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Resumen

Los residuos mineros (RM) generan grandes problemas ambientales debido a la alta y pro-
gresiva explotacion de minerales y su consecuente disposicion. La activacién alcalina es un
método ampliamente utilizado para la fabricaciéon de materiales de construccidn, usando los
residuos como materiales cementantes suplementarios. En esta investigacion se generaron
morteros a partir de RM activados alcalinamente. Se estudiaron residuos de la explotaciéon
de mineria aurifera de veta, activadas mediante una mezcla de solucién NaOH y Na,Si0,. Se
fabricaron dos tipos de morteros, uno utilizando el residuo con granulometria original y el
otro con el residuo molido, para evaluar la influencia del tamafio de particula. Ademas, cada
tipo de mortero fue fraguado a 24 y 80 °C. El andlisis de las fases presentes en los morteros
se llevo a cabo mediante difraccion de rayos X (DRX) y el analisis de la morfologia de las su-
perficies de fractura después del ensayo de compresion se llevé a cabo mediante microscopia
electronica de barrido (MEB). Los resultados mostraron que la resistencia a la compresion es
superior en los morteros preparados con los residuos molidos, frente a los morteros con los
residuos de granulometria original. En adicidn, el incremento de la temperatura de fraguado
no present6 influencia en la propiedad evaluada.

Palabras Claves: Residuos mineros, Colas de flotacién, Activacién alcalina, Morteros.
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Alkali activation of vein gold tailing
wastes for manufacturing mortars.

Abstract

The mine tailings cause several environmental impacts, due to high and progressive mineral
exploitation and waste management. Alkaline activation to manufacture building materials
using waste as supplementary cementitious materials has been a widely used method. In this
article, mortars with alkali-activated mine tailings has been studied. Vein gold tailing wastes,
were activated by a mixture of NaOH and Na2Si03 solution. Two types of mortars were analy-
zed to assess influence of particle size were manufactured, the first by using original granulo-
metry tailing and the second with milled residue. In addition, each type of mortar was set at
24 and 80 °C. Crystalline phases in mortars were identified by X-ray diffraction (XRD), and the
morphology of the fracture surfaces after the compression test was analyzed with scanning
electron microscopy (SEM). The results show that the compressive strength of the specimens
produced from milled residue was higher value in comparison with original granulometry
specimens. In addition, setting temperature increase did not have an influence on the property
evaluated.

Key Words: Mine tailings, Flotation tails, Alkaline activation, Mortars.

1. Introduccion

Los residuos mineros (RM) son un problema ambiental importante que se esta vol-
viendo cada vez mas serio con el incremento paulatino en la explotaciéon de minerales
y su consecuente disposicidn. Los principales efectos sobre el medio ambiente de los
RM son: la contaminacién del agua y el almacenamiento en escombreras Wills y Finch.
(2016). Con el proposito de reducir el impacto en el medio ambiente de los procesos
de explotacion minera y reciclar estos residuos, el sector constructor es critico, ya que
se pueden desarrollar nuevos materiales de construccion, utilizando los RM como
materia prima. En general los RM pueden categorizarse como aluminosilicatos, y esta
composicion quimica los hace atractivos para la fabricacién de materiales activados
alcalinamente.

El término de activacién alcalina se refiere a la reaccién de un aluminosilicato sé-
lido (denominado "precursor") bajo condiciones alcalinas (inducido por el "activador
alcalino"), para producir un aglomerante endurecido que se basa en una combinacién
de alcali-aluminosilicato hidratado. La pasta resultante puede fraguar y endurecer-
se como un cemento Portland; en este caso, puede emplearse para la formacion de
morteros y concretos activados alcalinamente Pacheco-Torgal, et al. (2013); Provis.
(2017). Asi como para el cemento, en donde el principal gel cementante responsable
de la resistencia a la compresion es el silicato de calcio hidratado (C-S-H), en los mate-
riales activados alcalinamente se forman un aluminosilicatos de calcio hidratado (C-A-
S-H) o aluminosilicatos de sodio (N-A-S-H) o de potasio (K-A-S-H) hidratados, segun el
tipo de precursor (escorias de fundicién o cenizas volantes) y activador Provis y Van
Deventer. (2009). Tanto en las escorias de fundicién como en las cenizas volantes y el
metacaolin, las altas resistencias a la compresidn reportadas se atribuyen no sélo a la
composicién quimica sino también a la cantidad de fase amorfa presente, asociada a
silice amorfa Al-Shathr, et al. (2018); Nazari y Sanjayan. (2017).
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Las investigaciones han sefialado que los materiales activados alcalinamente
ofrecen propiedades mecanicas superiores, desarrollo de resistencia rapida en com-
paracion con el cemento Portland (OPC), resistencia al ataque de agentes corrosivos
e inmovilizacién eficiente de contaminantes de residuos mineros (RM). Ademas, la
union de contaminantes reduce el riesgo de lixiviacidn y los impactos negativos sub-
siguientes sobre el medio ambiente y hace que la utilizacién del material sea ambien-
talmente segura Gitari, et al. (2018); Kinnunen, et al. (2018). En funcién de la reactivi-
dad, los RM acttian como material precursor y/o como agregado. Debido a lo anterior,
los RM pueden servir como precursores o pueden necesitar materiales que funcionen
como co-aglutinantes para la activacion alcalina (por ejemplo, cenizas volantes o es-
corias de fundiciéon de alto horno), por lo cual se han llevado a cabo diversos estudios
para la fabricacion de materiales activados alcalinamente (MAA) a partir de RM Gitari,
etal. (2018); Kinnunen, et al. (2018)

