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RESUMEN

Palabras claves: cemento portland, adiciones, residuo de craqueo catalitico CCF,

puzolana, actividad puzolanica.

El catalizador gastado de craqueo catalitico (CCF con sus siglas en inglés FCC) es un
residuo procedente de las unidades de ruptura catalitica en lecho fluido de la industria del
petréleo. En este trabajo se realizo un estudio fisicoquimico de los residuos de catalizador
procedentes de la industria petrolera venezolana (PDVSA) para evaluar su incorporacion
como adicién al cemento Portland Tipo I-R. Para ello, se caracterizaron de manera fisica y
quimica las muestras del residuo de CCF y del cemento Portland suministradas por la
refineria de Amuay y la Fabrica Nacional de Cemento respectivamente, a través de
microscopia electronica de barrido, difraccion de rayos X, granulometria laser, entre otros.
Asi mismo se determinaron las propiedades mecanicas (tiempo de fraguado Yy resistencia a
compresion) en morteros adicionados con el catalizador gastado, para finalmente estimar la
actividad puzolanica propia de este material. Los resultados de la evaluacién fisica
arrojaron diferencias apreciables en el tamafio de particula del cemento y el residuo del
catalizador en estado original. En cuanto al analisis quimico se verifico la presencia de
silicato tricalcico en el cemento y, de aluminatos y silicatos en el residuo CCF. Asi mismo,

los resultados de los ensayos mecanicos indicaron que los morteros con adicién de residuo



Resumen

de CCF presentaron un desarrollo lento de resistencia y una disminucion de la fluidez a
medida que se incrementd el porcentaje de residuo. Finalmente, el indice de actividad
puzolanica obtenido para cada mezcla indicé que si es posible el uso de catalizadores
gastados CCF con las caracteristicas fisicas y quimicas mostradas en este trabajo, como
sustituto parcial del cemento Portland I-R en mezclas de mortero para uso estructural entre

5y 15% en peso del cemento.
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Capitulo I: Introduccién

CAPITULO |

INTRODUCCION

1.1 Introduccion

La industria de la construccion lleva varias décadas incorporando el uso de
materiales siliceos o alumino-siliceos denominados puzolanas para obtener matrices
conglomerantes mas econémicas, ecoldgicas y con mejores prestaciones. En este sentido se
han utilizado materiales de desecho de la industria: agricola (ceniza de céascara de arroz),

metalurgia (ceniza volante y humo de silice) e incluso compuestos de sintesis (metacaolin).

En los dltimos afios, algunos investigadores extranjeros han estudiado las
propiedades del residuo de catalizador de craqueo catalitico (CCF) como material
puzolanico en sus respectivos paises, usandolo como adicion a morteros y concretos, ya que
el mismo presenta una composicion quimica de base silico-aluminosa y estructura zeolitica
que lo hace altamente reactivo en presencia de agua y de hidroxido de calcio; favoreciendo
la formacién del gel silicato célcico hidratado (CSH), el cual representa el compuesto que

aporta la mayor parte de las propiedades resistentes en morteros y concretos.

El catalizador de craqueo catalitico (CCF) es un material fino que se utiliza en las
refinerias de petroleo para modificar la estructura molecular de ciertos hidrocarburos para
obtener combustibles de calidad. Cuando el CCF pierde sus propiedades cataliticas, se debe
reemplazar por nuevo catalizador. El residuo de catalizador desactivado se desecha y se

trata como un residuo inerte.

En los estudios realizados a morteros adicionados con este residuo se ha
comprobado que el mismo mejora las propiedades mecanicas de los morteros y concretos
debido a una densificacion de la matriz cementicia causada por la reaccion puzolanica. Sin
embargo, no se han realizado investigaciones que validen la actividad puzolanica de los

CCF gastados que se generan en las principales refinerias del pais.
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1.2 Planteamiento del problema

El origen y utilizacion de materiales con propiedades cementantes datan de los
inicios de la civilizacion. Los egipcios fueron los primeros en usar materiales con
propiedades hidraulicas, como el yeso; los romanos y los griegos usaban a su vez cenizas
de origen volcanico, mezcladas con cal, consiguiendo un material de prestaciones mucho
mejores. Fueron los romanos los primeros en usar de forma extensiva mezclas hidraulicas

de materiales con propiedades cementantes.

En la actualidad, el cemento es uno de los materiales mas usados debido a sus
innumerables ventajas. A pesar de ello, su produccion genera gran cantidad de gases de
efecto invernadero (Gartner, 2004). La disminucion de estos gases durante la produccién de
cemento se puede lograr descendiendo el consumo de combustible, o reduciendo la
produccidn de clinker a través de la incorporacion de adiciones minerales en el momento de
la fabricacién de morteros o concretos (Price et al., 1999). Por lo tanto, es una practica
comun utilizar en las mezclas materiales siliceos o alimino-siliceos denominados
puzolanas como reemplazo del material cementante, que por lo general son subproductos

de otros procesos 0 materiales de origen natural.

Entre los beneficios que se consiguen con el uso de puzolanas se destaca: la mejora
de resistencias mecénicas en morteros y concretos, el aumento de la durabilidad (ACI 201,
2001); la sustitucion de parte de cemento y el consumo de los materiales residuales de otros
procesos industriales, que de no utilizarse tendrian que almacenarse en vertederos

controlados (Roskovic y Biegovic, 2005).

En los ultimos afios se ha reportado la utilizacion de un material con caracter
puzolanico que mejora el comportamiento de los conglomerantes que lo incorporan; es el
caso del catalizador usado de craqueo catalitico (FCC por las siglas en inglés de Fluid
Catalityc Cracking), procedente de la industria del petréleo. La primera referencia
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encontrada sobre la reutilizacion del residuo de catalizador de craqueo catalitico se remonta
a 1995, en la que Escardino y sus colaboradores lo utilizan como sustituto del caolin en la

preparacion de compuestos ceramicos vitreos. (Escardino et al., 1995).

El uso de catalizadores de craqueo catalitico (CCF) se ha extendido durante los
ultimos afios a muchas refinerias del pais, dado el interés en la obtencion de fracciones
ligeras de hidrocarburos (nafta) a partir de petréleo pesado, produciendo gran cantidad de
residuos de estos catalizadores, los cuales pueden ser incorporados como adiciones al
cemento Portland Tipo I-R. Sin embargo, no se han realizado trabajos experimentales en el
sector de la construccién que referencien si los catalizadores usados en el proceso de
craqueo que se lleva a cabo en las refinerias del pais presentan actividad puzolanica al ser

utilizados como reemplazo del material cementante.

La presente investigacion pretende estimar la actividad puzolanica de residuos de
catalizador de craqueo catalitico (CCF) procedentes de reactores de la refineria de Amuay,
cuando éste es utilizado como reemplazo del material cementante. Para su estudio, se
realizaran analisis fisicoquimicos de las muestras del catalizador y del cemento a utilizar,
para valorar si presentan cambios apreciables en sus propiedades que impidan su uso como
un solo material. Seguidamente se desarrollaran diversas mezclas de morteros con el
catalizador gastado para estudiar su resistencia y compararlo con un mortero patron

tradicional, permitiendo verificar su cumplimiento con los requerimientos de uso.

Al estudiar estos escenarios, surgen las siguientes interrogantes: ;Los CCF
producidos en la refineria de Amuay seran activos puzolanicamente al utilizarse como
reemplazo del material cementante?, ¢Podran ser utilizados estos residuos sin producir
diferencias apreciables en el tiempo de fraguado?, ¢Las mezclas con adiciones realizadas

proporcionan valores similares 0 mayores de resistencia que una mezcla sin adiciones?
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1.3 Objetivos

1.3.1 Objetivo General

Evaluar el catalizador gastado de craqueo catalitico producido en la refineria de Amuay

como material de adicion al cemento Portland Tipo I-R.

1.3.2 Objetivos Especificos

e Valorar las caracteristicas fisicas y quimicas de la muestra del catalizador gastado
de craqueo catalitico obtenido de la refineria de Amuay.

e Contrastar las propiedades mecénicas entre morteros con adiciones de CCF hasta un
30% en peso de reemplazo de cemento y el mortero patron.

e Estimar la actividad puzolanica del catalizador gastado de craqueo catalitico CCF

en morteros con adiciones de este material.
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1.4 Aportes

Existen varias razones para que los productores de cemento de todo el mundo
desarrollen el uso de adiciones minerales en los procesos de fabricacion de morteros y
concretos. Entre las cuales se pueden mencionar: cuestiones ecologicas (utilizacion de

subproductos de otras industrias o procesos, menor generacion de CO,, etc.), aumento de la

capacidad instalada de las cementeras, eventual reduccion de costos y cierta flexibilidad
para la obtencion de cementos y concretos de mejor comportamiento y/o propiedades

especiales sin demasiados esfuerzos de produccion.

Para la sociedad y la construccion, el uso de CCF gastado es importante desde el
punto de vista ambiental y econdmico, pues ademas de ser un residuo industrial, su
inclusion en las mezclas como reemplazo de material cementante llevara al desarrollo de

concretos de alto desempefio. De alli su interés a nivel local y mundial.

De obtenerse un comportamiento mecanico aceptable para su uso, permitiria
disminuir la cantidad de cemento demandado en la produccion de concreto y mortero, lo
cual seria beneficioso para abaratar los costos en los desarrollos masivos habitacionales que
se estan llevando a cabo en la actualidad a lo largo del territorio venezolano.

Al estudiante, fomentara el desarrollo de trabajos experimentales con base a nuevos

materiales de construccion y aportara conocimientos de la microestructura del cemento.

Para la Universidad, el trabajo realizado, continuara promoviendo el estudio en el
campo de investigacion de la tecnologia del concreto, a fin de mejorar y consolidar
conocimientos especificos sobre adiciones al cemento Portland y por otra parte servira de

base para el desarrollo de futuras investigaciones afines.
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CAPITULO Il

MARCO TEORICO

La siguiente informacion teorica es una recopilacion bibliografica de los temas
relacionados con los objetivos planteados para este Trabajo Especial de Grado. Representa
la base tedrica que permitira al lector comprender la terminologia técnica manejada a lo

largo de la investigacion.

El marco tedrico se organizé atendiendo al orden preestablecido en los objetivos
planteados y en el marco metodoldgico, haciéndolo lo mas amigable para las personas que
se interesen en revisar el trabajo a ser desarrollado. En un primer plano, se presenta las
bases conceptuales, caracteristicas y propiedades basicas del cemento desde una
perspectiva microscopica. Seguidamente se describe las principales adiciones al cemento
como material cementante, haciendo énfasis en los residuos del craqueo catalitico en lecho
fluidizado. Esta informacidn permitira comprender las causales de su incorporacion como
material de reemplazo del cemento. Luego se describe brevemente las caracteristicas y
propiedades de los morteros, lo cual sera utilizado cuando se realicen las comparaciones
entre las mezclas con adiciones y la mezcla patron. Por Gltimo, se presenta un glosario de

términos claves para el desarrollo de este trabajo.

2.1 El Cemento

El cemento Portland es la denominacion especifica del cemento con fines
estructurales, es el componente mas costoso de la mezcla, pero en comparacion a otros
materiales, sigue siendo el mas rentable ya que se obtiene a partir de materias primas
abundantes en la naturaleza; se produce a través de la combinacién quimica de silice y
aliminas con cal, la misma tiene lugar en la materia molida y se lleva al punto de semi-

fusion (Ver Figura 2.1). El producto obtenido se denomina “clinker” y constituye los trozos
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que deben ser molidos con una porcion de yeso, a fin de regular el tiempo de fraguado.
(Porrero et al., 2009)

A los efectos précticos, el cemento estd constituido basicamente por cuatro
componentes:

e Silicato tricalcico (C3S): proporciona altas resistencias iniciales y alto calor de
hidratacion.

e Silicato dicalcico (C,S): proporciona desarrollo lento de resistencia y moderado
calor de hidratacion.

e Aluminato tricélcico (C3A): proporciona rapido desarrollo de resistencia y muy
alto calor de hidratacién. Gran sensibilidad a los agresivos quimicos (sulfatos).

e Ferroaluminato tetracalcico (C4FA): proporciona desarrollo lento de resistencia,

bajo calor de hidratacion y buena resistencia a la agresion quimica.

Sin embargo presenta otros componentes como: yeso (CaSO, — 2H,0), éalcalis
(Na,0 + K;0), magnesia (MgO), cal libre (CaO + Ca (OH),) y residuos insolubles (SiO, +
RzOg).

Figura 2.1 Cemento Portland I-R. (Fuente propia)
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2.1.1 Tipos de cementos

Existen cinco tipos de cemento producto de la combinacion de las proporciones de las

materias que componen el cemento:

Tipo I: para uso general, es el que mas se emplea para fines estructurales
cuando no se requieren las propiedades especiales especificadas para los otros
tipos de cemento. En Venezuela, se presenta una subdivision de este cemento: |-
R; CPCA-I; CPCA-II.

Tipo Il: resistente a ataques de sulfatos y bajo calor de hidratacién; cemento
modificado para usos generales y se emplea cuando se prevé una exposicion
moderada al ataque por sulfatos o cuando se requiere un moderado calor de
hidratacién. Estas caracteristicas se logran al imponer limitaciones en el
contenido de C3A y C3S del cemento. EI cemento Tipo Il adquiere resistencia
con mas lentitud que el Tipo I.

Tipo I11: cemento de alta resistencia inicial, recomendable cuando se necesita
una resistencia temprana en una situacion particular de construccion. El
concreto hecho con el cemento tipo 111 desarrolla una resistencia en 7 dias igual
a la desarrollada en 28 dias por concretos hechos con cementos Tipo | y Il. Dado
que el cemento Tipo Il tiene un gran desprendimiento de calor, no debe ser
usado en vaciados de concretos masivos.

Tipo 1V: cemento de bajo calor de hidratacion. Se ha desarrollado para usarse
en concreto masivo. Si se utiliza como cemento Tipo | en colados masivos que
no puedan perder calor por radiacion, el cemento libera suficiente calor durante
la hidratacion aumentando la temperatura del concreto hasta unos 50 °F o0 60 °F.
Esto causa un aumento relativamente grande de las dimensiones mientras el
concreto esta todavia en estado plastico; posteriormente, su enfriamiento
diferencial después de endurecer ocasiona que se produzcan grietas por

contraccion.
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e Tipo V: cemento resistente a los sulfatos, se especifica cuando hay exposicion
severa a estos compuestos. Las aplicaciones tipicas comprenden las estructuras
hidraulicas expuestas a aguas con alto contenido de &lcalis y en estructuras
expuestas al agua de mar. La resistencia al sulfato del cemento Tipo V se logra
minimizando el contenido de C3A, pues este compuesto es el mas susceptible al

ataque de los sulfatos.

El de uso mas extendido corresponde al Tipo I. En Venezuela especificamente el
uso de cemento Tipo Il y Il es restringido, y la situacién actual de produccién de cemento
en el pais, limita mucho méas su uso. Sin embargo, la proyeccion de estructuras no se
detiene y el desarrollo de las mismas es cada vez mas acelerado; en muchas obras, se hace
necesaria la obtencidn de altas resistencias, por requerimientos de proyecto o por rapidez de

construccion.

Las caracteristicas del cemento pueden ser modificadas con la adicién de algunos
compuestos como escoria el cual al enfriarse bruscamente por inmersion en agua y
posteriormente molido, acta como cemento; y puzolanas, siendo estas Ultimas materiales
silicios o alumino-silicios que por si solos no poseen caracteristicas cementantes pero al ser
molidos finamente y en presencia de humedad las adquieren. La escoria puede ser mas de
un 50% de la composicion total del cemento, mientras que las puzolanas varian de un 15 al
30%.

Algunas de las caracteristicas transmitidas son:

e Reduccion del calor de hidratacion.
e Fortalece la capacidad de resistir ataques quimicos.
e Disminuye la filtracion de cloruros.

e Producen un desarrollo mas lento de las resistencias mecanicas.
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2.1.2 Hidratacién del cemento
La pasta de cemento es el resultado de una serie de reacciones de hidratacion que

tiene lugar cuando una cantidad determinada de cemento se mezcla con una cantidad
limitada de agua. Segun Bishop (2001), las reacciones mas importantes que ocurren son
(Ver Ecuaciones 2.1; 2.2; 2.3y 2.4):

2(Ca0)5(Si0,) + 7H,0 — (Ca0)(Si0,),4(H,0) + 3Ca(OH), ec. 2.1
2(Ca0),(Si0,) + 7H,0 — (Ca0)5(Si0,),4(H,0) + Ca(OH), ec. 2.2
2(Ca0)5(Al,05) + 21H,0 - (Ca0),(Al,05)13(H,0) + (Ca0),(Al,05)8(H,0) ec. 2.3

(Ca0),(Al,045)13(H,0) + (Ca0),(Al,05)8(H,0) - 2(Ca0);(Al,05)6(H,0) + 9(H,0) ec. 2.4

Estas reacciones de hidratacion comienzan inmediatamente, incluso de modo
violento, disminuyendo su actividad en un corto periodo de tiempo. Posteriormente, la
velocidad de hidratacion experimenta un nuevo incremento, seguido ya por el fraguado de
la pasta, en donde la movilidad del sistema hasta ese momento plastica, se pierde. Este
esquema asi descrito puede ser visualizado en la Figura 2.2 que representa la evolucion

calorifica respecto al tiempo del proceso de hidratacion del cemento Portland.

Etapa 1

(+Etapa 2-#|#—— Etapas 3y4 ———n|a—Etapas
5 Hidratacién C35
i
o . . M
= Hidratacion CaA
=
=
b
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[=]
=
i

e T — —
Tiempo

Figura 2.2 Evolucion del calor en la hidratacion del cemento. (Maroto, et al. 1989)

10



Capitulo Il: Marco Tebrico

El desarrollo de la estructura de los productos de hidratacion se puede dividir en tres

etapas fundamentales:

Etapa inicial: el foco de actividad esta fundamentalmente concentrado en la
superficie de los granos de cemento y en el agua de mezcla més cercana a estas
superficies. La disponibilidad local de yeso impregnado sobre la superficie del
cemento, junto con alguna exposicién superficial de C3A, puede hacer que la
primera respuesta reconocible de la hidratacion sea la formacion de una
pelicula amorfa de composicion proxima a la de AFt (ettringita). Asi mismo,
en esta etapa se inicia la hidratacion de los silicatos célcicos anhidros y el
desarrollo del gel C-S-H.

Etapa intermedia: los productos de hidratacion se depositan en el interior de
los espacios inicialmente rellenos de agua, y comienza a conformarse una
estructura coherente. (Ver Figura 2.3).

Etapa final: el esqueleto estructural se rellena con productos de hidratacion
que provienen del interior de las fases de cemento originales. (Maroto et al.,
1989)
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Figura 2.3 Esquema de la hidratacion del cemento. (Bishop, 2001)
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Las dos primeras etapas se dan durante las primeras horas de hidratacion, mientras

que la ultima comprende la mayoria del periodo real de hidratacion activa.

2.1.3 Microestructura de la pasta de cemento

Segln Maroto et al. (1989), la pasta de cemento es el resultado directo de la

hidratacién del cemento Portland con una cantidad determinada de agua. Los elementos

microestructurales de la pasta de cemento son fases sélidas, poros y agua.

Fases solidas en la pasta de cemento endurecida: la hidratacién del cemento
Portland origina diferentes formas morfologicas de silicatos calcicos hidratados (gel
de C-S-H), hidréxido de calcio (CH), ettringita (Fase AF¢), monosulfoaluminato
hidratado (Fase AFm), y ocasionalmente cantidades de otras fases.

v Fase C-S-H: esta fase constituye entre un 50-60% del volumen de s6lidos en
una pasta de cemento Portland completamente hidratada, siendo el compuesto
que aporta la mayor parte de las propiedades resistentes.

v Hidréxido calcico: son cristales, también conocidos como portlandita,
constituyen el 20-25% del volumen de sélidos en la pasta hidratada. Sus
cristales se presentan muy definidos con formas planas y hexagonales. Su
elevada solubilidad en medios acuosos puede tener efectos adversos sobre la
durabilidad.

v' Fases AFt y AFm: suponen entre un 15-20% del volumen de sélidos en la
pasta de cemento. En las primeras etapas del proceso de hidratacion se
produce la formacion de la fase AFt, denominada ettringita, que se presenta
en forma de agujas prismaticas. En condiciones determinadas, puede
transformarse en monosulfoaluminato (AFm) que se manifiesta en forma de
cristales hexagonales. Su presencia hace a la mezcla vulnerable al ataque por

sulfatos.

12
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e Poros de la pasta de cemento hidratada: la pasta de cemento contiene varios tipos
de poros. Estos pueden clasificarse en:

v Poros interlaminares en el C-S-H: representa la anchura de los espacios
interlaminares dentro del C-S-H.

v Poros capilares: representan el espacio no rellenado por los componentes
solidos de las pasta de cemento.

v" Poros de aire: son generalmente de forma esférica. Pueden ser de dos tipos:

los que se generan durante el amasado de la pasta fresca y los que se

introducen con aditivos.

e EIl agua en la pasta de cemento endurecida: por la humedad ambiental y la
porosidad de la pasta, ésta es capaz de retener una cierta cantidad de agua. La
misma se puede presentar de distintas maneras:

v" Agua capilar: es el agua presente en los poros.

v" Agua absorbida: esta agua esta ligada a la superficie del sélido y esta por
tanto bajo la influencia de fuerzas atractivas. Es la principal responsable de
la retraccién de la pasta de cemento.

v" Agua interlaminar: es el agua asociada a la estructura del gel C-S-H.

v' Agua combinada quimicamente: esta agua forma parte integral de la
estructura de varios de los productos de hidratacién del cemento. Se pierde

por descomposicion de los productos a los que esta ligada.

2.2 Puzolanas

En la Norma Venezolana COVENIN 3135 (1994), se define puzolana al producto
natural que, finamente molido, es capaz de fijar cal a temperatura ambiente, en presencia de

agua, formando compuestos con propiedades hidraulicas. Por extension, el término

13
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puzolana se aplica también a otros productos naturales o artificiales que tiene propiedades
analogas, tales como la tierra de diatomeas, las arcillas activas, las cenizas volantes u otras.

