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RESUMEN

El siguiente trabajo de investigacion tiene como propdsito caracterizar y
comparar la deshidratacion del yeso (Sulfato de calcio dihidratado) grado
reactivo y grado industrial. Para ello, se utilizé la técnica de termogravimetria
(TGA) y de densidad (ASTM C-188-95) para obtener variaciones de la masa y

densidad del yeso conforme se elimina el agua de cristalizacion.

Como parte del desarrollo de la investigacion se generaron termogramas
experimentales para el yeso, tanto grado reactivo como grado industrial, con la
ayuda de la variaciéon de masa obtenido en la mufla a diferentes temperaturas y
con la intencion de poder -caracterizar el comportamiento de la
termogravimetria. Se observo el efecto del contenido del agua en las
propiedades fisicoquimicas de los materiales durante la calcinacién. Luego, los
termogramas obtenidos de forma experimental en el laboratorio se compararon
con termogramas obtenidos a partir de un equipo especializado para analisis
termogravimétrico. El resultado fue una diferencia alta entre los termogramas

del yeso grado reactivo y grado industrial, esto debido a la diferencia de pureza.

Adicional a los termogramas, se realizé un analisis de densidad con el
método de Le Chatelier el cual complemento el estudio de la variacién de masa
para comprender de mejor forma el cambio de la estructura cristalina del yeso

conforme iba perdiendo sus moléculas de agua.
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Posteriormente, y con la ayuda de los termogramas se realizaron
andlisis de difraccion de rayos X para evaluar la composicion y estructura
cristalina del yeso conforme iba perdiendo sus moléculas de agua. Con la
ayuda de estos andlisis se busca una mejor explicacion de las causas de la

diferencia en los termogramas obtenidos.

Por ultimo, mediante los termogramas desarrollados y el analisis de
varianza realizado se llega a la conclusion que el grado de pureza del yeso si
influye en la tendencia del andlisis termogravimétrico y por ende en sus
propiedades.
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OBJETIVOS

GENERAL

Caracterizar y comparar la deshidratacion del yeso (Sulfato de calcio
dihidratado) grado reactivo y grado industrial mediante un analisis de
termogravimetria (TGA) y de densidad (ASTM C-188-95).

ESPECIFICOS

1. Determinar la variacion de peso por deshidratacion en funcién del aumento
de temperatura para el yeso grado reactivo y grado industrial por medio de

un método continuo y otro discontinuo.

2. Determinar la densidad segun modificacién a la norma ASTMC 188-95 en
funcion del aumento de temperatura para el yeso grado reactivo y grado
industrial.

3. Realizar una curva termogravimétrica para el yeso grado reactivo.

4. Realizar una curva termogravimétrica para el yeso grado industrial.

5. Comparar la pérdida de peso tedrica del yeso en funcion del aumento de

temperatura con respecto al comportamiento experimental del yeso grado

reactivo.
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Comparar la pérdida de peso tedrica del yeso en funcion del aumento de
temperatura con respecto al comportamiento experimental del yeso

grado industrial.
Comparar mediante un analisis de varianza y el comportamiento de las
curvas termogravimétricas, si el grado de pureza del yeso influye en la

tendencia del estudio termogravimétrico.

Identificar el cambio de estructura interna que presentan el yeso grado

reactivo luego de la calcinacién, por medio de un andlisis de rayos x.

Identificar el cambio de estructura interna que presenta el yeso grado

industrial luego de la calcinacion, por medio de un analisis de rayos x.
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HIPOTESIS

Hipotesis de trabajo

Es posible realizar un analisis de termogravimetria para el yeso tanto
grado reactivo como grado industrial con el proposito de observar si existen

variaciones en su tendencia de eliminar el agua de cristalizacion.

Hipotesis estadistica

Hipotesis de investigaciéon (Hi)
Existe variacion significativa en al menos dos masas encontradas en la
caracterizacion del andlisis termogravimétrico del yeso, debido a que poseen

diferente grado de pureza (x) o debido a la temperatura de deshidratacion (B).

Ha: Al menos una p,; # 0

Ha: Al menos una pug; # 0
Hipotesis nula (Ho)
No existe variacion significativa en la masa en la caracterizacion del

analisis termogravimétrico del yeso, debido a que poseen diferente grado de

pureza (x) o debido a la temperatura de deshidratacion (3).

Ho: Ha1 = .Uazzo
Ho : pupgy = gy = Ugz =+ = ligg =0

XIX



XX



INTRODUCCION

Las propiedades fisicoquimicas de un compuesto dependen,
principalmente, del tipo de enlaces que mantienen unidos a los atomos de una
molécula. Estos pueden indicar el tipo de estructura y predecir sus propiedades
tanto fisicas como quimicas. Existen compuestos que se pueden obtener de
diferentes procedencias y, por lo tanto, difieren en el grado de pureza. Es
necesario saber si este grado de pureza afecta a las propiedades fisicoquimicas

del compuesto mientras se somete a variaciones de temperatura controlada.

Existen diversos métodos para la determinacion de propiedades de un
compuesto, uno de ellos es el andlisis térmico que tiene como objetivo
establecer una relacién entre la temperatura y las propiedades fisicas del
compuesto. Una de las técnicas del analisis térmico es el andlisis de
termogravimetria que tiene como variable de estudio la variacion de masa y
densidad de un compuesto mientras se somete a una variacion de temperatura

controlada.

El siguiente trabajo consta del analisis de la procedencia del yeso grado

reactivo y grado industrial mediante un analisis de termogravimetria.

La variacion de masa de las muestras de yeso, los termogramas obtenidos
a partir de estas variaciones de masa, el cambio de densidad obtenido por
medio del método de Le Chatelier y la estructura cristalina de las muestras a las
diferentes temperaturas de trabajo son los resultados alcanzados en el presente

trabajo de graduacion.
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Con los resultados obtenidos se indicé si, la diferencia en el grado de
pureza de los dos tipos de yeso influye significativamente en su conversion a
anhidrita en el andlisis termogravimétrico. Ademas, se estudié el
comportamiento de las propiedades fisicoquimicas de los materiales a lo largo
de la calcinacion, a través de la variacibn de densidad y elaboracion de

termogramas.
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1. ANTECEDENTES

Existen estudios realizados para trabajos de graduacién relacionados con
el analisis térmico basandose en la técnica del analisis de termogravimetria

(TGA) para diferentes materiales.

Entre los estudios encontrados sobre termogravimetria, se encuentra el
realizado por el Ing. Marvin Estuardo Samayoa Curiales (2005) sobre el analisis
comparativo de la cal proveniente de diferentes lugares de manufactura. En su
estudio termogravimétrico sus cambios de temperatura van de temperatura
ambiente hasta 950°C, y concluye que la procedencia de las cales produce
variaciones significativas en la masa residual durante la reaccion de

calcinacion.?

Otro estudio sobre analisis de termogravimetria fue realizado por la Inga.
Karen Elisa Ochaeta Paz (2004). Analizé las curvas termogravimétricas (640
mm Hg) para el estudio de la calcinacion de tres calizas con diferente contenido
de magnesio en funcion de la densidad utilizando el método ASTM C 188-95.
Sus cambios de temperatura iban de temperatura ambiente hasta 900°C y llego
a la conclusién, con base en su analisis de varianza, que la diferencia de

contenido de magnesio en las muestras analizadas produce variaciones

! SAMAYOA, Marvin. Analisis comparativo de cales hidratadas provenientes de los
procesos de manufactura de calizas de alto calcio y de la produccion de acetileno mediante el
andlisis de termogravimetria (TGA). P.53-54



significativas en el peso residual de la piedra durante la reaccion de

calcinacion.?

Otro estudio fue realizado por la inga. Claudia Carolina Corzo Dardén
(2013) sobre Evaluacion de las reacciones de hidratacion y puzolanica del
cemento portland con incorporacion de puzolana natural y cal mediante
termogravimetria y microscopia electronica de barrido. Como resultado obtuvo
gue en las pastas de monitoreo y en la pasta matriz, se determiné la formacion
y fijacién de hidréxido calcico mediante andlisis termogravimétricos a 3, 7, 14y
28 dias.?

El Ing. Jorque Quiroa (2003) investigd la relacion existente entre la
densidad de la cal con diferentes grados de conversién a una temperatura de
700 °C. En su estudio concluy6 que el grado de calcinacién denota un cambio
en la densidad aparente de la cal y que el grado de conversion aumenta

conforme el tiempo de calcinacion.*

El ing. Roberto Lainfiesta (2010) llevé a cabo un analisis de
termogravimetria de dos caolines, para la obtencion de caolin en un rango de
12 temperaturas, desde temperatura ambiente hasta 900°C. En su estudio
concluyé que la alteracion metamorfica de los caolines produce variaciones

significativas en la pérdida de peso y la densidad en un rango de temperaturas

> OCHAETA, Karen. Andlisis de las Curvas Termogravimétricas (640 mm de Hg) para el
estudio de la calcinacién de tres calizas con diferente contenido de magnesio en funcién de la
densidad utilizando el método ASTM C188-95. P. 61-62

® CORZO, Claudia. Evaluacion de las reacciones de hidratacién y puzolanica del cemento
portland con incorporacién de puzolana natural y cal mediante termogravimetria y microscopia
electrénica de barrido. P. 50-54.

* QUIROA, Jorge. Evaluacién del método para la determinacién de la densidad aparente

de calizas, por medio del matraz de Le Chatelier ASTM C188-95 en base a su grado de
conversion a cal viva a una temperatura de 700°C y una presion de 640 mm de Hg. P. 75-76
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de 110 a 900°C y 280 a 773°C respectivamente. Asimismo sus analisis
demostraron que en ambos caolines la coordenada L* da como resultado
diferencias significativas en un rango de temperaturas de 25 a 573°C, mientras
las coordenadas a* y b* muestran diferencias significativas en todo el rango de

temperaturas evaluadas. °

®> LAINFIESTA, Roberto. Anélisis mediante termogravimetria (640 mm de Hg) de dos
caolines para la obtencién de metacaolin por activacion térmica. P. 45-55
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2. MARCO TEORICO

2.1 Naturaleza del yeso

Se conocen tres formas principales del sistema sulfato calcico — agua, que

son:

Tablal. Formas del sulfato calcico
Férmula Nombre
CaS0, + 2H,0 Dihidratado

1 ——
CaS0, + EHzO Hemihidratado

CaS0, Anhidrita

Fuente: ROLANDO, Esteban. Estructura del yeso.

www.yeso.estructura/cristal/anhidrita.pdf. Consulta: octubre 2017.

