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RESUMEN

El objetivo principal del presente trabajo fue la caracterizacion térmica y espectroscopica de sulfato de calcio
dihidratado y hemihidratado. Se aplicaron las técnicas de analisis térmico calorimetria de barrido diferencial (DSC)
y termogravimetria (TGA), encontrando picos caracteristicos a 102 °C para el hemihidrato, 52.5 y 126.7 °C para
el dihidratado. TGA mostré una pérdida de peso del 1.5% a 38.27 °C, 3% a 73.14 °C y 8.5% a 110 °C para el
hemihidrato, el dihidratado mostré pérdidas de peso del 17% a 56°C, 31.6% a 110 °C y 41.4% a 130 °C. El analisis
por FT-IR revelé bandas de absorcion entre 3700 y 3500 cm-! propias de las moléculas de agua presentes y
bandas entre 1200 y 900 cm-1 caracteristicas del doble enlace S=0. La difractometria de rayos X exhibi6 picos
destacables de cada forma cristalina a 20 = 14.70°, 25.62°, 29.72°, 31.80°, 42.28°, 49.28°, 54.08° y 55.14° para
el sulfato de calcio hemihidratado y 26 = 11.62°, 20.72°, 23.38° y 29.14° para la forma dihidratada. La
determinacion de metales por absorcion atémica mostré concentraciones por debajo de las 60 ppm en Na, Fe, Pb,
As y Cd. Las micrografias tomadas por SEM revelaron la morfologia de los cristales para los compuestos de
estudio, exponiendo una variada cantidad de tamafios. Se encontrd que el producto cuenta con una alta pureza,
sin presencia de anhidritas y bajas concentraciones de metales como Na, Fe, Pb, As y Cd.

Palabras clave: Sulfato de Calcio; Caracterizacion Térmica; DSC y TGA, FT-IR; Rayos X

THERMAL AND SPECTROSCOPIC CHARACTERIZATION OF CALCIUM SULFATE DIHYDRATE AND
CALCIUM SULFATE HEMIHYDRATE

ABSTRACT

The main objective of the present work was the thermal and spectroscopic characterization of calcium sulfate
dihydrate and hemihydrate. Differential scanning calorimetry (DSC) and thermogravimetry (TGA) thermal analysis
techniques were applied, finding characteristic peaks at 102 °C for the hemihydrate, 52.5 and 126.7 °C for the
dihydrate. TGA showed a weight loss of 1.5% at 38.27 °C, 3% at 73.14 °C and 8.5% at 110 °C for the hemihydrate,
the dihydrate showed weight losses of 17% at 56 °C, 31.6% at 110 ° C and 41.4% at 130 °C. Analysis by FT-IR
revealed absorption bands between 3700 and 3500 cm-1 typical of the water molecules present and bands
between 1200 and 900 cm-1 characteristic of the S=O double bond. The 20.72°, 23.38° and 29.14° for the dihydrate
form. The determination of heavy metals by atomic absorption showed concentrations below 60 ppm in Na, Fe,
Pb, As and Cd. The micrographs taken by SEM revealed the morphology of the crystals for the study compounds,
exposing a varied number of sizes. It was found that the product has high purity, without the presence of anhydrites
and low concentrations of metals such as Na, Fe, Pb, As and Cd.
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1. INTRODUCCION

El sulfato de calcio, también llamado yeso, se puede obtener a partir de diferentes procesos. Uno de ellos es la
fabricacion de acido citrico [1], donde el sulfato de calcio se forma como subproducto en el proceso de purificacion.
De este proceso se obtiene un sulfato de calcio himedo, con una cantidad de agua alrededor del 30-40%. Este
es sometido a dos procesos de secado para obtener sulfato de calcio dihidratado y sulfato de calcio hemihidrato
como se muestra a continuacion.

CaS04 (Himedo) 3=========== (aS04. 2H20 @)

100—-120 *C

CaS04.2H,0 ============= (q504.1/2 H20 @)

El sulfato de calcio hemihidratado puede presentar dos formas alotropicas a y B con caracteristicas fisicas y micro
estructurales diferentes [2]. El primero se caracteriza por tener una mayor densidad y resistencia a la compresion,
requiere de menores tiempos de fraguado y presenta multitud de cristales muy finos. Se obtiene en autoclaves en
ambientes saturados de vapor de agua. Por su parte, el B-sulfato de calcio hemihidratado es menos denso, con
mayor solubilidad y mayor tiempo de fraguado. Se obtiene generalmente en horno rotatorio [3].

