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RESUMEN

En el siguiente articulo se presenta una evaluacion de la
hoja de cafia de azlcar calcinada bajo condiciones contro-
ladas en aras a obtener ceniza reactiva (con propiedades
puzolanicas). La ceniza fue analizada mediante las técnicas
de difraccion de rayos X, fluorescencia de rayos X y micros-
copia electronica de barrido. Los resultados del estudio
mostraron que la ceniza de hoja de caia de azlcar si con-
tiene una significante presencia de material amorfo y un
alto porcentaje de silice (81,0%). Se valord la aptitud de
las cenizas obtenidas como puzolana mediante métodos
quimicos, como el ensayo de Frattini y métodos mecanicos,
como el indice de actividad puzolanica. Como modelo a
seguir para la interpretacion de la puzolanicidad de la ceni-
za de hoja de cafia se utilizd el método de Feret. Se con-
cluye que la ceniza de hoja de caia si es apta para ser uti-
lizada como adicion puzolanica.

Palabras claves: puzolana, cemento Portland, material
amorfo, hidroxido de calcio, mortero.

ABSTRACT

This paper presents the results of the evaluation of the
sugarcane leaf, burnt under controlled conditions in
order to obtain a reactive ash with pozzolanic properties.
Chemical analysis, amorphousity and surface structure of
the sugar cane straw ash (SCSA) were studied by X-ray
diffraction, X-ray fluorescence spectroscopy and scan-
ning electron microscope (SEM). The results of this rese-
arch showed that SCSA has significant presence of
amorphous material and a high content of silica (81.0%).
The pozzolanic activity of the SCSA was evaluated by the
Fratini test and the pozzolanic activity index. In order to
interpretate the pozzolan activity, the Feret method was
used. It is conclude that the SCSA presents pozzolanic
characteristics for blending Portland cement.

Keywords: pozzolan, Portland cement, amorphous
material, calcium hydroxide, mortar.

1. INTRODUCCION

En el valle geogréfico del rio Cauca se obtendrian poten-
cialmente mas de 5 millones de toneladas de hojas de cafia
de azlcar en 200.000 hectareas cultivadas, que es una
cantidad bastante elevada para un desecho, que urgiria
aprovechar, dado que su combustion incontrolada a cielo
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1. INTRODUCTION

The River Cauca Valley, with over 200000 hectares of
sugar cane fields, potentially generates upward of five
million tonnes of sugar cane straw. A dire need to re-use
such large quantities of waste has been identified, given
the severe environmental problems occasioned by its
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abierto en el campo esta generando problemas ambienta-
les muy severos (1). Por situaciones como ésta, desde
hace algunos afios se ha venido investigando la utilizacién
potencial de los residuos de materiales vegetales (tallo,
raiz, hojas, cascara, principalmente) provenientes de plan-
tas de cultivos como el arroz, el café y la cafia de azlcar.
Es asi como la generacion de energia eléctrica mediante el
proceso de cogeneracion ha sido una alternativa para gran
parte de la biomasa generada. Se afirma que de 6 millones
de toneladas de bagazo, subproducto derivado de proce-
sos de cosecha y molienda de la cafia de azlcar, produci-
das al afio por los ingenios, un 85% es utilizado como
combustible primario en calderas y el restante 15% se ha
convertido, debido a su contenido en celulosa, en materia
prima para la industria local productora de papel (1). Es de
anotar, que a la fecha el aprovechamiento de las hojas y
otros residuos de la cosecha es incipiente.

En Colombia, diversas instituciones, entre las cuales se
encuentran la Universidad del Valle con el Grupo de Inves-
tigacion de Materiales Compuestos y la Universidad del
Cauca con el Grupo CYTEMAC, han desarrollado estudios
sobre la composicién quimica y posibles usos de las ceni-
zas de la cascarilla de arroz y el bagazo, ya que éstas se
presentan en contenidos bastante elevados, con porcenta-
jes de 22,15 y 14,71%, respectivamente. A partir del ana-
lisis de la ceniza se ha encontrado que el mayor porcenta-
je de sus particulas estd compuesto por silice con
contenidos del orden de 93% y 73% para la cascarilla de
arroz y el bagazo, respectivamente. En concreto, en el caso
de la silice extraida de la cascarilla de arroz se han repor-
tado aplicaciones en diversos campos de la industria (2, 3).

El bagazo de la cafa de azlcar ha sido investigado, tanto
como materia prima o como material puzolanico, para su
uso en la manufactura de cementos comerciales y otros
compuestos (4-6). La utilizacion como puzolana de los
desechos de la agricultura requiere calcinacidn previa, pero
la actividad puzolanica varia sustancialmente como resulta-
do de las condiciones de calcinacion y la naturaleza de los
materiales de origen. Es asi, que existen resultados contra-
dictorios acerca de la efectividad puzolanica de la ceniza del
bagazo de cafia de azlicar (Sugar Cane Bagasse Ash, SCBA)
que se atribuyen al empleo de diferentes temperaturas de
calcinacién (7-9). En cuanto a la ceniza de la hoja de cafia
de azlcar (Sugar Cane Straw Ash, SCSA), tanto obtenida a
partir de hojas calcinadas a cielo abierto en las vecindades
de una fabrica de azlcar (5-7) como en hornos rudimenta-
rios (5, 6, 10), similares a los incineradores construidos en
Asia para producir ceniza de cascarilla de arroz, se obtiene
una significativa presencia de material amorfo (vitreo) y alta
actividad puzolanica. Algunos investigadores han desarro-
llado modelos matematicos para describir el proceso, tanto
en el régimen cinético como en el cinético-difusivo, permi-
tiendo determinar los parametros que caracterizan el proce-
so v la cinética de la reaccidn puzolanica (11-14).