En general, la literatura reconoce que los MAA presentan contenidos porcentua-
les en el (los) precursor (es) de silice superiores al 50% en peso y 15% en peso en
aldmina Lahoti, et al. (2018); Pandurangan, et al. (2018), sin embargo, algunos auto-
res han fabricado materiales activados alcalinamente a partir de RM con contenidos
de silice en el precursor superiores al 60% en peso de silice y con 5% en peso de ala-
mina Consoli, et al. (2018); Gitari, et al. (2018); Solismaa, et al. (2018). Estos autores
utilizaron otros materiales diferentes a los RM como co-precursores de la activaciéon
alcalina, como las cenizas volantes o las escorias de fundicién de alto horno. En este
trabajo se desarrollaron morteros a partir de residuos silico-aluminosos del sector
minero, utilizando los residuos como material cementante y una mezcla de silicato de
sodio e hidréxido de sodio como solucién activadora. El objetivo de este trabajo fue
evaluar la activacion de los residuos mineros sin utilizar otro tipo de material cemen-
tante como co-aglutinante y determinar si la resistencia a la compresién permite su
uso en aplicaciones estructurales.

2. Materiales y métodos

2.1 Materiales

Los residuos analizados se tomaron en el Bagre, Antioquia y corresponden a colas de
flotacion (CF), residuos de la explotacion de mineria aurifera de veta. Los materiales
adicionales corresponden a agregados finos disponibles comercialmente (Easy Cenco-
sud). Como solucién activante se utilizé una mezcla de solucién 10 molar de hidréxido
de sodio (Quimicos JM S.A) y silicato de sodio alcalino comercial Flocsil (Spin S.A).

2.2 Caracterizaciéon quimica y mineraldgica de la materia prima

El andlisis cuantitativo de 6xidos generales en los residuos mineros se llevé a cabo
mediante la técnica de espectrometria de fluorescencia de rayos X (FRX), por longitud
de onda dispersiva, en un espectrémetro de rayos X Thermo Scientific modelo ARL
9900 X-Ray WorkStation. En adicion, se utilizo la técnica de espectroscopia de energia
dispersiva (EED) para complementar el analisis elemental de las muestras, con la
ayuda de un equipo JEOL JSM, 6490 LV. Por otra parte, se utilizd la técnica de difrac-
cién de rayos X (DRX) con el objetivo de identificar las fases cristalinas asociadas a las
muestras. Para esto, se emple6 un equipo PANalytical, de referencia EMPYREAN, con
barrido angular (26) desde 6° hasta 60° a una velocidad de barrido de 0,050°/min.
De manera complementaria, se llevd a cabo un andlisis semicuantitativo de las fases
identificadas, mediante el software MAUD (Materials Analysis Using Diffraction), en
el cual se emplea el método de refinamiento tipo Rietveld y verificando que el Rwp

< 10%. Se us6 un polinomio de séptimo grado para modelar el ruido de fondo de los
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difractogramas, mientras que el factor de escala, la estructura del cristal y los parame-
tros de textura, entre otros pardmetros, se refinaron utilizando 7 iteraciones para cada
uno. El contenido de la fase amorfa también se calculé mediante la aproximacién de Le
Bail para la silice vitrea, en donde el método de Rietveld aproxima la fase amorfa a un
sélido nanocristalino.