En el proceso de calcinacion, a unos 220 °C, se puede producir una fase inestable conocida como anhidrita Ill,
también conocida como anhidrita soluble. La anhidrita Il es relativamente inerte e insoluble, mientras que la
anhidrita | es insoluble y puede fraguar incluso bajo el agua [4].

CaS04+ (Hemihidrato) >========= CaS04+ (Anhidritalll) ©)

A temperaturas mayores pueden formarse anhidrita Il y anhidrita I.

250—600 °C

CaS0s (Anhidrita Ill) >============= (aS0+ (Anhidritall) (4

CaSO4 (Anhidrita II) >============= (aS0s+ (Anhidrital) ()

Los yesos comerciales, contienen ademas del hemihidrato, cantidades variables de anhidritas y de dihidratos. La
presencia de uno u otro afecta la calidad de los yesos producidos. La variedad del tipo de yeso se puede
determinar por analisis térmico diferencial.

En 2014, Barbosa et al [5], realizaron estudios de caracterizacién para El B-sulfato de calcio hemihidratado
obtenido en el complejo de Araripe, en Brasil. Este trabajo desvel6 caracteristicas quimicas, fisicoquimicas y
térmicas, como pureza, impurezas presentes, grupos funcionales caracteristicos, morfologia, entre otros. En 2023,
Dieu Linh Tran et al [6], caracterizaron el a-sulfato de calcio hemihidratado obtenido por sintesis en el laboratorio.
También Dick C. Engbrecht et al [4] realizaron analisis térmicos y de difraccién de rayos X para determinar posibles
impurezas en el sulfato de calcio obtenido por diferentes fuentes y utilizado para la elaboracion de placas de panel
yeso.

Las caracteristicas quimicas, fisicas y fisicoquimicas pueden determinar la calidad del sulfato de calcio e incluso
sus usos Yy aplicaciones. Por tanto, el objetivo general del presente trabajo es caracterizar el sulfato de calcio
producido en Sucroal como coproducto en la manufacturacion de &cido citrico. Una caracterizacion térmica es
indispensable para conocer los procesos endotérmicos o exotérmicos que pueda sufrir el sulfato de calcio, con lo
cual se podria observar si se encuentra presente algun tipo de anhidrita o incluso, diferenciar entre el dihidrato y
el hemihidrato. Realizar un analisis de difraccion de rayos x es de gran utilidad para apoyar los resultados
obtenidos en los andlisis térmicos, también, una espectroscopia de IR-FT ayudara con la identificacion de grupos
funcionales caracteristicos del material en estudio. La morfologia también es un factor importante, ya que influye
en las propiedades tanto de la pasta de yeso, como del yeso endurecido, aqui se hace importante el analisis por
microscopia electrénica de barrido (SEM, por sus siglas en inglés). Complementando lo anterior, es relevante



cuantificar la presencia de algunos metales por absorcion atdbmica, como Na, Fe, Pb, As y Cd ya que, dependiendo
del uso algunas industrias tienen parametros de calidad establecidos respecto a la concentracién de metales, Por
ejemplo, la farmacopea americana (USP) establece un criterio de aceptacién de 100 ppm de hierro [7].

2. MATERIALES Y METODOS

Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC) y Analisis Termogravimétrico (TGA):

Los analisis térmicos fueron realizados en un SDT 650 de TA Instruments, el cual es un equipo de analisis térmico
simultaneo. De este modo se obtuvieron las curvas termograficas DCS y TGA para el sulfato calcio hemihidratado
(Fig. 1) y para el sulfato de calcio dihidratado (Fig. 2). Se sigui6 la metodologia empleada por Dieu Linh Tran et al
[6] modificando algunas condiciones de andlisis como la temperatura final y la rampa de corrida, quedando de la
siguiente manera: rampa de temperatura de 5 °C/min, iniciando a temperatura ambiente hasta 250 °C, atmosfera
inerte de nitrégeno y se pes6 10.75 mg de sulfato de calcio dihidratado y 5.99 mg de sulfato de calcio
hemihidratado.

Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FT-IR):

Los compuestos de sulfato de calcio hemihidratado y sulfato de calcio dihidratado fueron identificados por FT-IR
en un espectrometro Cary 630 de Agilent Technologies en un rango de longitud de onda entre 650 y 4000 cm-1.

Difraccion de Rayos X de Polvo (DRX-P):

Para determinar la estructura cristalografica de las dos muestras de sulfato de calcio, se utilizé un difractémetro
de rayos X de la marca Bruker, modelo Advance D8 con radiacion de Cu Ka (A = 1,54178 A), a una velocidad de
escaneo de 5°/min en un rango 26 de 10 a 80°.

Espectroscopia de Absorcion Atdmica (EAA):

Se utilizaron dos espectrofotometros de absorcion atdmica, uno de llamay uno de horno de grafito, marca Thermo
Scientific modelo iCE 3000 Series, para determinar la concentracion de Na, Fe, Pb, As y Cd presentes en las
muestras de sulfato de calcio. Para Na y Fe se realizé el andlisis por llama y para Pb, As y Cd se usoé el horno de
grafito. Para todos los casos, las muestras fueron disueltas en una solucién de acido clorhidrico.

Microscopia Electrénica de Barrido (SEM-EDS):

Las micrografias fueron tomadas en un equipo SEM-EDS Phenom Pro X en un rango de aumentos de 500x,
1000x, 5000x y 10000x.

Ensayo de Fraguado:

Sobre 70 g de agua vertidos en un vaso de precipitados, se adicionan 100 g de sulfato de calcio hemihidratado.
Se esparce cuidadosamente el material sobre el agua y se inicia el conteo de tiempo en un cronémetro mientras
se agita la mezcla con una espatula por un minuto. Se transfiere la mezcla al molde del equipo vicat (ver anexo 7,
figura 15) para su medicion. Pasados 5 minutos desde el inicio de la mezcla, se libera el émbolo de la aguja
permitiendo que caiga libremente y penetre en la pasta. Se repite esta medicion cada minuto hasta que la aguja
penetre en la muestra méximo 2 mm de profundidad, detener el cronémetro y tomar el tiempo.

Las pruebas de fraguado se realizaron sobre el sulfato de calcio hemihidratado siguiendo el procedimiento descrito
en la norma ASTM C472-99, Standard Test Methods for Physical Testing of Gypsum.



2. RESULTADOS
Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC) y Analisis Termogravimétrico (TGA):

En la figura 1 (ver anexo 1), se pueden observar tres cambios importantes en la pendiente de la grafica
correspondiente al TGA del sulfato de calcio hemihidratado. El primer punto de inflexién de dicha curva se da a
38,27 °C, con una pérdida de peso del 1.5%. El segundo punto de inflexion se presenta cuando se ha perdido
aproximadamente un 3% de peso, a una temperatura de 73.14 °C. Finalmente, se encuentra un tercer punto de
inflexién a una temperatura aproximada de 110 °C correspondiente a la pérdida de peso de 8%.

En esta misma figura, en la curva que representa el analisis por DSC para el sulfato de calcio hemihidratado, se
evidencia un pico endotérmico cuando se ha alcanzado una temperatura de 102.05 °C.

Respecto al sulfato de calcio dihidratado, en la figura 2 (ver anexo 1), en la curva correspondiente al TGA se
observan cambios de pendiente en tres puntos, al presentarse una pérdida de peso del 27% a 56 °C, pérdida de
peso del 31.6% a 110 °C, pérdida de peso del 41.4% a 130 °C.

Tal como se observa en la figura 2, la grafica de analisis por DSC para el sulfato de calcio dihidratado, exhibe dos
picos endotérmicos caracteristicos, el primero, ubicado a 52.5 °C y el segundo, ubicado a 126.7 °C.

Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FT-IR):

Para identificar la presencia de los grupos funcionales del sulfato de calcio, se analizaron las muestras por
espectroscopia de FT-IR. En las figuras 3 y 4 (ver anexo 2), se pueden observar las bandas caracteristicas para
el sulfato de calcio hemihidratado y dihidratado respectivamente. Se puede evidenciar a través de estos espectros,
algunas diferencias en sus bandas caracteristicas. Para el caso del sulfato de calcio hemihidratado, se observan
dos bandas entre los 3700 y 3500 cm-%, otra banda alrededor de los 1600 cmy tres bandas mas entre los 1200
y 900 cm-L. El sulfato de calcio dihidratado exhibe una banda ancha a 3400 cm, dos bandas a 1700 y 1600 cm™,
finalmente una banda de amplia absorbancia a 1080 cm-L.

