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RESUMEN

Las arcillas calcinadas son materiales cementicios suplementarios (MCS) prometedores,
ya que se obtienen de pasivos ambientales y al incorporarlas calcinadas al cemento
reducen las emisiones de CO.eq por tonelada de cemento despachado. Estas arcillas
calcinadas también pueden permitir formular un cemento portland puzolanico capaz de
controlar la reaccion alcali silice (RAS) para lo cual se debe conocer el porcentaje de
reemplazo que permita inhibir la RAS. En este trabajo se utilizd un cemento portland
normal de moderado contenido de alcali equivalente (0,79%) con distintos porcentajes de
reemplazo (15-45%) de arcilla illitica calcinada de Olavarria, Buenos Aires, Argentina.
Como agregado se utilizd una arena de alta reactividad. La RAS fue evaluada con los
métodos segun la normativa IRAM 1674 (NBRI) y 1700. Complementariamente, se aplico
el método de vidrio Pyrex (IRAM 1648) al cemento puzolanico y sobre algunas muestras
seleccionadas se realizaron estudios mediante SEM y EDS para determinar los
compuestos de neo formacion producto de la RAS. Estos estudios confirman la
posibilidad de controlar la RAS con este MCS en porcentajes de reemplazo mayores al
25%.
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INTRODUCCION

Las arcillas illiticas son de interés en la region bonaerense para ser utilizadas luego de un
proceso de calcinacion como material cementicio suplementario (MCSs). Las illitas
pueden ser activas térmicamente a 950 °C [1], adquiriendo propiedades puzolanicas
como resultado de la deshidroxilacién y la ruptura de su estructura convirtiéndola en un
material silicoaluminoso amorfo [2]. El cemento portland puzolanico obtenido con
reemplazos parciales de arcilla calcinada illitica podria controlar a la reaccion alcali-silice
(RAS) en hormigones elaborados con agregados reactivos [3]. Esta mejora es atribuida a
las reacciones puzolanicas que consumen el hidréxido de calcio (CH) para formar
silicatos hidratados tales como C-S-H, N-A-S-H y/o C-A-S-H, densificando la masa del
hormigén y causando un refinamiento del tamafo de poros [3, 4]. La capacidad para
controlar la RAS que poseen otras arcillas calcinadas como el meta caolin (MK) es
ampliamente conocida. El MK produce cambios en la estructura del C-S-H, reduce el pH
de la solucién de poro y en la adsorcién de los alcalis en la superficie del gel mostrando
una disminucién del gradiente de disolucion [3, 5].



En Argentina, han sido caracterizados en varias regiones del pais agregados que son
potencialmente reactivos cuando son utilizados en la elaboracién de [6]. En este sentido,
en la provincia de Buenos Aires, seria de gran interés para la industria de la construccion
obtener un cemento mezcla, utilizando arcillas calcinadas, que controlen la RAS.

El objetivo de este trabajo es evaluar el comportamiento de una arcilla illitica calcinada
(IC) producida en la provincia de Buenos Aires para controlar la RAS cuando es
adicionada a un cemento portland con moderado contenido de alcalis. Se selecciond una
arena de alta reactividad frente al RAS, cuya reactividad potencial fue confirmada
petrograficamente (> 1 % de vidrio volcanico) y por la expansién en barra de mortero
(0,7% segun IRAM 1674[7]) y en hormigén (0,3% segun IRAM 1700[8]) que superan
ampliamente los limites establecidos en la normativa IRAM 1512 [9]. La capacidad
inhibidora de la IC (Anexo D, Norma IRAM 1512) se estudié para distintos porcentajes de
reemplazo de IC en el cemento (15%, 25% 35% y 45%) y ademas se evaludé con el
método IRAM 1648 [10] (Vidrio Pyrex®) para verificar si cumplian con el requisito
especial RRAA de la norma IRAM 50001 [11]. Para confirmar los resultados obtenidos
con los métodos acelerados, las mezclas se evaluaron con el método del prisma de
hormigén convencional y el método acelerado, con el fin generar antecedentes, y
principalmente encontrar los limites de expansion y edad cuando se evalua una MCS
como inhibidora de la RAS. También se determiné el contenido de alcalis libres en la
solucion de poro en pastas con IC a distintas edades. Algunas barras de mortero fueron
analizadas con microscopio electronico de barrido (MEB) y un espectrometro de energia
dispersiva de rayos X (EDS) acoplado. Se aplicaron estas técnicas para poder apreciar
cambios en la microestructura de la pasta cementicia y la presencia de productos de
neoformacion en las probetas con distintos porcentajes de IC.

