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RESUMEN

El yeso a es un aglutinante hidraulico que tiene una amplia variedad de aplicaciones; es el material casi exclusivo para
la elaboracion de modelos odontoldgicos para la rehabilitacion protésica, ortodontica o para analisis de articulacion
temporomandibular. En estas aplicaciones, se aprovechan fundamentalmente dos parametros, la trabajabilidad de la
mezcla yeso/agua y el tiempo de fraguado, los cuales dependen directamente y en gran medida de la estructura cristalina,
ya que el ordenamiento influira en las propiedades del producto final. En este sentido, se ha evidenciado que la morfologia
o habito cristalino del yeso hemihidratado puede variar o depender del tipo de aditivo con el cual se elabore el yeso.
Consecuentemente, en este trabajo se plantea evaluar el efecto de distintos aditivos capaces de modificar la estructura
cristalina, forma, aspecto y tamafio de los cristales, para lo cual se realizaron diferentes mezclas y montajes en presencia de
una atmosfera saturada bajo tratamientos térmicos y presiones controlados, utilizando yeso mineral con diametros <90 um
y 4mm en presencia de aditivos organicos e inorganicos. Las muestras obtenidas fueron evaluadas mediante DRx, MEB,
MO y medida de densidades reales. El yeso a mejor cristalizado, con una tendencia hexagonal marcada y una estructura
cristalina compacta, sin presencia de otras fases, fue el obtenido con CaCl2 y/o C6H8O7 y mayor tiempo de residencia
entre los 82 y 88 °C, producido a partir de la mezcla M5 compuesta por CaCl2 en contacto directo con el yeso natural (&=
4 mm) en el vaso de precipitado, y agua destilada en el recipiente del autoclave, bajo el tratamiento térmico R3, con cinco
etapas de calentamiento basado en el tratamiento térmico de referencia.

Palabras Claves: Yeso, modelo, odontologia, aditivos, temperatura, estructura, cristales

ADDITIVES S EFECTS UPON THE ALPHA- HEMIHYDRATE PLASTER CRYSTALLINE
STRUCTURE DURING THE PRODUCTION

ABSTRACT

The a- Hemihydrate Plaster is a hydraulic binder which has a variety of applications, this material is almost exclusively
used for the production of dental models for either prosthetic or orthodontic rehabilitation, and the analysis of
temporomandibular joint. The setting time and the mix workability (plaster/water) are the useful properties in this kind of
applications, which depends directly and largely on the crystal structure, since the order will interfere in the final product
properties. In this regard, it has been demonstrated that the crystal structure of hemihydrate may vary or change depending
on the type of additive used in the production process. Consequently, this paper proposes to evaluate the effect of different
additives, capable of modifying the crystal structure, the shape, appearance and size of the crystals. To accomplish these
characteristics, it was necessary to perform different mixtures and assemblies in presence of a saturated atmosphere under
thermal treatments and controlled pressures, using different diameters of raw material (<90 um and 4 mm) in presence
of organic or inorganic additives. The samples obtained were evaluated by XRD, SEM, OM and measure real densities.
The a- Hemihydrate better crystallized with a marked hexagonal tendency and compact crystalline structure without the
presence of other phases were obtained from CaCl2 and/or C6H807 and increased residence time between 82 and 88 °C,
produced using mixture “M5”, made of CaCl2 in contact with gypsum (®= 4 mm) under the thermal treatment R3 with
five heating stages based on the reference thermal treatment.

Keywords: Plaster, Models, Odontology, Additives, Temperature, Structure, Crystals

137



INTRODUCCION

El yeso natural, también llamado gypsum, es un mineral
constituido esencialmente de sulfato de calcio dihidratado
con dos moléculas de agua de cristalizacion. Su aplicacion
mas comun es como fertilizante, y para ser utilizado en otras
aplicaciones debe ser sometido a un tratamiento térmico, con
lo que se obtiene, entre otros productos, el hemihidrato alfa
(HHa) (Turco, 1996; Singh et al., 2007). Para obtener este
producto del yeso, en algunos casos es necesario someter el
mineral a varios procesos, los cuales involucran molienda,
para obtener un polvo con una distribucion de tamafio de
particula adecuada, y calcinaciéon o deshidratacion, para
eliminar parcialmente el agua de cristalizacion de la roca
gypsum, ya sea en presencia o no de aditivos.