Difraccion de Rayos X de Polvo (DRX-P):

En los difractogramas se encontraron varios picos destacados por su intensidad. En la figura 3 (ver anexo 3) se
pueden observar cinco picos que se destacan para el sulfato de calcio hemihidratado, estos se encontraron en 26
=14.70°, 25.62°, 29.72°, 31.80°, 42.28°, 49.28°, 54.08° y 55.14°.

Por su parte, para el sulfato de calcio dihidratado, en la figura 4 (ver anexo 3), se encontraron picos a 20 = 11.62°,
20.72°, 23.38° y 29.14°.

Espectroscopia de Absorcion Atémica (EAA):

Mediante esta metodologia de analisis, se determind las concentraciones de metales presentes en las muestras
de sulfato de calcio, como se muestra en la siguiente tabla:

Tabla 1. Determinacion de metales.

Catién Sulf_at_o de calcio Sulfat_o _de calcio
dihidratado hemihidratado
Na (ppm) 55.60 64.34
Fe (ppm) 1.851 3.639
Pb (ppb) 0,557 4,428
As (ppb) 46,34 52,89
Cd (ppb) 110,1 128,7

Para todas las mediciones, las muestras fueron previamente disueltas en una solucion de acido clorhidrico. En el
anexo 4 se pueden observar las curvas de calibraciéon usadas en la determinacién de cada metal.



Microscopia Electrénica de Barrido (SEM) y Espectroscopia de Energia Dispersiva de Rayos X (EDS):

En las figuras 12 y 13 (ver anexo 5), se puede observar la morfologia de los cristales par el sulfato de calcio
dihidratado y hemihidratado respectivamente. El software del equipo mostré tamafos de cristales que van desde
los 26.9 hasta los 269 um para el sulfato de calcio dihidratado, observandose una distribucién desordenada y
cristales con grietas. Por otro lado, el sulfato de calcio hemihidratado mostré una distribucion un poco mas
ordenada con cristales mas definidos y un tamafio que va desde los 26.9 hasta los 653 pm.

En la figura 14 (Ver anexo 6) se presenta el espectro del analisis elemental obtenido por EDS para el sulfato de
calcio hemihidratado. A continuacion, los porcentajes de los elementos encontrados.

Tabla 2. Analisis elemental por EDS.

Concentracion | Concentraciéon
Elemento -
Atomica en peso
0] 74.08 55.94
S 13.15 19.91
Ca 12.77 24.15

Ensayo de Fraguado:

Para el ensayo de fraguado se obtuvo un tiempo de 8 minutos usando el aparato de Vicat (ver anexo 7). Esta
prueba solo es aplicable al sulfato de calcio hemihidratado ya que por sus caracteristicas, solo este tiende a
fraguar.

3. DISCUSION (O ANALISIS DE RESULTADOS)

En la figura 1 (ver anexo 1), se pueden observar tres cambios importantes en la pendiente de la grafica
correspondiente al analisis por TGA para el sulfato de calcio hemihidratado, estos cambios que se dan a
temperaturas de 38, 73 y 110 °C, obedecen a la pérdida de agua libre presente en el hemihidrato. Cuando se han
alcanzado los 110 °C, se observa una pérdida de masa del 8% aproximadamente, quedando asi un sulfato de
calcio hemihidratado con una pureza del 92% en masa, lo que concuerda con lo reportado en la ficha técnica
interna del producto. El aumento de temperatura del andlisis por TGA continla hasta alcanzar los 250 °C,
apreciandose en la grafica una pendiente que exhibe un ligero descenso en la masa de la muestra y que
probablemente se debe al proceso de eliminacion del agua ligada presente en el hemihidrato o bien a la presencia
de pequefias impurezas.

En el analisis por DSC (figura 1) se puede evidenciar un proceso endotérmico [8] con un pico a 102 °C debido a
la deshidratacién del sulfato de calcio hemihidratado.