uncontrolled open-air incineration (1). In light of this and
similar situations, research has been underway in recent
years on the potential use of plant waste (primarily
stems, roots, leaves and husks) from crops such as rice,
coffee and sugar cane. One alternative for a substantial
part of this waste has been the co-generation of electric
power. Around 85% of the six million tonnes of bagasse
produced yearly in sugar cane harvesting and milling is
estimated to be used as a primary fuel in boilers and the
remaining 15% as a raw material for the local paper
industry, in light of its cellulose content (1). At this
writing, however, the re-use of straw and other harvest
waste has yet to be fully explored and developed.

In Colombia a number of institutions, including Valle
University’s Composite Materials Research Group and the
University of Cauca’s CYTEMAC group, have conducted
studies on the chemical composition and potential use of
rice husk and bagasse, because these agroindustrial
wastes have a high content of ash (22.5 and 14.71%,
respectively). Ash analysis has shown that silica accounts
for the highest percentage of its particles, with contents
on the order of 93 and 73% for rice husk and bagasse,
respectively. Moreover, applications have been found for
the silica extracted from rice husks in a number of areas
of industry (2, 3).

Sugar cane bagasse has been researched both as a
prime material and as a pozzolan in the manufacture of
commercial cements and other compounds (4-6). The
use of agricultural waste as a pozzolan entails
incineration, but pozzolanicity varies substantially
depending on the incineration conditions and the nature
of the source materials. As a result, the findings on sugar
cane bagasse ash (SCBA) pozzolanicity are contradictory,
a situation attributed to the use of different incineration
temperatures (7- 9). The sugar cane straw ash (SCSA)
obtained by burning the material either in the open air in
the proximity of a sugar mill (5-7) or in rudimentary kilns
(5, 6, 10) similar to the incinerators built in Asia to
produce rice husk ash contains significant proportions of
amorphous (vitreous) material and exhibits high
pozzolanicity. A number of researchers have developed
mathematical models to describe the kinetic and kinetic-
diffusive processes involved, from which they have
determined the parameters that characterise the
pozzolanic reaction and its kinetics (11-14).
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Este articulo presenta la evaluacion de la puzolanicidad de
la ceniza de hoja de cafa (CHC) obtenida mediante una
combustion de la hoja a temperaturas inferiores a 427 °C y
una calcinacién controlada hasta una temperatura maxima
de 700 °C con un tiempo de permanencia de dos horas en
esta temperatura. La ceniza se caracterizd mediante técni-
cas analiticas e instrumentales como Difraccién de Rayos X
(DRX), Fluorescencia de Rayos X (FRX), Microscopia Elec-
tronica de Barrido (MEB) y su aptitud puzolanica se valoro
mediante métodos quimicos como el ensayo de Frattini y
métodos mecanicos como el indice de actividad puzolanica.

2. MATERIALES Y DESARROLLO
EXPERIMENTAL

2.1. Materiales

En la presente investigacion se trabajo con una variedad
de cafia comun, que es la variedad mas utilizada por los
ingenios y haciendas del Valle del Cauca (Colombia), que
se conoce como tipo Cenicafia Colombia 8592 (CC-
8592). Se hizo la recoleccidon de las hojas de cana de
azucar de un cultivo extenso cercano a la ciudad de Cali,
cuya edad de maduracion era de 13 meses. Se utilizo
cemento Portland sin adicion y arena de Ottawa en con-
formidad con la norma ASTM C778-06 (15).

Previo a conocer el proceso de calcinacion mas apropiado
para obtener una ceniza con un elevado contenido de silice
amorfa, se plantearon tres tipos de procesos como sigue:

1. Proceso A. Calcinacion de la hoja a una temperatura
maxima de 700 °C con un tiempo de permanencia de
dos horas a esta temperatura.

2. Proceso B. Calcinacion de la hoja a una temperatura
maxima de 590 °C con un tiempo de permanencia de
dos horas.

3. Proceso C. Combustion previa de la hoja y una posterior
calcinacion controlada a una temperatura maxima de
700 °C con un tiempo de permanencia de dos horas.

El proceso con el que se obtuvieron los mejores indicios
de puzolanicidad de la ceniza de hoja de cafia fue el
denominado Proceso C, en el cual la ceniza se obtuvo
mediante prequema de la hoja a temperaturas menores
de 427 °C y una calcinacién controlada a una tempera-
tura maxima de 700 °C con un tiempo de permanencia
de dos horas. Una vez calcinadas, las cenizas fueron lle-
vadas a una finura similar a la del cemento Portland.

