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1. Introduccion

1.1. Planteamiento

Un sistema de gestion de la calidad (SGC) es un conjunto estructurado de politicas,
procesos y procedimientos que una organizacion implementa para garantizar que sus
productos o servicios cumplan con los requisitos establecidos y, lo mas importante,
satisfagan las necesidades y expectativas de sus clientes. Hay diversas técnicas que
resultan utiles en la implementacion, mantenimiento y mejora de un SGC, entre ellas

las técnicas estadisticas.

En este trabajo se desarrolla y analiza una técnica estadistica: el disefio de

experimentos (DDE) utilizando el método Taguchi para su disefio y analisis.

El DDE se aplica a la sintesis de geopolimeros (GPs), materiales cementantes con

base en minerales y residuos de aluminosilicatos con propiedades conglomerantes.



1.2. Justificacion

El aumento de la poblacion genera la necesidad de proyectos de urbanizacion y la
necesidad de infraestructura para la vivienda y el desarrollo. El cemento Portland (cP)

es el material més utilizado en la industria de la construccion.

El sector industrial de produccién de cemento ocupa el tercer lugar en uso de energia
industrial y emite cantidades altas de COz2, un gas de efecto invernadero, lo que hace
gue su impacto ambiental sea considerable. Disminuir su consumo reemplazando
algunas de sus aplicaciones con otros materiales de impacto ambiental menor en su

fabricacion hara una diferencia para mitigar el dafio que genera esta industria.

Los geopolimeros (GPs) son candidatos potenciales para reemplazar al cP, por sus
caracteristicas conglomerantes y por sus propiedades de resistencia a la compresion

(RC) similares a las del cP.

En este trabajo se utiliza el disefio de experimentos en el proceso de sintesis de GPs,
aplicado a datos variables, donde medimos las condiciones de sintesis y la resistencia

a la compresion resultado de dichas condiciones.



1.3. Formulacion de objetivos

1.3.1. Objetivo general.

Aplicar el método Taguchi en el DDE para la mejora de la calidad de los GPs

1.3.2. Objetivo especifico.

Sintetizar GPs con una RC que cumpla con los requisitos de las normas ASTM C331
(de al menos 0.34 MPa para concreto ligero y de 17 MPa para concreto estructural) y
ASTM C91 (de al menos 3.4 MPa para mortero tipo N, de 9.0 para mortero tipo Sy de
12.4 para mortero tipo M).



2. Marco Teoérico

2.1. El cemento Portland (cP)

Este cemento es utilizado en la industria de la construccion como un conglomerante
hidraulico, debido a que al entrar en contacto con agua forma una pasta que fragua,
endurece y conserva su resistencia y estabilidad, incluso bajo el agua; por estas
caracteristicas el cP es la sustancia manufacturada mas consumida en el planeta,

aproximadamente 4,150 millones de toneladas anuales.

La produccion del cP se da en tres fases, la extraccion de materias primas en canteras;
la fabricacion del clinker mediante la calcinacion de los minerales en un horno a
temperaturas mayores a los 1400°C y la preparacion del cemento adicionando yeso al
clinker. El proceso de fabricacion tiene impacto ambiental, por la extraccion de
recursos no renovables de las canteras, la generacion de CO:2 durante la calcinacion
con un aproximado de 900 g de CO2 por cada 1000 g de clinker (ver figura 1); ademas,

el consumo energético necesario para alcanzar las temperaturas de calcinacion.
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Figura 1. Proceso de obtencidn del clinker

En México, la produccién anual de cemento se estima en 41 millones de toneladas
(CANACEM 2018). La produccion de cemento en México liberé aproximadamente 20
millones de toneladas de CO: a la atmdsfera, mientras que el uso de energia agrego
9 millones de toneladas de CO2 mas (INECC & SEMARNAT 2015). El uso de otros
materiales conglomerantes hidraulicos con procesos de fabricacion de impacto

ambiental menor ayudaria a reducir el consumo actual del cP, para mitigar las 2.2
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gigatoneladas (Gt) de CO2 emitidas anualmente, asi como los 10.7 exajoules (EJ) de
energia consumida cada afio para su produccion, segun la agencia internacional de

energia.

2.2. Geopolimeros

Geopolimero (GP) es el término acufiado por Joseph Davidovits en la década de los
afos 1980 para designar a materiales ceramicos sintetizados por reaccion de
aluminosilicatos con sustancias alcalinas concentradas, para generar una red

polimérica.

Los geopolimeros (GPs) son candidatos potenciales para reemplazar al cP, por sus
caracteristicas conglomerantes y por su resistencia a la compresion (RC). Las ventajas
de los GPs son tiempos y temperaturas de fraguado menores, coste energético inferior

y emisiones de CO2 reducidas o inexistentes.

2.2.1. Geopolimeros con base en escoria de alto horno

La produccién de geopolimeros a base de escoria de alto horno implica la utilizacion
de escoria vitrea, un subproducto industrial compuesto principalmente por 6xidos
acidos (SiO2 y Al203) y 6xidos basicos (MgO y CaO). Estos 6xidos provienen de la
ganga del mineral de hierro y de los fundentes empleados en el proceso de produccion
del hierro. Para obtener la escoria vitrea, es necesario enfriarla rdpidamente una vez
que sale del alto horno, con el fin de evitar la cristalizacion y preservar su estructura

amorfa.

2.2.2. Geopolimeros con base en perlita

Los geopolimeros de perlita son obtenidos a través de la reaccién de la perlita (material
aluminosilicato) con un activador alcalino. La perlita es un vidrio volcanico que produce
GPs con propiedades aislantes, térmicas y acusticas. El GP de perlita es de densidad
baja y tiene resistencia a la compresién menor que otros GPs. Resulta atil para la

elaboracion de concretos ligeros.
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2.2.3. Geopolimeros con base en metacaolin

Los geopolimeros de metacaolin son materiales compuestos producidos a partir de un
material de aluminosilicatos (metacaolin), el cual se obtiene al calcinar caolin a
temperaturas considerablemente mas bajas que las empleadas en la fabricacion de
clinker para la elaboracion de cemento Portland; 700°C para el metacaolin y 1400°C
para el clinker. Este metacaolin reacciona con una solucion alcalina, formando una

estructura tridimensional similar al cemento.

La estructura del metacaolin se compone de laminas de silicatos y aluminatos
dispuestas de manera irregular. La capacidad del metacaolin para reaccionar con
alcalis y formar geopolimeros esta directamente relacionada con las caracteristicas del
caolin original, tales como el tamafio de sus particulas, su grado de pureza y su

cristalinidad.

2.2.4. Geopolimeros combinados

La elaboracion de geopolimeros combinados consiste en la uniébn de materiales
precursores con propiedades distintas, o que permite obtener materiales compuestos

con caracteristicas unicas.

En este trabajo se sintetizan geopolimeros combinados con base en escoria de alto

horno y perlita. Al proceso de sintesis de GPs se le llama geopolimerizacion.

2.3. Proceso a mejorar

2.3.1. Teoria del proceso

La geopolimerizacién es el proceso quimico por el cual transformamos materiales
inorganicos de aluminosilicatos como arcillas, escorias o cenizas volantes, en

materiales con propiedades similares a las del cemento denominados geopolimeros.

La reaccion de geopolimerizacion se produce cuando la solucién alcalina activa los
enlaces quimicos presentes en los aluminosilicatos, formando una estructura
tridimensional similar a la del vidrio. Esta estructura le confiere al geopolimero una

resistencia alta a la compresion, al fuego y a los agentes quimicos.
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Etapas simplificadas del mecanismo:
1. Disolucion de los Aluminosilicatos

La solucion alcalina rompe los enlaces Si-O-Al de los aluminosilicatos, liberando

especies monomeras y oligoméricas de silicio y aluminio.
2. Formacion de especies intermedias

Los aniones de silicio y aluminio reaccionan entre si, formando especies intermedias
con enlaces Si-O-Al. Estas especies intermedias pueden ser de diferentes tamafios y

formas, dependiendo de las condiciones de reaccion.
3. Condensacion y formacion de gel

Las especies intermedias se condensan entre si, formando una red tridimensional de

enlaces Si-O-Al. Esta red tridimensional es la estructura bésica del geopolimero.
4. Solidificacion y endurecimiento

La estructura del geopolimero continia madurando con el tiempo, a medida que se

forman mas enlaces y la red se vuelve méas densa.