Los aditivos son sustancias quimicas que poseen diferentes
funciones, las cuales dependeran de la cantidad, forma y
etapa del proceso en el cual sean afiadidos. Particularmente,
si se adicionan en la etapa de produccion del hemihidrato,
pueden tener efecto tanto en la morfologia y el crecimiento
de los cristales como en las propiedades del yeso (reologia
de la mezcla, densidad, dureza, entre otras) (Turco,
1996). La naturaleza de los aditivos bien sean organicos o
inorganicos juega un papel importante en los procesos de
cristalizacion. Estos aditivos alteran las propiedades de la
superficie de los cristales, conduciendo a cambios en la
nucleaciéon y crecimiento, y por lo tanto a cambios en la
forma de los cristales (Ridge et al., 1962). Dependiendo del
tipo de aditivo, organico o inorganico, estos pueden afectar
la estructura cristalina del material transformado positiva o
negativamente.

Adicionalmente, en trabajos previos de investigacion
(Hung, 2008) se ha demostrado que el tratamiento térmico
empleado para la produccion del yeso alfa hemihidratado
influye directamente sobre la nucleacion y crecimiento de
los cristales, asimismo también se ha demostrado que los
aditivos pueden tener un efecto sobre la formacion de estos
cristales.

En este sentido, y en vista de la poca precision de la
bibliografia sobre este particular, en este trabajo se plantea
estudiar el efecto de los aditivos sobre la morfologia o
habito cristalino de un yeso hemihidratado alfa, bajo un
estricto control de temperatura y presion de operacion
durante la produccion.

PARTE EXPERIMENTAL

Obtencion del yeso hemihidratado a
La materia prima utilizada para el desarrollo de esta

investigacion proviene de El Morrito, estado Guarico, que
por su cercania, accesibilidad y caracteristicas mineralogicas
y quimicas es una de las reservas de yeso mas interesantes
de Venezuela. Para la obtencion del hemihidrato se utilizé
el método de deshidratacion en presencia de sales o acidos
organicos bajo presiones superiores a la presion atmosférica.
Las sustancias empleadas en este caso se muestran en la tabla
1. El diagrama de flujo mostrado en la figura 1 corresponde
a un esquema general del método utilizado, el cual consiste
en introducir la muestra de gypsum con el agua y/o la
solucion salina o acida (denominadas mezcla, identificadas
como “Mn”, donde “n=1, 2, 3,...,11” seglin corresponda.)
en un autoclave, y calentar el conjunto segun un tratamiento
térmico preconcebido hasta alcanzar presiones del orden
de cuatro atmosferas, luego se procede a lavar y secar el
yeso sin permitir que se enfrie, obteniendo asi el HHa.
Este protocolo permite evaluar los distintos tratamientos
térmicos, asi como los montajes experimentales.

Tabla 1. Aditivos utilizados para la obtencion del yeso
hemihidratado a

ADITIVOS Pureza | Estado | Foérmula
Acético | >99,7% | Liquido CH,0,
Acidos | Citrico | >95% | Granular* | CHO,
Oxalico >99 % | Granular* CH,0,
Sales de Calcio | 99-102 % | Polvo* | CaClL,-2H,0

*Disueltos en agua antes de agregarlos a la mezcla

N4

ratamientoen €

Autoclave

3

avado
(Agua Hirviendo)
4

ecado
(100°C por 30 min)

Figura 1. Diagrama de flujo del proceso de obtencion del
yeso HHo.

Para obtener el yeso hemihidratado o requerido en esta
investigacion se ha considerado un tratamiento térmico de
referencia denominado TTR, el cual fue sugerido en el afio
2008 por Hung como un tratamiento térmico adecuado para
la obtencion del HHa en presencia de sales y condiciones
ambientales. El mismo se describe en la figura 2.
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Figura 2. Tratamiento térmico referencial (TTR)

Sobre este TTR se realizaron ciertas modificaciones,
(tabla 2), las cuales permiten evaluar el efecto de distintos
tratamientos diferentes mezclas
preparadas, denominados TTRn, donde “n=1,...,5” segun
corresponda. La disposicion o arreglo de las mezclas dentro
de la autoclave, asi como la composicion de las mismas se

muestran en la figura 3.

térmicos sobre las

Tabla 2. Tratamientos térmicos evaluados

Tratamiento Rango de VelOCiditd
térmico Temperaturas Promedio
O (°C/min)
28-38 3,03
39-54 0,95
TTRI1 55-80 0,87
81-94 0,76
95-145 0,74
28-38 1,80
39-51 1,16
TTR2 52-80 1,10
81-92 0,70
93-145 0,62
20-37 4,09
38-52 0,92
TTR3 53-80 0,71
81-94 0,48
95-145 0,45
TTR4 19-145 8,00
145 1,03
20-38 3,60
39-53 1,29
TTRS 54-81 1.06
82-92 0,74
0,69