2.2. Técnicas de Caracterizacion de la Ceniza
La ceniza que se utilizd como adicidén puzolanica fue

sometida a un proceso de molienda en un molino de
bolas de laboratorio utilizando una relacién de cuerpos
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The present article reports on the assessment of
pozzolanicity in sugar cane straw ash (SCSA) obtained by
pre-combustion of the material at temperatures of under
427 °C and subsequent incineration for two hours at
700 °C. The ash was characterised by analytical and
instrumental techniques such as X-ray diffraction (XRD),
X-ray fluorescence (XRF) and scanning electron
microscopy (SEM) and its pozzolanicity was measured
chemically with the Frattini test and mechanically with
the pozzolanic activity test.

2. MATERIALS AND EXPERIMENTAL

2.1. Materials

The variety of sugar cane used in the present study
was Cenicafia Colombia 8592 (CC-8592 ), the variety
most commonly found in Cauca Valley, Colombia, cane
mills and plantations. Thirteen-month sugar cane
straw was gathered from a large plantation near the
city of Cali. Unadditioned Portland cement (OPC) and
Ottawa sand were used, further to ASTM C778-06 (15)
recommendations.

Three processes were tested to determine the most
suitable incineration conditions for obtaining a high
amorphous silica content, as listed below:

1. Process A. Straw incineration for two hours at a
maximum temperature of 700 °C.

2. Process B. Straw incineration for two hours at a
maximum temperature of 590 °C.

3. Process C. Straw pre-combustion and subsequent
controlled incineration for two hours at a maximum
temperature of 700 °C.

Process C yielded the highest pozzolanicity indices for
the sugar cane straw ash. In this procedure, prior to
controlled incineration for two hours at a maximum of
700 °C, the straw was pre-combusted at temperatures
below 427 °C. After incineration, the ash was ground to
fineness similar to that of Portland cement.

2.2. Ash characterisation techniques

The ash used as a pozzolanic addition was ground for
one hour in a laboratory ball grinder fitted with fifty 2.26-
cm diameter and five 3.12-cm diameter balls. The Blaine
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moledores de 50 bolas de 2,26 cm de diametro y 5 bolas
de 3,12 cm de didmetro, por un tiempo de una hora. Al
material obtenido se le determind la Finura Blaine segun
la Norma NTC 33 (16) y la distribucién granulométrica de
sus particulas; este Ultimo ensayo se realizd en un equi-
po Mastersizer 2000. Cabe anotar, que el material inicial-
mente tenia un diametro medio de particulas D(4,3) de
55,68 um y luego de la molienda el didmetro medio se
redujo a 24,16 um. Adicionalmente, se determind su
peso especifico siguiendo el procedimiento descrito en la
Norma Técnica Colombiana NTC 221 (17), en forma ana-
loga al cemento. Su composicion quimica fue determina-
da por FRX en un equipo PHILIPS, modelo PW 2400; y
el contenido de silice amorfa se realizd acorde al méto-
do propuesto por Metha (18) denominado Indice de Sili-
ce Activa, el cual consiste en medir la proporcién de sili-
ce disuelta al poner en contacto el material con una
solucién de NaOH 0,5N durante 3 minutos a temperatu-
ra de ebullicion. Como analisis complementarios se uti-
lizaron las técnicas de difraccion de rayos X (DRX) y
microscopia electrénica de barrido (MEB).

2.3. Métodos de evaluacion de la actividad
puzolanica de la ceniza

Método quimico. La actividad puzolanica se determind
mediante el ensayo de Frattini, que corresponde al des-
crito en la Norma NTC 1512 (19) para edad de curado de
7y 28 dias.

Método mecanico. El Indice de Actividad Puzolnica fue
evaluado siguiendo la Norma ASTM C311-07 (20) a eda-
des de curado de 7 y 28 dias.

Ademés del Indice de Actividad Puzolanica se valord el
efecto puzolanico de la adicion mediante ensayos meca-
nicos (21), para lo cual se prepararon:

e Tres series de morteros con cemento sin adicion
puzolanica por cada edad, tomado como testigo o
patrén (EMA 0%).

e Tres series de morteros con cemento adicionado con
ceniza de hoja de cafa por cada porcentaje y cada
edad, donde el cemento es sustituido por ésta en los
siguientes porcentajes en peso: 5, 10, 20, 40% (EMA
5%, EMA 10%, EMA 20% y EMA 40%).

e Tres series de morteros con cemento adicionado con
un material inerte (arena de Ottawa molida) por cada
porcentaje y cada edad, donde el cemento es susti-
tuido por éste en los siguientes porcentajes en peso:
5, 10, 20, 40% (AOM 5%, AOM 10%, AOM 20% y
AOM 40%).

