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Resumen

Los geopolimeros se obtienen a partir de la activacion alcalina de minerales
naturales, desechos o subproductos industriales para generar un producto

[ (. . . . Descriptores:
con caracteristicas ceramicas que presentan ventajas a nivel ambiental y con

propiedades similares y en algunos casos superiores frente a materiales tra- * geopolimeros

dicionales. El presente estudio evalta el efecto de la exposicion a 600° y e metacaolin

1200°C de sistemas geopoliméricos basados en metacaolin (MK) con la utili- * elevadas temperaturas
zacion de activadores basados en KOH. Se evalu la utilizacién de una ceni- e ceniza de cascarilla de arroz
za de cascarilla de arroz (RHA) y un humo de silice comercial (SF) como e humo de silice

fuentes alternativas de silice para la preparacion del activador alcalino. La
exposicion a las temperaturas elevadas conduce a la deshidratacion de los
productos formados durante la activacién del MK y cambios estructurales
asociados a la transformacion del gel geopolimérico a estructuras cristalinas
tipo leucita (KAISi,O,) y kalsilita (KAISiO,), lo cual promueve la densifica-
cion y reduccion de la porosidad del material. La presencia de particulas de
MK sin reaccionar en los materiales geopoliméricos condujo a la formacién
de mullita (2AL0; - Si0,), después del tratamiento a 1200°C.
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Abstract

Ceramic materials more environment friendly and with similar or even better perfor-

mance than traditional ones can be produced by alkali activation of natural minerals,

wastes or industrial by-products. The present study assesses the effect of exposure at Keywords:

600° and 1200°C of a MK-based geopolymers. Rice husk ash (RHA) and silica fume « geopolymer

were modified chemically in order to obtain an alternative alkali activator. Exposure « high temperatures
to elevated temperatures leads to dehydration of the reaction products and struc- o metakaolin

tural reorganization associated with the crystallization of the gel to leucite (KAI- o mige huslk adlh
51,0,) and kalsilite (KAISiO,). The structural changes associated with the thermal o slfica e

treatment also promote a densification and reduction of porosity. The unreacted MK
particles embedded into the geopolymeric gel lead to the formation of mullite

(2A1,0,- SiO,) after the thermal treatment at 1200°C.

Introduccion

Los geopolimeros se obtienen a partir de la mezcla en
Optimas proporciones de un mineral basado en SiO, y
Al,O, (precursor) con un agente quimico (activador
alcalino), el cual promueve una serie de reacciones
que conducen a la formacion de un producto con ca-
racteristicas cementantes. Uno de los precursores am-
pliamente utilizados en este tipo de tecnologia son las
arcillas caoliniticas tratadas térmicamente, las cuales
presentan una elevada reactividad como consecuencia
de su naturaleza vitrea (Davidovits, 1991; Duxson et
al., 2006a; Komnitsas y Zaharaki, 2007). Los activado-
res son por lo general soluciones altamente alcalinas,
constituidas por NaOH o KOH donde el tipo de ion
alcalino tiene un efecto sobre las caracteristicas y pro-
piedades finales del producto obtenido (Haha y Saout,
2011; Duxson et al., 2005). E1 NaOH es el mas utilizado
como activador debido a que es el hidroxido alcalino
con mayor disponibilidad comercial y uno de los mas
econdmicos. No obstante, la utilizacién de K* como
i6n alcalino ha tenido cierto interés debido a que el
tamafio del cation podria contribuir a la mayor disolu-
cién del precursor y con ello a un mejoramiento en las
propiedades reoldgicas de la mezcla en estado fresco
(Provis, 2009), la obtencién de un elevado desempefio
mecénico (Phair y Deventer, 2001), asi como una ma-
yor estabilidad térmica con temperaturas de fusién
hasta de 1400°C (Barbosa y McKenzie, 2003). El K
puede conducir a un mayor grado de condensacién
comparado con el Na" cuando se suministra en las
mismas condiciones (Duxson et al., 2005; Phair y De-
venter, 2001). Sin embargo, en la literatura existe cierta
controversia en relacién con qué tipo de ién alcalino
exhibe el mejor desempefio para la obtencién de mate-
riales con resistencias mecanicas mas elevadas (Dux-
son et al., 2006a; Khale y Chaudhary, 2007).

