Carbonatacion de morteros de cemento aluminoso en diversas

condiciones de alcalinidad

Carbonation of mortars of aluminous cement under various
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RESUMEN

Se ha intentado reproducir, de forma acelerada en el
laboratorio, las transformaciones de la llamada hidrolisis
alcalina. Para ello se han fabricado morteros de cemento
aluminoso, una parte de los cuales se ha sometido a
tratamiento térmico. Posteriormente se han carbonatado en
diversas condiciones de alcalinidad. Las diferentes
condiciones de carbonatacion producen especies cristalinas
diferentes y ademds se detectan importantes pérdidas de
resistencia y aumentos de porosidad que son muy elevados en
los morteros que tienen tratamiento térmico y contacto con
un medio fuertemente alcalino.

alkaline conditions-
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SUMMARY

The aim was to reproduce, in an accelerated way in the
laboratory, the transformations of what is known as alkaline
hydrolysis and observe the results on the properties of the
system. To do this, mortars of aluminous cement were made
up, a part of which underwent thermic treatment. They were
then carbonated under various alkaline conditions. The
different carbonation conditions produce different crystalline
forms. Significant losses in resistance are also detected as
well as increases in porosity, especially high in the mortars
which undergo thermic treatment and are in contact with a
strong alkaline medium.

1.- OBJETIVOS DE LA INVESTIGACION

Se llama hidrdlisis alcalina a las transformaciones que
se producen en el cemento aluminoso hidratado cuando
se carbonata en presencia de alcalis.

Varizat (1), en ensayos de Lafarge Coppée, propone
describir las reacciones quimicas que se producen
como:

2 NaOH + CO, = Na,CO, + H,0

Ca0 . AL,O,. 10 H,0 + Na,CO, = CaC0, + Na,0 . ALO,
+10H,0

Na,O. ALO,+ 4 H,0= ALO, . 3 H,0 + NaOH

1.- AIMS OF THE RESEARCH

Alkaline hydrolysis is the name given to the
transformations which are produced in hydrated
aluminious cement when it is carbonated in the presence
of alkalis.

Varizat (1), in some tests by Lafarge Coppée, proposed
the following description of the chemical reactions
produced:

2 NaOH + CO, = Na,CO, + H,0

Ca0. ALQ,. 10 HO + Na,CO, = CaCO, + Na,0 . AL,
+10H0

Na,0. 410, + 4 HO = ALO,. 3 HO + NaOH

MATERIALES DE CONSTRUCCION, Vol. 45, n° 237, enero/febrero/marzo 1995 31

(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
Licencia Creative Commons 3.0 Espafia (by-nc)

http://materconstrucc.revistas.csic.es



Sintetizando podriamos escribir:

C20. AL,O,. 10H,0+ CO,=ALO, . 3HO +
+CaCo, + 7H,0

El CaCO, formado se puede presentar en diferentes
estructuras cristalograficas: calcita, vaterita'y
aragonito.

El Al(OH), también se puede presentar como: gibbsita,
bayerita y nordstrandita.

Rengade (2) afirma que las condiciones ideales para la
reaccion son: un hormigoén poroso, en contacto con
alcalis y humedades elevadas.

Otro aspecto importante puede ser el grado de
conversion de los aluminatos hexagonales en cubicos.
Montgomery (3) afirma que después de S dias a 38 °C
esta transformacion es total.

Trabajando con estas premisas hemos sometido a diversas
series de probetas de mortero de cemento aluminoso a
tratamiento térmico y a diferentes condiciones de
carbonatacion.

2.- PROCEDIMIENTO

Fabricamos unos morteros estandar con arena silicica en
los que la relacion a/c era de 0,8, en vez de la habitual
0,5. Con ello conseguimos morteros con una porosidad
superior al 20%. El cemento aluminoso es el producido
normalmente en Espafia.

Fabricamos series de tres morteros de estas
caracteristicas, curados una semana en la camara
humeda.

De estos morteros, una parte se calentaron durante una
semana a 40 °C, para conseguir la transformacion de los
hidratos hexagonales en cubicos, mientras que el resto
continuaron el curado en la camara.

A partir de esta segunda semana empezamos las
carbonataciones que se realizaron en cinco condiciones
diferentes:

A) Series de referencia sin tratamiento térmico,
carbonatacion atmosférica.

B) Series sin tratamiento térmico, carbonatacion
atmosférica, en contacto con agua de la red.

C) Series sin tratamiento térmico, carbonatacién
atmosférica, en contacto con una disolucion 0,5 M de

Summing up we could write:

Ca0. A10,. 10HO + CO,=AL,0,. 3HO +
CaCO, + 7H,0

CaCO, formed may be present in different
crystallographic structures: calcite, vaterite and
aragonite.

