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Hemihidrato o

145,15

23,81

Tiempo de Fraguado (min) 15-20

Ayuea Jda cricializaion (%0 en peso)

Solubilidad en agua 2 {gramos de yeso/100g de selucion)

Densidad (g/cm3)




Planteamiento del Problema 1%}

Una de las aplicaciones de interés del yeso

hemihidrato O es en impresiones

odontoldgicas.

Para la produccion del yeso o se deben

lograr condiciones optimas de presion,

temperatura y agitacion.



Planteamiento del Problema 1%}

Un reactor quimico es una unidad
procesadora disefiada para que en su
interior se lleve a cabo una o varias

reacciones quimicas.

Debe asegurar el tipo de contacto o

modo de fluir de los reactantes.



Planteamiento del Problema 1%}

Debe proporcionar el tiempo suficiente de

contacto entre las sustancias.

Debe permitir condiciones de presion,
temperatura y composicion de modo que la
reaccion tenga lugar en el grado y a la

velocidad deseada.
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Objetivo General

Estudiar las condiciones de obtencion de

yeso O en autoclave para uso

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




Ob jetivos Especificos

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

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

Evaluar el tipo y los pardmetros de agitacion

que garanticen la obtencion de la fase a con las
propiedades adecuadas.



Ob jetivos Especificos

Disenar un autoclave a escala de laboratorio
para este proceso.

Evaluar el desempeiio del autoclave mediante la
produccion de yeso O en presencia de sales a
partir de materia prima nacional proveniente de
El Morrito Estado Gudrico.

Caracterizar el producto obtenido mediante
ensayos de densidad, difraccion de rayos X,
granulometria laser, microscopia 6ptica 'y
electrénica de barrido.



Ob jetivos Especificos

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

Comparar el producto obtenido con el producto
comercial de referencia.
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Identificacion de las | '

Etapas del proceso

Tabla N° 2. Pruebas realizadas

Velocidades de Calentamiento (°C/min)

37 - 50 50 - *Siguiente  Anterior - 80 80 - 92
0,20 = 156 0,08
0,20 - 1,25 0,09
0,19 - 2,14 0,08
0,19 - 1,67 0,16
0,19 1,43 (*70°C) 0,38 0,10
0,32 0,80 (*70°C) 0,50 0,09
0,19 - 3,00 0,09
0.19 - 0.46 0.12
0,31 0,50 (*60°C) 0,25 0,31




Identificacion de las
Etapas del proceso
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Tratamiento P1

Temperatura (°C)
(@)
(@)

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300
Tiempo (min)

Figura 2. Tratamiento térmico N°1 (P1) realizado para la obtencion de yeso hemihidratado a presion atmosférica.
Todas las micrografias fueron tomadas a 20X



Identificacion de las
Etapas del proceso
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Particle Size Distribution
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Figura 3. Fotomicrografia tomada con MO y distribucion granulométrica del polvo del
tratamiento térmico P1
(6ranulometria realizada en el IUT Region Capital)
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Etapas del proceso

Tratamiento P4
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Figura 4.Tratamiento térmico N°4 (P4)
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Particle Size Distribution
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Figura 5. Fotomicrografia tomada con MO y distribucion granulométrica del

polvo del tratamiento térmico P4
(6ranulometria realizada en el IUT Regidn Capital)

Curva de tamafios promedios
Curva de tamafios acumulada

——— Sesgo (60um)



Identificacion de las “‘l l

Etapas del proceso

Tratamiento P9
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Figura 6. Tratamiento Térmico N°9 (P9).



Identificacion de las
Etapas del proceso

Figura 7. Fotomicrografia tomada con MO y distribucion granulométrica del
polvo del tratamiento térmico P9
(6ranulometria realizada en el IUT Regidn Capital)
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Curva de tamanos acumulada
Sesgo (60um)




Identificacion de los “Hl '

parametros cinéticos
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Figura 8. Comportamiento de la viscosidad en funcion de la temperatura



Identificacion de los
parametros cinéticos
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Tabla N° 3 Densidades experimentales

Volumen Volumen Masa
" Volumen .
Temperatura  Inicial Desplazad  Inicial

o Final (ml)
6 [V£0,1]

23,000
40,000
50,000
60,000
70,000
80,000
84,000
88,000
92,000

(ml)
[V£0,1]

1,100
1,200
1,000
1,100
1,200
1,000
1,200
1,200

19,800
18,400
18,200
18,500
18,100
18,200
18,000
18,000

o (ml)
[V£0,1]

18,700
17,200
17,200
17,400
16,900
17,200
16,800
16,800

(gr)

[m+0,01]

53,730
46,520
75,290
62,730
72,470
75,840
42,640
66,940

(gr/ml)

2,281
2,387
2,394
2,426
e
2,489
2,492
2,501
2,508

p teorico: 2,757 (g/ml)
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a) Particle Size Distribution
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Figura 9. Fotomicrografia tomada con MO con resolucion de 20X y distribucion granulométrica del material obtenido
(Granulometria realizada en la Universidad Central de Venezuela):
(a) Con agitador tipo pala; (b) Con agitador de disco para disolver y (c) Con agitador tipo hélice



Diseno de autoclave “Hl I

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

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

 Se emplea una relacion didmetro/altura igual a 2.