Vehiculo/]
Solucién P4

Agua Dcslllndn B

Destiladag A

7
0 v
Tt

D
Figura 3. Montaje experimental de las mezclas para
producir el hemihidrato o. (a) Vehiculo junto al yeso (©=
4 mm) directamente en el recipiente, (b) Yeso (®= 4 mm)
en un vaso de precipitado sin medio acuoso, pero con

agua destilada en el recipiente del autoclave, (c) Vehiculo
yyeso (D=4 mm) juntos en el vaso de precipitado y agua
destilada en el recipiente del autoclave, (d) Vehiculo y
yeso (D= 90 um) juntos en el vaso de precipitado y agua
destilada en el recipiente de la autoclave

Microscopia electronica de barrido (MEB)

La aplicacion de esta técnica de caracterizacion permitio
evaluar la morfologia o habito de cristalizacion del
material obtenido. El anélisis se realizé con un microscopio
electronico de barrido, marca Philips, modelo XL 30
(USA). Las muestras se fijaron en un portamuestras de
aluminio, se recubrieron con niquel mediante la técnica
de sputtering, manteniendo el potencial del filamento en
25 kV y aplicando la técnica de deteccion de electrones
secundarios (SEI, por sus siglas en inglés) y deteccion de
electrones retrodispersados (BSEI, por sus siglas en inglés)
segin lo requiriera la muestra analizada. Se tomaron
fotomicrografias a distintos aumentos (200 X, 300 X, 1000
X, 2000 X, 3000 X y 5000 X).

Microscopia optica (MO)

Esta técnica de caracterizacion, junto con MEB, es una de
las mas utilizadas para la caracterizacion microestructural
de los materiales. Permite la observacion y analisis de
estructuras morfologicas mediante el uso de diferentes
aumentos o magnificaciones de zonas especificas y puede
emplearse como técnica de evaluacion preliminar a la MEB.
Se utilizé un microscopio dptico marca Zeiss con aumentos
en el tubo optico de 5 a 10 X y objetivos de 60,200 y 400 X.

Difraccion de rayos X

Mediante el uso de esta técnica se identificaron las fases
cristalinas presentes en el material evaluado, lo cual
permitié validar la formacién del producto hemihidratado
del yeso, asi como determinar la pureza del material. Este
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ensayo se realizé utilizando un difractémetro de reflexion
marca Philips, modelo PW-1840 (USA), el cual operd con
un tubo de rayos x de Cu (K . =1.5418 A) a un voltaje de
40 kV y una intensidad de 22,5 mA.

Densidad

La determinacion de la densidad o relacién masa/volumen
deun cuerpo, en combinacidn con otros parametros, permite
la identificacion y clasificacion de los materiales mediante
el conocimiento de la cantidad de masa contenida en un
determinado volumen de material. Este ensayo se realizo
mediante picnometria, utilizando etanol como fase liquida,
bajo la norma ASTM D2320-98 (2003).

RESULTADOS Y DISCUSION

Tratamientos térmicos y morfologia de los cristales

En la figura 4 se pueden observar los montajes, asi
como el tratamiento térmico al cual fueron sometidas las
mezclas M1, M2 y M3. Adicionalmente, se presentan
fotomicrografias que permiten apreciar los cristales de yeso
a obtenidos en cada caso.

La mezcla M1 fue procesada con 140 ml de agua,
observandose en la fotomicrografia (figura 4) cristales finos
y alargados de una longitud y didmetro aproximados de 30
pm y 2 pm, respectivamente, en los cuales no se aprecia
una morfologia hexagonal desarrollada, predominando los
cristales pequefios.

La mezcla M2 se elabor6 con la finalidad de evaluar la
incidencia de la cantidad de agua utilizada durante la etapa
de produccion. En este caso, la mezcla fue tratada con 44
ml de agua, logrando cristales en su mayoria de diametro
aproximado de 4 um y longitud igual a la lograda para M1.
Como los resultados obtenidos en las muestras tratadas con
menos cantidad de agua fueron favorables, se procesé la
mezcla M3, en la cual el material no esta en contacto directo
con el agua. Una vez sometida al tratamiento térmico no
se observd homogeneidad en los cristales formados; es
evidente la presencia de dos familias, cristales pequefios
y cristales medianos de diametro aproximado de 5 um y
longitud de 28 um, tal como se observa en la fotomicrografia
correspondiente de la figura 4. Por lo tanto, la presencia
o ausencia de agua, el contacto directo o indirecto con la
muestra y la cantidad que se utilice para llevar a cabo la
transformacion constituyen un factor importante a la hora
de producir el yeso.

