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Esta investigacion se realizo en el Laboratorio de Reologia del Instituto Universitario
de Tecnologia Dr. Federico Rivero Palacios, y tiene como objetivo principal evaluar
la factibilidad de obtener yeso hemihidratado o en presencia de sales a altas
presiones disefiando y empleando un autoclave, motivado a que en Venezuela no se
produce este tipo de yeso.

Para el disefio del equipo, primero se determino el ciclo térmico que permitiera la
formacion de cristales definidos; posteriormente se procedio a la obtencion de los
pardmetros cinéticos para el sistema en estudio, obteniéndose un orden de reaccion
igual a 2. Adicionalmente, se realizaron pruebas con diferentes agitadores para la
determinacion del agitador que permitiera la obtencion de particulas uniformes vy,
ademas, se realizaron pruebas de corrosion que permitieron decidir el material de
construccion del equipo.

Entre los criterios de disefio se considerd una presion y una temperatura de disefio
10% mayor a la presion y temperatura maxima de operacion respectivamente,
obteniéndose 110 °C y 4,8 atmosferas. En cuanto al dimensionamiento del autoclave
se obtuvo una capacidad de 0,005 m®.

Al evaluar un autoclave comercial realizando ensayos a diferentes presiones se
obtuvo un producto con cristales de aproximadamente 30 pm, un tiempo de fraguado
de 400 segundos. Esto se obtuvo trabajando con una presion de 5 atmosferas,
empleando aire comprimido para elevar la presion. Por otro lado, los difractogramas
del yeso obtenido confirma la presencia de CaSO,%H,O & bassanita, no
observandose la presencia de otras fases lo cual es un indicativo de que todo el
CaS0O,-%2H,0 se deshidratd para formar CaSO,4-%2H,0. Las micrografias tomadas con
MEB de los cristales del yeso obtenido evidenciaron la forma caracteristica de los
cristales de hemihidrato o reportada por la bibliografia.

Por todo lo anteriormente expuesto queda evidenciada la factibilidad de obtencion del
yeso alfa empleando un autoclave bajo estas condiciones.
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INTRODUCCION

El yeso natural o gypsum es un mineral que tiene importancia comercial como fuente
de obtencion del yeso hemihidratado. Este ultimo es un aglomerante hidraulico que al
ser mezclado con agua, forma una masa uniforme y semifluida que es capaz de
endurecerse por la reaccion de hidratacion del compuesto quimico que lo forma. Este
producto tiene multiples aplicaciones que dependen del tipo de hemihidrato, siendo
una de las mas importantes en el campo de la odontologia, en donde se utiliza para la
construccion de modelos de estudio de estructuras bucales y maxilofaciales.
(Anusavice, 1998)

El yeso hemihidratado se obtiene mediante la deshidratacion parcial del gypsum a
temperaturas relativamente bajas, entre 100°C y 130°C. Sin embargo, dependiendo
del proceso de produccién se pueden obtener dos fases del hemihidrato: fase (yeso
piedra o de alta resistencia) y fase p (yeso de Pisr 0 escayola). Si la preparacion se
realiza via hdmeda, se favorece la formacion de weso -hemihidratado. Por el
contrario, si la preparacion se realiza via seca, se obtiene fyeso -hemihidratado.
Ambas fases presentan la misma estructura cristalina. No obstante, la forma, el
tamafo y el arreglo de los cristales presentes en cada fase es diferente (O’Brien,
1980)

Aunque se conoce de la existencia y explotacion del mineral de yeso en Venezuela,
solo existen industrias productoras del hemihpjraendo inexistente la

produccion de yeson -hemihidratado. Por esta razon, durante esta investigacion se
plantea explorar la posibilidad de producir yeso a-hemihidratado o yeso de alta
resistencia partiendo de materia prima nacional. Se aplicé el método de
deshidratacién en presencia de sales, en un autoclave a presiones hasta 4 atmosferas y
con granulometrias dep =5 mm y ¢ < 90 um. Para ello, en principio se realizo la
preparacion de la materia prima a fin que se obtenga una distribucion granulométrica

que facilitara la obtencion de la fasea. Posteriormente, el material fue sometido a la
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técnica de produccion en sales para obtener el hemihidratoa presbn  atmosférica
para determinar el ciclo térmico y el tipo de agitador que permitan la obtencion de
cristales definidos, ademas de realizar pruebas de viscosidad y densidad para
determinar la ecuacion cinética para este sistema. Se procedio al disefio del autoclave
conveniente para este proceso y se evaluara el desempefio del mismo. Por dltimo, y
con la finalidad de comparar los resultados, el producto obtenido fue caracterizado y
se evaluaran su densidad y tiempo de fraguado, para ser comparado con los valores

reportados en la bibliografia y con un producto comercial.

Como se puede observar, con el desarrollo de este proyecto se realizé el disefio y la
evaluacion del equipo apropiado que permita la obtencion de yesoa -hemihidratado a
partir de gypsum nacional. Adicionalmente, también se demostro la factibilidad de
producir yeso de alta resistencia en el pais a altas presiones, con miras a incentivar su

elaboracion, ya que todos los materiales de éste tipo son importados.

El presente trabjo especial de grado consta de 5 capitulos: Fundamentos de la
investigacion, Marco teodrico, Marco metodoldgico, Procedimiento experimental y

Anélisis y discusion de resultados
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CAPITULO I

FUNDAMENTOS DE LA INVESTIGACION

I.1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

El yeso natural o gypsum es un mineral de importancia comercial debido a
que representa la fuente de obtencion del yeso hemihidratado. Este Gltimo es un
aglomerante hidraulico que al mezclarse en proporciones adecuadas con agua, forma
una masa uniforme y semifluida que se endurece por la reaccién de hidratacion de los
compuestos que lo forman.

El yeso hemihidratado puede obtenerse, mediante la deshidratacion parcial del
gypsum a temperaturas alrededor de los 120°C. Este procedimiento se puede realizar
por dos vias: via seca 0 via humeda. Si la deshidratacion se realiza via humedad se
obtiene la fase alfa del hemihidrato (Yeso piedra o de alta resistencia); mientras que
si se realiza via seca se favorece la formacion de la fase beta del hemihidrato (Yeso
Paris o escayola). Ambas fases poseen la misma estructura cristalina, aunque la
forma, tamafio y arreglo de los cristales son diferentes, lo cual afecta
significativamente la resistencia mecanica del material luego del fraguado, entre otras
variables.

Particularmente, el yeso alfa o de alta resistencia es empleado en areas como
Odontologia, Arquitectura, Escultura y Medicina, siendo utilizado como material de
construccion, para fijacion, hacer obras de arte, etc. En el &mbito odontoldgico es
empleado en la fabricacion de modelos de protesis dentales, y es un material con un
alto valor agregado.

En Venezuela existen industrias productoras del yeso beta hemihidratado,
siendo inexistente la produccion del hemihidrato alfa. En consecuencia este material
debe ser importado, lo que implica una fuerte erogacion de divisas.

Por lo anteriormente expuesto, durante ésta investigacion se propone explorar

la posibilidad de producir hemihidrato alfa o yeso de alta resistencia en un autoclave
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a escala de laboratorio, en presencia de sales a partir de una materia prima nacional
proveniente de El Morrito, Edo. Guérico. Esto, con la finalidad evaluar la posibilidad

de fabricacion de este producto a escala industrial y promover el autoabastecimiento
del mismo.
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1.2. OBJETIVOS

En funcion de los aspectos planteados anteriormente, tanto el objetivo general

como los objetivos especificos considerados en el presente trabajo de grado se

exponen a continuacion:

1.2.1 Objetivo general:

Estudiar las condiciones de obtencion de yesen autoclave para uso

odontoldgico, en presencia de sales a partir de materia prima nacional.

1.2.2 Objetivos especificos:

1.

Evaluar las etapas del proceso, con la finalidad de determinar la de mayor
incidencia en la produccién de yeso alfa hemihidratado.

Identificar experimentalmente los parametros cinéticos de la reaccion de
formacion de yeso alfa hemihidratado a partir de gypse.

Evaluar el tipo y los parametros de agitacion que garanticen la obtencion de la fase
a con las propiedades adecuadas.

Disefar un autoclave a escala de laboratorio para éste proceso.

Evaluar el desempefio del autoclave mediante la produccion de &so
presencia de sales a partir de materia prima nacional proveniente de EI Morrito
Edo. Guarico.

Caracterizar el producto obtenido mediante ensayos de densidad, difraccion de
rayos X, granulometria laser, microscopia oOptica y electronica de barrido, ATD y
ATG.

Evaluar las propiedades del producto obtenido mediante la determinacion de
tiempo de fraguado, temperatura de fraguado y resistencia a la flexion en 3 puntos,
y compararlo con el obtenido en condiciones normales en presencia de sales.

Comparar el producto obtenido con el producto comercial de referencia.



TRABAJO ESPECIAL DE GRADO CAPITULO Il. EL YESO

CAPITULO Il

MARCO TEORICO

11.1. CONSIDERACIONES GENERALES.

El yeso o piedra de yeso es un producto mineral extraido de yacimientos
dispersos en varias partes del mundo. También es un subproducto de algunos
procesos quimicos. Desde tiempos remotos se ha utilizado como un material Gtil en
muchas profesiones como en la odontologia, arquitectura, escultura, pintura y
medicina; y muy utilizado como material de construccion, para fijacion, hacer obras
de arte, etc. (Mendez, 2004)

En la actualidad la industria manufacturera, la construccion y la agricultura
son los tres grandes mercados de productos basados en yeso, fundamentalmente yeso
tipo PB; mientras que el mercado de yeso tipoas: restringido, pero de
aplicaciones técnicas especificas. Debido a su extensa utilidad, los productos de yeso
se encuentran clasificados tanto por el grado y tipo de coccion como por el empleo
final de los mismos (Morin, 2004).

De acuerdo con el grado de coccion del yeso industrial, éste se puede dividir
en tres categorias: sin calcinar, calcinado y anhidrido. El yeso calcinado es un
aglomerante hidraulico que adicionalmente, en la actualidad se emplea en la
fabricacion de moldes para colado de piezas de yeso, alfareria y produccion de piezas
ceramicas sanitarias, de decoracion, entre otros. Ademas es empleado para modelos
de estructuras bucales, para lo cual en ocasiones se mezcla el yeso con silice, este
Gltimo es el llamado yeso o y se obtiene a partir de yeso natural de alta pureza
(Stanley, 1975). La caracteristica principal por la cual se emplea este yeso
aglomerante para la fabricacion de modelos odontoldgicos es su trabajabilidad, ya
gue al entrar en contacto con el agua forma una masa uniforme y semifluida que

permite la reproducibilidad de modelos manteniendo sus finos detalles (Hung, 2008).
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11.2. APLICACIONES DEL YESO

El principal uso del yeso en la antigiiedad fue como material en la industria de
la construccién. Se cree que los primeros escultores utilizaron una de las formas de
yeso natural conocida como alabastro para realizar diferentes objetos decorativos. Sin
embargo, el interés y estudio cientifico por este mineral se inicié en el siglo XVIII
con el trabajo presentado por Lavoisier (Morin, 2004).

También se tienen registros que sefialan que Philip Pfaff en 1756 fue el
primero en usar modelos de yeso preparados a partir de impresiones seccionales de la
boca, pero no fue sino hasta 1853 cuando Chapin Harris presenté formalmente la
técnica de impresiones utilizando yeso (Mendez, 2004).

El yeso es ampliamente utilizado en la elaboracién de moldes de colado en la
industria ceramica, en principio, por su gran capacidad de adsorcion de la humedad
de las pastas de arcilla y, a pesar de los avances en la manufactura de productos
porosos, ningun material ha podido reemplazar por completo al yeso en los procesos
de colado y prensado de pastas plasticas, debido a que no se ha podido disminuir sus
costos de produccion (Hung, 2008).

En la actualidad, tanto el yeso de Paris como el yeso piedra son utilizados para
la toma de impresiones bucales, la confeccién de moldes, para el procesamiento de
prétesis dentales y en los revestimientos para colados de aleaciones de oro y cromo-
cobalto. En estos casos, las piezas de yeso deben presentar una gran resistencia y una
expansion de fraguado relativamente baja (Hung, 2008).

En agronomia, algunos productos derivados del yeso se utilizan como
fertilizante en terrenos alcalinos o arcillosos calcareos ya que actan como nutrientes
y favorecen la fijacion del amoniaco asi como la disociacion del potasio. Entre otros
usos, también es utilizado en la fabricacion de papel, tiza de uso escolar y vendas
enyesadas, para la preparacion de sales nutritivas para bovinos, en la conservacion de
frutas y en la desinfeccién y desodorizacién de fosas bioldgicas (Hung, 2008).
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11.3 EL MINERAL DE YESO

El mineral de yeso recibe diferentes nombres: yeso natural, gypsum, gypse 6
aljez. Estas denominaciones se refieren a un mineral de formacion sedimentaria
constituido principalmente por sulfato de calcio dihidratado (CaS0,.2H,0). Este
mineral se encuentra en muchos lugares de la superficie terrestre, formando masas
compactas, masas terrosas o rocas blandas; asociadas con calizas, areniscas, arcillas,
pizarras y otras formas de depositos salinos. Asi mismo, puede encontrarse disuelto
en aguas denominadas selenitosas. Por lo general, el mineral tiene una composicion
de 79% de sulfato de calcio y 21% de agua (Padron, 2001). Su color es usualmente
blanco o blanco amarillento, aunque también se puede presentar de color gris, rojo o
café, debido a la orientacion de las particulas, y a la presencia de sustancias extrafias
como arcillas, materia organica y dxidos metalicos (Mendez, 2004).

Este mineral cristaliza en el sistema monoclinico: cominmente es una
combinacion de un prisma vertical con un prisma oblicuo y un pinacoide. La variedad
de yeso natural que se presenta en grandes cristales incoloros y transparentes recibe el
nombre de selenita, el que se encuentra en forma de masa sacaroidea, traslucida y
cerosa recibe el nombre de alabastro yesoso o alabastrita y la variedad que se presenta
en forma de masa fibra con brillo sérico recibe el nombre de yeso fibroso o sericolita.
(Arzabe, 1987).

El yeso es soluble en &cido clorhidrico caliente, insoluble en alcohol, y
precipita en cloruro de bario. Ciertas sales como los cloruros alcalinos y de magnesio,
asi como el tiosulfato de sodio, el acido clorhidrico y el &cido nitrico aumentan la
solubilidad del yeso en el agua debido a la formacion de sales dobles mas solubles.
Asi mismo, su solubilidad en el agua es parcial y depende de la temperatura (Morin,
2004).

Este material, entre otras caracteristicas, presenta una densidad de 2,3 g/cm® y
una dureza que va de 1,5 a 2 en la escala de Mohs (Peyton et al., 1964).
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11.3.1 Tipos de mineral de yeso

En la naturaleza se encuentran presentes cinco tipos o variedades de yeso:
roca natural, gipsita, alabastro, espato satinado, y selenita (Padron, 2001).

Los tipos de yeso reconocibles a escala visual son los yesos seleniticos y los
alabastros. Los yesos seleniticos usualmente se ordenan en cristales maclados que
pueden alcanzar la longitud de varios metros, dando lugar a depdsitos de alta pureza y
bien estratificados. Por otra parte, los nodulos de yeso o alabastro son cuerpos
aglomerados compactos, cuyas medidas pueden variar de unos centimetros a varios
metros (Singh & Middendorf, 2007).

Estas variedades de yeso se presentan en grandes cantidades a nivel mundial,
teniendo una produccion total para el afio 2008 aproximada a 140.400.000 toneladas,
siendo los principales productores: Espafia (15.000.000 ton.), Estados Unidos
(12.700.000 ton.), China (35.000.000 ton.) e Irdn (12.000.000 ton.). En Venezuela,
para ese mismo afio, se estimé una produccion de 7.000 toneladas, registradas a lo

largo de la extension nacional, en cuatro principales yacimientos (Brown, 2010).

11.3.2 Reservas de mineral de yeso en Venezuela

En Venezuela se encuentran grandes yacimientos de minerales de yeso. Todas
las secuencias de yeso estan asociadas con unidades que van desde el Jurasico hasta
el Cretaceo. Se han ubicado y delimitado cuatro fajas de minerales de yeso en el pais:

a) Faja de yeso del estado Tachira: En las areas de ElI Alto y Paramito,
region de Pregonero, Distrito Uribante, se ubica una secuencia de yeso inter
estratificada con areniscas y lutitas de la Formacion de Rio Negro. Asimismo, existe
un yacimiento de yeso de muy alta calidad en la localidad de San Pablo, cerca de
Queniquea, Municipio Sucre, Distrito Cardenas, en la parte central del estado
Tachira, a unos 76 km de San Cristobal (Rodriguez, 1986).

b) Faja de yeso del estado Yaracuy: Los depdsitos de yeso se extienden
desde Cocorote hasta Urachiche en la Formacion de Nirgua de manera discontinua.
Los yacimientos méas conocidos se encuentran en las siguientes localidades: A 15 km

al noreste de Guama se halla yeso tipo alabastro. Por otra parte, en la quebrada
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Queruquero a 2 km al oeste de Campo Elias se encuentra un yacimiento que fue
explotado y abandonado (Rodriguez, 1986). Asi mismo, en la localidad préxima al
Municipio Aroa en quebrada Seca existe otro deposito también en explotacion a
pequefia escala. Otro de los yacimientos de yeso esta ubicado en la quebrada Pemute
a 2 km al oeste de Campo Elias, Distrito Bruzual, Municipio Campo Elias (Novillo,
1965).

c) Faja de yeso del estado Guarico: Los depositos de yeso en el estado
Guaérico se ubican en la zona de Macaira, constituyendo masas de evaporitas de alta
calidad o alabastrita asociadas con el complejo Chacual (Rodriguez, 1986). Los
yacimientos parcialmente explotados se ubican en Pintera 1, Pintera 2 y Mina de
Yeso, que se encuentran entre los caserios EI Morrito y Morro Arriba al lado este de
la carretera a San Francisco de Macaira (Corpollanos, 1985)

d) Faja de yeso del estado Sucre: Los depositos de yeso del estado Sucre se
ubican a lo largo del extremo oriental de la Peninsula de Paria, Distrito Valdes, entre
la ensenada de Cumaca y Macuro (Rodriguez, 1986). Tienen una longitud total de 17
km, pasando por las planicies de Carenero, Patao, Uquirito, Glinimita, Yacuas y
Morrocoy. La zona entre Puerto de Hierro y Macuro es considerada como el distrito
de yeso de mayor importancia del pais, ya que cuenta con unas reservas probables de
60 millones de toneladas (Padrén, 2001).

En la Figura 1 se muestra la distribucion territorial de éstas cuatro fajas de

minerales de yeso a lo largo del pais.

10
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Figura 1. Yacimientos de yeso en Venezuela: 1) El Alto y Paramito, Edo. Tachira; 2) Faja de
Urachiche - San Felipe, Edo. Yaracuy; 3) Faja de Macaira, Edo. Guarico; y 4) Faja de Paria,
Edo. Sucre. (Rodriguez, 1986)

11.4. EFECTO DE LA TEMPERATURA SOBRE EL SULFATO DE CALCIO
NATURAL

El yeso dihidratado en estado natural u obtenido de manera artificial solo tiene
aplicaciones como fertilizante en terrenos secos y alcalinos, como lecho en el pulido
de planchas de vidrio y como base en pigmentos para pinturas. Para ser utilizado en
otras actividades, se debe realizar un tratamiento térmico para obtener el yeso
calcinado, también llamado hemihidrato (Morin, 2004).

Cuando el sulfato de calcio natural dihidratado es calentado pierde parte del
agua de constitucién. Segun la variedad del yeso natural, a temperaturas superiores a
110°C se elimina una molécula y media de agua, dando lugar al sulfato de calcio

hemihidratado, cuya férmula quimica es CaSO4%H,0. Sin embargo, dependiendo

11
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del proceso de produccidn se pueden obtener dos fases o tipos del hemihidrato:o. o .
(Singh & Middendorf, 2007).

En atmdsfera libre a temperaturas entre 150°C y 300°C, tiene lugar la
deshidratacion del hemihidratax para formar anhidrita a y la deshidraiacdel
hemihidrato B para formar anhidrita . Estas fases son denominadas Wam  ente
anhidrita 111 soluble o yeso de construccion, cuya férmula quimica es CaSO, y su
estructura cristalina es hexagonal. (Gom4, 1979).

Si la temperatura se incrementa sobre los 300°C, no se produce una
modificacion quimica pero ocurre una transformacion alotropica de la anhidrita 11
soluble a anhidrita 1l insoluble, de estructura cristalina ortorrombica, también
conocida como yeso muerto o extracocido (Gom4, 1979). Si continda la calcinacion
hasta alcanzar temperaturas superiores a 1180°C, ocurre la descomposicién parcial de
la anhidrita Il insoluble produciendo la liberacién de aproximadamente 3% de cal
viva (CaO) y la formacién de sulfato de calcio basico o anhidrita 1. Este producto
recibe el nombre de yeso de fraguado largo, ya que posee la capacidad de fraguar en
el aire al cabo de varias horas (Singh & Middendorf, 2007).

En el esquema que se presenta en la Figura 2, se muestra de forma secuencial

el efecto de la temperatura sobre el yeso mineral:

12



TRABAJO ESPECIAL DE GRADO

CAPITULO Il. EL YESO
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Anhidrita Il
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Figura 2. Efecto de la temperatura sobre el mineral de yeso (Gomis, 2010).

MINERAL DE YESO
CaS0O,42H,0
En atmésfera seca En atmésfera himeda
100-150°C

200-250°C

11.4.1. Sulfato de calcio hemihidratado

Alfa

Hemihidrato
CaSO, 2 H,0

.

Anhidrita Il
caso, Iii

250-350°C
Anhidrita Il

El sulfato de calcio hemihidratado es el producto de la deshidratacion parcial

del yeso dihidratado a temperaturas superiores a 110°C. Este posee un porcentaje de

agua de constitucion comprendido entre 5% y 7,5% siendo el valor teérico 6,21%

(Goma, 1979). El hemihidrato al ser combinado con agua, se hidrata nuevamente y

fragua formando un agregado cristalino compacto (Peyton et al., 1964). La Ecuacién

1 corresponde a la reaccion de deshidratacion del sulfato de calcio natural.

CaS04-2H,0 —2— CaS04%H,0 + 1%H,01

13
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Esta reaccion es valida para cualquiera de los dos tipos de hemihidratos que se
pueden obtener: hemihidrato a y hemihidrato 3. La obter@i de uno u otro viene
determinada por el método de deshidratacion empleado. Si la preparacion se realiza
via hiumeda se favorece la formacién de yeson -hemihidratado, y si la preparacion se
realiza via seca se obtiene yeso B-hemihidratado.

La diferencia entre el hemihidrato o y el hemihidrato f radica en el tamaio del
cristal, la superficie y el grado de perfeccionamiento. La forma B posee un mayor
contenido de energia y es mas soluble que la formaa, pero esta Gltima es mas estable
0 menos reactiva que la B. En cuanto a la cristaliggraf hemihidratdd es un
agregado fibroso de cristales irregulares y planares mientras que el hemihidrato o
consiste en finos cristales aciculares o en forma de prismas bien definidos. (Stanley,
1975).

La Figura 3 corresponde a fotomicrografias de los hemihidratos a y B,
tomadas mediante el empleo de la microscopia electronica de barrido (MEB). Se
puede observar que el hemihidrato a consiste en cristales ideomorfos bien formados,
con bordes agudos, mientras que el hemihidrato B consiste en pariculas con forma de

escamas compuestas por pequenios cristales (Singh & Middendorf, 2007).
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Pilalc
Magn Det WD 1 100pm
e 5

S 200 SE 102 H-::lu-;h':;ﬁl-l inde/Lini Kassal
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2 Dt WD |‘—| bl prm
10 4 Baustoffkundellin Kassel

Figura 3. Cristales de sulfato de calcio hemihidratado: (a) Fotomicrografia del hemihidrato a
tomada con MEB a 200X; y (b) Fotomicrografia del hemihidrato p tomada con MEB a 400X.
(Singh & Middendorf, 2007).

Como el hemihidrato B posee una mayor superficitficspgue el
hemihidrato a, requiere mas agua para obtener una mezcla de consistencia normal. En
cuanto a la actividad hidraulica de las dos formas del hemihidrato, se ha demostrado
que el periodo de induccion para la hidratacion de la fass nas corto que el

requerido para la fase B. Sin embargo, el hemihidrato [ se hidrata méas rdpidamente en

15



TRABAJO ESPECIAL DE GRADO CAPITULO Il. EL YESO

etapas posteriores debido a su alta superficie especifica, lo cual proporciona méas
sitios de nucleacion para la cristalizacion del dihidrato (Singh & Middendorf, 2007).

Ademas, existen diferencias en los cambios de temperatura durante el
fraguado de ambas fases. Este fendmeno puede deberse a las diferencias en el grado
de disolucion de ambos hemihidratos. En este sentido, estudios recientes sugieren que
el grado de disolucién no parece depender unicamente de la superficie especifica del
material, sino que también puede relacionarse con la perfeccion de la red cristalina.
Esto ocurre porque una red mas ordenada ofrece una mayor cantidad de sitios
preferenciales para la adsorcion quimica del agua y en consecuencia una mayor rata
de disolucion (Singh & Middendorf, 2007). Otras caracteristicas de los dos
hemihidratos se muestran en la Tabla N°1.

Tabla N° 1. Propiedades del sulfato de calcio hemihidratado segun su forma de cristalizacién
(Singh & Middendorf, 2007).

145,15 145,15
23,81 26,72
15-20 25-35
0,2 0,38
6,21 6,21
0,67 0,88
2,757 2,619-2,637
1,559; 1.5595; 1,584 1,559; 1.5595; 1,584

11.5. PRODUCCION INDUSTRIAL DEL YESO

Para llevar a cabo la produccion comercial de yeso se deben cumplir cuatro
etapas basicas, las cuales requieren de una serie de acciones mecanicas y térmicas
asociadas; estas incluyen desde la incorporacién de aditivos para lograr mejoras en el
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producto hasta aplicacion de grandes cantidades de calor para lograr la deshidratacién
del mineral. Las etapas basicas son: preparacién previa del mineral, calcinacion,
formulacién y manufactura.

En la Figura 4 se presenta un diagrama simplificado del proceso tipico de

fabricacion del yeso a nivel industrial.

Extraccidn de lamateria prima
¥
Trituracidn
¥
Almacenarniento
¥
Punificact an
¥
Molienda
¥
Deshidrataridn

|
L ¥

Viahimeda

Wiaseca
| |

v

¥

L)

Cuha ahierta con sistema
de agitacidn por cadenas

Marmnita fija o rotativa
con sistema de agitacion

Coccidn a presion
atmosférica en presencia
de soluciones salinas o

Antoclave

porhelices

dridas diluidas

)

Anhidrta

Teso p-hemihidratado yo

)

Teso e-hemihdratadn

¥

Clastficanidn

¥

Embalae

¥

Despacho

Figura 4. Diagrama de la produccion industrial del yeso. (Hung, 2008)
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Para la produccion de yeso aglomerante se requiere que la materia prima, ya
sea alabastro, selenita o espato satinado, presente por lo menos una pureza cercana al
90%. Asimismo, si la materia prima contiene sulfato de calcio anhidro es necesario
que la proporcion de sulfato de calcio dihidratado sea de por o menos 80%. (Goma,
1979).

11.5.1. Obtencion del hemihidrato p

El hemihidrato tipo B se obtiene por la deshidratdni del sulfato de calcio
dihidratado en un ambiente seco, por diferencias de presion de vapor de agua entre el
yeso y el ambiente. Se realiza de manera directa en hornos rotatorios o de manera
indirecta en calderas o marmitas. En la actualidad, se han desarrollado otras técnicas
de produccion mas sofisticadas como atomizacion-secado 0 ‘spray-drying’, con la
cual se puede controlar la forma y el tamarfio de las particulas.

Industrialmente se obtiene calentando el yeso natural a presion atmosféricay a
temperaturas entre 120°C y 150°C. El producto obtenido es conocido como yeso de
Paris o escayola y, por lo general, contiene trazas de sulfato de calcio dihidratado y de
anhidrita 111 soluble ya que dentro del horno se pueden generar zonas subcalentadas o
sobrecalentadas o pueden existir diferencias de temperatura sobre el mineral, que
dependen de la granulometria (Peyton et al., 1964).

Este proceso de deshidratacion puede realizarse en hornos estaticos o
rotatorios, con diferentes variantes que permiten operar a fuego directo o indirecto y
de manera continua o discontinua. (Morin, 2004). La Ecuacion 2 corresponde a la

reaccion de deshidratacion presentando las condiciones de temperatura y presion:
CaS04:2H,0 A CaS04¥2H,0 + 11/2H20T (Ecuacic')n 2)
T:120°C-150°C; P: 1 atm

11.5.2. Obtencién del hemihidrato a

La etapa de coccion o deshidratacion puede considerarse como la més
importante, ya que dependiendo del método utilizado se puede obtener
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mayoritariamente yeso hemihidratado a o yeso hemihidratado . Si se realiza la
deshidratacion via himeda se obtiene el yeso hemihidratado o, si se realizaia seca
se favorece la obtencidn del yeso hemihidratado f.

La deshidratacion via humeda puede realizarse bajo presion mediante la
utilizacion de autoclaves 6 a presion atmosférica en presencia de soluciones salinas o
acidas diluidas. Estos procedimientos son frecuentemente utilizados para la obtencion
de yeso a-hemihidratado, y son pocos los paises que dominan la técnica y producen
este material, entre los cuales se pueden mencionar: Estados Unidos, Alemania,
Espafa, Francia, Suecia, Brasil, México, entre otros. (Morin, 2004).

Las dos principales formas de obtencion del hemihidrato  se describen a
continuacion:

e A altas presiones: Este tratamiento se lleva a cabo en autoclaves a
temperaturas que oscilan entre 125°C y 150°C, y presiones del orden de 4
atmosferas. Generalmente, se realiza en presencia de vapor de agua. Con la
adicion de pequefias cantidades de sales de acidos organicos (por ej., acido
maleico, &cido citrico, etc.) o sales inorganicas se puede favorecer la
formacion de cristales prismaticos bien desarrollados. A este tipo de material
se le conoce como yeso piedra o hidrocal. En ceramica es utilizado para la
elaboracion de matrices y en odontologia es empleado elaborar modelos sobre
los cuales se van a construir prétesis dentales (Arzabe, 1987). La Ecuacion 3
representa la reaccion de deshidratacion, indicando las condiciones de

temperatura y presion:

CaS042H,0 —2— CaS04%H,0 + 1%H,01 (Ecuacion 3)

T =125°C-150°C; P =4 atm
e A presion atmosférica y en presencia de sales: Este tratamiento se realiza a
presion atmosférica y temperaturas inferiores a 100°C. Se recurre al uso de
soluciones salinas o &cidas diluidas que resulten quimicamente inertes a la
fase sulfatica y que reduzcan la presion de vapor de la fase acuosa a valores

inferiores a la del hemihidrato solo en el agua, es decir, la salida del agua del
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mineral serd mas lenta y el cristal de hemihidrato formado es mas definido y
no reacciona. Para este proceso, por lo general, la materia prima debe
presentar un tamafio de particula inferior a 10@um. (Peyton et al., 1964). El
proceso se desarrolla sometiendo el mineral a ebullicién en una solucion de
cloruro de calcio (CaCl,) al 30%. De esta manera, los cloruros eliminan el
agua y permiten la deshidratacion parcial del gypsum. En estas condiciones se
puede obtener un cristal prismatico mas desarrollado que el obtenido mediante
autoclave. También se ha propuesto el uso de cloruro de sodio (NaCl) o
cloruro de magnesio (MgCl,). A este tipo de yeso se le denomina yeso piedra
mejorado o densita y es utilizado en odontologia para la construccion de
incrustaciones y coronas por el método indirecto (Pinault, 1972). La Ecuacion
4 corresponde a la reaccion de deshidratacion presentando las condiciones de
temperatura y presion:
CaS042H,0 —2— CaS04%H,0 + 1%H,01 (Ecuacion 4)
T=100°C; P=1 atm
Es importante resaltar que mediante el proceso humedo se logran cristales méas
definidos, debido a que la extraccion del agua es mas controlada y prolongada, de
manera que permite un mejor ordenamiento atomico. En la Figura 5 se presentan

fotomicrografias obtenidas del hemihidrato o a presion atmosférica y en presencia de

sales mediante microscopia electronica de barrido (Hung, 2008):

Figura 5. Fotomicrografias de los cristales que forman el yeso hemihidratado a: (a) 50Xy
(b) 500X (Hung, 2008).
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11.5.2.1 Modificacién del hemihidrato a

Para mejorar algunas de las propiedades del yeso hemihidratado a, se realizan
ciertas modificaciones para obtener lo que se conoce como yeso piedra mejorado.
Para ello el dihidrato es hervido con cloruro de calcio y cloruro de magnesio, esto
ayuda a separar las particulas individuales que se aglomeran. Las particulas del
hemihidrato o que se generan son ras compactas y suaves que las del yeso piedra y

son de forma cubica o rectangular (Mendez, 2004).

11.6. YESOS PREPARADOS O DE TERCERA GENERACION

Los yesos preparados son aquellos a los cuales se les han agregado aditivos
para mejorar su trabajabilidad y permitir su proyeccion mecénica. Estos aditivos
pueden afectar la reologia de la mezcla durante la preparacion para el vaciado asi
como su velocidad de fraguado. Adicionalmente pueden afectar las propiedades del
producto final tales como densidad, porosidad, dureza y resistencia mecanica (Morin,
2004).

Los aditivos deben ser agregados en cantidades especificas dependiendo del
efecto que se quiera lograr en el yeso.

Existe una gran cantidad de yesos aditivados y entre los mas comunes se
encuentran el yeso alumado, el yeso coloidal y el yeso plastico. En la Tabla N°2 se
presentan algunos de los aditivos mas utilizados en los yesos preparados y su efecto

sobre algunas propiedades:
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Tabla N°2. Aditivos mas utilizados en la produccion de yesos (Anusavice, 1998)

Aditivos
Alcoholes, acido citrico,

bérax y azlcar.

Carbonato de sodio y

acetato de calcio.

Sulfato de aluminio, sulfato
de potasio, sulfato de zinc,
leche, dextrina y aprestos.

