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A\ prepararse por el procedimiento en caldera (calcinacién del

i atmosférica)

— Este invento se refiere a la manufactura de sulfato =
célciéo hemihidrato y més particularmente de sulfato cdleico
hemihidrato &.

El sulfato cdlecico hemihidréto congtituye la base de
las escayolas de yeso ¥y se obtiene por deshidratacidén del ye-
80 hasta que se pierde aproximadamente el 15 % del peso del

yeso en forma de aguae. El sulfato cdleico hemihidrato puede

yes0.en autoclave'a temperaturs y presién elevadas) o por el

procedimiento en paila (calcinacidén del yeso a la presién

Existenudos $ipos de sulfato cdlcico hemihidrato, los
hemihidratos & T B que'difierén'estruotura;mente; Cuando el
yeso se calc?na por el procedimiento en caldera se obtiene el
hemihidrato «, obtenidndose el hemihidrato B en la calcine~
cién por elAprocedimientb en pailaed

Cuando uno cualquiera de los hemihidratos & 0 B se mez
cla con agua se forma ung pasta o papilla que fragua en un
periodo de tiempo muy corto formando une masa dura de sulfa~
tO»gélcico dihidrato cristalinec. El tiempo requerido para al-!-
canzar este estgdo de maga dura, medido desde el momento en -
que se aflade la cantidad aproplada de agua, es.conocido como
$iempo de fraguado de la escayola y es éeneralmente de 5 a %
minutos, un tiempo demasiado corto para las Eperaciones de
escayolado generales.

Es sabido que el tiempo de fraguado de las eséayoias
hemihidrato puede prolongerse incorporsndo el yeso calcinado
une pegueﬁa‘proporcidn de ﬁno 0 néds materiales, conocidos por
rétardadofes, antes de mezclar el hemihldrato con ague. El

retardador puede afiadirse al hemihidreto en forme de material
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"sales de aluminio, ferrosas, férricas, de cobre, cinc, men=-

ganeso, cromo y nigquel de Acidos orgdénicos.

| génica a temperatura y presidn elevadas, para formar un sul-

Loz retardadores sugeridos para este fin han gido compuestos

inorgénicos, tales como hidréxido céloico, ortofosfato cdl-—
cico, 4cido bérico, bérax, carbonato sédico, disulfato sé-
dico, sulfato sdédico, sulfato potdsico, fosfato de mono-amo
nio, di—amonio y tri-~amonio y borato aménico, compuestos or-
géniocos tales oomo queratina, Steres de célulosa, azlcar de
cafla y gona arébiga y sales emdénicas y metdlicas de dcidos
orgénicos tales como las sales sédicas o aménicas de los doi
dos cltrico,,glucénico y aconitico, sales cdlcicas de los

écidos propidénico, maleico, succinico y citrico y ciertas

Hemos descubierto que afiadiendo una cantidad dada de
algunos de estos retardadores a; yeso antes de calcinar por
el procedimiento en caldera, es pbsible producir una escayo=
la hemihlidrato & con un ‘tiempo ﬁe fraguado mayor que el gque
1] obtiene cuando se'aﬁade la misma cantidéd de retardador

al yeso que ha sgido calqinado en las mismas condiciones de

temperatura.y presidn.

Por lo tanto, de acuerdo con el presente invento;, se .
proporoiqnd un procedimiento para la preparacidén de una con-
posicidn de escayola de sulfato cdlcico hemihidrato & que
congiste en caloliner una mezcla de yeéo ¥y un reterdador de

la escayola constituldo por une sal metdlica orgdnica o inor

fato ocdleico hemihidrato o.

