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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a un procedimiento para la
fabricacién de sulfato de caleio anhidro (forma II), llamade
"yeso inerte o pasado", a partir de yeso sintético, subproducto
de la fabricacidn del deido fosfdrico.

Le invencidn tiene también por objeto los yesos
inertes y el yeso de construccién que se obtienen con la
puesta en préctica de dicho procedimiento, 1o mismo que el yeso
inerte utilizable para el enyesamlento del cemento.

Los prdctivos en el arte designam en general bajo

el nombre de "yeso de construceidn" el producto congtituido
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esencialmeht& por una mezcla de dos partes de ghifato de
caleio semihidratado y sulfato de caldio anhidro, forma II
o "yeso inerte o pasedo. asi{, por ejemplo, en Francia se
aplica de ordinario esta expresidn a la mezcla de dos par-
tes de sulfato semihidratado por una parte de sulfato an-
hidro (norma NF 12-301).

El yeso sintético, subproducto de la fabricacidn
del deido fosforico, puede ser una fuente muy interesante
para la fabricacidn del yeso de construccidn. Ias cantida-
des disponibles de este yeso residual son tales que desde
hace algunos afios se ha procurado hallar y pohner a punto
téenicas que permitan utilizarlo ya sea en los yesos de

construccidn, ya sea como aditivo para los cementos. Aun-

gque no contenga, como su homdlogo natural, carbonato de

caleio (10 & 20%4), tiene sin embargo, después del lavado,
impurezas congtituidas por un 0,5 a 1% de fldor y 1% de
Po05 cristalizado en forme syn.

Ias téonicas descritas hasta ahora han tropezado
con dificultades inherentes a las impurezas incluidas, que
vuelven total o parcialmente inutilizable en condiciones
precisas y limitadas el yeso inerte obtenido. Asi, en los
yesos de construccidn que 1o contienen, se han observado
finales de fraguado retardados, resistencias insuficientes
o ain clerta sensibilidad al agna de amasadura y un compor—
tamiento irregular frente a los aditivos cldsicos del yeso

de construccidn, tales como retardadores o espesantes. Ade-
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més; la hidratacidn del yeso inertc o pasado en tales yesos
de construceidn es lenta e incompleta.

Se han realizado otras tentativas, pero éstas condu-
cen fundamentalmente a la obtencidn de semihidrato e in&luso
de anhidrita soluble (sulfato anhidro II). Entre las mds in-
teresantes, cabe seflalar el procedimiento descrito en la pa-
tente inglesa N° 1 051 849, del 3-12-1963, que consiste en
introducir de manera contfnua una lechada acuosa de yeso
sintétioo en un reactor, con presidn superior a la atmosfé-
rica, mantener dicha lechada a temperatura por encima de
10020 mediante inyeccidn de vapor de agua a presidn elevada
¥y luego extraer continuamente una lechada de sulfato de cal-
cio semihidratado, sin reducir la presidn. Este procedimien-
t0 no da satisfaccidn completa porque no conduce mds que a
la obtencidén de semihidrato,

Otro procedimiento es el descrito en la patente fran-
cesa 12 1 288 836, del 14-2-1961, y atafie a la coccidn de un
yeso natural, en estado granuloso o pulverulento. EL recinto
de coccién, gue aparece con el aspecto de un pasillo, sed
partido en varias zonas, cada una de las cuales tiene ele=-
mentos calentadores recorridos por fliidos calorifercs que
aseguran temperaturas de coceidn entre 1102C y 1809C segun
las zonas. El yeso se introduce por uno de los extremos del
recinto, donde se le pone 2 temperatura cercana a aquel;a en
que empieza la deshidratacidn. Luego, fluidificado mediante

inyecciones ciclicas o continuas de vapor de agua o de una
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mezola do vapor y aire, o ain de aire solo, & presiones des-
de 0,5 kg/cm2 hasta 15 kg/om? sogin las zonss, el yeso va
pasando de un extremo a otro del pasillo de coceidn. Hacia
la parte central del'recinto, se le calienta a 1302C-1352(C
y se transforma en parte eh semihidrato. Cuando llega al otro
extremo, ¢ le pone & la temperatura de 1602C0-1802C, lo que
pernite eliminar los Ultimos vestigios de yeso no cocido y
transformar una porcidn de semihidr#to en anhidrita soluble.
Este procedimiento no proporciona todavia una solucién inte-
resante porque conduce a una mezcle de semihidrato y anhidri-
ta soluble.