Al (OH), may also be present as gibbsite, bayerite
and nordstrandite.

Rengade (2) afirms that the ideal conditions for the
reaction are: a porous concrete in contact with
alkalis and high levels of dampness.

Another important aspect could be the level of
aluminate conversion from hexagonal to cubic forms.
Montgomery (3) afirms that after 5 days at 38 °C this
transformation is complete.

Working with these premises we submitted a series of
specimen mortars of aluminous cement to thermic

treatment and different carbonation conditions.

2.- PROCEDURE

We made up some standard mortars with silica sand in
which the relation a/c was 0,8 instead of the usual 0,5. In
this way we obtained mortars with a porosity of over
20%. The cement was the normal aluminous cement
produced in Spain.

We made up series of three mortars with these
characteristics, cured for a week in a damp chamber.

Of these mortars, one part was heated for a week at 40 °C
in order to transform the hexagonal hydrates into cubic
Jforms, while the rest continued to be cured in the
chamber.

After this second week we began carbonation, which we
carried out under five different conditions:

A) Reference series without thermic treatment,
atmospheric carbonation.

B) Series wi}hout thermic treatment, atmospheric
carbonation, in contact with water.

C) Series without thermic treatment, atmospheric
carbonation, in contact with a solution of 0,5 M of
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hidroxido de sodio (20 g de NaOH /litro de agua de la
red).

D) Series con tratamiento térmico, carbonatacion
atmosférica, en contacto con agua de la red.

E) Series con tratamiento térmico, carbonatacion
atmosférica, en contacto con una disolucion 0,5 M de
hidroxido de sodio.

Después de 4, 8 y 12 semanas de carbonatacion,
ensayamos a flexotraccion las tres probetas de cada serie.
-de las seis mitades, cinco se ensayaron a compresion y de
la sexta mitad se determiné su densidad y porosidad (el
valor no tendra una gran fiabilidad estadistica, pero era
interesante disponer de él para relacionarlo con la
resistencia a compresion).

Uno de los fragmentos del ensayo de compresion se
utiliz6 con el fin de extraer muestra para su estudio por
DRX. De este fragmento, con un percutor extrajimos
muestra de la cara superficial de 1a probeta, la cual habia
estado siempre en contacto con el aire, que
identificaremos con la letra S (superficie), y otra del
centro de la probeta, que identificaremos con la letra I
(interior), realizando su estudio por DRX.
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Grafica 1.- Resistencia a la compresion respecto al niimero de
semanas de carbonatacion.
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Grafica 3.- Densidad respecto al numero de semanas de
carbonatacion.

sodium hydroxide (20 g of NaOH/litre of water).

D) Series with thermic treatment, atmospheric
carbonation, in contact with water.

E) Series with thermic treatment, atmospheric
carbonation, in contact with a solution of 0,5 M of
sodium hydroxide.

Afiter 4, 8 and 12 weeks of carbonation we tested the
three specimens from each series for flexural strength.
Of the six halves, five were tested under compression
and the density and porosity of the sixth was
determined (this value will not be statisfically reliable,
but of interest when related to resistance under
compression).

Samples to be studied by DRX were extracted from one
of the fragments of the compression test. Using an
extractor we removed one sample from the surface,
which had been in continous contact with the air, and
another from the centre of the specimen fragment. The
former we identified with the letter S (Surface) and the
letter I (Interior). We then studied them by DRX.
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Grafica 2.- Porosidad respecto al nimero de semanas de
carbonatacion.

A: Probetas de referencia. Sin tratamiento térmico.
Carbonatacion atmosférica.

C: Probetas sin tratamiento térmico. Carbonatacion
atmosférica en contacto con disolucion de hidroxido de
sodio.

E: Probetas con tratamiento térmico. Carbonatacion
atmosférica en contacto con disolucion de hidroxido de
sodio.
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3.- RESULTADOS
3.1.- Especies presentes

3.1.1.- Carbonatos

Se forma una gran cantidad de carbonato de calcio, que
solo puede proceder de la reaccion, ya que hemos
utilizado unicamente arena silicica. Este carbonato de
calcio se encuentra, sobre todo, en forma de calcita. Es
especialmente abundante en las muestras que han
tenido tratamiento térmico, carbonatacion en contacto
con alcalis y que correspondian a la zona superficial de
la probeta.

La presencia de calcita es minima en las probetas sin
tratamiento térmico, carbonatacion a la atmosfera y
muestra tomada de la zona interior de la probeta.