De acuerdo a la bibliografia consultada, al utilizar un
aditivo como el cloruro de calcio, este promovera la
formacion de cristales mas definidos (Hung, 2008;

Arias et al., 2010). Para corroborar esta informacion, se
elaboraron y procesaron las mezclas M4 bajo el TTR2 y
MS5 bajo el TTR3, lo cual se muestra en las figuras 5 y 6,
respectivamente. Estos tratamientos poseen cinco etapas
similares al TTR, la diferencia yace en que para el TTR2 el
tiempo total de tratamiento fue de 200 minutos, y en el caso
del TTR3 solo se varian las velocidades de calentamiento
de las etapas que conforman el tratamiento.

1]

30pum/ 2 um
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30pum/ 4 pm
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Figura 4. Tratamiento térmico R1 y montaje aplicado a la
mezcla M1, M2, M3 con fotomicrografias de las mismas a
200 X luego del tratamiento

Una vez sometidas las mezclas a sus respectivos
tratamientos, se observé un cambio notorio en la morfologia
de los cristales de los yesos obtenidos. En general, ambos
yesos estan constituidos por cristales grandes y hexagonales,
presentan una longitud promedio de 35 pm y un didmetro de
9 um en el caso de la M4, y cristales de hasta una longitud
de 30 pm y un didmetro aproximado de 20 um en la M5.
También se puede observar que en la etapa comprendida
entre los 80 y 92 °C, la velocidad de calentamiento es
menor y por lo tanto esta etapa es mas larga, lo cual segun
la bibliografia influye positivamente, ya que promueve la
nucleacién y crecimiento de los cristales de HHo, fendmeno
que ocurre entre los 80 y 82 °C (Hung, 2008). En el caso de
la M5 se puede decir que se logra mas rapido la formacion
de una atmosfera saturada de vapor gracias a la presencia
de agua externa, lo que contribuye con un mejor control en
la eliminacion del agua de cristalizacion del yeso, y por lo
tanto con la formacion de cristales con tendencia hexagonal
regular, lo cual no ocurre en la M4 ya que el agua que se
evapora proviene solo de la solucion de CaCl,-2H,O y de la
deshidratacion del yeso natural. Por lo tanto, se ratifica que
la presencia de agua para generar una atmosfera saturada
de vapor desde las primeras etapas de calentamiento es
esencial en el proceso de produccion del HHa.
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Figura 6. Tratamiento térmico R3 (TTR3) y montaje
aplicado a la mezcla M5 con fotomicrografia de la misma
a 200 X luego del tratamiento
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Luego de comparar los yesos obtenidos a partir de las
mezclas procesadas, se considera que el montaje con el
cual fue tratada la M5 es el mas conveniente para lograr
cristales definidos, por lo que se decidi6 someterla al TTR4,
lo que dio como resultado la M6. Este tratamiento posee
dos etapas, en la primera la velocidad de calentamiento es
muy rapida (6,25 °C/minuto) y en la segunda se mantiene
la temperatura constante por 127 minutos, como puede
observarse en la figura 7. La fotomicrografia, da indicios
de resultados desfavorables ya que los cristales son en su
mayoria cristales con longitudes del orden de 24 pm y
un didmetro de 4 pm, y no presentan la forma hexagonal
esperada. En consecuencia, si la composicion de la mezcla
evaluada no cambia y lo que se varia son las velocidades de
calentamiento, puede inferirse que las etapas de nucleacion
y crecimiento ocurren muy rapido llegando a un punto de
sobresaturacion donde, si bien los cristales pequefios dejan
de producirse, los cristales hexagonales grandes no se
terminan de definir.

Em TTR
r

o 0 100 10 20 250 300
Tiempe min)

Figura 7. Tratamiento térmico R4 (TTR4) y montaje
aplicado a la mezcla M6 con fotomicrografia de la misma
a 200 X luego del tratamiento