Cloruro de sodio.

Yeso fraguado o terra alba.

Cantidad recomendada
Concentraciones menores al

2% en peso.

Concentraciones variables
gue dependen del tipo de
yeso.

Concentraciones menores al

4% en peso.

Concentraciones menores al
2% en peso.
Concentraciones superiores

al 2% en peso.

Concentraciones entre 0,5y

1% en peso.

Efectos
Modifican la solubilidad y
actuan como retardantes del
fraguado.

Modifican la estructura y
acttian como retardantes del
fraguado.

Modifican la resistencia
mecénica y actlian como
acelerantes del fraguado.
Actta como acelerante del
fraguado.

Aumenta la expansion y
actua como retardante del
fraguado.

Actla como acelerante del

fraguado.

11.7. PROPIEDADES DE LOS YESOS AGLOMERANTES O

AGLUTINANTES

Las propiedades principales de los yesos aglomerantes son: velocidad de

fraguado, expansion durante el fraguado, porosidad y resistencia mecanica. Estas

propiedades determinan la trabajabilidad de mezcla asi como la calidad del yeso.

Ademas, permiten el control de la expansion durante el fraguado logrando

alcanzar la exactitud dimensional requerida en ciertas aplicaciones, como en los
moldes de colado utilizados por las industrias sanitarias y en las impresiones

utilizadas en operaciones odontolégicas (Morin, 2004).
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11.7.1. Velocidad de fraguado

Esta caracteristica determina las condiciones a las cuales debe adaptarse el
operador para manipular la mezcla yeso/agua de forma adecuada. Una propiedad
importante que se deriva de la velocidad de fraguado es el tiempo de fraguado, el cual
indica el tiempo que el material necesita para completar las reacciones de hidratacion
del hemihidrato (Peyton et al., 1964).

La reaccién quimica de hidratacion se inicia en el momento en que el polvo
entra en contacto con el agua. La masa recién mezclada tiene una consistencia
semifluida y puede ser vaciada en moldes de diferentes formas o modelos. A medida
que progresa la reaccién, se producen mas cristales de sulfato de calcio dihidratado
que van creciendo y aumenta la viscosidad de la masa, reduciendo su fluidez dentro
del molde. De esta manera, para realizar esta operacion correctamente es necesario
definir el tiempo de mezclado, el tiempo de trabajo o tiempo de fraguado inicial y el
tiempo de fraguado final (Anusavice, 1998).

11.7.1.1. Tiempo de mezclado

Es el tiempo que transcurre desde la adicion del polvo al agua hasta que se
termina la mezcla. La mezcla mecanica del yeso se da en aproximadamente 30
segundos, y se requiere aproximadamente 1 minuto para lograr una buena mezcla

cuando se realiza de forma manual.

11.7.1.2. Tiempo de fraguado inicial o tiempo de trabajo

Es el tiempo durante el cual se puede trabajar la mezcla con facilidad. Aunque
la reaccion quimica se inicia al momento en el que el polvo se mezcla con el agua,
solo una pequefia porcién del yeso hemihidratado en ese estado se convierte en
dihidrato. Conforme la reaccion avanza la viscosidad de la masa aumenta
rapidamente y cuando este tiempo ha culminado, ocurre un ligero endurecimiento de
la masa y deja de ser trabajable, aunque el material no haya fraguado completamente.
Generalmente, un tiempo de trabajo adecuado para yesos odontoldgicos es de 3

23



TRABAJO ESPECIAL DE GRADO CAPITULO Il. EL YESO

minutos y para yesos empleado en moldes ceramicos es aproximadamente el doble ¢

triple del anterior.

11.7.1.3 Tiempo de fraguado final

Se define como el tiempo necesario para que el material fragie
completamente y pueda separarse del molde sin distorsién o fractura. En este
momento, se considera que se ha completado la reaccion quimica. Existen dos
métodos para medir el tiempo de fraguado final: La aguja de Vicat y la aguja de
Gillmore. Ambos métodos son una medicion del proceso de cristalizacion. En la
Figura 6 se puede observar la forma en que varia la temperatura y la dilatacién de una

mezcla de yeso B, durante el proceso de fraguado.

Fraguador
o | (penetragion Vicat)
oS
'% o
- &
Q3 Temperatura|  _ pjjatacion
0 = -
=2 e >/</
T /// 0,14%
/
4
0 20 40 60 80 100

Tiempo, minutos
Figura 6. Fraguado de Yeso (Norton, 1975)

El fraguado se inicia a los 20 minutos y es completo a los 30 minutos, como
demuestra la penetracion de la aguja Vicat. La temperatura empieza a aumentar en el
fraguado inicial y alcanza su maximo al cabo de 40 minutos. La dilatacion maxima se
retrasa aun mas alla de de este punto. Estos hechos indican un periodo de hidratacion

de unos 20 minutos, seguido de la aparicion de una estructura coloidal que provocaria
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el fraguado en los 10 minutos siguientes; finalmente habria una recristalizacion con
desprendimiento de calor y dilatacion durante otros 20 minutos (Norton, 1975).

En ocasiones, resulta interesante acortar o aumentar el tiempo de fraguado de
un yeso segun las exigencias de cada trabajo. La aceleracion o retraso del tiempo de
fraguado se puede efectuar teéricamente de tres maneras distintas:

e Es posible aumentar o disminuir la solubilidad del hemihidrato. Si se
aumenta, la sobresaturacion del sulfato de calcio sera mayor e incrementara
la velocidad de deposicion cristalina

e Es posible aumentar o disminuir la cantidad de nucleos de cristalizacion.
Cuanto mayor sea la cantidad de nucleos de cristalizacion, mayor serd la
velocidad de formacion de los cristales de yeso y se producird antes el
endurecimiento de la masa debido al entrecruzamiento cristalino.

e Si se aumenta o disminuye la velocidad de crecimiento cristalino, la
velocidad de fraguado se acelera o se retarda.

En la préctica, la modificacion de la velocidad de fraguado se realiza mediante
el uso de aditivos o por la influencia de ciertos factores fisicos como temperatura,
relacién agua/polvo y la agitacion. Estos efectos actuan de la siguiente manera:

a) Efecto de la temperatura

Tanto la temperatura del agua, como la temperatura del medio ambiente,

tienen mayor influencia sobre el tiempo de fraguado que sobre otras

propiedades del yeso (Morin, 2004). EI aumento de temperatura de la mezcla
ocasiona un aumento en la velocidad de disoluciones, lo que se traduce en un

aumento de la solubilidad del hemihidrato que tarda méas en saturar el agua y

precipita como dihidrato, con lo que retarda la reaccién. En definitiva, la

velocidad de fraguado de la escayola no se ve afectada por los cambios de
temperatura ya que ambos mecanismos se compensan. En la practica estos
fendbmenos se sobreponen, pero se ha observado que entre 20 y 37°C la
velocidad de fraguado aumenta ligeramente. Por encima de 37°C, el fraguado

se hace maés lento (Peyton et al., 1964).
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b)

Efecto de la relacién agua/polvo (A/P)

La relacién A/P que se emplea para el yeso va a estar en funcién del tipo de

yeso con el que se desee trabajar y las caracteristicas finales del cuerpo

elaborado. Si bien la proporcion tedrica de agua que necesitan los distintos

tipos de yeso para reaccionar es la misma, dependiendo de la forma y tamario

de las particulas que conforman el yeso se tiene una distinta relacion A/P. Asi,

cuando las particulas de yeso sean regulares, de pequefio tamafio y poco

porosas, se requerird para mojarlas y disolverlas menor cantidad de agua, por

tanto se manipulara suficientemente bien con menor cantidad de agua y esta,

al evaporarse, dejard menos espacios entre los cristales con lo que el material

resultante del fraguado serd mas resistente (Escayola dental, 2009).

De esta manera se tiene que:

e El yeso Paris, compuesto por particulas de hemihidrato beta, porosas,
voluminosas e irregulares, necesita una relacion A/P de del orden de 0.45,
0 lo que es lo mismo 45ml de agua por cada 100gr de yeso.

e El yeso Piedra, compuesto por particulas de hemihidrato alfa mas
pequefias y compactas solo necesita para su manipulacion una relacién A/P
de 0.30.

La relacion A/P de cada yeso es muy importante ya que de la proporcion de

agua utilizada en la mezcla, solo el 0.18 reacciona con el polvo y el resto

queda ocluida en el material y lo hace menos resistente. Si se reduce la

relacion A/P la masa se hace muy viscosa y no es posible su manipulacién

correcta, quedando burbujas de aire atrapadas en su interior, las cuales afectan

las propiedades finales del material (Escayola dental, 2009).

Efecto de la agitacién

Cuando el polvo de yeso se mezcla con agua es necesario agitar el sistema

para obtener una masa uniforme. Generalmente, el polvo se adiciona a un

recipiente en el cual se ha colocado previamente la cantidad de agua

necesaria, procediendo a realizarse la agitacion de forma manual o mecanica.

Durante este proceso debe procurarse que la incorporacién de aire sea minima,
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para ello se puede someter la mezcla al vacio durante o después de la
agitacion. La agitacion continua origina que los cristales de dihidrato recién
formados se dividan en cristales mas pequefios, los cuales van a constituir
nuevos centros de nucleacion, sobre los cuales puede precipitar mas sulfato de
calcio dihidratado. De esta manera, se requiere menos tiempo para completar
la transformacion de hemihidrato a dihidrato. En la Tabla N°3 se muestra el
efecto de la agitacion sobre el tiempo de fraguado inicial para distintos tipos

de yeso y relaciones A/P:

Tabla N°3. Efecto de la agitacion sobre el tiempo de fraguado final (Peyton et al., 1964)

Tipo deyeso  Relacion agua/polvo  Vueltas de mezclado Tiempo de fraguado final

(rpm) (min)
0,50 20 14
Paris
0,50 200 8
0,30 20 10
Piedra
0,30 100 8

11.7.1.4 Modificacion de la velocidad de fraguado con aditivos

La mayoria de los fabricantes de productos de yeso consideran que el método

mas practico y efectivo para el control de la velocidad y el tiempo de fraguado es la

adicion de ciertos modificadores quimicos a la mezcla de yeso. Los dos grupos

principales de aditivos son los aceleradores y retardadores.

Aceleradores: Son sustancias que disminuyen el tiempo de fraguado
aumentando la velocidad de disolucion del hemihidrato e influenciando la
solubilidad del dihidrato. Los compuestos mas comunmente utilizados son los
sulfatos de potasio y zinc en una concentracién no mayor al 3%. Las sales
organicas con frecuencia también actlan como aceleradores, asi como los
cloruros, los bromuros y yoduros alcalinos y de amonio. Asimismo, la urea, el
dicromato de potasio, el silicato sodico y los oxalatos pueden ser utilizados

como aceleradores de la velocidad de fraguado del yeso (Morin, 2004).
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e Retardadores: El efecto de los retardadores es mucho mas delicado que el de
los aceleradores, ya que tiene mayor efecto sobre las propiedades del producto
final. Se cree que ciertos compuestos quimicos pueden cubrir las particulas
del hemihidrato, evitando que la disolucion se desarrolle de manera normal.
Los citratos, acetatos y boratos pueden retardar la reaccion de hidratacion.
Estas sustancias pueden clasificarse por (Morin, 2004).

a) Sustancias organicas que actian como coloide protector: Tienen un
elevado peso molecular, las mas comunes son las colas, la caseina, las
albuminas, las gelatinas y las proteinas hidrolizadas.

b) Sustancias que disminuyen la solubilidad del yeso: Entre ellas se
encuentran la glicerina, el alcohol, la acetona, el éter, el azucar, el acido
citrico, el acido acético, el acido fosférico, el acido lactico y sus respectivas
sales.

c) Sustancias que modifican la estructura cristalina del yeso: Son
principalmente el acetato de sodio, el carbonato de calcio y el carbonato de

magnesio.

11.7.1.5 Teorias del fraguado del sulfato de calcio hemihidratado

Tedricamente, cuando el hemihidrato se mezcla con agua, éstos reaccionan
para formar nuevamente el dihidrato de acuerdo a la reaccion quimica (Ecuacion. 5)
(Peyton et al., 1964):

CaS04Y%H,0 + 1%H,0 — CaSO042H,0 + Calort  (Ecuacion 5)

Por supuesto, la liberacion de calor en la reaccion exotérmica es
aproximadamente equivalente al calor utilizado originalmente durante la
deshidratacion. Se ha determinado que por cada molécula de hemihidrato que
reacciona con una molécula y media de agua se generan 3,9 kcal. Sin embargo, a esta
reaccion se le agrega un exceso de agua para darle trabajabilidad a la mezcla

hemihidrato/agua. El agua en exceso puede variar segun los requerimientos de la
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aplicacion que se le vaya a dar a la mezcla. De esta manera, la reaccion anterior se

convierte en la Ecuacion 6 (Anusavice, 1998):

CaS04%H,0 + nH,O — CaS0O4-2H,0 + Calort + (n-1%2)H,0O (Ecuacion 6)

El mecanismo a traves del cual se lleva a cabo esta reaccion aun no ha sido
comprendido en su totalidad. Aunque se siguen proponiendo teorias para explicar el
mecanismo de fraguado del yeso hemihidratado, basicamente son reconocidas la

teoria cristalina y la teoria coloidal del fraguado (Singh & Middendorf, 2007).

11.7.1.6. Teoria cristalina del fraguado

Esta teoria fue propuesta inicialmente por Lavoisier en 1765. Sin embargo,
fue Le Chatelier quien realiz6 varios experimentos en el afio 1887 para confirmar esta
teoria, la cual recibi6 el apoyo del quimico holandés Van’t Hoff en 1907.

Segun esta teoria la reaccion de fraguado consiste en revertir el proceso de la
calcinacion del yeso afadiendole agua, haciendo pasar el hemihidrato (HH) al
dihidrato (DH) de nuevo, como se muestra en la Ecuacién 7. Esta reaccion devolvera
la energia aportada por la calcinacion y serd por tanto una reaccion exotérmica,

presentada en la Ecuacion 8.

HH+H,O > DH + Calor (Ecuacion 7)
SO,Ca-*%H,0+1%H,0O > SO4Ca-2H,0+ 3900 cal/mol (Ecuacion 8)

Al mezclar el Hemihidrato con el agua, este se disuelve hasta que el agua
queda saturada, permaneciendo parte del hemihidrato sin disolver. Se tiene por tanto
en este momento dos fases, una solida compuesta por Hemihidrato sin disolver y otra
liguida formada por una solucion acuosa saturada de Hemihidrato. En estas
circunstancias el Hemihidrato absorbe agua y forma Dihidrato que al ser menos
soluble que el Hemihidrato, precipita. Al haberse transformado el Hemihidrato en

Dihidrato y precipitar, la soluciéon acuosa ha dejado de estar saturada de Hemihidrato

29



TRABAJO ESPECIAL DE GRADO CAPITULO Il. EL YESO

y por tanto puede disolverse algo mas de Hemihidrato del que estaba suspendido en
ella en estado solido, y asi el ciclo vuelve a comenzar y se sigue precipitando
Dihidrato hasta que termina con todo el Hemihidrato transformando.

El Dihidrato no precipita de forma aleatoria, sino que lo hace a partir de unos
puntos denominados centros de cristalizacion por aposicion de cristales aciculares de
dihidrato. Estos ndcleos o centros de cristalizacién son impurezas o particulas de
dihidrato que el fabricante ha afiadido a la escayola y es lo que se denomina Terra
Alba.

Los cristales aciculares van creciendo de forma excéntrica a partir del centro
de cristalizacion hasta que colisionan unos con otros, formando una trama cada vez
mas densa hasta terminar la reaccion de fraguado, quedando atrapada entre ellos agua
que no ha reaccionado. El agua usada en la mezcla tiene por tanto dos destinos,
reaccionar con el HH para dar dihidrato y el resto queda atrapada entre los cristales.
Es este agua la que, al evaporarse, deja en la masa fraguada una estructura porosa,
gue sera mas porosa cuanta mas agua dejemos atrapada entre los cristales. (Escayola
Dental, 2009).

11.7.1.7 Teoria coloidal del fraguado

La teoria coloidal o teoria del gel fue propuesta por Michaelis en el afio 1893
y tuvo muchos seguidores entre 1910 y 1920. De acuerdo con esta teoria, el sulfato de
calcio dihidratado existe inicialmente como fase dispersa de un gel coloidal a partir
del cual crecen los cristales de dihidrato. Esta teoria contd con un gran apoyo debido
a que algunas propiedades de la “suspension de yeso” son similares a la del gel. Sin
embargo, muchas caracteristicas del comportamiento del yeso pueden ser explicadas
mejor en base a la teoria cristalina y; por esta razén, esta ultima es la méas aceptada.
Por otra parte, cientificos como Neville han propuesto que durante el fraguado inicial
se produce la formacion de un coloide y luego tiene lugar una cristalizacién (Norton,
1975).
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11.7.2. Expansion durante el fraguado

Independientemente del tipo de yeso que se emplee, es posible notar una
expansion de la masa durante el cambio de hemihidrato a dihidrato. Dependiendo de
la composicion de los productos de yeso, se puede observar una expansion entre
0,06% y 0,5%. Al comparar los voliumenes equivalente del hemihidrato, el agua y el
dihidrato, se puede verificar que el volumen del dihidrato formado es menor que el
volumen equivalente del hemihidrato mas el agua (Peyton et al., 1964). Sin embargo,
a pesar de que ocurre una contraccion durante el fraguado lo que se observa en
realidad es una expansion. Este fendmeno puede explicarse, en base al mecanismo de
cristalizacion propuesto por Le Chatelier, como la accion de empuje entre los cristales
de dihidrato debido a las tensiones generadas por el crecimiento de cristales
adyacentes. Por otra parte, la teoria coloidal atribuye esta expansion al hinchamiento
del gel por la imbibicién de parte del agua utilizada en la mezcla (Anusavice, 1998).

En algunas aplicaciones, especialmente en operaciones odontoldgicas, es
necesario que la expansion de fraguado sea baja para alcanzar la exactitud
dimensional requerida. En consecuencia, Sse requiere controlar esta expansion
variando la relacion agua/polvo, el tiempo de agitacion o mediante el uso de aditivos.
En la Figura 6 se puede observar el comportamiento de la expansion de la masa en
funcion del tiempo mientras que en la Tabla N°4 se muestra el efecto de la relacion

agua/polvo y del tiempo de agitacion sobre la expansion durante el fraguado:

Tabla N°4. Efecto de la relacién agua/polvo y el tiempo de agitacion sobre la expansién durante

el fraguado. (Anusavice, 1998)

Relacion agua/polvo  Tiempo de agitacion (s)  Expansion durante el fraguado (%)

36 0,41
0,45

60 0,51

60 0,29
0,60

120 0,41
0,80 60 0,24
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Cuanto menor es la relacién agua/polvo y mayor el tiempo de agitacion,
mayor serd la expansion de fraguado. El efecto de la relacion agua/polvo coincide con
la teoria de Le Chatelier, ya que mientras mayor es este valor existe una menor
cantidad de nucleos de cristalizacion y la interaccidn entre estos nucleos durante el
crecimiento de los cristales de dihidrato es menor, con lo cual la fuerza de empuje
disminuye y, por ende, la expansion durante el fraguado es menor (O’Brien, 1980).

Sin embargo, el método mas eficaz para controlar la expansion durante el
fraguado es la incorporacion de aditivos. Generalmente, el uso de aceleradores reduce
la expansion del fraguado. Por ejemplo, agregando 4% de sulfato de potasio se
disminuye tanto la expansion como el tiempo de fraguado inicial, mientras que
agregando una pequefia cantidad de cloruro de sodio aumenta la expansion de
fraguado y al mismo tiempo se reduce el tiempo de fraguado inicial (Anusavice,
1998).

11.7.3. Porosidad

La estructura inmediatamente después del fraguado esta compuesta por finos
cristales entrelazados, entre los cuales hay microporos y poros que contienen el
exceso de agua requerido para la mezcla. Como el producto de la reaccion de
fraguado del yeso presenta un volumen externo mayor pero un volumen cristalino
menor, necesariamente el material fraguado debe ser poroso. Ademas, la trayectoria
de los cristales de dihidrato durante su crecimiento asi como su movimiento ocasiona
la creacion de microporos (Peyton et al., 1964). Fundamentalmente, existen dos tipos
de porosidades:

a) La macroporosidad causada por el agua remanente que queda sin
reaccionar dentro de la masa fraguada y por el aire incorporado a la
mezcla: estas cavidades son generalmente esféricas y se producen entre
grupos de cristales de yeso. También pueden observarse poros esferoidales,
gue son producto del aire incorporado a la masa.
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b) La microporosidad causada por la interaccion de los cristales de
dihidrato durante su crecimiento: estas cavidades son de forma irregular
y aparecen dentro grupos de cristales de yeso.

Ambos tipos de porosidades son afectados por la relacion agua/polvo, pero en
modos opuestos. Una baja relacion agua/polvo reduce la cantidad de agua remanente
gue queda sin reaccionar, disminuyendo la macroporosidad (O’Brien, 1980). Sin
embargo, existe una mayor interaccion entre los cristales de dihidrato durante su
crecimiento, favoreciendo la aparicion de microporosidades. En cualquier caso, como
el primer efecto es el predominante, la porosidad disminuira a medida que disminuya
la relacion agua/polvo. (Morin, 2004).

En resumen, las propiedades mas importantes que se deben considerar para el

estudio de un yeso se refieren en la Tabla N°5:

Tabla N°5. Propiedades fisicas del yeso y sus efectos. (Elaboracion propia)

Parametro Definicion Efectos

Determina las condiciones a las cuales debe
adaptarse el operador para manipular la
mezcla yeso/agua de forma adecuada. Ademas
deriva el tiempo de fraguado, el cual indica el
tiempo que el material necesita para completar
las reacciones de hidratacion del hemihidrato.
El yeso se expande durante el
Expansion | cambio de hemihidratado a
durante el | dihidratado, debido a una accion
fraguado de empuje entre los cristales de
dihidrato.

Velocidad a la cual el material se
endurece para tomar su forma
final.

Velocidad
de fraguado

Es necesario que la expansion sea baja para
lograr una exactitud dimensional.

Indica cuan fragil es la superficie del yeso, a
mayor porosidad la superficie es mas proclive
a ceder y tiene menor resistencia mecanica, a
la vez que afecta el indice de absorcion.

Es una medida de la cantidad de
Porosidad | porosy microporos presentes en un
material después del fraguado.
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11.8. METODOS PARA LA CARACTERIZACION DE MATERIALES DE
YESO MINERAL, HEMIHIDRATADO Y MASA FRAGUADA.

Para poder realizar la correcta identificacion de un yeso, se deben realizar una
serie de ensayos que permitan determinar las propiedades quimicas, fisicas y
mecanicas. Los ensayos que se consideraran para caracterizar cada tipo de yeso se
pueden observar en la Tabla N°6.

Tabla N°6. Ensayo a realizar para la caracterizacion de yeso mineral, hemihidratado y masa

fraguada. (Elaboracion propia)

Yeso Mineral Hemihidrato Masa
Ensayo Fraguada

DRX X X
MEB X X X

ATD X X*

ATG X X*
Granulometria X
Densidad X X
Tiempo de fraguado X
Temperatura de fraguado X

*Solo en caso de ser necesarios, para completar informacién obtenida con otras técnicas.

11.8.1. Caracterizacion quimica y mineraldgica de los materiales de yeso

La composicion quimica del yeso calcinado depende principalmente del
origen y del proceso de beneficio de la materia prima. El yeso aglomerante se
compone béasicamente de sulfato de calcio hemihidratado. Adicionalmente, estos
pueden contener algunas trazas de anhidrita, sulfato de calcio dihidratado y otras
impurezas como 6xidos, carbonatos, silice y materia organica (Morin, 2004).

Ademas del andlisis quimico, existen otros ensayos complementarios como la
difraccion de rayos X (DRX), la microscopia electronica de barrido (MEB), el
analisis térmico diferencial (ATD) y el analisis termogravimétrico (ATG); que
permiten determinar las fases cristalinas asi como el tamafio y la forma de los
cristales, como también su comportamiento al someterlo a diferentes temperaturas. El

alcance de cada técnica y su principio se describen en los parrafos a continuacion:
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Difraccion de rayos X (DRX): Esta técnica permite identificar las diferentes
fases cristalinas presentes en un material, su grado de cristalinidad y el tamafio
del cristalito. Cada red cristalina produce un espectro caracteristico que esta
asociado a una distancia interplanar y ésta, a su vez, se haya relacionada con
un parametro de red, mediante el cual se puede realizar la identificacion del
material.

Microscopia electronica de barrido (MEB): Esta técnica de caracterizacion
se fundamenta en las interacciones que experimenta el material con un haz de
electrones que es acelerado hacia su superficie. De esta manera, se pueden
tomar fotomicrografias a diferentes aumentos que revelan la microestructura
del material y permiten establecer el tamarfio y la morfologia de las particulas
presentes. Por otra parte, utilizando esta técnica también se puede determinar
la composicidn quimica elemental del material o bien puntualmente.

Analisis térmico diferencial (ATD): Es una técnica que registra las
diferencias de temperatura entre la muestra en estudio y un material de
referencia, generalmente alimina calcinada, a medida que son sometidos a un
ciclo térmico predefinido. Esta técnica es muy utilizada como método de
identificacion o complementaria en la caracterizacion de materiales.

Analisis termogravimétrico (ATG): Esta técnica permite determinar las
variaciones de peso que registra la muestra en funcién de la temperatura a la
gue se encuentra cuando es sometida a un ciclo térmico preestablecido,

permitiendo la identificacion del material (Morin, 2004).

11.8.2. Caracterizacion fisica y mecanica del yeso mineral, el hemihidrato y la

masa fraguada

Las propiedades fisicas y mecénicas de los materiales de yeso proporcionan

informacién determinante al momento de establecer sus posibles aplicaciones; la

caracterizacion fisica y mecanica fundamentalmente se realizan sobre el polvo de

hemihidrato y no sobre el material fraguado. Estas propiedades pueden ser

determinadas mediante la aplicacion de los siguientes ensayos (Morin, 2004):
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e Granulometria: La distribucion granulométrica del polvo de yeso afecta el
proceso de fraguado y su resistencia. Las particulas de hemihidrato de menor
tamafio pueden aumentar la velocidad de fraguado y facilitar la hidratacion, es
importante destacar que esto implica un requerimiento de agua mayor. Se ve
afectado por el mineral tratado, el beneficio que se le da a éste, la molienda y
la rehidratacion.

e Densidad real y aparente: EI conocimiento de la relacion masa/volumen
permite la identificacién y clasificacion correcta del yeso mineral y del tipo de
hemihidrato (o y B).

e Tiempo de fraguado: Esta propiedad puede determinarse mediante el ensayo
de penetracién con la aguja de Vicat. La determinacion del tiempo de
fraguado inicial y final permite establecer el intervalo de tiempo en el que la

mezcla de yeso es trabajable.
Las técnicas aplicadas para la caracterizacion mineraldgica, quimica, fisica y

mecanica de los materiales de yeso se pueden apreciar de forma resumida en la Tabla
N°7.
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Tabla N°7. Técnicas aplicadas para la caracterizacion de yeso mineral, hemihidratado y masa

fraguada (Elaboracién propia).

Ensayo

Difraccion de
rayos X (DRX)

Microscopia
electrénica de
barrido (MEB)

Andlisis térmico
diferencial (ATD)

Analisis
termogravimétrico
(ATG)

Granulometria

Densidad real y
aparente

Temperatura de
fraguado

Definicion
Consiste en hacer pasar un haz de

rayos x a través de un cristal de la
sustancia sujeta a estudio.

Se fundamenta en las interacciones
que experimenta el material con un
haz de electrones que es acelerado
hacia su superficie.

La muestra junto a un material que
es inerte se someten a un ciclo
térmico.

Se basa en la variacion de la masa de
una muestra cuando es sometida a un

cambio de temperatura en una
atmosfera controlada.
Determina la distribuciéon de los

tamafios de las particulas de un
agregado tal como se determina por
analisis de tamices (norma ASTM C
136).

Indica la relacion masa/volumen del
material de manera real, y con ello la
nocién de cuan cercano estid de la
densidad aparente.

Se realiza la medicion de la
temperatura del yeso con un
termometro  hasta determinar el
punto donde se endurece.

Resultado
Permite definir las distintas fases
cristalinas presentes en un material,
0 bien su nivel de arreglo
cristalino.
Permite observar la morfologia,
textura, distribucion de fases,
estructura y tamafio del material
sometido a ensayo.
Permite determinar las
temperaturas a las cuales ocurren
reacciones en el material de
estudio, y en consecuencia Su
identificacion.
Permite observar las pérdidas de
peso de una muestra, a medida que
ésta es sometida a un ciclo térmico

Permite determinar el tamafio de
las particulas y la distribucion
granulométrica

Permite identificar el tipo de yeso y
su calidad, de acuerdo a la relacién
entre ambas densidades.

Permite determinar la temperatura
a la cual el yeso fragua

Como se puede apreciar en la tabla 7, con cada técnica se estudia uno o varios
parametros, que permiten identificar o caracterizar de forma precisa el material, y son
complementarias. En la tabla N°6 (apartado 11.8) se observan los ensayos que
normalmente se deben realizar al yeso mineral, al hemihidratado y a la masa

fraguada.

11.9. CONSIDERACIONES GENERALES SOBRE LA OBTENCION DE
YESO a

El proceso de deshidratacion del mineral de yeso, para producir yeso a-

hemihidrato, se debe llevar a cabo bajo condiciones de estricta vigilancia, y debido a
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que su modo de produccién industrial no estd muy difundido, es de gran interés
estudiar este proceso a escala de laboratorio, con la finalidad de dominar la técnica
que permita su escalamiento industrial. En estudios previos se ha logrado obtener
yeso o en presencia de sales bajo condiciones ambientales; sin embargo en la
bibliografia consultada se hace referencia al uso de autoclaves para realizar la
deshidratacion del sulfato de calcio dihidratado, lo cual permite la obtencion de
hemihidrato o de mayor calidad. En vista de que no se dispone de un reactor para tal
fin, se define disefiar este equipo a escala de laboratorio para trabajar a temperatura y

presion mayor a la ambiental.

11.10. CONCEPTOS BASICOS SOBRE DISENO DE REACTORES

Los reactores pueden ser recipientes como tanques, tubos vacios, dispositivos
de carcaza 6 tubos con configuraciones sumamente especializadas con dispositivos de
transferencia de calor y mezclado que permitan lograr las condiciones optimas para
lograr el producto deseado. En consecuencia, un conjunto de conceptos deben ser

definidos antes de emprender el disefio (Walas, 1988).

11.10.1. Reactor Quimico

Un reactor quimico es una unidad procesadora, disefiada para que en su
interior se lleve a cabo una o varias reacciones quimicas. Dicha unidad procesadora
esta constituida por un recipiente cerrado, el cual cuenta con lineas de entrada y salida
para las sustancias a tratar, y esta gobernado por un algoritmo de control (Levenspiel,
1987). Los reactores quimicos tienen como funciones principales:

e Asegurar el tipo de contacto 0 modo de fluir de los reactantes en el interior del
recipiente, para conseguir la mezcla deseada con los materiales reactantes.

e Proporcionar el tiempo suficiente de contacto entre las sustancias y el
catalizador, si estd presente, para conseguir la extension deseada de la

reaccion.
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e Permitir condiciones de presion, temperatura y composicion de modo que la
reaccion tenga lugar en el grado y a la velocidad deseada, atendiendo a los

aspectos termodinamicos y cinéticos de la reaccion (Levenspiel, 1987).

Para garantizar que las consideraciones anteriores se lleven a cabo de forma
efectiva, se deben considerar para el disefio, en primer término aspectos ya

mencionados tales como: tipo de reactor, disefio del mismo y tipo de agitacion.

11.10.2. Tipos de Reactor

Los reactores se clasifican segun el modo de operacion (Levenspiel, 1987):

e Reactor discontinuo o Batch: es aquel en donde no entra ni sale material
durante la reaccion. Al inicio del proceso se introducen los materiales, se
lleva a las condiciones de presion y temperatura requeridas, y se deja
reaccionar por un tiempo preestablecido, luego se descargan los productos de
la reaccion y los reactantes no convertidos. ElI horno periddico para la
produccion industrial de Cal a partir de CaCOg3, es un reactor de este tipo.

e Reactor contindo: mientras tiene lugar la reaccion quimica al interior del
reactor, éste se alimenta constantemente de material reactante, y al mismo
tiempo se retira ininterrumpidamente los productos de la reaccion; tal es el
caso del horno cilindrico para la produccién de klinquer.

e Reactor semicontinuo: es aquel en el cual inicialmente se carga de material
todo el reactor, y a medida que tiene lugar la reaccién, se van retirando los
productos, a la vez que se va incorporando mas material cada cierto tiempo o
de manera casi continua; tal y como se lleva a cabo en la copolimerazacion

homogénea de monémeros.

Tambien pueden clasificarse segun el tipo de flujo:
e Reactores ideales: aquellos donde el flujo se considera ideal, se distinguen:
0 Reactor tubular ¢ cilindrico: en general es cualquier reactor de operacion

continua, con movimiento constante de uno o todos los reactivos en una
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direccion espacial seleccionada, y en el cual no se hace ningun intento por
inducir al mezclado; los reactivos entran por un extremo y salen por el otro.
Una aplicacién tipica de estos reactores es la descomposicion de fosfina en
fase gaseosa.

o0 Reactor de mezcla perfecta: en él su contenido esta perfectamente agitado,
y Su composicion en cada instante es la misma en todos los puntos del
reactor, de manera que el efluente de producto tiene la misma composicién
que la del fluido contenido. El tiempo de mezcla tiene que ser muy corto en
comparacion con el tiempo de permanencia en el reactor. En la practica se
puede llevar a cabo siempre que la mezcla fluida sea poco viscosa y esté
bien agitada.

e Reactores reales: aquellos donde el flujo no es ideal.

11.10.3 Disefo del Reactor

Para el disefio de un reactor se deben conocer las condiciones de operacion
mas apropiadas para el fin propuesto, el tamafio y el tipo de reactor a disefiar. La
integracion de las condiciones de operacion puede presentar dificultades dependiendo
del comportamiento de la reaccion. Por otra parte, las caracteristicas geométricas del
reactor determinan la trayectoria del fluido a través del mismo, y fija las condiciones
de mezclado que permitan la redistribucién del calor y de la materia. Por
consiguiente, antes de poder predecir el funcionamiento de un reactor se deben tener
en cuenta varios factores, constituyendo el principal problema del disefio, el
conocimiento del modo més adecuado de tratar estos factores (Walas, 1988).