La roca, llamada piedra de yeso o algez se encuentra frecuentemente en
la naturaleza y esta formada por sulfato calcico dihidratado.

Esta roca es la materia prima para la fabricacién de yeso, que se obtiene
por la deshidratacion parcial. Sometida a temperaturas no mayores a 170°C
pierde 1% molécula de agua, formando sulfato calcico hemihidratado.

Este yeso cocido y pulverizado, amasado con agua se rehidrata, formando
de nuevo el dihidrato. Al amasar el yeso con agua, se obtiene una pasta
plastica, que endurece rapidamente, proceso este que se llama fraguado.




A temperaturas mas elevadas el dihidrato pierde toda el agua, formando la
anhidrita soluble que es muy inestable y que pasa facilmente a hemihidrato al

absorber agua de la atmosfera.

Si se eleva mas la temperatura se forma la anhidrita insoluble que es
estable y no fragua si no se le agregan acelerantes o catalizadores.

A temperaturas mayores, se forman yesos hidraulicos_que requieren para

Su uso otros tratamientos.

Se pueden clasificar los sucesivos estados del yeso, segun temperaturas

crecientes de deshidratacion, de la manera siguiente:

Tablall. Estados del yeso
Temperatura Férmula Nombre
Temperatura ambiente CaS04 + 2H,0 Bihidrato o algez
— oo 1 —

128-180°C Caso, + EHzO Hemihidratado

180-300°C CaSO0, Anhidrita soluble «

300-600°C CaSo0, Anhidrita insoluble S

900-1000°C CaSo0, Yeso hidraulico

1450°C CaSO0, Temperatura de fusion

Fuente: ROLANDO, Esteban. Estructura del yeso.

www.yeso.estructura/cristal/anhidrita.pdf. Consulta: octubre 2017.

El yeso puro es un mineral blanco, pero debido a impurezas puede
tornarse gris, castafio o rosado. Se denomina sulfato de calcio dihidratado y su
estructura cristalina esta constituida por dos moléculas de agua y por una de

sulfato de calcio.




Con composicion quimica:

Tabla lll.  Composicién quimica
Compuesto Porcentaje
CaO 32,6%
S0; 46,5%
H,0 20,9%

Fuente: ROLANDO, Esteban. Estructura del yeso.

www.yeso.estructura/cristal/anhidrita.pdf. Consulta: octubre 2017.

Se obtiene directamente de la naturaleza por extraccion en forma de roca
de yeso (mineral de sulfato de calcio dihidratado) en canteras o minas y se
procesa industrialmente con poca alteracion. Este proceso consiste en la
calcinacion térmica del mineral triturado, eliminando total o parcialmente el agua
de cristalizaciébn quimicamente combinada. Al mezclarse con agua forma una

pasta que fragua y endurece, reconstituyendo su estado original.

La pureza requerida para obtener un buen yeso aglomerante, debe ser
minima del 90% en sulfato de calcio. Si el yeso contiene anhidritas, se puede
admitir un limite minimo del 80% de pureza. El grado de blancura indica su

pureza y de ella depende la calidad de los productos obtenidos a partir del yeso.

2.2 Propiedades del yeso

El yeso tiene varias propiedades que lo caracterizan y que son muy

importantes de conocer ya que con base en ellas se conocen sus aplicaciones.




2.2.1 Solubilidad

El yeso es poco soluble en agua dulce, sin embargo, en presencia de

sales su grado de solubilidad se incrementa notablemente.

2.2.2 Finura

La finura de molido influye en gran parte en las propiedades que
adquiere el yeso al volverlo a hidratar. La posibilidad de uso del yeso para la
construccion reside en que al amasarlo con agua, reacciona formando una
pasta que endurece constituyendo un conjunto monolitico. Se comprende
facilmente que, cuanto mayor sea el grado de finura del yeso, mas completa

sera la reaccion y, consecuentemente, la calidad del producto obtenido.

2.2.3 Velocidad de fraguado

El yeso se caracteriza por fraguar con rapidez, por lo que es
recomendable para su uso hidratarlo en pequefas cantidades.

2.2.4 Resistencia mecéanica
Un yeso de alto grado en finura, velocidad de fraguado, concentracion

de yeso y temperatura del agua y de atmaosfera, sera también de alta resistencia

mecanica.



2.25 Adherencia

Disminuye en contacto con el agua, siendo buena en medio seco, tanto

con materiales pétreos como metalicos.

2.2.6 Corrosioén

Al igual que sucede con la adherencia, en presencia de agua este

material reacciona perjudicando.

2.2.7 Resistencia al fuego

Es de destacar su buena resistencia al fuego,

2.2.8 Dureza

2 en la escala de Mohs

2.29 Densidad
Tabla V. Densidad del yeso

Estado Densidad (g/ml)

Dihidrato 2,3
Hemihidrato « 2,4
Hemihidrato S 2,5
Anhidrita Ill a 2,6
Anhidrita lll B 2,7

Fuente: OVIEDO, Alejandro. Estructura cristalina. www.estructura/cristalina/solido.pdf. Consulta:
octubre 2017.




2.3 Estructura cristalina del yeso

El yeso es un ejemplo de mineral con estructura cristalina monoclinica.
Estos minerales tienen tres ejes desiguales, dos de los cuales son
perpendiculares al tercero, pero no entre si. Posee un sistema cristalino

monoclinico 2/m centrado en las caras.

Figura 1.  Estructura cristalina del yeso

Fuente: ROLANDO, Esteban. Estructura del yeso.

www.yeso.estructura/cristal/anhidrita.pdf. Consulta: octubre 2017.

La anhidrita cristaliza en el sistema ortorrombico (Todos sus angulos igual
a 90°C), en la clase bipiramidal rombica (2/m 2/m 2/m 6 mmm). Su grupo
espacial es el Amma, lo que indica que la celda unidad de la anhidrita es

centrada en las bases.

Aungue la composicion quimica de los compuestos de sulfato de calcio es
relativamente bien conocida, las caracteristicas fisicas de estos compuestos
recibieron poca atencion a pesar de su gran influencia en los procesos de
fabricacion y usos del producto de yeso. La tabla V ilustra la naturaleza diversa

de las caracteristicas fisicas de las fases conocidas del sulfato de calcio, tal
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como se indica por su modificacion cristalina ampliamente variable, estado de

agregacion y estructura interna.

Cada fase de sulfato de calcio podria existir en varias formas con
caracteristicas fisicas muy variables dependiendo del proceso de fabricacion.
Un buen ejemplo lo proporciona el hemihidrato que puede fabricarse en tres
formas diferentes, que incluyen «x-hemihidrato, g -hemihidrato y § -hemihidrato
envejecido, cada uno con una estructura cristalina caracteristica, area
superficial y porosidad. La interaccion de los compuestos con las condiciones

ambientales depende del caracter de la superficie y la magnitud del area.

TablaV. Dimensiones de la celda

Composicion Estructura Cristalina
CaS0,2H,0 Monoclinica
Caso, %HZO Hexagonal

CaSO0,I11 Hexagonal
CaSo0, Ortorrémbica

Fuente: KUNTZE, Richard. La quimica y tecnologia del yeso. Consulta: agosto 2018.

Existen 7 sistemas cristalinos diferentes que puede adoptar un solido:
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Figura 2.

7 estructuras cristalinas

™

Cuibico
a=b=c
&= ﬁ: ;V: 900

Tetragonal
a=b#c
&= ﬁ = y: 900

Ortorrémbico
azh#c
&= /6 = }': 900

Hexagonal
a=b#c
a=p=3° y=12p

i

A7

Trigonal o
Romboédrico
a=b=¢

Monoclinico
ath#c
a=y=%0%8

Triclinico
ath#c

azfzy

a=fB=y<120°,#90°

Fuente: OVIEDO, Alejandro. Estructura cristalina. www.estructura/cristalina/solido.pdf. Consulta:
octubre 2017.

2.4 Transformacién del yeso en una calcinacion

El yeso en su estado natural se encuentra como un sulfato de calcio
dihidratado, es decir, tiene dos moléculas de agua de hidratacion. En el proceso
de calcinacion pierde parte de esa agua, dependiendo de la temperatura a que
se someta. Idealmente se debe alcanzar la forma de hemidrato, en la cual el

yeso ha perdido molécula y media de agua.

CaS0,4*2H,0
Yeso dihidratado

‘)CaSO4*1/2 H,O
Yeso hemihidratado

90 a 130°C
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A temperaturas mayores de 130° C el yeso puede continuar perdiendo
agua, hasta llegar al estado de anhidrita Todas las formas de sulfato de calcio
dihidratado son termodinamica y cristalograficamente equivalentes,
dependiendo Unicamente de su pureza. Su forma puede ser de agujas, de

conchas o prismatica.

CaS04*1/2 H,0 = CaSO,
Yeso hemidrato 150 a 300 °C Anhidrita tipo 111

Esta anhidrita producida a bajas temperaturas fragua rapidamente y
reacciona avidamente con agua o con la humedad del aire para formar
nuevamente un hemidrato. Por esta razén, se recomienda estabilizar el yeso en
grandes silos, almacenandolo con una humedad relativa del 80% durante 12

horas. Esta anhidrita tipo Il es soluble.