2.3 Caracterizacion fisica y morfolégica de la materia prima

El anélisis granulométrico de las particulas en el residuo minero se llevé a cabo
mediante tamizado con la serie Tyler y difraccion laser. Inicialmente, se realiz6 un
tamizado en himedo en malla Tyler 200, con el fin de separar los finos de los gruesos.
El material pasante se dejé sedimentar y se sec6 en una estufa a 200 °C, para su poste-
rior andlisis granulométrico mediante difraccién laser en un equipo Mastersizer 2000.
Por otro lado, el material retenido, al igual que la arena, se clasific6 mediante andlisis
granulométrico por tamizado bajo la norma ASTM D422-63 ASTM D422-63. (2007). El
analisis morfoldgico de las particulas de los residuos mineros se llevo a cabo mediante
microscopia electrénica de barrido (MEB) con un equipo JEOL JSM, 6490 LV.

2.4 Fabricacion y caracterizacion de los morteros con residuos mine-
ros activados alcalinamente

Para verificar la influencia del tamafio de particula, se llevo a cabo una comparacion
de la resistencia a la compresion entre los morteros fabricados con los residuos con
un proceso de molienda y los residuos con granulometria original (en estado de
entrega). El proceso de molienda se realiz6 en un molino centrifugo de bolas S-1000
RETCH con recipiente de 6xido de circonio, a 3.600 rpm en intervalos de tiempo de 15
minutos con una cantidad de material de 50 g. El andlisis granulométrico de los resi-
duos mineros molidos (CFm) se llevé a cabo mediante difraccidn laser en un equipo
Mastersizer 2000.

Para la fabricacion de los morteros, se utilizo el procedimiento descrito por
Rivera Rivera. (2013) a fin de establecer las condiciones del mortero dosificado con
cemento. Para la activacién alcalina se utilizé una mezcla de solucién de hidréxido de
sodio 10 M y silicato de sodio alcalino. El médulo de solucién (Ms) del silicato corres-
ponde a 1,65 Spin S.A. (2018). Diversos autores han utilizado una mezcla de silicato
de sodio con hidréxido de sodio para lograr Ms que varian entre 1,0 y 3,5. Ademas,
el hidréxido de sodio funciona como material que aporta 6xido de sodio, por lo cual,
algunos de los autores también han variado el porcentaje de 6xido de sodio entre
3y 8%, prestando especial atencion a la posible aparicion de eflorescencia en las
muestras con altos contenidos de 6xido de sodio Mermerdas, et al. (2017); Palomo,
etal. (2018). Se utilizaron las combinaciones entre Ms y %Na,0, con Ms=0,5, Ms=1,5,
%Na,0=6y %Na,0=12. Inicialmente, se preparé una muestra de cada material y se
observo el endurecimiento y la eflorescencia presentada por las muestras. Una vez
determinada la mejor condicién, se fabricaron 3 muestras para cada disefio de mezcla.
Asimismo, se calcularon las relaciones molares correspondientes a cada disefio de
mortero. La relacion SiO, /Al O, depende principalmente de la cantidad de silicato
de sodio. La relacion Na,0/Si0, se ajust6 con la cantidad de hidréxido de sodio. La
relacion H,0/Na,0 se ajusté mediante la adicion de agua. Para los calculos, también
se tuvo en cuenta la composicion quimica de la arena, ya que esta presentaba un alto
contenido de Na,0.

Se elaboraron cubos de 50 mm de lado en moldes normalizados. Para la prepara-
cién de las muestras se utilizé un recipiente polimérico e impermeable. La resistencia
ala compresion se evalu6 en un equipo Shimadzu Autograph con una celda de 300 kN,
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clase 1 y resolucion 1/500, con una velocidad empleada para el ensayo de aplicaciéon
de la carga de 900 N/s, segtin la norma ASTM C109/C109 - 16a ASTM C109/C109M -
16a. (2016). El mortero de referencia se elaboré con cemento Pértland, arena y agua,
y se corresponde con un mortero dosificado tipo S de R'm=12,5 MPa Comisién Ase-
sora Permanente Para El Regimen De Construcciones Sismo Resistentes. (2010). Para
la dosificacién de los morteros con los residuos mineros con granulometria original,
se utiliz6 la fraccién pasante malla No. 200 como parte del material cementante y el
retenido como parte del agregado fino. Con el fin de evaluar la influencia de la tem-
peratura en la resistencia a la compresidn, el proceso de fraguado se hizo a 24y 80

°C en funcidn de los dias evaluados (7, 14 y 28 dias), para lo cual las muestras fueron
introducidas en una estufa marca Memmert.