Debido a la diversidad de comportamiento de las reacciones quimicas, existen
algunas reglas que son generalmente aplicables para el disefio de reactores que
permitan alcanzar un fin determinado (Walas, 1988).

Entre los parametros generales que deben ser tomados en cuenta para el
disefio de un reactor se encuentran (Walas, 1988):

e Estequiometria de las reacciones participantes,

e Propiedades térmicas Y fisicas,
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e Los calores de reaccion y datos de equilibrio,

e Tasa de reaccion, preferentemente en forma de ecuacion, relacionandolo a
composicion, temperatura, presion, impurezas, catalizadores etcétera;

e Actividad del catalizador como una funcion de tiempo, cuando esta presente,

e Modo de reactivacion de catalizador o reemplazo,

e Estabilidad y control del proceso,

e Las consideraciones especiales de calor y transferencia de masas,

e Tipo de material a emplear,

e Corrosion del material y peligros de seguridad y,

e Medio de Agitacion.

Debido a que se debe asegurar un correcto contacto entre los reactivos y se
debe promover la transferencia de masa de forma efectiva, el tipo de agitacion a
emplear en el reactor previsto para el caso particular de este trabajo de investigacion

se presenta como parametro de considerable importancia.

11.10.4 Agitacion

La agitacion es el medio por el cual la mezcla de fases puede ser lograda, y las
transferencias de masa y de calor pueden ser incrementadas. Las mezclas mas
comunes que requieren agitacion son (Walas, 1988):

a) gases con gases,

b) gases en liquidos: dispersion,

C) gases con particulas solidas granulares: fluidizacion, transporte neumatico,

d) liquidos en gases: rociado y atomizacion,

e) liquidos con liquidos: disolucién, emulsificacion, dispersion, y

f) liquidos con particulas sélidas granulares: suspension.

11.10.5 Disefio de la Estructura Interna de un Tanque Agitado

Las dimensiones del recipiente, y las dimensiones y disposicion de los

impulsores, deflectores y otros factores internos como las propiedades intrinsecas del
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fluido y la transferencia de masa y calor, influyen en la cantidad de energia necesaria
y en la calidad de la mezcla. El régimen interno de flujo dependera de los objetivos de
la operacion, como son mantener la homogeneidad de una mezcla de reaccion,
mantener un solido en suspension o una dispersion de gases, 0 mejorar la
transferencia de masa (Walas, 1988).

Debido a lo anteriormente expuesto, es necesario conocer los fundamentos de

los factores mas influyentes y de qué forma deben ser determinados.

11.10.5.1 El Recipiente

El recipiente es el ente que proporciona el espacio, para dar lugar a la
reaccion; su tamafio y disposicion determinan la eficiencia de ésta. Si el recipiente
posee un fondo concavo, requiere menos energia que si este es plano, ya que de ésta
manera se evitan las acumulaciones o zonas muertas dentro del reactor. Cuando un
solo impulsor se va a utilizar, se considera que un nivel de liquido igual al diametro
es optimo, situando el rotor en el centro del sistema. (Walas, 1988)

Otro tipo de recipiente de interés para la presente investigacion son los de

forma cilindrica que rotan sobre su propio eje, para proporcionar la agitacion.

11.10.5.2 Deflectores o Bafles

Los deflectores o bafles son necesarios para prevenir vortices o remolinos y
mejorar la rotacion de la masa liquida en su conjunto, logrando una mayor
homogeneidad debido a la turbulencia creada. La convenciones adoptadas para su
disefio son: a) el espesor del deflector, este debe ser una doceava parte del diametro
del tanque y b) debe tener una longitud que se extienda desde el nivel de llenado o
carga del liquido hasta un distancia, que equivale a la mitad del didmetro del impulsor
(D/2), medida desde el inicio de la curvatura del fondo del tanque; como se muestra
en la Figura 7. Cuando el eje del mezclador esta situado fuera del centro (si esta
ubicado a una cuarta parte a la mitad del diametro del tanque) el patron de flujo
resultante tiene menos remolino y puede prescindirse de los deflectores (Walas,
1988).
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Figura 7. Consideraciones para el disefio de un agitador (Walas, 1988)

11.10.5.3 Parametro necesarios para el dimensionamiento de Reactores Por

Carga o tipo Batch.

Es importante destacar que todos los requerimientos fisicos del recipiente
dependen de igual manera de las propiedades de cada fluido que interviene en la
reaccion, como lo son la turbulencia, la energia requerida y disipada, entre otros, por
lo que deben ser considerados detenidamente (Atherton & Carpenter, 1999).

Un fluido contenido en un tanque se encontrara bien mezclado, si se trabaja
bajo condiciones de turbulencia, la cual es alcanzada cuando la fuerza de inercia
supera la fuerza de viscosidad, la diferencia entre éstas fuerzas es conocida como el
numero de Reynolds (Re); a altos numeros de Reynolds (Re>3500 en un tubo y
Re>1000 en un recipiente agitado) el flujo es turbulento, a valores bajos (Re<1000 en
un tubo y Re<10 en un recipiente agitado) el flujo es laminar. En valores intermedios
el flujo es transicional (Atherton & Carpenter, 1999).

El flujo laminar ocurre cuando la forma del fluido es bien definida, las lineas
del fluido se mueven de forma paralela, sin ningin movimiento lateral; el flujo
turbulento ocurre cuando se presentan movimientos al azar impuestos por la mayor

direccion de flujo, con fluctuaciones del movimiento en todas la direcciones.
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El nimero de Reynolds para fluidos en reactores tubulares se define segun la
Ecuacion 9 y esta basado en el diametro de tubo (du) y la velocidad media (U), con
las propiedades fisicas del fluido como densidad (p) y viscosidad dindmica (p);
_duxUxp

U
Para tanques agitados el nimero de Reynolds impulsor est4d basado en el

Re (Ecuacion 9)

diametro impulsor (D) y la velocidad de rotacional (N), expresado segun la Ecuacion
10:
ND? x p
= —
Esto define el flujo en las inmediaciones cercanas al agitador (Atherton &
Carpenter, 1999).

La energia presente en el fluido es un parametro importante. En un reactor

Re (Ecuacion 10)

tubular ésta es la presion, derivada de la caida de presion, la cual viene dada por la
energia cinética perdida debido a la friccion con las paredes y la energia potencial,

debida a la diferencia en el cabezal estatico. De acuerdo a la Ecuacion 11:
L
AP =f5pu2 + pg(z; — z,) (Ecuacion 11)

Donde f es el factor de friccidn, el cual en flujos turbulentos depende de la
rugosidad de la tuberia. L es la longitud del reactor y z; — z, la diferencia entre la
entrada y la salida. Para un agitador, la energia usada para crear el flujo se define
segun la Ecuacion 12, y representa la potencia del agitador (P), el cual es calculado a
partir del arrastre ejercido por el fluido sobre el agitador.

P =P,N3D5p (Ecuacién 12)

Donde P, es el nimero de potencia o eficiencia. Los valores tipicos de la
eficiencia van desde 0,3 para turbinas que generan altos flujos con poca turbulencia
local, hasta 6 para agitadores disefiados para entradas de altos niveles de turbulencia y
bajos flujos.

Ademés de los pardmetros presentados anteriormente, se deben tener en

cuenta los tipos de mezclado que se pueden presentar dentro del reactor, lo cuales se
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pueden clasificar segun su intensidad en: macromezclado, micromezclado y

mesomezclado (Atherton & Carpenter, 1999).

Macromezclado

El macromezclado se produce cuando las particulas a pesar de que se
entremezclan no estdn en contacto individual, sino que forman agregados que
mantienen su identidad a medida que pasan a través del proceso (Metcalfe, 1984).

Se presenta en reacciones donde la selectividad es afectada por los gradientes
de concentracion a lo largo del equipo. Esto puede presentarse en equipos a escala de
laboratorio de 10m hasta 10m de escala real o completa. Es posible usar un reactor
modelo a escala de laboratorio para predecir la selectividad en un reactor a mayor
escala de una reaccion dominada por macromezclado, usando el concepto de tiempo
de mezclado (Atherton & Carpenter, 1999).

0 Macromezclado en reactores tubulares.

Para reactores tubulares con flujos turbulentos, existe una region de entrada
donde el material alimentado es mezclado a un nivel de macro-escala, tanto de
distribucion como de dispersion, la cual es determinada por las condiciones de
entrada y propiedades del flujo.

En orden a alcanzar un grado de conversion deseada, es necesario lograr un
tiempo de residencia controlado, el cual se obtiene generando un perfil de
velocidad “flujo tapon”, donde el fluido se desplaza con la misma velocidad a lo
largo del diametro del reactor, como un tap6n sélido. Para asegurar un “flujo
tapén”, totalmente turbulento es requerido, que la velocidad y el diametro del
reactor generen un Reynolds de al menos 3500; por lo que se requerira una alta
velocidad, de manera que, los reactores tubulares solo pueden ser usados para
reacciones rapidas y de producciones instantneas (Atherton & Carpenter, 1999).

0 Macromezcaldo en tanques agitados

e Flujo patron y disefio de agitador
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El disefio de un agitador y un reactor adecuado, son importantes para lograr el
nivel de mezclado requerido por la reaccion. Para lograr obtener un
macromezclado en tanques agitados con presencia de flujos verticales, se
deben emplear los bafles o deflectores, los cuales son primordiales para una
buena dispersion, especialmente en sistemas de dos fases.

e Tiempo de mezclado
Este se define cominmente como el tiempo que toma en mezclarse un
componente inerte en un liquido con propiedades fisicas afines. El punto final,
para tanques agitados es el tiempo en el cual la variacion en la concentracion
medida sea una fraccion definida de la concentracion inicial. Para una
variacion del 5% de la concentracién inicial, el tiempo debe ser tgs y esto
indica que el rector posee un 95% de mezclado. (Atherton & Carpenter,
1999).
El tiempo de mezclado es méas bien un parametro arbitrario, pero se define de
tal manera que permite la comparacion de un tanque con otro; de forma tal
que reactores con el mismo tiempo de mezclado pueden tener el mismo
comportamiento de macromezclado, a pesar de su tamafio (Atherton &
Carpenter, 1999).
El nimero de Reynolds es un pardmetro influyente en el tiempo de mezclado,
el cual para efectos practicos se defino como el nimero de Reynolds critico
(Rec), que puede ser calculado aplicando la Ecuacion 13, la cual se basa en la
potencia del agitador Po, y la constante empirica (6370) medida para un

conjunto de agitadores sobre un rango de escalas:

_ 6370 L
Re. = Poil3 (Ecuacion 13)
Po'/3ReFo = 5,2 (Ecuacién 14)

En la Ecuacion 14 se emplea el nimero de Fourier (Fo), el cual es un
pardmetro adimensional, definido por la Ecuacion 15 como:

_ utos

Fo =
0 pdu?

(Ecuacion 15)
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Esta correlacion puede ser empleada para calcular el tiempo de mezclado para
cualquier agitador. Para una similitud geométrica entre reactores de diferente
escala, y donde Po y D/du sean constantes. Por consiguiente para un modelo
de reactor similar geométricamente; esto significa que mientras que Re>Re; y
se mantenga la similitud geométrica estricta, entonces se obtendra el mismo
tiempo de mezclado o el desempefio de macromezclado con la misma
velocidad rotacional del agitador, indiferentemente de la escala (Atherton &
Carpenter, 1999).

Micromezclado

Este tipo de mezclado se presenta cuando las particulas que conforman el
material a mezclar, se encuentran disueltas a tal nivel que pierden su identidad. En
este tipo de mezclado se pueden presentar problemas que pueden ser causados por
falta de homogeneidad local, en un volumen de la mezcla, lo cual es opuesto al
macromezclado. (Atherton & Carpenter, 1999).

Un importante parametro en la prediccion de micromezclado en flujos
turbulentos es la energia de disipacion €); donde ésta es calculada para tanques
agitados y reactores tubulares segin las Ecuaciones 16 y 17 respectivamente. Este
también es empleado para calcular la transferencia de masa en sistemas multifases.

Para tanques agitados:

P
Emedia = Vo (Ecuacion 16)
Para un reactor tubular:
AP
€media = QV—p (Ecuacion 17)

Donde Q es el caudal y V el volumen del reactor (Atherton & Carpenter,
1999). Para predecir el comportamiento de micromezclado se cuenta con la teoria de
Baldyga y Bourne, la cual se considera de importancia para el desarrollo de la
presente investigacion, y puede aplicarse tanto para reactores tubulares como para

tanques agitados.
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Modelo de micromezclado de Baldyga y Bourne

Segun esta teoria el analisis de la dinamica de fluido muestra que el tamafio de
los remolinos debe ser 12k, donde A« es la microescala de Kolmogoroff, siendo este
el menor tamafio de los remolinos donde el flujo es turbulento; de manera que en
remolimos mas pequefios que éste el flujo es laminar. La microescala Kolmogoroff
puede ser calculada a partir de la Ecuacién 18, basada en las propiedades fisicas y la
energia del fluido:

N .,
) (Ecuacion 18)

me= (%
Donde ¢ es la eneig de disi pacion yv es la viscosidad cinematica (u/p).
Adicionalmente, se debe considerar el tiempo de vida de un remolino, el cual es
definido por 1« segun la Ecuacion 19, y donde el indice de aumento del volumen de
reaccion V, es definidor por la Ecuacion 20:
U\ 1/2 .
T, = 12 (E) (Ecuacion 19)
av,
ar i
Donde E es la tasa de sumergido y puede ser relacionada con las propiedades

(Ecuacion 20)

fisicas y la energia del fluido segun la Ecuacion 21.:
In2 e\1/2 B
E=—=0,05776(-) (Ecuacion 21)
Tk v
El balance de masa del reactivo afiadido se presenta en la Ecuacion 22:
d(Vec)
dt
Ci Y Rjrepresentan la concentracion y la velocidad de reaccion de las especies

EV.c; + RV, (Ecuacion 22)

i. Esta ecuacion unida con la ecuacion del indice de aumento del volumen de reaccion
V. puede ser resuelta para predecir las concentraciones de los productos y la
selectividad (Atherton & Carpenter, 1999).

Aln con el empleo de estas ecuaciones se pueden presentar situaciones

experimentales y de disefio, que se pueden suprimir con el uso de la teoria bésica, la
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cual indica cuando pueden surgir problemas, como disefiar, y establecer las
condiciones de operacion en diversos experimentos (Atherton & Carpenter, 1999).

Un problema puede surgir cuando la tasa de reaccion es mucho mas rapida
que la tasa de sumergido; por lo que se debe definir un tiempo constante para el

proceso de sumergido mediante la Ecuacion 23 (Atherton & Carpenter, 1999):
1

T = z (Ecuacion 23)

Mediante esta teoria y los parametros involucrados, es posible aproximarse a

altos niveles de eficacia en el micromezclado.

Mesomezclado

Este fendmeno se presenta cuando se alimenta de forma rapida y en grandes
cantidades un componente altamente reactivo. Esto ocasiona una pobre dispersion y
como resultado se presenta en un exceso local del mismo, produciéndose asi el
mesomezclado.

En una primera aproximacion se puede predecir si un problema de
mesomezclado puede ser solventado, para ello simplemente se debe asegurar que el
tiempo de la reaccion esté dentro de los tiempos de micro y macromezclado. Si este
es el caso, y no es posible avanzar hacia la escala macro, por ejemplo, se debe realizar
un analisis mas a fondo.

Es importante resaltar que cuando se introduce un componente altamente
reactivo en un recipiente agitado en modo semicontinuo, la selectividad puede ser
determinada por el tipo de alimentacion en lugar de depender solamente de la
cinética. (Atherton & Carpenter, 1999).

Otro parametro a considerar para el disefio del reactor es la dispersion de los
reactantes dentro del mismo, lo cual estd intima y directamente relacionado con la

transferencia de masa.
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11.10.5.4. Dispersion Y Transferencia De Masa En Sistemas Multifase

La transferencia de masa es un fendmeno importante ya que gracias a ella la
reaccion puede proceder de forma significativamente mas rapida. En orden en como
procede la reaccidn, la transferencia de masa se da entre las distintas fases presentes.
Es importante tener en cuenta el esfuerzo que es requerido para distribuir y promover
dicha transferencia en una magnitud suficientemente alta para que la reaccién pueda
proceder a una velocidad razonable. (Atherton & Carpenter, 1999).

Uno de los parametros de los cuales se debe tener conocimiento cuando estan
involucrados fendmenos de dispersion y transferencia de masa es la existencia de dos
tipos de fases: continua y dispersa; y dependiendo de como se defina cada una de
estas fases la mezcla puede tener un comportamiento diferente.

0 Mezcla de dos liquidos inmiscibles

En un mezcla de dos liquidos inmiscibles es posible que algunos de ellos sea la
fase continua y el otro la fase dispersa. No siempre se reconoce que una
dispersion de dos liquidos puede comportarse de manera diferente dependiendo
de cudl es la fase continua y cual la dispersa. Existen situaciones en que ésta
decision puede afectar seriamente la actuacion del proceso; un ejemplo de esto es
la medicion del pH, el cual se mide en la fase continua. La medida del pH de una
fase acuosa requerira que un conjunto de gotas se unan y formen una fase
continua alrededor de la sonda, por lo tanto es imposible medir el pH en la fase
dispersa (Atherton & Carpenter, 1999).
Las reacciones con dos liquidos inmiscibles tienen otras complicaciones, como el
efecto de inversion de fase, en donde la fase continua pasa a ser la fase dispersa,
y viceversa. La reaccion es rapida y altamente exotérmica, y el control de
temperatura es logrado manteniendo un alto flujo de refrigerante o restringiendo
la alimentacion de reactivos. Es por esto que es de suma importancia identificar
las fases y conocer su estabilidad.
e Diagramas de limite de fase en inversion de fase

Partiendo del interés de controlar cual sera la fase dispersada en una mezcla,

en cualquier punto del proceso, es necesario entender los efectos causados por
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las variables. La mas importante es la variacion del volumen de reaccion, que

es generalmente trazada en un diagrama de limite de fases. Existen tres

regiones, una donde la mezcla estara siempre en fase continua ligera (CL),

otra donde sera continua pesada (CP), y otra donde ambas fases pueden ser

continuas dependiendo de como esté formada la dispersion; ésta es la region

ambivalente, como se puede observar en la Figura 8, éste diagrama tiene como

parametros la fraccion de volumen y la potencia del agitador.

Asi como también en la Figura 8 se indica el paso de la fase continua ligera

(punto A) hacia el limite de la fase continua pesada (punto B) de igual forma

se puede observar el cambio de la fase continua pesada (punto C) hacia el

limite de la fase continua ligera (punto D).

Fraccion de

volumen de

la fase ligera
Vi

Limite de inversion de CP a CL

0  Faseligera
cambiando a pesada

Fraccion de
volumen de la
fase pesada V¢

Fase pesada

1céfmbiando a ligerg

A
\
N
Region CL
D
A
Region ambivalente
\ v
B
Region CP o
C
Velocidad de Limite de inversion de CL a CP
agitacion -

Figura 8. Diagrama de limite de inversién de fase. (Atherton & Carpenter, 1999).

= Estabilidad de la fase

Muchas de las propiedades de los sistemas pueden ser afectadas

continuamente en los limites de las fases o en la regién ambivalente. En las

cercanias de estos limites, el sistema es mas sensible a la fraccion de

volumen (Vi) de la fase dispersa, que para efectos teoricos estaran
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alrededor de 0 a 65 %, produciéndose una interaccion en tiempos
aceptables entre las superficies activas de los materiales (Atherton &
Carpenter, 1999).
La sensibilidad del sistema en la region proxima a los limites de fases ha
conducido al establecimiento de un conjunto de reglas sobre la estabilidad
de la fase que deben ser consideradas (Atherton & Carpenter, 1999):
1. Las dispersiones no estables tendran una region ambivalente alrededor de
60-65% de volumen de fase dispersa.
2. Incrementar la potencia del agitador, desestabilizard una fase continua
pesada (dentro de los limites cercanos a la region ambivalente).
3. Disminuir la potencia del agitador, desestabilizard una fase continua liviana
(dentro de los limites cercanos a la region ambivalente).
4. La presencia de burbujas de aire pueden provocar la inversion de un
sistema.
o Condiciones adecuadas para una dispersion estable
Es necesario determinar cuél de las fases tendra a tiene un mejor desempefio
como fase dispersa. De modo que se debe asegurar que en todo el volumen, la
fase dispersa se distribuya a lo largo de la fase continua sin ningun tipo de
separacion entre ellas (interfase); ésta es la minima condicion para disefar, y esta
intimamente relacionada a un parametro denominado “velocidad de dispersion
justa” (Njp).
En un tanque agitado, la eleccion del agitador es importante, ya que permite la
dispersion de dos fases inmiscibles; vale destacar que esto se logra en
combinacion con los bafles y el tipo de turbina del agitador (Atherton &
Carpenter, 1999).

o Dispersion de particulas solidas
Existen muchos casos de reacciones que involucran particulas sélidas. Estas
particulas pueden ser mas ligeras 0 méas pesadas que la fase liquida presente. El

caso mas comun es cuando las particulas sélidas son mas pesadas que la fase
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liquida, se asientan en la base del reactor y puede ocurrir que no proceda la
reaccion por no existir una correcta dispersién y mezcla de las mismas. A
continuacion se presentan las condiciones de agitacion opimas para lograr la
dispersion apropiada en ambos casos.

Suspension de particulas sélidas pesadas

Para un tanque agitado, hay una velocidad de agitacion en la cual las particulas
solidas solo estdn en movimiento en el fondo del tanque. Es recomendable
emplear un agitador de flujo axial, ubicado en el centro del reactor, de manera
que se haga un barrido en la base hacia las paredes; como se muestra en la
Figura 9 (Atherton & Carpenter, 1999).

Bafles /\ N

Agitador de
— Flujo Axial

I

| U

\/

Figura 9. Tanque agitado con flujo axial (Atherton & Carpenter, 1999).

La velocidad requerida del agitador (Njs) puede ser determinada en un tanque
agitado a escala de laboratorio, empleando materiales reales o materiales
modelos, con propiedades fisicas apropiadas 6 conocidas. Segun Atherton vy

Carpenter, la Njs puede ser determinada por la Ecuacion 24.
0,45

SUO’ldpo'z (gAp) X0,13
Ny = e (Ecuacion 24)

S es una constante que depende de la geometria del sistema; cuando se emplean

turbinas como elementos agitadores, es comun utilizar valores de 5,8, v es la
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viscosidad cinematica; d, es el diametro de particulas promedio; D es el diametro
del agitador, que comunmente es la mitad 6 una tercera parte del diametro del
tanque; g es la aceleracion de gravedad y X es la relacion entre masa de
solido/masa de liquido*100 (Atherton & Carpenter, 1999).

A valores de Njs las particulas no se distribuyen uniformemente en todo el
volumen de la masa reaccionante, pero si alrededor del agitador y en la region

base, lo cual no se considera un buen desempefio (Atherton & Carpenter, 1999).

Suspension de particulas solidas, livianas 6 ligeras.

En algunos casos las particulas solidas son mas ligeras que el liquido y por
consiguiente eéstas flotaran en la superficie. Para este tipo de problemas se debe
emplear un impulsor doble sobre un mismo eje, con un impulsor superior
ubicado cerca de la superficie y otro en el fondo del liquido, como se muestra en
la Figura 10.

—

—
==

Impulsor
doble

Bafles

N |~

Figura 10. Tanque agitado con impulsor doble (Atherton & Carpenter, 1999).
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CAPITULO 11l

MARCO METODOLOGICO

En el presente capitulo se presenta la metodologia a seguir para cumplir con el
objetivo general y los objetivos especificos planteados en el presente Trabajo

Especial de Grado.

111.1. REVISION BIBLIOGRAFICA

Es la etapa inicial que consiste en realizar una revision bibliografica detallada
acerca del yeso o hemihidratado, sus propiedades cafstitas, condiciones y
métodos de obtencidn, asi como el valor agregado del mismo. Ademas de revisar los
resultados obtenidos en los trabajos previos empleados como antecedentes del trabajo

a realizar.

111.2. SELECCION Y ACONDICIONAMIENTO DE LA MATERIA PRIMA

Previo a cualquier ensayo se debe preparar la materia prima para llevarla a las
condiciones requeridas por los distintos procedimientos experimentales. En la Figura
11 se puede observar un diagrama con las actividades que constituyen las etapas de

seleccion y preparacion de la materia prima.
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Seleccién de la materia prima

F

Lavado de la materia prima con agua

F

Reduccién de tamafio manual de la materia prima

F

Trituracion empleando un triturador de mandibula

F

Separacion de las particulas empleando malla 60

F

Secado a 50 °C; Durante 30 minutos

F

Molienda empleando molino de bolas; durante 90 minutis

F

Distribucion granulométrica, empleando tamices
(mallas: 5, 10, 20,30,40,60,100,200)

— N N N N N N N M
S S S S S S

Figura 11. Seleccion y preparacion de la materia prima (Elaboracion propia)

La materia prima a procesar es la misma que se empleé en el trabajo previo
(Produccioén de Yeso Alfa a partir de materia prima nacional, Hung 2008), donde se
indica que el mineral de yeso proveniente de EI Morrito, Edo. Guéarico posee las
caracteristicas necesarias para la obtencion del yeso hemihidratadn En principio,
para evitar la presencia de impurezas terrosas, los trozos de materia prima deben ser
lavados con agua. Seguidamente y debido al volumen de las rocas, una primera etapa
debe consistir en reducir el tamafio manualmente hasta obtener fragmentos de mineral
de 1% pulg, los cuales se reducen a tamafios de aproximadamente 5 cm de diametro

promedio, para lo cual se puede emplear un triturador de mandibulas, y secados
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dentro de una estufa a 50°C por 30 minutos. A continuacion, el material triturado es
molido en molinos de bolas tipo jarra, de 10 litros de capacidad, utilizando una carga
de cuerpos moledores de alumina de 2 kg y una carga de genero de 2 kg. La
distribucion de los cuerpos moledores es de 43,3% grandes; 33,3% medianos y 23,3%
pequefios; la molienda se debe realizar durante 90 minutos y bajo las condiciones
establecidas en el trabajo previo de referencia (Produccion de yeso alpha a partir de
materia prima nacional, Hung 2008).

Luego de la molienda determiné la distribucion granulométrica; para ello una
muestra de 100g del material se tamiza por las mallas 5, 10, 20, 30, 40, 60, 100 y 200,
y la distribucién granulométrica obtenida debe ser comparada con la distribucion
obtenida en el trabajo previo para corroborar la eficiencia de la molienda y

reproducibilidad de resultados.

111.3. SECUENCIA DE ETAPAS DEL PROCESO PARA OBTENER YESO «

Para realizar la secuencia y evaluacion de las etapas del proceso de formacion
del yeso a hemihidratado llevo a cabo el procedimiento descrito en trabajos previos,

el cual se presenta en la Figura 12:
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Preparar 100g de solucién de CaCl, al 30%

F

Pesar 100g del material pasante por la malla 170 (¢<90 um)

F

Preparar el montaje experimental

¢

Realizar el calentamiento rapido de la solucidn hasta 37°C, y agregar el material
lentamente

F

microscopio optico, tomar fotografias, secar y medir la densidad

F

Llevar la suspension a 92 °C y mantenerla por 15 min

F

Lavar el sélido con agua destilada hirviendo dos veces

F

Inmediatamente filtrar y secar el sélido

F

Observar una muestra del producto final al el microscopio dptico y medir su
densidad

[ Tomar una muestra del material a distintas temperaturas y observarlas en el

— ) S S S S S S

Figura 12. Evaluacién de las etapas del proceso (Elaboracion propia)

Inicialmente se prepard 100 g de una solucion de cloruro de calcio (CaCly) al
30% p/p a partir del cloruro de calcio dihidratado solido (CaCl,;.2H,0) con 97% de
pureza. Para ello se pesan 46, 35 g del solido, y se le agregan 53, 65g de agua
destilada. Se pesan 100 g del mineral medido pasante por la malla 170 y se prepara el
montaje experimental, consistente de un vaso de precipitado colocado sobre una
plancha de calentamiento y un agitador mecanico. En la Figura 13 se muestra el

montaje descrito anteriormente:
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Agitador (Ika RW 20.n)

— Termocupla
Soporte

———— Tapa metalica

Vaso de precipitado

Plancha (Corning PC-420D)

Figura 13. Montaje experimental para producir el yeso a-hemihidratado bajo las condiciones del
tratamiento descrito en el trabajo previo (Hung, 2008)

En el vaso de precipitado se coloca la solucion de cloruro de calcio, y se
comienza el calentamiento con agitacion de 90 rpm, adicionando de forma controlada
la materia prima. Se realiza un calentamiento rapido hasta 37°C (1,16°C/min), y se
extrae una muestra del material para ser observada en el microscopio Optico y se
toman fotografias del material para observar el nivel de transformacion de los
cristales del yeso hemihidratado a. Este procedimiento se realiza para calentamientos
hasta: 50°C (0,20°C/min), 80°C (1,56°C/min) y 92°C(0,08°C/min).

Se procede a mantener por 15 minutos la suspension a una temperatura de
92°C, para lavarla con agua destilada hirviendo. Posteriormente se filtra y se seca el
solido; se toma una muestra del producto final y se lleva al microscopio dptico
empleando etanol al 96% de pureza como medio para observar finalmente los

cristales de yeso hemihidratado a totalmente formado.
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111.4.OBTENCION DE LOS PARAMETROS CINETICOS DE FORMA
EXPERIMENTAL

Para lograr obtener los parametros cinéticos experimentales de la reaccién de
formacion del yesoo hemihidratado se llevo a cabo el procedimiento descrito en la

Figura 14:

( Realizar una suspensién con la materia prima y la solucién de CaCl2 al 30% p/p

F

Preparar el equipo a emplear (Reémetro)

F

Colocar el volumen necesario de la suspension en el portamuestras

F

F

Obtener las curvas de viscosidad vs. tiempo

F

Empleando el software asociado al equipo, obtener las curvas de viscosidad vs
Temperatura y esfuerzo vs. velocidad de cizalla

)
( )
( )
( )
( -J

F

( Realizar los calculos necesarios para la obtencién de los pardmetros cinéticos )

Figura 14. Obtencion de los parametros cinéticos de forma experimental (Elaboracion propia)

Segun el procedimiento descrito el primer paso es preparar una suspension
con 50g de material pasante por la malla 170 y una solucién de cloruro de calcio
(CaCly) al 30% p/p, la cantidad de solucion agregada debe cubrir el polvo

completamente y practicamente quedar al ras de este. Seguidamente, se prepara el
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redbmetro para la medicion: se debe encender el compresor, los controladores de
temperatura y la computadora asociada al equipo, y se debe seleccionar el sensor
adecuado para el tipo de suspension con el que se esta trabajando.

Se realizo la calibracion del equipo, se coloca la muestra y se realiza la
medicién, para obtener las curvas de viscosidad vs. tiempo, viscosidad vs.
temperatura y esfuerzo vs. temperatura. A partir de las curvas obtenidas se realizan
los calculos necesarios para obtener los parametros cinéticos de la reaccion, los cuales
son necesarios para el disefio del autoclave. Este estudio se debe realizar puesto que
la teoria no define estos parametros para la reaccion de formacion del yeso
hemihidratado a.

En caso de no poder emplearse el reometro, se tomaron muestras del material
a diferentes temperaturas y se realizarian los procedimientos necesarios para
determinar la densidad de cada una, empleando un voluminémetro y etanol como

medio.

111.5. EVALUCION DE LOS PARAMETROS DE AGITACION

Para evaluar los pardmetros de agitacion y determinar el tipo de agitacion
conveniente para la formacion homogénea de los cristales de yeso hemihidratadoa se
sigue el procedimiento descrito en la Figura 15:
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Preparar 100g de solucién de CaCl, al 30%

s

Pesar 100g del material pasante por la malla 170 (¢<90 pm)

F

Preparar el montaje experimental

¢

Realizar el calentamiento rapido de la solucidn hasta 37°C, y agregar el material
lentamente

1
\l_

Tomar una muestra del material a distintas temperaturas y observarlas en el
microscopio Optico, tomar fotografias, secar y medir la densidad

(-

Llevar la suspension a 92 °C y mantenerla por 15 min

(-

Lavar el sélido con agua destilada hirviendo dos veces

s

Inmediatamente filtrar y secar el sélido

(-

N N N N N N YN M M
S S S S S

Repetir el procedimiento cambiando el tipo de agitador.

F

Comparar la forma y tamafio de los cristales obtenidos, y determinar el agitador que
permita obtener una formacion mas uniforme de los cristales

O
2/

Figura 15. Evaluacién de los parametros de agitacion (Elaboracion Propia)

El procedimiento a seguir es basicamente el mismo que se realizé para la
evaluacion de las etapas del proceso, siendo que en este caso se modifica el tipo de
agitador. El agitador debe permitir una formacién uniforme de cristales sin crear
vortices, asegurar un mezclado eficiente y una transferencia de masa efectiva. Los

tipos de agitadores a evaluar son: tipo pala, agitador para disolver y tipo hélice.
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111.6. DISENO Y EVALUACION DEL AUTOCLAVE

A partir de la informacion obtenida a través de los ensayos anteriormente
mencionados se procede a la conceptualizacion y disefio del autoclave. Se elige
disefiar un reactor por cargas (RPC) debido a que este tipo de reactor permite el
estudio a escala de laboratorio de las condiciones para la obtencién del yeso
hemihidratado a. Ademas se prevé que el reactor sea de tipo tanque agitado, ya que
con ésta disposicion permite emplear agitacion, y los dispositivos requeridos para
controlar la presion y temperatura en el mismo.

Se evaluara el autoclave, empleando un Reactor Parr Serie 1370-HC2-T316-
042090-7973, en donde se requiere que el volumen de reaccién sea 2/3 del volumen
del reactor, por lo cual se mantendra la misma proporcion equitativa entre materia
prima y solucion de CaCl; al 30% p/p.

