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RESUMEN

TITULO: Evaluacién Cromatica y Microestructural de una aleacién de Oro Blanco
al Mn en estado fundido y tratada térmicamente.

AUTORES: MONIKA GARCIA RAMIREZ'

PALABRAS CLAVES: Oro blanco al Mn, Microfundicién, indice de
Amarillamiento, Elementos blanqueadores, SEM, TEM, DRX.

A partir de una aleacién madre compuesta principalmente de cobre y manganeso,
a la cual se le adicionaron elementos blanqueadores secundarios como: plata,
hierro y estafno se fabrico inicialmente una aleacion de oro blanco al Mn de alta
calidad, que no tenga un efecto perjudicial sobre la salud humana, mas econémica
que las aleaciones importadas actualmente y con temperatura de liquidus menor a
1100°C.

Esto se traduce en encontrar metales sustitutos para el niquel y el paladio que son
los elementos blanqueadores tradicionales usados para tal fin. Se evaluo el efecto
que ejerce cada uno de los elementos en su microestructura y la influencia que
éstos ejercen sobre la calidad final del oro obtenido. Como resultado se verificé el
poder blanqueador del Mn, y el efecto de las caracteristicas superficiales y la
rugosidad sobre la medida del color de la aleacion fabricada. Igualmente se
verificd que un tratamiento de homogenizacién aplicado a la aleacién obtenida
aumenta el Y| del oro blanco, lo que disminuye las caracteristicas cromaticas de la
aleacion de oro blanco al Mn.

Como resultado del analisis microestructural basado en la microscopia Optica,
electronica y de transmisién, se encontré que los elementos Mn, Zn, Al y Sb son
propensos a la precipitacion binodal y espinodal, ademas son susceptibles al
fendmeno de endurecimiento por envejecimiento, en detrimento de las
caracteristicas mecanicas del oro blanco obtenido. Ademas como resultado de la
investigacion se propone una nueva aleacion de oro blanco que cumple con los
estandares internacionales, compuesta por los siguientes elementos: Au, Cu, Mn,
Zn, Sb, Agy Sn.
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Estudiante de Posgrado Facultad de Ingenierias Fisico Quimicas, Maestria en Ingenieria
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ABSTRACT

TITLE: WHITE GOLD Mn ALLOY, AS CAST AND HOMOGENIZATION
TREATMENT

AUTORES: GARCIA R. MONIKA’

PALABRAS CLAVES: White Gold Mn Alloy, Investment Casting, Yellowness
Index, Bleaching elements, SEM, TEM, DRX, DSC.

Starting with a base alloy basically compound of cooper and manganese, which
were added secondary bleaching elements like: silver, iron and tin, first was made
a high quality white gold Mn alloy, without a harmful effect over human health,

cheaper than imported alloys with liquid temperature less than 1100°C.

This results in finding substitute metals for nickel and palladium, which are the
traditional bleaching elements used. It was evaluated the effect shown by each one
of the elements on their microestructure and the influence of these elements apply
over the final quality on the obtained gold. As a result, it was verified the bleaching
power of manganese and the effect on the superficial characteristics and the
roughness over the color measure of the made alloy. Also, it was verified that a
homogenization treatment apply to the obtained alloy increase the Y| of the white

gold, which decrease the chromatic characteristics of the White Gold Mn alloy.
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INTRODUCCION

Durante mucho tiempo el hombre ha buscado un metal precioso cuyo color sea
blanco y ademas brillante que pueda combinarse con otros metales y piedras
preciosas ya sea por la gama cromatica obtenida o por el reflejo en la superficie
brillante del metal que provoca un incremento en el tamafo aparente de la gema.
Es por esto que las joyas mas grandes con los brillantes mas valiosos suelen
montarse sobre metal blanco, es decir, sobre “Oro blanco”. Generalmente el metal
preferido para este tipo de joyeria es el platino pero por su elevado valor y
escasez, ha obligado a los grandes comerciantes a buscar una alternativa. Desde
hace anos se han utilizado aleaciones de oro con niquel y zinc, plata o platino en
proporciones tales que el color amarillo caracteristico del oro se torne blanco. La
industria, sin embargo, comercializa diferentes aleaciones como oro blanco
compuestas por oro amarillo y alguna variante del platino como el paladio, rodio,
osmio, iridio y platino. De esta manera, se obtiene una aleacion de metales
preciosos con color blanco y brillante, con la dureza y facilidad suficiente para ser
trabajado. El oro blanco es mucho mas popular que el oro amarillo. Esto se debe a
su vistoso y delicado color. Hay una gran cantidad de joyeria forjada en oro blanco
pero los mas comunes son los anillos, ya sean grabados, con detalles tallados o
incluso con alguna piedra preciosa. Estos ultimos son los mas pedidos, ya que el
reflejo de la piedra en el metal produce una ilusion 6ptica que aumenta el tamafio
de la piedra. Actualmente, existen a nivel mundial en la industria de la joyeria dos
tipos principales de aleaciones de oro blanco; una con paladio y otra con niquel,

con contenidos de oro de 18, 14 y 10 quilates.

El niquel se ha usado desde hace mucho tiempo, tanto en joyeria de metales

preciosos como en la de no preciosos. Se usa como elemento de aleacion en la



produccion de joyas de oro blanco como blanqueador y endurecedor, en un rango
de composicion que varia entre el 1 y 15%. Su uso, sin embargo, representa un
gran inconveniente debido a la reaccion alérgica que produce en las personas que
usan articulos de decoracion en contacto con la piel. Hoy en dia su uso se esta
reglamentando por la Directiva Europea UNE-UN 1811, porque la joya al entrar en
contacto prologando con la piel, causa una gran variedad de reacciones alérgicas
que van desde una pequenia irritacion hasta un eczema severo. Por esta razén, se
intenta elaborar aleaciones que reduzcan las probabilidades de irritacién y
erupcion en la piel. Por otra parte, el paladio es un elemento cuyo suministro esta
determinado por un mercado que depende de la oferta de Rusia que exporta el
76% de este elemento en el mercado; ademas ha aumentado significativamente
su costo, haciendo cada vez mas dificil su implementacién en la microempresa y

los talleres de Bucaramanga.

El oro blanco de 750 milésimas indica que el 75% esta constituido por oro y el
25% restante esta formado por el(os) elementos blanqueadores y otros, que tienen
objetivos especificos que cumplir. Estos sistemas de aleacion estan compuestos
generalmente por mas de cuatro elementos lo que los hace muy complejos. La
literatura especializada en el tema indica, los posibles elementos que podrian
blanquear el oro; ellos son: el Cr, Mn y Fe. Estos tres elementos de transicion
tienen propiedades comunes por su vecindad en la tabla peridédica y suman con el
oro soluciones solidas, amplias a bajas temperaturas, por esta razén, existe la
posibilidad de que estos elementos, puedan formar aleaciones de oro blanco. Sin
embargo, no se conocen aleaciones con Cr y/o Fe de oro blanco que estén
comercializadas, lo cual dificulta la informacién disponible para su estudio, a nivel
de composicion quimica, propiedades metalurgicas, fisicas, y de fases presentes,

las que influyen en la calidad del oro blanco.



Por lo tanto, esta investigacion esta encaminada a realizar la evaluacion cromatica
y la caracterizacion microestructural de una nueva aleacién de oro blanco de 750
milésimas elaborada a partir de una liga con elementos blanqueadores diferentes
a los tradicionales; niquel y paladio. Se busca establecer el poder blanqueador del
manganeso Y su influencia en las caracteristicas fisicas, quimicas, metalurgicas, lo
cual permitira determinar la calidad de la aleacion disefada de Oro blanco de 750
milésimas de grado Premio, con las especificaciones esperadas por el gremio

joyero para su trabajo por el proceso de microfusion.

El desarrollo del trabajo de investigaciéon planteado, se enmarca dentro del
proyecto “Contribucion al Estudio de la Fabricacion del Oro blanco de 750
Milésimas a partir de Ligas sin Niquel y sin Paladio”, el cual estd encaminado
hacia la propuesta del disefio de una nueva aleacién de Oro blanco. Con objetivos
como éste se esta trabajando dentro del marco de la Politica Nacional de Apoyo a
la Cadena Productiva de la Industria de la Joyeria, Metales, Piedras Preciosas y
Bisuteria en Colombia, en el desarrollo tecnolégico, econdmico y social de la

. r 1
region .
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OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

» Evaluar las propiedades cromaticas y caracterizar microestructuralmente una
aleacion de Oro blanco al Mn, mediante la técnica CIELAB y mediante
microscopia optica y electronica para determinar su grado de calidad segun la
norma ASTM D1925.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Obtener una aleacion de Oro blanco al Mn de Calidad Premio por el método
de microfusion, a partir de una liga previamente fabricada con elementos
blanqueadores diferentes al Niquel y al Paladio.

Evaluar los efectos microestructurales que ejercen los elementos que
constituyen la aleacién de Oro blanco al Mn a partir de los diagramas de fase
binarios y ternarios para establecer su influencia en la calidad del Oro blanco
producido.

Determinar la presencia de las transformaciones de fase y/o precipitacion
estructural de las fases presentes en la aleacién de Oro blanco al Mn por medio de
técnicas de analisis térmico.

Establecer el efecto del tratamiento térmico sobre la calidad del Oro blanco
al Mn producido mediante el indice de Amarillamiento (Y]).

1. JUSTIFICACION

El problema que se aborda en esta investigacion se relaciona con la urgente necesidad de
la industria joyera colombiana de estudiar y desarrollar una nueva aleacion de oro blanco,
que permita aumentar tanto el nivel tecnoldgico de las operaciones como el valor agregado
de los productos. La nueva aleacion de oro blanco que se pondra a consideracion del

sector productivo no contendra niquel ni paladio, elementos que normalmente contienen las



ligas que actualmente se estan importando. El proyecto busca a partir de metales
considerados industriales y de facil consecucién en el pais, el disefio y obtencion de una
nueva aleacion de oro blanco. Se pretende entonces evitar que se siga importando ligas
provenientes de Europa, con un costo elevado para la obtencion de la aleacion de oro
blanco que se comercializa en gran escala en la region de Santander y en general en

Colombia.

No es un secreto que el desarrollo exportador de una economia trae consigo un incremento
en los niveles de ingreso de sus habitantes, y por ende, el aumento en su calidad de vida.
De alli la importancia que reviste para un pais establecer nuevas estrategias para enfocar
sus empresas hacia los mercados internacionales. El mercado mundial de la joyeria oscila
alrededor de los US $

72.000 millones al afio y Colombia exporta cerca de US $ 6.800 millones; es decir menos

del 1% del mercado total.