Las temperaturss y presiones utilizadas para 1levar a
cabo el procedimiento de la invencidn son las empleadas nor-

malmente en la manufacturse del hemihidrato o. Asi pues, se
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~ ubtilizan temperaturas comprendidasg entre 13Q° y 25000, sien—

do la temperatura de operacidén preferida alrededor de 200°C.
Generalmente la presién en el autoclave esatd determinada pox
la temperatura de operaoi6n y estd comprendida entre 20 y
400 libras/pulgada® (1,4 a 30 kg/bm2), preferlblemenue al-
rededor de 250 libras/pulgada? (17 6 kg/cm?).

Ademds de los retardadores de la escayola & base de sa=-
les metélicas inorgénicas y orgénicas mencionados anteriocr-
mente, hemos hallado que el hidréxido de litio y las sales
de litio de &cidos minerales .son retérdadores adeouados cuan
do ge afiaden al yeso antes de la calcinacidne. Son ejemplos
dé las sales de litio que pueden sger utilizadas para este
fin el clorurc, nitrato, sulfato y fosfato de Litios

La centidad de retardadbr de la escayola necesario pa=-
ra comunicar‘un tiempo de fraguado prolongado depende del
compuesto o combinacidn de compuesto utilizadoa Generalmen-—
te, es necésario afiadir el retardador de la escayola en una
proporcién del 1 %4ﬂﬂ;peso del &aso bor lo meﬁos, aunque So-
lo.el 0,5 % del peso del yeso prolongsa noteblemente el -tiem-—
po de fraguaddd - |

Aunque puede emplearse més del 5 %, por e;emplo el
10 % sobre el peso del yeso, del retardador de la escayola,
el tienpo de fraguado de ésta con mayores proporciones de
reterdedor no es necesariamente nayor que el de la escayoi;
que contiene ol 5 % en peso de retardador de escayola.

EL yeso y ol reitardador de la escayola pueden mezclar~
sé'siguiendo.cualquief téonica adeouéda, siendo preferida laj
golienda en molino de bolas; ‘

Ademés del retardador, las éomposiciones de escayola

puoden contener otros materiales normalmente sfiadidos a las
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- escayolas hemihidrato, por ejemplo virutas de madera, Polvo -

de madera u otras cergas ligeras. Egtos otros materiales se
afiaden normalmente despuds de la calcinacién, pero si cual-
gquier constituyente adiocional de la composicién de escayola
gue ge desee inoluwir no es aoeptado‘adversamente por las con
diciones de caloiﬁacidn, puede’ afladirse a la mezcla de yeso
y retardador antes de la calcinaciéne

.Con objeto de que pueda entenderse més completamente
la invencidén se dan los siguientes ejemplos a titulo ilus-
trativo solamente, éiendo fodes las partes en peso a menos
que se indique lo contraridv'

Log tiempos de fraguqdo de lag escayolas se determing-
ron por. el emsayo de aguja de Vicat segin la norma inglesa
B.Se 13%0:1958 Apéndice F, péginag 25-26 y los términos Tiem
po de Fraguado Inicial y Tieﬁpo de Fraguado Final utilizados

de squi en adelente indicen la iniciaci§n ¥y la terminacién
del fraguado respeotivamentg, medidos & partir del momento
en que ge aflade el aguas - .
EJEMPLO 1

Se mezclan 1300 g de yeso con 13 g de fosfato diaméni-
co monohidrégeno como retardador de la escayola en un molino
de bolas, durante 15 minutos. A continuacidén se carga en'un_
antoclave la mezcla de yeso y retardador de la escayola, se
lleva a una temperatura de 130° a 150°C y une presién de 20
a 40 libras/pulgada? (1,5 a 3 kg/bmz).y se mantiene en es-
tas condiciones hasta que pierde agua en una proporcidén del
.15 % del peso del yeso. Se deja enfriar el producto, se sa-
ca del autoclave, se muele hasta que atraviese un tamiz de

100 mallas, norma inglesa, (150 micras de apertura nominal)

¥ se mezcla con agua en la proporcidén de 3 partes de hemi~
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= hidrato por 2 partes de agua. ILa sescayola tiene un tiempo -
de fraguado iniciel de 1 hora 30 minutos y un fiempo de fra-
guado final de 2 horas 30 minutos. '

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 sin adicién
de fosfato diaménico‘mon.ohidrégeno. Se determinan los tiem-
pos de freguado inicial y final como antes y la escayola
fragua instantdneamente al cabo de 5 minutosg.