En la Tabla 1 se presentan las proporciones en peso para todos los materiales
que integran los disefios de mezcla para los morteros planteados. Los morteros fra-
guados a 24 °C corresponden a MCF para el mortero con el residuo con granulometria
original y MCFm al mortero con el residuo molido. Los morteros fraguados a 80 °C
corresponden a TMCF para el mortero con el residuo con granulometria original y
TMCFm al mortero con el residuo molido. Posterior al ensayo de resistencia a la com-
presion, evaluada a los 28 dias de fraguado de los morteros, se analizaron las superfi-
cies de fractura. El andlisis morfolégico y elemental puntual de los morteros, fabrica-
dos con los residuos mineros alcalinamente activados, se llevé a cabo con MEB y EED
en un equipo JEOL JSM, 6490 LV. Se utilizé DRX con el objetivo de identificar las fases
cristalinas asociadas a los morteros, con la ayuda del equipo PANalytical de referencia
EMPYREAN. Se utilizaron las mismas condiciones y técnicas que las empleadas para la
materia prima. Ademas, se utilizé la misma metodologia que en la materia prima, para
la cuantificacion de fase amorfa mediante MAUD.

Tabla 1. Proporciones en peso para la materia prima de cada tipo de mortero.

Material MC MCFy TMCF MCFmy TMCFm

Residuo en estado de entrega 0 1,0 0
Residuo molido o disgregado 0 0 1,0
Cemento 1 0 0

Arena 2,84 0,34 2,84
Silicato de sodio 0 0,364 0,196
Hidréxido de sodio 0 0,015 0,008

Agua 0,7 0 0,441

Adicional a la evaluacion de la resistencia a la compresidn, luego del proceso
de fraguado, las muestras fueron sumergidas en agua durante 24 horas, con el fin de
validar la formacién de cadenas de aluminosilicatos Consoli, et al. (2018); Wei, et al.
(2017).
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3. Resultados y Discusion

3.1 Caracterizacién quimica y mineralégica de la materia prima

En la Tabla 2 se muestran los resultados del analisis mediante FRX para el residuo
minero, el agregado fino, el silicato de sodio y el hidréxido de sodio. CF presenta un
contenido elevado de silice (por encima del 60% en peso) y un contenido aceptable
de alimina (por encima del 5% en peso), lo cual lo hace buen candidato para las
reacciones de activacion alcalina. Llevando a cabo los calculos respectivos, las rela-
ciones molares Si0,/Al 0, y, Na,0/Si0, son 11,3 y 0,0172 respectivamente. Acorde a
la literatura, el residuo presenta para la relacion Si0,/AL0, un valor muy superior de
los reportados para materiales susceptibles de activacidn alcalina, como las cenizas
volantes y el metacaolin. Estos valores usualmente se encuentran en el rango de 2 a 4
para favorecer la formacién del gel N-A-S-H Pacheco-Torgal. (2014a). Por su parte, el
hidréxido de sodio presenta una pureza superior al 99%, con un pequefio porcentaje
de silice. Finalmente, el silicato de sodio con un contenido de s6lidos del 45,2% segin
el fabricante, presenta porcentajes en peso de 6xido de silicio y 6xido de sodio 27,57 y
17,19 respectivamente. Estos valores son cercanos a los presentados en las especifica-
ciones por parte del fabricante Spin S.A. (2018).

Tabla 2. Composicion quimica (% en peso) de la materia prima.

Oxido CF AF NaOH NaSiO; Oxido CF AF NaOH Na,SiO;

Si0, 69,5 532 - 61,0 POs 0,1 04 - -
ALO; 104 21,0 - 05 SO, 01 - - 0,2

Na,0 12 68 997 380 SO <01 <0,1 - -

caO 55 72 - <0, TiO, 05 08 - 0,1
Fe,0, 50 54 <01 01 CrO, <0,1 <01 - <0,1
MnO 0,1 0,1 - - ZnO0 <0, <0,1 - -
KO0 06 07 0,1 <0,1  Zr0, 0,1 0,1 - <0,1
MgO 32 41 02 - LOI 37 01 <0, 0,1