Nuestro pais no ha sabido aprovechar su riqueza en recursos y se ha desconectado de la
dinamica de la economia mundial. Los mercados y el intercambio comercial se estan
desplazando a otros paises y regiones y ello tiene su incidencia en nuestra economia. Para
cerrar esta brecha se ha disefiado una Politica Sectorial que va de la mano del sector
privado, para la cadena mineria-joyeria con el fin de fortalecerla. Pero el éxito en el
mercado no depende unicamente del interés y la motivacion que hay al interior del sector,
sino también de politicas de cooperacion, capacitacion, implementacién de tecnologia y
negociaciones. Con base en estos antecedentes se deduce que los mayores problemas en
la cadena productiva del Oro son las faltas de capacitacion y tecnologia adecuadas a las
necesidades, en aspectos como la extraccion de materia prima, el beneficio, la

.7 . .7 . . 2 . 2
transformacion, refinacion y la comercializacion del producto final .

Ante un hecho como la aprobacién del Tratado de Libre Comercio con los Estados Unidos,
se abren grandes posibilidades de intercambio comercial, y de ahi la necesidad de
prepararse mediante el mejoramiento del conocimiento, en este caso el metalurgico que

permita identificar el comportamiento e influencia de los metales para mejorar el proceso de



microfundicién para aumentar la productividad. Esto es fundamental, pues siendo Colombia
un importante productor de metales preciosos, la mayoria del Oro sale en forma de lingotes
al exterior sin ningun valor agregado. Se busca con la realizacion de esta investigacion
mejorar la competitividad de los talleres de joyeria en el pais, ahorrar divisas y terminar en

parte la dependencia de la industria joyera.

"Cadena Productiva Mineria-Joyeria, Presente y Futuro, Modulo de Joyeria Universidad de Antioquia, 2003

2. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

El Oro y el Cobre son los unicos metales que son coloreados. Todos los demas elementos
son blancos o grisaceos. Las adiciones de otros elementos tienden a blanquear al Oro en
gran o poca medida. Los principales metales utilizados para blanquear el Oro en las
aleaciones de altos quilates (14-18), son el Ni y el Pd, mientras que la Plata se usa para

las aleaciones de bajos quilates (10-9).

Las diferentes gamas de colores que se puede obtener con el Oro son actualmente objeto
de gran numero de investigaciones en todo el mundo, sin embargo, la demanda creciente,
especificamente por el oro de color blanco, ha ocasionado la aparicion de gran variedad

de ligas importadas que no tiene en cuenta las normas internacionales vigentes que



limitan el contenido de niquel (UNE-UN 1811, UNE-UN 12472), como se puede apreciar
en las tablas 1 y 2. El % de Ni en las aleaciones de oro blanco al Ni o al Pd-Ni se
encuentra regido por la Directiva Europea del Ni. Sin embargo, en Colombia no se esta
cumpliendo con la Directiva Europea y se estan importando ligas con alto contenido de Ni,

como se muestra en la Tabla 1.

Tabla 1. Composicion quimica de las ligas utilizadas para fabricar Oro blanco de 750 milésimas.

Muestra | %Cu | %Ni | %2Zn | %Fe | %Ag C°'“1'.°:tz'|°'°"
Aloe | 5512 | 30.12 | 14.70 | 0.009 | <0.001 99.95
United 880 | 56.68 | 28.61 | 14.50 | 0.06 | 0.002 99.85
United 907 | 39.92 | 38.30 | 19.78 | 0.01 | 0.001 98.01
Pro-gold | 56.87 | 30.77 | 14.82 | 0.02 | <0.001 102.42

Martinez. G. Trabajo de grado para optar al titulo de Ingeniero Metalrgico UIS, Bucaramanga, 2003 (1)

Tabla 2. Contenido de Niquel calculado en el Oro blanco de 750 milésimas obtenido segun la liga usada.

Li % Nien la % Ni en el Oro blanco de 750
ga liga milésimas
Aloe 30.12 7.53
United 880 28.61 7.15
United 907 38.30 9.58
Pro-gold 30.77 7.69

Martinez. G. Trabajo de grado para optar al titulo de Ingeniero Metallrgico UIS, Bucaramanga, 2003 (3)

Como se puede apreciar en la tabla 2, el porcentaje de niquel en el oro blanco de 750
milésimas obtenido con las ligas indicadas es muy superior al establecido en las normas
indicadas que aceptan como maximo un 0.05% de niquel. Ante esto, se indica, como se
estan importando ligas que ademas de ser costosas, no cumplen con la normatividad que

para proteccion de la salud humana se encuentra en vigencia.

Desde hace algunos afios se han concentrado los esfuerzos en reemplazar el niquel y el
paladio como elementos blanqueadores principales del Oro. Se han realizado varias
investigaciones con el fin de estudiar otros elementos que puedan ser usados para tal fin.
Se han planteado diferentes sistemas de aleacién empleando una variedad de elementos

blanqueadores secundarios, lamentablemente sin éxito, ya que éstos ofrecen un pobre



color blanco y/o poca trabajabilidad. Entre los elementos que al parecer darian resultados
prometedores, estan: el platino, hierro, manganeso, indio, cromo, aluminio, germanio,
estafo y zinc. Las investigaciones aun continuan, sin embargo, falta mucho por investigar,
y las aleaciones hasta ahora disefiadas presentan problemas, en especial, las
relacionadas con el comportamiento, fragilidad y baja deformacion.

El platino y el indio por pertenecer al grupo de los platinoides se descartan por su elevado
costo, el uso del hierro debe ser estudiado a profundidad ya que al encontrarse en el
sistema de aleacion con el oro produce dos fases, lo que se traduce en problemas de
endurecimiento y susceptibilidad a la corrosién. El uso del manganeso ofrece ventajas
para el desarrollo de nuevas aleaciones, en combinacién con otros elementos como el
paladio o el platino que, proporcionan buenas propiedades a las aleaciones, como un bello
color blanco y ductilidad. Otro elemento usualmente agregado al sistema principal Au-Ag-
Cu es el Zn que tiene por efecto disminuir la temperatura del liquido y aumentar la

colabilidad de la aleacion.

En este momento hay muy poca informacién publicada con respecto a la constitucion de
estas aleaciones, ya que toda la informacion se maneja como secreto tecnolégico, y se
hace necesario caracterizar las propiedades cromaticas y determinar las fases de estos
sistemas multicomponentes, esta situacion hace necesario comenzar a desarrollar
estudios tendientes a la determinacion y naturaleza de las fases mediante estudios
microestructurales que permitan determinar y caracterizar las fases presentes en el Oro
blanco; establecer la influencia de éstas en el color y en sus caracteristicas
metalurgicas,quimicas, fisicas y térmicas del mismo, que redunde en el conocimiento
metalurgico. Se detecta entonces, la urgente necesidad tecnoldgica nacional de producir
aleaciones para la industria joyera, ya que la informacion que existe es muy limitada,
protegida por patentes. La mayoria de las aleaciones de oro blanco contienen en su
composicion minima cuatro elementos de aleacion, los mecanismos de endurecimiento
que se presentan en este tipo de aleaciones es muy complejo. Una manera de
entenderlos es, identificando las fases responsables de estos efectos de endurecimiento
realizando una caracterizacion microestructural.

La Figura 1 presenta un diagrama de causa—efecto en el cual se resaltan los aspectos

especificos del problema que seran abordados en esta investigacion.



Figura 1. Diagrama de causa—efecto
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3. ALCANCES Y LIMITACIONES

La investigacion contempla el analisis microestructural y cromatico de las fases presentes
en una aleacién de oro blanco de 750 milésimas obtenida con elementos blanqueadores
diferentes al niquel y al paladio y la influencia de tales elementos de aleacién en las
propiedades y color del oro blanco. De esta manera se puede establecer el tipo de
tratamiento térmico necesario para obtener fases mas estables y asi mejorar sus
propiedades de utilizacién. En primera instancia se partira de un sistema de aleacion o liga
previamente elaborada basada en elementos diferentes a los tradicionalmente utilizados.
La liga seleccionada aleada con el oro dara la aleacién de oro blanco de 750 milésimas

que deberia cumplir con los siguientes parametros:

Temperatura de fusion inferior a los 1100°C, con el propésito de disminuir su costo
energético de fabricacion.
Aleacién con un costo menor a la importada.



De esta manera se espera obtener una aleacion de Oro blanco que cumpla con las

siguientes caracteristicas especificas:

Tabla 3. Caracteristicas que se buscan en una aleacién de Oro blanco

Caracteristicas principales Restricciones conocidas
Buen color blanco y reflectividad Bajo contenido de Cobre
Adecuada trabajabilidad en frio y un porcentaje de elongacién 2 Contenido de Zn limitado
25%
Adecuado para micro fusion Metales no volatiles
Costo competitivo No utilizar metales del grupo de los
platinoides.
Buena resistencia a la corrosion (resistente al empafiamiento) Contenido restringido de Ag.

Tomado de: Rotheram P, Eng Mim C, White Golds-Meeting the Demands of International
Legislation

3.1 FORMULACION DE HIPOTESIS

a) El poder blanqueador del manganeso es superior al poder blanqueador del
niquel o el paladio con adiciones de tan solo un 6% en peso obteniendo un
oro blanco de alta calidad, es decir con un Yl < 19,00, mientras que con el

niquel o paladio se necesitan adiciones de por lo menos un 15% en peso.

b) Un Tratamiento térmico de homogenizacibn mas un temple varia las
coordenadas cromaticas de la aleaciéon de Oro blanco al Mn disminuyendo su

calidad cromatica.

4. FUNDAMENTOS TEORICOS

4.1 ALEACIONES DE ORO

Los principales metales que comunmente se utilizan para modificar las propiedades del
oro son el cobre y la plata. Tradicionalmente las aleaciones para fabricar joyas se dividen

en dos categorias: Aleaciones de oro coloreadas y Aleaciones de oro blanco.

4.2 ALEACIONES DE ORO COLOREADAS



Las aleaciones de oro coloreadas se basan en el sistema ternario oro-cobre-plata. Figura 2
(4) Entre las mas populares estan las aleaciones de color amarillo, verdes y rojas. Sin
embargo, dentro de esta categoria se encuentran otras aleaciones que tienen colores
diferentes a los tradicionales, como el azul, el negro y el purpura, aunque no han

alcanzado el mismo desarrollo comercial.