-
CaS0, CaS0O,

Anhidrita tipo Il 250 a 1000 °C Anhidrita tipo Il

Esta anhidrita tipo 1l, es relativamente inerte e insoluble. Su reactividad
depende de la temperatura y el tiempo de calcinacién relacionados con el

tamafo de las particulas. La anhidrita tipo Il se le conoce como un yeso cocido

a muerte.
>
CaS0, CaS0,
Anhidrita I Més de 1000 °C Anhidrita |

La anhidrita tipo | producida a altas temperaturas contiene 6xido de calcio

libre, generado por la descomposicion del sulfato de calcio. Esta anhidrita es
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soluble y puede fraguar, incluso, bajo el agua. (Tiene propiedades hidraulicas)
Las anhidritas producen un conglomerante mas denso y con mayor resistencia.
Los yesos comerciales, contienen ademas del hemidrato, cantidades variables
de anhidritas y de dihidratos. La presencia de uno u otro, afecta la calidad de
los yesos producidos. La variedad del tipo de yeso se puede determinar por

andlisis térmico diferencial.

2.5 Analisis térmico

El analisis térmico comprende un conjunto de técnicas que analizan el
cambio de comportamiento de una muestra, cuando esta siendo sometida a un
proceso programado de temperatura en atmosfera controlada: calefaccion,
enfriamiento o isotermas. El objetivo es establecer una relaciébn entre la
temperatura y las propiedades fisicas del material. El resultado de estas
medidas son las curvas de analisis térmico y las caracteristicas de estas curvas

se relacionan con los eventos térmicos de la muestra.

Existen diferentes técnicas de andlisis térmico como: analisis
termogravimétrico (TGA), andlisis térmico diferencial (DTA), calorimetria de
barrido diferencial (DSC), analisis termomecéanico (TMA), analisis mecanico-

dinamico (DMA) y analisis de produccion de gases (EGA).

2.6 Termogravimetria (TGA)

Se basa en la medida de la variacion de la masa de una muestra cuando
se somete a un cambio de temperatura en una atmésfera controlada. Esta
variacion puede ser una pérdida o una ganancia de masa. El registro de estos
cambios nos dara informacion sobre si la muestra se descompone o reacciona

con otros componentes.
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El resultado de un analisis termogravimétrico se suele presentar en forma

de gréafica conocida como termograma o curva termogravimeétrica.

La termogravimetria tiene diferentes aplicaciones, como estudios de
descomposicion y estabilidad térmica, estudios composicionales, determinacion
de purezas, determinacion de contenido de humedad y de materia volatil,

estudio de gasificacion de muestras carbonosas y estudios cinéticos.

2.7 Termogramas

Son representaciones graficas de los resultados obtenidos en andlisis
termogravimétrico. Estos resultados, generalmente, son la variacién de peso del
material analizado en funcién de la temperatura de reaccion o de calentamiento;
sin embargo, la simple pérdida o ganancia de peso no proporciona mucha
informacion en cuanto a un posible cambio en las propiedades fisicoquimicas
de dicho material. Por lo tanto, es necesario relacionar la temperatura de
reaccion con una propiedad intrinseca del material, como la densidad. Con un
termograma en funcién de la densidad absoluta o real se espera encontrar
zonas de variacion mas diversas que se puedan relacionar de alguna manera
con un cambio en la estructura cristalina del yeso durante el proceso de

deshidratacion.

2.8 Difraccién de rayos x

En noviembre de 1895, William Roentgen, al estudiar la produccion de
electrones en haces conocidos como rayos catodicos, se dio cuenta de un
misterioso tipo de radiacion no observada anteriormente. La llamé rayos X y
este nombre ha perdurado. Max von Laue demostré en 1912 que estos rayos

son, al igual que la luz y las ondas de radio, un tipo de radiacion
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electromagnética. El descubrimiento de los rayos X, por el cual Roentgen
recibio el premio Nobel en 1901, ha tenido repercusiones en muchas éareas del

conocimiento.

La Difraccién de Rayos X esta basada en las interferencias Opticas que se
producen cuando una radiacion monocromatica atraviesa una rendija de
espesor comparable a la longitud de onda de la radiacion. Los Rayos X tienen
longitudes de onda de Angstroms, del mismo orden que las distancias
interatdbmicas de los componentes de las redes cristalinas. Al ser irradiados
sobre la muestra a analizar, los Rayos X se difractan con angulos que

dependen de las distancias interatbmicas.

La difraccién de rayos-x es un método de alta tecnologia no destructivo
para el andlisis de una amplia gama de materiales, incluso fluidos, metales,
minerales, polimeros, catalizadores, plasticos, productos farmacéuticos,
recubrimientos de capa fina, ceramicas y semiconductores. La aplicacion
fundamental de la Difraccion de Rayos X es la identificacion cualitativa de la

composicién mineralégica de una muestra cristalina.

Otras aplicaciones son el analisis cuantitativo de compuestos
cristalinos, la determinaciéon de tamafios de cristales, la determinaciéon del
coeficiente de dilatacion térmica, asi como calculos sobre la simetria del cristal
y en especial la asignaciéon de distancias a determinadas familias de planos y la

obtencion de los parametros de la red

Existen requisitos que tienen que cumplir las muestras:

e Las muestras deben entregarse adecuadamente etiquetadas, envasadas y
acondicionadas para asegurar su identificacion, integridad y conservacion

durante el transporte y garantizar la seguridad del personal que lo realiza.
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e Para un Optimo resultado, la muestra debera ser una parte representativa y

homogénea del conjunto total a analizar.
« Las cantidades de muestra necesarias para el analisis son:

o Muestra molida: cantidad equivalente al contenido de una cucharilla
de café, con 15 micras de tamafio medio de particula.

o Muestra no molida: dimensiones compatibles con la porta muestras

(4 cm de didmetro y 0,6 cm de altura).

El yeso se utiliza en la produccion de cemento como regulador de
fraguado. Esta propiedad puede perderse con la deshidratacion parcial o total
del yeso durante la molienda de cemento por incremento de temperatura. El
analisis apropiado de la estabilidad del yeso en el proceso es trascendental
para las caracteristicas del producto final, y puede determinarse por difraccion
de rayos x usando el espectrometro ARLTM 9900 X-Ray WorkStationTM de

Thermo Scientific.

El yeso natural contiene generalmente las estructuras de sulfato calcico
doblemente hidratado (CaS04-2H20) y anhidrita (CaSO4), estabilizadas en el

depdsito por el tiempo y las condiciones ambientales.
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Figura 3. Difraccion tedrica del yeso
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Fuente: elaboracion propia.

Durante el proceso de molienda, la temperatura del cemento puede
estar entre 40 y 150 °C, y el calor producido puede deshidratar el yeso
resultando sucesivamente el hemidrato o basanita (CaS04-%2H20) y la
anhidrita. Esta Ultima fase, asi producida, pierde solubilidad a medida que
aumenta la temperatura, y la capacidad del yeso para retrasar el fraguado

disminuye.

El hemidrato por su parte, presenta alta solubilidad y su propia
hidratacion puede producir rigidez en la pasta de cemento, resultando un
producto con mayor tendencia al falso fraguado y menor resistencia, comparado
con un cemento producido en molienda a temperaturas inferiores a 105°C. La
siguiente figura ilustra la conversion del yeso (gypsum) a hemidrato (bassanite)
en una muestra de yeso natural sometida a 100 °C durante diferentes periodos

de tiempo.
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Figura 4. Conversion de bassanita a anhidrita
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Fuente: elaboracion propia.

Los contenidos de las fases del yeso se determinan a través del programa

para cuantificacion con refinamiento Rietveld.

El yeso agricola es un mineral muy suave compuesto por sulfato de calcio
di-hidratado que ha sido utilizado por los agricultores desde hace mucho
tiempo. Se aplic6 ampliamente como fertizante en Europa en el siglo XVIII,
incluso, los griegos y los romanos lo utilizaron. Mas recientemente, el yeso se
ha convertido en una enmieda del suelo que ha demostrado ser capaz de
recuperar suelos degradados y mejorar varias propiedades fisicas del suelo. El
yeso puro esta constituido por 79% de sulfato de calcio y 21% de agua. El
sulfato de calcio tiene 23,3% de calcio y 18,6% de azufre, es moderadamente
soluble en agua (2,5g/L) . Aproximadamente 200 veces mas que la cal agricola.
Esta caracteristica de solubilidad del yeso hace que el calcio sea mas movil que

el calcio de la cal y le permite moverse con mayor facilidad en el perfil del suelo.

19



Las fuentes de yeso para uso agricola incluyen al yeso extraido de
depositos geologicos, fosfoyeso derivado de la produccién humeda del acido
sulfurico, reciclado de yeso del colado de varios procesos de fabricacion,
reciclado de paneles de yeso y de desulfuracion de gases de combustion (FGD)
de yeso de las centrales electricas. Este ultimo por ejemplo representa el 24%
del total de yeso en EE.UU. en 2005.

La estructura del suelo se define como la disposicion de las particulas
minerales primarias y sustancias organicas en unidades mas grandes

conocidas como agregados.

La estructura del suelo influye en una amplica variedad de procesos de
este, incluyendo el agua y el transporte de productos quimicos, la aireacion del
suelo y regimen termico, la erosion por el viento y el agua, la respuesta del
suelo a la tensibn mecanica, germinacion y penetracién de raices. Muchos
suelos de regiones semididas y regiones humedas tienen una estructura
inestable, esta caracteristica los hacen susceptibles a la erosion y sobre todo
dificil manejo. Estos suelos se dispersan y forman suspensién estable de
particulas en el agua. Como resultado, se desarrolla una estructura mas
compacta, en particular en la superficie del suelo. La dispersién de las arcillas
es causada por la repulsién mutua entre las particulas de arcilla que resulta de
la presencia de extensos campos eléctricos negativos que los rodea.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1 Variables

Las variables que se analizaran en el estudio termogravimétrico del yeso

son las siguientes:

Tabla VI. Variables por utilizar

Variable Unidad
Masa g
Densidad g/ml

Temperatura °C

Fuente: elaboracion propia.

