada luego de que el programa haya corrido.

Almacenar las perlas patron de puzolana en el desecador de perlas.

Molina Larrea Francisco Xavier.
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Tabla de métodos

FIGURA 29. Equipo y software para la elaboracién de perlas fundidas.
Fuente: Planta Industrial Guapan.

ANEXO 3.8.

METODO PARA ANALISIS DE MUESTRAS POR FLUORESCENCIA DE RAYOS

X.

INSTRUMENTAL.

Recipiente metalico.

Plancha térmica.

Vibro molino.

Prensa Hidraulica.

Equipo de fluorescencia de rayos X.
Pinzas.

Chapas de aluminio.

PROCEDIMIENTO.

Para este analisis la muestra debe estar seca, por lo que se debe desecar la
misma segun el manual de procedimientos del ensayo “Determinacion de
humedad” inciso 4.4.2.

Luego de tener la muestra seca, triturar la misma en el vibro molino durante
60 segundos hasta que este material este finamente particulado en forma de
polvo.

Colocar una cantidad suficiente de polvo en las chapa de aluminio vy
colocarla en la prensa hidraulica.

Retirar la pastilla prensada de puzolana y colocarla en el porta pastillas de
andlisis de fluorescencia de rayos X.

Utilizando el software de FRX correr la aplicacién Puzolana y determinar la
composicién porcentual de cada una de las pastillas de puzolana.

Registrar los resultados.

Molina Larrea Francisco Xavier.
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FIGURA 30. Perlas y pastillas patron de puzolana.
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ANEXO 4.

Datos técnicos del equipo de difraccion de rayos X “D2-Phaser”.

Datos Tecnicos

Geometria Theta/ Theta
Max. Rango anqular utilizable -3 ... 160 ° 2Theta
(dependiendo del detector)
Precision + 0.02° en el rango de medida entero
Anchura de pico obtenible < 0.05°
Alineamiento Sin necesidad, alineado de fabrica
Longitudes de Onda de Rayos X Tubos sellados ceramicos estandar de Cr/Co /Cu
Generacion de Rayos X 30 KV /10 mA
Detectores Contador de centelleo
1-Dimensién LYNXEYE
Tipo de Instrumento Transportable, de schremesa
Dimensiones Exteriores 61 x60x 70cm (hxd xw
24.02" x23.62" x 27.56"
Peso 95 kg
Alimentacion Eléctrica 90-250V
Suministro de Agua Externa Ninguna
Ordenador Integrado
PC Opcional adicional conectado via interface LAN
Interfaces 2x USBand 1 x LAN

Fuente: Modulo “Soluciones en Difraccién”, D2 PHASER.
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ANEXO 5.

Datos técnicos del equipo de Fluorescencia de rayos X “S8 Tiger”.

Technical Data

Sample size Liquids, loosa poweders: up to 50 mi
Solids: up to 51 rrn (27 &, 47 mm (1,87 in haight
Collimator Aytomatic collimator changer (up to 4)
Masks Autormatic mask changer up to 3)
Addtional high precision masks available
Analyzer crystals Automatic crystal changer (up to 8

Included: X555, PET, LiF 200
Optional: X5-B, X5-C, X5-N, X5-PET-C, X5-CEM, X5-5e-C, LiF (220, LiF [420), ADF, Ga, TIAF, InSb

Dy nalviatch™ Limear intensity ranga more than 10 million cps

Vacuum pump Integratad

Gas for analysis of Bcuids Heliurn or nitrogan, at reduced or normal atrmosphearnic pressura
and loosa powders

Systems S&TIGER 1K 58 TIGER 3K 58 TIGER 4K
1EW 3 kW 4 kW
B0 EW rax. B0 kW iz G0 kN iz
B0 md max 150 rmd, mizx. 170 ma max.

Power requirements 208 — 240V (1R3EF) 208V, B0 Hz (1R3P)
ByE0 Hz 230V, B0ME0 Hz (3F)

Compressad air Mot raquirad

Detector gas Mo datactor gas for PRCE P10 gas (10% methane, 50% argon)
saaled proportional counter for floww countar

External cooling water Mo cocling water Cooling watar

Water consurmption automatically regquilsted and
minimizad, shart tarm interruptions are compensatad

Dimensions 136 crmx 84 crox 20 oy 136 crm x84 cm x 104 o
height x width x dapth) BR1" x 33,17 x 3647 BA1"x 3317 x 417
Touchscrean: Allows additional width of 49cm (19.37)
A45 kg A76 kg
TouchControl™ 1 Integratad touchscraan for easy and intuitive operation
SampleCare™ " X-ray tube and goniometer protected by contamination shields
Sampla and spectrometer chambear separatad by programmable vacuum seal
Easylogd™ 1 Atormatic samplea recognition
Portabla samipla trays
Cuality & safety DIM EM 150 800172000
CE cerifiad

Fully radiation protected sy=tern; radigtion < 1 pSyh (BFS 007 W BaV)
Fuente: Modulo “Soluciones en Fluorescencia”, S8 TIGER.
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ANEXO 6.
FUNCIONES GRAFICAS DE COMPUESTOS.

Este documento presenta ocho figuras de los diferentes compuestos contenidos en
las perlas de puzolana, a los cuales se realizé la respectiva calibracion para cada
una de las gréficas.
La informacion contenida en cada imagen se describe en el siguiente orden:

e Funcion grafica de Fe;Os.

e Funciodn gréfica de Na,O.

e Funcion grafica de MgO.

e Funcion gréfica de Al,Os.

e Funcion gréfica de SiO,.

e Funcion gréfica de SOs.

e Funcion gréfica de K;0.

e Funcion gréfica de CaO.
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