Iﬂ.g .ZU] 4DI
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“Phase diagrams of Ternary Gold Alloy de Prince A Reynor and Evans
El sistema Au-Ag-Cu es muy conocido y sus principales caracteristicas fueron establecidas
hace varios afos. La variacion de color amarillo a rojo y verde, se obtiene con diferentes
relaciones de Au:Ag:Cu. Si se aumenta el contenido de cobre se acentua el color rojo y si
se incrementa el porcentaje de plata se fortalece la tonalidad verde. A este sistema de
aleaciones se le adiciona con frecuencia otros elementos de aleacion para mejorar alguna
caracteristica especifica, entre estos, se menciona el zinc. El zinc se agrega hasta un 15%
en peso, para cambiar el color rojo de las aleaciones ricas en cobre a un color amarillo-
rojizo o amarillo oscuro. Estas aleaciones se caracterizan por su alta deformacion.
Metalurgicamente la adicion de Zn modifica la extension de la region de las fases a1y azy
también la fase ordenada AuCu. Esto afecta el endurecimiento por precipitacion
(envejecimiento), lo cual hace variar las propiedades de la aleacion. La Figura 3 muestra

las fases del sistema ternario Au-Ag-Cu a temperatura ambiente (6).
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Otro elemento que se adiciona a estas aleaciones es el cadmio en proporcion hasta de un
4% en peso, para elaborar aleaciones de 18 quilates de color verde
claro como la 75Au-23Cu-7Cd o verde oscuro como la aleacién 75Au-15Ag-6Cu4Cd; sin
embargo, el CdO es téxico, irrita el sistema respiratorio y causa dano irreversible del rifdn.
Esta clasificado por la International Agency for Research in Cancer de USA como
elemento cancerigeno. (7) La Tabla 4 relaciona las aleaciones de oro coloreadas
estandarizadas por la ISO 8654 usadas en Europa, las cuales se referencian por un
namero seguido por la letra N. Se incluye la 8N que es una aleacién de oro blanco al

niquel, que tiene un pequeio componente amarillo.

Tabla 4. Aleaciones de Oro coloreadas estandarizadas por la ISO 8654-1987(E)

Referencia Color Composicion Cu% CIELab

Au | Ag | Cu [Zn|Ni| L* a* b*

ON Verde-Amarillo | 58,5 | 34 7,5 93,5 47 | 218

N Amarillo | ga 5| 26 | 155 925 | -15 | 22,3
Palido

2N Amarillo 75 | 16 | 9 907 | -05 | 26,8
Palido

3N Amarillo 75 112,51 12,5 89,3 2,5 1]|24,5

4N Rosado 75 9 16 88,2 | 4,9 | 22,2




5N Rojo 75 | 45 | 20,5 86 | 7,4 | 194

8N Blanco 59 24 - 7 110[855|-06] 87

4.3 ALEACIONES DE ORO BLANCO

Las aleaciones de oro blanco que se usan en la industria de la joyeria se basan en los
sistemas de fases Au-Cu-Ni-Zn y Au-Pd-Ag. (Figuras 4 y 5) (4). En estos dias el oro blanco
es mucho mas popular ya que es mucho mas vistoso y delicado que el oro amarillo. Hay
una gran cantidad de joyeria forjada en oro blanco pero los mas comunes son los anillos
de oro blanco, ya sean grabados, con detalles tallados o incluso con alguna piedra
preciosa. Estos ultimos son los mas pedidos ya que el reflejo de la piedra en el metal

produce una ilusion éptica que aumenta el tamafio de la piedra.
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Figura 4. Sistema Au-Cu-Ni
Fuente: “Phase diagrams of Ternary Gold Alloy de Prince A Reynor and Evans

Figura 5. Sistema Au-Pd-Ag
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4.3.1 Clasificaciéon de las aleaciones de oro blanco. Las aleaciones de oro blanco se
clasifican en cinco grupos: Aleaciones de oro blanco con niquel, aleaciones de oro blanco
con paladio, aleaciones de oro blanco con niquel y paladio, aleaciones de oro blanco sin
niquel y sin paladio, aleaciones de oro blanco con paladio y platino. La Figura 6 muestra la
distribucion del mercado mundial de las aleaciones de oro blanco (8), en donde se aprecia

la alta comercializacidn que tienen las aleaciones base niquel.

Figura 6. Aleaciones de Oro blanco y su participacion en el mercado mundial.

a) Aleaciones de oro blanco con niquel: Es el mas utilizado para la produccion de
joyas y las razones principales para utilizar esta aleacién son: Bajo costo de los
elementos, temperatura del liquido menor de 1000°C pero para las aleaciones de

18K y 4K, buenas caracteristicas mecanicas, buen efecto blanqueador del niquel.



Como desventajas presentan: Dificultad para tener buen color y buena deformacion,

las aleaciones con un contenido de niquel entre el 9 y el 12%, tienen un buen color

blanco. Solo se usan en el proceso de microfundicién, las aleaciones con un

contenido de niquel entre el 3,5 y el 5,0% tienen alta deformacion pero necesitan

una capa de rodio.

Tabla 5. Aleaciones tipicas de Oro blanco al Niquel (9)

7%

2%

76%

O Niquel

H Paladio
OSin Ny Pd
ON+Pd



Au% | Cu% | Ni% | Zn% D“I_:sza Temperatura de Liquido 2C
75 | 22 |17.3] 55 220 960

18k | 75 | 85 |135| 3 200 995
75 | 13 | 85 | 3,5 150 950

14k | 585 | 22 | 12 | 7.4 150 995

La base de estas aleaciones es el sistema Au-Cu-Ni, con la composicién que se muestra

en la tabla 5 y figura 4. Su comportamiento metalurgico esta influenciado por el sistema
binario Au-Ni y Au-Cu. Figuras 7, 8 (10).

Figura 7. Diagrama Au-Ni
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Figura 8. Sistema binario Au-Cu
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b) Aleaciones de oro blanco con paladio: Estas aleaciones tienen un color blanco gris
calido y brillo lustroso que llama la atencién, sus caracteristicas favorables son: Alta
resistencia a la corrosion, baja dureza lo que las hace muy apetecible para el engaste
de gemas, no se forman 6xidos insolubles durante la fusion, se pueden trabajar con los
métodos tradicionales, Son las Unicas aleaciones comercialmente disponibles con muy
buen color sin contenido de niquel. Las desventajas que presentan son: Alto costo del
paladio, Alto peso especifico, Elevada temperatura del liquidos (>1100°C). Esto las

hace mas susceptibles de reaccionar con el yeso.

Estas aleaciones tienen como base el diagrama ternario Au-Pd-Ag, Figura 5 (4), y su
comportamiento metalurgico depende de las caracteristicas de los sistemas binarios
Au-Pd, Au-Ag y Pd-Ag, Figuras 9, 10 y 11 (10). Estos sistemas binarios presentan
completa solubilidad en estado sélido, y no presentan formacion de soluciones sélidas
ordenadas. Obsérvese que en el sistema binario Au-Pd un contenido de Paladio del
10% aumenta la temperatura del liquido a 1300°C, mientras que en el sistema Au-Ni
para el mismo contenido de Niquel, la temperatura del liquido esta en los alrededores
de 970°C.



Segun Poliero(8), se requiere entre un 10%Pd y un 13%Pd para obtener un buen color
blanco en las aleaciones de oro blanco de 18 quilates; mientras que Faccenda, (11)
sostiene que el color blanco mas atractivo se obtiene con un contenido de paladio

comprendido entre el 13% y el 20% Pd en las aleaciones de 18 quilates.
Figura 9. Sistema Au-Pd
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c) Aleaciones de oro blanco con niquel y paladio: Estas aleaciones representan un
compromiso entre precio y calidad. El contenido de niquel normalmente varia entre
el 0.9% y el 7% en las aleaciones de 18 quilates y mas o menos 2.0% en las de 14
quilates para disminuir el paladio y mejorar el color y las caracteristicas mecanicas.

Composiciones tipicas de estas aleaciones se relacionan en la Tabla 6.



Tabla 6. Aleaciones de Oro blanco con Niquel y con Paladio (11)

Composicion Tzr:p
quimica en <.
Fusién
milésimas oC
Au Pd | Ni | Ag | cu | zn |

750 50 |59 [110 |31 | - -

750 64 | 11] 99 |51 |35] 1040

750 100 9 [105 35| 1 | 1150

750 150 | 70 30| - | 1150

585 140 |20 | 180 |65 |10 -

Las siguientes son algunas de las razones que justifican la presencia del paladio en estas
aleaciones: Disminuye la dureza de las piezas obtenidas por microfundicion, disminuye la
velocidad de difusion del Ni, mejora el color blanco (Croma igual a 10 sin aumentar la
dureza), aumenta la resistencia a la corrosion. Las razones que justifican la presencia de
niquel en estas aleaciones: Se mejora la ductilidad, aumenta la dureza, aumenta la

resistencia a la corrosion, disminuye el tamafio del grano.

d) Aleaciones de oro blanco sin niquel y sin paladio: Actualmente, estas aleaciones
estan tomando fuerza pero aun estan muy lejos de generar resultados satisfactorios en
cuanto a la busqueda de los sustitutos ideales del niquel y paladio. Ocupan el tercer lugar
en comercializaciéon en el mundo con un modesto 7%. Hasta ahora todos los sustitutos
experimentados presentan problemas sustanciales como alta reactividad con el oxigeno,
reaccionan con el grafito, baja ductilidad, etc. Hoy en dia es una necesidad sentida de la
industria de la joyeria, disefiar una aleacion de calidad que permita obtener oro blanco sin
niquel y sin paladio. Sin embargo, existe la sensacion de que se esta aun muy lejos de
obtener un sustituto satisfactorio que pueda reemplazar al niquel y al paladio. Hasta ahora,
todas las aleaciones experimentadas presentan problemas substanciales en su
produccion. Algunas reaccionan con el carbono del crisol, otras presentan alta reactividad
con el oxigeno, alta dureza o baja capacidad de deformacion (8). Aunque todos los
metales a excepcidn del cobre y del oro, tienen un color blanco y/o gris, sélo pocos tienen

la propiedad de blanquear al oro. Existe un gran interés en encontrar una aleacién de oro



blanco totalmente libre de niquel, pero con propiedades adecuadas para su trabajo en
joyeria. En términos practicos, debe ser lo suficientemente blanca que no necesite una
capa de rodio. Estas condiciones limitan el nimero de elementos potencialmente aleantes

alrededor de 20. Entre los elementos potencialmente blanqueadores del oro estan:

Muestran buena solubilidad sélida con el oro al menos a altas temperaturas: Ag, Ni,
Pdy Pt.

Solubilidad sdlida limitada: Co, Cr, Fe.