Para el codigo ASTM (1992), 618-78, las puzolanas son materiales siliceos o
alimino-siliceos los cuales por si solos poseen poco o ningun valor cementante, pero
cuando se han dividido finamente y estan en presencia de agua reaccionan quimicamente
con el hidroxido de calcio a temperatura ambiente para formar compuestos con propiedades

cementantes.

2.2.1. Clasificacion de las puzolanas segun su origen

e Puzolanas naturales.
Entre las puzolanas de origen natural encontramos rocas de origen volcanico:
cenizas volcénicas, piedra pomez, tobas, entre otras. Algunas arcillas calcinadas por via
natural a partir de calor o de un flujo de lava. Y otras rocas sedimentarias tales como;

Diatomita, Tripoli y Opoca. (Roskovic, 2005).

e Puzolanas artificiales.

Las puzolanas artificiales son productos derivados y desechos, por una parte, de la
industria como: la escoria de fundicion, el humo de silice, las cenizas volantes de las
siderurgicas y los catalizadores gastados CCF. Por otra parte, la ceniza de residuos
agricolas como: cascarilla de arroz, hoja de maiz, bagazo y la paja de la cafia de azucar, la

concha del café y trigo. (Roskovic, 2005).

2.2.2. Indice de actividad puzolénica
La Norma Venezolana COVENIN 3135 (1994), define al indice de actividad
puzolanica de morteros en los siguientes términos: es un indice que mide la actividad de las
puzolanas en base a la resistencia a compresion de las mezclas conteniendo cemento

hidraulico y arena normalizada, con y sin puzolana.

14
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En este Trabajo Especial de Grado el indice de actividad puzolénica estara definido
como la relacion de resistencia a compresion del material puzolanico y la de un mortero a
base de cemento Portland. Generalmente se especifica que dicho indice no debe ser menor
a0,75.

2.3 Descripcion general del proceso de craqueo catalitico fluidizado

El proceso de Craqueo Catalitico Fluidizado (CCF y sus siglas en inglés FCC)
emplea un catalizador de particulas muy finas las cuales se comportan como un fluido
cuando son aireadas con hidrocarburos, vapor y aire. El catalizador fluidizado circula
continuamente en la zona de reaccion (reactor, despojador y regenerador) actuando como

vehiculo para transferir el calor del regenerador a la alimentacion y al reactor.

Las reacciones de craqueo catalitico comienzan cuando la alimentacién entra en
contacto con el catalizador caliente en el tubo elevador y contintan hasta que los vapores

son separados del catalizador en el reactor.

El catalizador saliente del reactor se denomina catalizador gastado o usado y
contiene hidrocarburos que son adsorbidos en la superficie del catalizador. Estos son
removidos por despojamiento con vapor de agua antes que el catalizador entre al

regenerador. (Garcia, 2000).

2.4 Importancia de las unidades de craqueo catalitico fluidizado

La unidad de CCF ocupa un lugar muy importante en una refineria debido a su
relativo bajo costo de conversion de cargas pesadas a productos livianos de mayor valor. Es
la productora de gasolina por excelencia. La unidad de craqueo catalitico es la principal
fuente de carga de olefinas livianas a las unidades de alquilacién, a unidades petroquimicas

y como fuente de gas licuado de petréleo (GLP) para el uso casero.
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El proceso de craqueo catalitico fluidizado es de relativa facil operacion.
Actualmente existen aproximadamente 400 unidades de craqueo catalitico en todo el
mundo, con una capacidad de procesamiento de 12 millones de barriles por dia, lo que

produce el 45% de todas las gasolinas usadas mundialmente (Grace, 1996).

2.5 Catalizador gastado de craqueo catalitico

El craqueo catalitico es un proceso de la industria petroquimica cuyo objetivo es la
modificacion de la estructura molecular de ciertos hidrocarburos para obtener combustibles
de calidad extra para automotores; y también, el de producir compuestos aromaticos, asi
como benceno y tolueno a partir de naftas seleccionadas (Domone, 2007). El catalizador
usado para este proceso de craqueo es un material fino conformado por una zeolita tipo Y,
la cual es un aluminosilicato cristalino y microporoso constituido por tetraedros de [SiO4]4
y [AIO4]5" (Ver Apéndice B). Durante el proceso de ruptura catalitica, este catalizador
experimenta tratamientos rigurosos en el regenerador que modifica su comportamiento,
formando asi un material amorfo con su consecuente pérdida de actividad para el proceso
de craqueo (Agamez et al., 2006) (Ver Figura 2.4).

Durante el uso de estos catalizadores en las unidades de craqueo, parte de ellos
(ECAT) llamados catalizadores de equilibrio son retirados por tener baja actividad y
sustituidos por nuevos catalizadores; y otra parte (EPCAT) llamados catalizadores de
precipitadores electrostatico porque se recogen en unidades que llevan el mismo nombre,
(Garcia et al., 2006).

Los estudios realizados sobre materiales fabricados con este subproducto han
revelado que no son peligrosos, pues cumplen con los requisitos medioambientales
exigidos (Furimsky, 1996; Su et al., 2000).

Generalmente, los catalizadores de craqueo catalitico estan formados por particulas

esféricas. Los componentes contenidos en los catalizadores de craqueo catalitico son la
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zeolita, arcilla, matriz y aglutinante. Cada componente mejora uno o mas aspectos del
comportamiento del catalizador.

La zeolita es el componente catalitico primario para el craqueo selectivo,
proporciona alta actividad al catalizador, alta selectividad a la produccion de gasolina y
mejora la selectividad al coque.

La matriz es usada en el catalizador de craqueo fluidizado principalmente como un
medio para craquear los componentes pesados provenientes en la alimentacién a la unidad
(altos puntos de ebullicion) debido a sus grandes poros, a diferencia de las pequefias
aberturas de poro que presenta la zeolita.

La arcilla es un componente importante que sirve como un receptor y medio de
transferencia de calor, asi como para contrarrestar el efecto contaminante del sodio presente
en la alimentacién. La arcilla proporciona poca o ninguna actividad al catalizador, pero le
da la fuerza mecanica y la densidad a la particula para lograr sus ptimas propiedades de
fluidizacion.

El aglutinante es la sustancia que mantiene unidos todos los componentes del
catalizador. Algunos aglutinantes, como los polimeros de alimina y los sistemas basados
en arcilla, presentan cierta actividad al craqueo catalitico por lo que son afiadidos para el
craqueo de fondos. Todos los componentes proporcionan la capacidad calérica para la

transferencia de calor entre el reactor y el regenerador (Grace, 1996).

Figura 2.4 Catalizador gastado de craqueo catalitico CCF. (Fuente propia)
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2.6 Mortero

Los morteros son mezclas plasticas aglomerantes, que resultan de combinar arena y
agua con un aglutinante tal como el cemento Portland y otros. Generalmente se utiliza para
obras de albafiileria, como material de agarre, revestimiento de paredes, entre otras. El
mortero de cemento Portland es un mortero en el que se utiliza cemento como
conglomerante. La falta de trabajabilidad de los morteros puede corregirse afiadiendo
aditivos que sean plastificantes. También pueden mejorarse con la adicion de otro tipo de
materiales mas corrientes, como es el caso de la cal, o modificando la dosificacion del
mortero (Bastidas, 2006).

2.6.1 Componentes del mortero
Es necesaria para la preparacion de mezclas de morteros la conjugacion en ciertas

proporciones de los elementos definidos a continuacion:

e Arena: se pueden utilizar arenas de rio o de machaqueo, incluso mezclas de ambas.
La arena debe carecer de materias organicas que alteren las propiedades del
mortero. En estado natural, o después de lavadas deberan cumplir las siguientes
condiciones: la forma de los granos sera redonda o poliédrica, rechazandose las
arenas cuyos granos tengan forma de laja o acicula, se limitara el contenido en
finos, el contenido total de materias perjudiciales (mica, yeso, feldespato
descompuesto, piritas) no sera superior al 2% (Porrero et al., 2009). La resistencia
del mortero depende en gran medida de la distribucion granulométrica de la arena,
debiendo utilizar arenas que presenten la mayor compacidad posible, es decir, que
los huecos que dejen los granos mayores, se rellenen con los granos inferiores y asi
sucesivamente. Para realizar los ensayos en morteros, se debe utilizar una arena
normalizada que cumpla con las especificaciones de la norma COVENIN 2503-90
“Arena normalizada para ensayos de cemento. Requisitos”. (Ver Figura 2.5 (izq);

Figura 2.5 (der) y Apéendice C).
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Figura 2.5 (izg.) Saco de arena de Ottawa (der.) Tara con arena de Ottawa. (Fuente propia)

Agua: es imprescindible en las etapas de la elaboracion del mortero: mezclado
fraguado y curado. El agua de mezclado ocupa normalmente entre 15 y 20% del
volumen de mortero fresco y, conjuntamente con el cemento, forman un producto
coherente, pastoso y manejable, que lubrica y adhiere el agregado. Simultaneamente
esta agua reacciona quimicamente con el cemento, hidratandolo y produciendo el
fraguado en su acepcién mas amplia, desde el estado plastico inicial, pasando por lo
que llamamos endurecimiento, hasta el desarrollo de resistencias a largo plazo. Por
otra parte, el agua de curado es necesaria para reponer la humedad que se pierde por
evaporacion luego que el mortero ha sido colocado compactado y alisado en su
superficie. Tanto el agua de mezclado como el agua de curado deben estar libres de
contaminantes que puedan perjudicar el fraguado o que reaccionen negativamente,
en estado fresco o en estado endurecido (Bastidas, 2006). De acuerdo con la Norma
COVENIN 2385-2000 “Concreto y mortero. Agua de mezclado. Requisitos”, el
agua potable es siempre apta para la elaboracion de morteros por sus caracteristicas
en cuanto a cantidades presente de sélidos en suspension, valores de pH, solidos
disueltos, materia organica, cloruros y sulfatos. (Ver Tabla 2.1).
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Tabla 2.1 Impurezas tolerables en el agua de mezclado de concreto y mortero
(COVENIN 2385:2000)

Impurezas Contenido max en ppm
Sélidos disueltos 5000
Cloruros 500
MO por consumo de oxigeno 250
pH de5a75

Aditivos: son sustancias o materiales afiadidos, antes o durante la mezcla del
mortero, en pequefas cantidades con relacion a la masa del cemento (su proporcion
no supera el 5% en masa del contenido de cemento). Su funcién es aportar a las
propiedades del mortero, tanto en estado fresco como endurecido, determinadas
modificaciones bien definidas y con caracter permanente. En el caso de utilizar
aditivos debe comprobarse que no afecten de forma desfavorable a la calidad del
mortero y a la durabilidad.

Cemento: es un material con propiedades adhesivas y cohesivas las cuales dan la
capacidad de aglutinar otros materiales para formar un todo, sélido y compacto
(Gallo, 1999 en Bastidas, 2006). EI cemento Portland utilizado en la fabricacion de
morteros debe cumplir con lo especificado en la Norma COVENIN
28 “Cemento Portland Especificaciones”. Los cementos Portland por lo general se
fabrican en cinco tipos cuyas propiedades se han normalizado sobre la base de las
especificaciones de Normas para el Cemento Portland segin ASTM. (Ver Tabla
2.2).
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Tabla 2.2 Requisitos fisicos del cemento (COVENIN 28:2003)

Metodo de
Requisitos Tipa | Tipall Tipa I Tipa IV Tipo VW Brnsayo
COVEMIN®
Finura
Superfide especifica. "n}.r'-;g
Ensayo de permeabilidad al aire 280 280 280 280 487
(Blaine):
Valor promedio, mnimo
Valor minimo, cualguier muestra 260 260 260 260
Estabilidad del wvolumen: [%] Max. 0.8 0,8 08 08 0.8 431
Tiempo de fraguado ensayo de
wicat:
Tiempo inicial {min) =45 =45 =05 B B ol
Tiempa final {min) <480 <480 <480 <480 =450
Calor de hidratacion:
WValor maximo a los 7 dias, (Kj/Kg) — 280 -— 250 — 495
Walor maxime a los 25 dias, (kj/Kg) -— --- 290 -
Contenido de aire en morteros. 12 12 12 12 12 96
[Opcional): % Max.
Resistencia a la compresion:
Mpalkg/em’)
1dia --- >12.4 (126) - - 434
3dias =10,0 (100)| =83 (85) | =24.1{248) - =83 (85)
7 dias =17,0 {170} |=14,7 {150) *5,9(70) |=»15,2(155)
28 dias =274 (280} ] =24.5 | 250) =17,2(175) | =207 { 212)
Nota: En Venezuela es costumbre tomar la techa de 28 dias como dato de referencia.
* Se indica el numero de la Morma Venezalana COVEMNIN en la cual se describe el metodo de ensayo aplicable.

2.7 Glosario de Términos

Actividad puzolénica: se refiere a la cantidad maxima de hidroxido de calcio con la que la
puzolana puede combinar y la velocidad con la cual ocurre esta reaccion (Roskovic, 2005).

Aditivos: Materiales diferentes al cemento, agregado o agua que se incorporan en pequefias
cantidades al concreto, antes, o durante su mezcla, para modificar algunas de las
propiedades sin perjudicar la durabilidad (Norma COVENIN 273:98).

21



Capitulo Il: Marco Tebrico

Arena normalizada: arena de silice que se produce procesando el material obtenido de la
explotacion de los depoésitos abiertos de cuarcita proximos a Ottawa, lllinois. Esta
compuesta fundamentalmente por granos de cuarzo casi puro naturalmente redondeados;
graduada entre los tamices U.S. Standard 600 pm (No. 30) y 150 um (No. 100). Se emplea
en morteros que se usan para ensayar cementos hidraulicos (Norma COVENIN 2503:90).

Calor de hidratacion: Es la cantidad de calor en calorias por gramo de cemento liberado
durante el proceso de hidratacion, debido a reacciones fisico-quimicas en un periodo
definido de tiempo (Norma COVENIN 483:92).

Consistencia normal: es la consistencia de una pasta de cemento cuando la Aguja de Vicat
penetra en ella 10 £ 1 mm, a los 30 s de haber sido liberada (Norma COVENIN 494:94).

Densidad real: Es la masa promedio de la unidad de volumen de las particulas del material

excluyendo sus poros saturables y no saturables (Norma COVENIN 273:98).

Disefio de Mezcla: Procedimiento mediante el cual se calculan las cantidades de todos los
componentes de una mezcla de concreto para alcanzar el comportamiento deseado (Porrero
et al., 2009).

Dosificacion: Establece las proporciones apropiadas de los materiales que componen un
concreto, a fin de obtener la manejabilidad, resistencia y durabilidad requeridas, o bien para

obtener un acabado o adherencia correctos (Porrero et al., 2009).

Durabilidad: Capacidad del concreto de resistir la accion de factores que pueden quitarle
su capacidad de servicio, tales como, el helado-descongelado, el mojado-secado, el calor y

enfriamiento, agentes quimicos, entre otros (Porrero et al., 2009).

Fraguado: Es el resultado de un proceso de hidratacion por el cual un aglomerante
hidraulico adquiere una mayor resistencia a la penetracion, la que se pone en evidencia por
ensayos tipificados (Norma COVENIN 483:92).
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Granulometria: Es la distribucion de los tamafios de las particulas de un agregado que se
determina por andlisis de un conjunto de tamices de malla de alambre con aberturas
cuadradas (las cuales gradualmente varian de tamafio). La granulometria y el tamafio
maximo de agregado afectan las proporciones relativas de los agregados, asi como los
requisitos de agua y cemento, la trabajabilidad, capacidad de bombeo, economia, porosidad,
contraccion y durabilidad del concreto (Porrero et al., 2009).

Puzolana: Materia esencialmente silicosa que finamente dividida no posee ninguna
propiedad hidraulica, pero posee constituyentes (silice - alimina) capaces, a la temperatura
ordinaria, de fijar el hidroxido de cal para dar compuestos estables con propiedades
hidraulicas (Norma COVENIN 483:92).

Relacién agua/cemento: También conocida como a/c, expresa la relacién que existe entre
las masas de agua (excluyendo el agua absorbida por los agregados), y de cemento en una
mezcla de concreto e influye en la resistencia final del concreto. Dado que el peso del agua
utilizada siempre es menor que el peso del cemento, el guarismo resultante es menor que la
unidad. Una relacion a/c baja conduce a un concreto de mayor resistencia que una relacion
alta. Pero entre més alta es la relacion, el concreto se vuelve mas trabajable. (Norma
COVENIN 273:98).

Resistencia: Término para asignar la habilidad de un material para soportar deformaciones

o roturas por fuerzas externas (Porrero et al., 2009).

Retraccién: Pérdida de volumen debido a la absorcidon del agua por parte del cemento
(Porrero et al., 2009).

Tamafio maximo: Es la abertura del tamiz de malla menor a través del cual puede pasar

como minimo el 95% del agregado (Porrero et al., 2009).

Tiempo de fraguado: es el tiempo necesario para que la aguja de Vicat penetre 25 mm o

menos en una pasta de cemento de consistencia normal (Norma COVENIN 493:92).
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2.8 Presentacion de la empresa que proporciona el CCF

Segun el portal web de la empresa Petroleos de Venezuela S.A., disponible en
www.pdvsa.com, PDVSA es la corporacion estatal de la Republica Bolivariana de
Venezuela, creada en 1975, que se encarga de la exploracion, produccion, manufactura,
transporte y mercadeo de los hidrocarburos, actuando bajo los lineamientos de los Planes de
Desarrollo Nacional y de acuerdo a las politicas, directrices, planes y estrategias para el
sector de los hidrocarburos, dictadas por el Ministerio del Poder Popular para la Energia y
Petrdleo.

A partir de Enero de 1998 la corporacion PDVSA Petroleo y Gas adopta su actual
estructura organizativa, dividiéndose en tres grandes empresas funcionales de negocios:
PDVSA Exploracion y Produccion, PDVSA Manufactura y Mercadeo y PDVSA Servicios;
responsables de ejecutar la actividad operativa referente a los hidrocarburos. La division de
Manufactura y Mercadeo esta a cargo de las actividades de refinacion de crudos, asi como
de la manufactura de productos y gas natural, su comercializacién y suministro para el
mercado nacional e internacional, encontrdndose dentro de esta division el Centro de
Refinacién Paraguand (CRP), conformado por tres refinerias: Amuay, Cardon y Bajo
Grande (Ver Figura 2.6).

La empresa Petroleos de Venezuela S.A. estd conformada por 24 refinerias, 18 de
ellas en el exterior y 6 en el pais; con una capacidad de refinacion mundial de 3,3 millones
de barriles diarios.

PDVSA ocupa las siguientes posiciones de acuerdo con un estudio comparativo
publicado por Petroleum Intelligence Weekly (PIW) el 6 de diciembre de 2010: cuarta
empresa petrolera a nivel mundial, primera a nivel latinoamericano, tercera en produccién
de petroleo, cuarta en capacidad de refinacion, octava en reservas probadas de gas y octava
en ventas. Asi mismo, segun el Balance de la Gestion Social y Ambiental de PDVSA y sus
Filiales del afio 2011 presentado en su pagina web, Venezuela es el pais con las mayores

reservas probadas de petroleo del planeta (297 mil 571 millones de barriles).
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Figura 2.6 Ubicacion de las refinerias del pais. (www.pdvsa.com)

2.9 Generalidades sobre el Centro de Refinacién Paraguana

Segun el portal web de la empresa Petroleos de Venezuela S.A., disponible en
www.pdvsa.com, El Complejo Refinador de Amuay es una instalacion para refinacion de
petréleo, que esta ubicada en la costa occidental de la peninsula de Paraguana, municipio
Los Taques, del estado Falcon, Venezuela. Actualmente pertenece a la empresa energética
estatal Petroleos de Venezuela (PDVSA). Esta refineria de petroleo estaba ubicada entre las
primeras cinco mas grandes del mundo; sin embargo, su organizacion fue reestructurada
en 1997, afo en el que se unio con la Refineria Cardon, ubicada en la misma peninsula y
la Refineria Bajo Grande, en el estado Zulia, para integrar el Centro de Refinacion de
Paraguana (CRP), considerado hoy dia, uno de los mas grandes del mundo.

El CRP tiene una capacidad nominal de 955 MBD (miles de barriles diarios),
conformado por las Refineria Amuay con 645 MBD y Cardon con 310 MBD, ubicadas en
la Peninsula de Paraguana, estado Falcon. Adicionalmente, se encuentra integrada la
Refineria Bajo Grande, en el estado Zulia, con una capacidad de 16 MBD, destinada a la

produccién de asfalto.
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El CRP cubre 67% de la demanda de combustibles a nivel nacional, incluyendo
la transferencia de componentes para mezclas y productos terminados al resto de

las refinerias que conforman el circuito nacional.

2.10 Consumo de catalizadores en las refinerias del pais.

Los procesos cataliticos han sido la clave para el desarrollo de la industria de la
refinacion a nivel nacional. Segun la publicacion de Morales (2010) presentada en la pagina
web www.oei.es/ve, los catalizadores de craqueo catalitico y los de hidrotratamiento son
los de mayor consumo en el pais. (Ver Gréfico 2.1)

Tomando en cuenta que las mayores reservas de petroleo se encuentran en la Faja
Petrolifera de Venezuela, y este material es del tipo pesado, es factible estimar que la
demanda de catalizadores se incrementara principalmente en hidrorrefinacion, CCF e
hidrocraqueo, ya que los mismos procesaran cargas cada vez mas pesadas y los
requerimientos de calidad aumentaran ain mas. Por otra parte, se prevé una reduccion en
los catalizadores de reformacion, debido a que las limitaciones en aromaticos son cada vez
mas severas. Este hecho evidentemente, demuestra el papel estratégico y econdémico que

representan los catalizadores para el pais.

0,53

14,28

B CCF mHidrotratamiento ™ Alquilacion ™ Otros

Gréfico 2.1 Consumo estimado de catalizadores para refinerias nacionales de PDVSA. (Morales, 2010)
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2.11 Inversion y produccién de cemento en Venezuela.

En el Informe de Gestion 2011 del Minvih, publicado en el portal web
www.venezueladeverdad.gob.ve, se afirma que durante el 2011 hubo un aumento del 10%
en la produccion de cemento (Ver Tabla 2.3). Un informe publicado el 07.06.12 en el
mismo sitio web, afirma que el Gobierno Bolivariano ha invertido mil 151 millones de
dolares para fortalecer la produccion de cemento en el pais, la cifra de 4.949.300.000
bolivares.