Fuente de
aluminosilicatos . .
= 1. Disolucion
Moo | «—Hpo
Aluminatoy
silicato
Hp<—l D 2. Formacion de
oo g especies intermedias
e o B Sl
Hp<—1 > 3. Condensacion
o 3%
e Ot e Y
”p‘_l ) formacion de geles
X S
- u\l..‘ G.l 2 ’{{7}‘
e . _“
Hp<—1 D 4. Solidificacién y
- endurecimiento
1 ﬁrf-w-’.”k‘»
2 o = S

Figura 2. Mecanismo simplificado de la geopolimerizacion
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2.3.2. Factores que afectan la calidad de los geopolimeros

Relacion masica activador liguido/sélidos (L/S): la relacion L/S requerida para la

correcta activacion alcalina dependen del sélido usado como precursor fuente de
aluminosilicatos. Los estudios realizados por Zuhua y col. indican que para GPs con
base en perlita valores de relacidbn masica L/S comprendidos entre 1y 1.2 promueven

una cinética de reaccién acelerada y una mayor disolucion de precursores.

La relacion L/S es el principal factor que afecta la trabajabilidad de las pastas
geopoliméricas. Valores altos mejoran la fluidez de las pastas, pero disminuyen su
cohesion, afectando de manera negativa su resistencia. Valores bajos disminuyen la
trabajabilidad de las pastas, afectando de manera negativa la cinética de reaccion

promoviendo una menor disolucién de los precursores.

Relacién molar Si/Al: la relacién entre el silicio y el aluminio (Si/Al) resulta ser un factor

determinante en la resistencia a la compresion de los geopolimeros. Los GPs estan
conformados por cadenas de tetraedros de [SiO4]4- y [AlO4]5-. Los eslabones de las
cadenas, unidos por oxigenos compartidos se denominan sialatos. Existen tres tipos
de polisialatos, dependiendo de su relacion Si/Al, figura 3. Existe un 6ptimo en esta

relacion, donde la resistencia alcanza su valor maximo.

poli(sialato) Og 3,0\? o
, 7Sl
Sial=1  (-Si-O-Al-O-) Si0y 8 3 !

poli(sialato-siloxo) o ? 30w
siAl=2  (-Si-O-Al-0-Si-0-) 0

poli(sialato-disiloxo) 0\3(0 ? C\zzo\?zo

SiAl=3 (-Si-O-Al-O-Si-O-Si-O-) 5 ?) 6- 2.

Figura 3. Composicién de los GPs de acuerdo con la relacion Si/Al

Concentracion_alcalina: esta concentraciéon es un factor que influye de manera

significativa en el proceso de geopolimerizacién. La solucion alcalina, tipicamente
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compuesta por hidroxido de sodio (NaOH) y silicato de sodio (Na,SiO3), actia como
activador, desencadenando la reaccidon quimica que transforma los precursores en un
material ceramico similar al cemento. Una mayor concentracion alcalina acelera la

velocidad de la reaccion de geopolimerizacion.

Tiempo de reaccion: Wan y col. reportaron una relacion directa entre el tiempo de

reaccion y la concentracion de especies aluminosilicatos en solucion (esenciales para
la formacién de geopolimeros) durante la sintesis de GPs con relaciones Si/Al
comprendidas entre 1y 3. Es decir, a medida que aumentaba el tiempo de reaccion,
también lo hacia la cantidad de compuestos de aluminio y silicio presentes en la

solucioén.

Tiempo de precurado y curado: el curado es un proceso de maduracion que se inicia

inmediatamente después del vaciado de la pasta en el molde donde endurecera. El
tiempo de curado determina la resistencia y durabilidad de las estructuras. Este
proceso consiste en mantener el material himedo y a una temperatura adecuada
durante un periodo determinado, permitiendo que la reacciéon quimica de hidratacion

se complete y se desarrolle la resistencia maxima.

Temperatura de precurado y curado: Mustafa y col. concluyeron que temperaturas de

curado superiores a 60 °C provocan una evaporacion acelerada del agua dispersa en
la matriz de los GPs con base en metacaolin, lo que inhibe la difusion de las especies
necesarias para la formacién de las fases responsables de la resistencia a la
compresion. La evaporacién acelerada por las altas temperaturas también promueve

la aparicion de microgrietas observables por microscopia electronica de barrido.

2.4. Técnicas estadisticas

La variabilidad presente en un proceso hace que las técnicas estadisticas sean

esenciales para identificar patrones, tendencias y oportunidades de mejora. Estas
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técnicas nos permiten analizar los datos de manera objetiva y tomar decisiones

basadas en evidencia.

El DDE se utiliza para la planificacion y estructuracion de experimentos. Son
investigaciones que dependen de una evaluacion estadistica de los resultados para
obtener respuestas y conclusiones fidedignas. La preparacion y manera en que se
llevan a cabo los experimentos constituye el disefio de experimentos que se rige por

su objetivo y las condiciones bajo las cuales se realiza.

El DDE sirve para evaluar alguna caracteristica de un producto, proceso o sistema con
el fin de validarla. Se investigan factores que pueden afectar la caracteristica hasta
determinar el efecto de cada factor. El objetivo del DDE es la optimizacién del valor de

una caracteristica.

El beneficio de un DDE es la mejora en la eficiencia de recursos al investigar los
efectos de multiples factores en comparacion con una investigacion de cada factor de
manera individual. Ademas, tiene la posibilidad de identificar las interacciones entre

los diversos factores, lo que nos ayudara a tener un mejor entendimiento del proceso.

Sin embargo, el DDE no es perfecto y cuenta con ciertas limitaciones. Las variaciones
y factores sobre los que no se tiene control (ruidos), pueden confundir los resultados
de las investigaciones; ademas, el efecto que tienen los factores desconocidos y que

no tomamos en cuenta en nuestros resultados nos llevaria a conclusiones incorrectas.

Los resultados del experimento sélo son validos para los factores y su rango de

valores.

El disefio de experimentos se utiliza para identificar los factores influyentes, reducir la
variabilidad, controlar o mejorar el valor de alguna caracteristica de interés, tal como

el rendimiento del proceso, la resistencia o durabilidad de un producto.

El enfoque principal del método Taguchi es lograr que los productos sean menos
sensibles a las variaciones en las condiciones de fabricacidén o uso. En otras palabras,
busca que un producto mantenga su calidad a pesar de las variaciones inevitables en

los materiales, el entorno o el proceso de producciéon. Entendiéndose calidad como "el

16



grado en el que un conjunto de caracteristicas inherentes cumple con los requisitos”
(1ISO 9000:2015).

El método Taguchi, desarrollado por el ingeniero japonés Genichi Taguchi, propone
optimizar la calidad desde el disefio inicial.

El objetivo principal es minimizar las pérdidas que un producto causa a la sociedad a
lo largo de su ciclo de vida. Estas pérdidas pueden ser econdémicas, sociales o
ambientales. Taguchi considera que la calidad no solo se mide en términos de cumplir
con especificaciones, sino también en términos de reducir la variabilidad y hacer que

el producto sea robusto frente a las condiciones de uso.

Para el disefio de experimentos usa un disefio ortogonal que es una estrategia
estadistica que permite estudiar multiples factores a la vez, minimizando el nUmero de
experimentos necesarios e identificando la combinacion de factores que produce los

mejores resultados.

Etapas del método Taguchi:

1. Identificacién de la caracteristica de calidad: se define la caracteristica que

se desea mejorar.

2. Seleccion de los factores y sus niveles: se identifican los factores que

pueden influir en la caracteristica de calidad.