24 um/ 4 um

Para evaluar si los efectos en el yeso eran similares en las
particulas de 90 um de diametro como en las de 4 mm,
se considerd la M7 y se sometiéo al TTRS. En este caso
la presion de operacion necesaria (4 atm) no fue lograda
espontaneamente en funcion de la temperatura como en los
casos anteriores, por lo cual fue necesario la induccion de
4 atm desde el inicio del ensayo a temperatura ambiental

y mantenerla hasta la temperatura final de la operacion.
La fotomicrografia correspondiente a la M7 mostrada en
la figura 8 evidencia que los cristales que conforman este
yeso son en su mayoria cristales con forma hexagonal
definida, de aproximadamente 4 pm de didmetro y 18
um de longitud, pero de tamafio menor que los cristales
obtenidos en la M4 y M5. Por lo tanto, como se lograron
cristales definidos, se procedi6 a realizar el mismo ensayo
pero utilizando otros aditivos, como el acido oxalico, citrico
y acético. Resultaron de estos ensayos las mezclas M8, M9,
M10 y M11. Para el caso de la M8 se lograron cristales
pequenios y cristales medianos de 30 pm de longitud y 2
pum de diametro, los cuales no presentaron una morfologia
hexagonal definida. Esto puede deberse a la cantidad de
acido oxalico utilizado en esta mezcla (0,3 % p/p), aunque
segun la teoria esta cantidad de acido puede variar desde en
un rango de 0,001% a 1% de la mezcla total (Klus, 2009).

200
g 150
2 100

Figura 8. Tratamiento térmico R5 (TTR5) y montaje
aplicado a la mezcla M7, M8 con fotomicrografias de las
mismas a 200X luego del tratamiento

Segun Klus (2009), la mayoria de los acidos organicos
tienen un efecto inmediato sobre el yeso, lo que acelera la
formacion de cristales definidos en menor tiempo. En base
a estas observaciones se considerd utilizar el TTR1 para
evaluar las mezclas M9, M10 y M11 ya que este tratamiento
requiere de menos tiempo para llevar a cabo la produccion
del hemihidrato.

En la fotomicrografia de la figura 9, correspondiente
a la mezcla M9, se puede apreciar como el acido citrico
tiene un efecto diferente al que se observd con los otros
aditivos sobre el hemihidrato producido, ya que los cristales
obtenidos son de mayor tamafo con didmetros de 18 pm
y longitud de 28 pum aproximadamente y vértices muy
bien definidos, aunque también se observa la presencia de
cristales con formas irregulares, lo cual puede deberse a la
transformacion incompleta de la M9.

Para evaluar el efecto de la cantidad de acido utilizado
se prepararon las mezclas M10 y M11 (figura 9), los
yesos obtenidos de estas mezclas presentaron cristales
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en su mayoria medianos y pequefios, con una morfologia
hexagonal poco definida. En el caso de la MI10 las
dimensiones promedio de los cristales son del orden de
40 pm de longitud y 9 um de diametro, y para la M11 los
cristales presentaron un tamafio de 35 um de longitud y 5
pm de diametro.

TIRI TIR,

Temperatum (C)
g

L Y P
40 um/ 9 um

Figura 9. Tratamiento térmico R1 (TTRI1) y montaje
aplicado a la mezcla M9, M10, M11 con fotomicrografias
de las mismas a 200 X luego del tratamiento

De manera general y segtin los resultados obtenidos, se debe
tomar en cuenta no solo la cantidad de compuesto organico
que se utilice, sino también la composicion de estos, como
se observa en la tabla 1, ya que una cadena mas larga o mas
corta de carbonos y la cantidad de oxigenos o hidrogenos
pueden influir en la transformacion y dar como resultados
diferentes tamafios y formas del cristal. Es el caso de las
mezclas donde se utilizo sales y acidos, ya que estos actuan
sobre la estructura cristalina del hemihidrato favoreciendo
o desfavoreciendo la formacion de cristales prismaticos
bien definidos (Turco, 1996).

Un punto importante a evaluar en esta etapa de produccion
es el proceso de lavado y secado, ya que si se lava de
manera incorrecta, quedaran restos del compuesto utilizado
en la produccion del hemihidrato, los cuales modificaran
las propiedades del mismo (densidad, resistencia, tiempo
de fraguado, entre otras). Por otra parte, si el hemihidrato
no se seca adecuadamente, puede transformarse y formar
dihidratos o anhidros, ya que si dicho hemihidrato se
calienta por encima de los 115 °C puede convertirse en
anhidrita, pero si se mantiene a temperaturas por debajo
de los 100 °C, puede presentarse el fraguado de zonas
puntuales de la masa, debido a que la solubilidad del HHa
con el agua aumenta a medida que disminuye la temperatura
(Klimchouk, 1996).

Densidad de los yesos HHa obtenidos y de referencia
Los yesos HHa obtenidos a partir de las mezclas tratadas

[ 1)

se identificaron como “HHon”, en donde “n” varia segin

la mezcla tratada. Asi, para el caso de la mezcla tratada
M1, el yeso hemihidratado alfa obtenido se identificd como
HHal. Los valores de densidad obtenidos para las muestras
de HHa producidos segun el tipo de medio empleado, se
presentan en la tabla 3.