El sulfato de calcio dihidratado sufri6 un proceso de pérdida de masa mayor de lo esperado, reportando una
pérdida de un 27% de su peso a 56 °C, 31.6% a 110 °C y 41.4% a 130 °C (ver anexo 1, figura 2). El proceso de
deshidratacién es constante hasta alcanzar una temperatura de 56 °C, evidenciando la pérdida de agua libre
dejando un 73% en peso del sulfato de calcio dihidratado de acuerdo con la ecuacion 1. La deshidratacion contintia
a partir de los 110 °C hasta los 130 °C, mostrando la formacion del hemihidrato de acuerdo con la ecuacion 2. La
ficha técnica de Sucroal para el sulfato de calcio dihidratado, reporta una pureza en base seca del 95% con una
humedad libre del 5%, lo cual no concuerda con los datos arrojados en este andlisis, donde solo se obtuvo un
73% del dihidrato con una humedad libre del 27%. Esto se explica por un error en la toma de la muestra, puesto
que no se realizé el muestreo en la etapa final del proceso de secado de la torta de sulfato de calcio, si no, en la
etapa inicial, donde el producto contiene una humedad entre 30 a 40% dependiendo de las condiciones de los
procesos anteriores.

En la figura 2, también se puede observar el comportamiento térmico que exhibe el sulfato de calcio dihidratado
al ser analizado por DSC. Se evidencian dos picos correspondientes a los procesos endotérmicos que experimentala
muestra y que corresponden a la deshidratacion en dos etapas, la primera a 52.5 °C donde se alcanza el estado



de dihidrato al eliminar el agua libre y la segundada a 130 °C cuando se logra la conversién a hemihidrato después
de eliminar parte del agua ligada. (Cual fue las diferencias de los analisis termogravimétricos en las muestras a
comparar)

La identificacion de los grupos funcionales caracteristicos del sulfato de calcio se logré mediante el analisis de las
muestras por espectroscopia FT-IR. En la figura 3 (ver anexo 2), se observan dos bandas de baja absorcion a
3700 y 3500 cmy otra a 1600 cm-! correspondientes a la vibracién de flexion de la molécula de agua cristalina
presente en el hemihidrato, las tres bandas alrededor de los 1200 cm- estan asociadas vibraciones de
estiramiento del doble enlace S=0 en el grupo SO42. Un estudio realizado por Yutong Liu et al [9], se identifican
tres picos; en 671,3 cm, 616,3 cm! y 595 cm! que se atribuyeron a la vibracién de flexion de S=O en SO4?2y
que no pudieron ser identificados en el presente trabajo debido a que el espectro fue tomado entre 4000 y 650
cml,

En la figura 4 (ver anexo 2), se puede apreciar que el espectro para el sulfato de calcio dihidratado tiene algunas
diferencias respecto al dihidratado. Aqui se encuentra una banda de mayor absorcién y mas ancha, entre 3700 y
3100 cm debido a la gran cantidad de agua que este contiene. En 1700 y 1600 cm-! se observan dos bandas, en
lugar de una, mostrando asi los dos tipos de agua presente en el dihidrato, agua cristalina y agua libre. Finalmente,
se tiene otra banda de amplia absorbancia a 1080 cm-! asociada a la vibracion de estiramiento del doble enlace
S=0.

Los andlisis por DRX exhiben picos bien definidos, mostrando una alta cristalinidad en la estructura de los
compuestos analizados. Demostrando asi, que las muestras estdn compuestas esencialmente por sulfato de
calcio. Para el hemihidrato se obtuvieron picos caracteristicos propios de este compuesto (figura 5, anexo 3) de
acuerdo con los estudios realizados por Barbosa et al [5] y Dieu Linh Tran et al [6] quienes reportan resultados
similares. Barbosa et al, también reporta algunos picos de baja intensidad a 26= 25.33°, 39.66° y 47.58°, atribuidos
a la presencia de anhidritas. Estos picos no se observaron en el presente estudio por lo que se podria descartar
la existencia de anhidritas en el sulfato de calcio producido en Sucroal.

Por su lado, el sulfato de calcio dihidratado también mostré picos caracteristicos de este compuesto (figura 5,
anexo 3), los cuales difieren respecto a la forma hemihidratada.