Solubilidad sdlida limitada y formacion de fases intermedias: In, Al, Sn, Mn, Nb, Ta,
Zn, Tiy V.

e) Aleaciones de oro blanco con paladio y platino: Escasa informacion se tiene de
estas nuevas aleaciones de oro blanco. Fueron propuestas por el World Council Japan y la
Japan Gold and Platinum Manufacture’s Association para usarlas sin recubrimiento de
rodio. Su color es mas parecido al color del platino que al color blanco de las aleaciones
de oro blanco con niquel rodinados. ElI mayor inconveniente que presentan estas
aleaciones es su alto punto de fusion (£1400°C), que no permite colarlas en moldes de

yeso.
4.4 EFECTO BLANQUEADOR DE LOS METALES EN EL ORO

En términos generales, todos los metales tienen un color blanco grisaceo a excepcion del
oro y el cobre, pero pocos de ellos tienen un buen efecto blanqueador sobre el oro. El
color en las aleaciones de oro blanco con frecuencia compromete sus propiedades
metalurgicas. En el caso de las aleaciones con bajo niquel y bajo paladio presentan un
color amarillo-café y tales aleaciones normalmente son electro plateadas con rodio y
toman un excelente color blanco. Si el electro plateado es realizado de manera adecuada,
la pieza de oro blanco deberia mantener este color por muchos anos. Existen varios
elementos blanqueadores del Oro que pueden llegar a reemplazar en algun grado el
efecto del Niquel, entre ellos estan: Ag, Pd, Pt, Co, Cr, In, Sn, Zn, Al, Ti, V, Ta, Nb, Fe y
Mn. Un resumen de los resultados y las comparaciones de las propiedades obtenidas con

(1314,15)

varios metales se muestra en la sigug%nte tabla:
Tabla 7. Elementos Blanqueadores del Oro



Elemento BIaE;euct::d - Otras caracteristicas
Ag Insuficiente En altas concentraciones incrementa la susceptibilidad a empanarse.
Pd Muy bueno Muy costoso, alto punto de fusién (1552°C)
Pt Muy bueno pero Muy costoso, alto punto de fusién (1769°C)
menor que el Pd
Co Cr Ni Débil Bueno Alergénico, ferromagnético Incrementa el punto de fusion, alta reactividad.
Muy bueno Alergénico.
In Sn Zn Bastante bueno En altas proporciones produce alta dureza y baja trabajabilidad. Altas
proporciones de Zn causan problemas de reciclaje.
AlTi Débil Baja trabajabilidad con pequefias adiciones.
\Y Débil Toxico, poca trabajabilidad en frio y muestra alta reactividad, dificil
implementacion.
Ta Nb Débil Alta actividad, dificil implementacion.
Fe Bueno Baja solubilidad en el Oro, da caracter ferromagnético a la aleacion e
incrementa la susceptibilidad a la corrosién, en proporciones sobre el 10%
causa excesiva dureza, baja trabajabilidad u oxidacion durante la
microfusion.
Mn Bueno Alta reactividad y tendencia a la formacion de éxidos, proporciones > 10%
dificultan su aplicacion, estos problemas se reducen al combinarlo con Pd.

Ademas del efecto blanqueador, son caracteristicas importantes la facilidad de trabajo del
metal, la solubilidad, la reactividad, toxicidad y costos que ellos causan en la aleacién,
para considerarlos como metales adecuados para el sector joyero. Por costos el Pty el Pd
son excluidos, lo dos elementos mas interesantes serian el Mn y el Fe. En el caso de las
aleaciones de 18 quilates que contienen al menos un 10%Pd, la adicion de 2 a un 5% de
Fe proporciona buenas propiedades mecanicas y color; en aleaciones de bajo grado de
pureza, la adicion de importantes cantidades de Fe trae consigo muchos problemas. Con
respecto al Mn hay muy poca informacion en la literatura, O’Connor G. " descarta su uso
debido a su débil efecto blanqueador y a su tendencia a formar 6xidos. Sin embargo, de
acuerdo con otras investigaciones, el Mn proporciona buenas propiedades y color en
compafia del Pd para las aleaciones de 18 y 14 quilates. La adicion de Zn mejora la
fluidez de la aleacion y proporciona buenos resultados, pero a altas concentraciones
provoca pérdida de ductilidad y problemas para su reutilizacion.

MacCormack y Bowers " han estudiado diferentes sistemas de aleacion, al menos 206
combinaciones en busqueda de los elementos sustitutos del niquel y el paladio, pero sin

mucho éxito. Entre los que muestran algun efecto blanqueador estan: platino, hierro,



manganeso e indio. El platino se descarta por elevado costo, el hierro ha sido estudiado
pero sin ningun resultado, ya que se necesita gran cantidad de paladio para mantener la
trabajabilidad y color de la aleacion, particularmente en bajos quilates. El indio en
pequeifas cantidades, cerca del 23% es usado como un elemento blanqueador
secundario, pero en presencia de paladio. Ofrece una baja temperatura de fusion y ayuda
a reducir el punto de fusion de las aleaciones con paladio. Las aleaciones con alto
contenido de indio son muy dificiles de trabajar y son muy duras. El contenido de indio en
las aleaciones de 18 quilates varia entre 2.5 a 7.5% reduciendo la ductilidad (medida como
% de elongacion) del 30% al 5%. El uso del manganeso como elemento blanqueador es
bien conocido, pero necesita al menos de un 5% de paladio para suministrar buen color,
estas aleaciones son suaves y blancas. Aunque pueden sufrir problemas de resistencia a
la corrosion y formacion de oxidos. Altos contenidos de manganeso la hacen susceptible al

agrietamiento y reaccionar con los crisoles de grafito usados para la fusion.

Las tablas 8 (8) y 9 (18,11,19), muestran algunos elementos potencialmente
blanqueadores del oro en aleaciones binarias. Obsérvese que a excepcion del titanio, las
aleaciones de oro con todos los elementos indicados, tienen una adecuada deformacion
cuando su contenido en la aleacién es pequefio (5% atdmico), ver tabla 8. A esta
concentraciéon los elementos que producen un mayor efecto blanqueador son el estano,
indio y niquel. En la misma tabla, si se observa la columna en donde se indica la
concentracién del elemento de aleacion que corresponde a la solubilidad a la temperatura
de temple, se aprecia que el manganeso, el zinc, y la plata tienen un efecto blanqueador
intermedio e imparten a la aleacion una alta deformacion en frio. Existe una buena
correlacion entre las Tablas 8 y 9 en cuanto al efecto blanqueador de los elementos
indicados, sin embargo, con relacion a la accién sobre la aptitud a la deformacién en frio,

se observa divergencia sobre la accion del hierro, el manganeso y el zinc.

Tabla 8. Efecto potencialmente blanqueador de algunos elementos en diferentes concentraciones aleados
con el Oro.(8)



Baja concentracion 5% Concentracion media (solubilidad a la temperatura de temple)
atémico o a25%
Dureza L. Dureza
Hlintzile Efecto después n%?nr:f\‘;?g:?’/l::n Efecto después Deformacion
blanqueador | del temple blanqueador | del temple en frio
HV peso en HV
Ag Ninguno 24 25,0 Moderado 34 Excelente
Al Ninguno 38 1,5 Muy poco - -
Co Ninguno 52 1,6 Ninguno 52 Excelente
Cr Poco visible 40 13,0 Total 177 Se reduce
notoriamente
Fe Poco visible 39 16,0 Casi total 119 Buena
In Muy tenue 35 55 Intermedio 133 Se reduce
notoriamente
Mn Ninguno 38 9,0 Intermedio 38 Excelente
Nb Ninguno 50 - - - -
Ni Muy tenue 44 14,0 Casi total 254 Excelente
Pd Ninguno 30 25,0 Total 100 Excelente
Sn Visible 43 5,0 Intermedio 74 Fragil
Ta Poco visible 28 7.4 Poco visible 28 Excelente
Ti Poco visible 164 1,3 Poco visible 164 Fragil
V Poco visible 54 25,0 Alto 185 Fragil
Zn Ninguno 34 6,3 Intermedio 122 Buena

Tabla 9. Algunos elementos utilizados para fabricar Oro blanco. Indicaciones sobre su efecto blanqueador
sobre la deformacion de la aleacion.(18,11,19)

Efecto sobre la Comentarios En altas proporciones causa:
Elemento | Efecto blanqueador Deformacion
Ag Moderado Excelente Err_]panamlento. Blanquea aleaciones de bajo
quilate.
Cu Color muy rojo :\:laetj)zgi la aptitud al Se usa con un contenido mayor al 3%
Muy poco Alérgeno. Aumenta la dureza y la temperatura
Co | planqueador al 1.5% | EXcelente del liquido.
Cr Muy buen La reduce Aumenta la temperatura del liquido por
blanqueador al 13% notoriamente encima de 1100°C.
F Al 16% la aleacioén es Aceptabl Baja resistencia a la corrosién. Superior al
e casi blanca. ceptable 10% aumenta la dureza. Muy oxidable.
Baja dureza. Por debajo de 2% no tiene
0,
In Moderado al 5,5% Se reduce efecto blanqueador.
Sn Moderado al 5,0% La redgce Fragiliza la aleacion.
ostensiblemente
7n Efecto moderado al Se fragiliza por encima | Volatil. Aumenta la tendencia a la rotura en
6.0% de 6.0% caliente. Se recomienda su uso < 2.0%
Al Ligero efecto al 1,5% Se reduce en alto Formador de 6xido
grado
. Formador de 6xido. Superior al 10% tiene
Mn Ninguno al 1,5% Se reduce fuerte efecto blanqueador. Muy reactivo.
Efecto blanqueador
Pt similar al Pd - Muy costoso
. . Se reduce -
0,
Ti Imperceptible al 1,3% notoriamente Formador de 6xido.




Hace aproximadamente 40 afos comenzaron los esfuerzos de investigadores vy
productores para encontrar elementos blanqueadores que pudieran reemplazar el niquel y
el paladio como elementos blanqueadores primarios en las aleaciones de oro blanco.
Durante mas de 20 afios se desarrollaron proyectos en los cuales se estudiaron mas de
103 elementos de la tabla periddica y la gran mayoria fueron rechazados por sus pobres
resultados a excepcion de doce que mostraron algunas posibilidades. Con estos 12
elementos se fabricaron alrededor de sesenta aleaciones con un comportamiento, en su

gran mayoria poco favorable, razén por la cual fueron rechazados (9).