En la Figura 1 se presentan los resultados de la identificacion de las fases cristalinas
en el espectro de difraccidn de rayos X para a) CF y b) AF. Para CF se puede observar la
presencia de los tectosilicatos cuarzo y albita, el filosilicato vermiculita y el ciclosilica-
to cordierita. Ademas, se presenta una fase asociada a un posible reactivo de flota-
cion, el cual se puede relacionar con el proceso de beneficio del material de partida
del residuo. En relacion al analisis semicuantitativo de las fases, mediante MAUD no
fue posible establecer la presencia o cantidad de fase amorfa, ya que las cantidades
arrojadas por el software se encontraban entre 0,2 y 0,3% en peso, con desviaciones
entre 20 y 30% en peso. El refinamiento Rietveld para la cuantificacién de fase amorfa
en este residuo minero no dio los resultados esperados debido a su alta cristalinidad,
lo cual se evidencia en las desviaciones. Ademas, en la Figura 1a no es posible identi-
ficar visualmente la presencia de fase amorfa. Sin embargo, a partir de los resultados
de los contenidos de silice y altimina, se tiene como hipétesis que durante el pro-
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ceso de activacion alcalina se puede dar la formacion de fase amorfa Consolj, et al.
(2018); Duan, et al. (2016); Gitari, et al. (2018); Kinnunen, et al. (2018); Kiventerd,
etal. (2016). Para AF, se puede observar la presencia de los tectosilicatos oligoclasa

y cuarzo. La presencia del inosilicato hornblenda puede deberse a que este mineral
suele presentarse en compainia del cuarzo y agregados muy finos usados en construc-
cién. También, aparecen algunos picos de baja intensidad asociados a los filosilicatos
vermiculita y moscovita.

Figura 1. Espectros de difraccion para las muestras a) CF y b) AF. Fuente: Elabora-

cion propia (2019).

A) 1
@ @
g g
=1 =1
3 2
g s g
£l . £
e 4 o 545141111 1 13
10 20 30 40 50 10 20 30 40 50 6
Posicion (2 Theta) Posicion (2 Theta)
1 - Cuarzo, 2 - Cordierita, 3 - Albita, 1 - Oligoclasa, 2 - Cuarzo, 3 - Hornblenda,
4 - Pos. reac. flotacion, 5 - Vermiculita 4 - Vermiculita, 5 - Moscovita

Cuarzo (5i,0,), Oligoclasa (Na, 45Cay 5sAl, 55515 450,6), Cordierita (Mg, 14Fe 86A1,S15015),
Hornblenda (Mg ssFe; 44Ca; 49Nag oAl 16515 84045), Vermiculita (Mg;Si,0,,),

Moscovita (K; 44Al; 76Si;544045), Albita (Na;Al;Si;03), Pos. reac. flotacion
(Cu3S,P,C506Ha4)

3.2 Caracterizacion fisica y morfoldgica de la materia prima

En la Tabla 3 se presentan las superficies especificas y las distribuciones de tamafio
de particula realizada por tamizado para las muestras AF, CF, CFm. Para AF se puede
observar que el d;, de 842,1 um. De acuerdo a la norma ASTM C33-18 ASTM C33/
C33M-18. (2018), el modulo de finura de la arena corresponde al valor de 2,9. Esto
permite inferir que es una arena ligeramente gruesa y su valor se encuentra en los li-
mites permisibles para este tipo de material Rivera. (2013). Para CF el d;, es inferior a
141,3 pm. Aproximadamente el 21,4% de CF presenta un tamafio de particula pasante
malla N, 200 (inferior a 75 um). Por esta razon, este ensayo fue complementado con
los resultados de analisis granulométricos por difraccion laser, realizado a las parti-
culas mas finas. El d, para las particulas pasantes en malla Ny 200 es 12,5 um. Para el
residuo molido CFm, también mediante difraccion laser se concluye que el d, es 8,3
um y que el proceso de molienda redujo el tamafio de particula. Se puede observar
que la fraccidn fina (pasante malla 200 Tyler) del residuo y el residuo molido presen-
tan tamafios de particula similares y superficies especificas, incluso superiores, a las
de los cementos convencionales Rend, et al. (2015). Ya que el proceso de activacién
del residuo ocurre desde la superficie hacia el interior, probablemente el residuo mo-
lido, al tener mayor area superficial expuesta, se activara mas rapido que la fraccion
fina presente Pacheco-Torgal. (2014a).

En las Figuras 2a y 2b se muestran micrografias MEB para CF. Se presentan
algunas formas irregulares, asociadas probablemente a los tectosilicatos presentes
(cuarzo y albita), y algunas formas laminares y planares atribuidas a la vermiculita.
En las Figuras 2c y 2d se muestran las micrografias MEB de CFm. Se observan morfo-



Activacion alcalina de residuos de mineria aurifera de veta para la fabricaciéon de morteros.

logias irregulares y angulares, evidencia del proceso de molienda, con una evidente
disminucién del tamafo de particula respecto al residuo con granulometria original.