Los andlisis de metales por espectroscopia de absorcion atdbmica mostraron bajas concentraciones de sodio,
hierro, plomo, arsénico y cadmio (ver tabla 1). Se encontraron concentraciones mas altas para el sulfato de
calcio hemihidratado que para la forma dihidratada. Esto puede atribuirse a la humedad de las muestras, ya que
al pesar el sulfato de calcio dihidratado se tiene menos sulfato en la muestra que cuando se pesa el sulfato de
calcio hemihidratado.

Las micrografias logradas por SEM (ver anexo 5), muestran la morfologia de los cristales del sulfato de calcio,
observandose una distribucion desordenada vy cristales con grietas en el sulfato de calcio dihidratado (figura 12).
Por otro lado, el sulfato de calcio hemihidratado mostré una distribuciéon un poco mas ordenada con cristales mas
definidos (figura 13). Como se menciond antes, la muestra de sulfato de calcio dihidratado se tomé en una parte
del proceso donde aun contiene mucha agua (sulfato de calcio humedo), lo que explica el tipo de morfologia
encontrada para esta muestra. El proceso de deshidratacién favorece la formacion de cristales bien definidos
presentando variedad de tamafios, como se pudo evidenciar en las micrografias para el sulfato de calcio
hemihidratado. El analisis por EDS para el sulfato de calcio hemihidratado mostr6 la composicion elemental de la
muestra (ver anexo 6), revelando los porcentajes de O, Ca, y S tipicos para este compuesto (ver tabla 2).

La prueba de fraguado realizada con el equipo de Vicat [10] (ver anexo 7), arrojé un tiempo total de 8 minutos, lo
cual esta dentro de las especificaciones técnicas del producto, donde se reporta un rango entre 5 a 14 minutos.
Este tiempo de fraguado es producto de las caracteristicas fisicoquimicas (fase y distribucion cristalina, humedad,
pureza, etc.) del sulfato de calcio hemihidratado producido en Sucroal y aporta un periodo de trabajo 6ptimo para
sus aplicaciones y usos.

La variedad alotropica del sulfato de calcio producido en Sucroal corresponde a la forma beta, esto se debe
principalmente a la forma como se produce en la planta, ya que para obtener la forma alfa se debe someter el
producto a otras condiciones como ya se mencioné antes. Ademas, se observan diferencias de temperatura en
los picos para los termo gramas obtenidos en comparacién con lo reportado por Dieu Linh Tran et al [6] donde



caracterizaron la forma alfa del sulfato de calcio. Por sus propiedades fisicas y quimicas, las formas beta tiene
aplicaciones asociadas a la produccion de materiales para la construccion, mientras que las formas alfa tienen
aplicaciones clinicas como yeso dental entre otras [11].

4. CONCLUSIONES

Los andlisis realizados en el presente trabajo demuestran la alta pureza con la que cuenta el sulfato de calcio
producido en Sucroal. No se hallé presencia de anhidritas en las muestras analizadas, lo cual es deseable para
las aplicaciones comerciales del producto, ya que la existencia de estas podria causar un efecto retardante o
acelerante en los tiempos de fraguado. Las concentraciones de los metales que se analizaron, son muy bajas, lo
que confiere al producto una caracteristica interesante para aplicaciones que requieran maximos permitidos por
debajo de los 100 ppm, como por ejemplo el tratamiento de la dureza del agua que se utiliza en las plantas
cerveceras. Las caracteristicas del sulfato de calcio encontradas en el presente trabajo podrian ser objeto de
futuros estudios que demuestren las ventajas comerciales que podria tener el producto debido a su morfologia,
alta pureza y minimas impurezas, incluso, encontrar nuevas aplicaciones o nichos de mercado donde se pueda
comercializar. Es importante mencionar que en la actualidad no se encuentran muchos estudios de este tipo en la
literatura, por lo que el presente trabajo es relevante para futuros estudios en este campo, ya que el sulfato de
calcio cuenta con multiples aplicaciones en el &rea de la construccidn, por ejemplo en la industria cementera, hasta
aplicaciones clinicas. Se recomienda realizar los andlisis por DSC y TGA hasta una temperatura de 1000 °C y la
identificacién de grupos funcionales por FT-IR en un rango de 4000 a 400 cm-L.
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ANEXO 1: Termogramas DSCy TGA

Sulfato de calcio hemihid.
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Fig. 1. Curvas DSC (linea azul) y TGA (linea verde) para el sulfato de calcio hemihidratado.
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Fig. 2. Curvas DSC (linea azul) y TGA (linea verde) para el sulfato de calcio dihidratado.
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ANEXO 2: Espectros FT-IR
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Fig. 3. Espectro FT-IR para el sulfato de calcio hemihidratado.
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Fig. 4. Espectro FT-IR para el sulfato de calcio dihidratado.