MATERIALES Y METODOS

La arcilla illitica seleccionada proviene de una cantera al oeste de la ciudad de Olavarria,
provincia de Buenos Aires. El material muestreado se redujo a particulas de 5 mm de
tamano en un molino de laboratorio y luego se la calcind en un horno con una velocidad
de calentamiento de 10,5 °C/min hasta alcanzar los 950 °C, manteniendo esta
temperatura durante 90 minutos. Luego, las muestras se enfriaron en el horno. La IC se
molié en un molino de laboratorio hasta que el parametro d90 de la curva de distribucion
del tamafio de particulas fue menor a 45 ym. La composicion quimica de la IC obtenida
por fluorescencia de rayos X (FRX) se informa en la Tabla 1. Tiene un contenido de Al,Os;
de 19,8%, el cual es inferior a la cantidad de alimina incorporada por otras adiciones
como las cenizas volantes de clase F (20-30 %) y el MK (>40%). Presenta un contenido
moderado de alcalis (Na:Oeq = 2,18%), superior a los valores comunes notificados por
las cenizas volantes (< 2,0%), la escoria granulada de alto horno (< 0,5%) y el MK (<
1,0%). La IC cumple los requisitos para ser clasificada como una puzolana clase N
(ASTM C 618): S+A+F > 70%; SOs< 4,0%, pérdida por calcinacion (PxC) <10% [12].

En esta investigacién se utilizé un cemento portland normal (CPN) con un contenido de
0,79% de alcalis equivalentes, cuya composicién quimica se informa en la Tabla 1.

Tabla 1 : Composicion quimica por FRX de CPN e IC

CaO SiO, Al,Os Fe,0s MgO SOs K20 Na.O Nazoeq PxC

IC 1,63 | 69,09 | 19,84 | 13,42 | 2,29 | 0,08 2,54 0,53 2,18 0,58

CPN 63,76 | 21,20 | 3,75 3,80 0,77 | 2,39 1,06 0,09 0,79 2,58

La arena utilizada como agregado reactivo para la confeccion de las probetas, dada su
conocida reactividad alcalina potencial [13], proviene de una cantera de la localidad de
Médanos (AM), partido de Villarino, provincia de Buenos Aires. Segun Berezosky et al




2017 [13] hay una variabilidad entre las canteras de esta localidad y estan constituidas
por rocas volcanicas acidas (9%-23%) rocas volcanicas basicas (11%-24%), rocas
graniticas (0%-2,5%), areniscas (10%-27%), cuarcitas (0%-7%), cuarzo (23-40%),
feldespatos (1-2%), vidrio volcanico (0,5%-3%), calcedonia (1%), ademas de piroxenos y
anfiboles (0,6-2,5%).

La reactividad potencial de la arena AM fue evaluada mediante el método IRAM 1674 e
IRAM 1700 (sin adicion). Luego de confirmada la elevada reactividad de la arena AM, se
evaluaron con el método acelerado de la barra de mortero (IRAM 1674) mezclas con
15%, 25%, 35% y 45% en peso de reemplazo de IC por CPN, denominadas 15IC, 25IC,
35IC y 45IC. Finalizado este ensayo, un sector de las barras confeccionadas con 25IC y
35IC fueron seleccionadas bajo lupa binocular (Olympus SZ-61) para su analisis con
MEB y EDS para observar los productos de neoformacion y realizar un analisis
composicional de los materiales observados. El equipo utilizado fue un SEM FEI Quanta
200 y el sistema de EDS utilizado fue EDAX SDD Apollo 40 (LIMF-UNLP).