La resistencia mecanica a la compresion fue evaluada a
edades de curado estandar de 28 y 60 dias donde se
presume ya es perceptible el efecto puzolanico, y con

fineness of the material was found as specified in
Colombian standard NTC 33 (16) and its particle size
distribution was determined on a Mastersizer 2000
analyser. The material initially had a mean particle
diameter, D (4.3), of 55.68 um, which grinding reduced
to 24.16 ym. The unit weight was also determined
pursuant to the procedure described in Colombian
technical standard NTC 221 (17) for cement. The
chemical composition of the ash was established with a
PHILIPS PW 2400 XRF spectrometer. Its amorphous
silica content was found using the active silica index
method proposed by Metha (18), which consists of
measuring the proportion of dissolved silica when the
material is immersed for 3 minutes in a boiling 0.5-N
solution of NaOH. X-ray diffraction (XRD) and scanning
electron microscopic (SEM) analyses were also
conducted.

2.3. Methods for evaluating ash pozzolanicity

Chemical method.- Seven- and 28-day pozzolanicity
values were determined with the Frattini test described
in Colombian standard NTC 1512 (19).

Mechanical method.- The 7- and 28-day pozzolanic
activity index was established as specified in standard
ASTM C311-07 (20).

In addition to this index, the pozzolanic effect of the
addition was assessed with mechanical tests (21), for
which the following mortars were prepared:

e Three series of unadditioned cement mortars for
each age, used as a control (0% OPC).

e Three series of sugar cane straw ash-additioned
cement mortars for each replacement ratio and age.
The cement was replaced by the following
percentages of the addition (by weight): 5, 10, 20,
40%, (5% OPC, 10% OPC, 20% OPC and, 40% OPC).

e Three series of cement mortars additioned with (inert)
ground Ottawa sand for each replacement ratio and
age. The cement was replaced by the following
percentages of the addition (by weight): 5, 10, 20,
40% (5% GOS, 10% GOS, 20% GOS and 40% GOS).

Compressive strength was determined in specimens
cured under standard conditions for 28 and 60 days,
times at which the pozzolanic effect was assumed to be
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base en estos resultados se hall el coeficiente K de
Feret segun la ecuacion [1], haciendo uso de su método
con el fin de determinar la calidad puzolanica (21).

Donde:

Kj = Coeficiente de energia del conglomerante.
Rj = Resistencia a la compresion a j dias.

C/A = Relacion en peso cemento/agua.

p = Densidad del conglomerante.

3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1. Caracterizacion ceniza obtenida

Por medio del ensayo quimico de solubilidad en medio
alcalino desarrollado por Metha (18) se determiné el
contenido de silice amorfa el cual se presenta en la
Tabla 1 y por difraccion de Rayos X (Figura 1) se corro-
boré la amorficidad de las cenizas obtenidas. En estos
resultados se puede apreciar que el proceso de calcina-
cion C, que incluye la prequema y posterior tratamiento
térmico controlado a 700 °C permite obtener el material
con mayor nivel de silice amorfa. La composicién quimi-
ca de la ceniza (véase Tabla 2), obtenida por fluorescencia
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perceptible. The Feret K coefficient was found with
equation [1] on the grounds of these results to establish
pozzolanic quality (21).

(1]

Where:

Kj= Feret’s K coefficient.

Rj= compressive strength at day j.
C/W= cement/water ratio by weight.
p = binder density.

3. RESULTS AND DISCUSSION
3.1. Characterisation of the ash obtained

The amorphous silica content values found with the
alkaline solubility test developed by Metha (18) are given
in Table 1. X-ray diffraction (Figure 1) corroborated the
amorphous nature of the ash obtained. These findings
showed that incineration process C, which included pre-
combustion and subsequent controlled thermal treatment
at 700 °C, yielded the material with the highest
amorphous silica content. According to the chemical
composition of the ash (see Table 2) obtained with X-ray
fluorescence (XRF), the main component was SiO,, a

Tabla 1/ Table 1
Porcentaje de Silice Amorfa.
Amorphous silica content (per cent).

Tipo de ceniza / Type of ash Te;:; gj::::t;i:?e(:;::?aatzzn(‘sac‘):) ! % Silice amorfa /| Amorphous silica (%)
A partir de la hoja / Directly from straw 700 42
A partir de la hoja / Directly from straw 590 37
A partir de la prequema de la hoja /
, 700 57
From straw after pre-combustion
250 7 150,
200 |
200 A
- 1501 ~ | -~ 1001
&8 g 1o 88
5 1007 5 J 5 <
g% §2100 8% 501
25 501 2§ 50 25
ISRS SRS SRS |
E 0 = | E 0 - E O
10 20 30 40 50 0 10 20 30 40 50 10 20 30 40 50
20 a) 20 b) 20 )
Figura 1. DRX de ceniza obtenida mediante el proceso de calcinacién (a) A, (b) B, y (c) C.
Figure 1. XRD patterns for ash obtained with calcination processes (a) A, (b) B, and (c) C.
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de rayos X (FRX), muestra como componente principal
SiO,, lo cual corrobora resultados reportados por Marti-
rena (5, 7) y Frias (13); cabe anotar que estos valores
son mayores en la ceniza obtenida en esta investigacion.
El peso especifico de la ceniza fue de 2 g/cm3.

finding that concurred with the results reported by
Martirena (5, 7) and Frias (13), although the values
obtained in this study were higher. The unit weight of the
ash was 2 g/cmd.