Tabla 3. Distribuciones de tamafo de particula y superficie especifica del residuo
minero (fraccion fina y molidos), agregado fino y rangos encontrados para cemen-

tos convencionales Rend, et al. (2015).

CF
CFm AF
Tamafio  Retenido malla 200Pasante malla 200

(um) (um) (um)  (um)
djo - 1,6 1,3 1543
ds 141,3 12,5 8,3 842,1
dyy 675.,4 31,9 28,2 3.840.4

Unidad (cm*/g) - 5.200 7.900 -

Figura 2. Micrografias MEB a) y b) CF y c) y d) CFm. Fuente: Elaboracién propia
(2019).

3.3 Caracterizacion fisica de los morteros con residuos mineros acti-
vados alcalinamente

Tanto para el fraguado a 24 °C como a 80 °C, las combinaciones Ms=0,5-%Na,0=12

y Ms=1,5-%Na,0=12 presentaron eflorescencia y a los 28 dias de fraguado no se
encontraban en condiciones aptas para su estudio de resistencia a la compresidén. La
combinacién Ms=0,5-%Na,0=6 se desmoron6 al momento del desmolde. Finalmente,
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la combinacion Ms=1,5-%Na,0=6 fue la que present6 mejor consistencia al momen-
to del desmolde, sin eflorescencia aparente a los 28 dias de fraguado. Llevando a

cabo los calculos respectivos para la combinacién Ms=1,5-%Na,0=6, para MCF (y
TMCF) las relaciones molares Si0,/Al,0,, Na,0/Si0O, y H,0/Na,0 son 9,352, 0,102 y 0
respectivamente y para MCFm (y TMCFm) las relaciones molares SiO, /Al 0., Na,0/
Si0,y H,0/Na,0 son 5,470, 0,104 y 7,284 respectivamente. Como se puede obser-
var, la relacion Si0,/Al,0, para ambos tipos de morteros continta por encima de los
rangos de 2 a 4 para favorecer la formacion del gel N-A-S-H Nazari y Sanjayan. (2017);
Pacheco-Torgal. (2014a). Sin embargo, la relacién molar para MCFm (y TMCFm) es
muy inferior a la presentada por MCF (y TMCF), lo cual puede permitir la aparicién de
un gel mas denso y probablemente mejorar la resistencia a la compresidn.

En la Tabla 4 se presentan los resultados de la resistencia a la compresién a los 7,
14y 28 dias de fraguado, tanto para 24 como para 80 °C. Se observa que ninguno de
los morteros con residuos activados logré alcanzar el valor establecido en las especi-
ficaciones, mientras que el mortero con cemento si alcanz6 la resistencia de disefio.
Es importante resaltar que, a pesar que la temperatura no generd influencia sobre la
resistencia a la compresidn a los 28 dias, a edades tempranas si mejoro la resistencia
en ambos tipos de morteros, probablemente actuando como catalizador de la activa-
cién alcalina Nazari y Sanjayan. (2017); Ramujee y Potharaju. (2017).

Tabla 4. Resultados de la resistencia a la compresién de los morteros con residuos

activados y el mortero con cemento como referencia.

Resistencia a la compresion (MPa)

Disefio
7 dias 14 dias 28 dias
MC 11,0£0,1  12,4+0,1 12,8+0,2
MCF 2,1+0,2 2,3+0,2 2,7+0,2

MCFm 2,540,1 3,8+0,1 4,5+0,1
TMCF 2,240,2 2,54+0,2 2,6+0,2

TMCFm  3,1+0,1 4,0+0,1 4,4+0,1

Los resultados de resistencia a la compresién muestran que el tamafio de
particula juega un papel importante. Es evidente que la resistencia a la compresion
aumenta cuando disminuye el tamafio de particula. A pesar que se mantuvieron las
mismas proporciones entre finos y gruesos durante la elaboracién de los morteros, el
d,, ds, ¥ dg eran inferiores en las muestras molidas (Tabla 3). Debido a que la activa-
ciéon de los residuos se da desde la superficie hasta el interior, tener material mas fino
acelera la activacién alcalina, ya que el area superficial expuesta se incrementa. Como
pudo observarse en la Tabla 3, el drea superficial expuesta de los residuos molidos es
incluso superior a los limites para cementos convencionales, lo cual probablemente
incremento la resistencia a la compresién del mortero con el residuo molido, res-
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pecto al mortero con el residuo con granulometria original a ambas temperaturas de
fraguado.