A causa de los grandes inconvenientes ciﬁaagsféﬁtes
y sobre todo de la casi imposibilidad de obtener unz anhidri-
ta estable (forma anhidra II) o "&eso inerte" de calidad con-
venlente, las peticionarias han procurado hallar vias origi-
nales que permitan obtener yesos iherteé o] paséﬁos utiliza-
bles en los yesos de construccidn y en el enyesamientc de
los cementos,-Asi, ha puesto a punto un proee@imiento para
la fabricacidn de sulfato de calcio anhidro II y semihidrato
a partir de yeso sintético, descrito.en su solicitud de va-
tente nﬁmero 368 277 del 12 de junio de 1969, procedimiento
gque proporciona con muy buenos rendimientos una gama de pro-
dugto que tiene excelentes caracteristicas.

Prosiguiendo sus investigaciones, las peticionarias
acaban de poner & punto uh nuevo procedimiento para la fabri-

cacidn de un "yeso inerte o pasado" para yeso de construccidn
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y enyesamiento del cemento, el cual proporciona, con exce-
lentes rendimientos, productos de propiedades idénticas, y
con frecuencia incluso superiores, a las de sus homd10gos
obtenidos a partir de yeso natural.

En su modalidad de realizacidn mas general, el pro-
cedimiento segin este invento consiste en tratar, en un hor-
no giratorio de calentamiento indirecto, yeso sintético la-
vado, llevdandolo progresivamente a temperatura superior a
2502¢, y luego ococerlo y mantenerlo a dicha temperatura en
presencia de vapor de agua por un tiempo tal que la trans—
formacidn en sulfato anhidro II sea completa.

' Ia temperatura de tratamiento tiene gran importancia
al transformar el yeso sintético en anhidrido estable o yeso
inerte. Bn el curso de numerosos ensayos de coccidn, las pe-
ticionarias han comprobado que la superficie especifica BET
(medicidn segin la técnica cldsica de adsorcidn de nitrdgeno
puesta & punto por Brunauver - Elmett y Teller) de la anhidri-
ta obtenide evoluclonaba en funcidn de las temperaturas de
coccidn, como Lo demuestran las ocurvas de la Figura N¢ 1
(1inea de puntos: curso de la anhidrite soluble por trata-
miento sin vapor de agua; linea continua: curso de la anhi-
drita estable por tratamiento con vapor de agua), en 1& nue
la superficie especifice BET en m?/g indicada como ordenadas,
de la anhidrita estd trazada en funcidn de 12 temperatura de
coccidn en 20 indicada como abscieas para tiempos comprendi-

dos entre 2 y 5 horas. Se advierte en este caso que la super-
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ficie especifica os 6ptima cn la gama de 250 a 4002C.

Por
debajo de 3000C, la ravido, do transformacién cs anhidrita
IT o8 muy lonta y rofloja aol -l hJcho do qué la coccibn, a
tomporatures ton dfbilos, dol yewo pora hacorlo pasado wu do
una puesta on préctica industrial prdeticamonte impozible,
Ademds do c¢llo, las poeticionarias han advertido quo la ruac.-
tividad dusl yeso inorte, dofinida por su Indice de hidrata-
cibn a los 3 dfas cun un yoso do oonstrucoién} 28 proaorcio-
nal a la superficie cspecifica BET, como lo manificsda la
curva ropresentada en la Figura 2, on la cual la roactividad
en % como ordonadas estd trazada en funcibén de la suporfi-
cie especifica BET on mz/g como abscisas. Por tltimo, las
puticionarias han comprobado quo los mproductos gue so obtio-
nen por coccidn a 3502C y 4002C son poco diferentos, ya que
su superficie capecifica DET es de 12 mz/g aproximadamonts .
La tomperatura preforible para ol tratamisnto ha podido asi
fijarso entre limitcs de 325°C y 4509C.