El producto final obtenido después de la activacion
es un gel de aluminosilicato alcalino (N-A-S-H) con es-
tructuras tipo Q*(mAl), conm =1, 2 0 3. Como producto
secundario se ha identificado la presencia de diferentes
estructuras de naturaleza zeolitica de bajo orden estruc-
tural (De Silva y Sagoe, 2009; Belefia et al., 2004; Juenger
et al., 2011). El grado de cristalinidad y tipo de estructu-
ra zeolitica depende del tipo de activacion (concentra-
cion, naturaleza y tipo del activador alcalino), tipo de
precursor y las condiciones de curado (tiempo y tempe-
ratura) (De Silva y Sagoe, 2009; De Silva et al., 2007;
Grutzeck y Dicola, 2004).

La incorporacion de silicatos solubles en el activa-
dor alcalino, mediante la utilizacién de soluciones de
silicato de sodio (Na,SiO;nH,O) o silicato de potasio
(K,Si0, - nH,0O) contribuyen significativamente con la
cinética de las reacciones durante la activacion, el des-
empefio mecanico a tempranas edades y sobre las ca-
racteristicas estructurales (Komnitsas y Zaharaki, 2007).
No obstante, se han empleado fuentes alternativas de
silice, provenientes de desechos y/o subproductos in-
dustriales, tales como cenizas de cascarilla de arroz
(Gluth et al, 2012; Songprriyakij et al., 2010; Detphan y
Chindaprasirt, 2009), humo de silice (Bernal ef al., 2012;
Zivica, 2006; Rousekova et al., 1997; Bernal et al., 2011a) y
micro silice (Autef ef al., 2012; Pimraksa, 2011) las cuales
se modifican quimicamente con soluciones de hidroxido
para obtener activadores alcalinos con la presencia de
Si0, disuelta. La produccién de activadores alcalinos con
la presencia de estas fuentes de SiO,, ademas de otorgar-
les un valor agregado a estos subproductos, permite ob-
tener materiales con desempefios mecanicos similares a
los geopolimeros producidos con soluciones de silicatos
solubles comerciales (Na,SiO, ' nH,O o K,SiO, - nH,0)
(Bernal et al., 2012; Zivica, 2006; Rousekova et al., 1997;
Bernal et al.,, 2011a; Autef et al., 2012; Pimraksa, 2011;
Fawer et al., 1999; Deabriges, 1982; Bernal et al., 2011b;
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Davidovits, 2002), contribuyendo a la mayor sostenibi-
lidad ambiental de los geopolimeros, debido a que las
soluciones tradicionales de silicatos solubles involu-
cran en su produccion una elevada demanda energética
(temperaturas cercanas a los 1400°C ) y la emision de
gases invernadero (Fawer et al., 1999; Deabriges, 1982).
Bernal et al. (2012) evalu6 la utilizacién de ceniza de
cascarilla de arroz (RHA) como fuente adicional de sili-
catos solubles en sistemas geopoliméricos basados en
MK y reportd un desempefio mecanico ligeramente in-
ferior frente a los materiales producidos con silicatos de
sodio comercial; esto se atribuye a una menor disponi-
bilidad de Si durante la activaciéon como consecuencia
de una menor reactividad de la RHA utilizada, lo cual
influye en la cinética de formacién del gel N-A-S-H
(Bernal et al., 2012; Zivica, 2006; Rousekova et al., 1997;
Bernal ef al., 2011a; Autef et al., 2012; Pimraksa, 2011;
Fawer et al., 1999; Deabriges, 1982; Bernal et al., 2011b).

La produccién de geopolimeros involucra la utiliza-
cion de temperaturas inferiores a los 100°C (Davido-
vits, 2002), lo cual presenta una ventaja a nivel técnico y
econdmico en comparacion con las ceramicas tradicio-
nales que se utilizan actualmente en diversas aplicacio-
nes en la ingenieria. Adicionalmente, los geopolimeros
se caracterizan por exhibir una estabilidad térmica ele-
vada, pueden conservar su integridad y propiedades
mecanicas incluso a temperaturas de 800°C (Zuda et al.,
2010; Fernandez et al., 2010). Algunos autores, afirman
que la exposiciéon a temperaturas mas altas (1200°C)
conduce a un proceso de densificacion estructural y con
ello el incremento de la resistencia mecanica de hasta
en 30% (Zuda et al., 2010). Las propiedades especiales
como la no combustibilidad brindan un gran panorama
para su utilizacion potencial como materiales en aplica-
ciones de alta tecnologia (Davidovits, 2002; Zhang et
al.,2012; Pacheco et al., 2008; Kong et al., 2008).