En 1978 O’Connor (15) public6é una lista de quince elementos potencialmente
blanqueadores que podrian reemplazar al Niquel. Ellos son: Ag, Pd, Pt, Co, Cr, In, Sn, Zn,
Al, Ti, V, Ta, Nb, Fe y Mn, y los clasifico de acuerdo con su poder blanqueador, en tres
categorias: el Pt, Pd, Fe y el Cr fuertes blanqueadores. La Ag y el Zn blanqueadores
moderados y los restantes, los clasific6 como elementos de bajo poder blanqueador. No
hizo ninguna observacién en particular acerca del comportamiento del Mn. En 1981,
aparece el trabajo de Mac Cormack y Bowers

(20) en el cual concluyeron que la capacidad blanqueadora del Fe lo situaba en segundo
lugar después del Ni pero delante del Pd. Posteriores estudios de aleaciones de Oro
blanco de 14 quilates entre los cuales se encontraba la aleacién 18%Fe, 15.2%Cu vy
8.6%Pd presentaron deficiencias al presentar un color gris oscuro, alta dureza (232 Hv) y
perdida por oxidacién elevada. Utilizando el Paladio como primer blanqueador en
aleaciones de formula 18%Pd, 12%Cu y 12%Fe también mostraron caracteristicas
mediocres. Finalmente ensayaron aleaciones de 14 quilates disminuyendo notoriamente el
Fe, segun formula 16.7%Pd, 20.9%Cu y 4.2%Fe, y los resultados, también fueron
mediocres. (18).

El otro elemento considerado por O’Connor con una alta capacidad blanqueadora fue el
cromo. Fisher-Buhner (21) estudié cuatro aleaciones de 18 quilates para evaluar sus
caracteristicas. (tabla 9). Segun Fisher-Buhner el color obtenido por las aleaciones fue

muy cercano al del Pty el comportamiento a la corrosion en estado de colada, recocida y



envejecida, valorada con saliva y sudor artificial fue excelente. La difusion del ién Cr fue
muy bajo. Sin embargo se indican tres inconvenientes: Aumenta la temperatura del liquido,
ver figura 12 (Sistema Au-Cr) Reacciona con el carbono de los crisoles de grafito, forma
una capa de 6xido sobre la superficie de las piezas, que no puede ser removida por los
métodos tradicionales de limpieza de pulido. Como caracteristicas positivas; excelente

resistencia a la corrosion y buen color blanco.
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Finalmente Fisher-Buhner clasifica estas aleaciones como resistentes pero ductiles con
tendencia a la fragilidad, si no se les efectua un tratamiento térmico adecuado. No
menciona el tratamiento térmico. Las adiciones de Pd y la relacién Ag/Cu segun Fisher-

Buhner, pueden mejorar el color y sus propiedades mecanicas.

A pesar de que O’'Connor no considera al Mn como efectivo blanqueador del oro y lo
rechaza por su alta reactividad quimica Bagnoud (19), Poliero (8), Rotheram (9), le otorgan
un efecto blanqueador muy bueno y recomiendan su uso en union con el paladio.

Consideran que el contenido del Pd en la aleacion deberia ser igual o superior a 5,0%



(25.0%Pd) y la suma del contenido de manganeso y el paladio en la aleacién igual o
mayor del 15.0% (%Pd+%Mn=15.0%). Cuando esto se cumple, se obtienen aleaciones de
oro blanco de 14k y 18k con muy buenas caracteristicas. Por otra parte, sostiene
Bagnoud, ninguno de estos elementos mencionados como blanqueadores tiene la

capacidad de reemplazar al Niquel.

Tabla 10. Aleaciones de Oro blanco de 18 quilates al Cromo (21)

Composicion quimica Def Enfriado | Intervalo
Cr Color 75% Dureza Hv en de
homo | Fysién
;igo 139 46 65 2a 11 155 185 160 960-1000 °C
Cu - Ag Cr bc Fundida 301/800 | 301/900°C
L 11 290 Temp Temp en 195
83 en H20 H20
7 8.5
Pd3Cr 153 - 82 2 9' 165 300 180 170 200 970-1025
82
Pd6Cr -6 9 10 02 77 170 275 190 160 185 1140-1200
PasCr 9 - 10 07 5% 160 300 190 180 | 210 | 1020-1140

Dabala et al (22) de acuerdo con este criterio disefiaron aleaciones de oro blanco sin
niquel y de bajo niquel de 18 k para analizar sus caracteristicas fisicas, y mecanicas, ver
Tabla 11.

Tabla 11. Composicion quimica de las aleaciones disefiadas (22)

Referencia | Ag% | Pd% | Cu% | Ni% | Zn% | Fe% | Mn% | Cr%
0B1 10 5 - - 1 - 9 -
0B5 14 5 - - - 6 - -
0B11 - 2 10 - 5 - 8 -
0B18 - - 14 5 3 - - 2
0B19 - - 16 3 3 - - 2
0B20 14 4 - - 2 5 - -

Las aleaciones 0B18 y 0B19 tienen un contenido de Ni que respeta los criterios de la
Directiva Europea del Niquel EN1811 para evitar la reaccion alérgica. Todas las
aleaciones mostraron un buen color blanco y no requirieron rodinado. El paladio en las

aleaciones 0B1, 0B5, 0B11 y la 0B20 se adicion6 para obtener un color blanco



satisfactorio ante la ausencia del niquel. Prometedores resultados se obtuvieron en las
aleaciones con pequefias cantidades de Ni y Cr juntos. Las caracteristicas mecanicas y
fisicas requeridas por los productores de joyas se alcanzaron. Solo tienen una desventaja,
el alto punto de fusion de todas las aleaciones (>1100°C). Finalmente, Fachenda (11)
recomienda utilizar el paladio como blanqueador primario y adicionar manganeso y hierro
como blanqueadores secundarios, con el fin de reducir el porcentaje de paladio en el oro
blanco y asi disminuir el costo. Poca informacion se tiene sobre la obtencidn de aleaciones
de oro blanco sin niquel y sin paladio. Fachenda (11) transcribe la Tabla 12, sin indicar la
fuente, en donde se relacionan tres aleaciones de oro blanco utilizando el manganeso

como blanqueador primario y la plata como elemento blanqueador secundario.

Tabla 12. Aleaciones de Oro blanco sin Niquel y sin Paladio (11)

Composicién quimica UG EEELIE | DVIEE) |
de fusién °C | Vickers
Au | Ag Cu \ Mn | Zn | Si | Recocida | Envejecida |
751 ] 136 | - | 85| - |- 940-980 120 | - | 45
782 | 116 |26 |63 |13 |- - 15 - | -
588 13275| - |60 | - |- 880-970 100 | - | -

La anotacion de Fachenda termina refiriéndose a estas aleaciones, subrayando que
aunque son de menor costo que las aleaciones de oro blanco con niquel y paladio, son
mas dificiles de elaborar por las caracteristicas metalurgicas del manganeso que las hace
susceptibles a la corrosion. Obsérvese las temperaturas de fusién de estas aleaciones
inferiores a 1000°C y su dureza en estado recocido adecuada para su empleo en joyeria.
4.5 MEDICION DEL COLOR

La necesidad de medir con exactitud del color ha llevado a la creacion de diferentes
sistemas para tal fin: sistema Munsell y sistema DIN los cuales dependen de la
subjetividad del ojo humano, para evitar esta fuente de error CIE (the internacional
Comision on llumination) desarrollé el método CIELAB. El método CIELAB expresa el color

en tres coordenadas: L, ay b. L mide el brillo con valores de 0 (negro) hasta 100 (blanco).



Un valor de cero corresponde a un material que no reflecta luz y de 100 para aquel en el
que toda la luz incidente es reflectada. La coordenada a* mide la intensidad del verde
(negativo) o rojo (positivo) componente del espectro; mientras la coordinada b la
intensidad del azul (negativo) o amarillo (positivo). Ver figura 13. El color de una muestra
puede ser definido como un punto ubicado en el espacio L*, a* y b*. Estos valores son
medidos directamente con un espectrofotdmetro, el cual tiene un poder de resolucién entre
cinco y diez veces el del ojo humano. Si se quiere reducir el numero de parametros
requeridos para la descripcion de color, podemos considerar la distancia del punto bajo

consideracion al origen de los ejes. Esta distancia se conoce como chroma.

El espacio de color CIELAB

Plano - Eje
Luminosidad

8]

il - Azl

Fuente: http://www.gusgsm.com/files/cielab.jpg
Otro parametro usado extensivamente para la medicidn del color es el yellowness index
ASTM D1925. Su ecuacion se deriva de los valores triestimulos X, Y y Z o de los
equivalentes en el método cielab L, a y b. Este parametro mide el grado de amarillez de un
material en la escala blanco-amarillo y es mas usado para muestras de color que reflejan
la luz en la zona de longitud de onda entre 570-580 nm. El yellowness index ASTM D1925
fue desarrollado especificamente para determinar la amarillez de materiales homogéneos,

no fluorescentes que estén proximas al color blanco y se calcula de la ecuacion 1.

YI= ((100%(1.28 X — 1.06 Z))/Y) Ec. 1



Los diferentes problemas relacionados con la medicién de color como la objetividad, la
exactitud y precision son resueltos por este sistema. La escala es lineal, es decir, a medida
que YI disminuye, la aleacién es mas blanca. Corti (7) considera al indice de Amarillez
ASTM D1925, como el mejor parametro para indicar el grado de blancura en las
aleaciones de Oro blanco. A partir del indice de Amarillez la WGTF (USA) y la BAO (UK)
establecieron las siguientes recomendaciones para cuantificar el color blanco en las

aleaciones de Oro blanco:

Condiciones de medida: lluminante C, o en su defecto el D65, Angulo del observador 2°,

Muestra pulida a 6 micras, Se requiere de componente especular.

Bajo estas condiciones se propusieron tres categorias de aleaciones de Oro blanco:

Premio: Color blanco adecuado. No requiere de capa de Rodio.

Estandar: En estas aleaciones la capa de Rodio es opcional.

Off-White: Estas aleaciones requieren necesariamente ser rodinadas.

No blancas: Ni aun con capa de Rodio se puede aceptar como aleacion de Oro
blanco.

Como el indice de Amarillez (Y1) se calcula a partir de los valores triestimulos X, Y,y Z, es
necesario establecer limites a los valores del eje de color verde-rojo, para disminuir los
efectos de las tonalidades de estos colores. Se propuso, por lo tanto, que el valor de la
coordenada cromatica CIELab, a*, estuviera entre +3.0 y -3.5. Ademas, se establecioé que
el valor del brillo en todas las aleaciones de Oro blanco debe de ser mayor de 75 (L*>75).
Los valores de b* varian mucho en las aleaciones de Oro blanco comerciales. Se han
encontrado valores entre 7,38 y 14,37. Henderson y Manchanda (17) recomiendan la
aplicacion de matematicas estadisticas para establecer la incertidumbre de las medidas.
Se hace necesaria la repeticion de los resultados para obtener datos estadisticos
confiables debido al amplio margen de color en las aleaciones de Oro blanco. Los
resultados obtenidos permiten calcular el valor de la incertidumbre. Tabla 13. El factor de
riesgo de 2 da un nivel de confianza de aproximadamente 95%, lo cual es aceptado en la

practica internacional.