Tabla 2 / Table 2
Composicion quimica de la ceniza de hoja de cafia.
Chemical composition of sugar cane straw ash.

Componente / Component %
K,0 3.00
Na,0 0.11
CaO 6.00
MgO 2.00
Al,03 0.60
Sio, 81.0
Fe,03 0.70
TiO, 0.04
P,0s 1.10
SO; 1.40
MnO 0.08
Zn0 0.03
PPI 110 °C a 1100 °C 4.00

Las cenizas obtenidas fueron analizadas mediante
Microscopia Electronica de Barrido (MEB) tal como se
muestra en la Figura 2. En las Figuras 2a y 2c se desta-
ca una apariencia alveolar que posiblemente pertenezca
a la estructura inicial de la hoja. En las Figuras 2b y 2d

The ash obtained was analysed by SEM, with the results
shown in Figure 2. The honeycomb structure visible in
Figures 2a and 2c may have been present in the initial
straw material. Figures 2b and 2d show the ash particle
topography in greater detail. Note that the ash obtained

Figura 2. MEB de ceniza obtenida mediante el proceso de calcinacion A: (a) X250, (b) X1500; y proceso de calcinacion C: (c) X250, (d) X1500.
Figure 2. Scanning electron micrograph of ash obtained with calcination processes A [(a) X250, (b) X1500] and C [(c) X250, (d) X1500].
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es posible observar en mayor detalle la topografia de las
particulas de la ceniza; se observa en la ceniza obtenida
mediante el proceso de calcinacion C una topografia de
tipo esponjoso (5); mientras que para la ceniza obtenida
de la calcinacion directa de la hoja de cafia (proceso A),
ademas de presentar esta misma topografia en menor
proporcion, se aprecian zonas con formas agudas lo que
indica un mayor grado de cristalinidad respecto a la ceni-
za obtenida con el proceso C.

La distribucion granulométrica de la ceniza, antes y des-
pués del proceso de molienda, al igual que la del cemen-
to sin adicion se aprecian en la Tabla 3 y Figura 3. Cabe
anotar que la distribucion de los tamafios acumulados de
la ceniza molida y del cemento resultaron ser muy simila-
res, al igual que su diametro medio de particula, D (4,3).

Valoracion puzolanica de la hoja de la cafia de azlcar
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with incineration process C was more sponge-like (5).
The ash obtained by directly incinerating the sugar cane
straw (process A), while exhibiting the same topography
(although less intensely), also contained sharp narrow
particles, an indication of greater crystallinity than in the
ash obtained with process C.

The particle size distribution of the ash before and after
grinding as well as of the unadditioned cement is shown
in Table 3 and Figure 3 The cumulative sizes of the
ground ash and the cement were very similar, as were
their mean particle diameters, D (4.3).

Tabla 3 / Table 3
Valores de distribucién granulométrica.
Particle size distribution.

Cemento sin adicién /

Distribucion / Part. size Unadditioned cement

CHC molida 1 hora /
SCSA ground for 1 hour

Arena de Ottawa molida 9 horas /
Ottawa sand ground for 9 hours

d(0.1) (um) 5.2 5.6 3.4
d(0.5) (um) 22.8 17.7 15.9
d(0.9) (um) 53.1 52.7 41.4
D(4.3) (um) 26.6 24.2 19.6

Volumen / Volume (%)
o O=_NWhUIOON®

.01 0.1 1 10 100
Tamafio de particula / Particle Size (um)

- Cemento Portland / Portland Cement

— Ceniza hoja de cafia molina / Sugar Cane Straw Ash Grounded

-+ Arena de Ottawa molida / Ottawa sand grounded

Distribucion de tamafio de particula / Particle Size Distribution

Volumen / Volume (%)

1000 3000

Distribucion de tamario de particula / Particle Size Distribution

100 1
80
60 -
40|
20+

0.01 0.1 1 10 100 1000 3000
Tamafio de particula / Particle Size (um)

== Cemento Portland / Portland Cement
= Ceniza hoja de cafia molina / Sugar Cane Straw Ash Grounded
= Arena de Ottawa molida / Ottawa sand grounded

Figura 3. Distribucién granulométrica ceniza hoja de cafia molida, cemento sin adicién y arena de Ottawa molida.
Figure 3. Particle size distributions of ground sugar cane straw ash, Portland cement and ground Ottawa sand.