Tabla 3. Densidad de los yesos obtenidos y de referencia

Densu.iad Vehiculo /
Yeso promedio (p) .,
Solucion
(g/em’)
HHol 2,91 £ 0,05
HHo2 2,98 0,09 Agua destilada
HHo3 2,84 £0,02
HHo4 2,88 £0,02
HHo5 2,82 +0,08 Cloruro de calcio
HHa6 2,68 +£0.,38 dihidratado
HHa7 2,62+0,12
HHo8 2,51 £ 0,03 Acido oxalico
HHa9 2,34+ 0,02 Acido citrico
HHal0 2,37+ 0,04 . .
Acido acético
HHall 2,58+ 0,13
YPATIII 2,65+0,02
YPRTIV 2,65+ 0,01 Yesos
comerciales de
YM 2,64 +£0,02 .
referencia
YPBTIV 2,64+ 0,01

Segin Peyton et al. (1964), la densidad del yeso
hemihidratado a es de 2.757 gr/cm?. Al compararlos con los
yesos odontoldgicos comerciales se observa una pequefia
diferencia, lo cual posiblemente se deba a la presencia de
impurezas o aditivos, entre ellos particulas de hemihidrato
B el cual es comiinmente empleado como aditivo en estos
materiales (Morin, 2004; Hung, 2008).

Los yesos HHal, HHa2 y HHa3 obtenidos utilizando agua,
asi como los yesos HHo4 y HHa5 obtenidos utilizando una
solucion de cloruro de calcio dihidratado, presentan una
densidad mayor a la obtenida para los yesos de referencia
y mayor a la reportada en la literatura. Los yesos HHa6
y HHa7, presentan una densidad cercana a los yesos
de referencia, y a la reportada en la literatura cuando se
considera el error de medida. Para los yesos HHo8 al HHa 11
obtenidos utilizando soluciones acidas como aditivos, la
densidad de las muestras resultaron menores a los valores
de densidad de los yesos comerciales y el valor tedrico.

De acuerdo a lo reportado, se puede decir que los yesos
producidos tienen densidades similares al valor reportado
en la literatura, especificamente del HHa5 al HHa7;
probablemente esto se debe al método de produccion
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utilizado, ya que la literatura no describe con precision el
proceso de elaboracién del HHa en presencia de aditivos.
Por lo tanto, solo se puede acotar que posiblemente el
HHa de densidad 2,75 gr/cm? es producido con solucién
de CaCl-2H,0, y que segin el aditivo y la concentracion
de este utilizada en la fase de produccion se obtienen
densidades distintas. En general, se observa que los yesos
obtenidos presentan una tendencia decreciente de valores
de densidad segun una secuencia que depende del vehiculo
utilizado tal como sigue:

pHHH:U > pHHm('/; 220 > pHH{‘UH

También existe la posibilidad de que estos resultados estén
afectados por el proceso de lavado del yeso obtenido, ya
que el método empleado no garantiza la eliminacion del
remanente del compuesto utilizado para la produccion y,
por ende, se vera afectada la densidad por la presencia del
mismo. Es importante resaltar que la desviacion estandar
obtenida en la densidad de los yesos de referencia es pequeia
en comparacion a los yesos obtenidos; este margen de error
tan proximo es sindnimo de la estabilidad y homogeneidad
que se logra desarrollar en estos yesos.

Microscopia electronica de barrido y difraccion de rayos
X de los HHo obtenidos

En la figura 10 se puede observar la fotomicrografia de
un yeso hemihidratado alfa de referencia, asi como los
difractogramas de yesos de referencia evaluados.

I l —™

YPRTIV

Intemsidad fcounts)

HHa

«HHa YPATI

10 15 2 25 30 4 45 50 55 0

finguio (grados)

Figura 10. Fotomicrografia y difractograma de los yesos
de referencia

En las fotomicrografias (MEB) y difractogramas (DRx) de
los yesos HHal, HHo2 y HHo3, mostrados en las figuras
11, 12y 13 respectivamente, se observa que los cristales son
de aspecto fino y alargados, con un tamafio del orden de 100
um de longitud y 5 um de diametro, para todos los casos
los cristales estan compuesto esencialmente por varillas o
agujas alargadas que semejan un atado de espigas, como lo
referencia la bibliografia (Lewry et al., 1994), destacando
que para el caso del HHa3 los cristales presentan una forma
hexagonal mas definida que para HHa.l y HHa2. Al observar
los difractogramas obtenidos, estos no revelan presencia de
otras fases, sin embargo, presentan una diferencia en cuanto
a la intensidad y secuencia de los picos con respecto a los
de referencia, debida a un grado de cristalizacion deficiente.