Segun la nota “la inversion supera en mil por ciento lo invertido por los anteriores
duefios (trasnacionales), antes de que el Estado recuperara la industria cementera en el afio
2008”. Desde esa fecha el 100% de lo producido se destina al mercado interno. Segun esos
datos, la capacidad instalada de produccion nacional de cemento es de 9.09 millones de
toneladas, las cuales podrian llegar a 10.09 millones de toneladas con la inauguracion de la
Planta Cerro Azul.

Durante el primer semestre de 2012, la produccién nacional de cemento se
increment6 en 9.4% con respecto al primer semestre de 2011. Se estima cerrar el afio con
una produccion total de 8.3 millones de toneladas (99.63% corresponde a cemento gris
mientras que el restante 0.36% a cemento blanco); manteniendo un consumo de cemento
per capita de 286 Kg/hab/afio. Para 2013, Venezuela aspira a elevar a 18% la capacidad
instalada de produccién de cemento; es decir, a 10,69 millones de toneladas (Ver Figura
2.7).

Las plantas cementeras del sector privado en proceso de estatizacion (Ver Figura
2.8):

e Catatumbo-Planta Catatumbo, ubicada en el estado Zulia.

Las plantas cementeras del sector publico son (Ver Figura 2.8):

e Féabrica Nacional de Cemento (FNC)-Planta Tachira, ubicada en el estado Téachira.
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FNC-Planta Ocumare, ubicada en el estado Miranda.

Industria Venezolana de Cemento (Invecem). Planta Cumarebo, ubicada en el

estado Falcon.

¢ Invecem. Planta San Sebastian de Los Reyes, ubicada en el estado Carabobo.

e Cemento Andino-Planta La Ceiba, ubicada en el estado Trujillo.

¢ Venezolana de Cementos (Vencemos). Planta Mara, ubicada en el estado Zulia.

e Vencemos-Planta Pertigalete, ubicada en el estado Anzoategui.

e Se cuenta, ademas, con la Terminal de Molienda Vencemos-Guayana, ubicada en el

estado Bolivar.

e Se espera por la inauguracion de la Planta de Cemento Cerro Azul (Monagas), para

Ilegar a diez plantas de cemento en Venezuela.

Tabla 2.3 Cuadro comparativo entre la produccién y venta de cemento en Venezuela para

los meses Junio 2011 y Junio 2012 (www.venezueladeverdad.gob.ve)

. . Produccion (Ton) Ventas (Ton)
Descripcion - - — - - —

jun-11 jun-12 [ %Variacion | jun-11 jun-12 | %Variacion
Venezolana de Cementos 274812 318021 15,72 284690 322426 13,26
INVECEM 214737 246000 14,56 211177 246000 16,49
FNC 65822 107353 63,10 79283 107600 35,72
Cemento Andino 35984 38304 6,45 41784 38970 -6,73
Cementos Catatumbo 44006 49476 12,43 44006 53478 21,52
TOTAL 635361 759154 19,48 660940 768474 16,27

*Nota: Los valores presentados de las ventas de cemento contemplan adiciones realizadas al clinker.
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Meta de Incremento del Consumo anual de cemento por habitante de
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Figura 2.7 Consumo anual de cemento por habitante en Venezuela. (www.venezueladeverdad.gob.ve)
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Figura 2.8 Ubicacion de las Plantas de Cemento en Venezuela. (www.venezueladeverdad.gob.ve)
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2.12 Antecedentes

2.12.1 Actividad puzolanica y propiedades mecénicas de los CCF

Pacewska et al. (1998) compararon la fijacion de cal de varias puzolanas en pastas
de cemento, entre ellas el CCF, el humo de silice (HS) y las cenizas volantes (CV).
Concluyeron que el fraguado se veia acelerado por la presencia de las puzolanas,
destacandose el CCF. En cuanto al porcentaje de cal fijada, encontraron que a los 28 dias de
curado este pardmetro fue similar para el HS y el CCF. En el caso de las resistencias
mecanicas, las pastas adicionadas con CCF mostraron mejoras de resistencias a partir de los
siete dias de curado, siendo superiores a las demas pastas estudiadas.

Pacewska et al. (2000) también estudiaron la influencia de diferentes porcentajes de
sustitucion del CCF por cemento y dedujeron que una pequefia adicion de CCF entre el 5-
10% de sustitucién de cemento, actu6 como acelerador del sistema. Sin embargo, para
adiciones superiores de catalizador, de mas de un 10%, el calor liberado después de 72
horas disminuyd, probablemente porque se formaban menores cantidades de fase CSH.
También se han realizado estudios sobre la influencia del tamafio de particula de los dos
residuos generados en el proceso (ECAT y EPCAT).

Pacewska et al. (2002) determinaron, a partir de estudios de calorimetria, que si la
sustitucion de cemento por EPCAT estaba entre el 5-10 %, el proceso de hidratacion se
aceleraba; en cambio, para rangos superiores del 10% el calor liberado disminuia. En el
caso de las muestras con ECAT el calor de hidratacion fue menor. También hallaron que el
material mas fino (EPCAT) fijé mas hidroxido de calcio, en comparacion con el ECAT.

Paya et al. (2003) realizaron un estudio comparativo sobre las caracteristicas
fisicoquimicas de cinco residuos de catalizadores de craqueo -catalitico gastados
suministrados por diferentes empresas. Tras analizar todos los aspectos se pudo observar
gue todas las composiciones quimicas eran muy similares y no existen diferencias
apreciables entre los diferentes residuos. En todas las muestras se han encontrado
elementos de la familia de los lantanidos y la pérdida al fuego (P.F) fue inferior al 1% en

peso.

30



Capitulo Il: Marco Tebrico

2.12.2 Hidratacion del CCF en pastas de cemento Portland

Paya et al. (2003), para sistemas cal-catalizador, han encontrado como principales
productos de hidratacion el silicato célcico hidratado (CSH), aluminatos calcicos hidratados
(CAH) y silicoaluminatos célcicos hidratados (CASH) de diferentes composiciones, siendo
estos productos muy similares a los hallados en pastas con MK. Por otro lado, en los
sistemas cemento-CCF reportan los mismos productos.

Borrachero et al. (2002) evaluaron las primeras 48 horas de curado y la evolucion de
la resistencia mecanica de cemento portland adicionado con CCF molido, denotando que la
reactividad del CCF es elevada y que los efectos de tipo puzolénico y de aceleracién en la
hidratacion del cemento son evidentes en tiempos muy cortos de curado. Por su parte, Jung-
Hsiu Wu et al. (2003) y Pacewska et al. (2002) afirman que en los sistemas cemento — CCF

se produce méas C-S-H y menos hidroxido de calcio.

2.12.3 Durabilidad de morteros y concretos adicionados con CCF

En cuanto a la durabilidad de morteros y concretos adicionados con CCF, se han
hecho estudios del desempefio frente al ataque de sulfatos, carbonatacién y cloruros. A
continuacion se ofrece una breve descripcién de los resultados obtenidos.

Pacewska et al. (2000) elaboraron morteros con sustitucion de cemento por 10 y
20% de CCF y los sometieron a un ataque con sulfatos y cloruros. Los autores encontraron
que para los tiempos de contacto estudiado y las concentraciones escogidas de cloruros y
sulfatos, el efecto de estos dos reactivos fue similar, aprecidndose un descenso en la
resistencia a compresion. Los morteros que contenian el CCF en un 20% practicamente no
se vieron afectados por los medios agresivos. Mas adelante (2002) concluyeron que el
medio con cloruros es mas agresivo que el medio sulfatado para morteros adicionados con
CCF.

Por su parte, Zornoza et al. (2009) sugieren que el residuo puede ser usado en
estructuras de concreto reforzado expuestos al ataque del idn cloruro; ya que se comprobo

que la mayor proporcion de aluminatos que ofrece el CCF produce una mayor capacidad de
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fijacion de cloruros en la matriz cementante de los morteros que incorporan dicho producto,
lo cual disminuye el coeficiente de difusion de cloruros en estado no estacionario. En sus
ensayos realizados, también se midié la velocidad de corrosion de aceros en condiciones
de carbonatacion y se observo que la incorporacion de hasta un 15% de CCF no afectaba de
forma significativa a la corrosion de los aceros cuando se mantenian relaciones a/mc

(agua/material cementante) por debajo de 0,5.
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CAPITULO 11l

MARCO METODOLOGICO

El presente Trabajo Especial de Grado corresponde a una investigacion
experimental, en el cual se estimara la actividad puzolanica de los residuos de catalizador
de craqueo catalitico (CCF) procedentes de reactores de la refineria de Amuay, cuando éste
es utilizado como reemplazo del material cementante, y se valorara su posible utilizacién
conjunta con el cemento Portland I-R a través de andlisis fisicoquimicos de las muestras
que permitan determinar si presentan cambios apreciables en sus propiedades que impidan

su uso como un solo material.

También se desarrollaran diversas mezclas de morteros y pastas con los
catalizadores gastados CCF con el objeto de evaluar su resistencia, para luego contrastarlo
con la mezcla patrén tradicional, y asi verificar que cumpla con los requerimientos de usos.
Para ello, se realizaran diferentes ensayos de laboratorio, estipulados en la normativa
venezolana asi como contenidos en el manual de Ensayos de Laboratorio y
Especificaciones de agregados de concreto del Comité Conjunto del Concreto Armado
(1976) y el American Concrete Institute (ACI).

En el estudio del uso de residuos de craqueo catalitico (CCF) en la preparacion de
morteros modificados para elementos estructurales y no estructurales, se plantea el
siguiente flujograma de trabajo. El cual trata primero la recopilacion de la informacion,
luego determinar las propiedades fisicas y quimicas de los materiales, seguidamente la
elaboracion de los morteros modificados con cada uno de los residuos del catalizador,
conjuntamente con la realizacion de los diversos ensayos a dichos morteros. Estas etapas

abarcan todo el desarrollo de la investigacion y permitiran lograr los objetivos propuestos.
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Flujograma para el estudio del comportamiento de los CCF como adicion al cemento

(Fuente: Elaboracion propia)
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Fase I: Recopilacion bibliogréafica del tema

Durante esta etapa, se localizaron todas las fuentes de informacion posibles tanto
primarias como secundarias, que tuvieran relacion directa. Se recurrio a la recopilacion de
datos, a través de la consulta de textos, tesis y articulos que ayudaran a describir los
residuos de craqueo catalitico en medio fluidizado (CCF). Asi mismo, se revisaron las
normas venezolanas que rigen la construccion de edificaciones y describen los ensayos a
elementos estructurales, las cuales proporcionaron las bases tedricas de los experimentos a

realizar en el laboratorio.

Fase I1: Obtencién de muestras de CCF gastado y cemento Portland I-R

El catalizador de craqueo catalitico gastado (CCF), del tipo ECAT, procedente de la
refineria de Amuay fue el material de adicion utilizado para reemplazar el cemento
Portland I-R en las mezclas de pasta y mortero realizadas en esta investigacion. El residuo
fue recogido de las unidades de craqueo de la refineria y tratado por el Instituto
Tecnologico Venezolano del Petroleo (Intevep, ubicado en Los Teques). Luego, el Centro
Nacional de Tecnologia Quimica (CNTQ, ubicado en la Base Aérea Generalisimo
Francisco de Miranda, La Carlota, Caracas) suministrd al autor dos sacos de este material

para la realizacion de este proyecto el dia 28 de agosto.

El cemento utilizado en la investigacion es del tipo I-R, procesado el 13 de agosto
por la Fabrica Nacional de Cemento (FNC), Planta Ocumare, ubicada en el estado Miranda.
Se suministrd al autor dos sacos de este material por el Laboratorio de Control de Calidad

de la FNC, Concretera San Antonio del Valle (Caracas).
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Fase I11: Estudio de las propiedades fisicoquimicas de los residuos CCF y del cemento
Portland Tipo I-R

1. Composicién quimica: el andlisis de la composicion quimica se llevo a cabo
empleando la técnica de espectroscopia de emision atomica de plasma acoplado
inductivamente (ICP-EA); la cual permite determinar los tenores de 6xidos que
componen quimicamente cada una de las muestras. El procedimiento consiste en
una fusion alcalina y la pérdida al fuego se determina por calcinacion. El ensayo se
realiz6 con el equipo Horiba Ultima 2 ICP (Ver Figura 3.1), propiedad del CAIC
(Centro de Asistencia a la Industria Ceramica, ubicado en las instalaciones del
Instituto Universitario de Tecnologia “Dr. Federico Rivero Palacio”, Km 8,
carretera Panamericana). Cada muestra fue obtenida por cuarteo, para realizar
fusion alcalina con Metaborato de Litio a razon de 1:6 respectivamente, dilucion
con HNOgzal 10% y aforado en balén de 200 ml.

Figura 3.1 Equipo Horiba Ultima 2 ICP para analisis quimico (Fuente: Propia)

2. Difraccién de rayos X: para la caracterizacion mineraldgica se hace un analisis por
Difraccion de Rayos X (DRX) empleando un difractometro modelo Philips
PW1840 Based, propiedad del CAIC, con adquisicion de datos electronicos (Ver

Figura 3.2); donde se ha utilizado la radiacion Ka del Cu y un monocromador
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secundario (filtro de Niquel), que elimina la radiacion Kf de Cu. La intensidad y el
voltaje del tubo generador de rayos X se ajustaron en todas las medidas a 22 mA y
40 KV, respectivamente. Se registran los difractogramas para el intervalo 26 entre
10 y 80°, con un angulo de paso de 0,02°, un tiempo de acumulacion de 2 segundos
y sensibilidad de 5000 C/s. Este ensayo permite determinar las diferentes fases
cristalinas presentes en una muestra, a través de la incidencia y difraccién de un haz
de Rayos X. Cada muestra fue obtenida por cuarteo, se tomaron 2 g y se colocaron
en el equipo en estado natural.

Figura 3.2 Difractometro modelo Philips PW1840 (Fuente: Propia)

3. Analisis granulométrico: las medidas de granulometria por difraccion laser (ADL)
se realizaron con un equipo Malvern Instruments, modelo Mastersizer 2000,
propiedad del CAIC (Ver Figura 3.3). El rango del equipo es de 0,02 a 2000 micras.
Las medidas se llevan a cabo en un medio acuoso y a las suspensiones se le aplica
previamente un minuto de ultrasonidos, con la sonda propia del equipo, para
disgregar posibles aglomerados de particulas. Se utiliz6 Poliacrilato de Sodio al
0,5% como dispersante de la muestra de CCF y etanol al 98% para la muestra de

cemento.
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HASTERS IR 200

Figura 3.3 Equipo granulométrico Mastersizer 2000 (Fuente: Propia)

4. Microscopia electronica de barrido: se realizaron los ensayos de microscopia
electrénica empleando un equipo Hitachi S-2400, propiedad del laboratorio de
Microscopia Electronica de la Escuela de Ingenieria Metalurgia de la UCV (Ver
Figura 3.4). La muestras fueron recubiertas en oro-paladio para facilitar la
conductividad eléctrica de las mismas; dicho recubrimiento se realizé6 empleando el
equipo Hitachi E-102, con un tiempo de exposicion de 5 minutos. El microanalisis
por EDS (Espectroscopia de dispersion de rayos X) se hace con un equipo Thermo
Electron Corporation. El programa que permite adquirir las imagenes y realizar el

analisis quimico semi-cuantitativo fue Noran System Six.

Figura 3.4 Microscopio electronico Hitachi S-2400 (Fuente: Propia)
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Determinacioén de la finura por medio del aparato Blaine: se basara en la norma
COVENIN 487-1993: “Cemento Portland. Determinacion de la finura por medio
del aparato Blaine de permeabilidad”. El procedimiento seguido se presenta a
continuacion:

Se pesa una cantidad de muestra de 2,8954 + 0,0001 g del material a ensayar
(cemento o CCF). Dicho peso es obtenido de la calibracion del equipo. Se utilizara
una balanza digital Modelo: Explorer Pro, Marca: Ohaus, Rango: 100,0000 g,
Resolucidn: 0,0001 g. (Ver Figura 3.5 (izq.))

Se prepara la célula de permeabilidad colocando primero un disco perforado,
encima de €l se coloca un papel de filtro, luego se coloca la muestra y por Gltimo se
coloca otro papel de filtro. (Ver Figura 3.5 (der.))

Se comprime la muestra con el émbolo hasta que la cabeza se encuentre en contacto
con la parte superior de la célula.

Se gira el émbolo alrededor de 90° y se retira lentamente.

La célula se conecta al tubo del manémetro a través de una junta coOnica
normalizada, la cual previamente se le coloca un gel para obtener una conexion
hermética.

Se extrae lentamente el aire en el brazo del manometro conectado a la célula hasta
que el liquido (mercurio) alcance la marca superior, y se cierra la llave
completamente.

Se hace funcionar el cronémetro cuando el menisco del liquido que esta en el
manometro alcance la segunda marca contada desde arriba y se detiene cuando el
fondo del menisco del liquido alcance la tercera marca. Se anota el intervalo de
tiempo medido. (Ver Figura 3.6 (izqg.) y Figura 3.6 (der))

Para cada material se realizara por duplicado el ensayo para promediar los tiempos
obtenidos.

Se calcula la superficie especifica del material con las siguientes formulas (Ver ec.
3.1yec. 3.2):
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S=Fx*\T ec. 3.1

F = ec. 3.2

Donde:

S = Superficie especifica de la muestra de ensayo (cm#/g).

F = Factor de calibracién del aparato (Para este caso F= 431,6122 cm2/g/s”).

Ss = superficie especifica de la muestra normalizada (cm#/g).
Ts = Tiempo de la caida del manémetro para la muestra normalizada (s).

T = Tiempo de la caida del manémetro para la muestra de ensayo (5).

Figura 3.5 (izg.) Medicion de la masa de cemento (der.) Material dentro de la célula de
permeabilidad (Fuente propia)
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N IAPARATO BLAINE N° 01 m

FECHA DE CALIBRACION: 24/05/2012

}' PROXIMA CALIBRACION: bl .

EMPERATURA: 21 m

PESO DE CEMENTO: 28954 g.

PATRON ESTANDAR N° ¢ 114p 3818 em'/g.

FACTOR DE CALIBRACION: $16122 em'xs g

ACTOR DE CALIBRACION: 430612 mxs 7/ Kg
-

Figura 3.6 (izq.) Aparato de permeabilidad Blaine (der.) Etiqueta de calibracion del aparato de

permeabilidad Blaine (Fuente propia)

Determinacion de la finura por medio del tamiz # 325: se basard en la norma

NVF 489-2006: “Cemento Portland. Determinacion de la finura por medio del tamiz

COVENIN 45 um (#325)”. El procedimiento seguido se presenta a continuacion:

Se pesa una cantidad de muestra de 10,0000 g del material a ensayar
(cemento o CCF). Se utilizard una balanza digital Modelo: Explorer Pro,
Marca: Ohaus, Rango: 100,0000 g, Resolucion: 0,0001 g.

Se coloca la muestra sobre el tamiz 45 um (#325) limpio y seco, y debajo
del mismo se coloca un recipiente para recoger el material pasante. (Ver
Figura 3.7 (izq.))

Con un pincel, se esparce la muestra sobre el tamiz hasta que no se observe
paso de material al recipiente. (Ver Figura 3.7 (der))

Se recoge el material retenido en el tamiz y se pesa.

Se expresa el porcentaje de muestra retenida y el porcentaje de finos con las

siguientes formulas (Ver ec. 3.3 y ec. 3.4):

Wret

Wi

%Ret = * 100 ec. 3.3
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%Fin = 100 — %Ret ec. 3.4

Donde:
%Ret = Porcentaje de retenidos en la malla empleada a determinar.
%Fin = Porcentaje de finos del material.

Wm = Masa de muestra empleada (gramos).

Vret = Masa de muestra retenida en el tamiz (gramos).

Figura 3.7 (izg.) Colocacion del material sobre el tamiz #325 (der.) Distribucién del material con un

pincel sobre el tamiz #325 (Fuente propia)

Determinaciéon de la densidad por medio de un frasco de Le Chatelier: se
basara en la norma COVENIN 492-1994: “Cemento Portland. Determinacién de la
densidad real”. El procedimiento seguido se presenta a continuacion:

e Las muestras se secan en un horno por 24 horas a una temperatura de 60°.

e Se llena un frasco volumétrico de Le Chatelier con el medio suspensor

(kerosina para la muestra de cemento y agua destilada para la muestra de
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CCF), hasta una altura del cuello comprendido entre la marca cero (0) y la
marca uno (1 ml) (Ver Figura 3.8).

e Se sumerge el frasco en el bafio termorregulador a la temperatura ambiente
hasta que el liquido alcance la temperatura del bafio, momento en el cual se
efectla la primera lectura de volumen.

e Se pesa una cantidad de muestra de 60,00 g del material a ensayar (cemento
0 CCF). Se utilizard una balanza digital Modelo: Explorer Pro, Marca:
Ohaus, Rango: 22000,00 g, Resolucion: 0,01 g.

e La muestra se agrega al liquido contenido en el frasco y se cierra con un
tapon.

e EI frasco se gira suavemente en un circulo horizontal hasta que no suban
mas burbujas de aire a la superficie del liquido.

e Seguidamente se toma la lectura final después que el frasco haya sido
sumergido nuevamente en el bafio termorregulador y alcance el equilibrio de
temperatura.

e Seejecuta el ensayo dos veces para cada muestra.

e Se expresa la densidad real de la muestra con la siguiente formula (Ver ec.
3.5):

C w 100 3.5
= * . .
v, ec

Donde:
C = Densidad real de la muestra (g/cm?3).
W = Masa de la muestra ensayada (Q).
VT = Lectura final del volumen del liquido en el frasco (cm?3).