La presencia de vapor de agua deniro dcl horno 28
fundamontal para ascgurar la transformacibén rdpida dol yeso
en anhidrita estable (o sulfato anhidro II) a las tomperaturas
inferiores a 4502C. Sin actuar en calidad de flfiido calo-
rifero, 2l vapor de agua dssempefia la misibn muy imdortante
de catalizador de cocoibn. Se le puede introduvcir do na-
nore continua, por encima de la Hresibn atmosférica, n ol
horno de coceidn pussto goncralmonte a presibn comprendida

entr: 1 y 5 baras. Segfn una variante, so lo pucde Lormar
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in situ por pulverizacidn fina de agua, que pasa rdpidamen-
te al estado gaseoso & la temperatura de coccidn del yeso.
Segin otra variante, puede mantenerse el horno en ligera de-
presidn, y en este caso la presidn del vapor de agua puede
descender hasta 0,7 baras. As{, la reactividad propia del
yeso inerte o pasado, obtenido por coacidn a temperatura ba=-
ja en horno de calentamiento indireecto, en presencia de va-
por de agua, gueda muy mejorada respecto a la del &eso iner-
te 0 pasado gue se obtiene por coceidn en los hornos cldsi-
cos que actuan a temperatura mds alta, sin inyeccidn dé vaw
por'ni pulverizacién de agua., Ias peticionarias han determi~
nado gue el rendimiento en yeso inerte 0 pasado que se Ob~
tiene por coceidn a 350°C sin inyeccidn de vapor de agua es
muy débil, mientras gue los rendimientos de yeso inerte o
nasado que se obtienen a la misma temperatura y en el mismo
horno con inyeceidn de vapor de agua son muy interesantes
para la industria, como lo demuestren las curvas de la Figu-
ra 3 adjunta, que expone los rendimientos de transformacidn
on anhidro II como ordenedas eh funcidn de la temperatura
en 20 como abscisas, con vapor de agua y sin vapor de agua,
pbr un tiempo de coccidn de 45 minutos (en linea de punbos:
rendimiento de transformacidn en anhidro II en ausencia de
vapor de agua; en linee continua: rendimiento de transforma=-
¢cidn en anhidro II en presencia de vapor de agua).

Segin la temperatura y 1a presidn de vapor de agua,

el tlempo de coceidn necesaric para la transformacidn del
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yeso en anhidrita estable puede variar dentro de varios 1i-

mites, que abarcan de 5 minutos a 120 mimutos.

As{, con presidn de vapor de agua de 1 atmésfera,
la cocoldn dura:

- & 35090; 90 minutos, con un rendimiento de 96% aproxima-
damente de yeso pasado (anhidro II),

- a 40020: 10 minutos, con un rendimiento de 98% aproxima-
damente de yeso pasado (anhidro II);

ol tiempo de coccidn se mide al llegarse a la temperatura de

coceion.

Ia trituracidn del yeso pasado obtenido por el pro-
cedimiento de este invento tiene efecto muy favorable sobre
la reactividad de ¢icho yeso, y por lo tanto es ventajoso
fragmentar o triturar el material después de la coccidn.,

Lgs peticionarias han comprobado ademds que la adi-
cidn de 0,2 a 17 de X,80, respecto al peso do yeso pasedo
mejoraba todavia sensiblemente la reactividad de este ulti-
mo. Esta reactividad puede acrecenitarse ain cuando se afiade
al yeso pasado una cantidad en peso sensiblemente igual.de
fluosilicato sédico, en lugar del K,50, o en combinacidn
con éste. Ia adicidn de K580, 1o mismo que la de fluosili-
¢ato, pueden efectuarse tanto antes como después.de la coc~-
cidn, es decir en cualquier punto del circuito. Se ha compro-
bado asi que la reactividad de un yeso inerte trituradu, ob-
tenido por coceidn a 3509C con inyeccidn de vapor, pasaba,

del 65% sin adicidn, al 80% cuando se introducia 0,5% de
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K550y (respecto al peso del yeso inerte o pasado).

Estos excelentes resultados provienen de la combine-—
cidn de dos acciones particularmente favorables; una'asegu-
rada por la coccidn a temperatura baja en presencia de vapor
de agna, que actua directameﬁte como catalizador, y la otra
por el K,80, y/o el fluosilicato, que, aotivando la hidrata-
cidn del yeso inerte, permiten obtener un yeso de construc-
eidn de valor para la industria.

En el yeso de construccidn que se obtiene finalmen-
te el yeso inerte tiene un indice de hidratacidn de 80%,
mds débil que para un yeso de construccidn provinente del
yeso natural; pero, teniendo en cuenta la pureza del yeso
sintético, la parte hidrdulica activa es la misma y las re-
sistenciag son semejantes (aungue a los 7 dfas la hidrata-
cidn es completa).

Para aumentar ain la gama de empleos'derlos produc~
tos obtenidos segun este invento, se pueden introducir tam-
bién aditivos aceleradores, espesantes o retardadores cldsi-
cos, como los que pertenecen a la familia de los productos
celuldeicos (por ejemplo, la carboximetilcelulosa) o ain.los
constituidos por proteinas solubilizadas, etc.