8 5 5
g8 &8 &
8 8 8

Intensidad (counts)
@
g
8

Figura 11. Fotomicrografias y difractograma de los
cristales que componen el HHaol: (a) 300 X, (b) 1000 X

Figura 12. Fotomicrografias y difractograma de los
cristales que componen el HHo2: (a) 300 X, (b) 1000 X

Figura 13. Fotomicrografias y difractograma de los
cristales que componen el HHa3: (a) 300 X, (b) 1000 X

En el caso de los yesos, entre el HHo4 y el HHa7, segiin
las fotomicrografias y difractogramas correspondientes
mostradas en las figuras 14 a 17, se puede observar que,
segiin el DRX, no existe evidencia de otras fases. Pero al
comparar el difractograma de los yesos HHo4 y HHaS con
los de referencia, se observa un patrén similar, siendo el
HHaS el que presenta caracteristicas practicamente idénticas
al YPATIIL, mientras que el HHo4 es similar al YPRTIV, lo
cual implica una buena cristalizacion. Los yesos HHa6 y
HHa7 presentan una diferencia en cuanto a la intensidad y
secuencia de los picos con respecto a los de referencia, esta
se debe a un grado de cristalizacion deficiente; el HHa6
es el yeso que presenta un grado de cristalizacion muy
diferente a la de un HHa. Estos resultados coinciden con
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los obtenidos en las fotomicrografias, ya que se observa
que los yesos estan compuestos por cristales hexagonales
bien definidos, con una distribucion granulométrica
bastante uniforme y estructura cristalina mas compacta, con
excepcion del HHa6.

En las figuras 14a y 16a se observa que los yesos HHo4
y HHa6, aunque tienen una forma hexagonal, presentan
un aspecto lefloso, mientras que en la fotomicrografia
superpuesta en la figura 15b se observa que el yeso HHa5
esta conformado por cristales compactos y bien definidos.
Una tendencia similar pero no tan marcada se aprecia en la
figura 17a correspondiente al yeso HHa7.

Respecto al tamafio de los cristales, el HHo4 esta compuesto
en su mayoria de cristales hasta de 100 um de longitud
(figura 14a) y 19 pm de diametro (micrografia superpuesta
en la figura 14b). El HHa5 presenta cristales de hasta 120
um de longitud (figura 15a) y 75 um de diametro (figura
15b). En el caso del HHa7, los cristales estan bien formados
pero son mas pequefios, presentan dimensiones de 25 um
de longitud (figura 17a) y 7 um de didmetro (micrografia
superpuesta en la figura 17c). Caso contrario ocurre con el
HHao, el cual presenta cristales compuestos por estructuras
con forma de varillas que estan agrupadas a semejanza de
un hexagono de longitud aproximada a 50 um y didmetro
de 25 um (figura 16b).

Figura 14. Fotomicrografias y difractograma de los
cristales que componen el HHa4: (a) 300 X, (b) 1000 X

Angulo (grados)

Figura 15. Fotomicrografias y difractograma de los
cristales que componen el HHa5: (a) 300 X, (b) 1000 X

o 4
Angulo (grades)

Figura 16. Fotomicrografias y difractograma de los
cristales que componen el HHa6: (a) 300 X (b), 1000 X

Intensidad (counts)

Figura 17. ifratograma v fotomicrografias de los
cristales que componen el HHa7: (a) 300 X, (b) 1000 X

De igual manera, en las figuras 18 a la 21, se observan
los difractogramas y las fotomicrografias tomadas a
diferentes magnificaciones de los yesos HHa8 al HHall,
respectivamente. En estos se pueden notar diferencias
sustanciales con los yesos de referencia, en principio
existe la presencia de otros picos en los difractogramas,
los cuales no corresponden a los de un hemihidrato alfa,
lo que sugiere la presencia de otras fases o bien una
transformacion incompleta. Por tanto, se puede deducir que
al utilizar acidos como aditivos en la fase de produccion
y en la concentracion empleada para la obtencion del
hemihidrato, el dihidrato no se transforma totalmente en
hemihidrato bajo las condiciones de trabajo empleadas. Al
correlacionar estos resultados con los respectivos valores
de densidad, se observa que estos yesos presentan una
densidad distinta a la reportada en la bibliografia para el
hemihidrato alfa, se encuentra entre el valor reportado para
el gypsum (2,31 gr/cm?) y el reportado para el HHa (2,757
gr/cm?). Por su parte, las micrografias tomadas presentan
signos de transformacion parcial, ya que se lograron pocos
cristales hexagonales definidos. En la figura 18b se observa
que la longitud aproximada de los cristales del yeso HHa8
es de 14 um y 4 um de didmetro. Una tendencia distinta a
esta se observa en el caso del HHa9, donde existen cristales
de aspecto compacto, con vértices y aristas definidas, con
longitudes de hasta 56 um (figura 19b) y diametro de 17 um
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(micrografia superpuesta en la figura 19b).