3. Disefio de los experimentos: se utiliza un disefio ortogonal para planificar los

experimentos.

4. Realizacion de los experimentos: se llevan a cabo los experimentos segun el

disefio ortogonal.

5. Andlisis de datos: se analizan los resultados para determinar los factores mas

influyentes y sus niveles ¢ptimos.

6. Validacion: se verifican los resultados obtenidos en condiciones reales.

17



El método Taguchi tiene tres modos de optimizacion de la respuesta (caracteristica) a

mejorar:
1. La més pequeiia es mejor: se aplica cuando se requiere minimizar la respuesta
2. Nominal es mejor: se aplica cuando se requiere alcanzar un valor en especifico.

3. La méas grande es mejor: se aplica cuando se requiere maximizar la respuesta.

En este trabajo se buscdé maximizar una respuesta (la resistencia a la compresion de
los GPs).

Se us6 Minitab 18 que nos da las opciones de (a) analizar el disefio de Taguchi, (b)
evaluar graficamente el efecto de los factores, (c) determinar el factor mas influyente

en la respuesta y (d) obtener sus niveles 6ptimos.
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3. Metodologia a seguir en la tesis

La metodologia a desarrollar es la siguiente:

1. Ildentificar la caracteristica de calidad. Cudl es la cualidad que se desea

mejorar y cOmo se mide.

2. Seleccionar los factores y sus niveles. Qué factores afectan la caracteristica
que se desea mejorar y qué valores tendran los niveles de cada factor.

3. Planificar los experimentos (via disefio de Taguchi). Utilizar Minitab para

gue genere el disefio con los factores y sus niveles elegidos previamente.

4. Preparar las materias primas. Caracterizar las fuentes de aluminosilicatos y

preparar las soluciones alcalinas utilizadas en los experimentos.
5. Preparar el material de laboratorio y equipos.

6. Realizar los experimentos. Seguir el disefio de Taguchi. Realizar las

mediciones de la caracteristica.

7. Analizar los datos. Utilizar Minitab para introducir los resultados de los
experimentos y generar graficas que nos muestren los efectos de los niveles de

cada factor en la calidad de los GPs sintetizados.

8. Validar los resultados. Realizar las pruebas de resistencia a la compresion
para determinar si los GPs cumplen los requisitos de RC minima necesaria para

ser utilizados en las aplicaciones del cP.
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4. Aplicacion del diseno via Taguchi

4.1. ldentificar las caracteristicas de calidad

El disefio se desarrolla en 2 fases:

- En la 12 se efectia el disefio para determinar geopolimeros aptos para la
prueba de resistencia. Se efectian pruebas de consolidacién (chequeo de

grietas, resistencia al tacto y ruptura manual).
- Enla 22 fase se aplican las pruebas de la resistencia a la compresion.
Factores respuesta en el disefio:
- Estado del material evaluando grietas que pudiera tener.
- Resistencia al tacto.
- Resistencia a la ruptura manual.
Factor respuesta en la 22 fase:

- Resistencia a la compresion.

4.2. Seleccionar los factores y sus niveles

Los factores control identificados que afectan a la RC de los geopolimeros son:

La relacion molar Si/Al (4.9, 3.2y 2.1).

La relacion L/S (GPs PP: 1.6, 1.5,y 1.4; GPs EAH:PP: 0.7, 0.6 y 0.5).
La temperatura de curado (GPs PP: 60, 80 y 100 °C).

La humedad relativa de curado (GPs EAH:PP: 20%, 40% y 60%).

La disolucién alcalina utilizada como activador (GPs MK: 0%, 30% y 50% de
NazSiOs).

f. La concentracion molar de la disolucion alcalina NaOH (GPs PP: 2, 4,y 6 M;
GPs MK: 10, 12y 14 M).

g. Eltiempo de reaccion. (GPs PP: 5, 7 y 10 minutos).

® o 0 T o

h. Eltipo de molde donde se cura la pasta geopolimérica (GPs EAH:PP, porcentaje
de sellado del molde: 100%, 50% y 0%).
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4.3. Planificar los experimentos (via Taguchi)

Se usoé el software Minitab para crear los disefios de Taguchi siguiendo la ruta:

Estadisticas > DOE > Taguchi > Crear disefio de Taguchi... Figura 4.

[ Minitab - Sin titulo

“H e xR SeD)1TINN QO @500 08 O% D fx -2 o R4
I | & g+ P 23 || X ToON e 1M
[l Y
Archivo Editar Datos I'Es‘adl’&ticas Gréfica Editor Hemamientas Ventana Ayuda Asistente
Estadisticas basicas »
LJSe S
g »
ANOVA »
) - »
Graficas de control 4 Factorial 4
Herramientas de calidad 4 Superficie de respuesta 4
Confiabilidad/supervivencia Mezcla 2
’

Analisis multivariado Taguchi Crear disedio de Taguchi...

Series de tiempo - finir diseno de Taguchi personalizado |

P 7% Modificar disefio P desio delaoud peransicad Crear disefio de Taguchi
Tabl 3
ablas Mostrar disefio... Analizar disefio de Taguchi Crear un diseno de Taguchi

No paramétricos

Y Predecir resultados de Taguchi

Pruebas de equivalencia

Potencia y tamafio de la muestra

Figura 4. Ruta para crear disenos de Taguchi en Minitab 18

Al darle clic en “Crear disefio de Taguchi...” se abre una ventada donde seleccionamos

las caracteristicas del disefio de Taguchi que queramos utilizar. Figura 5.

Disefio de Taguchi X

Tipo de disefio

(% Disefio de 2niveles  (de 2 a 31 factores)
" Disefio de 3niveles  (de 2a 13 factores)
(" Disefio de 4niveles  (de 2a 5 factores)
" Disefio de Sniveles  (de 2a 6 factores)
(" Disefio de nivel mixto  (de 2 a 26 factores)

Nimero de factores: I—_Iz = Mostrardiseﬁosdsponbles...l

—
| [ | _concir|

Figura 5. Ventana para crear el disefio de Taguchi

Al dar clic en “Mostar disefos disponibles...” se abre una ventana con todos los
disefios que se pueden generar dependiendo del nimero de niveles y factores que se
quieran variar. Figura 6.
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Disefios de Taguchi disponibles (con nimero de factores)

Un nivel diseiios
Disefios 2 niveles 3 niveles 4 niveles 5 niveles
L4
L8 2-7
L9 24
L12 2-11
L16 2-15
L16 2-5
L25 2-6
L27 2-13
L32 2-31
| <] » ]\ un nivel £2 a3 niveles mixtos £ 2 a 4 niveles mixtos £ 2 a 8 niv

Figura 6. DDE Taguchi disponibles en Minitab 18

Los disefios disponibles son L4, L8, L9, L12, L16, L25, L27 y L32, donde el nUmero
posterior a la letra L significa el numero de lineas (filas o corridas) que tendréa el arreglo
ortogonal generado. Cada fila corresponde a un experimento, por ende, un disefio de
Taguchi L4 corresponde a un DDE donde se realizaran 4 experimentos.

Los disefios disponibles para trabajar 3 niveles son L9y L27. El primero puede trabajar

de 2 a 4 factores y el segundo de 2 a 13.

Para probar los factores identificados que afectan la RC (8 factores) con 3 niveles cada
uno se requeriria realizar un DDE Taguchi L27, lo que implicaria realizar 27

experimentos en un solo dia.

Por cuestiones de practicidad se opt6 por probar estos factores en tres diferentes DDE
Taguchi, uno para cada material precursor, PP, EAH y MK. Los factores control que se
dejaron fijos y los que se variaron para cada DDE Taguchi se observan en la tabla 1.

Tabla 1. Factores control de cada DDE para GPs de PP, EAH:PP y MK.