El objetivo del presente estudio es analizar el efecto
de la exposicion a temperaturas elevadas sobre las ca-
racteristicas estructurales de materiales geopoliméricos
producidos a partir de un metacaolin (MK) activado
con una mezcla de hidroxido de potasio y fuentes alter-
nativas de silice.

Metodologia experimental

Materiales

Como precursor se empled un me-
tacaolin comercial MetaMax® (MK),

ca de 12.7 mz/kg, una distribucion de tamano de
particula comprendida entre 1 y 40 pm y un tamafio
medio de particula de 7.8 um.

Con base en su composicion quimica, la cual se lista
en la tabla 1, el metacaolin presentd una relaciéon molar
Si0,/ALO, cercana a 2. El activador alcalino se preparo
mediante la mezcla de un hidréoxido de potasio grado
analitico de Merck y la fuente de silicatos solubles.
Como fuentes de silice se emplearon una solucion de
silicato de potasio (K,O - SiO,H,0) de productos quimicos
panamericanos (PQP) constituido por 13.06% de K,O,
26.38% de SiO, y 60.56% H,O, asi como la utilizacién de
un humo de silice comercial (SF) SikaFume® de SIKA
S.A.y una ceniza de cascarilla de arroz (RHA). La RHA
se obtuvo mediante un tratamiento térmico en condi-
ciones controladas (Gutiérrez et al., 2012).

Tabla 1. Composicion quimica de los materiales

Componente
(% en peso) MK SF RHA
Sio, 51.52 87.60 92.33
AlLO, 44.53 0.38 0.18
TiO, 1.71 0.01 -
Fe,O, 0.48 0.66 0.17
Na,O 0.29 1.26 0.07
K,O 0.16 2.36 0.15
MgO 0.19 3.67 0.49
CaO 0.02 0.57 0.63
Pérdida del fuego (1000°C) 1.09 3.49 2.57

Preparacion de los especimenes

Se disefiaron sistemas geopoliméricos con relaciones
molares totales de SiO,/ALO, y K,O/SiO, de 2.5 y 0.3,
respectivamente. El activador alcalino fue preparado
mediante un ajuste en la proporciéon del hidréxido de
potasio y las fuentes de silice con el propdsito de alcan-
zar las relaciones SiO,/ALO, y K,0/SiO, requeridas (ta-
bla 2). La cantidad de SiO, adicional incorporada al
sistema se ajusté mediante la incorporaciéon del SK y la
fuente adicional de silice (SF o RHA) en proporciones
molares 1:1. Por su parte, el ajuste en el contenido de
K,O se realizé mediante la adicion de KOH, teniendo

A

A: Anatasa
Q: Cuarzo

con la presencia de pequefias trazas
de anatasa (TiO,) y cuarzo (5i0,) (fi-
gura 1), con una superficie especifi-

Figura 1. Difraccién de rayos X del metacaolin
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en cuenta lo aportado por el SK. La relacion liquido/
solido para todas las muestras fue de 0.4. Las solucio-
nes activantes se agitaron a temperatura ambiente du-
rante 24 h para asegurar la completa disolucion de las
fuentes de SiO,.

La mezcla de los componentes se llevd a cabo meca-
nicamente durante 7 minutos. Cada uno de los sistemas
geopoliméricos se curaron a 75°C durante 20 h con hu-
medad relativa de ~90%. Posteriormente, las muestras
se almacenaron en una camara hiimeda a temperatura
ambiente hasta completar una edad de curado de 28
dias.

Exposicion a altas temperaturas

Las muestras con una edad de 28 dias se secaron a 60°C
hasta lograr peso constante y se sometieron a un trata-
miento térmico de 600°C y 1200°C a una velocidad de
calentamiento de 1°C/min. Se llevo a cabo una isoterma
de 1 h y un enfriamiento natural en el interior del hor-
no. El cambio estructural de los geopolimeros por efec-
to de los tratamientos térmicos se evaluo tanto en los
sistemas sin tratamiento térmico como en los obtenidos
luego de exponerlos a dichas temperaturas utilizando
diferentes técnicas instrumentales.

Ensayos de caracterizacion estructural realizados

Los materiales producidos, asi como los expuestos a las

diferentes temperaturas se evaluaron utilizando:

— Anadlisis termogravimétrico (TGA/DTG): se empled
un termogravimetro SDTQ600 de TA Instruments a
una velocidad de calentamiento de 10°C/min con Ni-
trogeno como gas de purga y usando crisoles de alu-
mina.