3.2 Delimitacion del campo de estudio

El estudio se relaciona con el yeso grado reactivo y grado industrial,
llevando a cabo una comparaciéon mediante un analisis de termogravimetria.
Desarrolla termogramas para comparar ambos compuestos.
3.3 Recursos humanos disponibles
e Persona encargada del estudio: José Pablo Ramos Lemus, estudiante de

Ingenieria Quimica.

e Asesora: Ingeniera Quimica, Adela Maria Marroquin Gonzalez.
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3.4 Recursos materiales disponibles

Los materiales utilizados en la parte experimental de la investigacién son

los presentados en la siguiente tabla.

Tabla VIl.  Equipos por utilizar

Equipo Medicién de | Medicion de | Calentamiento | Medicion de | Equipo

masa tiempo volumen auxiliar

Balanza
analitica Rad
Wag. Max.
750g.
d=0.001g

Mufla marca
Fisher
Scientific.

Cronémetro

Horno de
vacio marca
VWR

Pmax:30 In L

Hg Vac.

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla VIIl.  Cristaleria por utilizar

Equipo Medicion Medicion Calentamiento | Medicion Equipo
de masa de tiempo de auxiliar

volumen

Cépsulas
de
porcelana

Matraz de
Le

Chatelier

Vidrio de

reloj

Espatula 1

Desecador

Fuente: elaboracion propia.

Reactivos
e 500 g de sulfato de calcio dihidratado grado reactivo
e 500 g de sulfato de calcio dihidratado grado industrial

e Querosina libre de agua
3.5 Técnica cuantitativa

El andlisis de termogravimetria del yeso es una técnica totalmente
cuantitativa ya que el muestreo se basa en la cuantificacion de masa del yeso

conforme se somete a cambios de temperatura para caracterizar su

comportamiento por medio de un termograma.
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3.6 Recoleccion y ordenamiento de la informacion

La recoleccion de la informacion se llevo a cabo de la forma siguiente.

3.6.1 Ubicaciéon

La recoleccion de los datos se llevo en el laboratorio del area de quimica.

3.6.2 Proceso pararecolectar informacion

El proceso para recolectar la informacion de la variacion de masa y

densidad del yeso en analisis de termogravimetria se describe a continuacion.

3.6.3 Preparacién de capsulas de porcelana y reactivos para tomar

muestras

Se calcinaron las capsulas de porcelana. Para cada reactivo se llevo a
cabo una separacion de tamafios para tener muestras homogéneas en cada

crisol. Las muestras se almacenaron en bolsas ziploc.

3.6.4 Procedimiento paratoma de la muestra

Se tomaron 5 crisoles (5 variaciones de temperatura) con 3 gramos de un
reactivo cada una, a temperatura ambiente. Luego, se colocaron las muestras
en una mufla y se elevo la temperatura a 100°C, una vez estabilizadas las
muestras se dejaron durante 1 hora a esa temperatura. Al finalizar la hora se
sacO la primera muestra. Luego, se elevo a la segunda temperatura las 4

muestras restantes y se llevd a cabo el mismo procedimiento para sacar la
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segunda muestra. De esta forma, se obtuvieron 5 muestras del mismo reactivo

a 5 temperaturas diferentes.

3.6.5 Manejo de las muestras

e Medicidon de masa

Las 5 de muestras por cada reactivo se colocaron en una desecadora, de
forma que alcanzaron una temperatura ambiente. Luego, se realiz6 la medicién
de peso residual de cada una de ellas. Después de la medicion de peso de
cada muestra, se almacenaron en bolsas ziploc para luego llevar a cabo la

medicion de la densidad y rayos X.

e Medicion de densidad

La densidad real de cada una de las muestras obtenidas durante el
experimento se midié por medio del Método Estandar para la Determinacion de
la Densidad de Cemento Hidraulico, segun la norma ASTM C 188-95, en la que
se utilizé balén de Le Chatelier y querosina libre de agua.

3.6.6 Identificacion y control de muestras

Las diferentes muestras al ser almacenadas en bolsas ziploc se

identificaron con la siguiente informacion:

e Tipo de reactivo
e NUmero de muestra
e Temperatura analizada

e Numero de repeticion

25



e Fechay hora

3.7 Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion

Para la tabulacion, ordenamiento y procesamiento de los datos obtenidos
se utiliz6 Microsoft Word 2010. Para realizar los termogramas se utilizo el
software Qtiplot.
3.8 Anadlisis estadistico

Se realizar4d un andlisis de varianza para determinar si la fuente de
variacion (diferente pureza en el yeso y temperatura de deshidratacion) influye
de manera que existan diferencias significativas entre las respuestas de cada

tratamiento.

Las muestras fueron evaluadas durante cinco temperaturas distintas: 100
°C, 300 °C, 500 °C, 700 °C y 900 °C.

Con estas evaluaciones se tiene:
Numero de tratamientos= 5 temperaturas de evaluacion x 2 tipos de yeso.
Numero de tratamientos= 10 x 3 repeticiones = 30 tratamientos
Dado a que se deseaba establecer un andlisis estadistico para determinar
si existe diferencia significativa entre los termogramas para los dos tipos de

yeso utilizados, se realizd un analisis de varianza de un factor del peso residual

de los dos tipos de yeso.
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3.8.1 Anélisis de varianza

Se realiz6 un analisis de varianza para determinar si la fuente de
variacion (pureza de las muestras de yeso) influye de manera que existan
diferencias significativas entre las respuestas de cada tratamiento. Para este

analisis, se trabajo con un nivel de confianza del 95.
El andlisis de varianza de los datos de peso residual, se efectu6 mediante

el programa Microsoft Excel version 2013, el cual utiliza como base las

ecuaciones descritas en la siguiente tabla:
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Tabla IX.

Ecuaciones para analisis de varianza

Fuente de Grados de | Suma de Cuadradoes(5C) | Cuadrado | F Calculada | F Tabulada
variacion libertad de Medias
¥l
Bloques -1 r Ryl SCy Bl CMae/CMee
o oab  abr
a Y-l },1 Fm':-n:l—]; e
A -1 Lz SCy/el CM/CN
2 ; ré  abr HE4 4/ CMee
s¥: oyl Fuab(e-1; gosiny
B b1 Zl; e 8Cy/gly CMg/CMe
-
a b EE f: Fﬁo(l—],b—l;
AB (a-1e-1) Z A _5C4-5Cs SCas/glas CMa/CM,, -
bt i T abr
Error ab-1(r-1) SCrora-SChlogues-SCA- Scpa'glas
SCB-SCAB
a b r ¥ 1
Total br-1 R
ota abr ZL le’ ;Yvk b

Fuente: OCHAETA, Karen. Analisis de las Curvas Termogravimétricas (640 mm de Hg)

para el estudio de la calcinacién de tres calizas con diferente contenido de magnesio en funcién

Regla de decision

de la densidad utilizando el método ASTM C188-95. p.4.

Si Fc =2 Ft Se rechaza la hipétesis nula (es decir, si existen diferencias

significativas).

Si Fc < Ft No se rechaza la hipétesis nula
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4. RESULTADOS

La termogravimetria del yeso grado reactivo y grado industrial es

representada con los siguientes resultados.

Figura 5. Termograma de la pérdida de peso del yeso grado reactivo en
funcion de la temperatura de descomposiciéon térmica (TGA

cementos progreso)

0 s ] 1 ] “ i ® "
CEMENTOS PROGRESO: CETEC STAR® SW13.00

Rango de Temperatura Temperatura Masa
Paso tedrica (°C) experimental (°C) perdida (%) Fenomeno
1 0-300 146.78 18.5879 HEMI DESHIDRATACION

Fuente: Cementos Progreso.
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Figura 6. Termograma de la pérdida de peso del yeso grado reactivo en
funcion de la temperatura de descomposicion, repeticiéon
numero 1

Termograma yeso grado reactivo
0 100 200 300 400 500 600 70O 800 900 1,000
I P NN P NN N N PN N N P N
3.05 3 CaS0,2H,0 3.05
33 3
2.95 3 3 2.95
2.9 3 CaS0,—=H,0 2.9
2.85 < 2 2.85
2.8 3 2.8
T275 3 2,75
E i CaS0,1H,0 .
% 2.65 = 2.65
2.6 3 1 2.6
2,55 = CaS0,5 H,0 2.55
2.5 = 2.5
2.45 3 2.45
243 CaS0, 2.4
2,35 5 2.35
2'3_:||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||| 2.3
0 100 200 300 400 500 600 FOO 800 900 1,000
Temperatura (°C)

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 7. Termograma de la pérdida de peso del yeso grado reactivo en
funcion de la temperatura de descomposicion térmica,
repeticion niamero 2

Termograma yeso grado reactivo

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1,000
3.1 __l 1111 | 11 11 I 1111 | 1111 | 1111 I 1111 | 111 1 I 1111 | 1111 | 11 11 I__ 3.1
3.05 3 CaS0,2H,0 - 3.05

3 = = 3

2.95 3 3 E- 2,95
2.0 _E CCZSO4EH20 f_ 2.0
2.85 =3 E 2.85
B 28 = = 2.8
22,75 2 E 2,75

8 3 CaS0,1H,0 E
Z 273 E- 2.7
2.65 3 E- 2,65

3 1 g
2.6 _E CaSO4EH20 E_ 2.6
2,55 3 E- 2.55
2.5 3 E 2.5
2.45 = CaSO4 I ; E_ 2,45
2.4 |||||||||||||||||||||||||_||-|||||||||T|||||||||T|||||_2'4

0 100 200 300 400 500 &00 700 800 900 1,000

Temperatura (°C)

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 8. Termograma de la pérdida de peso del yeso grado reactivo en
funcion de la temperatura de descomposicion térmica,
repeticion numero 3.