La efectividad de la IC para inhibir la RAS fue evaluada aplicando el método de
expansion en barras de mortero usando como agregado vidrio Pyrex® (IRAM 1648). El
vidrio boro silicato tiene una alta reactividad cuando se combina con los alcalis del
cemento. Si un cemento mezcla, utilizando como adicién una puzolana, durante este
ensayo inhibe la expansion se lo considera resistente a la RAS (RRAA — IRAM 50001).
La norma IRAM 50001 establece que la expansion no debe superar el limite del 0,02% a
los 14 dias y del 0,06% a los 56 dias.

Para evaluar los alcalis libres en la solucion de poro, se moldearon cilindros de pasta de 5
cm (a/mc= 0,485) para los cementos 25IC y 35IC, los cuales fueron curados siguiendo la
misma metodologia aplicada para el método del vidrio Pyrex. A los2, 14 y 28 dias, la
solucion de poro fue extraida usando la metodologia propuesta por Barneyback y
Diamond [14]. Consiste en colocar el cilindro de pasta en un dispositivo y aplicar con una
prensa una presion hasta llegar a ~ 550 MPa. El dispositivo cuenta con un canal y un
pequeno drenaje al que se le conecta una jeringa para tomar el liquido “exprimido”. La
solucion de poro obtenida fue analizada en un espectrofotometro de emision de llama
determinando los alcalis libres (Na* y K%).

Para evaluar el comportamiento frente a la RAS de los cementos mezcla en hormigén, se
aplicé el método del prisma de hormigén IRAM 1700 convencional (38°C) y acelerado
(60°C). Como material reactivo se utilizé la arena AM y como agregado grueso, un
granitico calificado no reactivo. El contenido de alcalis equivalente del cemento se elevd
de 0,79 % a 1,25 % teniendo en cuenta sélo el peso del cemento de acuerdo al
porcentaje de reemplazo por IC. Los cementos mezclas que se evaluaron fueron 15IC,
25IC y 35IC. Para el ensayo a 38°C se obtienen resultados concluyentes de expansion a
los 2 afios (< 0,04%) para considerar la combinacion de materiales como resistente a la
RAS, mientras que para el ensayo a 60°C los resultados obtenidos son generados como
base de datos para poder obtener los limites de expansion y edad de evaluacion.

RESULTADOS Y DISCUSION

En la Figura 1 se muestran los resultados de expansion del método acelerado de la barra
de mortero de la arena AM con el cemento CPN. Se observa la gran reactividad que
presenta esta arena alcanzando a los 16 dias una expansion de 0,66%, seis veces
superior al limite admitido (0,1%). La arena AM califica como altamente reactiva frente a
la RAS. La Figura 1 muestra también las expansiones cuando se evalué la arena con los
cementos mezcla con porcentaje creciente de IC (15IC, 25IC, 35IC y 45IC). Los
cementos 15IC y 25IC superan el limite de 0,10% a los 6 y 10 dias, respectivamente,



mientras que para el cemento 35IC y 45IC la expansién a los 16 dias fue de 0,057% vy
0,025%, cumpliendo con el limite requerido.
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Figura 1: Expansion de las barras de mortero (IRAM 1674)

La Figura 2 muestra las expansiones obtenidas para los cementos 25IC y 35IC cuando se
los estudio siguiendo el método IRAM 1648.
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Figura 2: Expansion segun el ensayo IRAM 1648.

Analizando la curva de expansion del cemento 25IC se observa que los limites
propuestos para este ensayo son superados para ambas edades (14 y 56 dias),
clasificando al cemento como no resistente a la RAS. Los resultados son congruentes
con la expansiéon medida en el ensayo acelerado de la barra de mortero evaluando la
arena AM. Para el cemento 35IC, la expansion medida supera el limite de 0,02% a los 14
dias, clasificando a este cemento como no resistente a la RAS. Sin embargo, el segundo
limite (0,06%) a 56 dias no fue superado, lo cual podria indicar que esta SCM tiene una
reactividad mas lenta que las utilizadas habitualmente para controlar la RAS. Luego de
esta edad, la expansion se estabiliza y el limite de 0,06% no fue superado los 90 dias.