— Espectroscopia de infrarrojo por transformada de
Fourier (FTIR): se empleé un espectrometro de
infrarrojo 100 de Perkin Elmer en modo transmitan-
cia con una frecuencia comprendida entre 2500 y
450 cm™. Las muestras se evaluaron con la metodolo-
gia de capsulas comprimidas de KBr.

— Difraccién de rayos X (XRD): se empled un difracto-
metro X'Pert MRD de PanAnalytical usando radia-
cion de Cu Ko, con un tamaro de paso de 0.020° en
un rango 2 entre 8 y 60°.

Tabla 2. Sistemas geopoliméricos producidos

Fuente(s) Modulo
Mezcla de SiO, Si0,/ AL,O, K,O/Si0,
MK/SK SK 25 0.3
MK/SF SK+SF 25 0.3
MK/RHA SK+RHA 2.5 0.3

— Microscopia electrénica de barrido (SEM): se empled
un microscopio electronico de barrido ambiental
Phenom 2005 de FEI con un voltaje de aceleraciéon de
5kV y en modo de bajo vacio.

Resultados y discusion

Andlisis termogravimétrico

El analisis termogravimétrico de las muestras sin trata-
miento térmico (figura 1) muestra una pérdida de ~6-
7% a temperaturas inferiores a 300°C. Las curvas DTG
revelan un tinico pico de elevada intensidad a tempera-
turas comprendidas entre 25 y 300°C. Esta pérdida se
atribuye a la evaporacion del agua libre contenida en
los poros mas grandes (< 100°C), al agua adsorbida en
los poros del gel y el agua enlazada en la estructura K-
A-S-H (Duxson et al., 2007; Peigang et al., 2010a). Las
muestras a 25°C exhiben un pico de baja intensidad y
pobremente definido, centrado a 350°C como conse-
cuencia de la deshidratacion parcial de las estructuras
zeoliticas con un bajo orden estructural (Duxson et al.,
2006b), las cuales se identificaron antes en los sistemas
de MK activado con KOH. Independientemente del
tipo de fuente de SiO, empleada (SK, SF o RHA), se
identifico un grado de polimerizacion del gel similar
para cada una de las mezclas referencia (25°C), tenien-
do en cuenta que las pérdidas de peso totales no pre-

1200 °C
A' \ 600 °C
\/‘W 25°C SK
\
\
200 400 600 800 1000 1200
Temperatura (Temperature) (°C)
i 1200 °C
B. ) ) _600°C SF
’ T 25°C
200 400 600 800 1000 1200
Temperatura (Temperature) (°C)
1200 °C
C. 600 °C

25°C RHA

200 400 600 800 1000 1200
Temperatura (Temperature) (°C)

Figura 2. Andlisis termogravimétrico de los sistemas
geopoliméricos desde temperatura ambiente hasta 1200°C. A.
SK; B. SF; C. RHA
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sentaron diferencias significativas y fueron de ~9%. Los
resultados DTG de las muestras expuestas a 600°C ex-
hiben una reduccion en las pérdidas de peso (3.7%). La
aparicion del pico entre 25 y 300°C con una menor in-
tensidad en las muestras que fueron expuestas a 600°C
indica la posible rehidratacion durante el enfriamiento,
teniendo en cuenta que el K* presenta una alta energia
de hidratacion, asi como la posible captura de hume-
dad durante la preparacion de la muestra. No obstante,
el hombro ubicado entre 250 y 400°C desaparece como
consecuencia de la completa deshidratacion de este
tipo de especies después del tratamiento.

Las curvas termogravimétricas de cada uno de los
sistemas en estudio (SK, SF y RHA) expuestos a 1200°C
exhibieron pérdidas en peso no mayores que 2%, indi-
cando un cambio estructural significativo por efecto de
la exposicion a dichas temperaturas, las cuales se anali-
zaran con mayor detalle mas adelante. Estos cambios
estructurales, asi como la ausencia de picos en 25-300°C,
indican la completa deshidratacion del material y su co-
rrespondiente densificacion.