EJEMPIOS 2 y 3

Se repi‘i;e el procedimiento del Ejemplo 1 a diferentes
presiones y temperaturas de calcinacidne Los valores del

tiempo de fraguado obtenidos se enouentran en la Tabla I.

EJEMPIOS 4=7

© ABLA I
Pregién "."/3 de agua sepa' Tiempo de| Tiempo de
_ | Tempera | 1b /in? | rada en la call fraguado | fraguado
Eje| tura (kg/cm?2) cinacidn inicial final
2 200 1500 1441 5 heras | =24 horas
(10,5=0) 20 mimitos
3 200 250-0 15,0 > Thoras (£ 24 horas
(17,6~0)

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 para diferen—
tes cantidades de fosfato diaménioco hidrdgeno. Tos valores )

del tiemp6 de fraguedo- obtenidos se dan en la Tabla Il.
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~ TABLA IT -
g % de agual . )
%(NH, ),HPO;| Tempera| Presién |seperada..| Tiempo de| Tiempo de
del peso | tura O7|1lb/in2 len la califraguado |fraguado
Bjo| de yeso (kgfn?) [oinacidén | . iniciel | final
4 0,05 250 310-30 15 7 horas |24 horas
21,8=2,1}
5 5 150 40 | -15 .| 4 horas [12 horas
(3)
6 10 1130-150f 2040 15 50 mins.| 1 hora:’
(1,4=3)] 10 mins.
7 5. 125 16 15 22 mins.| 23 mins.
(11,2) |

EJEMPLOS 8 ¥ 9

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 para diferen-|-

tes retardadores de la ‘esoayola utilizando varias presiones

¥ temperaturas de calcinacidn. Los valores del tiempo de fra

guado ge dan en la Tabla III. El porcentaje de retardador de

la escayola estd basado en el peso de yeso.

TABIA 11T
: % de agua|Tiempo de|Tiempo de
Retarda- Presidn | separada |fraguado |fraguado
dor de la|Tempera|lb /In2 |en la cal| inicial | final
EJe| escayola|tura OT| (kg/on?)|cinacién
8 |1% de a~| 140 35=-10 15 2 dles |2~3 dias
cetato - ‘
aménico (25~0,7 )
9 { 1% fosfa|130~150 | 20-40 15 2 horag | 3 horas
to diamd - :
nico mo= 1(1,4=3) 30 mins.
nohidré- ' A
geno+ 1% '
hidréxi-
do de es| "
tronecio
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- EJEMPIOS 10-12 R i

Se repite el pyocedimiento del Ejemplo 1 utilizando co
mo retardador de la ésoayola el 5 % de fosfato diamdénico mo—
nohidrdégeno sokre el peso del yeso. Se varia el método de in
corporacidn del retardador ﬁe la escayola sl yeso comoO g6 in
dica en la Tabla IV. Se obtienen diferéntes tlenpos dé fra~
guado de las esoayolas que tembién estén indicados en la Tam
bla IV, -

TABLA IV
Método de % de agual| . - -
incorpore Rresi@g separada |Tiempo de | Tiempo de
cién del|Temperal|lb/ine |en la cal|fraguado | fraguado
Eje | retardador | tura T (kg/an2)‘ cinecién| inicisl | final
10{molino de|130=150| 20-40 | . 15 1 hore 2 horas
boles (1,4-3) 30 .mins. 30 mins. -
T1imezcla a [ 130=150| 20-40 15 15 minse. 18 mins.
mano (1,4=3)
12| carga del |130~150| 20~40 15 - 55 ming. | 58 mins.
molinode}] = - |- .
bolas re- (1,4-3)
duclde .
EJEMPLO 13