3.2. Evaluacion de la aptitud puzolanica
de la ceniza

3.2.1. Actividad puzolanica o ensayo de Frattini

La evaluacion por el método quimico de actividad puzola-
nica o ensayo de Frattini se refiere a la cantidad maxima
de hidrdxido de calcio con la que la puzolana se puede
combinar y a la velocidad con la cual ocurre esta reaccion.
Esta depende de la naturaleza y proporcién de las fases
activas presentes en la puzolana, de la relacion cal-puzo-
lana de la mezcla, de la finura (o superficie especifica) de

3.2. Evaluation of ash pozzolanicity

3.2.1. Pozzolanicity or Frattini test

The chemical assessment of pozzolanicity, i.e., the
Frattini test, measures the maximum amount of calcium
hydroxide with which the pozzolan can combine and the
rate at which the reaction takes place. These parameters
depend on the nature and proportion of the active phases
present in the pozzolan, the lime-pozzolan ratio in the
mix, the fineness (or specific surface) of the pozzolan and
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la puzolana y de la temperatura de reaccion. A medida
que las muestras evaluadas se encuentran por debajo de
la curva de saturacion (Figura 4), las muestras presentan
una mayor aptitud a reaccionar con el hidréxido de calcio,
Ca(OH),. Sin embargo, esto no indica que tan adecuado
sea el material para desarrollar resistencias mecanicas,
inhibir las reacciones entre alcalis-agregados, bajar el
calor de hidratacion, u otras caracteristicas que puede
proporcionar un material puzolanico. Esto se debe a que
las condiciones en que se desarrolla la evaluacion quimica
son muy diferentes de las que se tienen en un mortero u
hormigén y no es posible establecer una relacién entre el
efecto sobre las propiedades que desarrolla en el mortero
y su comportamiento quimico frente al Ca(OH),. Tenien-
do en cuenta los resultados presentados en la Figura 4, se
puede determinar que a los siete dias se presenta una
actividad puzolanica moderada, actividad que se aprecia
en mayor proporcion a edad de 28 dias.

the reaction temperature. The farther the samples are
below the saturation curve (Figure 4), the greater their
reactivity with calcium hydroxide Ca(OH),. The findings,
however, provide no indication of mechanical strength
development, inhibition of the alkali-aggregate reaction,
reduction of heat of hydration or other properties
associated with pozzolanic materials. The reason is that
the conditions in which chemical evaluation is performed
differ substantially from the conditions prevailing in
mortar or concrete and no relationship can be established
between the effect on the properties developed in the
mortar and chemical behaviour in terms of Ca(OH),.
Further to the results shown in Figure 4, pozzolanicity
was moderate after 7 days and somewhat more intense
after 28.
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Figura 4. Ensayo de puzolanicidad segun Frattini.
Figure 4. Pozzolanicity (Frattini test).

3.2.2. indice de Actividad Puzolanica

Las mezclas de mortero preparadas para la evaluacion del
Indice de Actividad Puzolanica (IAP), el cual se expresa
como la relacion entre la resistencia de un mortero con adi-
cién y la del mortero sin adicion, se realizaron siguiendo las
indicaciones de la Norma ASTM C311-07 (20), es decir, se
adicioné un 20% de la puzolana respecto al peso del
cemento. Los valores de la resistencia mecanica obtenidos

3.2.2. Pozzolanic activity index

The pozzolanic activity index (PAI), which is expressed
as the ratio between the strength values of additioned
and unadditioned mortar, was found in mixes prepared
as described in standard ASTM C311-07 (20), i.e., adding
20% pozzolan by cement weight. The 7- and 28-day
mechanical strength values obtained are given in
Table 4. Further to the PAI values given in the table,
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para edades de siete y 28 dias se muestran en la Tabla
4. Segun los valores de IAP a siete y 28 dias, presenta-
dos en la misma Tabla, se puede afirmar que la adicion
de ceniza de hoja de cafa si tiene aptitud para ser utili-
zada como una adicidn puzolanica, ya que estos valores
se encuentran por encima del 75%, valor limite definido
en la Norma ASTM C618-08 (22).
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sugar cane straw ash is apt for use as a pozzolanic
addition, for the values found were above 75%, the
threshold established in standard ASTM C618-08 (22).

Tabla 4 / Table 4

Valores de resistencia mecanica en morteros IAP a 7 y 28 dias.
Mechanical strength and pozzolan activity index values in 7- and 28-day mortars.

Resistencia 7 dias (MPa) / | Resistencia 28 dias (MPa) / , ,
Mortero / Mortar 7-Day strength (MPa) 28-Day strength (MPa) 1APsdias / PAl7days 1AP28qias / PAlzgdays
Patrdn / Control 28.14 40.17 - -
Adicionado / Additioned 21.91 32.12 77.86 79.96

3.2.3. Método de Feret

Para la aplicacion de este método se prepararon morte-
ros siguiendo las Normas NTC 111 y 112 (23, 24) a flui-
dez constante 110 + 5 y moldeados en cubos de 2 pul-
gadas de arista. La adicion utilizada como inerte fue
arena de Ottawa, la cual se sometié a un proceso de
molienda por nueve horas en orden a obtener un tama-
fio de particula similar al de la adicidn; su distribucion
granulométrica se presenta en la Tabla 3 y Figura 3. La
relacién agua/cemento fue la misma para las parejas de
morteros con adicion de ceniza de cafa y con arena de
Ottawa molida e incorporada en el mortero a igual por-
centaje de sustitucion de cemento Portland. En la Tabla 5
se presentan los requerimientos de agua en cada caso, se
observa que al incrementar el porcentaje de ceniza de
hoja de cafia los morteros adicionados requieren mayor
cantidad de agua para mantener la fluidez constante,
esto es atribuido a la estructura porosa de las particulas
de ceniza; la relacidon encontrada fue de naturaleza lineal:
Y = 0,024X + 0,5801 (R2 = 0,968), donde X representa
el porcentaje de adicion. Este resultado es andlogo al