Difraccién de rayos X

En la figura 3 se muestran los difractogramas de los sis-
temas en estudio a las diferentes temperaturas de expo-
sicion. En los materiales sin tratamiento térmico (25°C),
se puede apreciar la desviacion de la linea base en los
angulos 26 para 25 - 35°, atribuido al gel geopolimérico
de elevado desorden estructural, asi como la identifica-
cién de los picos correspondientes a anatasa (TiO,, Inor-
ganic Crystal Structure Database, ICSD 154604), impureza
presente en el MK, la cual no es disuelta bajo las condi-
ciones de activacion utilizadas.

La exposicion de los materiales a 1200°C condujo a
una transformacién del gel K-A-S-H mediante una or-
ganizacion estructural por medio de la liberacion del
agua adsorbida en el gel (tal como se observé con los
resultados de TGA) y la posterior cristalizaciéon de es-
tructuras tipo leucita (KAISi,O,, Pattern diffraction File,
PDF 00-038-1423) para cada uno de los sistemas en es-
tudio (SK, SF y RHA). Esto condujo a una disminucién
significativa del grado de amorficidad, la cual se pue-
de identificar mediante la desaparicion de la desvia-
cién de la linea base en los difractogramas de los
materiales expuestos a 1200°C. La mayor intensidad
de los picos atribuidos a la leucita para los sistemas SK
y RHA puede atribuirse a un mayor contenido de sili-
catos solubles en el sistema que contribuyen a la for-
macién de geles K-A-S-H mas ricos en silice, los cuales
sufren un mayor grado de cristalizacion luego del tra-
tamiento térmico. El menor grado de disolucion por

parte del SF conduce a un sistema con un menor con-
tenido de silice disponible durante la geopolimeriza-
cién y por tanto la reduccion en la cantidad de leucita
formada durante el tratamiento.

Los picos correspondientes a anatasa del MK se
identifican de la misma manera en los materiales luego
de la exposicién a las elevadas temperaturas. El sistema
geopolimérico SK exhibié una mayor cristalizacion de
kalsilita (KAISiO,, American Mineralogist Cristal Structu-
re Database, AMCSD 1874) por efecto del tratamiento
térmico. La presencia de kalsilita se atribuye a la forma-
cién de leucita, la cual se obtiene mediante tratamientos
hidrotérmicos de sistemas basados en Al, Ky Si. El in-
cremento en las temperaturas de tratamiento y la dis-
ponibilidad de un mayor contenido de Si conduce a la
formacién de leucita (Zhang et al., 2007). Por tanto, la
presencia de kalsilita y la mayor intensidad de los picos
caracteristicos de la leucita para el sistema SK indican
que la utilizaciéon de silicato de potasio como fuente de
SiO, promueve la formacién de productos que presen-

L: Leucita
K: Kalsilita
M: Mullita
A: Anatasa

1200 °C
600 °C
25°C

60

1200 °C
600 °C
25°C

C. RHA L

1200 °C
600 °C
25°C

Figura 3. Difractogramas de los sistemas geopoliméricos con
tratamiento térmico a 600°C y 1200°C
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tan una menor energia de activacién para la cristaliza-
cion de estructuras tipo leucita después de un
tratamiento a 1200°C. Estos resultados son coherentes
con los estudios realizados por Tie-Song et al. (2009) y
Peigang et al. (2010b), donde la formacién de leucita
puede quedar favorecida en sistemas con metales alca-
linos de mayor peso atémico y elevados contenidos de
Si0O, (Bell, 2009). Peigang et al. (2013) reporto la cristali-
zacion de leucita con un ordenamiento de largo alcance
a través del tratamiento térmico de un geopolimero con
relaciones SiO,/ALO, de 5 y K,O/SiO, de 0.20 a 800°C
durante 30 minutos. La sinterizacion y posterior crista-
lizacion de estructuras tipo leucita puede conducir a un
incremento significativo del desempefio mecanico del
material, con resistencias a flexién superiores a 100
MPa (Xie et al., 2010).