En un molino de bolas se mezclan durante 15 minutos

1300 g de yeso con 7,5 g de hldr6x1do de litio como retarda-

dor de la escayola. A continuacidn la mezcla de yeso ¥y retar-

dador se carga en un autoclave, se lleva a una temperatura

de 140°C y una presién de 35-10 libras/pulga.da2 (2,5=0,7

kg/bmz) ¥ se mentiene en estas condiciones hasta que se ha

separado agua en una proporcidén del 15 % del peso del yesoe.

Se deja enfriar el producto, se saca del auteclave, se muele

hesta que atraviesa el tamiz de 100 mailas, noxma ingless,

(150 micras de apeftura nominal) ¥ se mezcle con agua en la

proporoién de 3 partes de hemihidrato por 2 partes de agua.
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‘ i , :
-La egoayola presenta un Jiempo de fraguado inicial de 7,00 -

e
'L\ ‘, b KT

A 3 ?
& suzenn }3
T e fl

horas y un tiempo de fraguado final de menos de 24 horase.

Se repite el prooedimiento gin adiocidn de hidrdxido de
litio, utilizando une temperatura de calecinacién de 130~150%
¥y une presién de 20 & 40 l:l.bra.s/'pulgada2 (154=3 kg/cn?)+ Tos
tiempos de fraguado iniocigl y final se determinan como ante—
riormente y la escayols fragua ;nqtanténeamente al cabo de
5 minutos. )

B ‘ . EJEMPIOS 14—1%
Se répite el procedimiento del Ejemplo 13 utilizando

cantidedes variables de hidréxido de litio y diferentes pre-
siones y temperaturas de caleinacidne Ios tiempos de fragua—

do obtenidos'se daen en la Tebla V.

como retardador de la escayola 1 % de sulfato de litio en lu-

TABLA V
% de hidrd Presién | Tiempo de Tiempo de
x1do de 1I| Tempera | 1b /In2 | fraguado fraguado
Bjs| = tio tura °C | (kg/omd) | inicial final
1] 01 140- | 35-10 | 4 mings’ |. 5 mins,
. (2s5"0'97)
115 1,0 | 130-150 | 20-40 | 7 hores ‘| 8 horas
a ] (1,4-3) 30 mins.
6] 1,0 136 | 35-40 | 3 horas 10 a 24
. ' ' (2,5-3) 25 ming, horas
174 5,0 | 130=150 | 20-40 7. horas 8 horas
(1,4-3) . 30 mins.
- BIEMPIO 18

Se repite el procedimiento del Ejemplo 13 utilizando

gor de hidréxido de litioy Ia mezcla de yeso y retardador de| =
la escayola se caloina a 140-150°C y 60-30 1ibras/bulgada2'
(4,2-2,1 kg/on?) hagta que se-ha separado el 15,4 % de agua
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_gobre el peso del yeso.'La escayola presenta un tlempo de -

do final de menos de 24 horas.

'y un ‘tiempo de fraguado final de menos de 24 horag

"dieron cantidades variables de fosfatp diaménioo'monohidré—

‘geno (FDAMH) e hidréxido de litio al hemihidrato producido

fraguado inicial de 1 hora 55 minutos y un tiempo de frague

EJEMPIO 19
Se reﬁite el procedimiente del EJemplo 13 utilizando
como retardador de la esceyola-1 % de fosfato de litio. ILa
temperaturs . de caloinaci&n,es dg 140-1600C ¥ la_presidn de
Qaloinacién es de 65—%0 1ibras/buigada2 (4,6-4,9 kg/cma)w
Ia calcinacidn se lleva a cabo hasta que se ha separado
8gua en una proporeidn del 154% sobre el peso del yesos Ta