La evaluacion se dividira en dos etapas:

e Obtencion de yeso alfa a partir de yeso mineral con particulas de tamafio
G<90um

Para este caso se agregard de 200g tanto de mineral como de CaCls,
manteniendo el ciclo térmico descrito en el primer punto de la metodologia; y
agitacion de 90 rpm, ademaés se le aplicard presion introduciéndole aire, a través de
una de las valvulas del reactor, proporcionado por un compresor de aire. Destacando
que se realizaran a presiones de 3, 4 y 5 atm.

e Obtencion de yeso alfa a partir de yeso mineral con piedras de tamafio
o<5mm

En esta etapa no se aplicard agitacion, y se agregara 50g de mineral y de
solucién de CaCl, en un vaso de precipitado dentro del reactor y le serd aplicado el
mismo ciclo térmico, en conjunto con la presion. De la misma manera se aplicaran
presiones de 2, 3 y 4 atm. El ensayo se realizara empleando tres medios: CaCl,, Agua

y Aire.
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Para ambos casos se debe agregar tanto la materia prima como la solucién de

CaCl,, sellar el reactor, e iniciar calentamiento mediante un controlador de
temperatura.

I11.7. CARACTERIZACION Y EVALUACION DE LAS PROPIEDADES DEL
PRODUCTO OBTENIDO

Con la finalidad de verificar el grado de transformacion logrado con este
procedimiento, asi como las caracteristicas del material obtenido respecto al realizado

en condiciones ambientales, se deben realizar los ensayos indicados en la Tabla N°8.

Tabla N°8. Ensayos requeridos para caracterizar y evaluar el producto obtenido (Elaboracion
propia)

Mediante la relacion masa/volumen, que es
. caracteristica de cada material, se puede
Densidad

identificar el tipo de yeso.

Se hace incidir un haz de Rayos X sobre un
. . cuerpo se pueden definir las distintas fases
Difraccion de rayos X (DRX) cristalinas presentes en un material, 0 bien su
nivel de arreglo cristalino.
Permite determinar el tamafio de las particulas y
Granulometria laser la distribucion granulométrica, bien sea de los
particulas obtenidos o del polvo de yeso.

Mediante esta técnica se puede observar la
Microscopia electrénica de barrido morfologia, textura, distribucién de fases,
(MEB) estructura y tamafio del material sometido a
ensayo.
Es el ensayo previsto para determinar la
Temperatura de fraguado

temperatura a la cual el yeso fragua, lo cual es
caracteristico de estos materiales.

Es un parametro importante en estos materiales,
Tiempo de fraguado y permite establecer el intervalo de tiempo en el
cual la mezcla de yeso es trabajable.
Permite determinar las temperaturas a las cuales
ocurren reacciones en el material de estudio, y en
Anadlisis térmico diferencial (ATD) | consecuencia puede ser utilizada para identificar
y caracterizar un material cuando es sometido a
un ciclo térmico determinado.

Permite determinar las pérdidas de peso de una
s S muestra, a medida que ésta es sometida a un ciclo
Analisis termogravimeétrico (ATG) térmico, y en consecuencia puede ser utilizada
para identificar y caracterizar un material.
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111.8 EQUIPOS A EMPLEAR

En el presente trabajo de grado se emplearon los siguientes equipos:

e Tamices: Instrumento provisto de una tela de hilos entrecruzados dejando
huecos pequefios. Sirve para separar distintas fracciones granulométricas;
mediante el empleo tamices de diferentes aberturas, por ejemplo: tamiz
namero 170, con una abertura de 90y, entre otros (Tamiz N° 100, 60, 40). La

Figura 16 presenta una imagen representativa de los tamices empleados:

Figura 16. Tamices (Tamices.cl, 2009)

e Reometro: es un dispositivo de laboratorio usado para medir la manera como
una sustancia fluye bajo la aplicacion de una fuerza. Para el presente trabajo
especial de grado se emplea un reébmetro MARS |l, marca HAAKE el cual es
un equipo bastante verstil, y puede ser ajustado facil y rapidamente para
distintos requerimientos.

Este equipo requiere de poca masa para medir el momento de inercia,
combinado con un rotor de titanio o acero inoxidable permite medir el
desempefio en soluciones diluidas incluso a niveles de torque muy bajos. El
motor se puede configurar para lograr la deformacion de solidos de manera
precisa, permitiendo medidas reoldgicas a velocidad controlada (CR), tension
controlada (CS) y deformacion controlada (CD), en rotacién y oscilacién, o
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cualquier combinacion. En la Figura 17 se muestra una imagen representativa
del reometro HAAKE MARS Il (Thermo Fisher Scientific Inc., 2007).

Figura 17. Redmetro HAAKE MARS Il (Thermo Fisher Scientific Inc., 2007).

Adicionalmente se puede acoplar un modulo (Reoscopio) para visualizar la
muestra en tiempo real, con el cual se puede grabar simultineamente los
cambios en la estructura de la muestra a nivel microscopico; permitiendo
obtener secuencias de microestructuras Utiles para evaluar las propiedades
mecanicas de los productos. EI médulo comprende un microscopio éptico,
camara digital y una unidad de control de temperatura que es usada en
combinacion con la plataforma del reémetro.

Entre las muchas propiedades que se pueden medir con este instrumento, las
que resultan de interés para este trabajo de grado son las curvas de viscosidad
vs. tiempo, viscosidad vs. temperatura y esfuerzo vs. velocidad de cizalla; esto
con la finalidad de poder estimar los pardmetros cinéticos de la reaccion de
deshidratacion parcial del yeso.

Agitador: IKA RW20,tipo digital
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e Plancha de calentamiento: de marca Corning PC-420D con agitacion
magneética

e Triturador de mandibula: KHD Humbolt Wedag AG (modelo N°9-8516-8-
1400).

e Molino de bolas: de tipo jarra, de 10 litros de capacidad.

e Microscopio optico: de marca Nikon AFX-DX.

e Otros: Beackers, balones aforados, etc.
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CAPITULO IV

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Seguidamente se presenta el procedimiento experimental

IV.1. SELECCION Y ACONDICIONAMIENTO DE LA MATERIA PRIMA

La materia prima a emplear en el presente trabajo es proveniente de El
Morrito, Edo. Guarico. Con el fin de eliminar las impurezas terrozas se debe lavar
esta con abundante agua, y luego llevarla a una estufa a 50 °C durante 30 minutos.

Debido al volumen de las rocas, se reduce su tamafio manualmente hasta
obtener fragmentos de aproximadamente 1,5 pulg de didmetro, posteriormente el
mineral de yeso se somete a una reduccion de tamafio empleando un triturador de
mandibulas, hasta llevarlo a un tamafio aproximado de 5cm. El material triturado se
muele empleando molino de bolas tipo jarra, de 10 litros de capacidad; con la
siguiente distribucion de cuerpos moledores de alimina: 43,3% grandes; 33,3%
medianos y 23,3% pequefios. La molienda se debe realizar durante 90 minutos,
tiempo definido por el trabajo realizado por Hung en el 2008.

Con el fin de corroborar la eficiencia de la molienda se debe realizar una
distribucion granulométrica empleando tamices de malla 5, 10, 20, 30, 40, 60, 100 y
200; por los cuales se debe hacer pasar 100 g del material molido.

Finalmente se debe tamizar todo el material molido por una malla 170, donde
el material pasante tiene un tamafio de particula inferior a 90um, para asi emplearlo
en la obtencion de a-CaSO4%2H,0.

IV.2. SECUENCIA DE ETAPAS DEL PROCESO PARA OBTENER YESO «a

Se preparan 100 g de solucion de Cloruro de Calcio (CaCl, ) al 34% p/p, para
lo cual se requieren 46,35 g de Cloruro de Calcio dihidratado sélido (CaCl,2H,0) de
97% de pureza y 53,659 de agua, y debido a la impurezas del soluto se filtrd la

solucion.
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Se pesan 50 g del mineral de yeso pasante por la malla 170; para
posteriormente realizar el montaje experimental, que consiste en un vaso de
precipitado colocado sobre plancha de calentamiento y un agitador mecanico. Como
se puede observar en la Figura 13 de la metodologia.

En el vaso de precipitado se coloca la solucion de cloruro de calcio, y se inicia
la agitacion a 90 rpm, se agrega de forma controlada la materia prima, para evitar
aglomeraciones y procurar la homogenizacion de la mezcla.

Para obtener el material se debe aplicar un ciclo térmico que consiste en un
calentamiento rapido hasta 37°C (0,7°C/min), luego variar las velocidades de
calentamientos hasta: 50°C (0,20°C/min), 80°C(1,56°C/min) y 92°C(0,08°C/min);
descrito en un trabajo previo y utilizado como referencia.

Al final de cada etapa de calentamiento se recoge una muestra para observarla
en el microscopio éptico y se le toman microfotografias a 20X para observar el nivel
de transformacion del gypsum en hemihidrato o; a la vez que se determina la
densidad.

Luego de finalizar el tratamiento térmico, se lava inmediatamente con agua
destilada hirviendo, para retirar la mayor cantidad posible de CaCl,, y evitar una
posterior contaminacion del producto; posteriormente se filtro y se sec6 en una
plancha de calentamiento aproximadamente a 60 °C. Seguidamente se examina en el
microscopio optico y se le toman fotografias al producto final.

De acuerdo a la evolucién observada durante la obtencién de yeso alfa
hemihidratado, se modifico el ciclo térmico hasta obtener la mejor y mas controlada
formacion de cristales. En la Tabla 15 del Anexo B, se puede apreciar las velocidades
de calentamiento de los ciclos térmicos aplicados. El ciclo térmico seleccionado se
encuentra en el Anexo B. Tabla 17 del presente trabajo especial de grado; el cual
consiste en un calentamiento rapido hasta 37°C(0,875°C/min), luego calentamientos
hasta 50°C(0,3095°C/min), 60°C(0,500°C/min), y 80°C(0,250°C/min), para finalizar
con calentamiento hasta 92°C(0,3077°C/min).

Mientras transcurre el ciclo térmico seleccionado se debe recolectar muestras
a temperaturas de 40°C, 50°C, 60°C, 70°C, 80°C, 84°C, 88°C y 92°C. Con el
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propdsito de calcular su densidad, empleando la técnica de volumendmetro, donde
primero se agrega solvente (etanol) hasta un volumen entre 0 y 2 ml, luego se
adiciona la masa de la muestra hasta alcanzar a un volumen entre 18 y 20 ml,
posteriormente se pesa la masa de la muestra no afiadida.

Simultdneamente se realiza una curva de calibracion para la densidad del
yeso alfa, que consistie en preparar muestras solidas, variando la relacién entre yeso
mineral y yeso comercial, con el fin de determinar una curva aproximada que semeja
la variacion de la densidad en el proceso de obtencidon de yeso alfa; donde éstas
muestras se les fue calculada su densidad basandonos en la técnica del

volumendmetro, descrita en el punto anterior.

11V.3.0BTENCION DE LOS PARAMETROS CINETICOS DE FORMA
EXPERIMENTAL

En vista de que los sensores del redbmetro son de acero inoxidable y/o titanio,
gue se debe trabajar a temperaturas superiores a la temperatura ambiental, y que no
fue posible ubicar datos sobre los efectos corrosivos de CaCl, sobre éstos materiales;
se realiza una prueba de corrosion a piezas de Acero Inoxidable 304 y Titanio, con el
objetivo de garantizar que las moléculas presentes en la reaccion no “ataca” éste
equipo.

Para la prueba de corrosion, las piezas metélicas son pulidas aplicando la
NORMA ASTM E301 (ANEXO D.1). Luego estas piezas se llevan a un evaporador
de agua, donde se introducen fiolas con las muestras sumergidas en una solucion de
CaCl, al 34% p/p. Estas muestras se dejan 24 horas dentro de este condensador a un
temperatura de 95°C; el ensayo se basa en la NORMA ASTM G48 (ANEXO D.3)

Luego de determinar que las piezas no fueron corroidas por la solucion de
CaCl, mediante un test de pérdida de peso (las piezas son pesadas antes y después
del ensayo), en donde ésta pérdida de peso resultd nula; ésta deduccion se confirma
observando las piezas metalicas en un microscopio éptico antes y después del ensayo,
en donde se observa que las piezas no fueron atacadas en su superficie; permitiendo

de ésta manera realizar ensayos con el redbmetro.
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Se acondiciona el redmetro, primero se limpia e instala el plato DC 60/2, y se
realiza la calibracion requerida por éste, desde el software.

Se prepara una suspension con 50g de mineral de yeso pasante por la malla
170 y una solucion de cloruro de calcio (CaCl,) al 34% p/p, y se coloca 5 ml de la
suspension en el sensor.

El equipo se programa para realizar el ciclo térmico considerado como el
optimo (P9), manteniendo la velocidad de cizalla constante, con la finalidad de
simular las condiciones de trabajo en el vaso de precipitado a temperatura ambiente.

Al finalizar las mediciones, mediante del programa Rheowin Job se obtienen
los datos de viscosidad, tiempo, temperatura y esfuerzo; posteriormente se realizan
las curvas de viscosidad vs tiempo y viscosidad vs temperatura.

Con los datos de densidad correspondientes al ciclo térmico seleccionado, se

realizan los calculos necesarios para obtener los parametros cinéticos de la reaccién.

IV.4. EVALUCION DE LOS PARAMETROS DE AGITACION

Para evaluar éstos parametro se sigue el mismo procedimiento realizado para
la evaluacion de las etapas del proceso con el ciclo térmico dptimo, siendo que en
éste caso se cambio el tipo de agitador. Se emple6 una propela de pala plana, un
agitador de ancla y un disco cawler. Estas imagenes pueden ser apreciadas en el
Anexo C Figura 45.

IV.5. DISENO Y EVALUACION DEL AUTOCLAVE

Obtenidos los pardmetros cinéticos, se procede a la conceptualizacion del
autoclave; lo cual consiste primeramente en el célculo de los pardmetros de
transferencia de calor necesarios para asegurar un intercambio de calor eficiente y
uniforme dentro de la mezcla, y los pardmetros fundamentales para que se lleve a
cabo un reaccion en mesomezclado; lo que consecuentemente lleva a determinar las

dimensiones del reactor.
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Para la evaluacion del el autoclave se emplea un Reactor Parr, serie 1370-
HC2-T316-042090-7973, cuyas especificaciones pueden ser revisadas en el Anexo
D.4.

Con el objetivo de comparar la produccion dex -CaSO,%H,0O tanto en
autoclave como a presion ambiental, la obtencion de yeso alfa a partir de yeso
mineral con particulas de tamafio $<90um se realiza agregando 200g tanto de
mineral como de la solucion de CaCl,, sometiéndolo al ciclo térmico seleccionado, y
con 90 rpm al igual que en el montaje a temperatura ambiente. En primer lugar se
aplica una presion de 3 atm, introduciéndole aire, a través de una de las valvulas del
reactor, proporcionado por un compresor de aire. ElI material se lava y se seca
adecuadamente como se describe en la metodologia. Se repite éste procedimiento,
aplicando presiones de 4 y 5 atm, en ensayos diferentes.

Para la obtencion de hemihidrato alfa a partir de yeso mineral con particulas
de tamafio ¢ = 5mm, y con la finalidad de evaluar el efecto del medio sobre la
reaccion, se hacen ensayos con CaCl,, Agua y sin medio; para ellos se agrega 50g de
mineral y del medio a emplear en un vaso de precipitado, el cual se introdujo dentro
del reactor, y que de igual manera se le aplica el ciclo térmico seleccionado, a una
presion de 2 atm. El producto obtenido se lava y se secado de forma adecuada.

Posteriormente se realizan ensayos empleando como medio la solucion de

CaCl,a presiones de 3y 4 atm.

IV.6. CARACTERIZACION Y EVALUACION DE LAS PROPIEDADES DEL
PRODUCTO OBTENIDO

Las muestras procesadas tanto en el autoclave como a presion ambiental, se
caracterizan mediante ensayos de: Densidad, Difraccion de rayos X (DRX),
Granulometria laser, Microscopia electronica de barrido (MEB), Temperatura de

fraguado y Tiempo de fraguado.
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CAPITULOV

ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

En este capitulo se presentan los resultados de la evaluacion de las etapas del
proceso, asi como de la identificacion de los parametros cinéticos correspondiente a la
reaccion de formacion del yeso a hemihidratado. Adicionalmente se muestran los valores
determinados para los parametros de disefio y especificacion del reactor, requerido para la
produccion del yeso hemihidratado o, como lo son: el tipo de agitacion, espesor de la
pared, volumen del tanque, entre otros. También, y con la finalidad de evaluar el material
obtenido en autoclave empleando la granulometriap < 90 um y ¢ = 5mm a diferentes
presiones y empleando deferentes medios, se presentan los resultados de los ensayos tanto

fisicos como estructurales practicados sobre los mismos.

V.1 EVALUACION DE LAS ETAPAS DEL PROCESO DE PRODUCCION DEI
HEMIHIDRATO ALFA A PRESION ATMOSFERICA

Para llevar a cabo la evaluacion de las etapas del proceso de produccion del
hemihidrato alfa y poder determinar cuél de estas es la mas influyente, se consideré el
montaje experimental indicado en el Capitulo Il (apartado 111.3) del presente Trabajo
Especial de Grado, pero en este caso fue necesario variar la concentracion de la solucion de
cloruro de calcio debido a que se empled CaCl,2H,0 grado alimenticio con 97% de pureza,
por lo cual se debio preparar la solucion al 34% p/p, y manteniendo el mismo ciclo térmico
empleado. Ademas se empled un agitador difernte al utilizado en el trabajo previo.
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El proceso de formacidén de yeso alfa contempla varias etapas secuenciales:
disolucién, sobresaturacion, nucleacién y crecimiento de los cristales. En la Figura 18 se
puede apreciar como es la variacién del porcentaje en solucion del CaSO, en funcion de la
temperatura, donde el punto maximo correspondiente al dihidrato, se presenta

aproximadamente a los 43°C.

08

07

06
Hemihidrato
05

0

03 _- Dihidrato

02

Porcentaje en solucion

0,1
Anhidrita

50 100 150
Temperatura ("C)

Figura 18. Solubilidad de las fases de sulfato calcico en funcion de la temperatura (Goma, 1979)

En la Figura 19 se puede observar micrografias tomadas a diferentes temperaturas

durante el proceso de deshidratacion parcial del gypsum
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Tratamiento P1
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Figura 19. Tratamiento térmico N°1 (P1) realizado para la obtencién de hemihidrato a a presién

atmosféria. Todas las microgafias fueron tomadas a 200X

Se puede apreciar en la Figura 19, el cambio fisico sufrido por el material al realizar
el ciclo térmico. A los 50 °C se comienza a observar la disolucion de la materia prima; en la
medida que aumenta la temperatura hasta los 80°C se observa el inicio del proceso de
formacion de los cristales, el cual continua hasta los 92°C donde se visualiza la presencia
de cristales definidos con poca presencia de material amorfo, evidenciandose la
transformacion de la materia prima. El tamafio aproximado de cristal obtenido al realizar
este ciclo térmico, propuesto en el trabajo previo, es de 39,74 um de largo y 2,77 um de
ancho (segun lo observado en las microfotografias obtenidas con el microscopio Optico a

una resolucién de 200 X).
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La Figura 20 corresponde a la distribucion granulométrica obtenido mediante
granulometria laser. La distribucién para estas particulas es bimodal, centrada en 6 y 200
pm, con un tamafo de grano promedio de 23,534 pum. Al comparar con el tamafio promedio
de particulas obtenidas en el trabajo previo (58,3 um) se demuestra que se obtuvieron
particulas de tamarfio inferior a este, pero de la misma forma se evidencia que el porcentaje

de particulas con un tamafio mayor a éste valor esta por encima de 52% aproximadamente.
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Figura 20. a) Fotomicrografia tomada con MO a 92°C y b) distribucion granulométrica del polvo del

tratamiento térmico P1 (Granulometria realizada en el IUT Regién Capital)

Debido a que el proceso de nucleacion y crecimiento de cristales dependen
fundamentalmente del tiempo y la temperatura, se procedio a realizar variantes en el ciclo y
observar la influencia de este en el tamafio de cristales obtenidos. Los distintos tratamientos

térmicos realizados se pueden apreciar en la Figura 21.
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Figura 21. Ciclos térmicos aplicados en la obtencion de a-CaSO,¥%H,0

En la Figura 22 se observa el cuarto ciclo térmico aplicado N°4 (P4), en el cual se
emplea una velocidad de calentamiento menor en la etapa de calentamiento
correspondiente a 50°C-80°C (1,6667°C/min), siendo la velocidad de calentamiento en P1
de 2°C/min.
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Figura 22. Tratamiento térmico N°4 (P4) realizado para la obtencion de yeso hemihidratao o a presion

atmosférica.
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Al realizar esta modificacion, se observa (Figura 23) la evolucion del material a
través del ciclo como se puede notar en las micrografias insertadas en la figura
correspondientes a distintas temperaturas durante el proceso; donde se observa la presencia
de particulas amorfas con poca o ninguna presencia de cristales a todas las temperaturas.
Adicionalmente la evolucion granulométrica del material obtenido que se aprecia en la
Figura 24, muestra una distribucion granulométrica bimodal, centrada en 4,2 y 150 um, con
un tamafo de grano promedio de 41 pum. inferior al presentado en el trabajo previo; sin
embargo el volumen de particulas mayores a 58,3um esta por encima de 60%.

Tratamiento P4
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Figura 23. Tratamiento térmico N°4 (P4) realizado para la obtencion de yeso hemihidratao o a presion
atmosférica. Todas las micrografias fueron tomadas a 200X.
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Figura 24. a) Fotomicrografia tomada con MO y b)distribucién granulométrica del polvo del
tratamiento térmico P4. (Granulometria realizada en el IUT Region Capital)

En funcion de lo observado en las micrografias y la distribucion granulométrica del
tratamiento P4 se procedio a realizar nuevas modificaciones en el ciclo térmico, hasta
obtener el ciclo térmico que se presenta en la Figura 25, donde se aplicé una velocidad de
calentamiento entre 50°C-80°C de 0,25°C/min.
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Figura 25. Tratamiento térmico N°9 (P9) realizado para la obtencion de yeso hemihidrato a a presion

atmosférica
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Al realizar esta modificacion, se puede observar en las micrografias de la Figura 26
la evolucion del material a través del ciclo donde se presenta mayor cantidad de cristales
aparentemente de mayor tamario a los obtenidos con los tratamientos anteriores; y en la
Figura 27 se observa la distribucion granulométrica del polvo correspondiente a este
tratamiento, esta distribucién es bimodal centrada en 4 y 85 um, con un grano promedio de
10 um, inferior al tamafio promedio esperado. El volumen de particulas superior al tamafio
promedio esperado a este tamafio es aproximadamente de 73%.

Tratamiento P9
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Figura 26. Tratamiento térmico N°9 (P9) realizado para la obtencion de yeso hemihidratade a a

presion atmosférica. Todas las micrografias fueron tomadas a 200X.

80



TRABAJO ESPECIAL DE GRADO CAPITULO V. ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

a) Particie Size Distribution

b) .

- 100
-1 @0
3 - 80
14 70
-1 &0

Volume (%)
L]

4 S0

15 4 40

-4 20

1 20
05

%.D‘I 0.1 1 10 100
Particle Size (um)
[—MUESTRA 9 - Average, martes, 03 de agosto de 2010 13:25:07

Figura 27. a) Fotomicrografia tomada con MO vy b) distribucién granulométrica del polvo del
tratamiento térmico P9 (Granulometria realizada en el IUT Region Capital)

Este comportamiento, se debe a que se obtienen cristales relativamente grandes
como resultado de una velocidad de calentamiento lenta, ya que la nucleacion espontanea
se reduce y el material se deposita sobre un nimero relativamente pequefio de nucleos,
originando cristales de mayor tamafio. (Coulson, 2003)

El hecho de que los tamafios promedio de los cristales en la granulometria sean
mayores para el ciclo P4 que para el ciclo P9 puede deberse a que existia aglomeramiento
de las particulas al momento de la realizacion del ensayo de granulometria laser.

A partir de estos resultados se puede decir que la etapa de mayor incidencia en la
produccion de yeso hemihidratado o es la etapa de nucleacion y crecimiento de los
cristales, la cual debe ocurrir entre 50°C y 80°C; ésta variacion en la velocidad de

calentamiento afecta significativamente la formacion de los cristales de hemihidrato a.

V.2 IDENTIFICACION DE LOS PARAMETROS CINETICOS
CORRESPONDIENTES A LA FORMACION DEL HEMIHIDRATO «a

Determinado el ciclo térmico que permite la formacion de cristales mass definidos y
de un tamafo aparentemente mayor (ciclo térmico correspondiente al tratamiento P9), se
realizaron ensayos de viscosidad, con una velocidad de cizalla de 100 s™.

En la Figura 28 se puede observar que la viscosidad aumenta hasta
aproximadamente los 79 °C, lo cual puede ser asociado al proceso de disolucion del
gypsum. Posteriormente, entre 80°C y 84°C se produce un fuerte incremento de la

viscosidad probablemente debido a dos mecanismos: incremento en la velocidad de
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evaporacion del agua, lo cual no es compensado por el agua extraida de la deshidratacion
de gypsum, y por el crecimiento y proliferacién de los cristales de hemihidrato alfa.
Finalmente, después de 86 °C se observa una oscilacion de la viscosidad, lo cual puede
asociarse a un evidente proceso de separacion de fases, en combinacion con un proceso
dindmico de formacion de aglomerados y rotura de los mismos, asi como el cambio de
posicion de los cristales, producto de la cizalla proporcionada por el sensor. Esto
fendmenos indican el tope de la reaccidn, ya que a partir de este punto no se evidencia

mayor transformacion del material.
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Figura 28. Grafico de comportamiento de la viscosidad en funcién de la temperatura, para una
suspension de polvo de gypsum en solucién de CaCl, al 34% p/p.

En la Figura 29 se observa la micrografia por MEB y la fotomicrografia del material
obtenido en el redbmetro luego de realizar el ensayo de viscosidad. Se pueden apreciar
cristales de yeso hemihidratado o bien definidos, de tamafios comprendidos entre 5 um y
30um, con poca existencia de material amorfo, evidenciando una transformacién cercana al

100% de la materia prima.
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25kv  X1,000 10pm 0038 20/0CT/10

Figura 29. Fotomicrografia del hemihidrato a : (a) Tomada con Microscopio dptico a 200 x ( realizada
en el IUT Regién Capital), (b) Tomada con MEB a 1000X ( Realizada en el Laboratorio E de la USB).

Adicionalmente, se procedid a realizar la curva de densidad en funcion de la
temperatura correspondiente al tratamiento térmico P9, debido a que este tratamiento
permitié la obtencién de cristales mas definidos. En la Figura 30 se puede apreciar la
variacion de la densidad en funcion de la temperatura, la cual fue realizada mediante el
método del voluminometro, utilizando etanol como medio. El valor obtenido de la densidad
para este tratamiento a 92°C es de (2,508 g/cm®) y el valor reportado en la bibliografia para
el hemihidrato o (2,757 g/cm®). La densidad obtenida es ligeramente menor a la reportada
en la bibliografia y la explicacion de este fendbmeno puede radicar en la forma de los
cristales de hemihidrato y el grado de perfeccion de la red cristalina, los cuales dependen
directamente de la proceso de obtencion de la fasex. Otra causa puede ser la precision del
método de medicién empleado.
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Figura 30. Variacién de la densidad en funcidn de la temperatura durante el ciclo térmico P9

Para definir la ecuacion cinética correspondiente a este sistema el valor de la energia
de activacion se aproximara al valor deAH de reaccn. Esta aproxima cion se realiza ya
que la diferencia entre estas magnitudes es despreciable (en el orden de RT). (Levenspiel,
1987).

Considerando esta aproximacion y empleando los datos de densidad presentados en
el Anexo B Tabla N°16, se procede a realizar el calculo del orden de reaccion y la
constante cinética (Ver Anexo A. Determinacion de los parametros cinéticos de la
deshidratacién de yeso mineral), y de esta manera, para este sistema se obtiene la siguiente
ecuacion cinética, Ecuaciones 25y 26:

d
e _ (—vy) =k =*p" (Ecuacion 25)
dt

dp _ . N _ it 5 -

i (—vy) = 46,67 —= P (Ecuacion 26)
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V.3 EVALUACION DE LOS PARAMETROS DE AGITACION QUE
GARANTICEN LA OBTENCION DE LA FASE a CON LAS PROPIEDADES
ADECUADAS.

Para evaluar el tipo de agitador que proporcione una formacion de cristales sin
crear vortices, asegurar un mezclado eficiente y una transferencia de masa efectiva, se
procedid a seguir el ciclo térmico que permitié la formacion de cristales mas uniformes
empleando diversos agitadores. Los resultados obtenidos y presentados en la Figura 31(a)
corresponden a la distribucién granulométrica del material obtenido empleando el agitador
tipo de pala, la cual estd centrada en 3 um y tiene un tamafio de particula promedio de
3,704 um; la figura 31 (b) presenta la distribucién graulométrica del material obtenido
empleando un agitador tipo hélice, la cual es bimodal, centrada en 3 y 100 pm
aproximadamente, con un tamafio promedio de 14,314um; y la figura 31 (c) muestra la
distribucion granulométrica del material obtenido empleando un agitador tipo disco para
disolver, centrada en 4, 40,70 y 110 um, con un tamafio promedio de 7,07 um. Al comparar
el tamafio promedio obtenido con el tamafio promedio del yeso comercial (19,01 um) se
observa gue se tienen tamafios promedio de particulas de tamafio menor a este en los tres
casos.

Adicionalmente se observa que la que presenta una distribucion granulométrica mas
uniforme es la realizada con el agitador tipo pala. Adicionalmente al realizar el ensayo con
este agitador se observo que la mezcla se encontraba homogeneizada y no se presentan
acumulaciones en el fondo del beacker o en las paredes del mismo. Esto supone que este
tipo de agitador genera una distribucion de cristales mas uniformes que los otros dos tipos

evaluados, y por ende sera el tomado en cuenta al momento del disefio de autoclave.
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Figura 31. Fotomicrografia tomada con MO con resolucion de 200X y distribucion granulométrica
del material obtenido (Granulometria realizada en la Universidad Central de Venezuela): (a) Con

agitador tipo pala; (b) con agitador tipo hélice y (c) agitador tipo disco para disolver

V.4 DISENO DEL AUTOCLAVE

El disefio de este autoclave tiene como finalidad proporcionar las condiciones

apropiadas para realizar la deshdratacion pacial del gypse de forma controlada y a presiones
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de hasta 4 atmosferas para la obtencion del yeso hemihidratado a. Ademas permite obtener
un producto de mayor calidad, con cristales mejor formados y de tamafio mayor.

Para el disefio de autoclave se consideran los siguientes factores: condiciones de la
materia prima, especificacion de los productos, sobredisefio del equipo, material de

construccion, condiciones de agitacion entre otros.

V.4.1 Caracteristicas de la materia prima

La materia prima para la obtencion del yeso a hemihidratado es el gypse

proveniente de EI Morrito Edo. Guarico, cuyas caracteristicas se presentan en la Tabla N°9.

Tabla N° 9. Propiedades del gypsum proveniente de EI Morrito, Edo.Guarico (Hung, 2008)

Color Griséaceo
Dureza 2 (en escala de Mohs)
Tipo Sacaroide
Constitucion Principalmente CaSOas-2H20

V.4.2 Especificaciones de los productos

Se espera obtener un producto que presente las propiedades indicadas en la Tabla N° 10.

Tabla N° 10. Propiedades del sulfato de calcio hemihidratado a (Singh & Middendorf, 2007)

145,15

15-20

6,21

2,757

Cristales prismaticos

V.4.3 Sobredisefio del equipo

Para el disefio de autoclave se empled un factor de sobredisefio en un rango de 10%
al 20% sobre la capacidad del equipo. En cuanto a la presion se consider6 un valor para el

disefio 10% mayor a la presion maxima de operacion, mientras que la temperatura de
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disefio estara 15°C por encima de la temperatura maxima de operacién (Manual de disefio
PDVSA,1998).

V.4.4 Material de construccién

En la seleccion de materiales de construccion para el equipo y accesorios del mismo
se consideran dos aspectos: el primero de ellos es la naturaleza quimica de las sustancias
corrosivas asociadas a las corrientes del proceso, y el segundo se refiere a las condiciones
de operacion (presion y temperatura) en las que operara el equipo.

Para el primer aspecto antes mencionado, se realiz6 un ensayo de corrosion a unas
muestras de acero inoxidable 304 con una solucion de cloruro de calcio al 34% p/p, bajo la
NORMA ASTM E301 (Ver Anexo D.2), lo cual permitié determinar que no existié ataque
al material, como demuestra la Figura 32.

(a) '(b..

40 . 40 o

Figura 32. Micrografia de las muestras de acero inoxidable 304: (a) Antes del ensayo; (b) Después del
ensayo
Este ensayo fue realizado inicialmente para determinar si podia existir algun tipo de
reaccion entre el material del sensor del redmetro y la muestra con la que se estaba
trabajando; pero también permitié definir el material de construccion del autoclave.
Teniendo en cuenta lo anteriormente expuesto, y que la presion y la temperatura de
operacion del equipo son bajas, se considera como material de construccion el acero
inoxidable 304.
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V.4.5 Condiciones de agitacion

Se considera el empleo del agitador tipo pala, debido a que fue el agitador que
permite una formacién uniforme de cristales y un mezclado uniforme, como se report6 en

la seccidn V.3 del presente trabajo.

V.4.6 Consideraciones para el dimensionamiento del autoclave

Para el dimensionamiento del autoclave se fijaron los siguientes criterios de disefio:

e El reactor a disefiar es un reactor por cargas tipo tanque agitado.

e Las ecuaciones empleadas para este disefio fueron expuestas en el capitulo 1l del
presente trabajo (Ec 9-23).

e La cinética empleada fue la obtenida mediante los ensayos realizados,
considerando una reaccion de segundo orden.

e Se emplea una relacion diametro/altura igual a 2.

e Temperatura maxima de operacion 100°C, ya que esta es la temperatura maxima
que se alcanza con el ciclo téermico.

e Presion maxima de operacion de 4 atm, ya que esta es la maxima presién a la que
se da la reaccion de deshidratacion parcial.

e Material de construccion acero inoxidable 304, debido a que no presenta

corrosion en presencial de la solucion de cloruro de calcio al 34% p/p.