ANEXO 3: Difractogramas
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Fig. 5. Difractograma para el sulfato de calcio hemihidratado.
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Fig. 6. Difractograma para el sulfato de calcio dihidratado.



ANEXO 4: Determinacion de Na, Fe, Pb, As y Cd

Result. Disolucion - Na

Normal: Ajuste linear

1,3509 E
>
Y =0,85676x + 0,0342 g
Ajuste:0,9951
Conc Caracteristica:0,0051 0,0000 : : : : ; . ;
-0,0 0.2 0.4 0,6 0.8 1.0 1,2 1415
Conc:mg/L
ID Muestra Senal Rsd Conc. Conc. Corregida
Abs % mg/L mg/L
Na SULFATO DIHID 0,5574 0,1 0,6107 55,6033
1 0,5577 18/05/2023 10:00:42
2 0,5578 18/05/2023 10:00:43
3 0,5569 18/05/2023 10:00:45
Na SULFATO HEMIHID 0,6064 0,6 0,6679 64,3438
1 0,6048 18/05/2023 10:01:02
2 0.6037 18/05/2023 10:01:03
3 06107 18/05/2023 10:01:05

Fig. 7. Curva de calibracién para la determinacion de Na.

Result. Disolucion - Fe

Normal: Ajuste linear

0,34315

Y = 0,06574x + 0,0016 &
Ajuste:0,9993
Conc Caracteristica:0,0669 -0,01683 : - - = - - : - =
00 05 10 15 20 25 30 35 40 45 50
Conc:mg/L
ID Muestra Senal Rsd Conc. Conc. Corregida
Abs % mg/L mg/Kg
Fe SULFATO DIHID 0,0029 19,3 0,0203 1,8516
1 0,0029 Fondo: 0,0014
2 0,0035 Fondo: 0,0006
3 0,0024 Fondo: 0,0015
Fe SULFATO HEMIHID 0,0041 18,8 0,0378 3,6386
1 0,0034 Fondo: 0,0028
2 0,0040 Fondo: 0,0033
3 0,0049 Fondo: 0,0028

Fig. 8. Curva de calibracion para la determinacion de Fe.



Result. Disolucién - Pb

Y =0,04263x + 0,0081
Ajuste:0,9970
Conc Caracteristica:0,1032
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Abs (Altura) % HalL Ho/lL

0,008 54,3 0,0063 0,5572

0.010 18 0,0446 4,4280

Fig. 9. Curva de calibracién para la determinacion de Pb.

Result. Disolucion - As

Y =0,00916x + 0,0105 §

Ajuste:0,9951

Conc Caracteristica:0,4804

ID Muestra

As SULFATO DIHID
As SULFATO HEMIHID

Normal: Ajuste linear

0,10614
0.00923 +—F————————————————
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Conc:pg/L
Senial Rsd Conc. Conc. Corregida
Abs (Altura) % pg/L HglL
0,015 99 0,5089 46,3351
0,015 291 0.5490 52,8878

Fig. 10. Curva de calibracion para la determinacion de As.
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Fig. 11. Curva de calibracion para la determinacién de Cd.



ANEXO 5: Iméagenes de las micrografias obtenidas por SEM

Fig. 12. Micrografias para el sulfato de calcio dihidratado a 1000x, 5000x y 10000x respectivamente.

Fig. 13. Micrografias para el sulfato de calcio hemihidratado a 1000x, 5000x y 10000x respectivamente.



ANEXO 6: Espectro EDS para el sulfato de calcio hemihidratado
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Fig. 14. Espectro EDS para el sulfato de calcio hemihidratado.

ANEXO 7: Imagenes prueba de fraguado con aparato de vicat

Fig. 15. Prueba de fraguado para el sulfato de calcio hemihidratado.