Material | Sustancia _ Factores control DDE
precursor | activadora Variables Fijos Taguchi
c. Temperatura de curado 3' Eﬁlni(e“g: dscljlslcura do
PP NaOH | b. Relacion L/S ' L9(3%)

e. % de NazSiOs en la
sustancia activadora
h. Sellado del molde
a. Relacion Si/Al
EAH:PP NaOH d. Hume_dlad de curado c. Temperatura de curado L9(33)
b. Relacion L/S o ,
e. % de NazSiOz en la
h. Sellado del molde . .
sustancia activadora

f. Concentracion NaOH
g. Tiempo de reaccion
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f. Concentracion NaOH
g. Tiempo de reaccién

MK

NaOHy
Na28i03

f. Concentracion NaOH
e. % de NazSiOz en la
sustancia activadora

b. Relacion L/S

c. Temperatura de curado
d. Humedad de curado

g. Tiempo de reaccién

h. Sellado del molde

L9(32)

*En los GPs de MK el factor “a” (relacion Si/Al) depende del porcentaje de NazSiOs3

presente en la sustancia activadora.

La nomenclatura para nombrar un disefio de Taguchi es LZ( XY), donde:

Z: es el nUmero de experimentos a realizar.

X: es el numero de niveles que tienen los factores.

Y: es el nimero de factores variables.

Los DDE Taguchi se realizaron para la primera fase evaluando pruebas de

consolidacion, ruptura al tacto y ruptura manual.

La primera fase se realiza debido a que se espera que no todos los experimentos de

geopolimerizacién generen GPs con las caracteristicas minimas para someterse a

pruebas de resistencia a la compresion.

4.3.1. GPs de perlita (PP).

La geopolimerizacion de perlita se realiza con un disefio L9(3%), con los experimentos

en las condiciones indicadas en la tabla 1 (en el reglon del material precursor PP). Los

niveles de los factores fueron propuestos de acuerdo con los intervalos trabajados en

la literatura; Minitab generé el arreglo del DDE, siguiendo la ruta de la figura 4. La

configuracion para el disefio de Taguchi se observa en la figura 7.
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Disefio de Taguch

Disefio de Taguchi: Disefio X
Liisiia Corridas 3 ~ Columnas
(" Disefio de 2 niveles (de 2 a 31 factores)
(+ Disefio de 3niveles  (de 2a 13 factores) L27 3~ 4
(" Disefio de 4 niveles (de 2 a 5 factores)
(" Disefio de 5niveles  (de 2 a 6 factores)
(" Disefio de nivel mixto  (de 2 a 26 factores)
[ I
| Namero de f esm Mostrar disefios disponibles... | “ "
ﬂDiseﬁos... nactores... | .
[~ Agregar un factor de sefial para caracteristicas dindmicas

| L
Ayuda u Aceptar | Cancelar |,._ &l u Wl I Cancelar |

Disefio de Taguchi: Factores X

Asignar factores
% A columnas del arreglo, tal como se especifica més adelante

(" Para permitir estimacién de interacciones selecdonadas  [ntera S |

Factor Nombre Valores de nivel Columna | Niveles
A Temperaturad 6080 100) u 1~ 3
B B 123 2 3
c c 123 3 3
D D 123 PR 3

Ayuda n Aceptar I Cancelar |

Figura 7. Configuracién del diseno de Taguchi

El disefio completo esta en la tabla 2.

1.

9.
10.

Seleccionar
niveles
Seleccionar # de
factores

Disefios
Seleccionar
disefio L9
Aceptar
Factores
Asignar factores:
A columnas del
arreglo...
Nombrar a los
factores y sus
niveles

Aceptar

Aceptar

Tabla 2. Disefio de experimentos Taguchi L9(3%); geopolimeros de perlita (PP).

Factores Variables

Experi- .
mento Temperatura | Relacion | Concentracion | Tiempo de Factores fijos

de curado L/S NaOH reaccion
T1-P1 60°C 14 2M Smin | pelacion SiAL: 4.9
T1-P2 60 °C 1.5 4M 7 min | Humedad de curado:
T1-P3 60 °C 1.6 6M 10 min | Ambiente
T1-P4 80 °C 14 4M 10 min Sellado del molde: 100%
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T1-P5 80 °C 1.5 6M 5 min
T1-P6 80 °C 1.6 2M 7 min
T1-P7 100 °C 1.4 6 M 7 min
T1-P8 100 °C 1.5 2M 10 min
T1-P9 100 °C 1.6 4 M 5 min

4.3.2. GPs combinados de EAH:PP

Los experimentos de geopolimerizacion de la mezcla 90% de escoria de alto horno

(EAH) y 10% de perlita pura (PP) se realizan con un disefio L9(3%). El disefio completo

esta en la tabla 3.

Tabla 3. Disefio de Experimentos Taguchi L9(32); GPs EAH:PP (90%EAH & 10%PP)

Factores variables
Experimento ™ porcentaje Sellado del Factores fijos
Relacion L/S
de humedad molde
T2-EP1 20% 0.5 100%
T2-EP2 20% 0.6 50%
T2-EP3 20% 0.7 0%
Relacion Si/Al: 3.2
T2-EP4 40% 0.5 50%
Temperatura de curado: 70°
T2-EP5 40% 0.6 0%
Concentracion NaOH: 6 M
T2-EP6 40% 0.7 100%
Tiempo de reaccion: 7 min
T2-EP7 60% 0.5 0%
T2-EP8 60% 0.6 100%
T2-EP9 60% 0.7 50%
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4.3.3. GPs de metacaolin (MK)

El disefio a utilizar es un L9(3?) y esta en la tabla 4.

Tabla 4. Disefio de experimentos de Taguchi L9(3?); geopolimeros de MK

Factores variables

Experimento | concentracion | = orcentae de Factores fijos
NaOH Naz.SiOe, fa’n la
disolucion
T3-M1 10M 0%
T3-M2 10M 30%
T3-M3 oM S0% Relacién L/S: 0.65
T3-M4 12M 0% Temperatura de curado: 70°C
T3-M5 12M 30% Humedad de curado: Ambiente
T3-M6 12M 50% Tiempo de reaccion: 7 min
T3-M7 1M 0% Sellado el molde: 100%
T3-M8 14M 30%
T3-M9 14 M 50%

4.4. Preparar las materias primas

Los precursores a utilizar como fuente de aluminosilicatos son:

e Perlita: vidrio volcanico, capaz de expandirse a temperaturas aproximadas de

1000°C, ocasionada por la pérdida de agua.

e Escoria de alto horno: residuo que se genera en la produccion de hierro y acero
a través del método de alto horno. Esta formada por aluminosilicatos y oxidos

metélicos como magnesio, calcio, titanio y otros.
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Metacaolin: mineral con propiedades cementantes que se obtiene a partir de la
calcinacion del caolin. Este proceso térmico provoca una transformacion
estructural en el caolin, convirtiendo un material poco reactivo en un material

altamente reactivo.

Las soluciones activadoras alcalinas son:

NaOH: 2, 6, 8, 10, 12 y 14 mol/L

Na2SiOs: Con una relacion peso SiO2/Na20 de 3.26

4.5. Preparar el material de laboratorio y equipos

Balanza analitica Ouhaus Analytical Plus.

Mortero y pistilo de agata.

Moldes circulares y cilindricos con relacion h:d = 2.
Mufla Thermolyne 1500.

Maquina para ensayo de compresion Humboldt HM 28.

4.6. Realizar experimentos

El procedimiento experimental a seguir es similar en los tres disefios de Taguchi:

a. Se peso el material precursor.

f.

Se depositdé en un mortero de agata donde se adicion¢ la disolucién activadora
hasta tener la relacion L/S deseada.

Se hizo reaccionar con ayuda de un pistilo de agata durante el tiempo
especificado.

La pasta formada por la reaccion se deposité en los moldes donde se dej6
reposar (precurar) durante 1 dia a temperatura ambiente.

Se curé en una estufa a la temperatura y humedad requeridas durante 3 dias.

A los GPs formado se les realiz6 pruebas de deteccidn de grietas, resistencia
al tacto y de ruptura manual.
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El procedimiento grafico para la sintesis de los GPs de PP, EAH:PP y MK se observan

en las figuras 8, 9 y 10, respectivamente.