El procedimiento segun este invento puede efeciuarse
en un horno giratorio discontinuo de calentamiento extefﬁé,
de tipo conocido, en posicidn horizontal, provisto de rei¢~
vadores internos y de una admisidn axil de vapor o de pdi&e-

rizacidén de agua. También puede realizarse de manera conti-
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nha en un horno de tipo conocido, provisto de tubos de humo.

En este caso puede suprimirse el sislema de inyeccidn de va-
por o de pulverizacidn de agua, pues el vapor puede formarse

in situ, gracias al agua aportada por el secamiento del yeso
humedo y luego por su deshidratacidn hasta el estado de sul-
fato anhidro IIT, ya que la transformacidn de este §ltimo

en anhidro II se efectua cataliticamente por medio de dicho
vapor.

Los ejemplos que siguen muestran como puede ponerse
en prdctica el invento.

EJEMPIO 1 - Yeso de construccion.

Se efectuaron series de mediciones de la reactividad
de diverses tipos de yesosm inertes o pasadog obtenidos por
coccién de yeso sintético, ya sea a 6009C por los procedi-
mientos clésicos, ya sea a 35020 por el procedimiento de es-
te invento, para categorias de pruductos triturados o no tri-
turados y eon adicién de suplementos o sin elios. Iuego se
prepararon yesos de construceidn mezclando 50% de sulfatd de
calcio semihidratedo, obtenido a partir del mismo yeso sinté-~
tico, a 50%# de yeso inerte segin el invento. Estos yesos de
construceidn se amasaron con agua desmineralizada en una re-
lacidn de agua/yeso (e/y) igual a 1. A continuacidn se some-
tieron & pruebas de tiempo de empleo y de fragnado.

Los resultados que se obtuvieron estdn consignados
en la Tabla 1 que sigue. Los principias y finales de empleo,
1o mismo que los finales de fragunado, se midieron segin la
norma francesa NP B-12 402, miéntras que los principios de

fraguado se evaluaron segun la norma francesa NF B-12 401.
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TABLA 1

: Tipo de yeso iner-

te tratado a:

600eC

sin vapor de

cun vapor de agua

3500¢

¢
H
3
3
.

- agua
sin jcon tri--| sin tri} con trijcon tri!con tri-
tritu tura- tura- | tura- | tura- Hfuros
ra- ;cion cidn cion ¢ion ¥y {cion y
cidn 0,25% 10,25%
deSO ge 0
K S
2¥74
+20, 5
de es
pesan-
te
Reactividad del
yeso inerte, en % | 35 40 60 65 - 80 80
Principio
de empleo ' :
(en minutos) |8,5 11 3 17 12,5 7
. J Prineipio
tonoiq 001 fragua-
del ya do (en mi-
o do] nutos) 10 12,75 4 22 15,5 12,5
oo | Pinel de
0idn empleo
(s/ (en minu- - L
2599 | tos) 12,5 1. 15 5 24,5 |19 17
; Pinal del supe
i . Traguado rior
; (en minu- a o
% tos) 600 40 15 50 40 38
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Ta formulacidn obtenida por coccidn & 3500C, tritu-
racidn y luego adicién de 0,25% de Kp30, y 0,05% de espesan—
te ha sido objeto de ensaycs completos a pie de cbra (espa-
cio de empleo: 10 minutos). Ias resistencias de este yeso de
construccidn, medida sobre probetas normalizadas (e/y = 0,8)
fueron las siguientes:
= 8 183 2 hoYas seecssnsesasssves 9 baras
= 8 189 24 hOor88 itevseesvseas.sa.ll barag
= 8108 7 3188 sieoncernscnceas.sl7 baras
~ & los T dfas, cun secamicnto ..28 baras

Ia dureza de log reboques reelizados a partir de es-—
te yeso (e/y = 1) fue de 65 + 5 grados Shore, escala C.

El yeso de construccion era muy fino:
~ 2% de rechace on el tamiz de mallas de 0,2 mm

(norma NF X 11-501)
~ 20% de rechace en ei tamiz de mallas de 0,1 mm

(norma NF X 11~501).

Ias excelentes caracteristicas de ese yeso de cons-
truceidn permiten clasificarlo en la categoria PRC.2 de la

norme NP B. 12-301, establecida para los yesos de construc—
cidn de origen natural.