En el caso de los yesos HHal0O y HHall, estos fueron
obtenidos
pero con distinta concentracion de acido acético, lo que
aparentemente incide en la formacion de cristales distintos.
Probablemente, el hecho de utilizar mayor cantidad de
aditivo produjo una alta sobresaturacion, lo que conlleva a
una mayor formacioén de nucleos y por ende a la formacion
de cristales pequefios en forma de varillas (figura 21b) en vez
de presentar una forma compacta (micrografia superpuesta
en la figura 20c). En ambos casos se obtuvieron tamaios de
aproximadamente 35 pm de longitud y 9 um de diametro.

utilizando el mismo tratamiento térmico

Al comparar las dimensiones de los cristales obtenidas
mediante MO y MEB, se puede observar la diferencia
sustancial en las longitudes reportadas para los yesos
HHal hasta el HHa8, lo cual puede deberse a la fractura
de los cristales al momento de la preparacion de la muestra,
ya que para evitar aglomerados esta debe distribuirse
sobre el portamuestras mediante el deslizamiento de un
portamuestra sobre otro que sirve de base, lo que causa la
fractura de los mismos.

Los resultados presentados en este punto junto con los

700

Figura 18. Difractograma y fotomicrografias de los
cristales que componen el HHad: (a) 300 X, (b) 1000 X

o
Angulo (grado)

Figura 19. Difractograma y fotomicrografias de los
cristales que componen el HHa9: (a) 300 X, (b) 1000 X

a0
Angulo (grados)

o ——i

Figura 20. Difractograma y fotomicrografias de los
cristales que componen el HHa10: (a) 300 X, (b) 1000 X

500

Intensidad (counts)

Figura 21. Difractograma y fotomicrografias de los
cristales que componen el HHall: (a) 300 X, (b) 1000 X

resultados de los otros ensayos realizados, permitieron
considerar que la mezcla M5 es la mas conveniente para
obtener el yeso alfa hemihidratado, ya que este presenta
la densidad mas cercana a la reportada por la bibliografia
y cristales hexagonales de tamafio aceptable y morfologia
definida.

Es importante sefalar que, aunque el proceso de obtencion
del yeso hemihidratado alfa es un proceso en esencia
sencillo, deben tomarse en cuenta factores claves como lo
es la granulometria del material a procesar y los aditivos
a utilizar, ya que como se pudo observar estos afectan
directamente en la estructura y cristalizacion del producto
final.

CONCLUSIONES

El tratamiento térmico N° 3 de velocidades menos variables
y tiempo de exposicion mayor, junto con la mezcla 5,
constituida por solucion de cloruro de calcio y gypsum en
contacto directo en un vaso de precipitado y agua destilada
a su alrededor, dentro de la autoclave, sugieren que estas
son las condiciones mas adecuadas para la obtencion del
hemihidrato a, ya que en el producto final se observan
cristales con un tamafo aceptable, con una tendencia
hexagonal marcada y una estructura cristalina compacta,
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sin presencia de otras fases cristalinas, lo que sugiere la
total transformacion del dihidrato.

Con el acido citrico o el cloruro de calcio como aditivos,
se obtienen cristales hexagonales claramente definidos.
El acido citrico, entre los acidos organicos estudiados,
es el que mejor promueve la formacion de cristales bien
definidos y de mayor tamaiio.

El lavado y secado del material obtenido son considerados
etapas claves en el proceso de produccion del hemihidrato
alfa obtenido.

Presiones del orden de las 4 atm durante el proceso de
obtencion del hemihidrato, garantiza la formacion de una
atmosfera adecuada para la salida controlada del agua
de constitucion del material y promueve la formacion de
cristales definidos y de tamafio aceptable.

La distribucion granulométrica del material debe ser
uniforme para evitar la formacion de aglomerados, los
cuales, aunados al caracter higroscopico del yeso, pueden
afectar el proceso de beneficio del yeso y la produccion del
mismo.
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