3.4 Caracterizaciéon mineralégica, morfoldgica y quimica de los
morteros con residuos mineros activados alcalinamente

Desde la influencia de las fases presentes en los morteros, estos resultados pueden
atribuirse a dos aspectos principalmente. El primero se relaciona a la poca o nula fase
amorfa. Los andlisis mediante MAUD para la cuantificacién de fase amorfa, al igual
que para la materia prima, arrojaron bajos porcentajes con deviaciones muy altas,

lo cual demuestra que se conserva una alta cristalinidad de los residuos. Ademas, en
ninguno de los disefios evaluados (espectros de difraccién de la Figura 3) se obser-
va una modificacién en el halo situado entre los angulos 20-35°, los cuales durante

la activacion de diferentes precursores, como las cenizas volantes o las escorias de
fundicién presentan un aumento respecto a la linea base y sugieren la presencia del
gel (N,C)-A-S-H en la fase vitrea Al-Shathr, et al. (2018); Nazari y Sanjayan. (2017);
Pacheco-Torgal. (2014a). En los espectros de la Figura 3 no es posible identificar
visualmente la presencia de fase amorfa, la cual es la responsable de las elevadas
resistencias a la compresién en los materiales activados alcalinamente Al-Shathr, et
al. (2018); Nazari y Sanjayan. (2017); Pacheco-Torgal. (2014a). La mayoria de picos se
asocian principalmente a la oligoclasa y hornblenda de la arena y al cuarzo presente
tanto en la arena como el residuo. La hipdtesis inicial se refuta, y mediante via qui-
mica no es posible amorfizar este tipo de residuo minero, a pesar de sus altos conte-
nidos de silice y alimina. El segundo aspecto se relaciona a la aparicién de zeolitas

en los espectros. Pacheco et al Pacheco-Torgal. (2014b) mencionan que el principal
producto generado en la activacién alcalina de materiales silico-aluminosos es el gel
amorfo (N,C)-A-S-H. Sin embargo, también se da la aparicion de productos zeoliticos
secundarios, tales como la la zeolita P o la zeolita Y. Estos productos no disminuyen
las propiedades mecanicas si se forman después de la formacién del gel amorfo, luego
de mucho tiempo de reacciéon (mas de 180 dias). Pero, cuando se da la cristalizacién
de zeolitas a edades tempranas y compite con la formacién del gel (se forma menor
cantidad de gel), genera una disminucién en las propiedades mecanicas Provis y

Van Deventer. (2009). También es importante notar que no se presentan diferencias
significativas entre los morteros fraguados a diferentes temperaturas. Algunos picos
cambiaron de intensidad, pero las fases encontradas son las mismas, tanto a 24 °C
como a 80 °C.
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Figura 3. Espectros de difraccion para las condiciones evaluadas a los 28 dias de

fraguado. a) MCFm, b) MCF, c) TMCFm y d) TMCF. Fuente: Elaboracién propia (2019).
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De acuerdo a los resultados de resistencia a la compresion, el analisis morfolégi-
co solo se centra en MCFm y TMCFm. En las Figuras 4 y 5 se observan las morfologias
de las superficies de fractura después del ensayo de compresion, realizados a los 28
dias de fraguado a 24 °C (MCFm) y 80 °C (TMCFm) y se indican los lugares donde se
realizaron los andlisis EED. En general se observa que los morteros MCFm y TMCFm
presentan estructuras similares al gel N-A-S-H, sin embargo, sus densidades y compa-
cidades varian considerablemente entre zonas del mismo mortero. A altos aumentos
es posible observar que se presentan zonas de segregacion y los materiales cemen-
tantes no recubren de manera uniforme todos los agregados finos. En las Figuras 4a y
4f (MCFm) y 5ay 5f (TMCFm) se presentan estructuras que evidencian la formaciéon
de gel recubriendo porciones del agregado fino. A altos aumentos, los espectros 2
de la Figura 4b, 1, 2 y 3 de la Figura 4f, 1 de la Figura 5b y 1 de la Figura 5g sugieren
la presencia de gel N-A-S-H, debido a los contenidos de Na y los tipos de activadores
utilizados. No obstante, la presencia de geles poco compactos, como los observados
en las zonas delimitadas por los espectros 1y 3 de la Figura 4b, 3 de la Figura 5by 2
de la Figura 5g, no permiten un buen desarrollo de las propiedades mecanicas. A estos
aumentos no es posible asegurar la existencia de unidades zeoliticas bien definidas,
sin embargo, las zonas delimitadas por los espectros mencionados en geles de baja
compacidad, muestran ligeras similitudes con las zeolitas sintetizadas a partir de la
activaciéon de cenizas volantes De Rossi, et al. (2019); Kr6l y Mozgawa. (2019). Esto
también puede influir en la resistencia a la compresién, ya que esta cristalizaciéon no
es deseada.