El mismo tipo de presencia tenemos para la vaterita,
con la diferencia que las cantidades de vaterita son

mucho menores que las de calcita.

No se aprecia presencia significativa de aragonito.

3.-RESULTS
3.1.- Forms Present

3.1.1.- Carbonates

A large quantity of calcium carbonate was formed
which could only come from the reaction, since we
used siliceus sand. This calcium carbonate is fo be

found above all in the form of calcite. It is especially

abundant in the samples that underwent thermic
treatment, carbonation in contact with alkalis and
those which corresponded to the surface zone of the

specimen.

The presence of calcite is minimal in specimens
without thermic treatment, atmospheric carbonation

and samples from the interior zone of the specimen.

We have the same kind of presence for vaterite with the
difference that the quantities of vaterite are much less
than those of calcite.

No significant presence of aragonite was detected.
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Difractograma 1.- A: Probetas de referencia. Sin tratamiento
térmico. 4 semanas de carbonatacion atmosférica. Zona super-
ficial.

Difractograma 2.- A: Probetas de referencia. Sin tratamiento
térmico. 12 semanas de carbonatacion atmosférica. Zona super-
ficial.
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Difractograma 3.- C: Probetas sin tratamiento térmico. 12
semanas de carbonatacion atmosférica en contacto con disolu-
cion de hidroxido de sodio. Zona superficial.
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Difractograma 4.- E: Probetas con tratamiento térmico. 12
semanas de carbonatacion atmosférica en contacto con disolu-
cion de hidroxido de sodio. Zona superficial.
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En algunas muestras hay carboaluminatos de formula
3Ca0. ALQ, . CaCO, . 11 H,Oy aparece un pico no
identificado que tiene un espaciado cercano a éste, que
creemos corresponde a otro carboaluminato.

3.1.2.- Hidroxido de aluminio

Los espaciados de las tres formas cristalinas
habituales del hidroxido de aluminio son muy
cercanos y en muchas de las muestras, mas que
individualizar los picos observamos una meseta. En
las muestras carbonatadas 4 semanas, la presencia de
.formas cristalinas es muy pequefia o nula. En las
muestras carbonatadas a 8 y 12 semanas, se observa
una importante presencia de hidroxido de aluminio en
sus tres formas y parece que en los casos en que no
hay tratamiento térmico de la muestra, la forma
mayoritaria es 1a bayerita, mientras que cuando hay
tratamiento térmico parece que predomina la gibbsita.

In some samples there are carbo-aluminates of the formula
3Ca0 . Al,O,. CaCO,. 11 H,O and an unidentified peak
appears which has a similar structure to this, which we
believe corresponds to another carbo-aluminale.

3.1.2.- Aluminium Hydroxide

The inter-atomic lengths of the three usual forms of
crystalline hydroxide are very close and in many of the
samples, rather than appear as individual peaks, form
a flat lines. In the 4 week carbonate samples the
presence of crystalline forms is very small or
nonexistent. In the samples carbonated at 8 and 12
weeks, a significant presence of aluminium hydroxide
is observed in its three forms. It appears that in the
cases in which there is no thermic treatment of the
sample, the most common form is bayerite, while when
there is thermic treatment it seems the gibbsite
predominates.

Difractograma 5.- Superposicion de los difractogramas anterio-
res, numeros 1y 4
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Difractograma 6.- Superposicion de los difractogramas anterio-
res, numeros 3 y 4.
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Difractograma 7.- Superposicion de los difractogramas anterio-

res, numeros 2, 3 y 4.

3.2.- Resistencia mecanica a compresion,
porosidad y densidad

Incluso las probetas que no tienen ninguin tratamiento,
disminuyen su resistencia con el tiempo.

3.2.- Mechanical Resistance to Compression,
Porosity and Density

Even the specimens which do not have any treatment
lose their resistance with time.
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Las probetas con tratami?nto térmico, tienen menores The specimens with thermic treatment have less
resistencias que sus homologas sin tratamiento. resistance than those without treatment.

Las probetas que estan en contacto con la disolucién The specimens which are in contact with alkaline
alcalina, tienen menores resistencias que sus solution have less resistance than those which are in
homédlogas que estan en contacto con agua. contact with water.

Los datos de porosidad y densidad confirman los The porosity and density data confirms the resulls of
resultados de los ensayos de compresioén y en the compression tests and as a result: porosity is
consecuencia: la porosidad es maxima para las probetas maximun for the specimens with thermic treatment in
con tratamiento térmico y contacto con alcalis, siendo contact with alkalis, and the density is minimun in

la densidad minima en estos casos. these cases.
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