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Recomendacién Téecnica No. 8

METODO DE ESTIMACION DEL GRADO DE
LA HIDRATACION DEL CEMENTO
PORTLAND Y DEL CONTENIDO DE Ca(OH),
EN FUNCION DEL TIEMPO

OBJETIVO

Esta Recomendacidn Técnica tiene como objeto describir el método de estimacion del grado
de hidratacion del cemento Portland de forma indirecta, mediante la medicion de las pérdidas
de agua no evaporable o mediante la medicion de la cantidad de Ca(OH)2 presente en la
mezcla. La norma no aplica para cementos con sustituciones parciales de materiales
cementosos suplementarios reactivos, como las puzolanas o escorias metalurgicas.

1. RESUMEN Y PRINCIPIOS DEL METODO

Este método para la estimacion del grado de
hidratacion del cemento portland en funcion del
tiempo aplica para pastas de cemento Portland
puro y se basa en el uso del analisis térmico por
dos rutas experimentales, el termogravimétrico
y la calcinacion. ElI método representa una
alternativa mas sencilla en comparacién con los
métodos por difraccion de rayos X que
requieren el uso de estdndares internos,
operaciones complejas como el tratamiento
matematico por minimos cuadrados o el uso del
método de Rietveld, asi como de un equipo
sofisticado.

La nomenclatura usada en el documento
incluye: C=Ca0O, S=SiO,, A=Al>0s, S=S0s3,
H=H,0.

El cemento Portland se constituye de varias
fases anhidras principales, tales como CsS

(alita), C,S (belita), CsA, CsAF y CS-xH
(sulfato de calcio en alguna forma de
hidratacion). Dichas fases reaccionan con el
agua formando productos de hidrataciéon. Los
silicatos de calcio forman compuestos de
silicatos de calcio hidratados (C-S-H) con
estequiometria CaO/SiO, variable; dicha
estequiometria rige la cantidad de Portlandita
(Ca(OH),) formada. Los aluminatos vy
ferroaluminatos de calcio forman con el yeso
compuestos como monosulfato de aluminato de
calcio (CsA-CS-11H20 o AFm) y ettringita
(C3A-3CS-32H0 o AFt). En una pasta de
cemento Pértland hidratada, existe agua libre
(agua evaporable) y Agua No Evaporable; la
segunda es la que esta ligada a los productos de
reaccion antes referidos y puede ser extraida
mediante descomposicién por calentamiento.

2. ALCANCE

Esta norma tiene como objeto describir el
método de estimacion del grado de hidratacion
del cemento Portland de forma indirecta,
mediante la medicion de las pérdidas de agua no
evaporable o mediante la medicion de la
cantidad de Ca(OH). presente en la mezcla. La

Recomendacion Técnica no aplica para
cementos con sustituciones parciales de
materiales cementosos suplementarios
reactivos, como las puzolanas o escorias
metaldrgicas.
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Los métodos de esta norma se basan en las
siguientes suposiciones 12341

a)

Un cemento Poértland completamente
hidratado contiene hasta un 23% de

d) Pérdidas en peso mayores que 3% a

temperaturas mayores que 600°C
indican carbonatacién de la muestra o
que habia caliza en el cemento Pértland.

agua no evaporable, acorde con la e) Las pérdidas de peso medidas por
literatura termogravimetria en el rango de 120°C

b) Un cemento Poértland completamente a 900°C representan el Agua No
hidratado puede formar entre 15y 20% evaporable excepto en el caso de
en peso de Ca(OH)z; este rango es presencia de caliza en el cemento o la
variable dependiendo de la composicidn ocurrencia de fendmenos de
quimica del C-S-H formado. carbonatacion

c) Hay una correlacién lineal entre las f) Las pérdidas de peso medidas por

cantidades de agua no evaporable y
Ca(OH):

termogravimetria en el rango 450°C a
550°C representan el agua liberada por

descomposicion del Ca(OH):

3. DEFINICIONES Y APARATOS NECESARIOS

Sistema experimental compuesto de un horno en el cual se introduce una balanza de alta precision, para
seguir los cambios de peso de una muestra en funcion de la temperatura. La capacidad de la balanza
deberé ser de al menos 20mg.

Son los productos de las reacciones de hidratacion, entre los que se encuentran los silicatos de calcio
hidratados (C-S-H), monosulfato de aluminato de calcio (CsA-CS-11H20 o AFm), ettringita
(C3A-3CS-32H20 o AFt), Portlandita (Ca(OH)z).



Dispositivo de calentamiento que consiste de una camara para calentar muestras mediante el uso de
resistencias eléctricas. El dispositivo debera ser capaz de operar hasta 1000°C.

Dispositivo de mortero y pistilo de algun material que resista la abrasion al moler muestras de cemento
Pértland hidratado; puede ser agata, acero, zirconia, etc. El dispositivo puede ser manual o motorizado,
pudiendo incluir el uso de molinos de alta energia como los del tipo planetario.