Universidad EIA / Rev.EIA.Univ.EIA 11



Activacion alcalina de residuos de mineria aurifera de veta para la fabricaciéon de morteros.

12

Figura 4. Morfologia de la superficie de fractura después del ensayo de compre-
sion y espectros EED del mortero MCFm para dos zonas con sus acercamientos. a),
b), c), d)y e) Zona 1.f), g), h), i) y j) Zona 2. Fuente: Elaboracién propia (2019).
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Figura 5. Morfologia de la superficie de fractura después del ensayo de compre-
sion y espectros EED del mortero MCFm para dos zonas con sus acercamientos. a),
b), ¢),d)y e) Zona 1.f), g), h), i) y j) Zona 2. Fuente: Elaboracién propia (2019).
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Luego de las pruebas de estabilidad en agua, se evidencié que los morteros
MCFm y TMCFm mantuvieron su consistencia, mientras que los morteros MCF y TMCF
se deshicieron en el agua. Esto puede explicarse desde la relaciéon molar Na,0/ALO..
Generalmente cuando esta relacidn es cercana o mayor que 1, existe un exceso de Na+
en el sistema que no permite que se formen las cadenas de aluminosilicatos Consoli,
etal. (2018); Wei, et al. (2017). Segun los calculos, para los morteros con residuos
molidos el valor es de 0,568 y para los morteros con granulometria original 0,953, lo
cual permite inferir que en los morteros MCF y TMCF hubo atraccién electrostatica,
mientras que en los morteros MCFm y TMCFm hubo una formacién de geles poco
densos y poco compactos.

4. Conclusion

Las resistencias a la compresidn fueron bajas para los morteros con residuos activa-
dos alcalinamente. A pesar que el residuo minero analizado cumplié con los rangos
composicionales establecidos para la silice y la alimina, los analisis sugirieron la
presencia de poca cantidad o la ausencia de fase amorfa. Esto se convierte en el pro-
blema mas importante que deben superar estos residuos para su activacién mediante
medios alcalinos y ser utilizados como material cementante.

La resistencia a la compresion de los morteros fue inferior para las mezclas
preparadas con residuos en estado de entrega, en comparacion con las mezclas pre-
paradas con residuo molido. El tamafio de particula juega un papel importante en la
activacion, ya que a menor tamafo de particula incrementa el area superficial expues-
tay por ende la reactividad entre la silice, la alimina y los activadores, para formar las
redes caracteristicas de este tipo de materiales.

Los andlisis de los morteros sugirieron la presencia de poca o nula cantidad de
fase amorfa, la cual es la responsable de las elevadas resistencias a la compresién en
los materiales activados alcalinamente. Esta fase se vio reflejada en algunas zonas con
estructuras similares al gel N-A-S-H; sin embargo, sus densidades y compacidades va-
riaron considerablemente entre zonas del mismo mortero y entre morteros. Algunos
geles densos y compactos se encontraron recubriendo los agregados. No obstante, los
geles poco densos se asociaron a la presencia de zeolitas, de estructuras similares a
las zeolitas sintetizadas a partir de cenizas volantes, las cuales debido a su cristaliza-
cién generaron probablemente una disminucién en la resistencia a la compresion.

Se recomienda evaluar sustituciones parciales de cemento u otro material ce-
mentante por el residuo minero y/o incrementar la cantidad de activadores para me-
jorar la resistencia a la compresion. Ademas, se deben evaluar todas las propiedades
mecanicas y de durabilidad necesarias para validar los morteros y concretos activados
alcalinamente, en especial la lixiviacion, debido a la naturaleza del residuo.

También se recomienda evaluar la modificacién de las fases cristalinas presentes
en los residuos mediante alguna via, ya sea térmica, mecanica, quimica, etc., antes de
la activacidn alcalina. Como pudo observarse, no sélo altos contenidos de silice y alu-
mina son necesarios; la alta cristalinidad de los residuos impide una buena activacién.
La formacién de una buena cantidad de fase amorfa puede mejorar las propiedades
mecanicas y de durabilidad de este tipo de materiales de activacion alcalina, como
sucede con las cenizas volantes o las escorias de fundicidn de alto horno.
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