Tabla 13. Tolerancia maxima recomendada en la medida del color en las diferentes categorias de aleaciones
de Oro blanco (17)

Categoria D1Y;'25 Tolerancia maxima | Observacion
Premio <19 +2 No requiere rodinado

Estandar 19-24,5 2 Rodinado opcional

Off-white | 24,5-32 -3 Necesita rodinado

4.6 PROPIEDADES METALURGICAS DE LAS ALEACIONES DE ORO BLANCO

4.6.1 Colabilidad. La colabilidad se define como la capacidad que tiene un metal

o aleacion liquida de llenar completamente un molde de dimensiones establecidas. Esta
capacidad de los metales y sus aleaciones de fluir libremente antes de solidificarse para
reproducir fielmente los detalles del molde, es una de las etapas mas criticas del proceso
de fabricacion de la pieza moldeada debido a que determinara la conveniencia de la
aleacion para producir piezas que tengan secciones finas. La colabilidad depende de
factores como: Propiedades térmicas del metal y del molde, Temperatura de colada,
Densidad del metal, Constitucion de la aleacion, Diseno del molde, especialmente altura

de bebederos, entradas y ventilacion.

Figura 14. Modelo para la probeta de Ensayo de Colabilidad

Fuente: Ott D investment Casting of Gold Jewellery: Gas pressures In moulds during casting: Their

measurement and their effects



La fluidez se mide como un porcentaje del area de la malla, segun el disefio observado en
la figura 14 las dimensiones sugeridas en este disefio son de 38mm de ancho, 90mm de

largo y 1 mm de espesor.

4.6.2. Susceptibilidad al agrietamiento en caliente. Son grietas inter-cristalinas que se
forman cuando la pieza todavia se encuentra parcialmente liquida. Su efecto debilitador es
por lo tanto considerable. Estas grietas pueden propagarse después de la solidificacion,
debido a las tensiones que aparecen por las diferentes velocidades de enfriamiento en la
pieza. La tendencia a la ruptura queda agravada a ciertas partes de la pieza, por ejemplo
en las secciones mas finas que solidifican mas rapidamente que las otras. La
susceptibilidad de una aleacion para presentar agrietamiento en caliente esta determinada

por tres factores importantes: Constitucion, Tamano de grano, Contenido de gas

4.6.3 Tamano de Grano. Constituye un factor decisivo en la calidad y resistencia de los
metales. Las piezas elaboradas con metales de grano grueso, tienen una tendencia muy
marcada a dar después del temple, estructuras groseras y fragiles. Las piezas con metales
de grano fino en cambio, son ductiles. ElI tamafio de grano de un determinado metal es
una caracteristica inherente al proceso de fabricacién, como una funcion de la temperatura

a la que se calienta y del tiempo de sostenimiento de la misma.

4.7 PROPIEDADES MECANICAS

Las propiedades mecanicas de los metales y aleaciones que son importantes en ingenieria
para el disefio y que pueden ser obtenidas del ensayo de tensién son: figura 15: Modulo

de elasticidad, Resistencia a la traccidon, Elongacion, Porcentaje de reduccion de area.

4.7.1 Médulo de Elasticidad: Al comenzar a aplicar la carga en el ensayo de tension, la
deformacién que presenta el metal es de naturaleza elastica. Esto es, si se retira la carga

aplicada, la muestra volvera a su longitud original. En general, los metales y las aleaciones



muestran una relacion lineal entre el esfuerzo y la deformacion en la region elastica del

diagrama esfuerzo-deformacion. Esta relacion descrita por la ley de Hooke se expresa:

o (esfuerzo) =E x &(deformacion) (2)

o(esfuerzo)
E= (©)]

e(deformacion)

Donde E es el modulo de elasticidad o médulo de Young en Psi 0 Pa 4.7.2. Resistencia
maxima a la tensién. Es la fuerza maxima alcanzada en la curva esfuerzo-deformacion.
Si la probeta desarrolla una disminucién localizada en el area de la seccion transversal, el
esfuerzo en ingenieria disminuira con la deformacién hasta que se produzca la rotura. La
Resistencia maxima a la tension de un metal se determina trazando una linea horizontal
desde el punto maximo de la curva esfuerzo-deformacion al eje del esfuerzo, donde la
linea corta al eje de esfuerzo se llama resistencia maxima a la tensién o simplemente

resistencia a la tension figura 15.
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4.7.3 Microdureza. El ensayo de microdureza Vickers (método especificado en la norma
ASTM 384-89 (UNE-EN ISO 6507-2)), emplea, como cuerpo penetrador, un diamante con

forma de piramide equilatera con angulo diedro de 136 " el cual es presionado sobre el



material bajo una determinada carga (valores entre 25 y 1000 gramos-fuerza),
definiéndose la dureza Vickers (HV) como el cociente de la carga, F (Newton), y el area
superficial, A (mmz), de la huella permanente dejada por el penetrador, una vez retirada la
carga. El area se determina a partir de la medicidn por microscopia 6ptica de las

diagonales de la huella (A = d/2 sen 68), calculandose la dureza mediante la expresion:
FF

HV == 0.1891* (4)
Ad
4.8 RUGOSIDAD

El acabado final y la textura de una superficie es de gran importancia para definir la calidad
del oro., ya que la rugosidad es un factor crucial a tener en cuenta en la toma del color. La
rugosidad superficial es el conjunto de irregularidades de la superficie real, definidas
convencionalmente en una seccién donde los errores de forma y las ondulaciones han

sido eliminados. Ver figura 16.

Figura 16. Rugosidad superficial y geométrica (24)

Superficie Superflicie

-~ real geométrica

Es importante tener en cuenta que la superficie a partir de la cual se determinan los
parametros de rugosidad, se conoce como superficie de referencia, y se calcula por la
media de minimos cuadrados y la longitud basica, es la longitud de la linea de referencia

utilizada para separar las irregularidades que forman la rugosidad superficial, ver figura 17.
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4.8.1 Desviacion media aritmética del perfil Ra. Es la media aritmética de los valores
absolutos de las desviaciones del perfil, en los limites de la longitud basica
L. Ver figura 18.
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5. DESARROLLO EXPERIMENTAL. ELABORACION DE LA ALEACION DE ORO
BLANCO AL Mn

El desarrollo experimental comprendio las actividades establecidas en la metodologia de

la propuesta de investigacion y se llevo a cabo de la siguiente manera:

Figura 19. Esquema del desarrollo experimental establecido.
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Andlisis de los resultados obtenidos con aleacion de oro blanco al Mn elaborada de categoria premio.

5.1 MATERIAS PRIMAS

El grado de pureza del oro utilizado en el desarrollo experimental es de 24 quilates, el
cobre 99,9%, manganeso 99,9%, zinc 99,5% plata 99,5%,y el antimonio 99,5% .

5.2 EQUIPOS

En la Tabla 14, se presenta la descripcion de los equipos en el orden en que se realizd

cada una de las actividades.



Tabla 14. Listado de equipos utilizados en el desarrollo de la investigacion.

EQUIPO MODELO
Vulcanizadora Vulcatrol / 81500R
Inyectora de cera Jelrus / APR
Horno para tratamiento térmico del yeso Ney Dental Inc / 3-550
Bomba de vacio X
Horno para microfundicién Neutec / J2R
Tomber de limpieza X
Espectrometro fluorescencia de rayos x Shimadzu / EDX 800 HS
DRX Rigaku / D/IMAX 111B
Espectrofotometro GretagMacbeth / CE-XTH
Desbaste y Pulido Lijas pafios y Abrasivos Marca
Buehler
Microscopio 6ptico Hirox /KH- 7700
Microscopio electrénico de barrido FEI / Quanta 200
Microscopio Electronico de Transmisién FEI - Tecnai 20 Twin Rango 200Kv
Analizador Térmico
Micro durémetro Zwick/Roell / ZHV
Magquina universal de ensayos Shimadzu / AG-I 250KN
Rugosimetro Mitutoyo

5.3. OBTENCION DE LAS PROBETAS

Conocido el rango de composicion de la aleacion a elaborar y con base en lo encontrado
segun la revision bibliografica’ se realizo el disefio de las probetas teniendo como base las
dimensiones establecidas y la revision de articulos publicados por algunos autores tales
como Zito (40) y Ott (32) en donde se definen

"Norma ASTM ES8, Poliero Maximo. White Gold Alloys
las dimensiones para los ensayos de toma de color, y colabilidad. Los planos de las

probetas se encuentran en el anexo Ay en la fotografia 1 se muestran en detalle.

5.3.1 Probetas para ensayos. La Probeta N° 1 para medir la colabilidad, N° 2 para
evaluar microestructura, tamafo de grano, microdureza y el color, N° 3 para evaluar la
susceptibilidad al agrietamiento en caliente, N° 4 para determinar las propiedades
mecanicas obtenidas del ensayo de tension y observacion de defectos internos a través de
la seccién transversal segun la norma ASTM ES8.



Fotografia 1. Probetas utilizadas para realizar los moldes.

A continuacion, se evaluo el sistema de llenado a través de los programas de simulacion
(SOLIDCast, FLOWCast) (39). EI SOLIDCast permite una representacion virtual muy
confiable de la solidificacion de las piezas y el FLOWCast el flujo del metal liquido durante
el llenado de los moldes. Para efectos de la simulacion se introdujeron los datos
termofisicos de cada aleacion, los cuales se calcularon introduciendo los porcentajes de
los elementos de aleacion en el software Density. Una vez calculados, se introdujeron en
el SOLIDCast para desarrollar la simulacion del sistema de llenado y solidificacion de los
moldes de las probetas utilizadas para los ensayos de caracterizacion metalurgica y

mecanica. (Ver tabla 15 y figura 20).
Figura 20. Sistema de llenade disefiado
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Tabla 15. Datos termo fisicos de las aleaciones seleccionadas.

COND. CALOR CALOR
ALEACION TERMICA | ESPECIFICO | LATENTEDE | TEMPERATURA | DENSIDAD
Wim°K JIKg °K FUSION J/Kg | DE LIQUIDUSC | gr/fem3
c 175.85 0.094 85.927 900 8.34

En el Anexo A se establece el proceso de la cera perdida que se llevd a cabo para la

fabricacidon de las aleaciones de oro blanco, y en el anexo C los ensayos realizados para la

caracterizacion de la aleacion de oro blanco al Mn fabricada.