3.2.3. Feret method

Mortars were prepared as recommended in Colombian
standards NTC 111 and 112 (23, 24), with a constant
flowability of 110+5 and poured into 2-inch cubic
moulds. The inert addition used was Ottawa sand, which
was ground for 9 hours to obtain a particle size similar to
the size of the ash grains. The particle size distribution of
the sand is shown in Table 3 and Figure 3. The same
water/cement and replacement ratios were used for
each sugar cane straw ash - ground Ottawa sand pair.
Table 5 gives the water requirements in each case. The
higher the percentage of sugar cane straw ash in the
additioned mortars, the higher was the amount of water
needed to maintain constant flowability. This could be
attributed to the pore structure of the ash particles. The
relationship was found to be linear: Y=0.024X+0.5801
(R?=0.968), where X is the replacement ratio. This result
is consistent with the findings reported in an earlier
study (25), which established a linear relationship
between the amount of water needed to maintain
constant workability and the amount of rice husk ash (an

Tabla 5/ Table 5
Requerimiento de agua de los morter
Water requeriment of mortars.

0s.

Material / Material Porc;ntaje de sustltu_mon / Fluidez / Flowability Relacion (alc) | W/c ratio
eplacement ratio

Patron (EMA 0%) / Control (0 % OPC) 111 0.5745

EMA 5% 115 0.5902

. EMA 10% 113 0.6058

Ceniza / Ash

EMA 20% 115 0.6400

EMA 40% 107 0.6700

AOM 5% - 0.5902

AOM 10% - 0.6058

Arena de Ottawa / Ottawa sand

AOM 20% - 0.6400

AOM 40% - 0.6700

- No se pudo determinar por su alta fluidez. / Too fluid to be determined.
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obtenido por M. A. Cincotto (25), quien reporta la existen-
cia de una relacion lineal entre la cantidad de agua reque-
rida para mantener una trabajabilidad constante y la can-
tidad de ceniza de cascarilla de arroz incorporada en el
cemento, residuo agroindustrial similar al evaluado en la
presente investigacion.

La resistencia mecanica a la compresion fue evaluada
segln la Norma NTC 220 (26) a edades de curado nor-
mal de 28 y 60 dias, obteniendo los valores esquemati-
zados en la Figura 5. En ésta se aprecia que a medida
que aumenta el porcentaje de sustitucion del cemento
por inerte de arena de Ottawa, disminuye la resistencia
mecanica, esto es atribuido al incremento en la relacion
agua/cementante para cada porcentaje de sustitucion y
al efecto de dilucion del inerte al tener una menor canti-
dad de cemento necesario para reaccionar y formar pro-
ductos de hidratacién que contribuyen al aumento de la
resistencia mecanica. Aunque existe una excepcion para
un 5% de adicion; debido quiza a que la finura y la pro-
porcién del sustituyente ayudan con sus granos a ocupar
los espacios intersticiales entre los granos del cemento,
complementando asi la granulometria, lo cual se ve refle-
jado en un ligero aumento de la resistencia mecanica,
esto es un indicativo de su actuacién como filler o relle-
no en la mezcla.

Por lo contrario, a medida que aumenta el porcentaje de
sustitucion del cemento por ceniza de hoja de cafia, exis-
te un incremento en la resistencia mecanica respecto al
tiempo de curado comparada con el patréon hasta un 20%
de adicion. La mayor resistencia ocurre para un porcen-
taje de sustitucion del 20% a edades de 28 dias y del

agroindustrial by-product similar to the material studied
here) added to the cement.

The compressive strength values found in 28- and 60-
day specimens as stipulated in Colombian standard NTC
220 (26) are charted in Figure 5. As the figure shows,
mechanical strength declined with rising Ottawa sand
replacement ratios. This was attributed to the rise in the
water/cement ratio with increasing proportions of sand
and the diluting effect of the inert material, whose
addition reduced the amount of cement present and
hence the reactivity needed to form the hydration
products that contribute to mechanical strength. The 5%
addition constituted an exception, however. A possible
explanation is that in view of the fineness and proportion
of the replacement, its particles occupied the interstitial
space between the cement grains, thereby acting as a
filler in the resulting mortar.

On the contrary, at replacement ratios of up to 20%, the
higher the proportion of sugar cane straw ash, the
higher was the mechanical strength compared to the
control at each age. The highest 28-day strength was
found with a replacement ratio of 20% and the highest
60-day strength with a ratio of 10%, despite the increase

Resistencia compresion vs % adicion /
Compressive Strength vs % addition
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Figura 5. Resistencia a la compresion a 28 y 60 dias de curado.
Figure 5. 28 and 60 day compressive strength.
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10% a edades de 60 dias, a pesar del incremento en la
relacién agua/cementante para cada porcentaje de susti-
tucion. Para porcentajes de adicion del 40% la resis-
tencia disminuyd comparada con el patron tanto a los 28
como a los 60 dias. Sin embargo, cabe destacar que en
los porcentajes de adicién de ceniza elevados (EMA 40%)
a pesar de que su resistencia esta por debajo del patron
(EMA 0%), las resistencias son muy superiores a los adi-
cionados con arena de Ottawa (AOM 40%). Esto da un
indicio de que la ceniza si es reactiva y que ayuda a for-
mar productos de hidratacion que contribuyen al aumen-
to de la resistencia mecanica. Lo anterior corrobora que
la ceniza de hoja de cafia presenta un marcado efecto
puzolanico.