NaOH: 2 M,
4My6M
Depositar ; N
en mortero % _ O
T de agata — (- L]
Pesar 1g de perlita Adicionar disolucién Reaccionar
de NaOH hasta tener durante: 5.

relacion L/S de: 1.4, 7 y 10 min
1.5y 1.6 mL/g )

Depositar la
pasta en moldes

Precurar a temperatura
ambiente durante 1 dia

&
«

1ra fase: moldes
circulares sellados

‘ Realizar pruebas ...
~ de deteccion de
- grietas y de RRIVL -

Los GPs que
cumplan con la
calidad necesaria
pasaran a la 2da
fase: pruebas de
RC

Curar a temperatura de: 60,
80 y 100 °C durante 3 dias.
Humedad ambiente.

Figura 8. Procedimiento experimental para la sintesis de los GPs de PP
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Reaccionar
durante 7
min

Depositar
en mortero

de agata _
Pesar 0.2g de perlita y Adicionar disolucién
1.8g de escoria de alto de NaOH hasta tener
horno relacién L/S de: 0.5, Depositar
0.6y 0.7 mL/g la pasta
en
Controlar la A moldes
humedad Precurar a temperatura
relativa a ambiente durante 1 dia |
valores del: «
20%80‘::?% y 1ra fase: moldes circulares
2 sellados al: 100%, 50% y 0%
Los GPs que

durante 3 dias

cumplan con la
calidad necesaria
Realizar pruebas pasaran a la 2da
de deteccién de fase: pruebas de
grietas y de RRM RC

Figura 9. Procedimiento experimental para la sintesis de los GPs de EAH:PP
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NaOH: 10 M,
12Mo14 M

-

Depositar Na°28i03: (:J%, N\
en mortero 30% o 50% 4
E de agata

Pesar 3g de metacaolin Adicionar disolucién de

Reaccionar
NaOH y Na2SiOs3 durante 7
hasta tener una min

relaciéon L/S: 0.65 mL/g

Depositar la
pasta en moldes

Precurar a temperatura
ambiente durante 1 dia

Los GPs que
cumplan con la
calidad necesaria
Realizar pruebas pasaran a la 2da
de deteccionde = A atf fase: pruebas de

grietas y de RRM RC

Curar en estufa a 70°C
durante 3 dias

Figura 10. Procedimiento experimental para la sintesis de los GPs de MK

El proceso se realizé para los 9 experimentos de los tres disefios de Taguchi, cada

uno por triplicado.

4.6.1. Primera fase: pruebas de consolidacion y ruptura manual

4.6.1.1. GPs de perlita (PP)

A cada GP se le calificaron tres aspectos de su calidad de consolidacién: 1) superficie
libre de grietas, 2) resistencia al tacto (que el GP fuera lo suficientemente sélido para
tocarlo sin perder su forma) y 3) resistencia a la ruptura manual, RRM, (la resistencia

que presenta el GP a fracturarse al aplicar fuerza con las manos).
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A los tres aspectos se le asign6é de manera cualitativa una puntuacion de 1 a 4 donde:

¢ es muy malo
¢¢ esmalo

444 esbueno
4444 es muy bueno.

Los resultados del primer disefio de experimentos para geopolimeros de perlita son

visibles en la tabla 2.1.

Tabla 2.1. Resultados Taguchi L9(3%); GPs de perlita pura (PP)

Factores variables
e .
= . < . Calidad de Ptos I
g S o » 2 iempo . y magen
5 g § |Relacion | § 1 de consolidacion totales
=1 o S € 0O
3 o O L/s o 8 L
w £ o © Z | reaccién
o O S
= O
Libre de grietas: ¢+
E. 60 °C 1.4 2M 5 min Resistencia al tacto: +¢ 5
—
'_
Resistencia a la RM: ¢
Libre de grietas: ¢+
& 60 °C 15 4 M 7 min Resistencia al tacto: ¢¢ 5
= o
Resistencia a la RM: ¢
Libre de grietas: ¢+
BI_O 60 °C 1.6 6 M | 10 min | Resistencia al tacto: ¢+¢¢ 7
—
|_
Resistencia a la RM: ¢¢
Libre de grietas: ¢ )l
— VV
a 80°C| 14 4M | 10 min | Resistencia al tacto: +4¢ 6 ]
— VY
= i
Resistencia a la RM: ¢ J”
Libre de grietas: ¢¢¢¢
3
E. 80 °C 15 6M 5 min | Resistencia al tacto: ¢+¢¢¢ 12 o~
'_
Resistencia a la RM: ¢¢¢¢ .
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Libre de grietas: ¢¢
g 80 °C 1.6 2M 7 min Resistencia al tacto: ¢¢¢ 8
—
|_

Resistencia a la RM: +¢¢

Libre de grietas: ¢¢
- 100 _
o 1.4 6 M 7 min Resistencia al tacto: ¢4 5
= °C

Resistencia a la RM: ¢

Libre de grietas: ¢¢
© 100 _
a 1.5 2M | 10 min | Resistencia al tacto: ¢++¢ 8
= °C

Resistencia a la RM: +¢¢

Libre de grietas: ¢
o 100 _
a 1.6 4 M 5 min Resistencia al tacto: +¢ 4
= °C

Resistencia a la RM: ¢

El nimero total de puntos se registrd6 en el Taguchi generado en Minitab en una
columna titulada: puntos totales. Minitab 18 tiene la opcién de analizar el Taguchi
siguiendo la ruta: Estadisticas > DOE > Taguchi > Analizar disefio de Taguchi... (figura

11).

{[A Minitab - Minitab.MPJ
|| Archivo Editar Datos Cn Estadisticas Grifica Editor Herramientas Ventana Ayuda Asistente

| ..] 2 | Estadisticas basicas Ml X Q ToO\N ¢ 1M » x|g==2 4 T
R 16 » == T —— B
e [ceeerm OBO=0G
- - | » 2 N |
| 5| % . | o Y 5 [
— - Cribado 4 —
ik i s Grficas de control > Factorial »
&) < | Herramientas de calidad 4 Superficie de respuesta plCo G P ce 1 ) Clo e
,Te'“pera“"a de ‘“'adoA Confiabilidad/supervivencia 4 Mezcla > | | | |
1] 60 Andlisis multivariado >m O Crear disefio de Taguchi...
2 60 . i N e | = e g :
| = Series de tiempo |3, Modificar disefio... ‘ [ Definir disefio de Taguchi personalizado...
3 | Tablas 4| - <
- . ) Mestr dsefo..
4 | No paramétricos »
5 | 80 Pruebas de equivalencia N 5 12 LY Predecir resuln‘ Analizar disefio de Taguchi
6 . 80 Potencia y tamaiio de la muestra » 7 - Ajustar un modelo a un disefio de Taguchi.
7 100 & 1 y 5
8 100 15 2 10 8
9 100 1.6 - 5 -

Figura 11. Ruta para analizar disefo de Taguchi

Al dar clic en “Analizar disefio de Taguchi...” se abre un menu donde se configuro el
andlisis para generar una gréafica que muestre los efectos de los factores en la calidad
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de la consolidacion de los GPs, representada como los puntos totales. En el menu se

Analizar disefio de Taguchi: Gréficas
ar gréficas de efectos principales e interacdones en & modelo para

sigue la ruta de la figura 12.

s | a | c o | cwo cn c | 3 c14
Analizar disefio de Taguchi
C1 Temperatura de curado
Los datos de respuesta estén en: c2 1| B IV Relacones de sefial a rudo
B 7os orwes BT Medas
I Desviadones estandar
Gréficas de interacddn
(¢ Mostrar matriz de grafica de nteracadn
Utiice todos los factores que interactiian como filas y columnas de la matriz o

Espedfique los factores para las fias:
Espedifique los factores para las columnas: |
" Mostrar cada interaccidn en una gréfica separada

B oo | msss. |
Opoones... I Almacenamiento. ..