Como se puede observar en la Tabla N°11, las temperaturas y presion de disefio son
10% mayores a la presion y temperatura de operacion maxima; ademas se tiene un didmetro
interno de 0,15 metros, una altura de 0,30 metros y una capacidad de 0,0053 m*>. El resto de

las especificaciones se pueden observar en la Figura 42.

Tabla N° 11. Dimensiones y condiciones de disefio del Autoclave

Diametro Interno (m) 0,15
Altura (m) 0,30
Capacidad (m?) 0,0053
Presién de disefio (atm) 4,86
Temperatura de disefio (°C) 110
Espesor (mm) 0,02
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Los parametros que se aprecian en la Tabla N°12 aseguran que exista un mezclado
perfecto dentro del sistema que se esta disefiando, lo cual implica que en cualquier punto de
la solucion la concentracion es la misma. Se observa gque el nimero de Reynolds es superior

a 1000, lo cual indica un régimen turbulento y se establece un régimen de mesomezclado.

Tabla N° 12. Parametros de mezclado y caida de presion del autoclave

Reynolds 9090,790
Caida de presion (Pa) 1,473
Tiempo de mezclado (s) 0,286
Tiempo de remolino (s) 45.10°
Tamafio de remolino (m) 1,5.10°

Debido a no poseer recursos para la construccion del autoclave disefiado, se propone
realizar el escalamiento a un modelo de reactor comercial que permita la produccién de
yeso hemihidratado a y se determind que el reactor comercial apropiado posee el niumero
de orden: 5112-G-SS-4B-115-VS.12-200 cuyas especificaciones pueden ser observadas en
el Anexo D.4.

V.5 DESEMPENO DE AUTOCLAVE EN LA OBTENCION DE YESO
HEMIHIDRATADO «a

Al no disponerse del reactor con las caracteristicas indicadas en el Anexo D.4, se
procedio a realizar las pruebas para obtencion del yeso hemihidratado o en otro reactor que
se encontraba habilitado en el instituto, empleando las granulometrias descritas de ¢ =5 mm

y ¢ <90 um. Las especificaciones de este reactor pueden ser observadas en el Anexo D.5

V.5.1 Evaluacion con granulometria ¢ =5 mm

Inicialmente al realizar el ensayo con una presion de 2 atmosferas empleando el
ciclo térmico P9, se observd el comienzo de formacion de cristales tanto en las particulas
colocadas con la solucién de CaCl, como en las colocadas con agua; apreciandose ademas

una mayor pérdida de humedad en las particulas colocadas con Cloruro de calcio al 34%
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p/p como medio, como se evidencia en la Tabla N° 13. Se puede observar en la tabla que
las particulas que fueron colocadas con agua como medio para la deshidratacion fueron las

gue perdieron un menor porcentaje de peso.

Tabla N° 13. Pérdida de peso con granulometria ¢=5mm, a 2 atm.

Medio Pérdida de peso (%)
Cloruro de Calcio al 34% p/p 15,00
Agua 7,76
Sin medio 10,66

En la Figura 33 se pueden observar las fotomicrografias obtenidas para los 3
ensayos, observandose cristales mas definidos y aparentemente de mayor tamafio cuando se

emplea como medio la solucidn de cloruro de calcio al 34% p/p.

Figura 33. Micrografia de las ensayos realizados con ¢ =5 mm (Tomadas con microscopio Optico a
200X): (a) Con CaCl, al 34% p/p; (b) Con Agua; (c) Sin medio

En base a lo observado en las fotomicrografias se realizaron pruebas a diferentes
presiones, con particulas de =5mm, empleando como medio la solucién de cloruro de
calcio al 34%p/p, y se aprecia poca formacion de cristales como se muestra en la Figura 34.
Esto puede deberse al tipo de atmosfera empleada, ya que se empled aire comprimido para
elevar la presion en vez de vapor de agua, y a la ausencia de un agente que permita
modificar la interaccién de las particulas como el acido oxalico, ya que, tal como se indica
en la seccién de 11.5.2 del presente trabajo especial de grado, se deben agregar pequefias
cantidades de acidos organicos cuando se realiza la obtencion de yeso hemihidratado o a

altas presiones.
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Figura 34. Micrografia de las muestras realizadas con ¢ =5 mm, empleando como medio solucidn CacCl,
al 34% p/p (Tomadas con microscopio éptico a 20X): (a) 2 atm; (b) 3 atm; (c) 4 atm

Al realizar el ensayo de difraccion de rayos X al material obtenido a una presion de

4 atmosferas empleando como medio solucion CaCl, al 34% p/p, se observa la presencia

tanto de yeso hemihidratado o como de gypsum, habiendo mayor presencia de materia

prima lo que indica la poca transfomacion del material, como se observa en la Figura 35.
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Figura 35. Difractograma de rayos X del material de ¢ =5 mm, empleando como medio la solucibn de CaCl ,al 34% p/p a 4 atm
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Para el este sistema en particular, se puede decir que no es apropiado el uso de
particulas con una granulometria de @ = 5 mm para la obtencion de yeso hemihidratado a,
puesto que no se genera el producto de interés en grandes proporciones, debido a que no

existe una transformacion sustancial de la materia prima.

V.5.2 Evaluacion con granulometria ¢ <90 pm

Al realizar el ensayo con particulas con una granulometria de ¢ < 90 um, se puede
observar una presencia significativa de cristales. Este ensayo se realiz0 a presiones de 3 atm
y 4 atm siendo consistente con las presiones reportadas en la bibliografia, la cual indica que
la presion maxima que se alcanza en el proceso de deshidratacion parcial del gypsum de es
de 4 atm. Ademas, se realizO un ensayo a 5 atm para verificar el comportamiento del
sistema a una presion mayor a la reportada en la bibliografia y la variacion que generaria
esto en los cristales obtenidos.

En la Figura 36 se pueden observar las fotomicrografias del material obtenido a
presiones de 3 atm, 4 atm y 5 atm. En principio se puede notar que los cristales obtenidos,

aparentemente son muy similares entre si.

Figura 36. Micrografias tomadas con microscopio 6ptico a 200X de las muestras de realizadas con
¢ <90 nm, empleando como medio solucién CacCl, al 34% p/p a diferentes presiones

A partir de estos resultados se procede a analizar las fotomicrografias obtenidas con
la técnica de MEB, (Figura 37). En estas fotomicrografias se observan cristales
representativos de la poblaciéon intermedia existente en cada muetra obtenida en el
autoclave a diferentes presiones. Se puede notar que el tamafio de los cristales de las
muestras tratadas a de 3 atm y de 4 atm estan en el orden de las 20 um aproximadamente y
los cristales de la muestra procesada a 5 atm son de hasta aproximadamente 30 pm

94



TRABAJO ESPECIAL DE GRADO CAPITULO V. ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

aproximadamente. Esto nos indica que para este sistema a 5 atm, en particular, se obtienen
cristales con una mayor longitud que a 4 atm y 3 atm. Al comparar los cristales obtenidos
respecto al tamafio de los cristales reportados en la bibliografia, los cuales evaluados por
esta misma técnica pueden ser del orden de los 300 um (Hung, 2008), se tiene que el

tamano del cristal obtenido es 10 veces inferior.

25KV X2,500 10pm 0000 20/0CT/10 25KV X2,500 10pm 0009 20/0CT/10

ol it
25kV  X2,500 10pm 0016 20/0CT/10

Figura 37. Micrografia de las muestras de realizadas con ¢ <90 pm, empleando como medio solucion
CaCl, al 34% p/p (Tomadas con MEB): (a) 3 atm; (b) 4 atm; (c) 5 atm

En la Figura 38 se pueden apreciar los resultados del ensayo de difraccion de rayos
X realizado a las tres muestras obtenidas en el autoclave a presiones de 3 atm, 4atm y 5 atm,
y a una muestra de yeso comercial. Inicialmente se puede observar que todo el contenido
de la muestra es yeso hemihidratado a (basanita), y no revela la presencia de otras fases, lo
cual es un indicativo de que todo el CaS04-2H20 se deshidratd parcialmente para formar

CaS04-%.H20. Aunado a esto, se puede observar que la intensidad de picos en el DRX
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correspondiente al ensayo a 5 atm es aparentemente mayor en relacién a los
correspondientes a los ensayos de 3 atm y 4 atm, indicando que en el ensayo realizado a 5
atm posiblemente existe mayor proporcion de yeso hemhidratado o con respecto al

gypsum.
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Figura 38. Difraccién de rayos X del material de ¢ <90 um, empleando como medio la solucion de
CaCl,al 34% p/p a: a) 3 atm, b) 4 atm y ¢) 5 atm. d) Difraccién de rayos X de material odontoldgico
(YM) (Hung, 2008)
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En la Figura 39 se presentan los analisis quimicos elementales realizados a las
muestras obtenidas mediante EDX. Este analisis revela que estos cristales se
encuentran formados principalmente por Ca, Sy O. Se evidencian trazas de cloro en
bajas proporciones en comparacion con la presencia de los elementos fundamentales
del hemihidrato alfa, proveniente del medio que fue empleado para realizar la
deshidratacién en los ensayos realizados a 4 atm y 5 atm. Estas trazas quedan luego

de realizar el lavado del material obtenido

Spectrum 2

(A)

05 1 15 2 25 3 35 4 45 s
Figura 39. EDX de a -CaSO,1/2H,0 obtenido en autoclave: (A) 3 atm, (B) 4atm; (C) 5 atm
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En la Figura 40 se presentan las granulometrias realizadas al material obtenido
a 3 atm, 4 atm y 5 atm. Se puede observar que el tamafio promedio de granos para el
ensayo a 3 atm es 6 um, para el ensayo a 4 atm 5 um es y para el de 5 atm es 5 um
aproximadamente. Se puede observar que la distribucion granulométrica del polvo
obtenido en todos los casos es relativamente uniforme. Teniendo en cuenta que la
granulometria promedio del yeso comercial es de 19 um, para mayor detalle Ver
Anexo C Figura 44, se observa que el porcentaje en volumen de este tamafio de

particulas es de 2% para el ensayo de 4 atm y de 3% para el ensayo de 5 atm.
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Figura 40. Granulometria laser de yeso hemihidratado a obtenido en autoclave a
(Granulometria realizada en la Universidad Central de Venezuela): a) 3atm, b) 4atmy c¢) 5 atm.

Los resultados obtenidos mediante las técnicas de caracterizacion
(Microscopia optica, Microscopia electronica de barrido, DRX, EDX, granulometria

laser) permitien considerar que el yeso a-hemihidratado obtenido con una condicion
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de presion de 5 atm es aparentemente el mejor de los productos obtenidos empleando
el autoclave. Sin embargo al comparar el tamafio de los cristales de este material con
el reportado en la bibliografia, se observa que los cristales del material obtenido son
de menor tamario y esto puede deberse, entre otros factores, a que esta deshidratacion
se realiz6 en presencia de aire comprimido y no en presencia de vapor de agua,

ademas no se le adiciond ninguna cantidad de acidos orgénicos. (Arzabe, 1987).

Adicionalmente, en la Figura 41 se muestra la variacion de temperatura en
funcién del tiempo o temperatura de fraguado para las diferentes mezclas preparadas
con los yesos obtenidos utilizando una relaciéon yeso/agua de 70/30; proporcion
descrita en el trabajo de referencia. A partir de estos resultados, se puede observar
que los yesos a 3 atm (38,5°C), 4 atm (35°C) y 5 atm (30°C) alcanzan su temperatura
méaxima a los 790, 240 y 230 segundos respectivamente.

Inicialmente, como todas las muestras fueron preparadas siguiendo ciclos de
calentamiento similares; se puede presumir que las diferencias en los cambios de
temperatura de fraguado de los yesos obtenidos se deben a las diferencias en el grado
de disolucion de los hemihidratos presentes (Hung, 2008). Esto puede estar
relacionado directamente con la superficie especifica del material y la perfeccion de
la red cristalina, ya que una red mas ordenada ofrece una mayor cantidad de sitios
preferenciales para la absorcién quimica del agua y en consecuencia una mayor rata
de disolucién (Singh & Middendorf, 2007).

En este sentido, es importante sefialar que los materiales utilizados para este
ensayo fueron preparados en un molino de bolas por 15 min, obteniéndose las
distribuciones granulométricas apreciadas en las Figura 40. Este tiempo se tomd
como referencia del trabajo de (Produccion de Yeso Alfa a partir de Materia Prima
Nacional) puesto que en este trabajo se establece una molienda de 15 min para la

obtencion de una granulometria similar a la del yeso comercial de referencia.
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Figura 41. Evolucién de la temperatura de fraguado para las diferentes mezclas de yeso
preparadas con una relacion yeso/agua de 70/30.

De los resultados obtenidos se desprende lo siguiente:

1. Respecto a la cinética: para este sistema en especifico se obtuvo un orden

de reaccion igual a dos (2), con una constante de velocidad de reaccion
44,66 It/mol.h.

2. En cuanto a las condiciones de agitacion: se toma como agitador para el

disefio, el agitador tipo pal.

3. En cuanto al ciclo térmico: el ciclo térmico a emplear consiste en un

calentamiento rapido hasta 37 °C (0,7 °C/min), y calentamientos hasta
50°C (0,3095 °C/min), 60°C (0,5°C/min), 80°C(0,25°C/min) vy
92°C(0,3079°C/min).
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4. Respecto a la presion: se obtuvo el material deseado empleando una

presion de 5 atm.
Para estas condiciones el reactor a disefiar tiene la siguiente hoja de

especificaciones (Figura 42)
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UNIVERSIDAD CENTRAL DE VENEZUELA
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

ESPECIFICACION DE REACTOR

PROYECTO:

Obtencion de yeso a en autoclave en presencia
de sales a partir de materia prima nacional.

IDENTIFICACIGN:

SERVICIO:
DESCRIPCION:
DATOS DE OPERACION / MECANICOS
Temperatura de Operacion, Max./Nor./Min. 2C 100 /56 /23
Presion de Operacidn, Méx./Mor./Min. KPa 405 /253 /101 } _ i Manbmetro —g, — Sensor de
Presion de Disefio . KPa 486,36 de gﬁsl_.- _D-q—|—d\ Valvula de aliio ,_|_|—| e -
Temperatura de Disefio, 2C 110 T
Material de canstruccion Acero inoxidable 304 o
Densidad liguido a cond. standard (02C, 1 atm), grfcm? -
Densidad liquido a Temperatura de operacion, Kg/m3 243469 | |
Viscosidad liguido a Temperatura de operacién, 5t 41,25 -
Flujo de Gases, Kg/hr ——
Peso molecular Gases
Densidad gases a temperatura de operacion, grfem3 3 g
Medio de Calentamiento Resistencia -
Digmetro interno, mm 150,00
Didmetro externe, mm 150,02 B T |« “ . .I — ‘
Longitud T/T, mm 300 / s
Diametro del agitador, mm 50 ‘
Potencia del Agitador, W 3,85 ‘\lr_"
‘T‘ —a Tomade
Tipo de Agitador Pala muesira
Velocidad de Agitacidn, rpm 150 B
BOQUILLAS (No Aplica) MATERIALES
IDENT TAMARO SERVICIO FLUIOS, Kg/h Carcaza:  Acero inoxidable 304 Bridas: Acero inoxidable 304
A Cabezales: Acero inoxidable 304 Empacaduras  Plastico
8 Boquillas:  Acero inoxidable 304 Soportes  Acero inoxidable 304
c Volumen Total del Recipiente, cm3:  5301,28
D Volumen maximo de liquido, cm3:  3975,96
E Rango volumen requeride contrel de nivel, cm3: -
F Tiempo de residencia, min: 180
G Valvulas de Alivio - Tipo / Tamafio  Lineal / 1/2
H Presién / Especificacidn, psi: -
! -Numero requerido: 1
]
OBSERVACIONES / REVISIONES
, POR: APROB.: ] . , . . A .
R fon  row fow  mow X o R oa  rew

Figura 42. Hoja de Especificaciones de Reactor Disefiado
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CAPITULO VI

CONCLUSIONES

En el presente capitulo se presentan las conclusiones obtenidas en este

Trabajo Especial de Grado basadas en el analisis y discusion de resultados.

e La etapa determinante en la produccion de yeso hemihidratado o es la etapa
de nucleacion y crecimiento de cristales, comprendida entre 50°C-80°C
(0,2913 °C/min) del ciclo térmico

e Se obtuvo para este sistema una ecuacion cinética de segundo orden (n=2) con
una constante cinética de 46,67 It/mol.h.

e Para garantizar la obtencién del yeso hemihidratado o con las propiedades
adecuadas, se debe emplear un agitador tipo pala.

e Para el disefio del autoclave se considerd una relacion altura/didmetro de 2, asi
como acero inoxidable 304 como material de construccion.

e El tiempo de residencia en el reactor es de 3 horas

e Al evaluar el desempefio de un autoclave con granulometrias dep =5 mm y ¢
< 90 pum, se determind que esta Gltima es la granulometria necesaria para la
obtencion del yeso hemihidratado.

e Al evaluar la obtencion de CaSO.%H,O en autoclave con material de
granulometria ¢ <90 um a diferentes presiones, se obtuvo el mejor producto a
una presion de 5 atm.

e La temperatura méxima en el fraguado alcanzada por el material obtenido en
autoclave a 5 atm es de 30°C, en un tiempo de 230 segundos.

e El tiempo de fraguado final del producto elaborado en autoclave a 5 atm se

fue de 2050 segundos.
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RECOMENDACIONES

En la busqueda de realizar futuras mejoras en la aplicacion del método de
produccion de yeso hemihidratado desarrollado en el presente Trabajo especial de
Grado, se presentan las siguientes recomendaciones que pueden contribuir a ampliar

el conocimiento en esta area.

e Realizar estudios a diferentes presiones con materia prima de ¢ =5 mm y
¢ < 90 um, empleando vapor de agua como medio para aumentar la
presion dentro del autoclave, y evaluar el efecto de esta variacion en el
tamafio de los cristales de yeso alfa.

e Estudiar la influencia del acido oxalico, afiadido en pequefias cantidades,
sobre el tamafio de los cristales.

e Estudiar a fondo la cinética asociada al proceso de deshidatacion parcial
del gypsum.

e Modificar la relacion materia prima/solucion de cloruro de calcio para
evitar la evaporacion del medio.

e Explorar la influencia, en el producto final, de emplear soluciones
diferentes a la de cloruro de calcio como medio para la deshidratacion
parcial del gypsum.

e Estudiar la influencia del empleo de aditivos que permitan modificar el
tiempo de fraguado y otras cualidades referentes a la resistencia del
material.

e Evaluar presiones sobre 5 atm, con un gas inerte.

105



TRABAJO ESPECIAL DE GRADO BIBLIOGRAFIA

BIBLIOGRAFIA

e Anusavice, K. (1998). La ciencia de los materiales dentales de Phillips.
(10ma Ed., pp. 193-218). México: McGraw-Hill Interamericana.

e Arzabe, J. (1987). Aplicaciones del yeso: planta piloto en Bolivia. Bol. Soc.
Esp. Ceram. Vidrio, 36 (6), 599-602.

e Atherton, J. & Carpenter, K. (1999). Process Development:
Physicochemical Concepts. New York: Oxford University Press.

e Brown, T.J.(2010). World Mineral Production 2004-08. British Geological
Survey, (1), 44-45.

e Buthod, P. (1995). Pressure Vessel Handbook. (10ma Ed.) Tulsa: Pressure
Vessel Publishing.

e Corpollanos. (1985). Localizacion y evaluacion de los depdsitos de yeso,
caliza y marmol de la regién de El Morrito, posibilidades de extraccion,
industrializacion y uso. Ingenieria E. C. M, 30-57.

e Coulson, J. & Richardson, J. (2003) Ingenieria quimica operaciones
bésicas. Tomo I1. Barcelona: Reverté, S.A.

e De Villanueva, L. (2004). Evolucion histérica de la construccién con yeso
Informes de la Construccion, 56 (493) ,5-11.

e Facultad de Odontologia, Universidad de Sevilla (2009). Escayola Dental.
Materiales Odontoldgicos. http://asignatura.us.es. (Consultada el 5 de
diciembre de 2009).

e Flores, M. Propelas [Imagen]. Agitadores. http://www.cimi-sa.com.html.
(Consultada el 21 de octubre de 2010).

e Goma, F. (1979). El cemento Portland y otros aglomerantes. (pp. 27-
45)Barcelona: Técnicos Asociados S. A.

e Gomis, V. (2010). Fases de Generacion del Yeso [Diagrama]. Alicante:
Departamento  de Ingenieria  Quimica, Universidad de Alicante.
http://ig.ua.es/Yeso/propiedades.htm. (Consultada el 8 de diciembre de 2009).

106


http://www.cimi-sa.com.html/�

TRABAJO ESPECIAL DE GRADO BIBLIOGRAFIA

e Hung, Y. X. (2008). Produccién de Yeso Alfa a partir de materia prima
nacional. Informe final de cursos en cooperacion, Universidad Simon
Bolivar, Sartenejas.

e Informe parcial sobre el estudio geolégico minero y técnico-economico de
los recursos minerales del estado Téchira. (1978). Programa de Desarrollo
Minero-Industrial del Tachira, 17-20.

e Levenspiel, O. (1987). Ingenieria de la Reacciones Quimicas. (2da. Ed.)
Barcelona: Reverté, S. A.

e Manual de Ingenieria de Disefio. (1998). PDVSA.

e Morin, G. (2004). Estudio comparativo entre dos tipos de yeso utilizados
para el conformado de piezas sanitarias. Trabajo Especial de Grado,
Facultad de Ingenieria, Universidad Central de Venezuela,Caracas.

e Mendez, S. M. (2004). Uso del Microondas para acelerar el fraguado del
yeso. Universidad Francisco Marroqui, Guatemala.

e Metcalfe, J.C. (1984). Ingenieria quimica- Tomo Ill. (pp 109) Barcelona;
Reverté S.A

e Norton, F. (1975). Ceramica Fina: Tecnologia y Aplicaciones. ( pp. 110-
116). Barcelona : Omega, S. A.

e Novillo, V. (1965). Informe sobre el inventario de los recursos mineros de
la region centro-occidental de Venezuela (Estados Falcon, Lara y
Yaracuy). Ministerio de Minas e Hidrocarburos, Caracas, 21.

e O’Brien, W. & Ryge, G. (1980). Materiales dentales y su seleccion, (1ra
Ed). (pp. 55-64). Buenos Aires: Médica Panamericana.

e Simpson, J. & Weiner, E. (1989) A New English Dictionary on Historical
Principles. (2da. Ed.), United Kingdom: Oxford University Press.

e Padrén, F. (2001). Informe técnico econdémico del yeso. Ministerio de
Energia y Minas, Caracas. 2-16.

e Perry, R. & Green, D. (2001) Manual del Ingeniero Quimico. (4ta. Ed,
Vol.l) Mc Graw Hill: Espafia.

107



TRABAJO ESPECIAL DE GRADO BIBLIOGRAFIA

e Peyton, F., Anthony, D., Asgar, K., Charbeneau, G., Craig, R., & Myers G.
(1964). Materiales dentales restauradores (1ra Ed., pp. 183-216). Buenos
Aires: Mundi.

e Pinault, R. (1972). Le Platre. Matiéeres premiéres, fabrication,
caractéristiques. L"Industrie Ceramique, (651), 341-349.

e Rodriguez, S. (1986). Recursos minerales de Venezuela. Boletin de
Geologia, XV (27), 207-214.

e Singh, N. & Middendorf, B. (2007). Calcium sulphate hemihydrate
hydration leading to gypsum crystallization. Prog. Cryst. Growth Charact.
Mater, 53 (1), 57-77.

e Stanley, J. (1975). Industrial Minerals & Rocks. American Institute of
Mining, 4ta edicion, 185-199.

e Tamices.cl (2009).Tamices de Ensayo con malla metalica. [Imagen].
Analisis de Particulas. http://www.tamices.cl. (Consultada el 10 de febrero de
2010).

e Tecndlogos en Control y Calidad de Alimentos (2009). Agitadores de Pala.
[Imagen]. Manual de Operaciones. http://eqyherramientas.blogspot.com
(Consultada el 21 de octubre de 2010).

e Thermo Fisher Scientific Inc. (2007). HAAKE MARS Il Rheometer
[Imagén].Material Characterization and Testing. http://www.thermo.com.
(Consultada el 16 de febrero de 2010)

e Walas, S. M. (1988). Chemical Process Equipment — Selection and Design.
Washington: Butterworth-Heinemann, 277-315; 583-612.

108



TRABAJO ESPECIAL DE GRADO ANEXOS

ANEXOS

En esta seccion del Trabajo Especial de Grado se presentan los Anexos
correspondientes a la materia prima, equipos y material utilizado, asi como también

calculos tipos y los espectros infrarrojos adicionales.

ANEXO A. CALCULOS TIPOS

En cuanto a calculos tipos, se presentan las ecuaciones empleadas en el

desarrollo del Trabajo Especial de Grado.

DETERMINACION DE DENSIDADES CORRESPONDIENTES A LAS
ETAPAS DEL PROCESO

Para determinar las densidades de las etapas de la produccion de yeso alfa,

primeramente se debe realizar una curva de calibracion de densidad.

m Minicial — Mfinal Magregada .y
pL=—= | ! | = _297¢9 (Ecuacion 27)

v |vinicial - vfinal | Vdesplazado

Donde:

p1: Densidad 1 (kg/m®)

m: masa de solido (kg)

Miniciat: Masa de sélido inical (kg)

Msinar: Masa de sélido final (kg)

Magregada: Masa de solido agregada el volumindmetro (kg)

v: volumen de suspension (m°)

Vinicait: Volumen de solvente inicial (m®)

Viinat: Volumen de solvente final (m®)

Vdesplazado: VOlumen desplazado por la masa de solido agregada (m?)

_10,1000kg —0,0561kg| _ 0,0439kg
P1=10,0000 m3 — 1,94x10-5m3 | 1,94x10-5m3

p1 = 2262,8866kg /m3
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p= > (Ecuacioén 28)
Donde:
p: Densidad promedio (kg/m°)
p1: Densidad 2 (kg/m®)

_ 2262,8866kg/m? + 2298,3871kg/m3 ,
p= : = 2280,6369kg/m

Tabla 14. Densidad en funcion de la relacion Yeso Mineral y Yeso Alfa Comercial

Yeso Mineral (gr) Yeso a Comercial p Promedio (gr/ml)
[m=0,01] (gr) [m=0,01]

100 0 2,281
95 5 2,304
85 15 2,328
75 25 2,361
65 35 2,432
55 45 2,463
45 55 2,488
35 65 2,520
25 75 2,605
15 85 2,620

5 95 2,636
0 100 2,646
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Densidad vs. Masa Yeso Mineral
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90

100

Figura 43. Curva de Calibracién de Densidad

Determinacién de densidad a diferentes temperaturas.

Para éste célculo se emplea la Ecuacion 27, el siguiente célculo se presenta

para una muestra tomada a 40°C

10,0537kg — 0,0091 kg | 0,0446kg

P0°¢ = 10,1100 x10-5m? — 1,98x10-5m? | _ 1,87x10-5m?

Paocc = 2386,6310 kg/m3

DETERMINACION DE LOS PARAMETROS CINETICOS DE LA
DESHIDRATACION DE YESO MINERAL

Los siguientes calculos se presentan para una temperatura de 40°C

Célculo de la constante de velocidad cinética (Levenspiel, 1987)

1

k = exp(TE)

k: constante de velocidad cinética (adim.)
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T: temperatura de la muestra (K)
E: energia de activacién (cal/mol)
E = AH, — RT (Ecuacion 30)

Donde:
AH;: entalpia de la reaccién (cal/mol)
R: constate universal de los gases (1,9872 cal/mol.K)
Debido a que el aporte del producto RT es depreciable frente al valor de AH; (3900
cal/mol), se asume que la Energia de activacion es directamente proporcional a la
entalpia de reaccion.

E = AH,

cal )

XSgOOmOl.K

1
k = exp(313,15K

k = 256297,8392

It
kpromeaio = 160763,3346 "

DETERMINACION DE LOS PARAMETROS DE TRANSFERENCIA DE
CALOR PARA EL DISENO DEL REACTOR

Numero de Reynolds (Atherton & Carpenter, 1999).
_ND*xp
U

Re (Ecuacion 31)

Donde:

Re: nimero de Reynolds (adim.)

N: velocidad rotacional (rev/s)

D: didmetro del impulsor (m)

p: densidad de la solucién promedio (kg/m®)

u: viscosidad solucion promedio (Pa.s)

_ 150 1/s x (0,05m)? X 2434,690346 kg/m?
€= 0,100432283 Pa.s
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Re =9090,790811
Re>1000 —=>Régimen turbulento
Caida de Presion

AP =f%pu2 + pg(z, — z,) (Ecuacién 32)
Donde:
AP: Caida de presion (Pa)
f: Factor de friccion (adim.) Dato obtenido del Diagrama de Moody Anexo C. Figura
46.
L: longitud del reactor (m)
z1-z2: diferencia entre la entrada y la salida (m). Debido a que es un reactor por
cargas, esta diferencia es nula.
Tomando el cuenta los pardmetro descritos en el punto XXX, el diametro del
reactor y la longitud de éste es:
du=3X%xD (Ecuacion 33)
L=2Xdu (Ecuacion 34)
Donde:
du: didmetro interno del reactor (m)
L: longitud interna del reactor (m)
du =3 x(0,056m) = 0,15m
L=2x%x015m=0,3m

0,3m

AP = 0,01
> 0,5m

2434,690346 kg/m3(0,100432283 Pa.s)?

AP = 1,473471222 Pa

Potencia del agitador

P =P,N3D%p (Ecuacién 35)
Donde:
P: potencia del agitador (W)
Po: eficiencia
P =1,5x (150 1/s)3 x (0,05m)> x 2434,690346 kg/m3
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P =3851,756211 W = 5,1652821 HP

Ndmero de Reynolds critico

_ 6370

Re. = Poil3 (Ecuacion 36)
Donde:
Re¢: Reynolds critico (adim.)
Re. — 6370
¢ (1,5)1/3
Re, = 5564,70756
Ndmero de Fourier
Fo = 52 (Ecuacién 37)
Pol/3Re
Donde:
Fo: nimero de Fourier (adim.)
Fo - : 5,2
(1,5)3 X 9090,790811
Fo = 0,000499695
Tiempo de mezclado
tos = pdl;jFO (Ecuacion 38)
Donde:
tos: 95% del tiempo de mezclado (s)
2434,690346% x (0,15m)? x 0,000499695
fos = 0,100432283 Pa. s
tos = 0,272557105 s
t= (%) tos
95%
Donde:
t: tiempo de mezclado (S)
100%
- ( e ) x 0,272557105
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t = 0,286902216 s

Energia de Disipacién

Emedia = Vo (Ecuacion 39)

Donde:
Emedia; €Nergia de disipacion (m?/s°)
V: volumen del reactor (m®)

du? »
V= nTL (Ecuacion 40)

(0,15m)?
x —_—

2 x 0,3m = 0,005301281m3

=T

3851,756211 W
Emedia = kg
0,005301281m3 x 2434,690346

m3

Emeaia = 298,4243196 ™"/ 4

Tamafio de los remolinos

03 1/4
A = (;) (Ecuacion 41)

Donde:

Ak Microescala de Kolmogoroff (m)
v: viscosidad cinematica (m?/s)

&: energia de disipacion m?/s®

V= (Ecuacion 42)

P
0100432283 Pa.s

= —— = 4,12505E - 05 m?/
2434,690346 5/ s

v
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3. 1/4

4,12505E — 05 M*/

298,4243196 ™"/

M = 0,000123841 m
Tamario de remolinos = 12l = 0,001486089m

Tiempo de vida de los remolinos

U172 By
T = 12 (E) (Ecuacion 43)

Donde:

7. tiempo de vida de los remolinos

412505E — 05 M2/ \ *
T2 og 243106 T
, /s
T, = 0,00446148 s
Variacion del Volumen de reaccion
av; :
P EV, (Ecuacion 44)
Donde:
dV,/dt; variacién del volumen de reaccion (m3/s)
E: tasa de sumergido (1/s)
V;: volumen de reaccion (m°®)
E = ln_2 (Ecuacion 45)
Tk
E= __mz = 155,3626139 1/s
0,00446148 s
V. = %V (Ecuacion 46)

3
—%0,005301281m3 = 0,003975961m3

=13
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av,

—F = 1553626139 1/5 x 0,003975961m?
av,
— = 0,617715684 m?/

Tasa de sumergido

T = % (Ecuacion 47)
Donde:
Te: Tasa de sumergido (S)
1
UF = 1553626130 175 10064365555
Velocidad requerida por el agitador
Su01d,02 (982)" yous |
Njs = N (Ecuacion 48)

Donde:

N;js: velocidad minima del agitador (rps)

S: constante que depende de la geometria del sistema (5,8 cuando se emplean
turbinas)

dp: diametro de particulas promedio (m)

g: gravedad (9,8 m/s?)

Ap: Variacion de densidad (kg/m°)

pl: densidad del liquido (kg/m®)

X: relacién entre (masa de solido/masa de liquido)*100 (adim.)

kg 0,45
01 9,8™/ , x 226,7380952
5,8 x (4,12505E — 05™°/5) " x (0,00009m)°2 x /s I 1013
128079/
m3

N:. =

s (0,05m)085
Njs =9,76086311rps = 585,6517866rpm

Célculo de espesor del reactor sequn las propiedades del material (Buthod, 1995)

Ppru

e = (0,0254) m

(Ecuacion 49)
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Donde:

e: espesor (m)

Pp: presion de disefio (psi)

ru: radio interno (pulg)

St: valor de tension del material (psi). Dato caracteristico del material, ver Anexo C.
Figura 47

E: eficiencia conjunta (adim.). Dato caracteristico del material, ver Anexo C. Figura

48.

70,5222psi x 2,95275pulg
18800psi x 1 — 0,6 X 70,5222psi

e =0,000281973m

e = (0,0254)

Didmetro v longitud externa

de = du + 2e (Ecuacion 50)
Le=L+e (Ecuacion 51)
Donde:
de: diametro externo del reactor (m)
Le: longitud externa del reactor (m)
de = 0,1500m + 2 x 0,0003m = 0,1506m
Le = 0,30000m + 0,0003m = 0,3003m

CALCULO DEL TAMARNO DE LOS CRISTALES

Los tamarfios de los cristales observados en el microscopio se calcularon
relacionando el tamafio del cristal medido desde el microscopio y la medida arrojada
por Microsoft Word.