Vo = Lectura inicial del volumen del liquido en el frasco (cm3).
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Figura 3.8 Volumendémetro de Le Chatelier (Fuente propia)

Fase 1V: Elaboracién de mezclas de mortero patrén y modificado

Para laelaboracion del disefio de mezclas de los morteros, se basard en la
dosificacion propuesta en la norma COVENIN 484-93: “Cemento Portland. Determinacion
de la resistencia a la compresion de morteros en probetas ctbicas de 50,8 mm de lado”, la

cual define:

e Las proporciones de los materiales secos del mortero normalizado, deberan ser
una parte de cemento a 2,75 partes de arena gradada normalizada en peso. (Ver
Tabla 3.1).

e Se usara una relacion agua/cemento de 0,485 para todas las muestras.

e Las adiciones de CCF gastado se realizar&n como porcentaje en peso del
cemento, con incrementos del 5%, hasta llegar al 30% de reemplazo.

e Las medicion de los pesos de los materiales se realizan con una balanza digital
(Modelo: Explorer Pro, Marca: Ohaus, Rango: 22000,00 g, Resolucién: 0,1 g)
(Ver Figura 3.9 (izq.)):
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Tabla 3.1 Dosificacion de materiales a mezclar para la preparacion de probetas ctbicas

Materiales
Mezclas Cemento(g)| Arena(g) | Agua(ml) | CCF(g)

M-I (Patrdn) 1000 2750 485 0

M-I (5% CCF) 950 2750 485 50
M-Il (10% CCF) 900 2750 485 100
M-IV (15% CCF) 850 2750 485 150
M-V (20% CCF) 800 2750 485 200
M-V1 (25% CCF) 750 2750 485 250
M-VII (30% CCF) 700 2750 485 300

Para la preparacion de la mezcla de mortero patrén y modificado con residuos CCF,

se utiliza una mezcladora Hobart modelo N-50, que presenta una capacidad de 5 litros. Se

mezcla por un periodo de tiempo de 5 minutos y medio, realizando el procedimiento que
estipula la norma COVENIN 484-93 (Ver Figura 3.9 (der)):

Se coloca toda el agua de mezclado en el recipiente.

Se afiade el cemento al agua. En el caso de los cementos con porcentaje de
reemplazo de CCF, se afiade dicho producto.

Se hace funcionar la mezcladora a velocidad baja (140 £ 5 rpm) y se mezcla
durante 30 s.

Se afiade la arena lentamente en un lapso de 30 s, mientras se continda el
mezclado a velocidad baja (140 £ 5 rpm).

Se detiene la mezcladora, se cambia a velocidad rapida (285 £ 10 rpm) y se
mezcla durante 30 s.

Se detiene la mezcladora y durante 15 s se raspa rapidamente hacia abajo el
mortero que se haya podido adherir a los lados del recipiente.

Se tapa el recipiente con un pafio humedo y se deja reposar la mezcla

durante un minuto y 15 s.
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e Se hace funcionar la mezcladora a una velocidad rapida de 285 £ 10 rpm
durante 60 s.
e Se detiene la mezcladora y se deja el mortero en reposo en el recipiente de

mezclado sin tapar durante 90 s.

Para el moldeo de las probetas, inicialmente se colocara una capa de la mezcla con
la ayuda de una cuchara en todos los compartimientos cubicos, de 25mm de espesor
aproximadamente, y se compacta 32 veces, realizando 4 vueltas, y cada vuelta debera ser
en angulo recto con la anterior. Cuando se haya completado la compactacion de la primera
capa en todos los compartimientos cubicos, se llenaran estos con mortero restante, se
compacta de igual manera que la primera capa y se enrasa. El tiempo de moldeo no debe
superar los 2 minutos y medio (Ver Figura 3.10 (izq.)).

Inmediatamente después de culminar el moldeo, se colocan las probetas de ensayo
sobre una superficie libre de vibraciones. Al pasar 24 horas, se desmoldan se enumeran y se
sumergen en tanques de almacenamiento, hasta la fecha de realizacion de los ensayos: 3, 7
y 28 dias. (Ver Figura 3.10 (der))

2 Y »
Figura 3.9 Medicidn de la masa del material en la balanza digital (der.) Mezclado de los materiales del
mortero (Fuente propia)
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Figura 3.10 (izq.) Colocacion del mortero en los moldes cubicos (der.) Curado de las probetas clbicas
(Fuente propia)

Fase V: Ensayos de las mezclas de mortero

1. Mortero en estado fresco
1.1 Peso unitario: para el calculo del peso unitario del mortero fresco se toma como
referencia las especificaciones de la Norma Venezolana COVENIN 349-79
“Método de Ensayo Gravimétrico para Determinar el Peso por Metro Cubico,
Rendimiento y Contenido de Aire en el Concreto”. Primero se humedece el interior
de un recipiente cilindrico metalico y se coloca en una superficie plana, nivelada y
firme. Luego se toma una muestra representativa del mortero recién elaborado con
una cuchara metalica y se llena el recipiente con tres capas de igual espesor,
sobrellenando ligeramente la Gltima capa. Cada capa se compacta con 25 golpes de
varilla, distribuyendo uniformemente las penetraciones en toda la seccion del
molde. Se compacta la capa inferior en todo su espesor, sin impactar en el fondo
del recipiente con la barra compactadora. De igual forma se compacta la segunda y
tercera capa penetrando una pulgada aproximadamente (25 mm) en la capa
anterior. Para evitar que las burbujas de aire queden atrapadas en el interior de la
muestra, se golpea firmemente los lados del molde de 10 a 15 veces con un mazo
después de compactar cada capa y se enrasa el mortero sobrante utilizando la regla
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metalica apoyada sobre el borde superior del recipiente, limpiando a su vez el
exceso de mortero en dicho borde (Ver Figura 3.11 (izq.) y Figura 3.11 (der)). Se
pesa el molde lleno de mortero en la balanza digital (Modelo: Explorer Pro, Marca:
Ohaus, Rango: 22000,00 g, Resolucion: 0,1 g) y se obtiene el peso unitario del

mismo mediante la formula (Ver ec. 3.6):

PU = — ec.3.6

Donde:
P. U. = Peso Unitario del mortero (g/dm?).
Wt = Masa del molde mas mortero (gramos).

Wm = Masa del molde (gramos).

Vm = VVolumen del molde (dm?3)

Figura 3.11 (izq.) Medicién de la masa del molde (der.) Molde lleno de mortero (Fuente propia)
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1.2 Tiempo de fraguado: se toma como referencia las especificaciones de la norma
COVENIN 493-92: “Cemento Portland. Determinacion del tiempo de fraguado por
la aguja de Vicat”.

e Las proporciones de los materiales de la pasta de cemento son las referidas en la
norma COVENIN 493-92. (Ver Tabla 3.2).

e La cantidad de agua utilizada sera la necesaria para obtener una mezcla de
consistencia normal (Norma COVENIN 494-94: “Cemento Portland.
Determinacion de la consistencia normal).

e Las medicion de los pesos de los materiales se realizan con una balanza digital
(Modelo: Explorer Pro, Marca: Ohaus, Rango: 22000,00 g, Resolucién: 0,1 g)

e Para cada mezcla se realizaran dos probetas para luego promediar los resultados

obtenidos. En total se hicieron 14 probetas para desarrollar este ensayo.

Tabla 3.2 Dosificacion de materiales a mezclar en el ensayo de Tiempo de fraguado

Materiales
Mezclas Cemento (g)| Agua(ml) CCF (g)
M-I (Patrén) 650,0 180 0
M-11 (5% CCF) 617,5 180 32,5
M-111 (10% CCF) 585,0 180 65
M-1V (15% CCF) 552,5 187 97,5
M-V (20% CCF) 520,0 195 130
M-V1 (25% CCF) 487,5 200 162,5
M-VII (30% CCF) 455,0 215 195

*Nota: Cambios en la cantidad de agua para cumplir con la consistencia hormal de las pastas

Para la preparacion de la mezcla de la pasta de cemento patron y modificado con

residuos FCC, se utilizé una mezcladora Hobart modelo N-50, que presenta una capacidad
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de 5 litros. Se mezcla por un periodo de tiempo de dos minutos y quince segundos

realizando el siguiente procedimiento:

e Se coloca toda el agua de mezclado en el recipiente.

e Se afade el cemento al agua. En el caso de los cementos con porcentaje de
reemplazo de CCF, se afiade el conjunto formado por el cemento y el
catalizador.

e Lamezcla se deja en reposo por 30 s.

e Seguidamente se inicia el proceso de mezclado a velocidad baja durante 30s.

e Se apaga la mezcladora y con una espéatula se raspa las paredes de la tina que
contiene la mezcla durante 15s.

e Se inicia nuevamente el proceso de mezclado a velocidad alta durante 60 s.
(Ver Figura 3.12 (izq.))

e Con las manos previamente enguantadas, se recoge el material de la tina, se
forma rapidamente una bola y se arroja seis veces de una mano a la otra
manteniéndolas separadas alrededor de 15 cm.

e La bola que descansa en la palma de una mano se presiona dentro del
extremo mayor del anillo tronco-conico, el cual se sujeta con la otra mano, y
se llena completamente.

e Se quita con la mano el exceso de pasta de cemento en el extremo mayor del
anillo.

e Se coloca el anillo con su extremo mayor sobre la placa de vidrio.

e Seenrasa la pasta en exceso en el extremo menor con un pase de la cuchara
de albafiil. (Ver Figura 3.12 (der))

e Se coloca en el aparato de Vicat para revisar si presenta una consistencia

normal (Penetracion de 10 + 1 mm con el extremo de la barra plano).
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e Se enrasa nuevamente y se coloca la probeta de ensayo en el cuarto hiumedo.
Se deja reposar por un tiempo aproximado de una hora y se inician las
mediciones con la Aguja de Vicat.

e Para el ensayo de penetracion se baja la aguja hasta que descanse sobre la
superficie de la pasta de cemento.

e Se aprieta el tornillo fijador y se coloca el indicador movil en la marca cero
de la escala.

e Se suelta la barra rapidamente aflojando el tornillo fijador y se deja que la
aguja se asiente durante 30 s. (Ver Figura 3.13 (izq.))

e Se deben realizar mediciones de tal manera que se obtengan valores entre los
siguientes intervalos: 30-40 mm, 20-30 mm, 10-20 mmy 0-10 mm.

e Al obtener la ultima medicién, se saca la probeta del anillo y se voltea
dejando arriba el extremo mayor. Se deja reposar en el cuarto humedo por
una hora aproximadamente y se vuelve a probar con la aguja hasta que no
deje marca visible sobre la nueva superficie. El tiempo obtenido representa
el tiempo de fraguado final. (Ver Figura 3.13 (der))

e Se anotan los resultados de todos los ensayos de penetracion y por
interpolacion se determina el tiempo para obtener una penetracién de 25

mm. Este es el tiempo de fraguado inicial (\Ver ec. 3.7).

=t2_t1*(25—p2)+t2 ec. 37
b2 —P1

tinicial fraguado

Donde:
tinicial fraguado = 11€Mpo inicial de fraguado (minutos).
t; = Tiempo de la primera medicion (minutos).

t, = Tiempo de la segunda medicion (minutos).
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p, = Medicion de penetracion para el intervalo 30-40mm (mm).

p, = Medicion de penetracion para el intervalo 20-30mm (mm).

e Los resultados de la cantidad de agua requerida para obtener una
consistencia normal se presentan como porcentaje del peso del material seco
utilizado en la pasta (peso del cemento para la mezcla patron y peso del
conjunto formado por el cemento y el catalizador en las mezclas con

reemplazo) (Ver ec. 3.8).

V.
% agua de amasado = W_a * 100 ec. 3.8
m

Donde:
% agua de amasado = Porcentaje de agua de la mezcla.
Wm = Peso del cemento o del conjunto cemento-CCF (gramos).

Va = Volumen de agua utilizado en la mezcla (cm?3)

Figura 3.12 (izq.) Division del material en tres partes durante el mezclado (der.) Molde troncocénico con
mortero (Fuente propia)
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Figura 3.13 (izg.) Medicidn de la penetracion con la aguja de Vicat (der.) Probetas de ensayo dentro de la
camara de humedad (Fuente propia)

2. Mortero en estado endurecido

2.1 Resistencia a la compresion de probetas cubicas: se toma como referencia las
especificaciones de la norma COVENIN 484-93: “Cemento Portland.
Determinacion de la resistencia a la compresion de morteros en probetas cubicas de
50,8mm de lado”. Se realizaron seis probetas cubicas de 50,8 mm de lado para cada
edad de ensayo (3, 7 y 28 dias) y para cada porcentaje de reemplazo de CCF. En
total se hicieron 126 probetas (42 probetas para cada edad de ensayo). Para realizar
el ensayo, los cubos se sacan de la piscina de curado para facilitar su posterior
secado. Seguidamente se pesa cada uno de los cubos, se colocan cuidadosamente
centrados en la maquina de ensayo (modelo: C41H4, rango: 0 a 200 KN y
resolucion: 0,01 KN) y se comprimen (Ver Figura 3.14 (izg.) y Figura 3.14 (der)).
Posteriormente se obtienen los resultados de carga maxima aplicada indicados por
la maquina de ensayos, los cuales se expresan en Kgf. La resistencia a la
compresion de cada probeta se determina como el cociente entre la carga maxima y
el area de la seccion media del cubo, como se indica en la siguiente ecuacion (Ver
ec. 3.9 yec. 3.10):
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Pimax kgf
Ry = = . 3.
bt Ai (cmz) ec. 3.9
R = Pimax (Mpa) 3.10
bi = 4% 10,197 pa ec. =

Donde:
R’bi: resistencia a compresion de cada probeta (Kgf/cm? o Mpa).

Pimax: carga maxima aplicada (Kgf).

Aii: area de la seccién transversal del cubo (cm?)

Figura 3.14 (izq.) Prensa para ensayos de compresion (der.) Falla de las probetas durante el ensayo de
compresién (Fuente propia)
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2.2 Indice de actividad puzolanica: se toma como referencia las especificaciones de la
norma COVENIN 3135-94: “Puzolanas. Determinacién del indice de actividad
puzolanica”. A partir de los resultados obtenidos del ensayo de resistencia a
compresion, se calcula el indice de actividad puzolanica con la siguiente expresion
(Ver ec. 3.11):

. A
Indice = B * 100 ec. 3.11

Donde:

A: Resistencia a la compresion promedio de los cubos de la muestra de ensayo,
en Kg/cmz (con puzolana).

B: Resistencia a la compresién promedio de los cubos de la muestra de control,

en Kg/cmz.

El indice de actividad puzoléanica calculado debe dar 75%, minimo segun la
norma COVENIN 3135-94, a los 7 0 28 dias.

Fase VI: Andlisis y presentacion de resultados

Los resultados seran expuestos en el Capitulo ‘‘Resultados’ del presente Trabajo
Especial de Grado, siguiendo con el orden establecido en el presente capitulo. Los mismos

seran expresados con figuras, graficas y tablas caracteristicas para cada método.

En primer lugar, a las muestras de catalizador gastado CCF y cemento Portland I-R
se le practicd un estudio fisicoquimico. Los resultados obtenidos seran presentados de la

siguiente manera:
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e Tabla comparativa de la composicion quimica por ICP-EA de las muestras
estudiadas, en la que se expresa los porcentajes de los principales compuestos
quimicos que las conforman (Ver Tabla 4.1).

e Difractogramas de Rayos X de las muestras estudiadas, identificando los picos que
se presentan en dichas gréficas (Ver Gréfico 4.1 y Grafico 4.2).

e Cuadro resumen de la composicion mineraldgica de las muestras estudiadas (Ver
tabla 4.2).

e Tabla comparativa de los principales parametros granulométricos de las muestras
estudiadas (Ver Tabla 4.3).

e Graficos de las granulometrias de las muestras estudiadas (Ver Gréafico 4.3 y
Gréfico 4.4).

e Micrografias de las muestras de CCF gastado y cemento Portland I-R (Ver Figura
4.1y Figura 4.2).

e Espectros de las muestras estudiadas por EDS (Ver Gréfico 4.5, Grafico 4.6, Tabla
4.4y Tabla 4.5).

e Tabla comparativa de los resultados obtenidos de los ensayos de densidad,
superficie especifica y finura por Tamiz #325 de las muestras estudiadas (Ver Tabla
4.6).

Seguidamente, se estim6 el comportamiento mecanico de las mezclas modificadas y
patrén a través de los ensayos de tiempo de fraguado y de resistencia a compresion de las

probetas cubicas. Los resultados obtenidos seran presentados de la siguiente manera:

e Cuadro resumen del porcentaje de agua de amasado, tiempo de fraguado inicial y
tiempo de fraguado final para cada una de las mezclas de mortero realizada (Ver
Tabla 4.7).
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Gréaficos donde se observe la relacion entre el agua de amasado (Ver Grafico 4.7), el
tiempo de fraguado inicial (Ver Gréfico 4.8) y el tiempo de fraguado final (Ver
Gréfico 4.9) con el porcentaje de CCF utilizado en la mezcla.

Cuadro resumen del peso unitario propio de cada una de las mezclas de mortero
realizada (Ver Tabla 4.8).

Gréfico de la tendencia que presenta el peso unitario con relacion al porcentaje de
CCF utilizado en la mezcla (Ver Grafico 4.10).

Cuadro resumen de la resistencia a compresion media y la correspondiente
desviacidn tipica de los ensayos a probetas cubicas para las edades de 3, 7 y 28 dias
(Ver Tabla 4.9).

Gréficos de la evolucién de la resistencia media con relacion al porcentaje de CCF
utilizado en la mezcla para cada edad de ensayo (Ver Gréafico 4.11; Grafico 4.12 y
Grafico 4.13).

Gréfico de la tendencia que presenta la resistencia media con relacion a la edad de
ensayo para cada mezcla de mortero (Ver Gréfico 4.14).

Fotografias de los tipos de fallas obtenidos en el ensayo a compresion de probetas

cubicas (Ver Figura 4.3 y Figura 4.4)

Por ultimo, se determind la actividad puzolanica en morteros con sustitucion de

CCF, y se compar6 con el valor minimo que exige la norma COVENIN 3135:94 (75%).

Los resultados obtenidos seran presentados de la siguiente manera:

Cuadro resumen del indice de actividad puzolanico para cada mezcla de mortero en
las edades de ensayo 3, 7 y 28 dias (Ver Tabla 4.10).

Gréfico en el que se representa la evolucion del indice de actividad puzolanico de
las mezclas de mortero en funcion de la edad de ensayo y se compara con el valor
minimo que exige la norma para ser considerada la adicibn como material

puzolénico (Ver Grafico 4.15).
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En el desarrollo de los célculos de resistencia media y desviacion estandar, se
usaron parametros estadisticos a fin de obtener un valor promedio de resistencia a
compresion y un indice de dispersion o variabilidad de los resultados; asi como una forma

de verificar el grado de control y confiabilidad de los ensayos realizados.

Estos parametros son los referenciados en la Norma COVENIN 3549:99

“Tecnologia del concreto. Manual de elementos de estadistica y disefio de experimentos”:
e Media aritmética de la serie de probetas (Ver ec. 3.12):

n !
i=1 R pi

R} =
bs n

(Mpa) ec. 3.12
Donde:
R’bs: Resistencia a compresion media por serie o mezcla (Mpa).

R’bi: Resistencia a compresion de cada probeta (Mpa).

n: NUmero de probetas por serie 0 mezcla.

e Recorrido de la serie de probetas (Ver ec. 3.13):

Ri = Rlbl — Rlb3 (Mpa) ec. 3.13
Donde:
Ri: Intervalo o recorrido de los valores de resistencia para una serie (Mpa).

R’b1: Valor mayor de resistencia a compresion de una serie de probetas (Mpa).
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R’b3: Valor menor de resistencia a compresion de una serie de probetas (Mpa).

e Media aritmética del lote de mezclas (Ver ec. 3.14):

(Mpa) ec. 3.14

Donde:
R’bm: Resistencia a compresion media del lote de mezclas de un mismo

porcentaje de CCF (Mpa).
R’bs: Resistencia a compresion media por serie o mezcla (Mpa).

m: NUmero de mezclas o series de probetas de un mismo porcentaje de CCF.

e Recorrido medio del lote de mezclas(Ver ec. 3.15):

(Mpa) ec. 3.15

Donde:

R: Intervalo o recorrido medio del lote de mezclas de un mismo porcentaje de
CCF (Mpa).

Ri: Intervalo o recorrido de los valores de resistencia para una serie (Mpa).

m: NUmero de mezclas o series de probetas de un mismo porcentaje de CCF.
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e Desviacion tipica interna del ensayo (Ver ec. 3.16):

1 _
S1=—=7*R (Mpa) ec. 3.16

Donde:
S1: Desviacion tipica interna del ensayo (Mpa).
R: Intervalo o recorrido medio del lote de mezclas de un mismo porcentaje de
CCF (Mpa).
1/d?: Constante que depende del nimero de probetas promediadas de la serie.

(Ver Tabla 3.3)

Tabla 3.3 Valores de d*> y de 1/d* en funcién del nimero de probetas de la serie
(COVENIN 3549:99).

Numero de probetas . 1/ds
de la serie
2 1,128 0,8865
3 1,693 0,5907
4 2,059 0,4857
5 2,326 0,4299
6 2534 0,3946
7 2,704 0,3698
8 2,847 0,3512
9 2,970 0,3367
10 3,078 0,3249
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e Coeficiente de variacion interno del ensayo (Ver ec. 3.17):

! 100
*
RI

bm

V= (%) ec. 3.17

Donde:
V1: Coeficiente de variacion interno del ensayo (%). Compararlo con los valores
de la Tabla 3.4
S1: Desviacion tipica interna del ensayo (Mpa).
R’bm: Resistencia a compresion media del lote de mezclas de un mismo

porcentaje de CCF (Mpa).

Tabla 3.4 Valores de V1 para diferentes grados de control (COVENIN 3549:99).

. . Grados de control
Tipo de operacion
Excelente Muy bueno Bueno Aceptable Deficiente
Control de campo <30 30-40 40-50 50-6,0 > 6,0
{(a pie de obra o planta)
Mezclas_ de prueba en el <20 20-30 30_40 40-50 - 5.0
laboratorio ' ' '
e Desviacion tipica del lote de mezclas (Ver ec. 3.18):
(R bs = R'pm)?
= b b
s, = === i (Mpa) ec. 3.18

m-—1
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Donde:

SL: Desviacion tipica del lote de mezcla (Mpa). Compararlo con los valores
de la Tabla 3.5
R’bm: Resistencia a compresion media del lote de mezclas de un mismo
porcentaje de CCF (Mpa).
R’bs: Resistencia a compresion media por serie o mezcla (Mpa).

m: Ndmero de mezclas o series de probetas de un mismo porcentaje de CCF.

Tabla 3.5 Valores de SL para diferentes grados de control (COVENIN 3549:99).