egoayola presenfa un“tlempo de fraguado iniciel de 6 horas

EJEMPIOS 20-26

Se rea;izaron otros enseyos comparati#os pare determim
nar los ‘tlempos de fraguado obtenidos cuando el retardador -

se aflade al hemihidrato después de la caloinaoibn. Se afia-

por calcinacidén del yeso en aufdclava a 150~160°C y una pre
gién de 60 libras/pulgada® (4,2 kg/om2) por 1o menos. Se
obtuvierpn los diferentes tlempos de¢ fraguado de las compo-
siciones de escayola que estén indicsdos en la Tabla VI. Ia
oomposioidp de escayola se mezoid oon agua en une relacién
en peso dei3:2§2-5= L A

- —
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" TABIA VI

% en peso de

Tiempo. de fraguado

Ejemplo Retardador | retardador inioial (minutos)

20 Ninguno - 6,5

21 FDAMH 1- Aproxs 5

22 - PDAMH 5 Aprpx. 13

23 ' FDAMH 10 Aprox. 14

24 TA0H. H0 0,5 T

25 ‘ L10H. Hy0 1,0 7

26.. "Li0H. HZO 5,0 8

“En resumen, 1a Patente de Invenoclén que ge golicita red

caeré sobre les sigulentes:
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REIVINDICAGCIONES o S

1.. Uh.procedimiento de preparacién de uns composicidn
de escayole de sulfato cédlecico hemihidrato «, que oonsis%e
en calcinar ung mezcla de yeso y por lo menos un retardador
de la escayola, constituldo por uﬁa sal metdlica orgénica o
inorgéniéa, @ temperatura y presién elevadas, para convertin
el yeso en sulfato céloico hemihidrato .

2. Un procedimiento segin la Reivindicacién 1 en ol
cual la calcinacién se realiza & una temperatura comprendida
entre 130° y 2509C. '

3+ Un procedimiento segln la Reivindicaoidn 2 en el
cual la oeloinacién se resliza a una temperatura de unos
20000,

4+ Un procedimiento segin cualquiera de las Reivindi-
caciones 1 a 3 en el ocual la caloinacién ge realiza a una
presién de 20 a 400 libras/pulgada (1,4-30 kg/cm?).

5« Un procedimiento segiin la Reivindicacién 4 en el
cual la caleinacidén se realiza a una presién de unas 200 li-
bras/pulgadal (17,5 kg/cm2)V

6o Un procedimiento segin cuaslquiera de las Reivindi-
Eaciones 18 5 en el cual la cantidad de retardador de la
escayola en la mezcla es del 0,05 % al 5 % sobre el peso del
yeB0.

%. Un procedimiento segin la Reivindicacidén 6 en el
cual la cantidad de rétarﬁador de la escayola en la mezcla
es del 1 % gl 5 % sobre el peso del yeso.

8., Un procedimiento segin ocualquiera de las Reivindl
caolones 1 & % en el oual el retardador de la escayola es
hidréxido de litio o una gal de Jitio de un doido mineral.

9, Un procedimiento segfm la Reivindicacidén 8 en el
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- cual la sal de litio es cloruro de litio, nitrato de litio, -
sulfato de litio o fosfato de litios

10 Un procedimiento de preparacién de une oompogi-
cién de sulfato cdlcico hemihidrato « segin cualquiera de
lag Reivindicaciones 1 2 9 y esencialmente como el descriito

aqul en cualquiera de los Ejemplos 1 a 19
1l. Se reivindica por dltimo como objeto sobre el que

ha de recaer la Patente de Invencién que se solicita : "UN
PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE UNA COMPOSICION DE ESCAYOLA
DE SULFATO "CALCICO HEMIHIDRATO o{ ",

Todo conforme queda descrito y.reivindicado en la pre-

sente Memoria descriptiva que consta de trece piginas mecand

grafiadas.

Madrid, 21 Diciembre 1.966

BERNARDO UNGRIA
PePe
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