EJEMPI0 2 ~ Yeso de construceidn de fraguado lento y gran
dureza.,
Se prepard un yeso inerte segin el procedimiento de
este lnvento (presidn de vapor de aguas 1,5 baras; tempera-

turas 3502C) y luego se le incorpord 0,74 de Kp50, - Después
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de la trituracidn, se amasd el producto con 41% de su peso

en agua. Presentd entonces las caracteristicas siguientes:

principio de fraguado: 20 minutos

final de fraguado: 1 hore 45 minutos

Resistencia a la flexidn: (NP B-12 401)

- a log 2 dias, 25 kg/cm2

~ a los 7 dias, 60 kg/cm?

- a los 7 dias, con secamiento hasta peso constante:

132 kg/cm?

Resistencia & la compresidn: (NF B-12 401)

- & los 2 dias, 60 kg/cm°

- e los 7 dfas, 170 kg/cm®

- a losg 7 dias, con secamiento hasta peso constantes
400 kg/bme.

La dureza del reboque fue superior a 952 Shore,
escala C.

El procedimiento de este invento para fabricar
sulfato anhidro II, llamado yeso inerte o pasado, a partir del
yeso sintético, subproducto de la fabricacidn del dcido, fosfd
rico, permite pues obtener productos de aprovechamientn indus-
trial facil y econdémico, utilizables tales cuales son 0 zomo
ingrediehtes en los yesos de construccidn y en los cementos,
en los que desempetia’ el papel de agente de enyesamientd. Las
proporciones de yeso inerte incorporadas a los yesos de.cons-

truceidn y cementos estdn evidentemente en funcidn de las
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caracteristicas que se deseen pars las aplicaciomes a que se
destinan los productos finales. Puede decirse que, de panera
general, pueden variar entre 5% y 100% del peso de la mezcla
de los productos secos, en el caso de los yesos de construc-

cidn, y entre 0,5% y 10% en el caso de 1los cementos.



NOTA

Deserito el objeto del preseate invento, se decla-
ran nuevas y de propie inveneidn las siguientes reivindice-
ciones, con prioridad de la solicitud de patente francesa

ne PV 70/00 480 del 6 de Enero de 1970.

5, 1. Procedimiento para la fabricacidén de sulfeto de
calcio anhidro II, 1lamado yeso inerte o pasado, & partir de
yeso sintético, carceterizado por someterse el yeso lavado a
un calentamiento progresivo en un hurno a coceidn a temperatu~
ra superior g 2500C, en presencia de vapor de agua, que actua
10. de catalizador, por un tiempo tal que la tronsformacidn en

sulfato de caleio anhidro II sea completa.

2. Procedimiento segin la reivindiczeidn 1, carsc-
terizado en que lo temperatura de coccidn se halla dentro de

los limitea de 2502C a 4500C,

15. 3. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2,
carocterizado en quo la presidén de vapor de agua estd com-

prendida entre 0,7 y 5 baras.

4, Procedimiento segin las reivindicaciones 1,
2 y 3, carscterizado en que el vapor de cgua se forma previamen-

s
20. te y se inyecta en el horno de mancra continua.

5. Procedimientu segin las reivindicaciénes 1, 2 ¥

3, caracterizado cn que el vepor de agua sc forma en el Horno

|

/



por pulverizacidén de zgua.
6. Procedimiento scgun las reivindicaciones 1, 2 y 3,

caracterizado en que ¢l vapor de agua se forma in situ por

el ague de deshidretacidn del yeso.
7. Procedimiento segun las reivindicaciones 1 a 6,

5a
caracterizado en que ¢l yeso inerte se somete luego a tritu-

racidn.
8., Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 7,
caracterizado por afladirse durante el tratamiento del yeso de 0,2
10, g 1% en peso de KZSO4’ adicidn que puede realizarse tanto
despuds del lavado como despuds de la caceidn del yeso o aun
después de la trituracidn del yeso inasrtbe.
9. Procedimiento segin la reivindicacidn 8, carzcte-

rizado por substituirse el KESO4, totalmente o en parte, por fluo

15. silicato sddico.
10, Prucedimiento para ls fabricacidn de sulfato de
calecio anhidro II,
Sggdn 8¢ describe y reivindica en le presente memoria
descriptiva, mecanografiada y eserita por una scla cara, acom-
20, pafiada de un grafico explicativo.

Medrid, a 5 de Enero de 1971
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