Termograma yeso grado reactivo
i 100 200 300 400 900 1,000
£7 il I I I I AT I W W N S e
3.05 CaS0,2H,0 3.05
3 3
2,95 3 2,95
2.9 CaS0,5 H,0 2.9
2.85 2.85
2.8 3 2.8
CLlh Cas0,1H,0 ~73
a 273 2.7
T 2.65 2 2.65
2.6 5 2.6
2,55 3 2,55
2.5 3 2.5
2,45 = 2.45
2.4 3 2.4
2.35 = 2,35
2'3 _=| rrri | LI | LI | rrri | rrri | LI | rrri | rrri | LI I LI | 2'3
0 100 200 300 400 900 1,000
Temperatura (*C)

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 9. Termograma de la pérdida de peso del yeso grado reactivo en

funcion de la temperatura de descomposicién térmica,

promedio
Termograma yeso grado reactivo
a 100 200 300 400 500 200 700 300 900 1,000
3.1 | 1111 I 11 11 | 1111 I 1111 | 1111 | 1111 | 1111 | 1111 I 1111 I 1111 I 3. 1
3.05 CaS0,2H,0 3.05
3 3

2.95 3 2,95
2.9 CaSO4EH20 2-9
2.85 2.85
2.8 2.8
®2.75 2.75

L
g 2.7 CaS0,1H,0 2.7
5 2.65 2.65
2.6 1 2.6
2,55 CaS0,7 H,0 2,55
2.5 2.5
2.45 2.45
2.4 CaSO0, 2.4
2.35 2.35
2.3 |IIII|IIII|IIII|IIII|IIII|IIII|IIII|IIII|IIII|IIII| 2.3

0 100 200 300 400 500 /00 70O 800 900 1,000
Temperatura (°C)

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 10.

Termograma de la pérdida de peso del yeso grado industrial

en funcion de la temperatura de descomposicion térmica
(TGA cementos progreso)

ICEMENTOS PROGRESO: CETEC

Paso

ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO

XfF I 7

STAR' SW 13.00

Rango de Temperatura Temperatura Masa Fenbmeno
tearica ("C) experimental (°C) perdida (%)
0-60 53.56 1.1281 PERDIDA DE HUMEDAD
60 - 350 142,66 6.0953 HEMI DESHIDRATACION
350 - 800 697.57 2.5624 DESHIDRATACION

Fuente: Cementos Progreso.
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Figura 11. Termograma de la pérdida de peso del yeso grado industrial
en funcion de la temperatura de descomposicién térmica,

repeticion namero 1

Termograma yeso grado industrial
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1,000
| | l l l l
3-':'5_5 L1 11 L1 11 L1 11 L1 11 L1 11 L1 11 CaSO42H20 3.':'5
3 3 3
2.95 = 3 2,95
2.9 3 Cas0, H;0 2.3
2,85 = - 2,85
2.8 3 2.8
2.75 3 2.75
COE CaS0,1H,0
< 273 2.7
3 2.65 5 2.65
5 3 1
2.6 3 CaSO4EH20 2.6
2.55 3 2.55
2.5 3 2.5
2.45 3 2.45
E CaSo,
2.4 3 2.4
2.35 = 2.35
2' 3 __l LI | LI I LI I LI I LI I LI | LI | LI | LI | LI | 2' 3
0 100 200 300 400 500 600 70O 800 900 1,000
Temperatura (°C)

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 12.  Termograma de la pérdida de peso del yeso grado industrial
en funcion de la temperatura de descomposicién térmica,
repeticion namero 2

Termograma yeso grado industrial
0 100 200 300 400 500 &S00 700 800 900 1,000
3.':'5 | 1 111 I 1111 | 1111 | 1 111 I 1111 | 111 Ca5042H20 3.':'5
3 3
2.95 3 2.95
2.9 CaSO4EH20 25
2,85 3 2.85
2.8 = 2.8
2,75 3 2,75
= E CaS0,1H,0
s 2.7 3 2.7
® 2.65 3 1 2.65
5 =
2.6 = CaSO4EH20 2.5
2,55 2 2,55
2.5 = 2.5
2.45 3 CaSo 2,45
2.4 3 Ao 2.4
2.35 2.35
2'3 | LI | Frrri | LI | LI | LI | Frrri | LI | LI | Frrri | LI | 2'3
0 100 200 300 400 500 &S00 700 800 900 1,000
Temperatura (°C)

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 13. Termograma de la pérdida de peso del yeso grado industrial
en funcion de la temperatura de descomposicién térmica,

repeticion namero 3

Termograma yeso grado industrial
] 100 200 300 400 500 a00 700 200 900 1,000
_I 111 1 I 11 1 1 I 111 1 I | | I 111 1 I 11
053 CaS0,2H,0 03
33 3
2,95 3 2.95
2.9 3 3 2.9
= CaSO4_H20
2.85 3 2 2.85
2.5 3 2.8
_az.?ﬁ —; 2.75
5 277 CaS0,1H,0 2.7
[ 2,65 3 2,65
b3 =
2.6 3 1 2.6
2.55—; CaSO4EH20 255
2,5 3 2.5
2.45 = 2.45
2.4 3 2.4
E CaS0,
2.35 3 2.35
2.3 _||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||| 2.3
0 100 200 300 400 500 SO0  FOO 800 900 1,000
Temperatura (°C)

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 14. Termograma de la pérdida de peso del yeso grado industrial
en funcion de la temperatura de descomposicién térmica,
promedio

Termograma yeso grado industrial
0 100 200 300 400 500 &00 700 800 900 1,000
| 1111 | 1111 | 1111 | 1111 | 111 111 | 1111 | 1111 |
3.05 CaS0,2H,0 3.05
3 3
2.95 3 2.95
2.9 CaSO4EH20 2.5
2.85 2.85
2.8 2.8
2,75 2.75
- CaS0,1H,0
s 2.7 2.7
g 2.65 2,65
= 1
2.6 CaS0,—H,0 2.6
2,55 2 2,55
2.5 2.5
2,45 2,45
2.4 CaS0, 5.4
2,35 2,35
2'3|||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||2'3
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1,000
Temperatura (°C)

Fuente: elaboracion propia.

38




Figura 15. Termograma - comparacion del comportamiento de la pérdida
de peso del yeso grado reactivo y grado industrial en funcién
de la temperatura de descomposicién térmica
Termograma comparativo grado reactivo y grado industrial
0 100 200 300 400 500 800 700 800 900 1,000

3.1 _:l 1111 I 1111 I 1111 | 1111 I 1111 | 1111 | 1111 I 1111 | 1111 | 1111 | 3.1
3.05 45 | —e— Industrial CaS0,2H,0 3.05
3_; Huamy 3
2,95 3 3 2.95
2.9 3 CaSO4EH20 2.9
2.85 3 2.85
2.8 2 2.8
T275 3 2,75
- =
e 273 CaS0,1H,0 2.7
5 2.65 2 2.65
2.6 = 1 2.6
2,55 3 Ca504§H20 2,55
2.5 = 2.5
2,45 3 2.45
E CaSo,
2.4 3 2.4
2.35 3 2.35
2'3_:||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||| 4.3
0 100 200 300 400 500 8O0 YOO 800 900 1,000
Temperatura (°C)

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 16. Composicion del yeso grado reactivo utilizado en la fase
experimental a partir de difraccion de rayos X, a
temperatura ambiente

- CEMENTOS PROGRESO 5. A or mas
A CENTRO TECNOLOGICO FECHA 17118
_ 15 Ave 1801, zona 6 La Padmera PAGINA 40E4
PROGRESO
il Taciskbgicn Tal: 22864178 Fax: 22884181 cobecifcomproucom AREA DELAB. uc
Cliente CHOCETEC Procedancia TESES USAC, FABLO RAMOS
Direcciin 15 &Y. 1B-01 ZOWA & FINCA LA PEDRERA Mugsira YESO GRADO REACTIVO [PREVIO-TGA]
Contacto LUIS VELASOUEZ Analisials) JUAN CHAJOM
Teléfone 22864100 Fecha da Ensayo omenT
INFORME DE ENSAYO LABORATORIO QUiMICO
DIFRACCION DE RAYOS X
Counts
OT 30935-2 YF50 GRADOD REACTIVO (SN TGA) 20171130
h‘rpﬂ-ﬂ?lﬁ
Anhydrite §.6%
200
20000
= A "
10 0 an 40 4] 5}) '|‘I|] !}0
Pasitian [*28] (Copper (Culb
Fuente: Cementos Progreso.
Tabla X. Composicién yeso grado reactivo a 25°C
Fase Mineral Formula Concentracion Sistema cristalino
%p/p
Yeso CaS0, * 2H,0 91,40% Monoclinico
Anhidrita CaS0, 8,60% Ortorrémbico

Fuente: Cementos Progreso.
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Figura 17. Composiciéon del yeso grado industrial utilizado en la fase

experimental a partir de difraccion de rayos X, a

temperatura ambiente

Fam CEMENTOS FROGRESDNE. & or 40935
£ CENTRO TECNOLOGICO FECHA P TR
fm‘ 15 Ave_ 18441, 20na 6 La Padmen PhGHA 30E4
ROGR|
Conilie Tachikgicn Tal: 22864178 Fax: 22864101 cobeofSoampa.com AREA.DE LAB. QC
Cllgnte CHOCETEC Procadenci TESIS UEAC, FABLD RAMOS
Diresccion 15,804 1801 ZONA § FINCA LA PEDRERA Mugstr YESD GRADD INDISTRIAL [FREVIC-TGA]
Gontaca LLNG VELASTUEZ Analaials JUAN CHAICH
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Fuente: Cementos Progreso.

Tabla XI. Composicion yeso grado industrial a 25°C
Fase Mineral Férmula Concentracion %p/p Sistema cristalino
i 1
Bassanita Caso, «~H,0
2 40,60 % Hexagonal
Yeso CaS0, * 2H,0 60,40 % Monoclinico

Fuente: Cementos Progreso.
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Figura 18. Composicion del yeso grado reactivo a partir de difraccion de

rayos X, temperatura de calcinacion de 900°C
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Fuente: Cementos Progreso.