Largo: 35 pum equivale a 2,56 cm (0,0731429 cm/ um)
Ancho: 3,5 um equivale a 0,27 cm (0,0771429 cm/ pum)

0,0731429cm/um + 0,0771429cm/um
2

Escala promedio =

= 0,0751429cm/um
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ANEXO B. TABLA DE DATOS OBTENIDOS

Tabla N°15. Velocidades de calentamientos de los ciclos térmicos

Velocidades de Calentamiento (°C/min)
Prueba
24 - 37 37-50 50 - *Siguiente | Anterior - 80 80 - 92
P1 0,70 0,20 - 1,56 0,08
P2 0,73 0,20 - 1,25 0,09
P3 0,70 0,19 - 2,14 0,08
P4 0,70 0,19 - 1,67 0,16
P5 0,75 0,19 1,43 (*70°C) 0,38 0,10
P6 1,56 0,32 0,80 (*70°C) 0,50 0,09
P7 1,40 0,19 - 3,00 0,09
P8 1,58 0,19 - 0,46 0,12
P9 0,70 0,31 0,50 (*60°C) 0,25 0,31

Tabla N° 16. Densidades experimentales

2,281
1,100 19,800 18,700 53,730 9,100 44,630 2,387
1,200 18,400 17,200 46,520 5,340 41,180 2,394
1,000 18,200 17,200 75,290 33,560 41,730 2,426
1,100 18,500 17,400 62,730 21,070 41,660 2,394
1,200 18,100 16,900 72,470 30,400 42,070 2,489
1,000 18,200 17,200 75,840 32,980 42,860 2,492
1,200 18,000 16,800 42,640 0,630 42,010 2,501
1,200 18,000 16,800 66,940 24,810 42,130 2,508
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Tabla 17. Ciclo Térmico aplicado a presion atmosférica que permite la formacion mas

controlada de cristales

30 0 00:00:00
37 8 00:08:20
37 11 00:11:20
38 14 00:14:20
39 17 00:17:20
40 20 00:20:20
41 23 00:23:20
42 26 00:26:20
43 29 00:29:20
44 32 00:32:20
45 35 00:35:20
46 38 00:38:20
47 41 00:41:20
48 44 00:44:20
49 47 00:47:20
50 50 00:50:20
60 70 01:10:20
80 150 02:30:20
80 153 02:33:20
81 156 02:36:20
82 159 02:39:20
83 162 02:42:20
84 165 02:45:20
85 168 02:48:20
86 171 02:51:20
87 174 02:54:20
88 177 02:57:20
89 180 03:00:20
90 183 03:03:20
91 186 03:06:20
92 189 03:09:20
92 192 03:12:20
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ANEXO C. IMAGENES

FParticle Size Distribution
100
fan|
F 4 &0
g = r &0
2 2 B
E 20
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Farticle Size (pm)

Figura 44. Distribucién granulométrica de yeso comercial (Granulometria realizada en la
Universidad Central de Venezuela)

(a) (b) (c)

anly L
P e
V. -

Figura 45. Agitadores. a) Agitador tipo pala. b) Agitador tipo hélice. (Flores, 2001)
Agitador para disolver (Tecndlogos en Control y Calidad de Alimentos, 2009)
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a

PROPERTIES OF MATERIALS
STAINLESS STEEL
P-No. 8 Group No. 1
TABLE 1 TASLE 1
Product  Spec, Mo, Grade  Notes Product Spec, Mo, Grade  Notes
Plate sAze0 23| Plate Saze0  Me 23
Smiz. Th. 54213 TPa 2 |2 Plate S4-2e0 37 2 1
5 |S@ | Sms To. saz13 TPIH — |n|  [Sms Th SA213  TPMe 2
w || sms Pe. sAMz TRIsa 2 | L ®E | smis Th SA213 TRIGH —
v |22 | smis Pe. sad1z TRIaH — | E Rj Smis. Pp.  S4.312  TPIle 2
[ fl Smis. PR SA-3TH TP304 z =i 3 ¢ | Smis. Pp.  SAM12  TP3lGH —
m | 33| Smis Pp. SAOTe TPI0AH  — | o 31 Smis. Pp. 542127 317 2
Z | gg | Cut P Sadsz TPIGH — O Sels. Pp.  SA-37e  TPIlE 2
E s Forg SA-182 F3pa F - iF Smis, Pp.  SA376  TPIeH —
Forg. SA182  FI0aH  — |z ﬂi Cast Pp,  SA452  TPIleH —
% Bar La479 4 235 Ferg. SA.1m2  F3lg 2
Forg. SA-182  FLeH  —
§ TABLE 1 fiar Sa-479 s 235
Product Spec. Ne. Grade =
E pe 2 Notes g TABLE 4
= Plate SA240 3oL — e Produtt Grade
Z ¢E Smis. Th.  SA-213  TPMoaL — E Spet. Ne. Notes
F|YME | smi Pe SA312  TPaAL  — HE Plate Sager 3L —
z! wE | Sms Th SA213 TPISL —
= | Bar SaaTe 304l ] z Fa | 5™ Pe A2 TRl —
=
Bar SA-47% ML 8
MAXIMUM ALLOWABLE STRESS VALUES, 1.000 pal.
AT AL FOR METAL TEMPERATURES NOT EXCEEIMNG DEG. 'F
TAME o s 200 [ 300 [ 200 | 500 [ 600 [ 650 [ 700 [ 750 [ 800 [ sso SOTES
WAl A aes [ e (159 15e 159 | 159 [ 156 | 152 | 149 | 187 |
1 WA s e e iz s | | | s | os | o | o2
6.7 [ e [ 053 [ a7 [ e e | 837 135 [ 133 [ 130 L
2 16.3 | 143 [ 128 [ 007|105 03 | w00 00| 98| &7 -
188 | 1.8 | 064 | 061 | 180 | 170 | 187 | 163 | U6 | | 659 | 159 | 156 | 1
3 TE.B | 177 (056 ) 15 [ 133 [ 126 | 123 [ 120 [ IL9 | 1T L Ies 1S
4 167 | 067 | 160 | 154 | 148 | 1ad | 138 | 135 1132 [add 2T ]
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Figura 47. Valores de Tensién para diferentes materiales (Buthod, 1995).
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TYPES OF WELDED JOINTS

[ IOINT EFFICIENCY, E

Single full fillet lap joint
without — -
plug welds

TYPES . When the Joint:
3 1 a. h. [
CODE Uw.12 Fally Spot Mo
B ::;1:1 Examined Examined
1 Buit joints as attained by
doubbe-welding or by athes
means which will obtain
the same quality of
depasited weld metal on
m‘ the inside and outside 1.00 0.85 0.70
= weld surface.
Backing strip if used
shall be removed after
completion of weld.
7 244
Eimlex:tml:i butt joimt
with backing steip
which remains in 0.90 .80 0463
place after welding
Feor ettcumTerendial
Joint gamly |
3
Single-welded butt joint
without use of backing _ _ .60
strip
&4
Double-full
% fillet lap jaint - - B85
]
5
Single<fall fillst
lap joint
with plug welds - - 0.50
3
0.45

Figura 48. Eficiencia Conjunta (Buthod, 1995).
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Figura 49. Materia prima (trozos de roca de gypsum), empleada para la realizacion del presente
trabajo.
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Figura 50. Montaje experimental realizado para la obtencion de yeso alfa, a presion ambiental.
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Figura 51. Equipos y materiales empleados para pulir las muestras de Acero Inoxidable 304 y
Titanio. a) Lijadoras, b) Platos para la pulitura, c) Telas de diferente grado de pulitura.
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Figura 52. Evaporador empleado para aplicar pruba de corrosién a piezas de Acero Inoxidable
304 y Titanio

ELECTRON CORPORA,

Figura 53. Vistas del proceso de evaluacién de la variacion de la viscosidad en la deshidratacion

de gypsum, en el reémetro.
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Figura 55. Autoclave y accesorios para la evaluacion de la produccion de a-CaSO,%2H,0, en

autoclave.
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ANEXO D.

NORMAS APLICADA Y ESPECIFICACIONES COMERCIALES
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HH”«) Designation: E 3 — 04

Standard Guide for

Preparation of Metallographic Specimens!’

This steseard & emied under the fnsd desipnation E 3, the aumber

diazely foll g e & d the year of o ginal

doypisce oo, in the case of pevision, the year of st revision Awmpﬂhwmmmumwmu A supersceipt
epilon () indscaies an ednorial change smde the list revenoa of respproval.

This standerd oy bevw approved jor s by apencies of she Deparrmen of Dejlese.

1. Scope

1.1 The primary objective of metallographic examinations
is to revenl the constiments and structore of metsls and thedr
alloys by means of a lizht optical or scanming electron
microscope. In specisl cases, the objective of the examinstion
may require the development of less detail than in other cases
at, under nearly all conditions, the proper selecion and
preparation of the specimen is of major importance. Becanse of
the diversity in availshle equipment snd the wide wamety of
problems encoumbered, the following text presents for the
gnidance of the metallographer only those practices which
experience has shown are generally satisfactory; it cannot and
does mot desribe the wariations in technigue required to solve
individnal specimen preparation problems.

More |—For a mom extessive descripton of warions. metallographic
techniques, refis to Sammals, L. E., Metalvaraphic Polisking by Mechar-
carl Methods, Amasican Socisty for Matals (ASM) Mutals Pacdk, OH, 3nd
Ed, 19E2; Petmow, ., Metollographic Eichimg, ASA 1975, and Firder
Foort, (7., Mesmllograply: Principles and Pracice, McGraw Hill, NY, 2nd
Ed . 1999

1.2 Thiz standard does not purport fo address all qf the
sqgfely comcerns, [ oy aoociaoted with i wuse It &5 the
mesponsibility qf the wear of thiz stavndard o establizh appro-
prigte sqiety and health pracices and detoming the applica-
Belrty qf regulatory [imitahions prior fo woe
1. Referenced Docnments

2.1 ASTM Stemdards:
A 04 900 Standard Test Method for Weight (Mass) of
Coating on Iron amd Steel with Zinc or Finc-Alloy
Coatings

E7 Terminology Relating to

E45 Practice for Determining the Inclusion Content of
Steal®

E 340 Test Method for Macroetching Metals and Alloys®
E 407 Test Methods for Microetching Matals and Alloys®
E 768 Practice for Preparing and Evaluating Specimens for
Antomatic Inclosion Assessment of Steel®

'mwuwmmmﬂﬁﬂtmhmumw&v
il b the direet respoasibility of Sub Bl 01 oa Samplag, Sp
Preparation, snd Photogrphy.

Curreat adition spproved Apnd 10, 2000, Poblshed July 2001, Ongmally
poblebed a5 B3~ 217 Law preveous edose E 3 - 95,

* Ammal Bood of ASTA Sanaends, Vol 03.01

Capyrighl © 65 TM, 100 Barr Hartor Oesve, Wesd Cometohocken, PG VBS540 Uinded Shates

E 1077 TE.‘tMeﬁmdfoIEsumaungﬂnDepﬂ:ufDacmbur
ization of Steel Specimens®

E 1122 Practice for Obtaining JTE Inclusion Batings Using
Automatic Analysis*

E 1245 Practice for Determining the Inclesion or Second-
Phaze Constiment Content of Metals by Automatic Image
Analysiz*

E 1248 Practce for Ascessing the Degree of Banding or
Orientation of Microstroctures®

EliiEGni{hmEla:m]jﬁcPo]jshingnfMua]hgmphic
Specimens*

E 1920 Guide for HEta]hgmphLPrthﬂnofThﬁ:mal

Sprayed Costings®
3. Termimology

3.1 Dygfimitions:

3.1.1 For definitions used in this practice, refer to Termi-
nology ET.

3.2 Dgftrtions of Terms Specific fo This Sendard:

3.21 castable mouni—a metsllopraphic mount generally
made from a two component castsble plastic. One component
is the resin and the other hardener Both components can he
liquid or one Liguid znd a powder. Castable mounts zenerally
dio not Tequire heat and pressure to oore.

322 compression mouni—a metallopraphic mount made

323 plamar prinding—is the first srinding step in a prepa-
ration procedure used to bring all specimens into the same
plane of polish It ic unigue to semi or fully sotomatic

324 ripid grinding dise—a non-fabric support surface,
such as a composite of metaliceramic or metsl polymer
charged with an abrasive (usually § to 15pm diamond par-
ticles), and wsed as the fine grinding operation in & metallo-
4. Significance and Tse

4.1 Microstrucres have a strong influence on the proper-
ties and soccessful application of metals and alloys. Determi-
nation and confrol of microstructhure requires the use of
metallopraphic examinstion.

4.2 Many specifications confain 3 requirtement regarding
microstmachure; hence, 3 major use for metallographic exami-
nation is inspection to ensure that the requirement is met. Crther
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major uses for metallographic examinaton are in faihore
analysis, and in research and development.

4.3 Proper choice of specimen location and orentstion will
interpretation. It is easy fo take tob few specimens for smdy,
bt it is seldom that too mamy are stodied
5. Selection of Metallographic Specimens

5.1 The selecion of test specimens for metalloeraphic
examinstion is extremely important becanse, if their intespre-
tation is to be of value, the specimens nmst be representative of
the material that is being smdied. The intent or purpose of the
metallographic examination will usually dictate the location of
the specimens to be studied With respact to porpose of stady,
metallographic examination may be divided into three classi-
fications:

5.1.1 (wmeral Studies or Routing Fork—Specimens should
be chosen from locstions most Likely to revesl the mavimm
varistions within the materizl under stdy. For example,
specimens could be taken from a casting in the zones whersin
maximmmm sepregation might be expected fo ooour as well as
specimens from sections where segregation could be at a
mininmm. In the examination of strip or wire, test specimens
could be taken from each end of the coils.

5.12 Srudy qf Faulures—Test specimens should be tsken as
closely as possible to the frachwe or to the initiation of the
failure. Before taking the metallographic specimens, study of
the factore surface should be complete, or, at the very least,
the fachore surface should be doonmented In manmy cases,
msﬁﬂnﬂh&tﬂnﬂlﬁ'ﬂmasﬂmﬂmfmatﬂmﬂn
of stroctures and

513 Rmﬁm—mmﬁﬂmsmdywﬂldxm
specimen location, orientation, eic. Sampling will wsoally be
more extensive than in routine examinations.

5.2 Having established the location of the metallographic
samples to be smdied, the type of section fo be examined mmast
be decidad.

5.2.1 For & castng, 3 secion cui perpendicular to the
surface will showr the variations in stachore from the cutside to
the interior of the casting.

5.22 In hot-worked or cold-worked metals, both transverse
fons may require specimens with surfaces prepared parallel to
the originsl surface of the product.

5.23 In the case of wire and small rounds, a longimdinal
section through the center of the specimen proves advanta-
geous when shodied in comjunction with the transverse section

5.3 Transverse sections of (Toss sections fken perpendico-
lar to the main s of the material ave often nsed for revealing
the following information:

5.3.1 Vanations in stracture from center to surface,

5.32 Distribution of nonmetallic impurities across the sec-
fon,

5.33 Decarburization at the sorface of a fammous material
(see Test Method E 1077),

5.3.4 Depth of surface imperfections,

5.35 Depth of comosion,

5.3.6 Thickness of protective coatings, and

5.3.7 Smoctore of protective coating.

5.4 Longimdinal sections taken parallel to the main awis of
the material are often used for revesling the following infor-
mation:

5.4.1 Inclusion content of steel (see Practces E 45, E T6E,
E 1122, and E 1245),

.5.4.?Degmea-fph5ﬁ.cdfﬁarmaﬁ.m,asshu‘wnbygaiu

543 Presence or absence of banding in the smmocmre (see
Practice E 1268), and

5.44 The microstmctore attained with any heat freatment.

5.5 The locations of surfaces examined should abarays be
Eiven in reporting results and in any ilhisrative mictographs. A
sumitable method of indicating surface locations is shown im Fig.
1

6. Size of Metallopraphic Specimens

6.1 For convenience, specimens fo be polished for metallo-
Eraphic examinstion sre gensrally not more than abowt 12 to 25
mm (0.5 to 1.0 in) square, or approximately 12 to 25 mm
dismeter if the material is cylindrical The heizht of the
specimen should be no greater than neceseary for comvenient
handling during polishing.

6.1.1 Larper specimens are generally more difficult to pre-
pare.

6.1.2 Specimens that are fragile oddly shaped or too small
to be handled readily during poliching shonld be mounted to
ensure 3 surface satisfactory for microscopical smdy. There
are, based on fechmigue used, three fimdamental methods of
mounting specimens (see Section 9).

TOomMmOooDe

FIG. 1 Mathod of Designating Location of Area Shown In
Photomicrograph.

COFYRICHT ASTN Intarmatiomal
Licaosed by Information Handliog Sarvicas

132



TRABAJO ESPECIAL DE GRADO

ANEXOS

v E3

7. Cutting of Metallographic Specimens

7.1 In cutting the metallopraphic specimen from the main
body of the material care mmst be exercised to minimize
sltering the souchore of the metal Three common types of
sectioning are as follows:

7.1.1 Sawing, whether by hand or machine with lnbrication,
is easy, fast, and relatively cool. It can be used on all materials
with hardneszes balow spproximately 350 HV. It does produce
a rough surface containing extensive plastic flow that must be
removed in sobsequent preparation.

712 An abrasive cuf-off blade will produre a smooth
is normally faster then sswing. The choice of cot-off blade,
hubricamt, copling conditions, and the grade and hardness of
mefal being cut will infinence the guality of the omt. A poor
choice of cutting conditions can easily damage the specimen,
materials are oot with a hard bond blade and hard materials
with a soft bond blade. Ahominum cxide abrasive blades are
preferred for nonferrous alloys. Abrasive cof-off blades are
Es&uﬁalﬁ:rsacﬁo:ﬁngmhwiﬂlhardnﬁsabmtabmiﬂ

HWV. Extremely hard metallic materials snd ceramics may be
more effectively oot wsing dismond-impregmated cutting
blades. Mannfactorer’s instroctions should be followed as to
the choice of blade Tshble 1 lists the suggested cutoff blades for
materials with varous Vickers (HV) bardness values.

T7.13 A shear is a type of cutting tool with which a material
i the form of wire, sheet plate or rod is cut between two
opposing blades.

7.2 Oither methods of sectioning are permitted provided they
do not alter the microstmachire at the plane of polishing. All
cutting operations produce some depth of damape, which will
hawe fo be removed in subsequent preparation steps.

5. Cleanhiness

8.1 Cleanliness (see Appendix X1) during specimen prepa-
rafion is essenfial ANl preases, oils, coolants and residue from
cuteff blades on the specimen should be removed by some
suitshle organic solvemt. Failure to clean thoroughly cam
prevent cold mounting resins from adbering o the specimen
surface. Ultrasomic cleaning may be effective in removing the
last traces of residues on a specimen surface.

8.2 Any coating metsl that will interfere with the subse-
quent etching of the base metal should be removed before

TABLE 1 Cuioll Blade Sslection

Hardrmess HY Maierials Abmshve  Bond Bond Hardness

up o 300 mon-femous (A, Cu) ac ForR hard

i o 400 mon-femous (T aiz ForR med. Feand

b0 400 soft ferrous A0, FPorR haed

i o SO0 medum soff fermous Ay FoR med. Feand

wp o 500 medum hard erows ALD, ForR mesdum

up bo 70O hard ferous Al Por RER med soft

wp o E00 very hand fermous ALD, For RAR soft

> 500 exiremmely Fand ferrous  CHM For M hard
more befitie ceamics  dismond Por M wery hand
fougher ceramics diamond M et hard

P—opfenoic

R—ubber

RAR—esin and nabber

M—metal

polishing, if possible. If etching is required, when smdying the
underlying steel im a galvanized specimen the znc coating
shonld be removed before mounting to prevent galvanic effacts
during etching. The coating can be removed by dissolving im
cold nitric acid (HNO,, sp zr 1.42), in dilaee sulforic acid
(Hz50,) or in dilute hydrochloric acid (HCT). The HIMNO,
methed requires care fo prevenmt overheating since large
samples will genemate considerable heat. By placing the clean-
ing conmtsiner in cold water during the stripping of the =nc,
attack on the wnderlying steel will be minimized More
information may be found in Test Method A D004 S0M

Mo 2—Picral stchant produces il or oo galvamic stching sffects
when msed oo galhvanized steal

Mom 3—Tho sddition of an inbibitor dering the stripping of Za from
gahvanizod coatings will minimdzs the attack of the sl mbstrate. NEP
(polsthylinepolyansing) or S&Cl, are two wseful inhibitoms.

83 Onidized or comroded surfaces may be clesned as
decscribed in Appendix 1.

0. Mounting of Specimens

0.1 There are mamy instances where it will be advantageans
to mount the specimen prior to grinding and polishing. Boumnt-
ing of the specimen is nsually performed on small, fragile. or
oddly shaped specimens, fractures, or in instances where the
specimen edges are o be examined.

02 Specimens may be either mechanically mounted,
mounied in plastic, or 3 combination of the two.

0.3 Mechanical Mounting.

0.3.1 Sirip and sheet specimens may be mounted by binding
or clamping several specimens into a pack held topether by two
end pieces and two bolts.

032 The specimens should be tightly bound topether to
prevent sbsorption and subsequent exmdation of polishing
materials or etchants.

033 The use of filler sheets of a softer material alternated
with the specimen may be used in order to minimize the
seepage of polishing materisls and etchants. Use of filler
material is especially advantageous if the specimens have a
hizh degree of surface omegmlarities.

034 Filler material musd be chosen so as not to react
of plastic, lead, or copper are typical materizls that are nsed.
Copper is especislly pood for steel specimens since the nsual
etchants for stesls will not attack the copper

035 Alematively, the specimenc may be coated with a
layar of epoxy resin before being placed in the clamp in order
to minimize the absorption of polishing materials or etchants,

036 The clamp material should be similar in composition
to the specimen to avoid galvamic effects that would mhibit
etching. The specimen will not etch if the clamp material is
maore readily attacked by the etchamt.

0.3.7 The clamp should preferably be of similar hardness as
the specimens to minimize the romding of the edzes of the
specimens dwing prinding and polishing.

038 Exemice care in clamping the specimen Excescive
clamping pressure may damage soft specimen

0.4 Plastc Mountng:

041 Specimens may be embedded in plastic to protect
them from damage and to provide a uniform format for both
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mamnal and sutomatic preparation. This is the most conmmon
castable.

9.43 The choice of 3 mounting compound will influence the
extent of edge rounding observed duning the srinding and
polishing operations. There are several methods gvailable that
minimize rounding. The specimen may be swmounded by hard
shot, small rveis, nngs, eic., of approximately the same
hardness or, when using a castable resin, a shory of resin and
ahiming may be poured around the specimen. The specimen
may also be plated before mounting (zee Section 10). Mamy
mounfing procedures result in sharp edges on the mount
comers. The comers should be beveled to remove amy plastic
mounting fash

243 Compression Mounting—There are four types of com-
pression mounting plastics nsed predominantly in the metallo-
Eraphic laboratory (see Table I). These plastics require the nse
of a mounting press providing heat (140-180°C) and force
(27-30 MPa). Thermosetting plastics can be ejected hot but the
best resmlts are obtained when the cored mount is cooled under
pressure. Thermoplastic compounds do not harden wntil cooled
and therefore should not be ejected while hat. Regardless of the
resin msed, the best results are obtained when (1) the specimen
is clean and dry, and () the cured mount is cooled under fiull
pressure to below 40°C before ejection from the press. This
‘will ensure minimal shrinkage gap formation

944 Castable Flasncs—Castable mounts are nsually pre-
pared at room tempersture. Some may require an external heat
source of applied pressure in order to cure. These resins consist
of two or more components which mumst be mixed just prior to
nse. Thers are four kinds of castable plastics in common use
{see Table 3).

245 The molds for castable plastics are often simple cups
that hold the resin unfil it cures. They may be rensable or not
the choice is a mater of convenience and cost. Handling
castable resins requires care. They all can canse dermstitis.
Manufachorers” recommendations for mixing and curing mmast

9.5 Mounting Porows Smecime

9.5.1 Poroas or infricate specimens may be vaomm impreg-
nated in order to fill veids, prevent contamination and seepage.
and prevent loss of friable or loose components. Impresmation
is accomplished by placing the specimen in a mold in & vaonmm
chamber snd then inreducing the resin nto the mold after the
the mold can be accomplished either by having a funnel or
stopcock fitted to the vaomm chamber or by having 3 basin of
the resin present inside the chamber A low-viscosity resin will
produce the best results. The pressure in the chamber mmst
remsain above the critical wapor pressure of the hardener to

avoid bolling awsy the hardener After the pressure has
equilibrated, the resin is imtroduced mte the mold and the
vaomm is relessed snd air admired to the chamber. Atmo-
sﬂmmprumwﬂlﬁ:rmﬂummﬁmpm&, cracks, and

952 If & low-viscosity resin is used, the fimne] and stop-
cock may be eliminated. The specimen and resin are placed m
the mold prior to evaonation The air in the specimen will
bubble out through the resin Exercise care to ensure the
hardening agent is not evaporated during evaoestion. Dipping
the specimen in the resin prior to placing it in the mold may
help in filling voids.

0.53 Vaomm impregnation is sn effective method for
ensuring optimasl results for porous metallographic mounts. It
is imperative that the specimens be completely dry prior to
Impregnation.

054 A more rapid technique but less effective method is to
lacquer the specimens with one of the formomlations wsed by the
canning industry to line food containers. The formmlations ane
highly pepetrating and the cure 5 a short time at low
temperatures. After lacquering, the specimens are mounted in
the usual fashion

10. Plating of Specimens

10.1 Specimens such s frachumres or those where it is
necessary to examine the edges, are ofien plated to obtain good
edpe retenfion. Flating can be done electrolytically or with
elecimoless solotions. These specimens are imvariably mounted
prior o the prinding and poliching procedures. Electroless
plating soboticns can be purchazed commercially.

10.2 Thoroughly clean the specimen surface prior to plating
to ensure good asdhecion of the plating. Asoid industrial
cleaning treatments that are too harsh and may canse damage
to the specimen surface Milder clesming treatments that
imvolve detergents, solvents, mild alkaline or acidic solutions
are recommended.

10.3 Chromium copper, iron, nickel zold, sitver, and zinc
may be alactrolytically deposited although copper and nickel
are predominantly used in metsllographic lsboratones.

10.3.1 Femous metals are commonty plated electrolytically
with mickel or copper. A flash cost in a copper or electroless
nicke] bath can be first applied for specimens that are difficult
to electroplate.

10.3.7 MNonferrous metals may be plated with silver and the
precious metals may be plated with mickel, gold, or silver

10.4 The plating material should not react gabvanically with
the hase metal of the specimen during plating, polishing, or
etching.

10.5 Electroless plating is prefermed to elecirolytic plating

TABLE 2 Characteristice of Hot-Compression Mounting Compounds

Type of Compound Chamderisics

Arryic themapizsiic, oure tme 10-15 min, opticaly clear, moderste shrinkage, low resistance, degr Ity Pt fchanis
Diallyl phitadaies themoseting, cure Gme 510 min, opages, minimal shrinkege, good resisiance o efchanis, modemis sbrasion resisiance:
Epoay® thermoseting, cure Gme 510 min, opague, very iow shrinkage, good resistance i stchanis, high sbrasion resisbnce

Phemolic” [Bakeite)

themoseting, cure Gme 510 min, opages, modemabe shrinkage, degraded by ot =ichanis, moderais abmsion resisiance

AThese oompounds may be fied with wood four, glass fier or minemal particuiaie.

COFYRICHT ASTN Intarmatiomal
Licaosed by Information Handliog Sarvicas

134



TRABAJO ESPECIAL DE GRADO

ANEXOS

v E3
TABLE 3 Characteriatics of Castable Mounting Compounds

Type of Compound ‘Chamcherisics

Arryic Curz ime B-1E min, moderaie shrinkage, peak oming temperaiuore an reach S0-121°C during polbymerization, iow abmasion
resistance, opaque in tmnspanent

Poiyester-sonyic (quartz-flied) Cure Bme B-15 min, very ke shrinksge, peak curing tempematune can reach S0-120°C during psoiyrmerization, high sbrsion
resistance, opague

Poiyesher Cur= Sme 30-60 min, high shrinkage, peak Curng Empershune can reach S0- 120 C during polymertzation, moderte abrasion
resisiance, ansparent

Epoay Cure ime %20 h, very iow shrinkage, good adhesion, low heat gensmabion during polymestzabion, moderate sbrasion

resistance, kow viscosity Pﬂhm Impregreation], ransparent

for specimens with rough porous, or imegular surfaces, be-
cause the electroless sohofion provides better surface coverage
and penstration.

10,6 Active metale such as mHinc and shominom ave difficult
o plate. Sometimes a flash cymmide copper plate cam be
deposited, which then can be followed by normal plating from
a mifate bath Ewaporated coatings of copper, gold, or chro-
minm may also be used as starter coatings.

10.7 It is recommended that the plating thickness be at least
Spm

Ceneral Information

11.1 Many metals and alloys can be prepared nsing a similar
sequence of grinding and polishing Hard alloys may require
zreater pressure than soft alloys. The major differences will be
in the fins] polishing Some mefsls snd alloys will require
specific combinations of abrasive and support material but a
are readily obtainsble from laboratory supply houses.

112 Grinding—Grinding can be done in 3 number of ways,
ranging fom rubbing the specimen om 8 stetionsry piece of
sbrasive paper to the use of antomatic devices. The choice of
method depends on the mumber and type of specimens to be
done, finsncisl considerations snd requirements such as fat-
ness and wniformity.

1121 Abrasive grit size desigmations in this practice are
expressed im the AMSI (American MNational Standards Instinote])
or CAMT (Coated Abrasives Mamfacturers Instimte]) system
units with the comesponding FEPA (European Federstion of
Abrasive Producers) mmmbers in parentheses. Table 4 provides
a comrelation between these two systems and the spproximate
median particle diameter for 2 given size in micromatres.
1122 Grinding should start with the finest paper, platen or
stone capable of flattening the specimen and removing the
effects of prior operations, such s sectioning. The subsequent
steps should remowe the effects of previous omes in a short
time. Grinding consists of two stages- planar (rough) and fine.

11.2.3 Planar or rough grinding [240 grit (P220) and
coarser] may be performed on belts, rotating wheels or stomes.
In some methods, dismond sbrasives are used on rigid platens.
Planar grinding may be nsed to accomplish the following:

11231 Flatten an irregmlar or damaged out surface,

112.32 Fempwve sectioning damage, scale and other surface
conditions prior to mountng,

11233 Femove substantial amounts of specimen maferial
to reach 3 desired plane for polishing,

TABLE 4 Ewrcpean/Usa Grit Grade Comparteon Gulde

AMELCAMI
Gt Mumibar Stz {pm) Gt Numiber Stz jum)
Fi 1250 120 16D
SE] 000 120 7E.0
F220 580 = EE.D
F240 =15 . .
F28 s2z 240 0.8
Fazx 262 . .
F350 205 =0 423
Fa00 350 i) 343
FS00 30z .- .
] 2 =0 Pk
FEI0 s 0 =1
F000 183 =50 18.2
Fi200 153 50 4.5
F1500 125 =0 ne
F2000 ms3 1000 55
F2c00 B4 1000 BD
Fa000* 50 . e

“ Mot found In the FEPA grading system,

AN} an MaSonal Star Imestiube-
CAMCogied Abmasives Manufschurers Insths
FEFA—FEumpean Fedemtion of Abmsivwe Produosrs

11.23.4 Level the mount surface

11.24 In fine grinding, damage to the specimen inourmed
from the planar or rough grinding step muost be removed. The
specimen is either ground on mccessively finer abrasive papers
(uzing water to wash sway prinding debris and to act as a
coolant) or on 3 rigid disc or cloth charged with a suitsble
abrasive.

11.2.5 Afier all grinding is done, the specimen mmst be
cleaned thoroughly. Ulirasonic cleaning in & water/'soap solu-
umcammgacmmmhihmrmyprmrebmzﬁnﬂ

11.3 Poliching—Polishing is wsuslly distingniched from
erinding by the nse of loose abrasive (=6pm) embedded in an
sppropristely hobricated supporting surface. The choice of
shrasive, lubricant, and polishing surface support is often
specific to the metal and the object of the imvestization.
Polishing can be divided into rough znd fine (final) stages.

11.31 Fomgh polishing is often sufficient for routine evalu-
ations like microindentation hardness and graim size.

11.32 When fine polishing ic required, it may be performed
with diamond or an oxide shury step or both. The choice of
final polishing abrasive type and size is dictated by the
hardness of the specimen For instance, 3 lpm dizmond final
polich is often sufficient for many grades of steel, however,
softer steels and non-ferTons materials ofien require s addi-
tional polishing step with an oxide shury or suspension of 530,
or Al,O. Final polishing cloths are generally softer and higher
in nap than rough polishing cloths. Therefore, polishing time
and force nmst be kept to 3 minimum to avoid artifacts such as
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edge rounding and relief.

113.3 Careful cleaming of the specimen between stages is
mandstory to prevent contaminstion by coarser abrasive
TUlirasonic cleaning may be efective.

113.4 The polishing operations may be condocted by
mamnal or by automated metheds (preferred).

Manual (Hand-held) Methods

114 When grinding mamally, the specimen should be
moved back and forth across the paper to allow for even wear.
Betwesn zrinding sieps, the specimen should be potated 45-
90°. At the end of prinding on each paper, the surface of the
specimen and its mount, if sny, should be flat with one set of
unidirectional grinding scratches.

115 Mamual polishing methods consist of holding the
specimen by hand against an abrasive-charped rotating wheel
and moving the specimen in & circular path sround the whesl
apainst the direction of rotation of the wheel The specimen
shomld be held firmly in contact with the whesl.

116 The amcount of force applied alonz with the rate of
movement of the specimen during prinding and polishing is a
matter of personal preference and experience. In the prepara-
ton of dificalt materials such as thermally sprayed coatings or
composites, the operating paramesers must be smicty con-
rolled.

11.7 A traditions] mannal preparation sequence consists of a
series of grinding and polishing steps and may be similar to
those listed in Table 5.