En la Figura 6 se puede evidenciar claramente el com-
portamiento puzolanico a los 28 y 60 dias de curado. En
este grafico se aprecia que, para cualquier orden de adi-
cién, la curva representativa de la puzolana se encuen-
tra situada por encima de la del inerte, mostrando un
maximo incremento resistente por efecto de la puzolani-
cidad entre el 10 y el 20% de adicion de ceniza de hoja
de cafia.
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in the water/cement ratio needed in the additioned
cements. With replacement ratios of 40%, both 28- and
60-day strength values were lower than in the control.
Nonetheless, at that ratio (40% OPC) strength was much
higher than in the mortars containing Ottawa sand as an
addition (40% GOS). These findings support the
existence of ash reactivity and its role in the formation of
the hydration products that contribute to mechanical
strength. The foregoing corroborated the significant
pozzolanic effect of sugar cane straw ash.

Figure 6 provides clear evidence of pozzolanic behaviour
in the 28- and 60-day specimens. The graph shows that,
at all the replacement ratios, the pozzolan curve was
positioned above the inert addition curve. The maximum
pozzolan-induced rise in strength was observed for
replacement ratios of 10 to 20%.
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Figura 6. Resistencia a la compresion a 28 dias vs porcentaje de adicion.
Figure 6. 28- and 60 strength vs replacement ratio.

Con base en los resultados de resistencia a la compre-
sion se halld el coeficiente K de Feret (21), con el fin de
cuantificar la calidad puzolanica de la ceniza. Estos coe-
ficientes de energia del conglomerante, calculados de
acuerdo a la ecuacion [1], se reportan en la Tabla 6. En
general, los coeficientes energéticos de los morteros adi-
cionados con material inerte presentan valores muy simi-
lares al patron (0% de adicidén) y en mas alto grado a
medida que aumenta el porcentaje de adicion; por el
contrario, los morteros que contienen ceniza de cafia
presentan valores crecientes de estos coeficientes en la

Mater. Construcc., Vol. 61, 302, 213-225, abril-junio 2011. ISSN: 0465-2746. doi: 10.3989/mc.2011.54809

These compressive strength findings were used to find
the Feret K coefficient (21), a measure of the pozzolanic
quality of the ash. These coefficients, calculated from
equation [1], are given in Table 6. As a rule, the Feret’s K
coefficients for mortars additioned with inert material
exhibited values similar to the findings for the control
(0% addition), and the greater the replacement ratio,
the closer was the similarity. By contrast, the mortars
containing sugar cane straw ash had higher K coefficient
values at higher concentrations of ash and older ages.
The K values in mortars with 40% ash were double the
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medida en que se tiene mayor concentracion de ceniza y
aumenta la edad de curado. Asi, para porcentajes de adi-
cién de ceniza del 40% los valores de K duplican los
obtenidos en los morteros de referencia y/o adicionados
con inerte. Esto indica la elevada actividad puzolanica del
material evaluado.

values found for the control or sand-additioned mortars.
This was an indication of the pozzolanic activity of the
material assessed.

Tabla 6 / Table 6
Coeficientes K de Feret.
Feret K coefficients.

Coeficiente K de Feret o Coeficiente
Adicion / Addition de energia del conglomerante / 0% 5% 10% 20% 40%
Feret’s K coefficient
Inerte/ Inert K2g dias /' K28 days 306 341 351 364 304
Inerte/ Inert Keo dias / Ko days 316 361 364 372 314
Coeficiente K de Feret o Coeficiente
Adicién / Addition de energia del conglomerante / 0% 5% 10% 20% 40%
Feret’s K coefficient
Ceniza / Ash Ko dias / Kag days 306 342 394 520 618
Ceniza / Ash Ko dias / Koo days 316 373 519 591 723

4. CONCLUSIONES

De acuerdo a los analisis de caracterizacion realizados
en este proyecto, se determind que el proceso de cal-
cinacion mas adecuado en aras a obtener una ceniza
con alto grado de amorficidad es donde se realiza una
combustion de la hoja a temperaturas menores de
427 °C y una calcinacién controlada a una temperatura
maxima de 700 °C con un tiempo de permanencia de
dos horas.

Los diferentes métodos aplicados indicaron que la ceniza
de la hoja de cafia de azlcar presenta actividad puzola-
nica a porcentajes de adicion inferiores al 40%.

El maximo incremento resistente por efecto de la puzo-
lanicidad se obtiene entre el 10 y el 20% de adicion de
ceniza de hoja de cana.
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under 40%.

The highest pozzolanicity-induced increase in strength
was obtained when sugar cane straw ash was added at
a rate of 10 to 20%.
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