Tabla XIl. Composicion del yeso grado reactivo a 900°C
Fase Mineral Férmula Concentracion %p/p Sistema Cristalino
Anhidrita CaSo0, 100 % Ortorrémbico

Fuente: Cementos Progreso.
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Figura 19.

Composicién del yeso grado industrial a partir de difraccion
de rayos X, temperatura de calcinacién de 900°C
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Fuente: Cementos Progreso.

Tabla Xlll. Composicion del yeso grado industrial a 900°C
Fase Minera Férmula Concentracion %p/p Sistema Cristalino
Anhidrita CaSo0, 98,50 % Ortorrébmbico
Oxido de calcio Ca0 1,50 % Cubico

Fuente: Cementos Progreso.
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Figura 20. Comportamiento de la densidad del yeso grado reactivo en
funcion de la temperatura de descomposicién térmica,

promedio
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 21. Comportamiento de la densidad del yeso grado industrial en
funcion de la temperatura de descomposicién térmica,
promedio
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 22. Comportamiento de la densidad del yeso grado reactivo y
grado industrial en funcion de la temperatura de

descomposicion térmica
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Fuente: elaboracion propia.
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4.1 Anélisis de resultados

Se realiza un analisis de resultados para poder aceptar o rechazar la

hipdtesis generada para la investigacion.

Tabla XIV. Variacion de la masa para 3g de muestra calcinada de yeso

de dos grados diferentes de pureza, a 100°C

100 °C
REACTIVO (g) INDUSTRIAL (g)
0,47 0,19
0,47 0,19
0,48 0,19

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XV.

Andlisis de varianza de un factor para la variacion de masa de

3g de muestra calcinada de yeso grado reactivo e industrial

para 100°C

Analisis de varianza de un

factor
RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
3,3333E-
Reactivo 3 1,42 0,473333333 05
1,1556E-
Industrial 3 0,57 0,19 33
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de Grados Promedio de
las Suma de de los Valor critico
variaciones cuadrados libertad cuadrados F Probabilidad para F
Entre
grupos 0,12041667 1 0,120416667 7225 1,1484E-07 7,70864
Dentro de
los grupos  6,6667E-05 4 1,66667E-05
Total 0,12048333 5

Fuente: elaboracion propia.

Conclusion: con un nivel de significancia de 0,05 se rechaza la

hipétesis nula y se acepta la hipotesis de investigacion. Por lo que se afirma

que existe diferencia significativa entre la variacion de masa debido a la pureza

del yeso, a la misma temperatura de 100°C.

48




Tabla XVI. Variacién de la masa de 3g de muestra calcinada de yeso
para dos grados diferentes de pureza, a 300°C

300°C
Reactivo (Q) Industrial (g)
0,55 0,19
0,55 0,19
0,54 0,2

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XVII.  Anélisis de varianza de un factor para la variacion de masa
de 3g de muestra calcinada de yeso grado reactivo e

industrial para 300°C

Analisis de varianza de

un factor
RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
3,3333E-
Reactivo 3 1,64 0,54666667 05
3,3333E-
Industrial 3 0,58 0,19333333 05
ANALISIS
DE
VARIANZA
Origen de Grados Promedio
las Suma de de de los Valor critico
variaciones  cuadrados libertad cuadrados F Probabilidad para F
Entre grupos 0,187266667 1 0,18726667 5618 1,8988E-07 7,70864742
Dentro de
los grupos  0,000133333 4 3,3333E-05
Total 0,1874 5

Fuente: elaboracion propia.

Conclusion: con un nivel de significancia de 0,05 se rechaza la hipodtesis
nula y se acepta la hipotesis de investigacion. Por lo que se afirma que existe
diferencia significativa entre la variacion de masa debido a la pureza del yeso, a

la misma temperatura de 300°C.
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Tabla XVIIl.  Variacién de la masa para 3g de muestra calcinada de yeso
de dos grados diferentes de pureza, a 500°C

500°C
Reactivo (g) Industrial (g)
0,56 0,2
0,57 0,2
0,56 0,19

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIX.

Andlisis de varianza de un factor para la variacion de masa de

3g de muestra calcinada de yeso grado reactivo e industrial

para 500°C

Andlisis de varianza de un factor

RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
0,5633333 3,3333E
Reactivo 3 1,69 3 -05
0,1966666 3,3333E
Industrial 3 0,59 7 -05
ANALISIS DE
VARIANZA
Grado
sde Promedio Valor
Origendelas Sumade liberta de los Probabilida critico para
variaciones  cuadrados d cuadrados F d F
0,2016666 0,2016666 7,7086474
Entre grupos 7 1 7 6050 1,6374E-07 2
Dentro de los 0,0001333 3,3333E-
grupos 3 4 05
Total 0,2018 5

Fuente: elaboracion propia.

Conclusion: con un nivel de significancia de 0,05 se rechaza la hipétesis

nula y se acepta la hipétesis de investigacion. Por lo que se afirma que existe

diferencia significativa entre la variacion de masa debido a la pureza del yeso, a

la misma temperatura de 500°C.
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Tabla XX. Variacién de la masa para 3g de muestra calcinada de yeso

para dos grados diferentes de pureza, a 700°C

700°C
Reactivo (g) Industrial (g)
0,56 0,28
0,57 0,28
0,56 0,28

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXI.

Andlisis de varianza de un factor para la variacion de masa

de 3g de muestra calcinada de yeso grado reactivo e

industrial para 700°C

Andlisis de varianza de un factor

RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
0,5633333 3,3333E-
Reactivo 1,69 3 05
Industrial 0,84 0,28 0
ANALISIS DE
VARIANZA
Origen de Grados  Promedio Valor
las Suma de de de los Probabilida critico para
variaciones cuadrados libertad cuadrados F d F
Entre 0,1204166 0,1204166 7,7086474
grupos 1 7 7225 1,1484E-07 2
Dentro de 6,6667E- 1,6667E-
los grupos 05 4 05
0,1204833
Total 5

Fuente: elaboracion propia.

Conclusion: con un nivel de significancia de 0,05 se rechaza la hipotesis

nula y se acepta la hipotesis de investigacion. Por lo que se afirma que existe

diferencia significativa entre la variacion de masa debido a la pureza del yeso, a

la misma temperatura de 700°C.

54




Tabla XXIl.  Variacién de la masa para 3g de muestra calcinada de yeso
de dos grados diferentes de pureza, a 900°C

900°C
Reactivo (g) Industrial (g)
0,58 0,3
0,57 0,3
0,58 0,3

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXIll.  Anélisis de varianza de un factor para la variacion de masa
de 3g de muestra calcinada de yeso grado reactivo e

industrial para 900°C

Analisis de varianza de un factor
RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
0,5766666 3,3333E
Reactivo 3 1,73 7 -05
Industrial 3 0,9 0,3 0
ANALISIS DE
VARIANZA
Origen de Grados  Promedio Valor
las Suma de de de los Probabilida critico para
variaciones cuadrados libertad cuadrados F d F
Entre 0,1148166 0,1148166 7,7086474
grupos 7 1 7 6889 1,263E-07 2
Dentro de
los grupos 6,6667E-05 4 1,6667E-05
0,1148833
Total 3 5

Fuente: elaboracion propia.

Conclusion: con un nivel de significancia de 0,05 se rechaza la hipotesis
nula y se acepta la hipétesis de investigacion. Por lo que se afirma que existe

diferencia significativa entre la variaciéon de masa debido a la pureza del yeso, a

la misma temperatura de 900°C.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

El estudio termogravimétrico realizado en el trabajo de graduacion
surge de la necesidad de evaluar las propiedades fisicas del yeso a diferentes

temperaturas y ver si el grado de pureza influye en estas evaluaciones.

A partir de esta necesidad se establecid un rango de temperatura de
100°C a 900°C en el que se trabajé el andlisis termogravimétrico para el yeso
grado reactivo y grado industrial. El tiempo de calcinacion establecido para cada
temperatura de interés fue de 1 hora, mas el tiempo que se tomé para llegar a
la temperatura. Para cada corrida, se colocaron 5 crisoles con 3g de muestra de
yeso grado reactivo o grado industrial y conforme completaba la hora de
calcinacion se sacaba un crisol de muestra y se aumentaba a la siguiente
temperatura repitiendo el procedimiento. Se realizaron tres repeticiones por

cada muestra a cada temperatura de calcinacion.

Luego de las calcinaciones a diferentes temperaturas, la medicion de la
densidad se llevé a cabo bajo la norma ASTM C 188-95, en la cual se utilizd un
matraz de Le Chatelier. El fluido utilizado para llevar a cabo la medicién
indirecta de la densidad del yeso, fue el queroseno. Se utilizé 0,59 de muestra
de yeso para observar el desplazamiento de volumen que existia en el

gueroseno al momento de afadirlo.
Las calcinaciones efectuadas en un andlisis termogravimétrico pueden

verse afectadas por diversos factores tales como la hermeticidad y la atmésfera

interna de la mufla, velocidad de calcinacién, la variacion de masa que pueda
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existir al transportar la muestra de la mufla a la balanza, el tiempo real de

calcinacion a la temperatura de interés.

Debido a que existen estos factores que pueden influenciar en los
resultados obtenidos en el analisis termogravimétrico, y con el objetivo de
minimizarlos al maximo y visualizar con mayor precision si existia diferencia
significativa en los termogramas del yeso grado reactivo y grado industrial, se
realizd un andlisis termogravimétrico paralelo con un equipo mas especializado.
El equipo utilizado es el equipo con que se llevan a cabo las termogravimetrias
en el centro de investigacion de Cementos Progreso.

Este equipo trata los factores antes mencionados de la siguiente forma;
posee una atmésfera inerte de nitrégeno, velocidad de calcinacion programable,
lector de peso incluido y va realizando los termogramas a tiempo real a medida

gue obtiene las lecturas del equipo

Al poseer los termogramas y densidades de las muestras, fue
necesario verificar la composicion y estructura cristalina por lo que se realizaron
analisis de difraccion de rayos x a 4 muestras. Con estos analisis, se
cuantificaron los elementos presentes en la muestra y se describié el avance de

la reaccién a medida que iba aumentando la calcinacion.