Antomated Methods

118 Many styles of antomsted specimen preparation ma-
chinery are available. Most units can perform grinding and
polishing steps. Many use holders capable of accommodating
mmuitiple specimens. Major advantages of sutomsted prinding
and polishing procedures are the consistent quality of specimen
preparation and the substantial decresse in time. Therefore,
automated techniques are recommended over mamnsl tech-

migues.
119 Most of the devices for antomated grinding and pol-
ishing move the specimen around a rofating wheel covered

with abrasive so that the specimen follows an epicychoid path.
In some devices, the specimen rotates on its own axis as well.
The resulting scraich pattern now consists of randomly on-
embed sycs. Deciding when the previous scrabches have besn
removed 5 more difficalt than with directonal (mapual)
erinding. The specimen surface should show uniform scratches
before proceeding to the next step. Cleaning between stages is
reqquired to prevent carmyover of sbrasives and contamination
of subsequent preparation surfaces.

11.10 Tsble 5 illasirates a traditional swtomated preparation
methed. This method nses conventional 5iC papers for prind-
ing and is switable for all bt the hardest of materials. Tables &
snd 7 are preparation methods that utilize rigid grinding discs
or cloths for fine grinding The method in Table 6 has been
shown to be effective for the preparation of materials harder
than HRC45 The method in Table 7 may be used for the
preparation of materials softer tham HRAC45. These procedures
may produce excellent results outside of the recommendesd
hardness ranges.

11. Special Procedmres

12.1 Occasionally, the metsllographer is faced with the
preparation of unfamilisr specimens or with special simations.
Anficipation of every possible simation is, of course, impos-
sible but some smidance can be offered.

12.1.1 When nsed properly, electrobytic polishing can pro-
duce near deformation-free surfaces but works best on solid

splution alloys. Once the operating paramesers are set, speci-
mﬂscanbemmdqmﬂ‘.l}' See Guide E 1558,

prepared simultaneously. It is especislly advantageous for soft
materials.

122 Porous Specimens—5Specimens with conmtinmous or
open pores can be vaomm-impresmated (see 8.5) with epoxy.
Specimens with closed pores are momnted by a suitable
methed, ground throngh the fine grinding stage, cleaned, and
dried thoroughly The surface iz then wiped with epoxy
mounfing compound, nsually the same material used to mount
the specimen o seal the pores. Afier hardening, the last

TABLE 5 Preparation Method 1 [Ganeral L)

Surface Lubricant Abrasive Type/Stee Time sec. Fomce® Fiaten Fotation
AME! (FEPA] B AP

Flanar Grinding

papsrToIne watsr 120300 (P120-£00] 15-45 20-30 {5-8) 200-300° oo
ot BICIALDy

Fine Grinding

paper waker 240 (P20 grit S9C 1545 I0-30 (58 200-300 co

paper ey 320 (PSOD) grit S0 1545 I0-30 (58] 200-300 oo

paper waater 500 [P1200] grit S0 1545 20-30 (58] 00-300 =]

Rough Pailshing

ol A O compaiibée lubricant  Gum diamond 120~300 20-30 (58] 100-150 co

Final Folishing

med Sigh nap coth  compasbés lubricant  1um diamond E—120 1020 {3-5) 100-1=0 =]

synihetic susde® ke 0.04pm coboidsl slica 3060 1020 {3-5) 00150 CONTRA®
or OL0Sum alumina

Arpme per 30 mm (1% in.} damater mout.

&Power heads gensraly rotzie betes=n 25 and 150 pm.

“ Highrspesd stone grinders gensraly rotate At greates San 1000 pe
O ooamplimentary roéston, surfsce and specimen moéste in ssme drecion.
# opoonal sep.

F Coonira rotaion, surface and Specimen rotate in opposite: direcions.
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TABLE & Pl'qﬂ'ﬂhﬂ Mathod 2 Tor Harder Material = HRLC 45 (450 HY)

Surtace Lubricant Abrasive Type'See Time seC. Fore* Fiat=n Rotaton
AMEI [FEPA) R} P
Pianar Grinding
papeErsione [ 120220 (P120-800) 1545 2030 {5 200-300° oo
Ok SGMLDs
Fine Grinding
righd disc compaiide lubicent & 15pm diamond 180300 2030 {5&] 10150 L]
FRough Poilshing
o M Chofiy compaibes ubnocsnt | 3—5am damaond 120300 2030 {5&) A0H-1=0 o0
Final Folishing
med igh nap doth compafSbés lubicant  1pm dismond 0120 10-20 {3-5) 400-1=0 oo
synthetic susde# [ 0.0 coloidsl slics 3060 1020 {3-5) -1 CONTRAF
or OL.0Spm alumina
A Eome per 30 mm (1% in.) dameter mount.
& erwer heads generaly mitaie betwssn 25 and 150 mm.
“ Highrspesd stone grinders generaly rotsts at greater San 1000 me
iﬂm‘rﬂln‘ulnﬂ'mﬁiug surface and specimen noéabe in same diecion.
shep.
 Contra rotaion, surface and specimen rotate In opposite dinscions.
TABLE 7 Praparation Methed 3 for Soffer Malerials = HRC 45 (450 HV)
Surfacs Lubricani Abrashve Type'Se Time s=c. Fom=* Pialen FRictaton
AMEI (FEPA] M) RPM®
Pilanar Grinding
papsrsione waber 130-320 (P120-200) 1545 2030 (58] 00300 Co
it BICIA D
Fine Grinding
heavy nylon coth compaShi= jubricant  5—1Spm dlamond 180300 20-30 58] 400-1=0 oo
Rough Polshing
oD nap Chofi compafbées ubricant  3—-5um damond 120300 2030 {5-€) A00-1=0 (=]
Final Polishing
med figh nap doth  compaliés jubricant  Tum diamond &—120 1020 {3-5) 100150 [=a]
synthetc susde [ 0.0 coloidsl slics 3060 1020 {3-5) -1 CONTRA®

or OL0Sum alumina

Arpme per 30 mm (1% in.} damater mout.

&Power heads gensraly rotzie betes=n 25 and 150 pm.

“ Highrspesd stone grinders gensraly rotate At greates San 1000 pe
O ooamplimentary roéston, surfsce and specimen moéste in ssme drecion.
# opoonal sep.

F Coonira rotaion, surface and Specimen rotate in opposite: direcions.

fine-prinding stage is repeated to Temove the excess material,
and specimen preparstion is contimmed as wsnal. The choice of
epoxy for impregnation depends on the namre of the specimen
It showld be inert toward the specimen

12.3 Composite Materials—Composite materials, partico-
larly hard fibers in a soft matrix or wires in 3 soft insolation,
can be particularly difficolt to prepare. The best appreach is to
first seal or imprepnate pores of holes. Then zrind carefully,
nming copiows lubrication. The grinding surface mmst be kept
flat and firm. In the polishing stages. the substrate should hawve
oo nap snd should be fairty hard Dismond sbrasive is
recommended. Both will minimize rounding of the hard

components. Sometimes, 8 compromise Will have to be made
between accepting a few artifacts such as scratches or rounded

124 Coared Mrerials:

1241 Coated metals, such as galvanized steel elecoo-
plated metal, enamel ware, and so forth, can be considered a
variety of composite materials. They present problems of their
own, such as flsking. chipping, and rounding For example,
some Coatings are so thin as to be woresobvable on simple coss
sections (tnplate). Other problems are the presence of a soft
coating on 3 harder substrate (zalvanized steel) or 2 hard brttle
coating on 8 soft substrate (porcelain enamel on shomimom.

12.41.1 The problem of thin coatings can be handled by
using a taper mount In this method the specimen is mounted
50 that the plane of polish is at a small angle to the plane of the
srface For example, a tapered plug is inserted in the moumting
press with the taper up. A blank tspered mount is prepared.
Macking tape is wrapped around the circumference of the
mount to make 3 well on the tapered end. A small amount of
epoxy mounting compound 5 mived The specimen cut to fit
inside the well, is wetted with the epoxy and laid on the face of
the tapered mount, coated side up. Using a probe, the specimen
is pressed down firmly onto the tapered face. The balance of
the epoxy compound is added and allowed to harden The
mounted specimen is groumd and polished on the epoxy face m
the conventionsl manner exercising care that the plame of
polich is perpendicular to the cylindrical axiz of the moumt.
This is easily done with most antomatic grinding machines.

12.4.1.2 The problem of soft coatings can be solved by the
e of 3 suitable backup. A piece of spring steel is useful o
hldﬂmbackupmplacgurﬂmhaﬂnpmyhemmdmﬂm
specimen The cement cam act 35 30 insulation to minimize
galvanic effects. Caution: some cements will dissolve in epaxy
mounting compounds. A partoularty suitable backup is another
piece of the same material with the costing sandwiched in
Another solution is to add snother costing, for example
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eleciroplate. However, this may miroduce undesirable galvanic
the interaction of the coating and its substrate. The mounting
procedure used mmist result in excellent adhesion to the coated
surface to minimize edge rounding If edze rounding persists,
the polishing time and applied force may have to be decreasad

12413 Hard costings on softer substrates can be moumted
with & backup piece or a hard-filled mounting compound.
Driamond abrasives on a napless cloth will minimize surfsce

12.5 Fragile specimens should be mounted in one of the
castsble mounting formulstions. Vaooum impregnation will
ensume filling of holes and cavities (see ©.5). Thin walls can be
reinforced by electroless micke] plating, which will alleviate the
rounding problem.

12.6 Likewise, friable specimens can be bound together by
impregnation with plastic or by electroless nickel plating, or
boith. Further puidance can be found in texts on preparation of

13.1 Becanse use of this practice does not produce mumeri-
cal results, no staternent of precision or bias is possible.

14. Keywords

14.1 slloys; prinding; metallography; metsls; mounting
lishing: joming . ion {metall hic)

(Nonmandatory Information)
X1. CLEANING SPECIMENS

X1.1 Metallographers fequently need to clean specimens.
In some instances, the adherent debris, oxidation, or commosion
product must be collected for analysis, for example by X-ray
diffraction. In other cases the adherent matter is of no interest,
it merely meeds to be removed. If the underlying surface is of
no interest, the surface can be shot blasted, wire brushed, or
sround However, if the underlying surface is important, for
example, a frachore surface, then the clesning operation mmast
do as little damage as possible. These different aims of the
clesning operation omst be kept in mind before formmlating the
clesning program.

X12 When the adherent material is to be analyzed a
vanety of procedures may be applied depending upon whether
or not the mndetlying surface can or cannot be damaged.

X121 In the case of debris or comosion product on the
surface of a part, a stylus, scalpel, or other sharp object can be
used to scrape off or pry off encugh materisl for analysis. This
will do some damage to the surface but it will be Iocalized.

X1.22 Ag an alternafive, use cellulose acetate replicating
tape to remove surface debris by the extraction replica ap-
proach A mumber of spproaches have been developed and are
described in STP 547 as well as in mamy texthooks on electron
microscopy. Generally, thick (0.127 mm or 0,005 in) tape &=
employed. One surface is moistensd with acetone snd then
pressed against the debris-coated sorface After it dres smp
off the tspe in the same way as you would remove adhesive
tape. The debris will adhere to the tape.

H1.3 When the surface ic to be examined but the sdherent
debris will not be amalyzed several approaches can be used
Always wy the simplest, safest methods first. For example, nse

*“senusl Electron MetaBlography Techragees” 1573, Avadlable from ASTM
Hesdouesiers, Reguess STP 547,

2 blast of compressed sir to remove amy loosely adherent
material A soft camel-hair brush or a soft teothbresh may also
b nseful for removing loosely adherent matier

X131 Ifthe techniques in X1 3 do not suffice, try agueons
solutions, organic solvents, or alcobol with an wltrasomic
clesner. Aqueous solhutions (8 z of Alconox per lie of wamm
waler) containing Alconox®, 8 detergent, have been found (1, Z)
to be effective Follow the Alcomoer bath with rinsing under
nmming water, then dry. Organic solvents, such as acetone
ethyl methyl ketone, toluene, xylens, or alcobol (ethancol is
preferable to methsnol because of potential health problems
with the latter) are also very effective. Before choosing one of
these solotions, be sore that it will not adversely affect the
solvents (such as trichlorethylens or carbon tetrachloride) due
to their carcinogenic namre Fepeated replication, as described
in X1.22 is an effective method for cleaning fractores (3, 4).

X132 When the procedures in 1.3 and X1.3.1 are unsac-
cessful, more drastic methods are required. Electolytic clean-
ing solutions {Table X1.1), have been found to be quite nseful.
An inert material (stainless steel, graphite, or platinum for
example) is used as an anode, while the specimen is the
cathode in the elecirolytic cell Some of these solufions can
penerafe dangerous fimmes, hence they should be nsed under a
bood with care. Endox 214* has been found (1) to be usefl for

X133 Cathodic cleaning solufions or acid-inhibited baths
hawe also been employed to clean fractares (3, 5). However, as
the degree of cormosion or exddation increases, frachre festures
will be destroved to a greater extent and cleaning, while it can

* Alconox & available from Alsosos, Ine., MNew York, NY 10003, An equivalent
can e sl

"Endox 214 @ avelable from Bnthons, bac., Wesi Haven, OT 06318 An
SO VRIS (i b e
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TABLE X1.1 Cleaning Sclutbons for Use When Standard Methods Are Inadequate

BN HCI phus: 2 gL
Hersretyiens tEtamine

amL Ho
4 mL 2Butyme-1, 4 diol Inhibitor
50 mL water™

45 mL water
48 mL HC
2 mL Rodine-S0 inhibitor™

E @ sodium cyanids
E g sodium suiphi=
900 miL distlied wober 25

o 15 min.

40 g ammonium clrate
400 miL dstled wabers

70 miL orthophosphoric acid
32 g chromic ackd
130 miL waier™

soivenis shoukd be used).

B oz endox 214 powder
000 mL codd water (acd smal amount

of Phatc-Flap- F necessary. Use under & R,

LFse solufion heated o 30°%C (BE"FL

Immerse specimen In soibion for 1 i 15 min. Good for sissis Cleaning action can be enhanced by
Iight brushing or by brief |5 =) periods In an ulrEsONIC Ceanes.

Uiz 3 fresi soiufion at roce bemparshre. Use in an ulrasonkc claaner for shout 30
Wiash sperimen in akoohod for 2 min In an uimsonic desner before and afier & 2-min ofitmasonic

deaning period with the inhibited add bath.

nust removal soiubion. Use under a hood with care. Use 100-ma‘om” ourment density for up

Recommended for emoving oeldes from aleminue alloy Tacures (some soures cialm that only organic

Use slecirolytically at 250-mA/oe? current densy for 1 min with & Pt cathode io remove: cakdation
products. Wash inan ulrasonc deansr with the solufion fior 1 min. Repest Sis opoe several imes

A g mirts, H., et ai, “Technigues for Removng Rust from Fracures of Stesl Parts that ane io ke Examined by Electon Mioofraciograpiy.” Mem. S0, Rew Met, Vol 63,

Fb.LIE-.MTDEE.mE-H-?I

DCiahiberg, E. P, "Technigues for Ceaning Sendos Fallures In Prepamibion for Sanning Blediron Mioosoope and Micropmobe Analysis." Scamning Blecion Mioosoopy,

1574, Part [V, pp. S11-51E.

“Brooks, C. E., and Lundn, C. [, "Rust Remoal from Steel Facures—Efect on Fraciographic Evaluation,” Wornsiuciural Soence, Vol 24, Elsevier, NY, 1975, pp.

H-33.

Ol minie, 1, &t al, Techrigues for Removing Rust from Fractunes. of Stesd Fars That Are to be Estimates by Electron Micofacograpsy” Meam. 20 Aew Wst, Vo

sal_m E, May 1955, pp. 453472
Russ, J. O, and Miier, G. A" Efedt of Cwidzadon on the Eeciron

Imispreiation of Fracures in Sied," J5, December 1365, pp. 16351638

Fracingraphic
F Piciosick, K. M., and Smith, ., "The ESct of Surtsce Confamiration in SEM Fractographic Investigations,” Wioon, Vol 3, Mo, 2, 1972, pp. 224737
& nizmante, ©. 5., and Hicho, G. E., Removal of ion-Suifide Deposits from Fracture Surtaces,” ASTM STP 510, 19765, pp. 343365,
HBsachem, C. 0., The infammedation of Siecon MCTsops Fraciographs, NAL Report 6380, U5, Gowsmment Frintng Offce, Jan. 2, 1965,
"Yizawich, B M., and Hughes, C. W., “An Improved Technigus for Removal of Cudde Scale from Fractured Surfaces of Ferous Materiais,” Frakt. Met, Vol 15, Aprl 1578,

po. 184135

< Goubaw, B, and Wemer, ., "Mionimciograptic InvesSgation of Fraciune Surtsces Coated W Magnetis * Pkt M, Vol 17, Moo 5, May 1980, pp. 209-219.

remove the surface deposits, cannot restore damapged frachmre
feanmes.

X1.34 A mumber of proprietary mst removal sohifions have
been developed. These are premixed and nsed directly out of
the container Two such products are described in Refs f and 7.

X1.3.5 Clesning can also be accomplished by argon-ion

bombardment () or by wse of a glow-discharge method (7, ).

X2, AFPLIED LOAD CONVERSIONS

XI.1 Auwtomsted preparation machines commonty display
force in either pound-force (Tbf) or newtons (). The sbility to
convert from one unit fo the other may be necessary when
frying fo interpret 3 documented procedure.

X211 Tocoovert from pound-force to newton multiply the
pound-force valoe by 4.5

X212 Tocoovert from newton to pound-force multiply the
newton vale by 0.225.

XI1.2 When multiple specimens of equal contact area are
held in a holder, the applied force mmst be divided by the
number of specimens in the holder to determine the load per
SpeCimen.

X231 Some suiomsted machines apply force mdividually
to each specimen In this case it is necessary to divide the force
by the contact zrea to defermine the load per specimen

X223 Csuton should be taken when using sutomated
machines that display pressure in pound-force per square inch
(psi). Typically, the machine iz displaying the air pressure
to either the specimen holder or individual specimen

X214 When comwverting from a force fo 8 pressure, the
srface area of the specimen(s) mmst be determined The value
of force is then divided by the comtact area to determine the
required pressure.
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X1 PROCEDURE IMPROVEMENT

X3.1 To improve the preparation of a partcuolar material
try one of the preparation methods described in Table 5, Table
&, or Table 7. Following are peners] smidelines that may help
improve resalis.

X32 If a material iz being prepared for the first ime the
surface should be microscopically examined after every step.

X33 Before proceeding to the next step, be sure that all
deformation and artifects from the previows step, such as
scratches, pull-outs or embedded grains, are completely re-
moved It is difficult to identify when am artifact was intro-
duced if the specimen is mot examined prior to the final step.
You mmst kncw when the artifact was introdoced in order to
improve the method

X34 Feep the preparation times as short as possible.
Excessive preparation wastes consumables and may introdnce
artifacts such as relief and edze romding.

X35 New consumables such as polishing cloths or dia-
memd grinding products may need to be “broken in”™ for a short
period prioT to use.

X346 The following section lists common preparation

X3.7 Seratches—Scratches are srooves in the surface of the
specimen produced by the points of abrasive particles.

X3.7.1 Mske sure that after planar prinding the surface of
all of the specimens in the holder exhibit the same umiform
scraich pattern over the entire specimen Fepeat the planar

X372 ﬂmtbespeummsmdhﬂlihcamfullyaﬂneaﬂh
step to avoid contamination

X3.7.3 If there are stll scratches lefi over from the previous
step after finiching the current step, increase the preparation
time by 25 to 50 %. If this does not work then you should
consider altering the method by inserting an intermediate stap.

X382 Dygbrmoion—Deformation can be classified by two
types, elastic and plastic. Elastic deformation dissppears when
the applied load is removed. Plastic deformation, ofien called
cold work, can be induced during sectioming, mounting,
grinding, lapping or polishing. Fesidusl plastic deformaton
imtroduced during metallographic preparation can be elimi-
fachming operations such as bending, drawing and siretching
are not considered becanse they cammot be removed by altering
the preparation method

X381 If the deformation is visible in brightfield in the
wnetched condition, please see 3373 Scratches, for tips on
how to improve the preparation.

X382 If after etching, the deformstion is reswricted to
single or a few grains then it is minimal and may be removed
by repeating the previous step.

10

F383 If afier etching, the deformation is well defined
covering seversl grains or even the whole specimen then it
may have been recently imtroduced Check and clesn the
polishing cloth for possible contamination Feplace the cloth if
results do not improve (see section X 214 ). Fepeat the

PTEViOuS siEp.

3384 If after etching, the deformation is in the form of
longz, blunt lines covering several grains (with possible inter-
ruptions) then it may have been introduced from am earlier
stape. Fepeat the procedure starting from the fine grinding
staga,

39 Smearing—Smearing is the flow of material at the
simface of the specimen It is the result of material being
“pushed” across the surface mstead of being cut.

3391 Check the amount of hibricant. Smesring most often
ooonrs when Iubrication levels are too low. Increase or change
the Iubricant to eliminate smesring.

X302 Check the applied load Excessive loads can result in
smearing. Feduce the load to eliminate smearing.

¥39.3 Check the sbrasive size. Abrasives grains that are
too small may not be effective in material removal. Increase the
sbrasive gram size.

310 Edee Rounding—FEdze rounding results when the
edge of the specimen sbrades at a greater rate than the body of
the specimen

3101 Mount the specimen Unmeounted specimens sl-

3102 Use the correct mounting compound . There shonld
be minimes] shrinkage of the mounting compound awsy from
the specimen Try to match the sbrasion resistance of the
mounting compound closely to that of the specimen See
Section 9.

3103 If the edre rounding first oconmed during prinding,
consider changing the grinding subsirate to & less resilient
sbrasive is offen more effective than 5iC at ootting hard
materials.

33104 Feduoce polishing fimes a5 mmch as poszible. Long
poliching procedures often result in excessive edge rounding.

X3.10.5 Feduce applied load. Momslly lower loads resuls
in less edze rounding.

F3.10.6 Chanze the polishing hbricamt Odl or water’oil
type lubricants may help preserve edzes.

33.10.7 Change the polishing cloth Less resilient cloths
produce betier edges.

X3.10.8 If the preceding steps are ineffective then consider
plating the specimen. See Section 10.

3311 RefigF—Felief results when materia]l from different
phaces is removed at different rates due to varying hardness or
wear rate of mdividual phases.

X3.11.1 Relief nommally first ocours during polishing. How-
ever, if there are extreme differences in the hardness betean
phaces it may oconr during grinding. If this is the case then an
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alternative prinding method should be considered. See Tables 5
and §.

X3.11.2 Polishing time should be kept to 3 minimum

X3.11.3 Polishing cloths that have less resiliency produce
less melief (see Edze Founding in 33.10).

X3.114 The polishing abrasive should be at least 2.5 times
harder {on the Vickers scale) tham the hardest phase being
polished.

X312 Pull-outs—Pullouts are the cavites left in the
surface afier graine or particles are fom out duning preparation
X3.12.1 Avoid high loads duning zrinding and polishing
X3.122 Do not use coarse gbrasives for Planar or Fine

grinding sweps.

X3.123 Do not make larpe sbrasive size jumps between
preparation steps. Insert an intermediate step if necessary.

X312 4 Mapless polishing clothe produce less pull-out than
napped cloths.

X3.125 Every step has to remove the damage from the
previous step, and has to introduce as little damage a5 possible.

H3.12.6 Check the specimen after every step in order to find
out when the pull-put ocours.

X313 Gups—Gaps are the voids between the mowmting
compound and the specimen Gaps can result in 3 variety of
preparstion artifacts such as edze rounding, contamination and
Stm-- .

X3.13.1 Clesn and dry the specimen thoroughly prior to

mMunfing.
X3.132 Select a3 mounting compound with low shrinkaze

X3.13.5 Specimen height should be kept as low as practical
to minimize gaps when nsing hot compression mounting

314 Contomimgfion—Contamination is materisl from a
spurce other than the specimen itself which is deposited on the
specimen suface during, prinding or polishing.

3141 Thoroughly clean the specimen between prepars-
tion steps (see 11.2.5, 11.3.3)

3142 Store zrinding smd polishing discs in a cleam,
duest-fres emvirommment.

X3.14.3 Change grinding or polishing substrate/shrasive if
DeCESSATY.

X315 Embedded Abrasive—Embedded shrasive results
when loose prinding, lapping, or polishing abrasive sticks into
the surface of the specimen.

33151 Embedded abracive is most common with soft
non-ferrons materials.

X3.15.2 Change to a more resilient grinding substrate.

X3.15.3 Use a block of paraffin or candle to “pick up™ loose
SiC particles om fine prit papers. This is done by lizhtly passing
the paraffin block across the paper.

X3.154 Change to 3 more Tesilient polishing substrate
when using diamond abrasives that are less than Ipm in
dismeter.

F3155 Change #o an oil or water'oil-baced polishing
lobricant.

X316 Lapping Iracks—Lapping tracks are indentations on
the specimen surface made by sbrasive particles moving freely
({rolling) on & hard sorface Lapping fracks can be produced

(see Section D). during both grinding snd polishing.
¥3.133 For hot compression moumting, cool the specimen F316.1 Chanze to a more resilient grinding or polishing
under prassure. substrate.

X3.134 For castshle mounting compounds, avoid high
ouring temperatares. It may be necessary to cool the specimen

X3.16.2 Inrease the applied load in 10 % increments umtil
the lapping tracks disappear
33163 Employ optimal dynamics.
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QHII') Designation: G 48 — 00

Standard Test Methods for

Pitting and Crevice Corrosion Resistance of Stainless
Steels and Related Alloys by Use of Ferric Chloride

Solution’

This standeerd & issusd ender the finsd designation (7 98; e number

e &

the year of ongmal

followmg
adoqation of, in the cise of nevesson, ithe vear of lest revision. A susrher in parentdheses Lﬂuﬂﬁeyﬂ'nﬂ.ﬂwﬂuﬂ A superserp
epealon (o} mdicates an editonial change since the lesl revision o reappeoval.

1. Scope
1.1 These test methods cover procedures for the determina-
tion of the resistance of stainless steels and related alloys to
pitting and crevice comosion (see Terminology G 15) when
exposed o oxidizing chloride environments. Four procedures
are described and identified a5 Methods A B, C, and D.
111 Hfﬂmd.d—FmdlmiﬂeplthnglﬂL

12 Method A is desipned to determine the relative piting
resistance of stamless steels and nickel-base, chromim-
bearing alloys, whereas Method B can be used for determining
beoth the pitting and crevice cormosion resistance of these alloys.
Methods C and D allow for a ranking of alloys by mininoom
(critical) temperastore to cause initistion of piting cormosion
amd crevice corrosiom, respectively, of staimless steels and
nickel-base. chrominm-besring alloys in a3 standard femic
chloride solotion.

13 These tests may be nsed to determine the effecs of
alloying additives, heat treatment and surface finishes on
pitting and crevice COMMOSion resistance.

14 The walues stated in SI units are to be regarded as the
stamiard. Other wmits are given in parentheses for information
only.

15 Thiz standard does not puport o address all of the
sgiery comcerns, §f @y, associated with fr wse It in the
responsibility of the wser gf this stondard to esrablish appro-
hility of regulatory Iimitations prior o use.

1. Referenced Documents

2.1 ASTM Stemdards:

A 262 Practices for Detecting Susceptbility to Intersram-

lar Amtack in Austenitic Stainless Steels*

D 1193 Specification for Feagent Water

T These tesl methods are mder the junsd of ASTM LE i
Cormosion of Metals, and are the deest responsibility of Subeosrmanize (31 05 on
Latwsrminnry Corrosion Tesis.

Cument efics sppeoved My 10, 2000 Publshed Jme 20000 Originslly
pubslished w38 = %6 Last preveous sdition G 48 - %

? Arsil Book of ASTM Samdavels, Vol 00103,

" A Boak af ASTM Seomdards, Vil 10,01

Copyright S ASTM, 100 Bas Harbor Drbes, Wt Cosshobockns, P8 184332050, Unled St

E 691 Practice for Condocting an Interlaboratory Smdy to
Deetermine the Precision of a Test Method*

E 1338 Guide for the Identification of Metals and Alloys in
Computerized Materisl Property Databases®

=1 Pm:tu:eﬁrpm Cleaning, and Ewvaluating Cor-
rosion Test Specimens®

G 15 Terminology Belating to Comesion and Comosion

G4 Guide for Examinstion amd Ewvaloation of Pitting
Corrosion®

G 107 Guide for Formats for Collection and Compilation of
Comosion Data for Metals for Computerized Database
Input®

3. Terminology

3.1 Dgfinirion of Tarms Specific to This Standard:

311 critteal crevice fempergiure, n—ihe minimum fem-
perature (°C) to produce crevice attack at least 0.025%-mm
(0.001-in.) deep on the bold surface of the specimen beneath
the crevice washer, edge attack ignored.

3.1.2 critical pittmg femperaiure, n— the mininmim fem-
perature (*C) to produce pitting attack at least 0.025%-mm
(0.001-in) deep om the bold surface of the specimen edge
attack izmored.

32 The terminology used berein if not specifically defined
otherwize, chall be in accordance with Terminology G 15.
Diefinitions provided berein and not given in Terminology & 15
are limited only fo this standard.

4. Sippificance and Use

41 These test mathods describe laboratory tests for com-
paring the resistance of stainless steels and related alloys to the
imitiation of pitting and crevice comrosion. The results may be
used for ranking alloys in order of increasing resistance to
conditions of these methods. Methods A4 and B are desipned to
camse the breskdowm of Type 304 at room temperstore.

4.2 Theuse of femic chloride solufions is justified becanse it
is related to, but not the same as, that within a pit or evice site

* el Bood: of ASTM Seoadands, Vol 18,02
¥ dmmal Bood of ASTA Stwadands, Vol 0208,
* vl Bood: of ASTM Seoadandy, Vol 06 02
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on a ferrous alloy in chloride bearing environments (1, 2).7 The
presence of an inert crevice former of consistent dimension on
a surface is regarded as sofficient specification of crevice
Eeomeiry to assess relative Crewice corTosion susceptibility.

43 The relative performance of alloys m fermic chlonide
splotion tests has been comelated to performance in Certain real
emvironments, such as natoral seswater at ambient temperatone
romments (), but several exceptions have been reported (4-T).

44 Methods 4 B, C, and D can be used to rank the relative
resistance of stamless steels and nickel base alloys to piting
and crevice cormosion in chloride-containing enviromments. Mo
statement can be made sbout resistance of alloys in environ-
ments that do not contain chlorides.

441 Methods 4 B, C, and D were desizned to accelerate
the time to initiate localized corresion relative to most namral
emvironments. Consequently, the degree of comosion damage
that ecoors during testing will generally be zreater than that in
natural environments in any similar tme period

4472 Mo statement regarding localized cormmosion propaga-
tion can be made based on the results of Methods A, B, C, or
D.

443 Surface preparation can significantly influence results.
Therefore, grinding and pickling of the specimen will mesn
that the results may not be representative of the condiions of
the actual piece from which the sample was taken

Nom | —Grinding or pickling ca stainless stes] surfaces may destey
the pamsive laysc A 24-h air pasivation afer grinding or pickling is
sufficiont o minimire thoss differonces (B).

44.4 The procedures in Methods C and D for measuring
crifical pitting cormosion temperature and critical crevice oor-
rosion temperatmre have no bizs becanse the valnes are defined
only in terms of these tect methods.

5. Apparatms

5.1 Glassware—DMethods A B, C, and D) provide an option
to use either wide mouth flasks or smitable sized test tobes.
Condensers are required for elevated tempersture testing when
solution evaporation may ocour. Glass cradles or hooks also
may be required

5.1.1 Flazk Requirements, 1000-mL wide mouth. Tall foom
or Erlenmeyer fiacks can be used. The mouth of the flask shall
hawe a3 dismeter of abowt 40 mm (1.6 in) to sllow passage of
the test specimen and the support.

5.1.2 Text Thbe Requirements, the dismeter of the test mbe
shall also be about 40 mm (1.6 in) in dismeter If testng
requires use of 3 condenser (described below), the test tube
length shall be sbout 300 mm {about 12 in); otherwise, the
length cam be about 150 to 200 mm (zbout 6 n. to 8 o)

5.1.3 Conmdensers, Fents and Covers:

51.3.1 Avwanety of condensers may be nsed in conjunction
with the flasks described im 5.1.1. These include the cold
finger-type (see, for example, Practices A 262, Practice C) or
Allihn type condensers having straight fube ends or tapered
eroumd joints. Straight end condensers can be inserted throngh

T The bokdfice mumbers & parentheses refier wthe listof reforeaces o the aad of
e siandard

4 bored rubber stopper. Likewise, a simple 17 tobe condenser
can be fashioned.

Mot 2 —Tha o of groend joint condensers rquires that the mowth of
the Smk have a comusponding joint.

5132 U7 Tube Conmdensers, fitted through holes im an
appropriate size mibber stopper can be wsed in conjunction with
the 3(-mm test fobe described i 5.1.2.

51.33 When evaporastion is not a significant problem
flacks can be covered with a watch glacs. Alco, flasks as well
85 test mbes can be covered with loosely fitted stoppers or
plastic or paraffin type wraps.

Motr 3—Venting mmst always be considorsd dne to the posadbles build
up of gas pressure that may mmlt fom the commsion process.

514 Specimen Supporis:

5.1.4.1 Ome sdvantage of using test tobes is that specimen
supports are not Tequired However, placement of the specimen
does creste the possible opportmity for crevice cormosion to
ocour along the edge.

Nome 4—5ee 112 concemming edge attack.

5142 When using flasks, specimens can be supported on
cradles or hooks. Cradles, such as those showm in Fig. 1,

eliminate the necessity for drlling a support hole in the test
specimen While the use of hooks requires that a specimen
support hole be provided, the hooks, as contrasted to the cradle,
are easier to fashion. Moreowver, they create only one potential
crevice site whereas mmitiple sites are possible with the cradle.
Nome 5—A TFE-fincrocarbon cradle may be substitetod for glass
5143 The use of supports for Methods B and D crevice

COITOSION Specimens is

52 Wader or Ot Bath, constant temperatare.

52.1 For Methods A and B, the recommended test tempera-
tures are 22 * 2°C or 50 = 2%C, or both

522 For Methods C and D, the bath shall have the
capability of providing constant termperature between I™C and
B5°"C= 1°C.

53 Crevice Formers—Method B:

53.1 Cylimdrical TFE-fluorocarbon Blocks, two for each
test specimen Each block shall be 12.7-mm (0.5 m) in
diameter and 12.7-mm hizh with perpendicular prooves
1.6-mm (0.043 in) wide and 1 6-mm deep cut in the top of
each cylinder for retemtion of the O-ring or rubber bands.
Bledks can be machined from bar or rod stock.