Son las reacciones que ocurren al contacto de las fases del cemento Pértland con el agua. En las primeras
48 horas ocurren por mecanismos de disolucién-precipitacion y posteriormente por difusion en estado
solido.

4. DESCRIPCION DEL METODO OPERATORIO

La utilidad del método radica en su aplicacion a muestras de cemento Portland hidratadas por varios
tiempos de curado. El siguiente método debera aplicarse para cada muestra de cada fecha de curado

Se debera obtener una muestra representativa de
la pasta de cemento Portland hidratado de al
menos 50 gramos, por ejemplo, se pueden
seleccionar trozos de pastas de probetas que
hayan sido ensayadas mecanicamente.

La muestra debera procesarse usando un Medio
de Trituracién manual o mecanico para pasar por

Es indispensable detener o congelar el avance de
las reacciones de hidratacion en la muestra a
analizar. Para esto, la muestra triturada se puede
procesar de 2 formas descritas a continuacion.

4.2.1 Inmersion en solvente y

secado al vacio.
La muestra de cemento Pértland hidratado de al
menos 50 gramos, se introduce en un vial de
plastico y se inunda con metanol o acetona y se
deja por 24 horas en el vial cerrado.
Posteriormente se descarta el liquido y los
solidos se pasan a un desecador de vacio o en una

una malla con apertura de hasta 2mm; la muestra
puede contener diversos tamafios de particula,
desde polvos finos hasta 2mm.

Este proceso debera ser realizado buscando el
minimo tiempo de exposicién de la muestra de
cemento Portland hidratado al CO» atmosférico,
para evitar la carbonatacion.

estufa de vacio; se aplica el vacio mediante una
bomba por al menos 24 horas. Este
procedimiento permite la evaporacién del agua a
temperaturas de al menos 20°C, sin alterar el
grado de hidratacion.

4.2.2 Secado al vacio.

La muestra de cemento Pdrtland hidratado de al
menos 50 gramos se transfiere a un desecador de
vacio o en una estufa de vacio; se aplica el vacio
mediante una bomba por al menos 24 horas. Este
procedimiento permite la evaporacion del agua a
temperaturas de al menos 20°C, sin alterar el
grado de hidratacion.
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No se recomienda el secado directo de las
muestras de cemento Pédrtland hidratado a
presion atmosférica a 100°C porque durante el
tiempo de secado se aceleran notablemente las
reacciones de hidratacion y se altera el estado de
hidratacion original.

4.2.3 Molienda de la muestra.
La muestra triturada seca de cemento Pértland
hidratada se deberd moler usando el Medio de

Molienda descrito anteriormente, para pasar toda
la muestra por una malla de apertura de maximo
0.150 mm. Para esto se hace pasar la muestra por
la malla, los retenidos se muelen y se repite esto
hasta pasar toda la muestra en el menor tiempo
posible.

El procedimiento debera realizarse en el menor
tiempo posible para evitar la carbonatacion de la
muestra.

5. CALCULOS Y TIPOS DE RESULTADOS
DE LA NORMA

5.1. Estimacion del grado de hidratacion por
medicion del Agua No Evaporable por calcinacion

1. Para pruebas realizadas usando un Horno
Mufla se recomienda realizar esta prueba
por triplicado simultaneamente. Todos los
pesos de este procedimiento deberan
registrarse en una balanza analitica,
registrando datos con precision de 0.0001
gramos.

2. Se toma y se anota el peso de un crisol
previamente calcinado a 1000°C para la
prueba. Se agrega al menos 1 gramo de la
muestra de cemento Pdrtland ya seca, esta
puede ser triturada o molida. Se registra el
peso del crisol y de la muestra.

3. Los crisoles se llevan inmediatamente al
horno mufla y se someten a calentamiento
hasta 1000°C y se dejan a esta temperatura
por 15 minutos.

4. Las muestras en los crisoles se dejan enfriar
en el horno hasta unos 300°C y luego se
extraen para terminar el enfriamiento
preferiblemente en un desecador para evitar
la absorcion de humedad.

5. Los crisoles se pesan nuevamente a la salida
del horno.

6. El agua no evaporable se calcula con la
ecuacion 1

P1-P2

%ANE = o

100 E.1

Donde ANE=Agua no evaporable, Pl=peso
inicial de la muestra, P2=peso de la muestra
después de la calcinacion a 1000°C

7. El porcentaje de hidratacion (PDH) se
estima con la ecuacién 2

%ANE
23

PDH = 100 E.2

Donde: PDH= porcentaje de hidratacion, 23 es
la consideracion de que una pasta de cemento
completamente hidratada tiene 23% de agua no
evaporable referida al peso calcinado.