En la seccién de resultados se observa la caracterizacion del peso
residual en funcion de la temperatura de calcinacion, los primeros termogramas
gue se muestran son los del yeso grado reactivo y luego los del grado industrial.
El primer termograma que se muestra de cada yeso, es el termograma
desarrollado con el equipo especializado que utiliza Cementos Progreso, para
gue se pueda visualizar de mejor forma el comportamiento y los puntos de

inflexion que se generan.
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En los termogramas desarrollados para la calcinacion del yeso se
observan las etapas de pérdida de humedad, hemideshidratacion,
deshidratacion y el cambio de la estructura cristalina que presentan las
muestras al avanzar el grado de calcinacion. Estas etapas se ven a través de
las regiones que conforman los puntos de inflexion y puntos constantes de la
grafica en los termogramas. Dichos puntos de inflexion se muestran en los
termogramas a temperaturas exactas, faciltando la interpretacion del
comportamiento que se esta llevando a cabo y para tomarlo como punto de

comparacion en los termogramas desarrollados por medio de la mufla utilizada.

Luego, se presentan los termogramas obtenidos con el método
discontinuo por medio de la mufla con sus 3 respectivas repeticiones para cada
muestra de yeso y una gréafica comparativa entre el yeso grado reactivo y yeso
grado industrial.

Para el termograma del yeso grado reactivo se observa que en el
método continuo con el equipo especializado el mayor cambio que presenta en
Su masa se genera en un rango bajo de temperatura de 25°C a 300°C, donde, a
una temperatura de 146,78°C (punto de inflexion), ocurre el fenbmeno de
hemideshidratacion con 18,54% de masa perdida, y se observa que existen
pérdidas de masa hasta los 300°C por lo que las temperaturas que van mas alla
de esta temperatura forman en la grafica una asintota. Esto indica que ya no se

genera pérdida de masa por lo que todo el yeso se ha convertido en anhidrita.
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El termograma obtenido en el método discontinuo a partir de la
experimentacién con la mufla para el yeso grado reactivo promedio muestra
que, en las primeras temperaturas se lleva a cabo la pérdida de las moléculas
de agua, mismo comportamiento que presenta el termograma con el equipo
especializado. En el rango de temperatura entre 25°C y 100°C se observa la
mayor pérdida de masa de calcinacion de 15,67%, donde la mayor pérdida de
masa se acredita al fendmeno de hemideshidratacion y es debido a que se
pierde molécula y media de agua. Avanzando con el termograma se observa
que entre 100°C y 300°C se siguen presentando pérdida de masa del yeso pero
en menor cantidad, esto se debe a la pérdida de media molécula de agua y es
el paso del yeso hemihidratado a anhidrita ya que a temperatura mayor a 300°C
se observa que ya no hay cambio en la masa ya que el yeso ya no posee sus

dos moléculas de agua.

Ambos métodos resultaron con una evolucion similar pero el porcentaje
de peso perdido como agua de cristalizacion no fue similar, debido a que el
TGA continuo establece un tiempo de residencia de 20 minutos en cada
temperatura de calcinacion, mientras que en el método discontinuo fue de 60

minutos.

Al observar el termograma del yeso grado industrial desarrollado en el
equipo especializado de Cementos Progreso, se logra observar que existen
mas puntos de inflexibn por lo que conlleva a mas etapas debido a las
impurezas que presenta. La primera etapa se presenta en un rango de
temperatura de 0 a 60°C donde el yeso grado industrial presenta una pérdida
de 1,1281% de masa a una temperatura de 53,56°C, es la menor pérdida de
masa que se observa en el termograma y se le acredita a la pérdida de
humedad que presenta la muestra al perder agua que no forma parte de la

molécula del yeso. La segunda etapa se presenta en un rango de temperatura

60



de 60°C a 350°C en dbnde el yeso presenta 6,0953% de pérdida de masa a
una temperatura de 142,66°C, es la mayor pérdida de masa que se observa en
el termograma y se debe a la pérdida de molécula y media de agua que
constituian a la molécula del yeso. A este fendmeno se le denomina
hemideshidratacion. La Ultima etapa que se logra observar en el termograma se
da en un rango de temperatura de 350°C a 800°C donde el yeso hemihidratado
presenta una pérdida de 2,5624% de masa que se acredita al fenomeno de
deshidratacion y es donde pierde la media molécula de agua que le quedaba, y

es donde se llega a la anhidrita.

El termograma desarrollado a partir de los datos experimentales
obtenidos en la mufla para el yeso grado industrial, genera tres regiones. La
primera se da a un rango de temperatura de 25°C a 100°C donde se da la
mayor pérdida de peso del 6,33% y se acredita al fenomeno de pérdida de
humedad e impurezas, debido a que en ese rango de temperatura no existe
cambio en la densidad para acreditarlo a la pérdida de alguna molécula de agua
que constituya a algun cambio en la estructura cristalina. La segunda etapa se
genera en un rango de temperatura de 500°C a 700°C en donde la pérdida de
masa es del 2,67% y se genera el fenomeno de hemideshidratacion, segun la
referencia que nos da el termograma generado con el equipo especializado. La
Ultima etapa se logra observar en la dltima pérdida de masa que se genera
entre 700°C a 900°C, en donde se pierde el 0,67% y es debido a la

deshidratacion del yeso hemihidratado.

Al comparar los dos termogramas obtenidos a través de la calcinacion
en la mufla, se puede observar la diferencia de la caracterizacion de la pérdida
de masa en funcion de la temperatura para una misma cantidad de muestra, ya
gue se puede observar que el grado de pureza influye en estas pérdidas. Se

observa que el yeso grado industrial pierde menos cantidad de masa y esto es
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debido a las impurezas que presenta en las muestras a calcinar. La diferencia
de ambas curvas de igual forma se puede defender a través del andlisis de
varianza ANOVA realizado para la pérdida de peso a cada temperatura de
calcinacion para ambos tipos de muestra, dando como resultado que existe
diferencia significativa entre la pérdida de peso para cada temperatura de
calcinacion, por lo que se concluye que la pureza de la muestra afecta
significativamente el comportamiento de los termogramas del yeso en un

analisis termogravimétrico.

Se realizaron graficas para caracterizar el comportamiento de la
densidad en funcion de la temperatura, a medida que avanzaba la calcinacion.
Para ambos grados de pureza se observd gque la tendencia de la densidad es
aumentar conforme la muestra se iba calcinando. Para el yeso grado reactivo,
se puede observar que su densidad cambia entre temperaturas de 25°C a
300°C y luego permanece constante, mismo comportamiento que presenta en
los termogramas donde se caracterizé la pérdida de masa. Estos cambios de
densidad se deben a los cambios de estructura interna que presenta el yeso de
pasar de sulfato de calcio dihidratado a anhidrita. Por otra parte, el yeso grado
industrial también presenta cambios de densidad a temperaturas mas altas
como 500°C y 700°C. Al perder masa en la primera etapa el yeso se va
recristalizando donde mantiene constante su densidad, luego, su estructura
cristalina cambia y se compacta conforme mantiene su masa constante por el
efecto de ordenamiento. El yeso grado industrial va perdiendo menos masa
conforme aumenta la temperatura debido a las impurezas que presenta y sus

cambios de estructura cristalina se van dando a temperaturas mas altas.
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Se realizd6 wuna grafica para observar mas claramente el
comportamiento de la densidad del yeso grado reactivo contra el yeso grado
industrial. En dicha gréfica, se puede observar que el grado de pureza de las
muestras de yeso afecta el comportamiento de la densidad a medida que
aumenta la temperatura. La densidad del yeso grado reactivo permanece
constante hasta una temperatura de 300°C, mientras que la del yeso grado
industrial aumenta mas. Esto indica que, a mayor impureza la densidad, varia
de manera mas abrupta durante la calcinacion y que entre mas pureza mas se

apega la densidad de la muestra a la densidad teorica.

Luego de observar las diferencias que si existen en la pérdida de
masa y en la densidad de las muestras debido al grado de pureza que se
poseia, fue necesario realizar una difraccion de rayos x para determinar la
estructura cristalina y composicion que presentaban las muestras al ser

calcinadas.

La muestra grado reactivo sin calcinar presenté una pureza de 91,40 %
de yeso y 8,60% de anhidrita con un sistema cristalino monoclinico y
ortorrombico, respectivamente. En el analisis de rayos x desarrollado luego de
la calcinacion de esta muestra, se observa que se tiene anhidrita al 100% que
es cuando se lleva a cabo por completo la deshidratacion perdiendo las dos

moléculas de agua, y con un sistema cristalino ortorrombico.

Por otro lado, la muestra grado industrial sin calcinar present6 una
pureza de 60,40% de yeso y 40,60% de bassanita con un sistema cristalino
monoclinico y ortorrombico, respectivamente. En el andlisis de rayos x
desarrollado luego de la calcinacién hasta 900°C de esta muestra, se observa
qgue se tiene 98,50% de anhidrita y 1,50% de 6xido de calcio con un sistema

cristalino ortorrombico y cubico, respectivamente.

63



64



CONCLUSIONES

Se caracterizé y comparé la deshidratacion del yeso grado reactivo y
grado industrial mediante un analisis de termogravimetria (TGA) y de
densidad (ASTM C 188-95).

Se determiné la variacion de peso por deshidratacion en funcion del
aumento de temperatura y ambos métodos resultaron con una evolucién
similar pero el porcentaje de peso perdido como agua de cristalizacion
no fue idéntica, debido a que el TGA continuo establece un tiempo de
residencia de 20 minutos en cada temperatura de calcinacion, mientras

gue en el método discontinuo se establecié 60 minutos.

Se determind la densidad segun modificaciéon a la norma ASTMC 188-95
en funcién del aumento de temperatura para el yeso grado reactivo y se
observa un incremento conforme la muestra va perdiendo peso, por lo
gue se va compactando al ir cambiando su estructura cristalina de la

forma monoclinica a ortorrémbica.