Infrarrojo por transformada de Fourier

Para cada uno de los sistemas se identifica una amplia
banda de gran intensidad comprendida entre 1200 y
800 cm™ (figura 4), la cual corresponde a la tensién asi-
métrica de los enlaces Si-O-T (donde T corresponde a
tetraedros de Si o Al) (Granizo et al., 2007; Heah et al.,
2013; Elimbi et al., 2011). Esta banda Si-O-T en el siste-
ma SF se encuentra a longitudes ligeramente mayores
(1016 cm™) en comparacién con lo exhibido por RHA y
SK (cuyas sefiales estdn ubicadas a 1007 cm™ y 1012
cm™, respectivamente), lo cual podria atribuirse a la
presencia de Si cristalina que no se
ha disuelto por el entorno alcalino
(Bernal et al., 2012). Esta banda in-
dependientemente del tipo de acti-
vador utilizado, asi como la tem-
peratura de exposicién se centra a
1015 cm™, la cual se asigna al mo-
do de vibraciéon de los enlaces
S5i-O-Si. Las sefales correspondien-
tes a la vibracién por flexion de los
enlaces Si-O-Si se detectan a 460
cm™ y su correspondiente vibracién
asimétrica estd ubicada a 800 cm™
contribuyendo con la intensidad del
pico Si-O-T. La senal para los siste-
mas activados con las diferentes
fuentes de silice sin haber sido ex-
puestos a altas temperaturas (espec-

A.25°C

1016

~860 cm™ corresponde a la vibracién por tension asimé-
trica del Al coordinado tetraédricamente presente en el
gel formado y el cual es caracteristico en este tipo de
materiales (Granizo et al., 2007). Las senales identifica-
das a~710 cm™ corresponden al estiramiento de los en-
laces Si-O-Si(Al) cuyas intensidades evidencian un
elevado grado de sustitucion de Al en el gel rico en Si,
caracteristico de la formacion de polimeros amorfos
(Granizo et al., 2007; Heah et al., 2013; Elimbi et al., 2011).
De igual manera, con esta condicién (25°C) se aprecia
una banda ubicada a ~1650 cm™ correspondiente a los
modos de vibracion por tension de las bandas de H-OH
en las moléculas de agua asociadas a los productos de
reaccion (Elimbi et al., 2011).

La exposicién de los materiales a las temperaturas
en estudio no condujo desplazamientos de la banda Si-
O-T, solo se identifico un leve incremento en su intensi-
dad y amplitud. Esto indica que no se presentaron
cambios significativos en la distancia y el angulo de los
enlaces Si-O-T. Por otra parte, la mayor intensidad de la
sefial Si-O-T para los sistemas SK y RHA a temperatura
ambiente (figura 4a) indica la presencia de estructuras
con un mayor grado de desorden y menor empaqueta-
miento de los tetraedros, lo cual favorece una mayor
movilidad del agua a través de los espacios dejados y,
por tanto, la posterior cristalizacion de estructuras tipo
leucita, cuyos picos caracteristicos en el XRD (figura 3)
presentan una mayor intensidad para los sistemas SK'y
RHA después del tratamiento a 1200°C.
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entre 590-595 cm™ atribuidas a las
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vibraciones por tension simétrica de
5i-O-Al (Panagiotopoulou et al.,
2006) y la sefal identificada a

Figura 4. Espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier, a) muestras de
referencia sin tratamiento térmico, b) muestras expuestas a 600°C,
€) muestras expuestas a 1200°C
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Las sefiales ubicadas a 1650 cm™ (modos de vibracion
del H-OH) disminuyen su intensidad progresivamente
conforme se incrementa la temperatura de exposicion de
600 a 1200°C, lo cual es coherente con los resultados ob-
tenidos previamente en TGA. Con el tratamiento térmico
a 600°C las bandas ubicadas entre 590 y 860 cm™ desapa-
recen y se identifican nuevas sefiales de elevada intensi-
dad a ~716 cm™, para cada una de las muestras y el
aumento en la intensidad de la banda a ~470 cm™.

La progresiva transformacion del gel geopolimérico
a una estructura tipo leucita trae consigo un colapso es-
tructural como consecuencia de la reorganizacion de los
cationes, cambio en los tetraedros de Al y por tanto la
posterior desaparicion de las sefiales a ~860 cm™ que es-
taban presentes en los geopolimeros a 25°C. Este reorde-
namiento microestructural se evidencia en los espectros
de FTIR de las muestras expuestas a 1200°C (figura 3c) a
partir de la aparicion de los picos a ~707, 631, 539 y 452
cm™, los cuales son caracteristicos de la leucita (Sadtler
Spectral Databases BIORAD, mineral number 000367) y
cuya intensidad es mayor para el sistema SK, seguido
por RHA. Estos resultados son coherentes con los obteni-
dos previamente en XRD (figura 3). Las ceramicas basa-
das en leucita exhiben una estabilidad a temperatura
ambiente elevada y una expansion térmica alta (15.1-
31x10°°C) para su potencial utilizacién en una variedad
de aplicaciones en la union de meta-
les, especialmente las relacionadas
con restauraciones dentales (Mac-
kert y Evans, 1991).