Tipo de Grados de control

operacién Excelente | Muy bueno Bueno Aceptable Deficiente

Control de campo
(a pie de obra o < 2,81 281-352 | 352422 | 422492 > 492

de planta

Mezclas de

prueba en el = 1,41 141-176 | 1,76 -2 11 211 -2.46 =246
laboratorio

e Verificacién de valores individuales de resistencia a la compresién de las probetas
(Ver ec. 3.19):

IR"pi — R'psl <

Sy

3

ec.3.19
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Donde:

SL: Desviacion tipica del lote de mezcla (Mpa).

R’bs: Resistencia a compresion media por serie o mezcla (Mpa).

R’bi: Resistencia a compresion de cada probeta (Mpa).
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CAPITULO IV

RESULTADOS

Los resultados obtenidos del analisis fisicoquimico a las muestras de catalizador

gastado CCF y cemento Portland I-R se presentan a continuacion:

Tabla 4.1 Composicion quimica por ICP-EA de las muestras estudiadas

: %K20 + ,
Muestra %AI203 %Si02 %Fe203 %Ca0 %MgO %T102 %P.F.
Y%Na20
Cemento IR 6,09 23,28 3,76 61,01 2,12 1,56 0,55 1,63
CCF 26,67 53,29 1,08 10,03 3,24 1,84 0,46 3,29
_é FUNDACICN F'A':ALE‘I_NDE[’_?.Q;!;EE’ .:SECSQIL(E-:I\ TECNCLOGIA | . \
..“\\r’b LABORATORIO D’:::E-gr:lszZD’EE;I.Jgg‘l::?;lg-g-;&lrjsg: :;‘Ecs:‘T;E\‘F\cﬁ'T_ED CERAMICCS @I
DIFRACCION DE RAYOS X
500 fuesTRs: cemenTo (Tesis ucy) \

PROYECTO: 1202212
OERADOR: J. BATIETA

450
CATODO: Cu (K
b
400 | T

350 |
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200
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Gréfico 4.1 Difractograma del cemento Portland I-R (Ver Apéndice D)
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Grafico 4.2 Difractograma del catalizador gastado CCF (Ver Apéndice D)

Tabla 4.2 Mineralogia por difraccion de Rayos X

C3S (Silicato Tricalcico)

Mordenita calcica

Muestra (Si023Ca0) ficha: 31-301| (CaAl20310Si0O2 7H20)
ICDD Ficha: 11-155 ICDD
Cemento I-R ++H+++

Catalizador CCF

Donde: o+
+H
++

fuerte presencia
presencia moderada
leve presencia
ausencia de fase
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Tabla 4.3 Principales parametros granulométricos de las muestras estudiadas

Muestra D10 (um) D50 (um) D90 (um) | Modal (um) | S.E. (m?%q)
Cemento I-R 5,014 18,481 60,063 23,373 0,215
CCF 48,181 82,272 137,943 83,278 0,030
Donde: Dy Diametro que se encuentra inferior al 10% de la distribucién general
Dsg Diametro promedio (50% de la distribucién nominal)
Dqgg Diametro que se encuentra superior al 90% de la distribucion general
Modal Diametro de mayor poblacion en la muestra
SE Superficie especifica por medicion laser
Particle Size Distribution
6 4 100
55 1 o0
5
4 80
4.5
— 4 4 70
T 35 160
5 3 1 50
> 2.5 1 40
2
130
1.5
; 420
0.5 110
%61 0.1 1 10 100 1000 76008
Particle Size (um)
— CEMENTO - Average, jueves, 11 de octubre de 2012 15:02:14

Gréfico 4.3 Granulometria del cemento Portland I-R (Ver Apéndice E)
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Gréfico 4.4 Granulometria del catalizador gastado CCF (Ver Apéndice E)

66



Capitulo 1V: Resultados

2645 65535 20302 NI 5451

Figura 4.1 Micrografia de la muestra del cemento: (izg.) con magnificacion de 100X (der.) con
magnificacion de 1500X
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Gréfico 4.5 Analisis quimico semi-cuantitativo por EDS de la muestra de cemento

Tabla 4.4 Analisis quimico semi-cuantitativo por EDS del cemento (Ver Apéndice F).

% Peso
Muestra 0K F-K Na-K Mg-K Al-K Si-K S-K K-K Ca-K Ti-L Fe-L
2(1) Pto 1 5,41 0,44 - 2,11 2,72 15,16 2,20 1,16 61,51 7,51 1,77
2(1) Pto 2 3,00 0,05 -- 1,17 1,47 18,55 - 74,65 - 1,12
2(1) Pto 3 7,34 - 0,87 1,81 6,90 16,73] - 1,74 60,72 - 3,90
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Figura 4.2 Micrografia de la muestra del CCF: (izg.) con magnificacion de 100X (der.) con magnificacion de
500X

Full scale counts: 10757 Muestra L(5) pt2
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Gréfico 4.6 Andlisis quimico semi-cuantitativo por EDS de la muestra de CCF

Tabla 4.5 Analisis quimico semi-cuantitativo por EDS del CCF (Ver Apéndice F).

% Peso
Muestra 0O-K Na-K Al-K Si-K K-K Ti-L Fe-K Ni-L La-L
2(1) Pto 1 13,92 0,98 54,07 24,32 0,34 0,69 5,69
2(1) Pto 2 13,41 0,81 45,35 30,53 0,23 9,61 0,06
2(1) Pto 3 15,13 0,81 43,34 29,58 0,04 11.10
2(1) Pto 4 15,40 - 47,09 27,74 - 0,11 - 9,66
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Tabla 4.6 Caracteristicas fisicas de los materiales cementantes (Ver Apéndice G y H)

Material Cemento CCF
Densidad (g/cm?) 3,09+0,01f 258+0,01
Superficie por ADL(m?/g) 0,215 0,030
Superficie por Blaine(m2/Kg) 388
% Ret Tamiz #325 11,7 86,4
% Fin Tamiz #325 88,3 13,6

Los resultados obtenidos de los ensayos mecénicos a las mezclas modificadas y

patron se presentan a continuacion:

Tabla 4.7 Porcentaje de agua de amasado, tiempo de fraguado inicial y tiempo de fraguado

final para cada una de las mezclas con distinto porcentaje de reemplazo de CCF (Ver

Apéndice I)
Mezclas Ensayo | Porcentaje aguaamas (%) | Promedio (%) | T fraguado inicial (min) |Promedio (min)| Tfraguado final (min) | Promedio (min)
1 207 135 palj
M-1 (Patron) 2 0 27 o 134 0 28
1 207 136 24
. 0,
M- I (5% CCF) ; L w1 R
1 27 135 232
R 0 !
M- I (10% CCF) : 7 a7 o A
1 288 133 230
R 0 !
M- IV (15% CCF) : 58 288 m L
1 300 139 231
R 0 .
M-V (20% CCF) 2 00 300 5 146 m 20
1 308 148 236
M- VI (25% CCF) 308 148 236
2 308 148 A1
1 31 159 244
M- VIl (30% CCF) 31 157 U3
2 31 156 U3
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34
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Gréfico 4.7 Porcentaje de agua de amasado en funcién del porcentaje de CCF
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Gréfico 4.8 Tiempo de fraguado inicial en funcién del porcentaje de CCF
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Gréfico 4.9 Tiempo de fraguado final en funcién del porcentaje de CCF

Tabla 4.8 Peso unitario del mortero para cada una de las mezclas con distinto porcentaje de

reemplazo de CCF

Mezclas Peso Mezcla + Recip (g) | Peso Recip (g) | Volumen Recip (dm?) | Peso Unitario (Kg/m?3)
M- | (Patron) 1323,5 2247,3
M- II (5% CCF) 1309,7 2185,1
M- Il (10% CCF) 1308,4 2179,3
M- IV (15% CCF) 1306,2 824,6 0,222 2169,4
M- V (20% CCF) 1272,7 2018,5
M- VI (25% CCF) 1268,9 2001,4
M- VII (30% CCF) 1260,2 1962,2
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Graéfico 4.10 Peso unitario en funcidn del porcentaje de CCF

Tabla 4.9 Resistencia a compresion media y desviacion tipica obtenida de los ensayos a las
edades de 3, 7 y 28 dias (Ver Apéndice J)

Rc 3 dias Mpa (Kgf/lcm?) | Rc 7 dias Mpa (Kgflcm?) |Rc 28 dias Mpa (Kgf/lcm?)
Meazclas R'bm SL R'bm SL R'bm SL

M-I (Patron) | 29,6 (301,9) | 0,3(3,4) |40,2(410,3)|] 09(9,1) [47,1(479,9)| 0,3(3,5)
M-Il (5% CCF) | 27,4 (279,9) | 1,5(14,8) |39,9 (406,7)| 2,0 (20,4) |[49,2(501,6)| 1,5 (15,3)
M- Il (10% CCF) | 22,8 (232,7) | 0,7(6,8) |34,6(352,5)| 2,0(20,5) [36,9(376,4)| 0,5(5,2)
M- IV (15% CCF)| 20,0 (203,7) | 1,1(11,2) [29,0(295,6)| 1,8(18,4) |39,2(399,4)| 2,0 (20,6)
M-V (20% CCF) | 17,7(180,1) | 15(152) |26,7(272,4)| 1,9(19,7) [32,0(326,7)| 0,5(4,9)
M- VI (25% CCF)| 17,2 (1755) | 1,3(13,7) [23,9(2440)| 04 (4,4) [30,9(3147)| 04 (41)
M- VIl (30% CCF)| 13,6 (139,0) | 0,4(3,8) [19,8(202,3)| 0,8(7,9) |26,6 (271.,5)| 0,6 (6,6)
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Grafico 4.11 Resistencia a compresion a los 3 dias en funcion del porcentaje de CCF
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Grafico 4.12 Resistencia a compresion a los 7 dias en funcion del porcentaje de CCF
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Grafico 4.13 Resistencia a compresion a los 28 dias en funcion del porcentaje de CCF
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Grafico 4.14 Contraste de tendencia de la resistencia a compresion media en funcién de la edad de ensayo en
cada una de las mezclas
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Al determinar la actividad puzolénica en los morteros

gastado, se obtuvo los siguientes resultados:

Tabla 4.10 indice de actividad puzolanico obtenido para cada u

edades de ensayo 3, 7 y 28 dias

con porcentaje de CCF

na de las mezclas en las

Edad de Ensayo (dias)
Meazclas 3 7 28
M- 1l (5% CCF) 92,71 99,11 104,53
M- lll (10% CCF) 77,09 85,92 78,43
M- IV (15% CCF) 67,47 72,04 83,23
M-V (20% CCF) 59,65 66,39 68,09
M- VI (25% CCF) 58,12 59,48 65,57
M- VII (30% CCF) 46,03 49,31 56,57

110
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Grafico 4.15 Evolucion del indice de actividad puzolanica en funcién de la edad de ensayo en cada una de las

mezclas
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Tipos de fallas

Figura 4.3 Falla a compresién. Rotura tipo doble piramide (1) (Fuente propia)

Figura 4.4 Falla a compresion. Rotura tipo doble pirdamide (2) (Fuente propia)
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CAPITULO V

ANALISIS DE RESULTADOS

5.1 Composicion quimica de las muestras

Las composiciones quimicas de las muestras de cemento y de residuo CCF estudiadas
fueron determinadas a través de la espectroscopia por emision atdmica de plasma de
acoplamiento inductivo (ICP-EA) (Ver Tabla 4.1).

Como se puede observar, ambas muestras presentan una composicion quimica dentro
de los pardmetros tipicos de estos tipos de materiales. En el caso del cemento Portland I-R,
el CaO es el compuesto que se presenta en mayor proporcién (61,01%); la relacion
Si0,/Ca0 es de 1:3, lo que indica la presencia del Silicato Tricalcico, fase principal de los
cementos silico-célcicos. El porcentaje de MgO (2,12%) y la pérdida al fuego (P.F.)
(1,63%) estan por debajo del valor méximo establecido por la norma COVENIN 28:2003
para cemento Portland Tipo | (6,00% y 5,5% respectivamente). Asi mismo, el valor
promedio (1,2%) presentado de P.F. en el certificado de calidad del cemento utilizado (Ver
Apeéndice A) es similar al obtenido en el ensayo, lo cual proporciona validez al resultado

obtenido.

En relacién al catalizador gastado CCF, este presenta una composicion del tipo silico-
aluminoso, ya que la suma de estos 0xidos acidos se encuentra cerca del 80%, caracteristico
de las zeolitas. El contenido de SiO; es de 53,29% mientras que el de Al,O3es de 26,67%,
los cuales estan dentro del rango esperado por la empresa fabricante (Fabrica Carioca de
catalizadores S.A.), tomando en cuenta la informacion presentada en la hoja de seguridad
del producto (Ver Apéndice B). La pérdida al fuego fue de 3,29% en peso, lo que es
indicativo de que este residuo contiene particulas o depdsitos de carbdn que suelen aparecer

en los procesos cataliticos de craqueo.
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También se realizd un analisis quimico semi-cuantitativo por espectroscopia de
dispersion de energia de rayos X (EDS) para identificar los elementos quimicos que se
presentan en las muestras (Ver Apéndice F) y verificar los resultados obtenidos por la
técnica ICP-EA.

En cuanto a la muestra de cemento, se mantiene la relacion SiO,/CaO en 1:3 y las
proporciones de aluminatos y oxido férrico son bajas (Ver Grafico 4.5 y Tabla 4.4). Por su
parte, la muestra de catalizador gastado CCF conserva una composicion principalmente de
alimina vy silicatos. Se observo la presencia de elementos de la familia de los lantanidos,
que son éxidos metalicos tipicos que se usan para formular las zeolitas existentes en estos
catalizadores. Estos compuestos no fueron identificados en el otro analisis (Ver Gréfico 4.6
y Tabla 4.5). Asi mismo, no se pudo determinar la presencia de calcio en el catalizador, sin
embargo esta técnica al realizar un analisis puntual s6lo capta los elementos quimicos
presentes en las zonas proximas, por tanto, sus resultados no engloban todo el universo de
la muestra como el primer método, dejando la incertidumbre de la presencia de calcio en
otras zonas. Lo Unico que si se puede corroborar es la poca proporcion de este elemento en

la muestra.

El andlisis EDS present6 trazas de oro (Au) en ambas muestras, lo cual se debe al
recubrimiento de oro-paladio que fueron sometidas las mismas inicialmente para hacerlas

conductoras eléctricas.

5.2 Comparacion de los difractogramas de rayos X de las muestras

El analisis por Difraccion de Rayos (DRX) determiné que la fase cristalina
predominante en la muestra de cemento es el Silicato Tricalcico (SiO,3Ca0), presentando
picos bien definidos, lo que indica una buena cristalizacién de la fase (Ver Gréafico 4.1).

Esto corrobora lo anterior expuesto en el analisis de la composicién quimica.
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El difractograma de la muestra de catalizador gastado CCF presentd picos
correspondientes a una zeolita del tipo Modernita célcica (CaAl,0310SiO, 7(H20)). La
desviacion en la linea base observada en la zona 26 = 15-30° (Ver Grafico 4.2), asi como la
formacion de picos pocos definidos es caracteristico de materiales amorfos, lo cual es
I6gico si se toma en cuenta que es un material usado que durante el proceso de ruptura
catalitica experimenta tratamientos rigurosos en el regenerador que modifica su
comportamiento y estructura mineral, que se pone de manifiesto en la consecuente pérdida
de su actividad para el proceso de craqueo. Seguidamente, se presenta la Tabla 4.2 donde se
expresa, a manera de resumen, las fases cristalinas predominantes de las muestras del

cemento y el residuo de catalizador CCF.

5.3 Analisis del tamafio de particulas en las muestras

El analizador de particulas Mastersizer 2000 proporciona resultados del analisis
fisico de una muestra mediante el empleo de tecnologia de difraccion de luz (laser). En los
reportes emitidos por el equipo (Ver Apéndice E) se observa una grafica de distribucién de
tamafio de particulas en relacion al volumen de la muestra estudiada. En dichos gréaficos,
son apreciables dos caracteristicas importantes: la primera es el rango, el cual proporciona
el intervalo de tamafio de particulas dentro del cual estuvo la muestra estudiada; en la
medida en la que el rango sea mas pequefio la distribucion en el tamafio de las particulas es
mejor. La segunda es la presencia de picos; lo cual es indicativo de la uniformidad en el
tamafo de las particulas de la muestra. Asi al presentarse un pico pronunciado en la grafica

indica una mayor uniformidad que si se presentan 2 0 mas picos.

El rango de tamafio de particulas para el cemento estuvo entre 0,32 um y 160 um,
mientras que para la muestra de catalizador gastado CCF se apreci6 un rango entre 25 um y
160 um. Esto demuestra que el catalizador presenta pocas particulas finas en relacion al

cemento utilizado.
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Lo mismo se puede observar al pasar las muestras por el tamiz #325 (45um). Del
ensayo se obtuvo para el cemento un porcentaje de finos de 88,3% y un porcentaje retenido
de 11,7%; mientras que para el catalizador gastado CCF se obtuvo 13,6% y 86,4%
respectivamente. Esto demuestra la gran diferencia en cuanto al tamafio de particulas que

presentan ambos materiales (Ver Tabla 4.6).

A partir de la gréafica de distribucion de particulas para el cemento (Ver Grafico
4.3), se puede concluir que el mismo presenta una granulometria media, con una
distribucion bimodal (dos picos), con un modal de 23,373 um y diametro promedio de
18,481 um (Ver Tabla 4.3), lo cual es muy elevada para los cementos de este tipo, en donde
deberia ubicarse entre los 8 y 10 um. No obstante, al ser el primer pico poco pronunciado,

el material sigue manteniendo cierta uniformidad.

En cuanto al catalizador gastado CCF (Ver Gréfico 4.4), este presenta una
granulometria unimodal muy uniforme y gruesa, tipico en estos materiales, con un modal
de 83,278 um y un didametro promedio de 82,272 um (Ver Tabla 4.3).

En relacion al didmetro promedio de particulas vinculado al volumen de muestra
estudiado, se especifican los valores promedios para los porcentajes acumulados de

particula de 10, 50 y 90%, de lo cual se deduce lo siguiente:

El rango estadistico de tamafios de particula para la muestra de cemento gira en
torno a 5,014 pm y 60,063 um, con un didmetro promedio de 18,481 um; mientras que para
la muestra de residuo de catalizador CCF tiene un intervalo entre 48,181 pm y 137,943 um,
con un diametro promedio de 82,272 um (Ver Tabla 4.3). Estos valores evidencian las
grandes discrepancias que presentan ambos materiales en cuanto al tamafio de particula, lo
que origina poca uniformidad en la granulometria si se mezclan dichos materiales en estado

natural.

El area superficial especifica de un material representa un parametro que influye

directamente en la capacidad de interaccion quimica. Cuando las particulas son mas
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pequefias presentan mayor area y son mucho mas reactivas; caso contrario si las particulas

son relativamente grandes.

En el caso de la muestra de cemento, la superficie especifica fue muy baja (0,215
m?/g) tomando en consideracién que el rango tipico de este tipo de material esté entre 0,5 a
0,7 m?/g. Para la muestra de residuo de CCF se obtuvo 0,03 m?/g, valor muy bajo que
corresponde con la granulometria del mismo (Ver Tabla 4.3). Comparando los resultados se
concluye que estan muy alejados entre si y la capacidad de reaccion de ambos materiales se

ve disminuida por su baja superficie especifica.

Por otro lado, se determind la superficie especifica por medio del aparato Blaine de
permeabilidad, obteniéndose para el cemento un valor de 388 m?/Kg (Ver Tabla 4.6), el
cual estd por encima del valor promedio minimo estipulado por la norma COVENIN
28:2003 (280 m?/Kg) y esta muy cercano al valor promedio (386 m?/Kg) especificado en el
certificado de calidad del cemento utilizado (Ver Apéndice A), proporcionando validez a
los resultados obtenidos en este ensayo. Para la muestra del catalizador gastado CCF, no se
pudo determinar la superficie especifica por este método ya que se tenia que moler la
muestra, lo cual cambiaria las condiciones naturales del material, introduciendo una
variable que no es objeto de esta investigacion. Es importante recalcar que ambos métodos

ofrecen valores que no son comparables ya que utilizan principios que no se correlacionan.

El didmetro medio del volumen proyectado (D[4,3]) y el diametro medio de
superficie proyectada (D[3,2]) son parametros predictivos vinculados directamente a la

ubicacion del centro de gravedad de las particulas.

Para el analisis de la muestra de cemento, el didmetro medio del volumen
proyectado fue de 27,438 um y el diametro medio de superficie proyectada fue 8,891 um;
mientras que para la muestra de CCF gastado estos parametros tomaron valores de 88,379
um y 75,553 um respectivamente. Los diametros del residuo del catalizador son muy

superiores a los que presenta el cemento, lo que indica que al entrar en contacto los granos
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de ambos materiales con agua se producirdn reacciones de hidratacion que serdn mas
rapidas en el cemento que en el CCF gastado. Esto se debe a que el agua engloba los granos
mas pequerios rapidamente. En el caso del residuo del catalizador sera gradual su
interaccion quimica y una mayor parte de las particulas no se hidratara, disminuyendo su

aporte al desarrollo de la resistencia.

5.4 Morfologia de las particulas que conforman las muestras

La microscopia electronica fue la técnica escogida para conocer la forma, el aspecto
y la textura de las particulas del residuo de catalizador CCF y el cemento en su estado
original. En la Figura 4.1 se muestran micrografias del cemento Portland utilizado y en la

Figura 4.2 se hace lo propio para el catalizador gastado.

Como se puede observar en las micrografias, el cemento utilizado presenta
particulas de forma irregular, de tamafio medio aproximado de 20 um. Sobre los granos se
observan conglomerados de particulas finas de silicatos. También se puede visualizar
ciertas partes de la muestra con brillo, esto es debido a la concentracion de oxigeno en

forma de éxido.

Por su parte el residuo de catalizador en estado original presenta particulas de forma
esférica, de tamafio aproximado de 80 um. Los granos son bastante lisos, poco porosos, lo
cual no es comdn en este tipo de material. Las particulas mas grandes se encuentran
formadas principalmente de alimina y adheridos a ellos se encuentran conglomerados de

particulas finas de silicatos (Ver Apéndice F).
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5.5 Densidad promedio de las muestras

La densidad real de las muestras se realizé a través de un volumenometro de Le
Chatelier. Esta propiedad fisica define la relacion entre la masa de un material y el

respectivo volumen que ocupa.