Se determind la densidad segun modificacion a la norma ASTMC 188-95
en funcién del aumento de temperatura para el yeso grado industrial y se
observa que, en la primera etapa, el yeso se va recristalizando donde va
perdiendo masa pero mantiene su densidad constante, luego, empieza a
cambiar su estructura cristalina y se va compactando conforme mantiene

Su peso constante por el efecto de ordenamiento.
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Se realizdé una curva termogravimétrica para el yeso grado reactivo, en
donde se observa que la etapa de hemideshidrataciéon se lleva a cabo
entre 25°C y 100°C, y la ultima etapa de deshidratacion entre 100°C y
300°C.

Se realizé una curva termogravimétrica para el yeso grado industrial, en
donde se observa una etapa de pérdida de humedad entre 25°C a 60°C,
hemideshidratacion entre 60°C a 350°C y deshidratacion entre 350°C a
800°C.

Se comparo la pérdida de peso tedrica del yeso en funcion del aumento
de temperatura con respecto al comportamiento experimental del yeso
grado reactivo, y se observdo que los valores tedricos dividen el
comportamiento de la grafica en sulfato de calcio dihidratado,

hemihidrato o, hemihidrato g y anhidrita.

Se comparo la pérdida de peso tedrica del yeso en funcion del aumento
de temperatura con respecto al comportamiento experimental del yeso
grado industrial, y se observd que los valores tedricos no coinciden con
el comportamiento de la grafica experimental, debido a la impureza que

presenta la muestra.
Se compard, mediante un analisis de varianza y el comportamiento de

las curvas termogravimétricas, que el grado de pureza del yeso si influye

en la tendencia del estudio termogravimétrico.
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10. Se identific6 un cambio de estructura interna monoclinico que
presenta el yeso grado reactivo y grado industrial a una estructura
interna ortorrdmbico al ser calcinada la muestra y llegar a su forma de

anhidrita, por medio de un analisis de rayos X.
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RECOMENDACIONES

Realizar el estudio termogravimétrico (TGA) aumentando el tiempo de
residencia de las muestras en cada temperatura para observar si existe

mas pérdida de peso en ese aumento de tiempo.

Utilizar un matraz de Le Chatelier mas grande para llevar a cabo las
mediciones de densidad, con el objetivo de evitar que particulas del

material queden adheridos a la pared.

Mantener las muestras calcinadas en una desecadora en todo momento,
antes de realizar la medicibn de masa residual para evitar que las

muestras absorban humedad.

Desarrollar un analisis de difraccibn de rayos x en temperaturas
seleccionadas con base a un termograma desarrollado con equipo

especializado para poder observar con claridad los puntos de inflexion.

Caracterizar los termogramas con equipos especializados en donde se
lleve a cabo la calcinacion y de forma simultanea la medicién de masa,

para mejorar la exactitud.
Procurar que las muestras se encuentren del mismo tamafio de

particulas de forma que la calcinacion se lleve a cabo de forma mas

homogénea.
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APENDICES

Tabla de requisitos académicos

Apéndice 1.
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Apéndice 3. Muestra de célculo

1. Variacibn de masa de la muestra de yeso grado reactivo posterior a la

calcinacion

Am = mc + mm —mca (Ecuaciéon No.1)
mr = mm — Am (Ecuacién No.2)
Donde:
Am = variaciéon de masa [g]
mc = masa del crisol [g]
mm = masa de muestra [g]
mca = masa calcinacion [g|]

mr = masa residual [g]

Ejemplo: se utilizaron 3g de muestra de yeso grado reactivo para calcinar
a una temperatura de 100°C en una mufla, con una tara del crisol de 13,06g.
Luego de la calcinacion se obtuvo una masa de 15,59g. Con los siguientes
datos, se determiné la variacion de masa que sufre el yeso luego de la

calcinacion.

Am = 13,06 + 3 — 15,59 =0,47g
mr =3 —0,47 = 2,53g

Esta diferencia se encuentra referenciada a las tablas del apéndice 4 y los

resultados en las tablas XIV a la XXII.

1



Continuacién apéndice 3.

2. Densidad método ASTM C188-95 para determinar la densidad del yeso

grado reactivo posterior a la calcinacion

_ mm
CVf-Vi

p (Ecuacion No.3)

Donde:

. g
=d dad [—
p ensida [m L]
mm = masa de muestra [g]
Vi = volumen inicial de solvente [mL]

Vf = volumen final de solvente [mL]

Ejemplo: se posee 1g de muestra de yeso grado reactivo a 25°C la cual se
le desea medir la densidad por medio del método ASTM C 188-95, a través de
un balén de Le Chatelier y queroseno como fluido inmiscible. El volumen inicial
del queroseno sin afiadir la muestra de yeso es 25mL, luego de afadir la
muestra de yeso se observa un volumen de 25,39mL. Con los siguientes datos,

se determino la densidad del yeso a 25°C.

p = 2,56g/mL

~ 2539 —25

Los resultados de estas densidades se encuentran en el apéndice 15.
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Continuacién apéndice 3.

. Estequiometria para la determinacion de la deshidratacion teérica de 3g de

yeso.

2 moles de agua equivalente en gramos para 3g de muestra:

1mol de CaS0O,2H,0 2mol de H,0 18g
* *
172g 1 mol de CaS0,2H,0 1mol de H,0

= 0,6279g de H,0

39CaS0,2H,0 *

Gramos teoricos de anhidrita (CaSOy):
anhidrita:3g — 0,6279 = 2,37g CaS0O,

1,5 moles de agua equivalente en gramos para 3g de muestra:

1mol de CaS0,2H,0 1,5 mol de H,0 18g
* %
172g 1 molde CaS0,2H,0 1molde H,0

= 0,4709g de H,0

39CaS0,2H,0 *

Gramos teoricos de hemihidrato (CaSO4%H20):

1
Hemihidrato:3 — 0,4709: 2,53g CaSO4EH20

Los resultados de la deshidratacion tedrica del yeso se encuentran en el

apeéndice 14.
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Apéndice 4.

Masa residual en funcién de la temperatura

Temperatura | masa residual grado reactivo (g) masa residual grado industrial(g)
(°C) R1 R2 R3 R1 R2 R3
25 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
100 2,53 2,53 2,52 2,81 2,81 2,81
300 2,45 2,45 2,46 2,82 2,82 2,80
500 2,44 2,43 2,44 2,80 2,80 2,81
700 2,44 2,43 2,44 2,72 2,72 2,72
900 2,42 2,43 2,42 2,70 2,70 2,70
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 5. Tara de los crisoles de porcelana
Numero de crisol Masa (Q)

1 13,06

2 11,63

3 11,11

4 12,65

5 13,27

6 12,34

7 12,12

8 12,54

9 12,73

10 12,33

11 12,22

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 6.  Datos termograma grado reactivo, repeticion No.1

Temperatura [°C] Masa [g]
25 3,00
100 2,53
300 2,45
500 2,44
700 2,44
900 2,42

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 7.  Datos termograma grado reactivo, repeticiéon No.2

Temperatura [°C] Masa [g]
25 3,00
100 2,53
300 2,45
500 2,43
700 2,43
900 2,43

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 8.  Datos termograma grado reactivo, repeticion No.3

Temperatura [°C] Masa [g]
25 3,00
100 2,52
300 2,46
500 2,44
700 2,44
900 2,42

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 9.  Datos termograma grado reactivo, promedio

Temperatura [°C] Masa [g]
25 3,00
100 2,53
300 2,45
500 2,44
700 2,44
900 2,42

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 10.  Datos termograma grado industrial, repeticion No.1

Temperatura [°C] Masa [g]
25 3,00
100 2,81
300 2,82
500 2,80
700 2,72
900 2,70

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 11.  Datos termograma grado industrial, repeticion No.2

Temperatura [°C] Masa [g]
25 3,00
100 2,81
300 2,82
500 2,80
700 2,72
900 2,70

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 12.  Datos termograma grado industrial, repeticion No.3

Temperatura [°C] Masa [g]
25 3,00
100 2,81
300 2,80
500 2,81
700 2,72
900 2,70

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 13.  Datos termograma grado industrial, promedio

Temperatura [°C] Masa [g]
25 3,00
100 2,81
300 2,81
500 2,80
700 2,72
900 2,70

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 14. Datos tedricos de la deshidratacion del yeso con 3g de

muestra
Fase Masa (g)
CaS0,2H,0 3
3
CaS0, 7 Hy0 2,84
CaS0,1H,0 2,68
1
CaS0,5 Hy0 2,53
CaSO0, 2,37

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 15. Densidad en funcion de la temperatura

Temperatura | densidad grado reactivo (g/mL) densidad grado industrial(g/mL)

(°C) R1 R2 R3 R1 R2 R3
25 2,56 2,55 2,55 2,57 2,56 2,57
100 2,58 2,57 2,58 2,57 2,57 2,56
300 2,60 2,60 2,59 2,59 2,60 2,59
500 2,61 2,60 2,60 2,61 2,61 2,60
700 2,60 2,60 2,61 2,63 2,62 2,63
900 2,60 2,61 2,60 2,62 2,63 2,63

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 16. Preparacién de agua regia con &cido nitrico y acido
clorhidrico

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 17.  Curacion de crisoles de porcelana con agua regia

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 18.  Proceso de curacion de crisoles de porcelana

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 19. Mufla Fisher Scientific utilizada para la calcinacion

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 20. Acomodo de crisoles en mufla Fisher Scientific

Fuente: elaboracion propia.

90



Apéndice 21.  Balanza analitica utilizada para medicién de masa

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 22.  Calcinacion de muestras de yeso

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 23.  Desecadores

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 24.  Muestras calcinadas

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 25. Equipo para medir densidad

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 26.  Medicion de densidad

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 27.  Equipo para analisis termogravimétrico Mettler-Toledo

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 28.  Equipo de difraccidon de rayos X Empyrean de Panalytical

Fuente: elaboracion propia.
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