8. EIl Porcentaje de hidratacién se reporta con
1 decimal de precision.



5.2. Estimacion del grado de hidratacion por medicion
del agua no evaporable y concentracion de Ca(OH):
por analisis térmico

Todos los pesos de este procedimiento
deberan registrarse en una balanza analitica,
registrando datos con precision de 0.0001
gramos.

Se toma el crisol de la balanza del equipo de
termogravimetria (o0 termobalanza) y se
anota el peso. Dependiendo de la capacidad
de la balanza, el tamafo de la muestra
debera ser preferiblemente de 20-30mg de la
muestra de cemento Portland ya seca y
molida. Se pueden usar tamafios de muestra
mas grande, pero esto puede modificar las
caracteristicas de la curva de pérdida en
peso como la del ejemplo de la Figura 1.
Con el crisol en el horno del equipo de
termogravimetria, se procede a la rampa de
calentamiento, usando una velocidad de 10-
20°C por minuto hasta alcanzar los 900-
1000°C, preferiblemente en una atmosfera
inerte. Las velocidades de calentamiento
mayores alteran las caracteristicas de la
curva de pérdida en peso como la del
ejemplo de la Figura 1.

Se registran los datos de evolucion de peso
en funcién de la temperatura, ya sea en
forma de un graficador con pluma o en
formato digital para procesarlas
graficamente. Se debera registrar el peso
final de la muestra.

Posteriormente, con los datos de peso vs
temperatura en formato de tabla de dos
columnas X y Y, se elabora una grafica
como la de la Figura 1.

Los datos registrados deben manejarse
como porcentaje en peso normalizados con
respecto al peso final de la muestra
calcinada en la termobalanza. Por ejemplo,
si el peso inicial de la muestra fue de 30mg
y el peso final fue 24mg, los pesos
registrados por la termobalanza deberan
calcularse como porcentajes de los 24mg.
Para el calculo de la cantidad de Ca(OH)2 se
usa la ecuacion 3

uca(oH), = PHZPOH 1o

Donde: PCH1 y PCH2 son los % en peso
extraidos del ejemplo de la Figura 1, originados
de la descomposicion del Ca(OH). durante el
calentamiento. Ver detalle para el calculo
gréfico en la Figura 2. El factor 22.94 es porque
la descomposicion de 100% de Ca(OH): resulta
en la pérdida de 22.94% de agua

8. Para el célculo de la cantidad de Agua No
Evaporable (ANE) se usa la ecuacion 4

%ANE = PANE2 — PANE1 E. 4

Donde: PANE1 y PANE2 son los % en peso
extraidos del termograma de ejemplo de la
Figura 1

9. Para el célculo del Porcentaje de
Hidratacion se usa la ecuacion 5

%ANE

PDH = 20

100 E.5

Donde: PDH= porcentaje de hidratacion,
PANEL y PANE2 son los % en peso extraidos
del ejemplo de la Figura 1,

10. Con el %Ca(OH). calculado se puede hacer
una estimacion del PDH, usando la ecuacion
6. Con este calculo se puede incurrir en
error dado que se asume que un cemento
Pédrtland totalmente hidratado puede formar
hasta 20% de Ca(OH)z, lo cual es variable
en funcién de la presencia de materiales
cementicios suplementarios.

. _%Ca(OH)2

PDH == >0 100 E6

Donde: PDH’= porcentaje de hidratacion
estimado por %Ca(OH).. El factor 20 es bajo la
suposicion de la hidratacion total de un cemento
Pértland forma hasta 20% Ca(OH):
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LIMITACIONES: Cuando se dejan las muestras
de cemento portland hidratado trituradas o
molidas expuestas al CO, atmosférico, puede
ocurrir carbonatacion de los productos de
hidratacion. Esto puede inducir errores de
dimensién desconocida, dado que se incrementa
la masa perdida durante la calcinacién, dicha
masa seria por pérdidas de CO2 y no de pérdidas

100 200 300 400
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Figura 1. Estimacion de la cantidad de Ca(OH)2 y de Agua no Evaporable por anélisis
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Figura 2. Detalle de la estimacion de las pérdidas por descomposicion del Ca(OH):

__________________________________________ ]

de netamente de agua. La carbonatacion afecta
las mediciones de Agua No evaporable y las de
Ca(OH)2, ya que el C-S-H y el Ca(OH). son de
las fases principales mas propensas a
carbonatarse.  Adicionalmente, las muestras
molidas deben mantenerse en ambientes secos,
ya que la absorcion de humedad puede alterar los
resultados.
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Ejemplo
Célculos para el ejemplo de la Figura 1

%ANE =19.4% -2.2% =17.2%

i _A72 v — A g0
- PDH= 2100 =74.8% :

_ 16.8-13.4

%Ca(OH); = 100 = 14.8%

22.94

., _14.8 e
PDH" =—== 100 =74.1%
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