El valor obtenido de densidad del cemento utilizado fue de 3,09 g/cm? el cual
corresponde a los estandares para este tipo de material (3,05 y 3,15 g/cm®). En cuanto al
desecho del catalizador CCF, se obtuvo un valor de 2,58 g/cm?®, el cual es un poco elevada
ya que para este tipo de material sin usar el rango tipico esta entre 2,10 y 2,20 glcm® (Ver
Tabla 4.6). Esto es debido a que dicho catalizador al ser un material gastado, debe poseer
carga por sintesis (adicion de particulas durante el craqueo), lo que aumenta su masa

original.

Comparando ambos valores, los mismos presentan una diferencia de
aproximadamente 0,5 g/cm?®, siendo el cemento el material més denso. Este parametro tiene
especial importancia para determinar las dosificaciones de una mezcla de mortero o

concreto.

La desviacion tipica obtenida de las dos determinaciones de la densidad real a
través del frasco volumétrico de Le Chatelier hechas para la muestra de cemento y del
catalizador gastado fue de 0,01 g/cm® para ambas, lo cual cumple con las especificaciones

de la norma COVENIN 492:1994, proporcionando confiabilidad al ensayo realizado.

5.6 Ensayo de medicion del tiempo de fraguado con la Aguja de Vicat

Las mediciones del tiempo de fraguado de la mezcla patron y las mezclas con
residuo de catalizador se hicieron a través de la Aguja de Vicat. Para cada porcentaje de
CCF gastado se hicieron dos determinaciones, y el promedio de ambas fue el resultado
tomado.

83



Capitulo V: Analisis de Resultados

Se presenta una tabla resumen (Ver Tabla 4.7) de los valores obtenidos en cada
ensayo, asi como los promedios calculados por mezcla. Es importante resaltar que para
validar el ensayo se debia verificar inicialmente que la pasta presentara la consistencia
normal que establece la norma COVENIN 494:1994.

En cuanto al porcentaje de agua de amasado en relacion al porcentaje de adicion
del catalizador gastado, se genera una tendencia proporcional ascendente que se visualiza
en el Gréfico 4.7, en el que para porcentajes bajos como 5 y 10% no se presenta variacion
pero a partir de 15% si es necesario el aumento del agua de amasado en la pasta, es decir, a
medida que aumenta el porcentaje de residuo CCF en la mezcla se necesita mayor cantidad
de agua para que la pasta presente la consistencia normal. En este sentido, se percibié una
disminucion de la fluidez de las mezclas con la adicion de CCF gastado. Esto se debe a que
al sustituir el cemento por un material menos denso y con una capacidad de absorcion de
agua alta; y al ser la dosificacién por peso, las pastas con adicién presentan un mayor
volumen de solido y por tanto mayor cantidad de particulas que deben hidratarse con el
agua, generando una mezcla muy seca o de baja consistencia normal. Los valores de la
relacién agua/material cementante varian entre 27,7% (mezcla patron) hasta 33,1% (mezcla
con 30% de residuo CCF).

En cuanto al tiempo de fraguado inicial en relacion al porcentaje de adicién del
catalizador gastado, se puede visualizar en el Grafico 4.8 que para porcentajes bajos como
5, 10 y 15%, en los que se mantuvo un porcentaje de agua de amasado constante, se
presentan valores cercanos, con un ligero declive, lo que indica que el catalizador favorece
las reacciones de hidratacién y adelanta el fraguado. Este comportamiento también se
observo durante el desarrollo de las probetas para el ensayo de resistencia, en el que se
mantenia constante la relacion agua/material cementante. Haciendo un analisis quimico,
esta reduccion se justifica por una mayor cantidad de aluminatos en las pastas que

incorporan los residuos de CCF.
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A partir de 15% si se observa una marcada tendencia de aumento del tiempo de
fraguado inicial. Esto puede deberse en parte al aumento de agua para cumplir con la
consistencia normal. Esta variabilidad hace determinar la influencia del residuo del
catalizador CCF sobre el tiempo de fraguado con cierta incertidumbre. Para ser mas
concluyentes, se deberia incorporar un aditivo plastificante que permita mantener una

misma dosificacion de agua en las pastas con adiciones de CCF gastado.

El rango de valores obtenidos del tiempo de fraguado inicial varia entre 134 min
(mezcla patron) hasta 157 min (mezcla con 30% de residuo CCF). Comparando la
medicion obtenida para la mezcla patron y el valor promedio (102 min) que se presenta en
el certificado de calidad del cemento utilizado se presenta una diferencia considerable. Por
otro lado, contrastando los valores obtenidos de todas las mezclas con el valor minimo (45
min) establecido en la norma COVENIN 28:2003, se encuentran todos los valores por

encima del mismo, cumpliendo con la norma.

En cuanto al tiempo de fraguado final en relacion al porcentaje de adicion del
catalizador gastado, se puede visualizar en el Gréafico 4.9 una tendencia proporcional
ascendente. A medida que aumenta el porcentaje del residuo CCF en la mezcla el
atiesamiento de la pasta se ve retardado. Esto se debe en parte al aumento de agua para
cumplir con la consistencia normal, lo que genera cierta incertidumbre al momento de

definir la influencia del catalizador gastado CCF sobre el tiempo de fraguado final.

El rango de valores obtenidos del tiempo de fraguado final varia entre 218 min
(mezcla patron) hasta 243 min (mezcla con 30% de CCF gastado). Comparando la
medicion obtenida para la mezcla patron y el valor promedio (231 min) que se presenta en
el certificado de calidad del cemento utilizado se puede decir que ambos valores se
aproximan, obteniendo un valor relativamente cercano. Por otro lado, contrastando los
valores obtenidos de todas las mezclas con el valor maximo (480 min) establecido en la
norma COVENIN 28:2003, se encuentran todos los valores por debajo del mismo,

cumpliendo con la norma.
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5.7 Peso unitario compactado de las mezclas de mortero en estado fresco

El peso unitario de las mezclas de morteros desarrolladas se llevd a cabo
utilizando un recipiente hecho en el laboratorio soldando un tubo de 2” y una plancha
metalica. Antes de realizar el ensayo, se corrobordé que la soldadura haya quedado
hermética y se midié el volumen del molde llenandolo con agua y luego vertiendo dicho

contenido en un cilindro graduado.

El valor de peso unitario compactado para cada una de las mezclas con porcentaje
de reemplazo de CCF gastado se vio disminuido respecto al peso unitario compactado de la
mezcla patron ((Ver Tabla 4.8). Se presenta una tendencia inversa entre el peso unitario y
el porcentaje de CCF gastado que sustituye al cemento, lo cual se puede visualizar en la
Gréafica 4.10. Los valores obtenidos estan entre 2247,3 Kg/m® (mezcla patrén) y 1962,2
Kg/m® (mezcla con 30% de CCF gastado).

Estos resultados son coherentes tomando en cuenta que el residuo del catalizador
en esta investigacion es menos denso que el cemento, lo cual al aumentar la proporcién del
material menos denso y simultdneamente disminuir el material mas denso se obtiene un

peso unitario menor de la mezcla (Ver Tabla 4.6).

5.8 Ensayos de resistencia a compresion

La medicion de la resistencia a compresion de las mezclas de mortero se realizo a
través de probetas cubicas, siguiendo la norma COVENIN 484:1993. Se realizaron dos
series de probetas para cada porcentaje de CCF gastado y se ensayaron a las edades de 3, 7
y 28 dias. Se utiliz6 arena de Ottawa, agua potable y dos sacos de cemento Portland I-R de
la misma fecha y lugar de elaboracion para disminuir las variabilidades intrinsecas propias
de los materiales. Se presenta una tabla resumen (Ver Tabla 4.9) con los valores promedio
por lote de mezcla asi como su respectiva desviacion tipica, tanto en unidades de Mpa

como de Kgf/cm?.
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La resistencia promedio obtenida en la mezcla patrén a los 3 dias fue de 29,6 Mpa
(301,9 Kgf/cm?), resultado por encima del valor promedio (23,1 Mpa) que presenta el
certificado de calidad del cemento (Ver Apéndice A), lo que indica una buena calidad del
material utilizado. A partir del Grafico 4.11 se puede observar como los morteros con
residuo de catalizador no logran superar la resistencia a compresion obtenida por el mortero
patron. También se puede observar una relacion inversa entre el porcentaje de CCF gastado
y la resistencia obtenida por dicha mezcla. Los valores obtenidos en esta edad de curado
varian entre 29,6 Mpa (Mezcla patrén) y 13,6 Mpa (Mezcla con 30% del residuo de CCF).
Comparando todos los valores obtenidos en el ensayo con el valor promedio del certificado
de calidad del cemento, s6lo la mezcla patron y la que presenta un porcentaje de 5% de
residuo CCF superan este valor. Por otro lado, contrastando los resultados obtenidos en el
ensayo con el valor promedio minimo (10,0 Mpa) establecido en la norma COVENIN

28:2003, todas las mezclas cumplen.

La resistencia promedio obtenida en la mezcla patrén a los 7 dias fue de 40,2 Mpa
(410,3 Kgf/cm?), resultado por encima del valor promedio (31,0 Mpa) que presenta el
certificado de calidad del cemento (Ver Apéndice A), lo que indica una buena calidad del
material utilizado. A partir del Grafico 4.12 se puede observar como los morteros con
residuo de catalizador no logran superar la resistencia a compresion obtenida por el mortero
patron, sin embargo la mezcla con 5% del residuo de CCF presenta valores muy cercanos.
También se puede observar una relacion inversa entre el porcentaje de CCF gastado y la
resistencia obtenida por dicha mezcla. Los valores obtenidos en esta edad de curado varian
entre 40,2 Mpa (Mezcla patron) y 19,8 Mpa (Mezcla con 30% de CCF gastado).
Comparando todos los resultados obtenidos en el ensayo con el valor promedio del
certificado de calidad del cemento, la mezcla patron y los morteros con porcentajes de 5 y
10% del residuo de CCF superan este valor. Por otro lado, contrastando los valores
obtenidos en el ensayo con el valor promedio minimo (17,0 Mpa) establecido en la norma
COVENIN 28:2003, todas las mezclas cumplen.
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La resistencia promedio obtenida en la mezcla patron a los 28 dias fue de 47,1
Mpa (479,9 Kgf/cm?), resultado por encima del valor promedio (38,7 Mpa) que presenta el
certificado de calidad del cemento (Ver Apéndice A), lo que indica una buena calidad del
material utilizado. A partir del Grafico 4.13 se puede observar que la mezcla con 5% del
residuo de CCF logra superar la resistencia a compresion obtenida por el mortero patron,
mientras que las demés mezclas siguen por debajo de este valor. En esta edad de curado se
sigue manteniendo una relacién inversa entre el porcentaje de CCF gastado v la resistencia
obtenida por dicha mezcla. Los valores obtenidos en esta edad de curado varian entre 49,2
Mpa (Mezcla con 5% de CCF gastado) y 26,6 Mpa (Mezcla con 30% de CCF gastado).
Comparando todos los resultados obtenidos en el ensayo con el valor promedio del
certificado de calidad del cemento, la mezcla patrén y los morteros que presentan un
porcentaje de 5, 10 y 15% del residuo de CCF superan este valor. Por otro lado,
contrastando los valores obtenidos en el ensayo con el valor promedio minimo (27,4 Mpa)
establecido en la norma COVENIN 28:2003, sélo la mezcla con 30% de residuo CCF no
cumple. El porcentaje de CCF gastado de 5% serd el mas conveniente para ser utilizado
como sustituto del cemento y obtener la méxima resistencia a compresion sin producir

variaciones importantes al fraguado.

En el Gréfico 4.14 se representa la tendencia de la resistencia a compresion media
en funcién de la edad de ensayo para cada mezcla. Se puede observar que todas las mezclas
aumentan su resistencia a medida que la edad de ensayo es mayor, lo cual es lo esperado.
Comparando la curva de la mezcla patrén y la de 5% de CCF gastado, se muestra como a
edades tempranas (3 y 7 dias) el mortero con residuo no supera la resistencia obtenida por
el mortero patrén, aunque los datos son muy cercanos. Es a partir de los 14 dias de curado
cuando el mortero con residuo de catalizador comienza a superar ligeramente la resistencia
del mortero control, y se produce un aumento progresivo de los valores de resistencia, hasta
llegar a los 28 dias de curado. Este comportamiento tiene estrecha relacion con la finura del
material cementante, el cual mientras mas finamente molido se encuentre su velocidad de

hidratacion sera mayor, por lo tanto, su desarrollo de resistencia es mas rapido.
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En el Gréfico 4.15, se representan los valores del indice de actividad puzolénica
(IAP). Este indice se define como el cociente entre la resistencia del mortero con puzolana
y el mortero control. EI IAP fue calculado para cada una de las mezclas y para cada edad de
ensayo, obteniendo valores mayores al 75% (valor estipulado en la norma COVENIN
3135:94 para definir si un material presenta un comportamiento puzolanico) en las mezclas
con porcentaje de residuo CCF del 5, 10 y 15% (Ver Tabla 4.10). Estos datos confirman
que los residuos de catalizador de craqueo catalitico utilizados en la Refineria de Amuay

tienen un comportamiento puzolanico importante.

El indice de actividad puzolanica se vio disminuido en la medida en que se
increment6 el porcentaje de cemento al sustituir por catalizador gastado CCF. Sélo se
presentd un cambio de tendencia entre los porcentajes de 10 y 15% de residuo CCF a los 28
dias. Se necesitara realizar mas ensayos a compresion de probetas cubicas con estos

porcentajes para verificar este salto y determinar las causales que lo originaron.

Haciendo un analisis quimico, la disminucion del IAP al incrementar la adicion de
CCF gastado es debido a la demanda creciente de hidroxido de calcio (CA(OH),),
producido de la hidratacion del cemento, por parte de la puzolana para poder reaccionar
con el agua y producir el gel CSH. Al incrementar el porcentaje de sustitucion del cemento
por residuo CCF, llega un momento que la produccion de CA(OH); no es suficiente para la
cantidad de puzolana presente en la mezcla y por tanto, parte de este material actuara de

forma inerte y no aportaré beneficios resistentes al mortero.

Los valores obtenidos estuvieron en el siguiente rango: a 3 dias de curado entre
92 y 46%, a 7 dias de curado entre 99 y 49% y para 28 dias de curado entre 104 y 56%. Es
de hacer notar, que el indice se fue incrementando a medida que aumentaba la edad de

ensayo, menos en la mezcla con 10% de porcentaje de CCF gastado.

En las Figuras 4.3 y 4.4 se puede observar la rotura de las probetas cubicas al ser
ensayadas a compresion en la prensa. Para todas las probetas ensayadas, se obtuvo un

agrietamiento similar en las cuatro caras libres, generalmente con pequefio dafio en caras de
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carga. Las probetas toman una forma de doble piramide al finalizar el ensayo, caracteristico

de un correcto desarrollo del experimento.

Finalmente, se realiz6 un andlisis estadistico de los resultados obtenidos por el
ensayo de compresion a probetas cubicas con la finalidad de determinar la variabilidad de
los resultados y verificar el grado de control puesto en practica en los ensayos,
proporcionando confiabilidad a los resultados obtenidos (Ver Apéndice J). Se tomd en
cuenta lo estipulado en la norma COVENIN 3549:1999 para realizar las verificaciones por
valores individuales, por series de probetas y por lote de probetas. Se obtuvo un control
Bueno, Muy Bueno o Excelente en todos los ensayos y las desviaciones estuvieron entre
0,3y 2,0 Mpa, valores bajos que corroboran un buen desarrollo de los experimentos y una

buena homogeneizacion de los materiales que se utilizaron.
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CONCLUSIONES

El catalizador gastado de craqueo catalitico, al ser un material de desecho de la
industria petrolera, no tiene valor comercial. Si a esto se le suma, la posicion geogréafica de
las refinerias y las cementeras del pais, se puede deducir que los costos de transporte de
esta materia prima serian bajos por las cercanias de ambas industrias. Y mas relevante aun,
Venezuela al ser un pais petrolero con las reservas de crudo pesado mas grandes del
mundo, utilizard paulatinamente mas unidades cataliticas para una refinacion éptima, lo
cual se traduce en una mayor produccion de residuos de catalizador que se les debe buscar
un uso para evitar hacinarlos en vertederos controlados que contaminen al ambiente.
Simultaneamente, se estd incrementando la demanda de cemento en el pais por los
multiples desarrollos habitacionales y de infraestructura en general, aumentando la
extraccion en canteras y, el uso de energia y emisiones de dioxido de carbono durante la
produccion del clinker. EI autor opina que si se unen ambas industrias para llevar a la
practica la propuesta de adicionar el desecho de catalizador CCF al cemento, grandes

beneficios se obtendran.

El andlisis quimico de las muestras de CCF gastado y del cemento Portland fue
realizado siguiendo las normativas venezolanas y cumpliendo con las mismas. La
composicion quimica del residuo de catalizador CCF permitié constatar la matriz silico-
aluminosa propia de este tipo de material (zeolita del tipo modernita célcica amorfa), la
cual en proporciones adecuadas y al entrar en contacto con el agua, favorece la hidratacion
del cemento y se produce la reaccion puzolanica, fijando la cal y propiciando la formacion
del gel CSH, lo que se traduce en incremento de la resistencia a compresion del material.
Sin embargo, el porcentaje de pérdida al fuego que presentd la muestra es indicativo de que
se debe llevar un control de las particulas o depdsitos de carbdn antes de utilizar el lote de

catalizador. Por su parte, la muestra de cemento presentd una fase cristalina predominante
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de silicato Tricalcico, lo cual es lo esperado tomando en cuenta su composicion principal

de silicatos y 6xidos de calcio.

El andlisis fisico de las muestras estudiadas se realizé empleando la tecnologia del
analizador de particulas Mastersizer 2000 y el microscopio electronico Hitachi S-2400.
Ambas técnicas son validas, de uso extendido en este campo y presentan valores de las
caracteristicas fisicas de las particulas de forma répida y automatizada. Los resultados
permitieron comparar la muestra del catalizador gastado CCF con la del cemento Portland
I-R, concluyendo que en estado natural las particulas de ambas muestras presentan grandes
diferencias en cuanto a su tamafio. Por otra parte, la superficie especifica de ambos
materiales es baja, por lo cual al interaccionar con el agua se ve disminuida su respectiva
capacidad reactiva. Para evitar estas discrepancias, se deberia moler el residuo del
catalizador hasta lograr valores semejantes en los pardmetros granulométricos obtenidos
por la muestra de cemento, con el objeto de homogeneizar el tamafio de particula al
momento de mezclar ambos materiales, y asi aumentar su superficie especifica y acelerar

su velocidad de reaccion con el agua.

En cuanto a la forma de las particulas de las muestras de cemento y catalizador
gastado CCF, la primera present6 una forma irregular mientras que la otra se caracteriz

por una morfologia esférica, poco porosa.

Al determinar la densidad real de las muestras de cemento y de catalizador usado

CCF, el primer material resultd mas denso que el segundo.

Se pudo verificar por medio de los ensayos mecanicos de laboratorio realizados en
esta investigacion a pastas y morteros que el catalizador gastado de la refineria de Amuay
puede ser utilizado como sustituto parcial del cemento Portland en mezclas de mortero con
fines estructurales. Sin embargo es apropiado realizar una mayor cantidad de ensayos para

dar certificacion a su aplicacion.
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Se demostrd que los residuos de catalizador de craqueo catalitico utilizados en la
refineria de Amuay tienen un comportamiento puzolanico importante, ya que los resultados
del IAP obtenidos en las mezclas con porcentaje de residuo CCF del 5, 10 y 15% fueron
superiores al valor minimo de 75% establecido en la norma COVENIN 3135:94. Esta
actividad puzolénica se vio disminuida en la medida en que se incrementd el porcentaje de

CCF gastado como reemplazo del cemento.

El porcentaje de sustitucion de cemento por catalizador gastado CCF que mejor
comportamiento presentd fue el de 5%, debido a que con el mismo se obtuvo un valor
promedio de resistencia a compresion mayor que la mezcla patrén, un indice de actividad

puzoléanica de 1,04 y no produjo variaciones importantes al tiempo de fraguado.

En segunda instancia las sustituciones del 10 y 15% de cemento por residuo CCF
son aplicables, ya que generaron resultados de resistencia a compresién muy cercanos a los
de la mezcla patron. Los valores promedios de resistencia obtenidos para cada mezcla
superaron el valor promedio presentado en el certificado de calidad del cemento. Ademas el
indice de actividad puzolanica, calculado en cada caso, superd el valor minimo establecido

por la norma.

Las mezclas con sustitucion de 20, 25 y 30% de cemento por CCF gastado
obtuvieron resultados poco favorables, con una disminucion de mas del 40% de la
resistencia a compresion respecto a la mezcla patron. Sumado a esto, no cumplieron con el
valor minimo del indice de actividad puzolanico que exige la norma, razon por la cual no es

recomendable.

Debido a la realizacion de una pequefia cantidad de ensayos (2 ensayos por mezcla
y por edad de curado), no se pudo establecer graficos de tendencia en donde se representara
los valores individuales y se visualizara una dispersion mas cercana a la realidad. Se
realizaron gréficos de resistencia media obtenida en funcién del porcentaje de residuo CCF
utilizado en la mezcla para cada edad de curado, asi como un grafico donde se contrasta la

resistencia media obtenida para cada una de las muestras en relacion a su edad de ensayo.
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El peso unitario compactado de las mezclas se vio disminuido en la medida en que

se adiciona el catalizador gastado.

La adicion de catalizador gastado CCF a la mezcla de la pasta provoc6 una mayor
demanda de agua para cumplir con la consistencia normal establecido en la norma. Si se
afiade agua a la mezcla, aumentaria la relacion agua/cemento y en consecuencia disminuiria
la resistencia a compresion. Una solucion para solventar esta disyuntiva seria el aumento de
la pasta manteniendo la relacion agua/cemento o la incorporacion de aditivos plastificantes

a las mezclas con residuo de catalizador.

La variabilidad en la dosificacion de agua en el ensayo de tiempo de fraguado para
cumplir con la consistencia normal que debe tener la pasta de cemento incorpord al
experimento cierta incertidumbre que impidié determinar la influencia del residuo del

catalizador CCF sobre el tiempo de fraguado de forma precisa

Al mantener constante las dosificaciones de agua y de arena en las mezclas de
mortero y disminuir las proporciones de cemento para afiadir CCF gastado, se generd una

disminucién de la fluidez de la mezcla.