Figura 12. Configuracion del analisis del DDE Taguchi

uR&Sw“| Cancelar

La grafica generada donde se muestran los efectos que tiene cada factor variable

sobre el factor respuesta se observan en la figura 13.

Concentracion de NaOH

Efecto de los factores en la consolidacion de los GPs de PP
Tiempo de Rxn

Relacién L/S

Temperatura de curado |

9 *
/\
I
)
[
[
/ [ 4
x/ \ '\
{ \ [\
8 / \ /X »
{ \ { \ /
f \ / \ /
) / | / /
') / \ / /
— | \
i’ / \ / \ ° /
o f / /
- | { 4 /
8 7 / \ / \\ \ / i
E | / / :
S / \\ / ® / N
o ‘ / | \
\ / [
/ \\ / \ /
{ \ / /
6 / \ / \ /
/ \ / /
/ \‘ /’ ',
) @ / i
/ /
° \
\(
\/
®
1.6 2 4 6 5
[mol/L]

1.5

5
1.4
[mL/g]

60 80 100
ra

7 10

[min]

Figura 13. Grafica de efectos de los factores sobre la consolidacidn de los GPs de PP
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Las condiciones Optimas de sintesis para los GPs de PP fueron:

- Temperatura de curado: 80°C,
- Relacion L/S: 1.5,
- Concentracion de NaOH: 6M,

- Tiempo de reaccion: ver punto 4 lineas abajo.

1. Temperaturas de curado mayores a 80°C provocan una rapida evaporacion del
medio acuoso de la pasta geopolimérica con generacion de grietas y rupturas
durante su fraguado, mientras que temperaturas menores no permiten el secado

en el periodo de 3 dias.

2. Aligual que la temperatura, los efectos de la relacion L/S presentan un pico, el valor
de 1.5 es el que genera geopolimeros mejor consolidados, asociando valores
mayores a un exceso de saturacién del medio acuoso y valores menores a una

carencia generando grietas y rupturas durante el fraguado.

3. Los GPs mejor consolidados fueron los activados con concentraciones de NaOH
6M.

4. Para el tiempo de reaccién no hubo diferencias notables sobre sus efectos para los

tiempos de 5, 7y 10 min.

Los GPs para ser candidatos para la 2da fase (pruebas de RC), deben estar libres de
grietas, teniendo minimo tres puntos en dicho aspecto. Los otros dos aspectos se
califican para tener una tendencia cualitativa de como afectan los niveles de los

factores variables a la resistencia general de los GPs.

De los nueve experimentos, solo el T1-P5 fue candidato para realizar pruebas de RC.
El T1-P5 estéa indicado en la tabla 2.1 en color amarillo.

4.6.1.2. GPs combinados de EAH:PP

Los GPs combinados de EAH:PP se evaluaron con los mismos lineamientos que los
GPs de PP. En la tabla 3.1 se ven los valores de los factores variables, los resultados

de consolidacion y la imagen del GP correspondiente a cada experimento.
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Tabla 3.1. Resultados Taguchi L9(3%); GPs EAH:PP (90%EAH & 10%PP)

Experimento

Factores variables

Porcentaje
de
humedad

Relacion
L/S

Sellado
del
molde

Calidad de

consolidacioén

Ptos.

totales

Imagen

T2-EP1

20%

0.5

100%

Libre de grietas: ¢¢¢
Resistencia al tacto: ¢¢¢¢

Resistencia a la RM: ¢¢¢

10

T2-EP2

20%

0.6

50%

Libre de grietas: ¢¢¢
Resistencia al tacto: ¢+¢

Resistencia a la RM: ¢¢

T2-EP3

20%

0.7

0%

Libre de grietas: ¢+¢
Resistencia al tacto: ¢+

Resistencia a la RM: ¢¢¢

T2-EP4

40%

0.5

50%

Libre de grietas: ¢¢¢
Resistencia al tacto: ¢+

Resistencia a la RM: ¢¢¢¢

10

T2-EP5

40%

0.6

0%

Libre de grietas: ¢
Resistencia al tacto: ¢+

Resistencia a la RM: ¢¢

T2-EP6

40%

0.7

100%

Libre de grietas: ¢¢¢¢
Resistencia al tacto: ¢¢¢¢

Resistencia a la RM: ¢¢¢¢

12

T2-EP7

60%

0.5

0%

Libre de grietas: +¢
Resistencia al tacto: ¢¢

Resistencia a la RM: +¢
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Libre de grietas: ¢¢¢¢

60% 0.6 100% | Resistencia al tacto: +¢¢¢ 12

T2-EP8

Resistencia a la RM: ¢¢¢¢

Libre de grietas: ¢¢¢¢

60% 0.7 50% Resistencia al tacto: ¢¢¢ 10

T2-EP9

Resistencia a la RM: ¢¢¢

Al igual que para los GPs anteriores, el numero total de puntos se registré en Minitab

y siguiendo los pasos de las figuras 11 y 12 se gener6 una grafica de los efectos que

tiene cada factor variable sobre la consolidaciéon de los GPs. Dichos efectos se

observan en la figura 14.

Efecto de los factores en la consolidacion de los GPs de EAH:PP

% Humedad durante el curado Relacion L/S % Sellado del molde
®
1 3
» !
10 g
wv
v
©
g
e *
(%]
S 9 ®
c
& o .
8
\
7 »
20% 40% 60% 0.5 0.6 0.7 100% 50% 0%

[mL/g]

Figura 14. Grafica de efectos de los factores sobre la consolidacion de los GPs de EAH:PP

Las condiciones Optimas de sintesis para los GPs de EAH:PP fueron:
- Porcentaje de humedad durante el curado: ver punto 3 lineas abajo,
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Relaciéon L/S: 0.7,
Porcentaje de sellado del molde durante el curado: 100%.

1. Elfactor de sellado durante el periodo de curado es el que més afecta la calificacion

de los geopolimeros.

2. Una alta relacion L/S ayudd a que no se generaran grietas y rupturas por la total

evaporacion del medio acuoso de las pastas geopoliméricas durante el curado.

3. El porcentaje de humedad durante el curado no tuvo efectos significativos, por lo

que en la 2da fase (pruebas de RC), no se tomé en cuenta.

Dos experimentos no cumplieron los requerimientos necesarios para pasar a la 2da

fase, el T2-EP5 Y T2-EP7, al presentar una gran cantidad de grietas. Se optd por solo

elegir tres para pasar a la 2da fase, siendo los mejor puntuados y dando prioridad a

los que tenian el nivel 6ptimo de sellado del molde (100%), al ser el factor mas

determinante para la calidad de consolidacién de los GPs.

Los experimentos T2-EP1, T2-EP6 y T2-EP8 se consideraron como los mejores

candidatos para realizar las pruebas de RC. Estan indicados en color amarillo en la

tabla 3.1.

4.6.1.3. GPs de metacaolin (MK)
Los resultados de la experimentacion se muestran en la tabla 4.1.

Tabla 4.1 Resultados Taguchi L9(3%); geopolimeros de MK

Imagen

Factores variables
o
C . .
=] oncentracion . ..
5 Na,SiOsen la consolidacion totales
Q— NaOH ) N
] disolucién

Libre de grietas: ¢¢¢¢

= 10 M 0% Resistencia al tacto: ¢4 8
fap)
= Resistencia a la RM: ¢¢
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T3-M2

10M

30%

Libre de grietas: ¢¢¢¢
Resistencia al tacto: ¢+

Resistencia a la RM: ¢¢¢

10

T3-M3

10M

50%

Libre de grietas: ¢¢¢¢

Resistencia al tacto:
PYXXs

Resistencia a la RM:
PYXYS

12

T3-M4

12 M

0%

Libre de grietas: ¢¢¢¢
Resistencia al tacto: ¢¢

Resistencia a la RM: ¢

T3-M5

12 M

30%

Libre de grietas: ¢¢¢¢
Resistencia al tacto: ¢¢¢

Resistencia a la RM: ¢¢¢

10

T3-M6

12 M

50%

Libre de grietas: ¢¢4¢

Resistencia al tacto:
PYXXS

Resistencia a la RM:
12224

12

T3-M7

14 M

0%

Libre de grietas: ¢¢¢
Resistencia al tacto: ¢+

Resistencia a la RM: ¢

T3-M8

14 M

30%

Libre de grietas: ¢¢¢
Resistencia al tacto: ¢+

Resistencia a la RM: ¢
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T3-M9

14 M

50%

Libre de grietas: ¢¢¢
Resistencia al tacto: ¢4 7

Resistencia a la RM: ¢¢

El efecto de los factores variables en la consolidacién de los GPs se aprecia en la

grafica generada por Minitab, figura 15.