La Figura 3 muestra los resultados parciales de la expansion de los cementos mezcla en
los prismas de hormigon segun IRAM 1700 a 38 °C (Figura 3a) y a 60 °C (Figura3b).
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Figura 3: Expansion segun IRAM 1700 a) 38°C, b)60°C

Durante el ensayo del prisma de hormigén, IRAM 1700 a ambas temperaturas de curado
(38 °C y 60°C), el cemento 15IC supera el limite de expansion (0,04%) calificando este
nivel reemplazo de IC como no suficiente para controlar lo RAS a nivel hormigon,
siguiendo la misma tendencia que se obtuvo con los ensayos en barras de mortero. Para
el caso de 35IC, la expansién obtenida en ambos regimenes de curado no ha superado el
limite a la fecha de este trabajo, alcanzando una expansién de 0,024% a los 180 dias y
de 0,027% a los 224 dias, respectivamente. Estos resultados son prometedores en lo que
se refiere a encontrar un cemento mezcla que controle la RAS, pero se deben esperar
obtener las expansiones a mayor edad para emitir una conclusion definitiva. Para el
cemento mezcla 25IC en el ensayo IRAM 1700 a 60°, el limite de expansién (0,04%) se
supera a la edad de 180 dias. Por otro lado, para el ensayo IRAM 1700 a 38 °C, a la edad
de 180 dias se ha alcanzado una expansion de 0,035%, del mismo modo se debe
esperar llegar a la edad de dos afios para poder clasificar este cemento mezcla como
apto para controlar la RAS.

En la Tabla 2 se resumen los resultados obtenidos de la determinacion de los alcalis en la
solucién de poro extraida de las pastas elaboradas con los cementos 25IC y 35IC a
distintas edades de curado a 38°C. Para el cemento 25IC, el contenido de alcalis en la
solucién de poro, en todas las edades de estudio, es mayor que para el cemento 35IC.
Estos resultados son congruentes con la expansion determinada en los ensayos
previamente descriptos para estos cementos mezcla. El reemplazo del 35% de IC puede
mejorar la resistencia de los cementos frente a la RAS. Una posible explicacion a esta
mejora seria que, durante la hidrataciéon del cemento y la arcilla calcinada, la formacion
de los geles N-A-S-H ligan en su estructura los alcalis libres liberados por el CPN a
edades tempranas y aquellos liberados durante la disolucion de la IC a edades mas
tardias.

Tabla 2: Alcalis libres en liquido de poro extraido de las pastas.

Alcalis en liquido de poro (ppm)
Pasta 2 dias 14 dias 28 dias
Na.Oeq K20 Na.O | NaOeq K20 Na,O | Na;Oeq K20 Na:O
CPN 8779 11450 | 1445 9718 12375 | 1575 7019 8942 1136
25IC 16975 | 21270 | 2908 17715 20890 | 3970 17204 20592 | 3655
35IC 14429 18380 | 2335 13135 14018 | 3912 15176 17875 | 3415

Se puede ver, al analizar los resultados de los alcalis equivalentes (Na.Oeq), que en las
pastas 25IC los alcalis se mantienen practicamente constante. Mientras que para las
pastas 35IC, se observa un pequefo descenso en los Na,Oeq desde los 2 a los 14 dias,
y luego un pequeno incremento a los 28 dias. Estas fluctuaciones en los valores son
pequefas y se puede decir que también se mantiene una tendencia constante del
contenido de Na,Oeq.



En la Figura 4 y 5 se muestran las imagenes de MEB en distintas magnificaciones vy el
espectro composicional EDS de productos de neoformacién, correspondientes a un
sector de pequefias muestras tomadas de las barras de mortero post-ensayo, elaboradas
con la arena reactiva AM y el cemento 25IC (Figura 4) y 35IC (Figura 5).

En la imagen de la Figura 4 a se observan pequenos patrones de microfisuras en la pasta
de cemento, y se identifica un grano de agregado revestido parcialmente con productos
de RAS, el cual se halla microfisurado o “craquelado”; también se observa un poro relleno
con materiales de neoformacion, que a mayores magnificaciones (Figura 4 b:X1000) se
caracteriza por tener una morfologia en rosetas (Figura 4c: X3000). El espectro de EDS
del sector de la muestra sefialado en la Figura 4c, indica que estos materiales poseen un
alto contenido de Si-Ca-Na y bajo de Al tipico de los productos de la reaccion.
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Figura 4: Barra de mortero confeccionada con 25IC. (a, b, ¢) Imagenes de MEB. (a) Se sefala en
recuadro un sector del mortero con microfisuras (mf); se observa un poro relleno con material de
neoformacion (pn); con linea de puntos se marca el borde del agregado fino (ag) con productos de
reaccion (pr) adeherido y con el tipico craquelado de los materiales de RAS. (b-c) Materiales de
neoformacion del poro (pn) vistos a mayores aumentos. En (c) se desata en recuadro la
morfologia de rosetas (r) de los materiales. (d) EDS del sector marcado con un circulo de linea de
puntos en c.