Al aumentar la cantidad de CCF gastado en las mezclas, se incremento el tiempo
de fraguado inicial y final de las mezclas. Sin embargo, estos resultados pudieron estar
influenciados por la incorporacion de agua a la pasta para cumplir con la consistencia

normal estipulado en la norma.

Finalmente, es importante resaltar la inclusion de las técnicas microscopicas en el
estudio del comportamiento de morteros y concretos ya que existe una relacion plena entre
la microestructura de los materiales y sus propiedades. Esto permitird avances importantes

en la tecnologia del concreto en un futuro no muy lejano.
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RECOMENDACIONES

Se recomienda a futuras investigaciones, realizar la molienda del catalizador
gastado CCF empleado en las mezclas hasta obtener valores similares de los parametros
granulométricos del cemento, con el objeto de homogeneizar el tamafio de particula al
momento de mezclar ambos materiales, y asi aumentar su superficie especifica y acelerar

su velocidad de reaccidon con el agua.

Se deberéan repetir los ensayos desarrollados en la presente investigacion con la
nueva granulometria, lo cual permitira determinar si las diferencias en el tamafio de
particula que presentan los materiales en estado natural influenciaron en los resultados

obtenidos.

Se recomienda incorporar el analisis termogravimétrico en pastas de cemento para
determinar de forma mas precisa la reactividad de los residuos de catalizador CCF respecto
a la fijacion de hidroxido calcico liberado en la hidratacion del cemento. Esta técnica
experimental, conjuntamente con la realizacion de micrografias a las pastas de cemento,
serviré para verificar el cambio de tendencia que se present6 en el ensayo de resistencia a la
compresion de probetas clbicas para las mezclas con porcentajes de 10 y 15% de CCF

gastado.

Se invita a futuras investigaciones, realizar los ensayos de tiempo de fraguado
manteniendo la dosificacion de agua y agregando un aditivo plastificante; con lo cual se
obtendran resultados méas concluyentes de la influencia del catalizador gastado CCF sobre

esta propiedad.

En vista que los estudios fisicoquimicos de las muestras de cemento y de residuo

CCF son costosos, aunado a la dificultad de conseguir el catalizador para fines
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investigativos, se recomienda solicitar apoyo a Intevep, filial de PDVSA, para que ellos
gestionen los permisos y entreguen a los proximos investigadores las muestras, asi como
prestar sus instalaciones las cuales estan equipadas con laboratorios de ultima tecnologia.
Asi mismo se recomienda solicitar muestras de los residuos de catalizador de cada refineria
del pais, a fin de caracterizarlos y determinar si se pueden utilizar como reemplazo del

cemento.

Se recomienda mantener buenas relaciones con la Fébrica Nacional de Cemento
(Concretera San Antonio del Valle), la cual tiene un personal altamente calificado y sus
laboratorios son de gran calidad para desarrollar los ensayos mecanicos a morteros y

concretos en estado fresco y endurecido.

La viabilidad de aplicacion de esta tecnologia sera determinada cuando se realice
la sustitucién parcial del cemento por CCF gastado en mezclas de concreto. Por tanto, el
siguiente paso para el desarrollo de este proyecto que engloba dos principales industrias del
pais, es realizar ensayos en mezclas de mortero con arena de uso comdn en la industria de
la construccion y luego en mezclas de concreto pero utilizando el porcentaje de CCF
gastado que presente el mejor comportamiento determinado con anterioridad en las
investigaciones con morteros donde se utilizé arena de Ottawa; con la finalidad de observar

el comportamiento de los catalizadores gastados con los agregados finos y gruesos.

Finalmente se destaca que esta investigacion no agota el tema, s6lo da una
importante apertura al desarrollo de materiales alternativos de construccion, por lo que se
invita a continuar profundizando en esta linea investigativa, para lograr mayores avances en

esta tecnologia.
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APENDICE A: Certificado de calidad del cemento utilizado

(Fuente: Fabrica Nacional de Cemento)

FNG e

FALE I A AL GERENCIA DE OPTIMIZACION
INFORME DE LABORATORIO

ULTRA

MATERIAL: CEMENTO PORTLAND TIFO 1 -R
PUNTO DE DESPACHO: SILO 1
PLANTA OCUMARE DEL TUY
CERTIFICADO DE CALIDAD 20-Ago-12
VARIABLES UNIDAD REGASITOS WALOR PROMEDIO
COVENIN 28 EN LLTIMOS 13 DIAS
ANALISIS FISICO
SUP. BLAINE m’kg 30 minima. L
Fraguado Inicial Vicat minutos =45 min 102
Fraguado Final Vieat minutos < 480 min Fa)
Resistencia Compresion, 3 Dias MFa =130 pcl|
Resistencia Compresion, 7 Dias MPa =20 3.0
Resistencia Compresion, 28 Dias MPa 333 e i
EHALIETS s
S03 % 4,0 Max 2680
PF. % 5.5 Max 1.2
RL % 1,5 Max 0.5
OBSERVACIONES

El presente certificado comesponde al promedio de la molienda del cemento Tipo IR- Ultra de las producciones
desde el : 1W08M2 hasta 130812

Valido desde el 2000812 al 26/0812
JEFE DE CALIDAD
YULY REYES
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APENDICE B: Hoja de seguridad del catalizador CCF

(Fuente: www.pdvsa.com)

1. IDENTIFICACION DEL PRODUCTO ¥ DE LA EMPRESA

Mombre del producto: XTREME - Catzlizador para craqueo catalitico fluidizado.
Pagina: 1/4.

Fabricante: Fabrica Carioca de Catalisadores 5.4,

Ultima Revision: 02/02/2012.

Teléfono Emergencia: 455 21 2195-3250.

2. IDENTIFICACION DE LOS PELIGROS
Este preparado, hasta donde se sabe, no presenta peligros para el medio ambiente. En el caso de que tenga que ser desechado se e
puede considerar inerte, conforme norma ABNT 10.004,/2004.

PUEDE PRODUCIR IRRITACIONES EN LA PIEL, 0U05 ¥ APARATO RESPIRATORIO POR CONTACTO PROLONGADO.

3. COMPOSICION E INFORMACIONES SOBRE LOS INGREDIENTES
Nombre quimico: Silico aluminato de tierras raras
Composicion e informacion de los ingredientes:

Mombre quimico % Peso f Peso Mumera do CAS
Onido de silicio amorfo 202600 7631-86-9
Zeolita 503450 1318-02-1
Ontido de aluminio 25,0 a 60,0 1344-28-1
Caolin 10,0 2 45,0 1332-58-7
Oxidos de tierras raras 0,0a 10,0 68185-83-0

4. MEDIDAS DE PRIMEROS AUXILIOS
Inhalacion: Sague la persona al aire fibre. 5i su respiracion se hace dificl, puede administrarsele oxigeno preferiblemente con asisten-
cia. En el caso de que pare de respirar, hacerle respiracion artificial. Acudir al médico.

Contacto con la piel: Lavar muy bien la region con jabdn v agua abundante. 5i persiste la irritacion, acuda a un médico, quite la ropa
contaminada y lavela antes de usarla nuevamente.

Contacte con los ojos: Lavese los ojos con bastante cantidad de agua clara durante 15 minutos como minimo. 5ila persona usa lentil-
las debe retirarias. Mantener los parpados abiertos durante el lavado para asegurarse que el agua penetre en todo el ojo y en la parte
interna del parpado. Mo permitir que la persona se frote los ojos. Evitar el uso de agentes quimices, en esta situacion tampoco deben
usarse pomadas o aceites. 5i sigue |a irritacion, acuda a un medico.

Ingestion: Lavar la boca con agua y beber posteriormente abundante agua potable.

Awiso al Meédico: Mo se conoce ningun antideto especifico. Basado en la reaccion individual de cada paciente, el médico debera usar
sus propios criterios para controlar los sintomas y las condiciones dinicas.
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5. MEDIDAS PARA EL COMBATE DE INCENINOS

Método de extincion: El producto que no fue usado no se encendera. 5i algun catalizador esta involucrado en un incendio usar ne-
blina de agua, polvo quimico seco o CO2 para apagarle, y hay que tener en cuenta la clase mas restrictiva de los equipos y del local
donde el aditivo esta almacenada.

Proteccion de las personas involucradas en &l combate a incendio: Como en cualguier incendio, s2 debe impedir |a exposician de
personas a las llamas, humareda o cualquiera otro producto de combustion. Evacuar a todas |as personas gue no sean indispensables
en el local de incendio. Los bomberos deberan usar mascaras completas con aparatos de respiracion y protecciones especiales.

Diagrama Hommel
MFPA CE RIESGD: Salud: 1 Incendio: 0 Reactividad: 0 Otros: Ninguno
0 - Minimao 1 - Ligero 2 - Moderado 3 - Alto 4 - Extreme - Peligro cronico para |a salud [véase el apartado 11).

& MENDAS DE CONTROL PARA DERRAMARMES O FUGAS

Avoid Precaudones personales: Evitar respirar &l pohvo formado. Para proteccion parsonal vea item &.

Remaocion de fuentes de ignicion: Mo aplicabile.

Precauciones para el medio ambiente: Mo hay recomendacion especial, y basta recoger el producto por barredura o aspiracion.
metodos para limpieza: Evitar formacion de polvo cuando del recogimiento, usar mascara contra polvo. Recoger el maximo del
producto en contenedor limpio para reuso o disposicicn adecuada.

7. MANIPULACION ¥ ALMACENAMIENTO

Manipulacion: Evitar contactos prolongadas y/o repetidos con la piel y los ojos, asi como las inhalacionas del producto durante su
manipulacion. Al manipularlo se debe evitar que se forme polvo.

Almacenamiento: Evite humedecer o mojar el producto, pues dificulta la manipulacion.

Prevencion de incendio y explosion: Evitar formacion de polvo. Evitar formacion de electricidad estatica en el area de manipulacion.

Medidas de higiene: Evitar comer, beber y fumar en las dreas de trabajo; lavarse las manos después de manipular &l producto
quirmico; remaver ropas contaminadas y equipo de proteccion antes de entrar en areas de alimentacidn.

medidas técnicas apropiadas: En las areas donde se genera polvo debe haber ventilacion adecuada para minimizar la exposicion personal.

& CONTROL DE EXPOSICION ¥ PROTECCION INDIVIDUAL
Medidas de control de ingenienia: Eliminar la crculacon o acumulacion de pobeo en el aire con wentilacien.

Limites de exposicion ocupacional: No hay limite establecido para el producto. & confinuacion hay el limite de exposicion para los
COomponentes:

Momibre quimico Limite de exposicion TLV-TWA conforme ACGIH Limite de exposicion conforme OSHA PEL
Owido de silicic amaorfo (1) 10,0 mg/m* TWa 16 mg/m*
Zeolita Mo establecido Mo establecido
Owido de aluminio 10,0 mg/m* TWA 15 mg/m® (total) Twa 5 mg/m” (respirable]
caclin 2,0 mg/m® TWA 15 mg/m® (total) Twa 5 mg/m® respirable]
Owidos de tiarras raras Mo establecido Mo establecido

Meata 1] Taror de sifice cristaing de 08 1 % yde partoues inhaiables menor que 10 micrm de 0,1 % en el producta.

Proteccidn respiratoria: En el caso de que |as operaciones de manipulacicén produzcan polvo, se debera usar una mascara respiratoria.

Proteccion de los ojos/rostro; Se recomienda el uso de antecjos protectores [tipo amplia vision), cuando haya formacion de polvo
durante la manipulacicn del producto.

Proteccion de la piel y del cuerpo: El contacto de la piel con el producto debe ser minimizado por el uso de vestimenta adecuada de
proteccian y guantes seleccionados con respecto a la condicicén de uso potencial de exposicicn.
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5. PROPIEDADES FiSICOQUIMICAS

Aspecto: Polvo de libre escurrimienta, particulado, blanco a gris
Olor: Inodaro

pH: No determinado

Punto de fusion: Mayor que 1200 °C

Punto de ebullicidn: Mo determinadao

Punto de fulzor: Mo aplicable

Temperatura de auto ignicion: Mo aplicable

Temperatura de descomposicion: Mo aplicable

Inflamabilidad: Mo aplicable (producto no s combustible)
Limite inferior/superior de inflamabilidad o explosividad: Mo aplicable
Presion de vapor: No es relevante

Densidad de vapor: No aplicable.

Densidad aparents: 600-250 kg/m*

Solubilidad en agua: Mo relevante

coeficients de particion - n-octanol/agua: No determinado
Viscosidad: Mo aplicable

10. ESTABILIDAD ¥ REACTIVIDAD

Reactividad: No aplicable

Estabilidad quimica: El producto es estable

Posibilidad de reacciones peligrosas: No determinado

Condiciones a evitar: Humedad excesiva

Materiales o substancias incom patibles: No conocido

Productos peligrosos de la descompasicion: No hay productos peligrosos de descomposicion conocida

11. INFORMACIONES TOXICOLOGICAS
Efectos de |a exposicion cronica a la inhalacion
La inhalacion prolongada o repetida puede causar irritaciones respiratorias, tos y mal estar en el pecho.

Efectos de la exposicion cronica al contacto con la piel
El polvo puede tener un efecto de resecamiento en la piel, como efecto de la exposicion prolengada o repetida.

son desconocidas las propiedades cancerigenas, mutagenicas o de reproduccion humana, asi como las de caracter embriotoxico de
este producto.

Mo hay datos experimentales sobre toxicidad del producto. S puede esperar para los elementos relacionades a la toxicidad aguda
oral LDS0 = 5000 mgfkg.

12, INFORMACIONES TOXICOLOGICAS
Mo son conocides efectos, comportamientos e impactos de este producto al medio ambiente v a seres humanos. El producte pueds
ser considerado relativamente seguro para el medio ambiente y para seres humanos.

13. CONSIDERACIONES SOBRE TRATAMIENTO ¥ DISPOSICION

metodos recomendados para tratamiento y disposicion: El material que no pueda ser usado o quimicamente reprocesado, se debe
disponerio de acuerdo con la lagislacion local.

El producto despues del uso se le puede reprocesar para produccion de argamasa, cemento, ladrillo de arcilla y ladrille prensado a frio
por ser considerado puzolana artificial conforme norma de la NEBR 5736 Cemento Portland puzolanico de 01/07/1991 y reglamentos

legales aplicables.

Envase usado: El desecho de los recipientes v embalzjes deben seguir la legislacion aplicable.
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14, INFORMACIONES SOBRE TRANSPORTE
Transporte terrestre

Clase ADR: Mo restringido

Numers ADR: Mo aplicable

Clase RID: Mo restringido

Mumero RID: Mo aplicable

Mumerns OMU: No aplicable

Transporte fluvial y maritimi
cadigo IMO/IMDG: No restringido
Grupo de envase: No aplicable
Mumers OMU: No aplicable

EMS: No aplicable

MFaAG: No es relevante
Contaminante Marino: Mo aplicable

Transporte adreo

ICAC-TI/IATA-DGR

Mumers OMU: No aplicable

Grupo de envase: No aplicable

Nombre apropiade para embargue: No aplicable

IDENTIFICACION DEL PRODUCTD

Mombre del producta: XTREME - Catalizador pars cragueo catzitico fluidizado.
Pagina: 4/1.

Uttima Revisicn: 02,/02/2012.

15, REGLAMENTACIONES

NER 147252008

Etiquetado de acuerdo con la directiva de la Comunidad Eurcpea

Simbolo: Mo aplicable.

Frase de riesgo: No aplicable.

Frase de seguridad: 522: No respirsr &l pofvo formado. 526: En caso de contacts con ojos |aver con abundante agus y scuda &l medico.

16, OTRAS INFORMACIONES

A0GIH: American Conference of Gowernmental Industrizl Hygienists (USA)

TIV-TWA: Threshold Limit Values Time-Weighted Average (concentracion mediz ponderads en el fiempo, para una jornada normal
de & horas diarias y 40 horas semanales)

O5HA PEL: Ocrupational Safety and Health Administration Permissible Exposure Limits [USA).

ADR/RID: European Agreement concerning the International Carriage of Dangerous Goods by Rosd. [Acuerdo Europeo concemiente
a |z canga de materizbes peligrosos por carmeters,ferrocaril)

IMO IMDG Code: International Maritime Org. Dangerous Goods Code. (Organizacion Maritima Internadonal]

ONU: Organizacion de las Naciones Unidas

EMS: Ervironmentz| Management Systems

MFAG: Medical First Aid Guide for Use in Accidents Imvolving Dangerous Goods by International Maritime Organization

ICAD-TI: Internationad Civil Aviation Organization - Technical Instructions. | Organizacion Internacional de Bvizcion Chdl)

LATA-DGR: International Air Transport Association - Dangerous Goods Regultions. [Asocisdon Intermacional de Transporte S2reo)

MBR: Norma Brasilena

Las informaciones aqui contenidas se basan en el actual nivel de conodmiento de |a empresa. El usuario del producto es responsable

por &l cumplimients de |as leyes y determinaciones existentes.
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APENDICE C: Caracteristicas de la arena de Ottawa

Tabla C.1 Granulometria de la arena de Ottawa utilizada en los ensayos

(Fuente: www.ussilica.com)

TYPICAL VALUES
% RETAINED % PASSING
MESH MILLIMETERS INDIVIDUAL CUMULATIVE CUMULATIVE
16 1.180 0.0 00 100.0
30 0.600 20 20 98.0
40 0.425 28.0 30.0 700
50 0.300 45.0 75.0 250
100 0.150 23.0 98.0 20
Pan 20 100.0 0.0
TYPICAL VALUES
(% RETAINED OM SIEVE)
&0
40
E
m 3{}
o
i
o 20
10

o

16 30 40 50 100 PAN
U.S.A. SIEVE AMALYSIS

Gréfico C.1 Granulometria de la arena de Ottawa.(Fuente: www.ussilica.com)
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Tabla C.2 Propiedades tipicas de la arena de Ottawa (Fuente: www.ussilica.com)

Color White
Grain Shape Round
Hardness (Mohs) 7
Melting Point (Degrees F) 3100
Mineral Quarz
pH T
Specific Gravity 2.65

Tabla C.3 Composicion quimica tipica de la arena de Ottawa (Fuente: www.ussilica.com)

SIO, (Silicon Dioxide) 997
Fe,O, (Iron Oxide) 0.020
ALO, (Aluminum Oxide) 0.08
TiO, (Titanium Dioxide) 0.01
Ca0 (Calcium Oxide) <0.01
MgO (Magnesium Oxide) <0.01
Na,0 (Sodium Oxide) <0.01
K,O (Potassium Oxide) <0.01
LOI (Loss On Ignition) 0.1
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APENDICE E: Granulometria laser de las muestras estudiadas

CAIC
Centro de Asistencia a la Industria Ceramica
REPORTE DE RESULTADOS
Muestra:  CEMENTO - Average

SOP Utilizado: Cemento Fecha: jueves. 11 de octubre de 2012 15:02:14

Origen y Tipo de Muestra:  TESIS UCV (lgnacio) Operador:  Jesiis Batista Fecha de Analisis: jueves. 11 de cctubre de 2012 15:02:41

Lote de referencia de la Muestra: 1110121 Resultados Obtenidos por: Averaged
Observaciones:
Tipo de Particulas: Cement Densidad de la muestra: 3.140 glcc Accesorio: Hydro 2000G (A)
Ind. Ref. Particulas: 1,680 Modelo de Analisis: General purpose Obscuracion: 869 %
Absorpcion: 0.1 .