« Temperatura maxima de operacion 92°C, ya que ésta es
la temperatura madxima que se alcanza con el ciclo
térmico.



Diseno de autoclave “H| '

* Presion maxima de operacion de 4 atm, ya que ésta es
la mdxima presion a la que se da la reaccion de
deshidratacion parcial.

« Material de construccion acero inoxidable 304, debido
a que ho presenta corrosion en presencia de la solucion
de cloruro de calcio al 34% p/p.



Diseno de autoclave

Tabla N° 4. Dimensiones y condiciones de diseiio del Autoclave

Didmetro Interno (m) 0,15

Altura (m) 0,30

Capacidad (m3) 0,0053

Presion de disefio (Kpa) 486,36

Temperatura de disefio (°C) 110

REGION CAPITAL
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Desempeio del autoclave

1. Granulometria ¢ =5 mm

S Medio Pérdida de peso (%)

Cloruro de Calcio al 34% p/p

2 Agua

(a) Sin medio

Figura 10. Micrografia de las muestras de realizadas con ¢ =5 mm (Tomadas con microscopio 6ptico a 20X):
(a) Sin medio; (b) Con CaCl, al 34% p/p: (c) Con Agua
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1. Granulometria ¢ =5 mm
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Desempenio del autoclave

2. 6ranulometria ¢ < 90 pm

3 atm 4 atm 5 atm

Figura 13. Micrografia de las muestras de realizadas con ¢ < 90 ym,
empleando como medio solucion CaCl, al 34% p/p
(Tomadas con microscopio 6ptico a 20X): (a) 3 atm; (b) 4 atm; (c) 5 atm
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» Desempeno de] autoclave

26KV X2,600 10pm 000

Figura 14. Micrografia de las muestras de realizadas con ¢ < 90 ym,
empleando como medio solucion CaCl, al 34% p/p
(Tomadas con MEB): (a) 3 atm; (b) 4 atm; (c) 5 atm



Desempeiio del autaclave

3 atm

!

2. Granulometria ¢ < 90 pm

Figura 15. Difraccion de rayos X
del material de ¢ < 90 ym,
empleando como medio la solucion

de CaCl, al 34% p/p a: a) 3 atm,
b) 4 atm y ¢) 5 atm. d) Difraccion i
de rayos X de material ¥ N Comercial
odontoldgico (YM) (Hung, 2008) :
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Desempeiio del aut

2. Granulometria ¢ < 90 um

Figura 16. EDX los cristales de yeso hemihidratado a
obtenido en autoclave:

(A) 3 atm, (B) 4atm; (C) 5 atm
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Figura 17. Granulometria laser de yeso hemihidratado a obtenido en autoclave :
(a) 3 atm, (b) 4 atm y (c) 5 atm (molido 15 min)
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Temperatura y tiempo
de fraguado

’
2. Granulometria @ < 90 pm
40
-—— —
.—— -—
o =
} -'-_
35 r  — y—
] 1 oy =
e | [ -
E'. T ¥ —— --
— | b4 mm =
-] [ =y
5 ' —_
® 30 y = _+
R [ ] —
+ —— -—
E |: st -H-H-
'E [ ] # —— —
- * —
ay f
25 1
— |
_F [
20
0 500 1000 1500 2000 2500 3000
Tiempo [seg)
Yesoa Iatm —=—Yesoadatm =—Yeso a5 atm

Figura 18. Evolucion de la temperatura de fraguado
para las diferentes mezclas de yeso preparadas con una relacion yeso/agua de 70/30.



Resumen

Tabla N°6. Resumen

Orden de reaccion igual a dos y constante de
Cinetica velocidad de reaccion
44,66 It/mol.h

Tipo de Agitador Pala

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) y
92°C(0,3079°C/min).

Ciclo Termico

Se obtuvo el material deseado empleando una

Presion v
presion de 5 atm

Tiempo de Fraguado El material obtenido tiene un tiempo de
fraguado de 2100 segundos
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Conclusiones

* La eftapa determinante en la produccion de yeso
hemihidratado a, es la de nucleacion y crecimiento de

cristales, comprendida en el ciclo térmico entre 50°C -
80°C (0,2913 °C/min).

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

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



Conclusiones

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

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

Al evaluar el desempeifio de un autoclave con
granulometrias de ¢ =5 mmy ¢ < 90 ym, se determind que
esta Ultima es la granulometria optima para la obtencion
del yeso hemihidratado a.

Al evaluar el desempefio del autoclave con material de
granulometria ¢ < 90 pm a diferentes presiones, se
obtuvo el mejor producto a una presion de 5 atm.
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Recomendaciones

* Realizar estudios a diferentes presiones con el material
que presenta una granulometria ¢ =5 mm y ¢ < 90um,
empleando vapor de agua como gas para aumentar la
presion dentro del autoclave, para observar el efecto de
esta variacidon en el tamaiio de los cristales obtenidos.

» Estudiar la influencia de afiadir dcido oxdlico en pequefias
cantidades sobre el tamafo de los cristales obtenidos.

» Estudiar a fondo la cinética asociada al proceso de
deshidratacidn parcial del gypsum.



Recomendaciones

» 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.

 Evaluar presiones sobre 5 atm, con un gas inerte.
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