6. EVALUACION DE LOS ELEMENTOS DE ALEACION DE LA LIGA Y SU INFLUENCIA
EN LA ELABORACION DEL ORO BLANCO.

La principal herramienta con que cuentan los disefiadores de aleaciones es la tabla
periodica de los elementos. Las caracteristicas cristalograficas, los diagramas de estados
y las propiedades termodinamicas son también de gran utilidad. Estas propiedades
permiten establecer los posibles pares de metales que pueden formar una aleacién. Son
muchos los diagramas de equilibrio binarios, ternarios, etc., que forma el oro con otros
elementos y muchas las referencias que lo recopilan. La corta aproximacion que se
expone a continuacion sobre las caracteristicas de los elementos, que la literatura indica
como posibles sustitutos del niquel y del paladio en la elaboracién de ligas para
produccion de aleaciones de oro blanco de 750 milésimas, estd sustentada en un
detenido andlisis de la formacién de soluciones soélidas de sustitucion, fases intermedias,
compuestos intermetalicos, estructuras cristalinas, equilibrio y estabilidad de fases. Asi lo
establecieron Ferro et al (28) al correlacionar algunos aspectos especificos de los
diagramas de fase, como por ejemplo, la formacion de soluciones solidas, fases
intermedias, etc., con parametros atdomicos, que generalmente presentan variaciones
graduales a lo largo de la tabla periddica, como el numero de electrones valencia,
electronegatividad y radio atdmico. Se estudiaron los grupos (5 a 9) periodo 4, se

encuentran el Cr, Mn y Fe que forman soluciones sélidas con el oro como se aprecia en



los sistemas AuMn, AuFe, Figuras 21y 22.

La tendencia a la formacion de soluciones solidas en estos grupos es mas compleja y

parece obedecer a la posicibn que ocupa el elemento en la tabla periddica, y a la

interaccion de los diferentes factores que determinan la solubilidad en el estado solido.
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En estos casos, la aplicacidon de las reglas empiricas establecidas por HumeRothery11 es
una adecuada aproximacion para explicar la formacién de soluciones sdlidas y las fases
intermedias (compuestos electronicos). Los factores que segun Hume-Rothery favorecen

la solubilidad y que se conocen como reglas son:

Factor de la estructura cristalina: La solubilidad sélida completa o total de dos
elementos jamas se logra, a menos que los elementos tengan el mismo tipo de estructura
cristalina.

Factor dimensional: Cuando el tamafio relativo de los radios atomicos de los
elementos difiere en menos del 15%, formaran soluciones sélidas mas o menos extensas.
Si el tamafo de sus radios atémicos difiere en menos del 8% formaran soluciones sdlidas
completas. (27)

Factor de afinidad quimica o electroquimica: Cuando los componentes de la
aleacion estan muy separados entre si en la Tabla Periddica, su afinidad quimica es muy
alta y su tendencia a formar compuestos quimicos es fuerte, y en consecuencia, su
solubilidad sélida es restringida.

Factor de Valencia: Si el metal soluto tiene igual valencia que el metal solvente, la
solubilidad es favorable. Si el metal soluto tiene mayor valencia que el metal solvente la
solubilidad se reduce vy, si el metal soluto tiene menor valencia que el metal solvente, la
solubilidad se incrementa. En resumen, en las aleaciones binarias el metal con mayor
valencia es mas soluble en el de menor valencia que éste en aquel. (29).



No hay acuerdo entre los autores en establecer cual de estos factores es el que mas
incide en limitar la solubilidad. Mientras que (27) considera al factor de tamafio relativo;

Crussard, Ch* referenciado por (29), considera que es el factor

" William Hume-Rothery (1899-1968) Metalofisico Inglés

electroquimico. Indica como ejemplo el Sb muy poco soluble en Al (1,5% at) a pesar de
que el factor dimensional es muy favorable (diferencia de diametro atomico igual a 1,4%).
Si estos dos factores son favorables, el factor valencia entra en juego y limita la solubilidad
agrega Crussard. Basicamente, la estructura de una solucion sélida es la del solvente,
con ligeros cambios en el parametro reticular. Si el a&tomo soluto es mayor que el solvente,
resulta una expansion, si es menor habra una contraccion. Aunque las reglas de Hume
Rothery son una buena guia para estudiar la solubilidad en estado sélido entre los
metales, se presentan excepciones. Dentro de estos grupos (5 a 9) especial mencién
merece el sistema Au-Mn Figura 21. (10) Este diagrama muestra algunas diferencias con
el publicado por Hansen (1958) (29). Figura 23.
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Se observan seis compuestos cercanos unos de otros de formula AusziMng, Au72Mn21,
Auz1Mn12, Au167Mna49, AussMnzs, Au2zMns en un intervalo de composicion muy estrecho de
22,50%at Mn a 22,86%at Mn; es decir, (7,48%Mn-7,63%Mn en peso). Estas
“superestructuras” son compactas, y estan formadas por una serie de “subestructuras”
similares apiladas (25). Obsérvese ademas, que el campo de existencia de la fase
intermedia B (desordenada) es mas extenso que el indicado por el diagrama de Hansen,
en el cual la reaccion orden-desorden ocurre aproximadamente a 615°C. Entre los
elementos de los grupos 10,11 y 12, se encuentran los metales Ni, Cu, Pd, Ag, Pty Zn,
elementos comunmente utilizados en las aleaciones de oro que actualmente se
comercializan. En todos estos sistemas se encuentran soluciones soélidas a altas y bajas
temperaturas Figuras 24, 25.
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Obsérvese que a bajas temperaturas, en los sistemas Au-Cu y Au-Pt aparecen bucles de
inmiscibilidad como resultado de la reaccion orden-desorden de la fase estable a altas
temperaturas. En resumen, las estructuras cristalinas de los elementos Au y Cu son

iguales y corresponden a la estructura FCC.
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En la solucién solida desordenada AuCu que existe a altas temperaturas, los dos atomos
Au y Cu pueden sustituirse libremente uno por el otro en todas las posiciones. Al disminuir
la temperatura, aproximadamente a 400°C, la transformacién del proceso de ordenamiento
se sucede, teniendo como consecuencia que las diferentes posiciones de la celda unitaria,

sean ocupadas preferencialmente por el Au o el Cu. La estructura ordenada se obtiene por

Fuente: ASM

relaciones atomicas 1:3 0 1:1 como se indica en la figura 26. a, b, c, d, e, f.

El diagrama de fases Au-Zn (Figura 26) puede considerarse como el diagrama
representativo tipico de las aleaciones que cumplen las reglas de Hume Rothery. En un
numero importante de estos sistemas entre los cuales se indican el Cu-Zn, Ag-Zn (Figuras

27, 28) se presentan estructuras cristalinas similares cuya formacion se pueden relacionar

con la regla del electron de valencia de los elementos.
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a, b, c: Estructura del Cu y de las fases AuCus y AuCu - d, e: Estructuras tipos W y CsCI. -
f: Estructura tipo CaF:2
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Es interesante anotar que esta misma fase 3 se encuentra en los sistemas binarios Cu-Al
y Cu-Sn figuras 29 y 30, elementos del grupo 13 y 14 respectivamente, que tienen mas
electrones de valencia. Se aprecia en estos diagramas que la fase B se obtiene con
porcentajes atomicos, de Al y Sn mas bajos. Para el caso del aluminio solo se requiere un
25% atomico. La figura 31 reportada en algunos textos, muestra los campos de estabilidad
de la fase B, en funcion de e/a (relacién entre el numero de electrones de valencia y el
numero de atomos). Obsérvese que las tres fases B (regiones oscuras superpuestas), se

forman con valores cercanos a la relacién e/a= 1,5.
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Figura 31. Region rica en Cu de los diagramas Cu-Zn, Cu-Al y Cu-Sn. Se observa que las tres fases 8
(regiones sombreadas) se forman para el mismo valor e/a (25).



Tabla 16. Estructura de algunos compuestos electrénicos de aleaciones binarias de Au, Ag y Cu (25).
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Los elementos de los ultimos grupos incluyendo el grupo del Al, forman con el Au un
menor numero de compuestos. Mencion especial merece el diagrama Au-Al y la formacion
a alta temperatura de la fase AuAl2, compuesto intermetalico coloreado que ha dado origen
a una nueva familia de aleaciones de oro. (Figura 32). Esta fase formada por 79% Au y
21% Al, tiene un punto de fusibn mayor que sus constituyentes; es decir, una alta

estabilidad termodinamica.

Atomic Percent Gold
4 A 0 2n an 40 A0 AQ A0 DO
1100 L : ] 1 : 2 T
1080°C 1064 .43°C

1000 lAu)\\\

00

800+

Aldu, {a, 6, and 7)

TO0H

Temperature “C

660.457
| S
K=

G600 v o
F—1(AD 660°C H

500 F

AlAu

400 T T T T T T
[x] 10 20 30 40 80 8d va 80 S0 ice

Al Weight Pereeont CGeld An

Fuente: ASM

La figura 33 (25) indica los elementos que forman fases intermedias con el Au y el numero
que forman. Estas fases intermedias se originan por diferentes mecanismos, ya sea por
cristalizacion en el medio liquido o en el estado sélido por reacciones orden-desorden. En
general existen dos tipos de elementos que forman fases intermedias. Los primeros
situados, a la izquierda de la tabla periddica, cuyos compuestos intermetalicos tienen alto
punto de fusién y elevada energia de formacion AH negativa, y los situados a la derecha
de la tabla periddica cuyos compuestos tienen bajos puntos de fusion, extensas zonas de
solubilidad en el estado sdélido y baja AH de formacion negativa, por ejemplo el Cd, Ga, In,

etc. Finalmente se indica que los elementos del grupo 14 al 16, conocidos bajo el nombre



de elementos semi-metalicos y no-metalicos también forman compuestos con el Au.
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Los compuestos estequiométricos mas comunes de las aleaciones binarias del oro se
indican en la Tabla 17 (25). En ella se relaciona el tipo de estructuras de los compuestos
Mn-Au identificada por la estructura tipo (que es la del compuesto que por primera vez se
encontré con dicha estructura). Las reglas de Hume Rothery permiten, como se indico
anteriormente visualizar la posibilidad de formacion de soluciones soélidas entre pares de
elementos y los factores que la afectan. La figura 34 (24), muestra el grado de solubilidad

de los diferentes elementos de transicién en el oro solido en porcentaje atémico.

Tabla 17. Compuestos intermetalicos o de valencia

. . Tipo de Coordinacion Me | Coordinacién Au

Estequiometria Fases T
Nb3Au, Ta3Au, .