Rango de Medicion: 0.020 Hasta 1478.000 um
Dispersante Utilizado: Ethanol Emulacion de Resultad off

mulacion de Resultados:

Ind. Ref. del Dispersante: 1.360 RESIDUAL: 8.763 %
Concentracion: 0.0109  %Vol D[4,3] = 27438 um Area de Superficie Especifica: 0215 m?g
Amplitud: 2979 Uniformidad: 0976 um

D[3.2] = 8.891 um

Unidad de Resultados: Wolume Modal; 23.373 um
d(0.1):5014 um d(05):18481  um d(0.9):60.083  um
STz (um| Vol Unders| [ Size iumi| Vol Under%| [ Siz= umn| v Onger®s| |z vorongerss|  [Smumlvoumaintel [sim wmlvoimenw]  [aze wom voumein % [l umi Valime o 8]
001 [0 .62 0.1 7582 waz| | w024 8546 a1 o0 D532 0z 7.5 R EE 20
004 00 071 110 8934 u0| | %38 88,56 0.0z o0 0710 028 ES3 am | B by
002 o s 13| | 102 Em| | @ 9108 g 00 07% gor| | 100 j | B 207
0.040 00 0533 165 11247 3159 T0.963 LERE] 1040 o vag: 0 1.247 i | TR 158
004 00 1.002 163 | 1261 Ea| | TeEn 9431 0.5 o0 1102 07 12618 sz | T 13
0063 00 1.583 55| | 14am | | 3 913 0063 o0 1588 03 14158 om | B o
o 00 200 281 15887 a431| | 1027 9115 a7 oo 200 082 15,647 ip | 1ma 7
008 0 2513 gl | omE| eEE3| | inss) 9T 0.e0 om0 251 18| | 1T iy | l124E )
0083 00 3170 470 il 53| | 1318 %51 0088 o0 170 088 20.000 e R 045
010 00 3557 58| | maa 574 141.583 9836 100 o0 3557 118| | 244 su | s 03
013 00 358 £75| | =i B188| | 156866 R 0138 o0 3391 Tl | mmE sy | 158886 158
0200 0 a4 82 28251 620 | | 502377 100.00 1200 o 4477 154 26.251 P il om0
0282 00 5024 10.03 3155 TOA| (1002374 10000 0231 o0 o2 217 31.608 PR na
0317 00 5637 1221 35566 7476| (000000 10000 0317 o4 5837 sl | s J  |2000000
039 004 5.325 1474 | 33305 1873 .38 Py £.328 25| | B pp
0502 03 .08 1762| | 44774 £238 0502 - 715 : 4774 £
0532 L 7962 i I I i
Particle Size Distribution
6 4 100
5.5
- 90
5
- 80
45
4 q 70
=
g 3.5 - 60
= 3 4
2 50
=
25 4 40
2
- 30
1.5
- 20
1
0.5 1 10
%_01 0.1 1 10 100 1000 1000%
Particle Size (pm)
—CEMENTO - Average, jueves, 11 de octubre de 2012 15:02:14
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CAIC

Centro de Asistencia a la Industria Ceramica

Muestra:  CATALIZADOR - Average

Origen y Tipo de Muestra:

Lote de referencia de la Muestra:

Observaciones:

Empresa =

REPORTE DE RESULTADOS

SOP Utilizado: Silice jueves, 11 de octubre de 2012 16:19:40

TESIS UCY (lanacio)
Operador:

Fecha:

Fecha de Analisis:  jusves, 11 de octubre de 2012 16:19:41

Jesis Batista

111012-1

Resultados Obtenidos por: Averaged

Tipo de Particulas:  Silica 0.0 Densidad de la muestra: 2650 gjce Accesorio: Hydro 2000G (A)
Ind. Ref. Particulas: 1.544 Modelo de Analisis: General purpose Obscuracion: 1381 %
Absorpcion: 0 .
Rango de Medicion: 0.020 Hasta 1473.000 um
Dispersante Utilizado: Water R
Emulacion de Resultados: Off A 0%
Ind. Ref. del Dispersante: 1.330 RESIDUAL: 0.433
Concentracion: 01570 %Vol D[4,3] = 88.379  um Area de Superficie Especifica: 0.03 mg
Amplitud: 1.091 Uniformidad: 0339  um
. . D[3,2]= 75.553 um
Unidad de Resultados: Volume Modal: 83.278 um
d(0.1):48.181 um d(05):82272  um d(09):137.943  um
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APENDICE F: Analisis por microscopia electronica de barrido y EDX

Proyecto: Tesis FCC
Investigador: Ignacio Milles
Compainiia: U.C.V

S

CENTRO DE MICROSCOPIA ELECTRONICA g

FACULTAD DE INGENIERIA-ESCUELA DE METALURGIA
U.C. V.
“LARORATORIO NACIONAL DE MICROSCOFIA ¥
MTOROANATISTS”

Micrografia 1 de la muestra de CCF gastado

Muestra 1(5)

Image Name: Muestra 1(5)
Accelerating Voltage: 20.0 kV
Magnification: 100

Espectros del CCF gastado

Full scale counts: 8330 Muestra 1(5)_ptl Full scale counts: 10757 Muestra 1(5) ptl
12000 15000
10000
Al Al
8000 10000
6000 i
T 000
2000 e Au d A
0 C % La Lala Fe o Ni i An ) Ml K o0 Fe Au
| |
0 5 10 0 5 10
keV keV
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Full scale counts: 6407

Muestra 1(5) pt3

8000
Al
6000
St
4000
2000 01 .
An
0 Cpba La LnE}l Fe An
0 5 10
keV
Full scale counts: 8210 Muestra 1(5)_ptd
12000
10000
Al
$000
6000 B
4000
1000 0
- ] An
C An La F A
o u\_ L e 1
5 10
keV

Tabla resumen del analisis gquimico semi-cuantitativo del CCF gastado

% Peso
Muestra O-K Na-K Al-K Si-K K-K Ti-L Fe-K Ni-L La-L
1(5) Pto 1 13,92 0,98 54,07 24,32 0,34 0,69 5,69
1(5) Pto 2 13,41 0,81 45,35 30,53| 0,23 9,61 0,06
1(5) Pto 3 15,13 0,81 43,34 29,58 0,04 11.10
1(5) Pto 4 15,40 47,09 27,74 0,11 9,66
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Micrografia 2 de la muestra de CCF gastado

Muestra 1(7)

Image Name: Muestra 1(7)
Accelerating Voltage: 20.0 kV
Magnification: 3000

Espectros del CCF gastado

Full scale counts: 7846 Muestra 1(7)_ptl Full scale counts: 8695 Muestra 1(7)_pt2
12000
12000
10000 10000
8000 Al Al
- 8000 o
S 51
6000 ox 6000
a
4000 4= 4000 45
2000 4— At 2000 A
5 C L La Fe Au X C o La Fe An
0 5 10 0 5 1o
keV keV

Tabla resumen del analisis quimico semi-cuantitativo del CCF gastado

% Peso
Muestra O-K Na-K Al-K Si-K Fe-K La-L
1(7) Pto 1 17,26 1,02 45,29 32,41 2,03 2,00
1(7) Pto 2 19,52 - 44,96 31,84 1,76 1,92
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Micrografias 3 v 4 de la muestra de CCF gastado

Muestra 1(6)

5775 I | 5555

Image Name: Muestra 1(6)
Accelerating Voltage: 20.0 kV
Magnification: 500

Muestra 1(8)

1130 M| g5s3s

Image Name: Muestra 1(8)
Accelerating Voltage: 20.0 kV
Magnification: 500
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Micrografia 1 de la muestra de cemento

Muestra 2(1)
:5156565

Image Name: Muestra2(1)
Accelerating Voltage: 20.0 kV
Magnification: 100

Espectros del cemento

Full scale counts: 4219 Muestra 2(1)_ptl

G000
5000
4000
3000
1000

1000 Fene S
C 2 K Ti Fe Au
X P |

Ca

keV
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Full scale coumts: 3542 Wuestra 2(1)_pt2

3000
4000 “a
3000
2000 o
1000 +—0—Al
0 C m:F I‘}Ej A“:—“ﬂl J Fe Anl
0 5 10
keV

Full scale counts: 1389 Muestra 2(1)_pt3

C Na An K tA Fe Au

0 5 10
keV

Tabla resumen del analisis quimico semi-cuantitativo del cemento

% Peso
Muestra 0K F-K Na-K | MgK Al-K SiK S-K K-K Ca-K Ti-L Fe-L
2(1) Pto1 5,41 044 -~ 2,11 2,72| 15,16 2,20 1,16] 61,51 7,51 1,77
2(1) Pto2 3,00 0,05 - 1,17 147 1855 - 74,65 - 1,12
2(1) Pto3 7,34 -~ 0,87 1,81 6,90 16,73 - 174 60,72 - 3,90
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Micrografia 2 de la muestra de cemento

Muestra 2(2)

Image Name: Muestra 2(2)
Accelerating Voltage: 20.0 kV
Magnification: 1500

Espectros del cemento

Full scale counts: 1081 ~ Muestra 2(2) ptl Full scale counts: 1110 Muestra 2(2) ptl
1500 2500
2000 2000
Al
Al
1500 T 1500
. i Ca Si Ca
1000 Mg 1000 }t[;
0 Na 0 Na Au
500 o Te 500 Te 1 »
k \J\ Fe ¢l oS K L\ Ti Fe A
0 0 nﬁlm I u|
0 5 1o 0 5 1o
keV keV
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Full scale connts: 1537 Muestra 2(2)_pt3

2000
Ca
1500
1000
Si
500 o0—aAl
0 C Mg I&;J Cr Fe
0 5 10
keV
Full scale counts: 1447 Muestra 2{2) ptd
2000
1500 Ca
1000
S1
500 o—AdAm
) ¢, Mgjl 8 I‘:J A Fe An
0 5 10

eV

Tabla resumen del analisis quimico semi-cuantitativo del cemento

% Peso
Muestra 0K Na-K Mg-K Al-K Si-K SK K-K Ca-K Ti-L CrK Fe-L z-L
2(2) Pto1 10,81 1,78 1,86 15,28 8,07 - 2,74 4890 - 4,34 6,24
2(2) Pto 2 7,40 0,96 2,57 11,21 9,02 2,02 2,00 52,59 812 - 4,10
2(2)_Pto 3 2,99 - 1,19 1,66 18,46 - 1,04 73,69 - 0,14 0,84
2(2) Pto 4 6,10 - 131 2,95 15,90 2,40 1,19 68,52 1,63

120



Apéndice

Micrografia 3 de la muestra de cemento

Muestra 2(3)

14960 M| 54431

Image Name: Muestra 1(6)
Accelerating Voltage: 20.0 kV
Maghnification: 8000
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APENDICE G: Planillas del ensayo de densidad de las muestras estudiadas

|Ensayo: Determinacion de la densidad real |
Norma: COVENIN 492:1994
Operador: Luz Mayre Calvete

Fecha de elab: 16 de Octubre de 2012
Temp de ensayo: 24°C
Variac de temp: 0°C

Muestra Masa seca | Vinicial Viinal (ml) | vreal (ml) Densidad | Promedio | Desviacion
(9) (ml) real (g/cm3)| (g/cm?) (g/cm?)
65,0031 1 22,0 21,0 3,0953
C to I-R - - : - 3,09 0,01
emento 65,0090 1 22,1 211 30809 '
. 59,2730 1 24,0 23,0 2,5770
Catalizador FCC 59,2641 1 23.9 229 25879 2,58 0,01

Nota: en el caso del catalizador se pesaron los 65 g que exige la norma, pero al momento de haber agregado los
59,2730 g ya se habia desplazado el volumen completo del volumendmetro por lo cual se tomo este peso como
masa seca para el célculo de la densidad.
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APENDICE H: Planillas de los ensayos tipificados de las muestras estudiadas

Codigo del Documento: PC-CCRO05
ENSAYO DE CEMENTO
Revision: 1 N° de Pag
Fecha de Elaboracion: sep-12 ldel
FECHA: 24/09/2012
PLANTA: CEMENTO
PROCEDENCIA: FNC
PLACA: SP
TEMP. DE RECEPCION: 75°
TEMP. DEL ENSAYO: 21°

FINURA BLAINE

PESO DE LA MUESTRA: 2,8954 9.
TIEMPO (1): 80 s. FORMULA
TIEMPO (2): 82 s.

TIEMPO: 81 s.

FACTOR: 431,6122 cm/g x s*2. — \I—T‘
SUPERFICIE: ( 388 m2/Kg I

PESO INCIAL: 10,0006 Q.

PESO RETENIDO: 1,1715 0.

RETENCION TAMIZ 325(%) 117

PASANTE TAMIZ 325(%) 88,3

Figura H.1 Planilla de los ensayos tipificados del cemento. (Fuente propia)

Cédigo del Documento: PC-CCR06
ENSAYO DEFCC
Revision: 1 N° de Pag
Fecha de Hlaboracion: sep-12 ldel
FECHA: 24/09/2012
PLANTA: FCC NATURAL
PROCEDENCIA: AMUAY
PLACA: SN
TEMP. DERECEPCION: SN
TEMP. DEL ENSAYO: 21°

FINURA BLAINE

PESO DELA MUESTRA: 0,0000 g
TIEMPO (1): 0 s, FORMULA
TIEMPO (2): 0 s.

TIEMPO: 0 s.

FACTOR: 4316122 _cmigx s’ sk [T
SUPERFICIE:

PESO INCIAL: 10,0006 g.

PESO RETENIDO: 86448 g.

RETENCION TAMIZ 325(%) 864

PASANTE TAMIZ 325(%) 136

NOTA: las particulas son muy grandes para comprimir con el émbolo

Figura H.2 Planilla de los ensayos tipificados del FCC. (Fuente propia)
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APENDICE I:

Muestra |Patr()n (Ensayo 1) |

Planillas para el ensayo de tiempo de fraguado

PESO MUESTRA: 650 0.
CONSISTENCIA NORMAL AGUA DEAMASADO: 180 cm®
HORA INICIO: 11:07 am.
HORA TIEVPO PENETRACION
cm’ | % | mm. PENETRACION| Horas Minutos mm.
180 | 21,7 | 11 13:15 02:08 128 32
135 25
1324 0217 137 23
1331 02:24 144 19
13:39 02:32 152 4
14:44 0337 217 0
TIEMPO INICIAL DEFRAGUADO (min):
TIEMPO FINAL DE FRAGUADO (min):[ 200
[Muestra  [Patrén (Ensayo 2) | PESO MUESTRA: 650 g.
CONSISTENCIA NORMAL AGUA DE AMASADO: 180 cm®
HORA INICIO: 1120 am.
HORA TIEMPO PENETRACION
cm® % mm. PENETRACION| Horas Minutos mm.
180 277 11 1328 0208 128 31
134 25
1333 0213 133 2
1338 0218 138 19
1350 02:30 150 6
1500 03:40 220 0
TIEMPO INICIAL DEFRAGUADO (min): [T EL ]
TIEMPO FINAL DE FRAGUADO (min):[[220]
40
_
€
E 30
s
.
S5 20
©
S
T 10
c
o
a
O T T T
120 140 160 180 200 220 240
Tiempo (min)
=¢=—Ensayo 1l =ll=Ensayo 2

Figura 1.1 Planilla del ensayo de tiempo de fraguado de la muestra patron. (Fuente propia)
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[Muestra [5% FCC (Ensayo 1) | PESO DECEMENTO + FCC 5% 650 g.
CONSISTENCIA NORMAL AGUA DE AMASADO: 180 cm®
HORA INICIO: 1151 am.
HORA TIEMPO PENETRACION
cm® % mm. PENETRACION| Horas Minutos mm.
180 277 9 13:58 02:07 127 32
136 25
14112 02:21 141 22
14:19 02:28 148 11
14:25 02:34 154 8
15:35 03:44 224 0

TIEMPO INICIAL DE FRAGUADO (min):@

TIEMPO FINAL DE FRAGUADO (min): [ 221 |

[Muestra 5% FCC (Ensayo 2) | PESO DE CEMENTO + FCC 5% : 650 g.
CONSISTENCIA NORMAL AGUA DE AMASADO: 180 cm®
HORA INICIO: 12:03 am.
HORA TIEMPO PENETRACION
cm® % mm. PENETRACION| Horas Minutos mm.
180 27,7 10 14:07 02:04 124 33
136 25
14:21 02:18 138 24
14:27 02:24 144 16
14:32 02:29 149 7
15:44 03:41 221 0
TIEMPO INICIAL DE FRAGUADO (min):[_EL ]|
TIEMPO FINAL DE FRAGUADO (min): 220 ]
40
£
€ 30 -
S
S5 20
® \
S
=
210
[} k
a.
O T T T .‘S.—|
120 140 160 180 200 220 240
Tiempo (min)
=¢—Ensayo1l =ll=—Ensayo 2

Figura 1.2 Planilla del ensayo de tiempo de fraguado de la muestra con 5% de CCF gastado. (Fuente propia)
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[Muestra J10% FCC (Ensayo 1)| PESO DECEMENTO + FCC 10% 650 g.
CONSISTENCIA NORMAL AGUA DE AMASADO: 180 cm®
HORA INICIO: 07:46 am.
HORA TIEMPO PENETRACION
cm® % mm. PENETRACION| Horas Minutos mm.
180 27,7 9 09:52 02:06 126 33
135 25
10:06 02:20 140 21
10:19 02:33 153 12
10:28 02:42 162 4
11:38 03:52 232 0

TIEMPO INICIAL DEFRAGUADO (min):

TIEMPO FINAL DE FRAGUADO (min): [ 20|

[Muestra J10% FCC (Ensayo 2)| PESO DECEMENTO + FCC 10%:: 650 0.
CONSISTENCIA NORMAL AGUA DE AMASADO: 180 cm®
HORA INICIO: 08:39 am.
HORA TIEMPO PENETRACION
cm® % mm. PENETRACION| Horas Minutos mm.
180 27,7 9 10:45 02:06 126 32
132 25
10:52 02:13 133 24
10:58 02:19 139 13
11:02 02:23 143 3
12:30 03:51 231 0

TIEMPO INICIAL DEFRAGUADO (min): [0 ]

TIEMPO FINAL DE FRAGUADO (min): [ 21|

w w
o un

wu

ryq

Penetracion (mm)
PR, NN
Ul O
L~

|

120 140 160 180 200 220 240

Tiempo (min)

=¢=—Ensayo1l =ll=Ensayo 2

Figura 1.3 Planilla del ensayo de tiempo de fraguado de la muestra con 10% de CCF gastado. (Fuente propia)
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[Muestra J15% FCC (Ensayo 1)| PESO DECEMENTO + FCC 15%: 650 g.
CONSISTENCIA NORMAL AGUA DEAMASADO: 187 cm®
HORA INICIO: 09:24 am.
HORA TIEMPO PENETRACION
cm® % mm. PENETRACION| Horas Minutos mm.
187 2838 9 1129 02:05 125 2
133 25
1137 02:13 133 2
1146 0222 142 16
12:03 02:39 159 3
1314 0350 230 0
TIEMPO INICIAL DEFRAGUADO (min): [ E ]
TIEMPO FINAL DEFRAGUADO (min): [0
[Muestra [15% FCC (Ensayo 2) PESO DECEMENTO + FCC 15% : 650 g.
CONSISTENCIA NORMAL AGUA DE AMASADO: 187 cm®
HORA INICIO: 1001 am
HORA TIEMPO PENETRACION
cm® % mm. PENETRACION| Horas Minutos mm,
187 2838 9 1203 02:02 122 38
131 25
1212 02:11 131 26
217 02:16 136 16
12:30 02:29 149 2
13:49 0348 228 0
TIEMPO INICIAL DEFRAGUADO (min):[L_EIL ]
TIEMPO FINAL DEFRAGUADO (min): 2200
40 ‘
35 x
_
€ 30
‘E' 25
S
5 20
o
-E 15
o 10
a \\
5 S
e —
T T T L T ' 1
120 140 160 180 200 220 240
Tiempo (min)
=¢—Ensayol =ll—Ensayo 2

Figura 1.4 Planilla del ensayo de tiempo de fraguado de la muestra con 15% de CCF gastado. (Fuente propia)
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|Mue5tra

[20% FCC (Ensayo 1)]

PESO DE CEMENTO + FCC 20% : 650 0.
CONSISTENCIA NORMAL AGUA DE AMASADO: 195 cm®
HORA INICIO: 09:08 am.
HORA TIEMPO PENETRACION
cm® % mm. PENETRACION| Horas Minutos mm.
195 30,0 9 1109 02:01 121 35
139 25
1129 02:21 141 24
1138 02:30 150 13
1148 02:40 160 4
12559 0351 231 0
TIEMPO INICIAL DE FRAGUADO (mi n):
TIEMPO FINAL DE FRAGUADO (min): 200 ]
[Muestra [20% FCC (Ensayo 2)] PESO DE CEMENTO + FCC 20% : 650 g.
CONSISTENCIA NORMAL AGUA DE AMASADO: 195 cm®
HORA INICIO: 09:32 am.
HORA TIEMPO PENETRACION
cm® % mm. PENETRACION| Horas Minutos mm.
195 30,0 10 11:50 02:18 138 34
153 25
12:07 02:35 155 24
12:21 02:49 169 15
12:26 02:54 174 7
13:21 03:49 229 0
TIEMPO INICIAL DEFRAGUADO (min):[Lel ]
TIEMPO FINAL DE FRAGUADO (min):[ 229
40
€ \ R
30
£
s
‘5 20
©
S
)
£ 10
o
& ¥
O T T T T
120 140 160 180 200 220 240

Tiempo (min)

=¢=—Ensayo 1l =ll=Ensayo 2

Figura 1.5 Planilla del ensayo de tiempo de fraguado de la muestra con 20% de CCF gastado. (Fuente propia)
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[Muestra [25% FCC (Ensayo 1)] PESO DE CEMENTO + FCC 25% : 650 g.
CONSISTENCIA NORMAL AGUA DE AMASADO: 200 cm®
HORA INICIO: 09:46 am.
HORA TIEMPO PENETRACION
cm® % mm. PENETRACION| Horas Minutos mm.
200 30,8 10 12:05 02:19 139 32
148 25
12:16 02:30 150 24
12:31 02:45 165 14
12:41 02:55 175 14
13:42 03:56 236 0

TIEMPO INICIAL DE FRAGUADO (min):[_Li ]|

TIEMPO FINAL DE FRAGUADO (min): 2]

[Muestra [25% FCC (Ensayo 2)] PESO DE CEMENTO + FCC 25% : 650 g.
CONSISTENCIA NORMAL AGUA DE AMASADO: 200 cm®
HORA INICIO: 10:06 am.
HORA TIEMPO PENETRACION
cm® % mm. PENETRACION| Horas Minutos mm.
200 30,8 9 12:22 02:16 136 34
148 25
12:38 02:32 152 2
12:52 02:46 166 13
13:00 02:54 174 3
14:03 03:57 237 0

TIEMPO INICIAL DE FRAGUADO (min): [ ]

TIEMPO FINAL DE FRAGUADO (min): [0 ]

D
o

w
w

\

o

w

(6]

Penetracion (mm)
= = NN NN W
o

|
I/
/

120 140 160 180 200 220 240

Tiempo (min)

=¢=Ensayo1l <=ll=Ensayo 2

Figura 1.6 Planilla del ensayo de tiempo de fraguado de la muestra con 25% de CCF gastado. (Fuente propia)
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[Muestra

[30% FCC (Ensayo 1)]

PESO DE CEMENTO + FCC 30% : 650 g
CONSISTENCIA NORMAL AGUA DE AMASADO: 215 cm®
HORA INICIO: 10:41 am.
HORA TIEMPO PENETRACION
cm® % mm. PENETRACION| Horas Minutos mm.
215 331 9 13.07 02:26 146 31
159 25
1318 02:37 157 26
13:28 02:47 167 16
13:42 0301 181 3
14:45 04:04 244 0
TIEMPO INICIAL DE FRAGUADO (min):[ ]
TIEMPO FINAL DE FRAGUADO (min): 2]
[Muestra [30% FCC (Ensayo 2)] PESO DE CEMENTO + FCC 30% : 650 g.
CONSISTENCIA NORMAL AGUA DE AMASADO: 215 cm®
HORA INICIO: 1053 am.
HORA TIEMPO PENETRACION
cm® % mm. PENETRACION] Horas Minutos mm.
215 331 9 1310 02:17 137 36
156 25
13:33 02:40 160 23
1346 02:53 173 11
1353 03:00 180 4
14556 04:03 243 0
TIEMPO INICIAL DEFRAGUADO (min):[L0 ]
TIEMPO FINAL DE FRAGUADO (min):[ 220
40
€
g 30
s
s 20
©
S
1]
c
€ 10
a
O T T T T
120 140 160 180 200 220 240
Tiempo (min)
=¢=Ensayo1l <==li=Ensayo 2

Figura 1.7 Planilla del ensayo de tiempo de fraguado de la muestra con 30% de CCF gastado. (Fuente propia)
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