5.3.2 Fluorinated Elgstomers O-rings, or Rubber Bamds,
(low sulfur (0.02 % max)), two for each test specimen.

Morr §—1It iv good practice o mse all O-rings or all rubber bands i a2
givem fost program.

5321 O-rings shall be 1.75 mm (0070 o) in cross
section; one ring with an inside dismeter of about 20 mm (0.8
in) and one with an inside dismeter of sbout 30 moum (1.1 in).
Bubber bands shall be one Mo, 12 (38-mm (1.5-in) long) and
one Mo. 14 (51-mm (2-in ) long).

Mot T—ERubber bands or O-rings cam be boiled in wator prior to wse
to ensere the remenal of water-soluble mgredients that might affect
COITOENOT.

54 Crevice Formers—Method D
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FIG. 1 Examples of Glass Cradies that Can Be Lsed fo Support the Speciman

54.1 4 Mulnple Crevice dssembly (MC4), consisting of
twoe TFE-flnorocarbon segmented washers, each having a
number of grooves and plateans, shall be used The cevice
decign shown in Fig. 2 is one of 3 number of variations of the
multiple crevice assembly that is in use and commercislly
available

54.2 Fasteners, one alloy U5 N10276 (or similarty resis-
tamt alloy) fastemer iz required for each assembly. Each
assembly comprises a threaded bolt and oot phas two washers.
The bolt length shall be sized to allow passage through the
mouth of the glassware described in 5.1

55 Thols and Instruments:

" The ol sounce of supply of the spparaius eows o the comminze af this tme
i histnd Semples Co Ine, PO, Boe 8, Rowe 1 Box 152, Mundord, AL 36268 I
you ere sware of sltemative supplers, plesse provede thes mfemation o ASTM
J-.udq.tmn mwmll recene copeflil consider Bhon B & mieeting of te

haTha i
ul

. Thedes

g A r rm n mmw r Shy I
e BT ks e R [

| v R TR T | oo 12
] y 1y v FRTE] 13

551 A 635mm (W-n) torque limiting owt dover is
required for assembly of the Method D crevice fest specimen.

5.52 Low Power Microscope, (for example, 20 mapgmifi-
cation) for pit detection.

5.5.3 Neadle Pommt Dial Depth Indicator or Focusing Mi-
croscope, o determine the depth of pitting or crevice cormo-
sion, or both.

5.54 Electronic Balance (optional), to determine specimen
mass to the nearest 00001 =

5.5.5 Comera (optonal), to photosraphically record the
mode and extent of amy localized cormosion.

6. Ferric Chloride Test Solution

6.1 For Methods A and B, disselve 100 g of reagent zrade
ferric chloride, Fell,-§H,0, in 9 ml of Type IV reagent
water (Specification I 1193 (gbout & % FeCl, by mass). Filter
through glass wool or filter paper to remowve insoluble particles
if present.

6.2 For Metheds C and D, dissolve §8.72 g of reagent grade
fermic chloride, FeCl,-6H,0 in 600 mL of reagent water and
add 16 ml of reagent grade concemfrated (36.5-38.0 %)
hydrochloric acd (HCL). This will produce & sobofion contain-
ing about § % Fall by mass and 1 % HC] resulting in a pH
controlled environment over the test temperatores (9.

7. Test Specimens

T.1 A test specimen 25 by 50 mm (1 by 2 in) is recom-
mended as a standand size, slthonsh various shapes and sizes
can be tested by this method All specimens in 3 test series
should have the same dimencions when comparisons are to be
made. Unless end-grain pitting is an integral pan of the
evaluation, the proportion of end-grain surface to specimen
surface should be kept 25 small as possible given the limita-
tions of specimen sizez becsuse of the susceptibility of
end-grain surfaces to pitting.

HNore —The thickness of the spocinsen in Mathod B can infnonce the
tighmess of the cevice and the test rosults.
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Nom 9—End-grain attack in Mathods C and I may mot be as prevalest
in & test in which low tost temperatores ame anticipated.

72 When specimens are cut by shearing the deformed
material should be removed by machining or grinding prior to
testing unless the cormosion resistance of the sheared edges is
being evalnated. It is good practice to remove deformed edges
to the thickness of the material

73 For Method D a sufficient hole should be drlled and
chamfered in the center of the specimen to accommodate the
bolt smd msulating sleewve nsed to attach the revice device.

74 Al surfaces of the specimen should be polished to a
uniform fimich. Al2{0-grit sbrasive paper has been found to
provide a3 satisfactory standard finish Wet polishing is pre-
ferred, but if dry polishing is used, it should be done slowly to
avoid overheating. The sharp edges of a specimen shonld be
ronmded to avoid cotting rubber bands or O-rings.

Nom 10—Whils a polished sarface is prefarred for nifommity, the st
mary ba vasied at the discretion of the mvestigator to svabuate other sucface
finishes, such an & pill fimich

75 Measure the dimensions of the specimen and calonlate
the total exposed area of interest

7.6 Clean specimen surfaces with magnesium cxdde paste or
equivalent, rinse well with water, dip in acetone or methanol,
and air-dry.

7.7 Weigh each specimen to the nearest 0.001 g or beter
and store in 8 desiccator until ready for use (see Practice & 1)
8. Method A—Fermic Chloride Pitting Test

8.1 Procedure:

8.1.1 Pour 600 mL of the fermic chloride test sohotion inte
the 10-ml. test beaker. If specimens larger than the standard
are wsed, provide a solntion valume of at least 5 mL (30
mLl.in ) of specimen surface area Tramsfer the test beaker to
3 constant temperatore bath and allow the test solotion to come
to the equilibrium temperature of interest Suitable tempera-
tures for evalation are 23 *+ 2°C and 50 = 2°C.

8.1.2 Place the specimen in a glass cradle and immerss in
the test sohifion after it has reached the desired temperature.
Maintain test solution temperature throwghout the et

8.1.3 Cower the test vessel with a watch glass_ A reasonahble
test perod is 72 b, although wvaristions may be used at the
dizscretion of the imvestizator and depend on the materials being
evalnated.

8.1.4 Femove the specimens, rinse with water and scrob
with 3 omylon bristle brosh under moning water fo remove
comesion products, dip in acetone or methanol, and sir-dry.
Ulirasomic clesning may be uwsed 3c a substitute methed in
cases in which it is difficult to remowve cormesion products from

pits.
8.1.5 Weigh each specimen to 0.001 g or better and resere
for examination (see Practice G 1)

9. Method B—Ferric Chloride Crevice Corrosion Test

(10)

9.1 Procedure:

21.1 Add 150 mL of femic chlorde solution to each test
tubs, insert 3 rubber stopper, and place the tobe i 3 thermo-
stated bath untl it comes to the equilibrium tempersture of

imperest. Suitable temperatures for evaluation are 22 = 2°C and
50 = I°C.

91.2 Fasten two TFE-flucrocarbon blocks fo the test speci-
men with O-rings or 3 double loop of each of two mubber bands
as shown in Fig. 3. Use plastic gloves to avoid hand contact
with metsl surfaces during this operation. Use the small O-ning
or the Mo. 12 mbber band for the 25-mm (1-in ) dimension and
the large O-ring or the Mo. 14 mbber band for the 50-mm
(2-in) dimension

91.3 After the test solution has reached the desired tem-
peramre, tilt the mbe at a 45° angle and shide the test specimen
to the bottom of the tube, replace the stopper, and retorm the
tube to the bath

914 A reasonsble test peried is 72 b, slthough variations
may be used at the discretion of the imvestigator and depend on
the materials being evahiated. Specimens may be inspected at
imtervals by decanting the test solution into 3 clean beaker and
water and examine under the four points of contact for the
O-rings or rubber bends and under both TFE-fuorocarbon
blocks. K further exposwre is required the specimen amd
solution should be remumed to the test tubse before the specimen
drys and the test tube should be immediately retomed to the
hath.

MNore 11—The remsoval of specimons for inspection sy affect the mte
of comosdon, and cantiom should be obsarved whes comparing thess
resnlts with thoss obfaimed from constast Ewmaersion tests.

215 After the test has been completed remowve the test
cpecimens, rinse with water, and scrub with 3 mylon bristle
brosh under ninming water ho remove Commesion products, dip in
acetone or methanol, and air-dry. Ultrasonic cleaning may be
used in those cases in which it is difficult fo remove commosion
products from deep pits or crevices.

91.6 Weigh each specimen to the nearest §.001 z or befter
and reserve for examination

10. Method C—Crifical Pitting Temperature Test:
Hore 12—5es Tabla 1.

10.1 Procedume:
10.1.1 Pour 600 mL of acidified ferric chloride test solntion
imto the test container. If specimens larges than the standard are

[) Spacimen After Test with AHSCE 3t Four Crevices Lindar Rubber Bands and
Under Cme: Biock
() Assemibied Crevice Test Specimen

FIG. 3 Farric Chioride Crevice Test Spacimen
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TABLE 1 Results of Interaboratory Test Program
Nom 1—Miniemes temparatum {"C) to produce attack at least 0.025-mem (0L001-i) desp oo bold surface of speciesa. Edge attack igmored.

Method C—CPT Critical Fiiting Comosion Tempersture (T)

Method D—CCT Crifcal Crevice: Corrosion Tempemature (C)

oy ML aboratony

M UME B31603  UNS NDE36T UN3 344735 URNE NOSO22  UME 531603 UNS MDB36T  UNE B44735  UME NOGIZZ
1 2020720 T ‘BRESRE =g5iB5R-85 ===l 30730 4235042 =0rsn
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used, a solotion vohmme of at least 5 mL/om’(30
mLin *) of surface area Cover the contziner with a watch
glass, tramsfer to & constant tempersture bath, and allow to
come fo the equilibrivm temperature of interest. Verify the
before starting the test.

10.1.2 If test twbes are wsed instead of a 1000-mL test
container, 150 ml. of test solution shall be added

10.1.3 Place the specimen in a glass cradle and immerze in
the test sohition after it has reached the desited temperamme.
The starting temperatare may be estimated by the following
equation (11, 12).

CPT(C)= 25> M Cr) + (7.6 x % Mo} + 318 % %N - -1-I.1]':1:I

Testing shall begin at the nearest mcrement of 5°C, esd-
iz 0°C and the marimuom temperature of test is 85°C. Mo mone
then ome specimen shall be placed in a test container. Replace
the waich glass on the contminer Maintsin the temperatore
(+1°C (*1.8°F)) throughout the test perind The standard test
period is 72 b This test period was evalated by interlaboratory
testing 14.1.2, and i required to produce attack om some
periods may be adequate for some alloys but have not been
evalnated by interlaboratory testing with this procedure. In any
caze the test peried mmst be reported as indicated in 13.1.
Testing shall begin st the nearect increment of 5°C, estimated
by the above equation. The minimom temperatire of test is (FC
and the maximum temperature of test is §57C.

Nom 13—Critical pitting or crevics testing is ey o require thres to
five replicate samples to determing the critical temperatere for sach

Nom 14—While testing may be done at a kigher temperwmure, 85°C
was the maximem temperaturs of the fest i the rommd robin.

10.1.4 At the end of the test period, remove the specimen
rimse with water, scrub with a mylon bristle brush under nonning
Waler o remove corresion products, dip in acetome or meths-
nol, and dry.

10.1.5 Inspection is done in accordamce with Section 12,
Pitting corrosion is considered to be present if the local attack
iz 0.025 mm (0.001 in) or greater in depth.

10.1.5.1 i minivmmm or greater pitting attack is observed,
lower the bath temperature 5°C, and using 3 new specimen and
fresh sohmion, repeat steps 10.1.1 o 10.1.5, ar

10.1.5.2 If less than minimom pitting attack is observed,
raise the bath temperature 10°C, and using a new specimen and
fresh solution, repeat steps 10.1.1-10.1.5.

11. Meihod D—Critical Crevice Temperature Test (13) :

HNore 15—350s Tabla 1.

11.1 Procedure:

11.1.1 Apply the two cevice washers to the specimen. A
TFE-finorocarbon tabular sleeve (for electrical isolation), and a
bolt, 3 mt, and flat washers of UNS N1027§ may be used to
facten the crevice washers to the specimen as illustrated in Fig.
4. Insnlating sleeves shall be used aroumd the bolt and the
specimen shall be checked for electrical contact with the bolt.
The torque on the bolt infilnences the tphmess of the crevice
and the test results. 4 torque of (.28 Nm (40 in -oz) shsll be
applied nsing a §.35-mm (-in) drove torque limiting nt-
driver The torque nmst be reported as indicated m 13.1.

Nome 16—The torgee of 028 Nm (40 im-ox) was ovalated by

imter-labomatory wating, 14.1 2. Higher torques may be adequate for some
alloys, bat have zot been evaluated by inter-labomatory testmg by this

(24).
More 17—} Titanime= boltz, nnts, 2nd flat washors may alio ba nsed
to attach the crevice washer to the specimen { &) Different crevice

FTFE-Fumorwrbon Cravios '-\'.H"-!'!-—|
| ;
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11.12 Pour §00 mL of acidified fernic chloride test solution
inty the 1000-mL test container Cover the comtzimer with a
waich glass, transfer to a constant tempersture bath, and allow
to come to equilibrium tempersture of interest. Verify the
temperature before starting the test.

1113 If test tubes are unsed mstead of a 1000-mL test
contaimer, 150 mL of test solution shall be added

11.1 4 Immerse the specimen in the test solution afier it has
reached the desired temperature. The starting temperature may
be estimated for nickel base alloys by the following equation
(15)

CCT ("C) = (1.5 % % Cr) + (1.9 x % Mo}
+ (48 x % Nb) + (B.6 < % W) — 362 )
The starting tempemature may be estimaded for ron bass alloys by the
followring sqmatica (10, 16, 17):
CCT("C)= (32 X% Cr) 4+ (76 X %Mo) + (105 x %N} — E1.0

Testing shall berin at the nearest mcrement of 5°C, esti-
mated by the sbove equations. The minimum temperatare of
test is {FC and the maxinmom temperature of test is 85°C (s=e
Mote 15). Mo more than one specimen shall be placed in a test
cantainer Feplace the watch glass on the contminer and
maintain the temperatore (+1°C (+1_8°F)) throughout the test
period. The standard test period is 72 b This test period was
evaluated by imterlsboratory testing, 14.1 2, and is required to
produce attack on some highty commosion resistant nickel-based
alloys. Shorter test periods may be adequate for some alloys
bt heve not been evalnated by imter-lsboratory testing with
this procedure (14). In any case the test period nmst be reported
as indicated in 13.1. Testing shall begin at the nearest imcre-
ment of 55C, estimated by the above equations.

1115 At the end of the fest period, remove the specimen
rmse with water, and scrub with a mylon bristle brush under
TINNInE Walel 10 remove corrosion products, dip in acetone or
methanol, and dry.

11.1.6 Inspection is done in accordance with Sectiom 12,
Crevice corrosion is considered to be present if the local attack
iz 0025 mm (0.001 in) or preater in depth

11.1.6.1 If minimum or greater crevice cormesion attack is
observed, lower the bath temperature 5°C, and using 2 new
specimen and fresh solotion, repeat steps 11.1.1-11.1.4, ar

1L1.6.2 If less than minimmim crevice comosion attack is
observed, raise the bath tempersture 10°C, and nsing 2 new
specimen and fresh solution, repeat steps 11.1.1-11.1.4.

11. Examination and Evaluation

12.1 A wisual examination (see 11.1.4) and photographic
reproduction of specimen surfaces, slong with specimen mass
losses, are often sofficient to characterize the pitting and
crevice mesistance of different material: A more detailed
examination will include the messurement of marinmom pit
depth, average pit depth, pit density, and crevice depth (See
Guide G446 A test chall be discarded if a mbber band or
O-ring breaks at amytime during the exposure period (Method
B).

MNom 18—Mawm loss corrosion mates of grestor than or eqmal to 0.0001
g"mzmrhidkiﬁwnflﬁlﬁ[ummmﬁm.ﬁnﬂm
tiom is roquired. Photographs of a sampls with mass lous Jess than 0.0001

p'm.zm.mujm“m:ofﬁdﬂlhlppmuln

121.1 It is often desirable to probe pit sites on the metal
surface with a needle to expose subsurface attack. Localized
modes of cormosion often result in cochoded pits.

122 Examine specimen faces for pits at low-mapnification
(for example 200« magmification). Distinguish betean pits on
cpecimen edzes and faces, recognizing that edge pits may
affect pitting on specimen faces. Edge pits may be disregarded
unless of specific imterest; for example, in assessing susCept-
hility to end-grain attack.

123 Measure the deepest pits with an appropriate tech-
mique; for example needle point micTometer gage Of MUCTo-
scope with calibrated fine-focus knob or calibrated eyepiece. It
may be necessary to probe some pits to ensure exposure of the
cavity. Mezsure 3 siznificant mumber of pits to determine the
deepest pit (Methods A and C) and the average of the ten
despest pits (Method A). Do not incinde the depth of pits that
imtersect the edzes of the specimen in the caloulated sverage

124 Count the number of pits on the specimen faces under
lowe-power mapnification (for example 200<) to determine pit
den=ity (Method A). A dear plastic grid, divided i centime-
ters, may be helpfol, or the surface can be subdivided by
scribing with light lines.

12.5 Visnally idenfify crevice attack under O-rings or mb-
ber bands snd TFE-fluorecarbon blocks (Method B) or the
multiple crevice assemibly (Method I¥). Measure the greatest
depth of attack at the points of contact of the O-rings or mibber
bands (open notch), and under the TFE-finorecarbon blocks or
multiple crevice assembly.

13. Repart

13.1 Becord the test procedure uwsed, specimen size amd
surface preparation, tme of fest, temperatare, torque wsed to
fasten the crevice sssembly (Method IN), snd the means by
which the presence of pits or crevices were assessed for all
Practoes.

MNore 19—t is imsportant to mecond the mwams by which the pressnca of
pits or crevices was assessed since, for example, small diameter pits (or
pits in a regeon of crevice attack) that wers not detected by a nesdls-point

micrometar may be obsarved with a low-magnification microscops. The
latier teat weould, tharafors, be comvidercd more sevarn than the formser.

13.2 Becord the maximumm pit depth (Mfethods A and C) and
the swverage of the fen deepest pits in micrometers and pit
densify in pits per square centimeter for both 25 by 50-mm (1
by 2-in) faces of the specimen (Method A). Record the
maximum pit depth on edges if end grain sttack is of inferest.

13.3 Record the mmber of attacked sites on each side of the
specimen (Method ), the maximum depth of attack (Methods
B mnd IV}, and the average depth of attack (Method B) in
micrometres under the TFE-fuorecarbon blocks and at the
point of comtact for the O-rings or mbber hands.

134 Caloolate the specimen mass loss and record in undts of
grams per square centimeter for Methods A and B.

Hore H—The depth and fequency of attack sites provide a mere
sensitive criterios then mass Joss when assessing maistance fo pitting and
cravice comosion (Mothed A and B). For cxample, little moans would be
leat from 2 specimen that containgd only a fow wmall diameter pits that had
panetraiod the catire spaciman cross sectivn. When attack i significant,
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mass Josz par unit of serface amea may provide a2 mpid mwans of
sralnation.

135 Befer to Appendix ¥1 for 3 recommended standard
format for the computerization of pitting and crevice comosion
data in fermic chlonide solution as generated by this test methad,
Methods A and B.

14.1 Precizion—Precision is the closemess of agresment
betwesen test results obtained under prescribed conditions. In
the discussion below, two types of precision are described:
repeatability and reproducibility. Fepeatability is within lasbo-
equipment on identical specimens in sequential runs. Fepro-
ducibility refers to the variability that ocours when identical
specimens are tested under specified conditions at different
laboratories.

14.1.1 The precision of Methods A and B for measuring the
pitting and crevice cormosion resistance of stainless steels and
related alloys using a fermic chloride soluwton is being deter-
mined.

14.1.2 The precizion of Methods C and D for measuring
pitting and crevice commosion temperatures was determined in
an imterlaboratory fest program with six laboratories mmning
given in Table 1. An snalysis of the data in the table in
accordance with Practice E 621 showed that the results were
caonsistent among laboratories and that there were no sipnifi-
cant variations betwesn the materials in either repeatsbility or
reproducibility.

14.1.2.1 The pooled repeatability standard devistion, s and
05 % confidence limit, r, for Methods C and D for the materials
tested was:
Method C: 5. =2Cr=TC
Method I 5 .= 20r= &C
14.1.22 The pooled reproducibility standard deviation, S,
and the 95 % confidence limit for Methods C and D for the
materials tested was:
Method C: 5, = 5C R = 12C
Method I § 5 = 6C R = 160

Home 21—The procedurs described above mcommends that the tam-
parature be changed in 3°C moremsexts. The analysis proceders given in
Practice E 691, bowever, assumes that the temperstume maults ware
contimnerasly variable over the itervel Honce, this anabysic prodeces
resnlts i terms of 3 contimmously wariable tempearamm. Howevers, the
reanits may bo bottor interproted s indicating the repeatabdlity (within
laboratory warability] i within one 5°C incressent. The reproducibility is
beteean two and three 5°C increments for Mathod C and three 5°C
incruments for Mathod D.

142 Bins—DBecause the resistance to pitting and crevice
comosion of swminless steels and related alloys in a femic
chloride solution is defined only in terms of this method the
resistance to pitting and crevice cormosion penetration and the

15. Keywords
15.1 crevice comrosion; ferric chloride test solwton; local-

(Nonmandatery Information)

X1. RECOMMFENDED STANDARD DATA FORMAT POR COMPUTERIZATION OF DATA FROAL
ASTM STANDARD TEST METHOD G48-XX

X1.1 To encourage uniformity in buillding conpuierized
camrosion databases and facilitate data comparison snd data
interchangze. it is appropriate to provide recommended standard
formats for the inclesion of specific types of test data in such
databases. This slso has the important effect of encooraging the
builders of databaszes to include sufficiently complete nforma-
ton so that comparisons among individoal sounces may be
made with assurance that the similarities or differences, or
both, in the test procedures and conditions are covered thersin.

K12 Table X1.1 is a recommended standard format for the
computerization of pitting and crevice comosion data in ferric
chlomide solution as generated by Test Method G 48. There are
three columnes of information in Table X1.1:

X121 Freld Number— A reference mumber for ease of
It has no permanent vahe and does not become part of the
database imelf —

X122 Freld Name and Description—The complete name

of the field descriptive of the element of informaton that
would be inchided in this field of the databaze —

X1.23 Cwtepory Sets, Falues or Units—A Listing of the
types of information that would be incloded in the field or, in
the case of properties or other mmeric fields, the units in which
the mumbers are expressed. Category sets ame closed (that is,
complete) sets contaiming all possible (or acceptable) impats to
the field. Valnes are representative sets, listing sample (Tt not
necessarily all acceptsble) inputs to the fiald

X1.3 The fields or elements of information included in this
format are those recommended to provide sufficiently complete
information that wsers may be confident of their sbility to
compare sets of data from individeal datsbases and to make the
database wseful to a relatively broad range of users.

H1.4 Itis recognized that many datsbases are prepared for
wvery specific applications, snd mdivideal database boilders
may elect to omit certain pieces of information considered to
be of no valne for that specific application. However, there are
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TABLE %11 Recommended Standard Drata Foomat for Computerzation of Data from ASTM Standard Test Method G 48-30(

ANEXOS

Fieid bo* Fiedd Mame and Descripton Gm:ﬁu Fisid Mo Fisid Name and Description m“:::-:
Tesé idenitficaion Spedmen information
1 AETM standam tast methed ASTM G-48-10C, Method A, 25 Specimen dentty aiphanumerc sing
E. C, orD
2 Type of test Fitting, crevice comosion = Mo, of duplicate specimens. remenc
]
3 Duake test starbed wyyymmdd o Specimen £m, cm, om
dmensions—hickness,
widvdlameter, leng
4 Int=mal labomsiony retenence aiphanumeric siing 28 Diameter of hoie cm
number
Test Erwinonment 8 \Weided spedmen? TN
g Pement FeCl; Insolfion, by~ %7, ®E = Wi detals aiphnumeric sring
[ Perenit HCI in solution, Iy %1 31 Weid condition \Ground
Mdachined
i Capacity of t=st container mil A5 deposked
Exposure CondBons Gz bead blasted
B¥ Test emperatbure T ¥T Other
9 Hioey Wess. EmpEratne asipharumanic shing 28 Surface condiion As-produced
maintained Scaled
¥ Specimen support Glass crade (Method A or dachinedigmund
=] Chemically deaned
Sandigre biasted
1e Type of crevice device Cyindrical TFE biocks Other
[Method B 33 Surface reatment Bone
Fluorinated sasomer trided
OHing (Mbsthod B Carturteed
Fubber bands (Method B) Fiaed
TFE washer Type X Ciad
[Method D) Anodized
Other
¥ Condiion of edges As ot
As sheaned
2% Tomue ussd, Mathod D 038 Mm ‘Ground
Other kachined
13 Solution volumespeciTen miLicr Other
surface amnsa
Mkaberial identificafion™ 3= Sampie orieniaon nelatve Longitudinal
o working dirschion Transwerse
b HMaieral cass aipharameric sring Bhort masverse
15 Matesial tamiy aiphanumeric sing Specimen Ferformance
%5 Farrily subcizss sipharumenc sing 354 Mazs szt area gem®
1w Caomman namefimde name: aiphanumeric sting ¥ Mavimum pit depth on micro-m
188 Unified pumibering system aiphanumeric shing pianar surtaces
designation {UNS Mo.)
158 Product shape Fip=tube 3g& Mwernge pi depth on planar mbCro-m
Flate srtsces
Ehestisirip = Pt density Mcm®
Wirsimdthar ) Mavimum pit depth on micrT-m
Other edpes of spedmens.
2 Product producton method Exfrusion a1 Mumber of attacked sites on {for exampie) 3+ 5
Formging iEach side of the spec-
Carsting Imien, Miethod O
Foling a2 Maximue depth of crevice micrr-m
‘CofTosion
Fowder compaction 43 Aumrage degth of Crevice micrT-m
CorTOEkon
Cither
H Final reduction step Coid worked (with % Fre Method wsed b messure pit Bisecie point micrometer
eduction) Hot worked and crevice depth oS oops
[Inciudes exrusion and Other
Torgingl)
a8 Thamomedhanical condiion Standand temper 4gH CPTICOT tempembure de b ]
termired
Anneaied
Mormailared Documentmtion
Eensitred 45 Technical commities reporti aipharumenc siring
As coid worked fie
As hot worked & Cffer doCLmEnEsnin aipharsumernic siing
Aged
Other
bic} Heatict identitcation aiphanumeric sing
24 Heabfiof chemical amalysks aiphanameric sring

“Fizsd numbars ane for reference only. Thiey do not Impdy 3 RECEssiy 1o InCiude il of Fese Seids In any Spacfic dattase Ror Imply 3 Equirement that S feids be wsed

in this parficuiar order.
“Dmnotes

]
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2 certain minimmm mmmber of fields considersd essential to aoy
database without which the user will not have sufficient
information to rezsonsbly interpret the data. In the recom-

X1.5 The presentation of this format does not represent a
requirement that all of the elements of information inchoded in
the recommendation mmst be included in every datsbase.
Father it is a gnide as to those elements that are likely to be
usefinl to at least some wsers of most databases_ It is understood
theat not all of the elements of information recommended for
inclusion will be available for all datasbases; that fact should not
discourage database builders and unsers from procesding so
long as the minimum basic information is incloded (the items
noted by the asterisks).

X146 It is recogmized that in some imdividual cases,
additional elements of information of valie to wsers of a
datsbase may be availsble. In those cases, datsbasec buoilders
are encouraged to include them as well as the elements in the
elements are given in Guide & 107.

X1.7 This format is for pitting and crevice commosion test
data only generated by Test Method & 48. It does not inchade
the recommendesd material descriptors or the presentation of
other specific types of test data (such as mechamical property
data). These items are covered in Guide E 1338 and by separate
formats developed for reporting other material property data.
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D.3. Especificaciones de Reactor Apropiado

Shaded bar Indicates spacificyiions that change within serles.

Modsl Number 5101 | 5102 | 5102 | 5104 | 5111 | 5112
Skzes, mL 30 450 &0 160 1000 1500
Maximum Pressure, Glass 160 psl |10 bar)
Maximum Pressure, Meatal 360 sl |65 ar]
Maximum Temperature
with R O-ring Z5°C
Vessel Style Fzed Head
Resctor Maunting Bench Top
Clisure |Cap Screws) SpiR-Rings |61
\izve Connections 17T Male NPT
Magnetic Stimer, Model Noo ATI2IHCE
Maximum Tomue 16 Inch-Pounds
impeiler|s|, &-blade IHENERE : | 2
Presgure Eage, Sle 16 Inches
Range, Glass 0-204 psl |0-14 bar]
Range, Mztal 01000 psi |0-85 biar]
Temperature Meagurement Fieed, Type J, Thermocouple
Cooilng Coll Included | Mone Included
Style =nge Loop
Heater Style Mt
Heater Power Elass, Walts 510 580 780 a0 oo 550
Heater Power Metal, Watls 510 580 780 40 L0 BEQ
Stirer Mator 1/8 hp Varable Speed
Electrical Supply
Vioits, AC 116 0r 230
Mmimum Load, amps, 115/ 230 BA/6Z
Vessel DImensions
Inside Dizmeler, Inches a5 4 4
Inside Depth, Inches an (i an 0 B0 BO
‘Weight of Cylindar, Glass, pounds 076 11 1.5 075 L]
Weight of Cylinder, Metsl, pounds 3 5 7 ] 12
Reactor Dimenslons
‘Width, Inches win Comtroler 165 204
Depth, Inches s . ]
Helgitt, Inches HE 36
Welght, pounds @ | | s [ w 1 113
Spare Parts Kit 51098 E115M

Diher options avallable. See Drderng Gulde, wsi www psminstcom, or call for mone indomEtion.
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TRABAJO ESPECIAL DE GRADO

ANEXOS

D.4. Especificaciones de Reactor empleado en la evaluacion de la produccién de

hemihidrato alfa.

Shaded bar Indicales spaciications that changs wiliin serles.

Model Number 4523 4524 4526
Slres, mlL 1000 00 ot 00
Slzres for HP Models, mL L] 1900 a1 1800
Maximum Pressure (MAWP) 1800 psd (137 bar)
HPF Maximum Pressure (MAWP) 000 psl (200 bar)
Maximum Temperature
wifth FKM 0-ring Fr. e H
wifth FFKM O-ring s
with PTFE Flat Gaskst aw*C
Vessel Style Fxed Hiesd Movezhie
Reactor Mounting Eench Top
Clasure Spilt-Ring §6 Cap Screws)
High Pressure Closure Sqilt-Ring {12 Cap Screws)
ahve Connections 178" Mzl NPT
Magnetic Stmer, Model Nou A1NZDHCE
Maxmum Taonus IE Inch-Pounds
mipaileris|, & bisdes 2 (237 diz]
Pressure Eage, Sie 45 Inches
Range 0-2000 psl {140 Bear)
Temperature Measurement Themowell
Cooling Coll Optional
Style Serpentine ar Spira
Bottom Drain Valve (A4G5VE S=ns) 38 NPT | A | 8 NPT | N
Heaber Styls Cairod
He:ster Power, Watts 1000 | 1500 | 1000 | 1500
Stirrer Motor 1/2 hp variable speed
Electrical Supply
Walts, AC 115 or 230
Maximum Load, amps, 115 / 230 1447
Vessel DIimenslons
nside Diameter, inches 400
High Pressure Inside Diameter, Inches 175
Inside Depth, Inches fid 105 fd 106
Wieight of Vessel, pounds i 2 =z E
Reactor Dimenslons
Widti, Inches wio Controlier 166
Dipth, Inches bl
Helght, Inches E ] 48 E a
Wisight, pounds 135 130 120 15
Spare Parts KH 4505061

Other options avallable. S2e Onderng Gulde, wsit www.parminstcom, or el for more Information.
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REGION CAPITAL

UNIVERSIDAD CENTRAL DE VENEZUELA
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

ESPECIFICACION DE REACTOR

PROYECTO:

Obtencién de yeso a en autoclave en presencia
de sales a partir de materia prima nacional.

IDENTIFICACION:

SERVICIO:

DESCRIPCION:

DATOS DE OPERA

CION / MECANI|COS

Temperatura de Operacién, Max./Nor./Min. °C

100 /56 / 23

Presién de Operacion, Max./Nor./Min. KPa 405 /253 /101 ‘";’:’;ﬂai:"_> ﬁs\?a’lvula de aliv::lanémetm \’\_\—,_‘r t:rigzcr]zrﬂi‘i
Presién de Disefio . KPa 486,36
Temperatura de Disefio. °C 110 i
Material de construccion Acero inoxidable 304
IDensidad liquido a cond. standard (0°C, 1 atm), gr/cnj® -
Densidad liquido a Temperatura de operacion, Kg/mp 2434,69 WT
Viscosidad liquido a Temperatura de operacion, cSt 41,25
Flujo de Gases, Kg/hr -
Peso molecular Gases - ¢ £
Densidad gases a temperatura de operacion, gricm3 _ ) -
Medio de Calentamiento Resistencia .
Diametro interno, mm 150,00 |
Diametro externo, mm 150,02 e o o - T
Longitud T/T, mm 300 ‘/ Tm
Diametro del agitador, mm 50
Potencia del Agitador, W 3,85 *{4, Toma de
muestra
Tipo de Agitador Pala 150,02 mm
Velocidad de Agitacion, rpm 150
BOQUILLAS (No Aplica) MATERIALES
IDENT TAMANO SERVICIO FLUJOS, Kg/h Carcaza:  Acero inoxidable 304 Bridas: Acero inoxidable 304
A Cabezales: Acero inoxidable 304 Empacaduras Plastico
B Boquillas:  Acero inoxidable 304 Soportes Acero inoxidable 304
C Volumen Total del Recipiente, cm3:5301,28
D Volumen maximo de liquido, cm3: 3975,96
E Rango volumen requerido control de nivel, cm3: -
F Tiempo de residencia, min: 180
G Vélvulas de Alivio - Tipo / TamafioLineal / 1/2
H -Presion / Especificacion, psi:
[ -NUmero requerido: 1
J
OBSERVACIONES / REVISIONES
[r e e N N
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