Microscopia electronica
de barrido

En las micrografias de cada uno de
los sistemas geopoliméricos sin tra-
tamiento térmico (figuras 5a, d y g)
se puede apreciar la presencia de
particulas de MK sin reaccionar y
embebidas en el gel (tal como se in-
dica en cada micrografia) y la obten-
cion de un material de elevada
porosidad. Conforme se incrementa
la temperatura de exposicién se ob-
serva de manera general una densifi-
cacionestructural como consecuencia
de la deshidratacion de los produc-
tos formados y los cambios estructu-
rales generados. Para los sistemas SF ‘
y RHA expuestos a 1200°C (figuras =
5f y 5i, respectivamente) se identifica
el crecimiento de grietas, las cuales

se generan por efecto de los esfuerzos de contracciéon ca-
pilar durante la deshidratacion y deshidroxilacion del
material. La presencia de dichas grietas en menor pro-
porcidén para el caso de SK puede atribuirse a una mejor
distribucion de la pérdida de agua en la estructura. Estas
grietas pueden conducir a una disminucién de las resis-
tencias mecdnicas, las cuales pueden reducirse a través
de la incorporacion de particulas con una elevada estabi-
lidad térmica, tales como alimina o circonio (Kamseu ef
al., 2010), mediante la inclusién de fibras ceramicas o la
aplicacién de presion durante los procesos de fabrica-
cion del geopolimero (Xie ef al., 2019). Los poros de gran
tamario identificados en las muestras expuestas a 1200°C
se atribuyen a los espacios que quedan como consecuen-
cia de la evaporacion del agua y la retraccién posterior
del material.

Las micrografias obtenidas no revelan la presencia
de los cristales de leucita o kalsilita, identificados a tra-
vés de XRD, probablemente debido a que pueden estar
dispersos y embebidos en el gel sinterizado. El creci-
miento e identificacién de dichas estructuras a través
de SEM se favorece conforme se incrementan los tiem-
pos de exposiciéon a temperaturas superiores a los
1000°C (Bell et al., 2009).

La estabilidad térmica, resistencia a la ignicién, asi
como las elevadas resistencias mecanicas exhibidas por

40 pm 40 pm

Figura 5. Micrografias de los sistemas geopoliméricos, a) SK, b) SK-600°, c) SK-1200°,
d) SF, e) SF-600°, ) SF-1200°, g) RHA, h) RHA-600°, i) RHA-1200°
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materiales geopoliméricos permite su utilizaciéon poten-
cial en la industria de la construccién y transporte como
materiales de revestimiento, para proteccién contra el
fuego tanto de estructuras ceramicas como metalicas.
Asimismo, estos materiales pueden emplearse como ma-
teriales de uso en la industria de procesamientos de ma-
teriales no ferrosos como moldes de fundiciéon. Los
compuestos basados en geopolimeros reforzados con fi-
bras de carbono o fibras poliméricas pueden emplearse
en plataformas marinas, barcos, asi como en la construc-
cién de paneles en aviones comerciales en donde no es
posible el empleo de compuestos de matriz organica de-
bido a su baja resistencia a la ignicion.

Conclusiones

Los resultados obtenidos revelan que la utilizacion de
diferentes fuentes de silice en la produccion de activado-
res alcalinos tiene un efecto sobre el comportamiento de
los sistemas geopoliméricos cuando se someten a tempe-
raturas elevadas. El gel K-A-S-H, principal producto de
reaccion obtenido tras la activacion del MK, sufre una
transformacién después de exponer los especimenes a
1200°C, esto ocurre como consecuencia de una reorgani-
zacion microestructural por la deshidratacion de los pro-
ductos y la cristalizaciéon posterior de leucita. No
obstante, la utilizacién de fuentes de silice con un grado
de reactividad elevado, como el SK y RHA, presentan
una mayor disponibilidad de silice disuelta para la for-
macién de leucita. Se identificé la presencia de kalsilita
como producto intermedio en el sistema SK después del
tratamiento térmico. La produccién de leucita utilizando
un geopolimero producido a partir de un metacaolin
(MK) activado con K, exhibe una gran variedad de bene-
ficios técnicos y econdmicos para su utilizacion potencial
en una variedad de aplicaciones de alta tecnologia.
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