10.5

10.0

9.5

9.0

8.5

Puntos totales

8.0

7.5

7.0

Efecto de los factores en la consolidacion de los GPs de MK

10

Concentracion NaOH

12 14
[mol/L]

% de Na2SiO3

0% 30% 50%

Figura 15. Gréfica de efectos de los factores sobre la consolidacion de los GPs de MK

Las condiciones Optimas de sintesis para los GPs de MK fueron:

- Concentracion de NaOH: 10 M,

- Porcentaje de Na2SiO3: 50%.

1. Una concentracion de NaOH superior a 12 M, en este caso 14 M, afecta

negativamente la RC, disminuyéndola.
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2. El porcentaje de NazSiOs en la disolucion activadora fue el factor con mayor efecto
sobre la RC de los GPs; aquellos que fueron sintetizados sin la disolucion de

NazSiOs tuvieron una resistencia a la ruptura manual mucho menor.

El metacaolin es un material que produce GPs con una cohesion alta, provocando que
se adhieran al molde donde se curan, dificultando su desmolde. El experimento T3-M8
se rompio durante el desmoldado, sin embargo, éste y todos los demas experimentos

se consolidaron sin presentar grietas importantes en su superficie.

Se determin6 que todos los experimentos del DDE Taguchi L9(3?) son candidatos para

realizar las pruebas de resistencia a la compresion (RC).

4.6.2. Segunda fase: pruebas de resistencia a la compresion

Para los ensayos de resistencia a la compresion la pasta geopolimérica se deposito,
precurd y curé en moldes cilindricos de 25 x 12 mm, cumpliendo con el requisito de la
norma ASTM C39, donde los cilindros deben tener el doble de altura que el diametro

de su base.

Figura 16. Probetas de GPs de EAH:PP Figura 17. Probetas de GPs de MK

En los moldes donde se deposité la pasta geopolimérica de los GP de MK se cubrié6 la
superficie con gel de silicon a modo de lubricante para evitar la adherencia de la pasta

al molde, facilitando su desmoldado.

4.6.2.1. GPs de perlita (PP)

La prueba de resistencia a la compresion del inico GP de PP que pasoé a la 22 fase (el
experimento T1-P5, en los experimentos de consolidacion), se realiz0 a las
condiciones de 10 minutos de reaccién, el precurado a temperatura ambiente durante
un dia, para un tratamiento posterior de curado a 80°C, durante 3 dias. El resultado de

la prueba esta en la tabla 6.1.
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Tabla 6.1. Resultado prueba de resistencia a la compresion del GP de PP

Imagen del GP

RC
(MPa)

Expt. Sustancia Condiciones

1ra Precursor ) particulares de
Activadora : .

fase sintesis

o Relacion Si/Al: 4.9

o PP NaOH 6M

= Relacion L/S: 1.5

2.2

La dltima columna de las tablas de las pruebas muestra los resultados de la RC.

4.6.2.2. GPs de EAH:PP

Los experimentos de sintesis de GPs de EAH:PP se realizaron durante una reaccion

de 10 minutos, precurado de un dia a temperatura ambiente, para un posterior curado

a 70°C durante 3 dias, ambos procesos en moldes 100% sellados.

Tabla 6.2. Resultados pruebas de resistencia a la compresion de los GPs EAH:PP

Expt. Condiciones

Sustancia RC
1ra Precursor _ particulares de Imagen del GP

Activadora _ (MPa)
fase sintesis
— EAH:PP Relaciéon Si/Al: 3.2
Q. NaOH 6M 14.6
é 9:1 Relaciéon L/S: 0.5

Relaciéon Si/Al: 3.2

© EAH:PP
Q. NaOH 6M | Relacién L/S: 0.6 7.1
EI 9:1
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EAH:PP Relacién Si/Al: 3.2
NaOH 6M
9:1 Relacién L/S: 0.7

7.2

T2-EP8

La relacion Si/Al es la relacion molar mas importante en la resistencia de los GPs, ya
que de ella depende la estructura basica que tendran. Dicha relacion depende de la

composicién elemental que tiene cada material precursor.

La relacién L/S 6ptima que maximiza la RC de los GPs depende del material precursor
utilizado. La perlita es un material muy absorbente que necesita de cantidades altas
de sustancia alcalina para comenzar la geopolimerizacién, mientras que la escoria y el

metacaolin requieren de una relacion menor.

4.6.2.3. GPs de metacaolin (MK)

Estos GPs se sintetizaron al reaccionar MK con NaOH a diferentes concentraciones y
Na2SiOs en diferentes porcentajes hasta tener una relacion L/S de 0.65, durante 10
min. Se realizé un precurado a temperatura ambiente durante un dia y posteriormente

un curado a 70°C durante 3 dias, en moldes sellados al 100%. Ver tabla 6.2.

Tabla 6.2. Resultados pruebas de resistencia a la compresion de los GPs de MK

Expt.
P Sustancia Condiciones Imagen del RC
1ra Precursor _ _ ) _
. Activadora | particulares de sintesis GP (MPa)
ase
i .z .
= MK NaOH 10 M | Relacion Si/Al: 2.1 1.9
™
|_
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NaOH 10 M

S MK y Relaci6n Si/Al: 2.2 125
o 30%
NazSiOs
NaOH 10 M
S MK y Relacién Si/Al: 2.3 17.0
i 50%
NazSiOs
<
= MK NaOH 12 M | Relacion Si/Al: 2.1 2.0
>
NaOH 12 M
> MK y Relacién Si/Al: 2.2 17.3
i 30%
NazSiOs
NaOH 12 M
= MK y Relacion Si/Al: 2.3 145
o 50%
NazSiOs
N~
= MK NaOH 14 M | Relacion Si/Al: 2.1 2.1
&
© NaOH 14 M | pelacion SiAl: 2.2
> MK y 5.1
o 30%
Naz2SiOs
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NaOH 14 M

S MK y Relacion Si/Al: 2.3 3.8
i 50%
NazSiOs

Las concentraciones 6ptimas que maximizan la RC dependen de la fuente de
aluminosilicatos utilizada en la sintesis de los GPs. La investigacion previa realizada a
la experimentacion nos dio valores <10 M para GPs de PP y EAH; y 210 para GPs de
MK. La experimentacién de la lra fase identific6 como la concentracion de NaOH
Optima de 6M para GPs de PP (figura 13) y de 10M para GPs de MK (figura 15). En
contraste la 2da fase indicé que el GP de MK con la RC méxima (T3-M5) fue sintetizado
con NaOH 12 M.

Los efectos positivos de la adicion de Na2SiOs en la sustancia activadora en la RC de
los GPs se estudiaron en otros trabajos bibliograficos. Para ver su efecto en la RC en
los experimentos de GPs de MK se disefiaron niveles con 0%, 30% y 50% de Na2SiO3
en la disolucion activadora. Los GPs de MK sintetizados sin Na2SiOs alcanzaron RC
maximas de 2.14 MPa; en contraste los GPs sintetizados con 30% y 50% de Na2SiOs3

tuvieron una RC arriba de 3 MPa.
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4.6.3. Resultados

4.6.3.1. Resultados de la 12 fase (experimentacion).

1. En cada una de las 3 experimentaciones se muestran los resultados y la definicion

de los experimentos aptos para pasar a las pruebas de resistencia a la compresion.