En la Figura 5 a se observa un pequefio poro (en la parte superior de la imagen), el cual
estd revestido con productos de RAS microfisurado o “craquelado”, y también se



identifican dos poros rellenos con materiales de neoformacién cercanos a una interfase
pasta-agregado. A mayores magnificaciones se observan, con mayor detalle, los
productos en el poro pn1 (Figura 5 b: X500), con una morfologia mayormente en rosetas,
ademas de escasos productos de habito fibroso (Figura 5c: X 5000). El espectro EDS
(Figura 5d) muestra picos elevados de Si-Ca-Na y bajos de Al, tipico de los materiales o
productos de la reaccion alciali-silice.

El analisis de MEB y EDS del mortero confeccionado con cemento 25IC, muestra una
mayor cantidad de productos de reaccion en zona de interfase pasta-agregado que en la
barra confeccionada con 35IC, ademas de que en el mortero con 25IC aparecen también
pequenas microfisuras.

Figura 5: Barra de mortero confeccionada con 35IC. (a, b, c) Imagenes de MEB. (a) Se sefala en
recuadro un sector ampliado de un poro con productos de reaccion (pr) microfisurado
(“craquelado”); se observan poros con material de neoformacién (pn1 y pn2) proximos a la
interfase (if) pasta-agregado (ag). (b) Detalle de pn1. (c) Se destaca en recuadro negro la
morfologia en rosetas (r) de un sector del material de neoformaciéon de pn1, y se observan
escasos productos fibrosos (fb) sefialados en recuadro blanco. (d) EDS del sector marcado con un
circulo de linea de puntos en c.

CONCLUSIONES

En este trabajo, se evalud la capacidad de una arcilla calcinada illitica al combinarse con
un cemento portland normal para controlar la reaccién deletérea RAS. Basados en los
resultados de estos ensayos, surgen las siguientes conclusiones:



e Al aplicar el ensayo IRAM 1648 (vidrio Pyrex), el cemento mezcla 35IC no clasifica
como resistente a la reaccion alcali silice ya que la expansion supero el limite de
0,02% a los 14 dias.

o Al aplicar el método acelerado de la barra de mortero sugerido en la norma IRAM
1512 (medida prestacional), evaluando si el cemento mezcla 35IC puede controlar
la reaccion de una arena muy reactiva frente a la RAS, se obtuvo que para esta
combinacién de materiales el cemento 35IC cumple con lo establecido por la
norma, sin superar el limite de 0,10% a 16 dias.

e Los resultados obtenidos en hormigén, segun IRAM 1700a 38 °C, evaluando el
cemento mezcla 35IC, la expansién no ha superado el limite hasta la edad de 180
dias. Estos resultados son prometedores y se deberan esperar los resultados de
expansiones a 2 afios.

o Con respecto a la evolucion de los alcalis libres en el liquido de poro de las pastas
estudiadas, en las pastas 25IC, hay una mayor cantidad de alcalis libres que en
las pastas 35IC. Esto resultados son concordantes con las expansiones
determinadas en los diferentes ensayos (IRAM 1674, IRAM 1648 e IRAM 1700)
que fueron menores para el cemento 35IC que las correspondientes al cemento
25IC.

e El analisis con MEB-EDS de las barras de mortero confeccionadas con los
cementos 25IC y 35IC no muestra diferencias significativas en cuanto a la
presencia de los materiales de reaccion, pero el mortero confeccionado con
cemento 25IC, muestra una mayor cantidad de productos de reaccion en zona de
intrefase pasta-agregado, ademas de que aparecen también pequenas
microfisuras producto de la RAS.
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