2. También se observan los niveles 6ptimos de los factores variables que mejoran la

calidad de los geopolimeros.

4.6.3.2. Resultados de la 22 fase (pruebas de la resistencia a la compresion).

1. Los geopolimeros sintetizados tienen aplicaciones viables en la industria de la
construccion para su aplicacion en concreto ligero no estructural y concreto estructural
(ASTM C331) asi como en morteros de tipo N, Sy M (ASTM C91).

2. El GP de PP, T1-P5 tiene un valor de resistencia a la compresién que corresponde

al concreto ligero (20.3 a <3.4 MPa).

3. Los GPs de EAH:PP T2-EP6 y T2-EP8 tienen valores de resistencia a la compresion
gue corresponden a morteros de tipo N (23.4 a <9.0 MPa) y el T2-EP1 de mortero de
tipo M (212.4 a <17), ASTM C91.

4. Los GPs de metacaolin T3-M1, T3-M4 y T3-M7 tienen valores de resistencia a la
compresion que corresponden a concreto ligero (20.3 a <3.4). Los GPs T3-M8 y T3-
M9 corresponde a morteros tipo N (23.4 a <9.0 MPa); los GPs T3-M2 y T3-M6 tienen
valores de RC que corresponden a morteros de tipo M (212.4 a <17). Mientras que los
GPs T3-M3 y T3-M5 tienen valores de RC que corresponden a concreto estructural
(217 MPa).

Ver tabla en la secciéon 5.1.2
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5. Conclusiones y recomendaciones

5.1. Conclusiones con respecto a los objetivos.

Se logré cumplir con el 100% de los objetivos planteados.

5.1.1. Aplicar el método Taguchi en el DDE para la mejora de la calidad de los

GPs.

El DDE Taguchi se utilizé como una técnica estadistica que nos sirvié para identificar

los valores optimos de los factores para incrementar la RC de los GPs sintetizados. Se

encontraron las condiciones de sintesis adecuadas para que los GPs sean de la

calidad requerida para cumplir con los requisitos de las normas ASTM C331 y ASTM

Col.

5.1.2. Sintetizar GPs de calidad, con una RC que cumpla con los requisitos de
las normas ASTM C331 y ASTM C91.

Especs (MPa) Especs Especs Especs Especs
Concreto (MPa) (MPa) (MPa) (MPa)
ligero no Mortero de Mortero de Mortero de Concreto
RC f ; ;
DDE (MPa) estructural mamposteria | mamposteria | mamposteria | estructural
tipo N tipo S tipo M
ASTM C331 ASTM C91 ASTM C91 ASTM C91 ASTM C331
20.3a<3.4 23.4a<9.0 29.0a<12.4 212.4a <17.0 217.0
T1-P5 2.2 v
T2-EP1 | 14.6 v
T2-EP6 | 7.1 v
T2-EP8 | 7.2 v
T3-M1 1.9 v
T3-M2 | 12.5 v
T3-M3 | 17.0 v
T3-M4 2.0 v
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T3-M5 | 17.3 v
T3-M6 | 14.5 v

T3-M7 21 v

T3-M8 | 5.1 v

T3-M9 3.8 v

5.2. Conclusiones con respecto a las herramientas utilizadas.

1. El analisis del DDE taguchi nos permitié conocer los factores que estadisticamente
tienen mayor influencia en la resistencia a la compresion de los geopolimeros
sintetizados: relacion L/S, sellado del molde durante el curado, concentracion y

sustancia activadora.

2. En este trabajo se plante¢ la utilidad de las técnicas estadisticas en un sistema de

gestion de la calidad para apoyar el cumplimiento de requisitos.

3. Se demostré la utilidad del disefio de experimentos en la mejora de la calidad de un
producto maximizando una caracteristica, la resistencia a la compresion (teniendo

valores similares o superiores a las del cemento Portland).

5.3. Conclusiones generales.

1. Los niveles de la relacion L/S que optimizan la resistencia a la compresion dependen
del tipo de precursor de aluminosilicatos empleado en la sintesis de los GPs, teniendo
en comun que todos tienen un valor 6ptimo, donde valores superiores se asocian a un
exceso de saturacion del medio acuoso y valores menores a una carencia, generando

grietas y rupturas durante el fraguado.

2. El proceso de elaboracion de los GPs tiene (1) un impacto ambiental menor al cP
(no hay emisiones de CO2 en su sintesis), (2) un coste energético menor en la
obtencion de su materia prima y (3) la ventaja del uso de desechos industriales como

la escoria de alto horno.
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5.4. Recomendaciones.

1. Usar técnicas estadisticas para analizar e interpretar datos e informacion, como una

forma de tomar decisiones basadas en evidencias.

2. Usar el disefio de experimentos para planificar, ejecutar y analizar experimentos

optimizando los recursos disponibles.

3. Usar la disciplina para cumplir con los tiempos, recursos y objetivos previamente

planteados.

4. Trabajar en equipo como una forma de alcanzar metas comunes, mejorar la calidad
del trabajo, facilitar actividades y fomentar el aprendizaje y retroalimentacion entre

colaboradores.

5. Aprender a utilizar paquetes y programas que faciliten la aplicaciéon de técnicas
estadisticas. Tener conocimientos béasicos en estadistica, saber qué y como medir los

datos requeridos, asi como interpretar la informacién de manera adecuada.
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6. Glosario

Arreglo ortogonal: arreglo que prueba diferentes combinaciones de ingredientes de
forma sistemética para identificar cuales tienen el mayor impacto en el sabor final. Un
arreglo ortogonal significa que el disefio esta balanceado, de manera que los niveles
de los factores se ponderan equitativamente. Debido a eso, cada factor se puede
evaluar sin considerar todos los demas factores, de manera que el efecto de un factor

no afecta la estimacion de otro factor.

Caolin: mineral de arcilla con composicion Al,Si,Os(OH),. Al calcinarlo a temperaturas

superiores de los 600 °C se obtiene el metacaolin.

Cemento: polvo fino y suave que se utiliza como conglomerante debido a que se
endurece después de estar en contacto con el agua. Se produce a partir de una mezcla
de caliza y arcilla, calcinadas y posteriormente molidas.

Clinker: producto granulado que se obtiene de la calcinacién de caliza y arcilla, y que
se utiliza para fabricar cemento. Compone aproximadamente el 90% del cemento

Portland.

Concreto: también conocido como hormigén, es un material de construccion

compuesto por una mezcla de cemento, agua, aditivos, arena y grava.
cP: cemento Portland

Curado: proceso fundamental en la construccion que consiste en mantener la
humedad del concreto durante un periodo determinado después de su vaciado. Esta
accion permite que el cemento continde hidratdndose y desarrollando la resistencia y

durabilidad necesarias para cumplir con su funcién estructural.
EAH: escoria de alto horno

Factores control: son aquellas variables que el investigador manipula de manera

intencional para observar su efecto sobre una variable de respuesta.

Factores fijos: son los factores cuyo valor es constante durante el DDE
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Factores variables: son los factores cuyo valor cambia en niveles establecidos en el
DDE

Fraguado: proceso mediante el cual la mezcla de concreto, que inicialmente es liquida

y maleable, se transforma en un material sélido y resistente.

Ganga: en mineria, materia que acompafa a los minerales y que se separa de ellos

como inutil.
GP: Geopolimero
MK: Metacaolin

Mortero: mezcla de cemento, agua y arena. A diferencia del concreto, no contiene

grava

Niveles: en los disefios de Taguchi, los niveles representan los diferentes valores o
estados que puede tomar un factor para observar su efecto en la respuesta final de un

proceso o producto.
PP: Perlita

Precurado: técnica que consiste en aplicar tratamientos especiales al concreto recién

vaciado, antes de que inicie el curado convencional.
RRM: Resistencia a la ruptura manual
RNX: Reaccion

Sialatos: silicato-oxo-aluminatos, que son polimeros inorganicos derivados de

aluminosilicatos.
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