Ti3Au, V3Au cP8-Cr3Si 12 12

MsAu Mg3Au hP8-Na3As 9-11 11

CusAu(1), PdsAu cP4-AuCus 14 12

Naz2Au, Pb2Au,
MaAu Th2Au TI12-Al2Cu 15 10
Al2Au, Gaz2Au, In2Au cF12-CaF:2 10 8

Sbh2Au cP12-FeS: 4 6




AuCd, Cd, Nd, Pr,
Sm, Tb, MgAu, cP2-CsClI 14 14
MAu AuMn(B).
AuCu(l) Tp4-AuCu 12 12
MsAu4 R3Au4 hR42-PusPd4 16 12-14
M7Auro R7Au1o TI136-Gd7Au10 1217 10-11
MAu2 VA'A“‘,I‘;'A?EA“Z’ TI6-MoSiz 14 14
MAus CuAus, PdAus cP4-AuCu: 12 12
MAus MnAus TI10-MoNia 12 12

Figura 34. Solubilidad en estado sélido de los elementos de transicion en el oro.
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Estos datos de solubilidad segun Ferro, se consideran exactos. Se aprecia en esta figura
la completa solubilidad de los elementos Ag, Cu, Pt, Pd y Ni en el Au sdlido, elementos
que normalmente forman parte de la composicion quimica de las aleaciones de oro que
actualmente se comercializan. Luego, estan otros elementos, como el Fe, V, Nb, Cr, Ta,
Mn, Zn, Cd y Co que presentan una solubilidad considerada alta en el Au en estado sélido;
y, finalmente se observan los elementos cuya solubilidad en el oro es baja. Aunque
importante, la solubilidad no es la uUnica caracteristica a tener en cuenta para que el
elemento sea elegible como elemento de aleacion. Existen otras como por ejemplo, la
toxicidad, la temperatura del liquido de la aleacion, reactividad, entre otras. Si se considera
todas estas caracteristicas, indudablemente que salvo los elementos (Ag, Cu, Pt, Pd),

ninguno de los elementos anteriores serviria como elemento de aleacion del oro. Sin



embargo, y siguiendo los lineamientos presentados en la propuesta, se propone las
siguientes en orden de importancia: Grado de solubilidad en el oro, toxicidad, efecto sobre
la temperatura de fusion del oro, dureza, costo, reaccion con el material del crisol y/o del
molde. De estas caracteristicas, las mas sensibles para el grupo son; el grado de
solubilidad en el oro, toxicidad, efecto sobre la temperatura de fusion del oro, y costo. Si se
retoma la lista de los 15 elementos seleccionados por O’Connor, como elementos
potencialmente blanqueadores del oro y se les aplican las caracteristicas definidas para su

seleccion se puede indicar:

Grado de solubilidad en el oro:
La Ag, Pt, Pd: Son completamente solubles en el oro en estado sdlido.
El Cr, Fe, Co: Son parcialmente solubles.

Toxicidad:

* ElI Co, Cry el V afectan la salud humana.
Efecto sobre la temperatura de fusion del oro:

* EITi, Cr, Pd, Pty V aumentan la temperatura.
Dureza:

* El'In, Sn, Al, Ti, V, Cr, aumentan la dureza.
Costo:

* EI Pt, Pd, Ti son costosos.
Reactividad:

* EI Mn, Fe, Cry Ti son altamente reactivos.

Se indica, ademas, que el In, Al, Sn, Mn, Nb, Ta, Zn, Ti, V, son parcialmente solubles y
forman fases intermedias. Como se puede apreciar ninguno de los 15 elementos indicados
por O’'Connor podrian reemplazar al Niquel. Esta afirmacion la confirman entre otros,
Bagnoud (14), Poliero (18), Faccenda (11) y Corti (16).

Con relaciéon a la caracteristica principal, que debe tener el elemento de aleacién

seleccionado; o sea, alto poder blanqueador del oro, que es el objetivo priotario del



proyecto, se indica, que aunque al inicio de los trabajos se dieran informaciones
contradictorias con relacion a la capacidad blanqueadora, en el proyecto existe acuerdo en
torno a la alta capacidad blanqueadora que tienen el Fe, Cr y el Mn. Esta capacidad
permite clasificarlos como blanqueadores primarios del oro. En resumen, se tienen tres
elementos considerados blanqueadores primarios Cr, Mn, y Fe, y cuatro elementos

blanqueadores secundarios o de refuerzo, como la Ag, Zn, Sny el In.

Se considerd disefiar en primer término una liga o aleacidon madre, que permitiera
estabilizar su reactividad. Esto, con el fin de reducir su dispersién en la aleacion de oro.
Son muchos los elementos que podrian cumplir este papel; sin embargo, existen otras
consideraciones, como el grado de solubilidad en el estado sodlido, estabilidad
termodinamica de la fase, la temperatura del liquido entre otras. De los numerosos
diagramas de estado binario del Mn con otros elementos, llama la atencion el Cu-Mn.
Figura 35 (10).
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El Cu igual que el Mn se encuentra en el cuarto periodo de la tabla periédica formando

parte del grupo de los metales de transicion. Su diametro atdmico muy cercano en su



tamafio al del Mn; dACu=2,56 A y dAMn= 2,62 A. Esto explica en parte por qué forman
soluciones solidas extensas. El Cu funde a 1083°C y el Mn a 1245°C. Cuando se adiciona
Cu al Mn o cuando se agrega Mn al Cu, la temperatura de fusion de la aleacion baja como
se aprecia en el diagrama. Este descenso de temperatura termina cuando se llega a una

temperatura de 871°C, para una aleacion formada por 66,3%Cu y 33,7%Mn.

Esta aleacion se comporta durante su enfriamiento como un metal puro, es decir, su
solidificaciéon comienza y termina a una temperatura constante sin cambio en su
composicion. Estas aleaciones, por esta razén, se les conoce como aleaciones de fusion
congruente. También se les conoce como aleaciones pseudoeutécticas con tendencia a
formar cavidades de contraccion concentradas en el centro. En la parte rica en Cu del
diagrama, se forma una solucion sdlida y. Como la estructura cristalina del Cu es FCC, la
solucion tendra dicha estructura la cual es deformable. Como la dureza del Cu es de 35HB
y la del Mn 200HB, la dureza de las aleaciones situadas en estas zonas seran menores a
200HB. La representacion que hace el diagrama de la solucion sélida y corresponde en
otras aleaciones ricas en Cu a la solucion a. La fase y hace referencia a una variedad
alotropica del Mn. (yMn). Esta variedad alotrépica del Mn, tiene una red cristalina
tetragonal centrada en las caras. Como lo indica el diagrama, la solucion sdélida y, fase de
nuestro interés, presenta una transformacion alotrépica en la zona rica en Cu y ©a . Se
observa que a medida que se acerca a la regién rica en Cu, la

transformacion alotropica ocurre a mas baja temperatura hasta llegar a desaparecer. La
ASM Internacional publicé posteriormente (1996) el diagrama Cu-Mn Figura 36, en donde
se aprecia la aparicién de la fase € con estructura cristalina posiblemente igual a la de la
fase desordenada que en este diagrama se indica como (CuyMn), lo cual indicaria que se
lleva a cabo un ordenamiento cuyo efecto sobre las propiedades mecanicas serian

despreciable. (25)
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Algunos investigadores indican que la reaccion orden desorden se traduce en la formacion
de los compuestos de fases intermedios CusMn y CusMn que son poco ordenados y
tendrian una estructura reticular algo diferente a la solucion sélida desordenada y el efecto
de ordenamiento tendria una accién mas importante sobre las caracteristicas mecanicas
que el que se supone tendria la solucion sélida €. Como se aprecia en la Tabla 18 (25),
estas estructuras ordenadas serian, cubica de cuerpos centrados, con una relacién de
electrones de valencia al numero de atomos de 3:2. En la tabla 18 se indican segun (31)
las cuatro modificaciones alotrépicas del Mn (a, B, y, d), sus redes cristalinas y el rango de

temperatura en el cual son estables.
Tabla 18. Formas alotrdpicas del Manganeso

Forma Alotrépica Intervzlsc;:g otz::gﬁrl':tycras del Red cristalina
a <700 Cubica compleja poliatémica
B 700-1079 Idem
Y 1079-1143 Tetragonal centrada en las caras
Po) 1143-1242 Cubica centrada en el cuerpo.

De las consideraciones anteriores se puede indicar que la forma alotropica del Mn que



mas se acerca al propésito de disefio de la liga es la forma yMn. Las aleaciones Cu-Mn
que se encuentren en el area de la fase CuyMn, las que mas llaman la atencién por su
bajo punto de fusién, son las cercanas al punto seudoeutéctico. Estas aleaciones a
temperatura ambiente, tendran la estructura cristalina del Cu, (FCC), por lo tanto, la
aleacion sera de baja dureza. Si el enfriamiento fuera muy lento parte del yMn en solucion
podria transformase cristalograficamente en su forma aMn (estructura cubica compleja)
que podria endurecer la aleacion. Una solucién para evitar esta transformacion seria

enfriarla rapidamente a partir de los 620°C aproximadamente.

Aleaciones con un contenido de Mn menor al punto seudoeuctéctico, pero cercano a él,
tendrian una transformacién alotrépica a mas baja temperatura, por lo tanto, las
proporciones de aMn serian muy bajas. Estos razonamientos permiten sugerir en principio
que el contenido de Mn en la aleacion madre seria cercano o igual a 34%Mn (punto
seudoeutéctico). Segun (33) que la influencia del Mn sobre la estructura es poco marcada
cuando se usa junto con otro elemento de aleacion. La utilizacion de un tercer elemento
contribuiria a estabilizar mas el sistema Cu-Mn. Dos elementos se usan hace afos para
realizar aleaciones con el Cu. El Zn y el Al. Estos dos elementos forman aleaciones con el
Cu y aun con el Mn que son usadas para fabricar gran variedad de piezas que son
apreciadas por su resistencia a la corrosion. Son muy comunes las aleaciones Cu:Zn
(latones) y los cuproaluminios Cu:Al. Estas aleaciones son modificadas con la adicién de
elementos como el Fe, Ni, Mn, que otorgan caracteristicas muy interesantes. Como se
indicoé anteriormente, el Zn forma soluciones sélidas extensas con el Au y con el Cu. Las
soluciones ricas en Au y en Cu tienen una estructura cristalina CCC, la que por tener un
elevado numero de planos de deslizamiento son deformables, esta caracteristica, mas las
que se dan a continuacion, justifican la presencia del Zn en las aleaciones de Cu y/o deAu.

Se indican entre otras:

Disminuye la temperatura del liquido de la aleacion de Cu o de Au, se clasifica como un

elemento blanqueador secundario, su efecto blanqueador se considera igual al de la Ag



(17), el Zn cambia el color rojo del cobre por un color amarillo, aumenta la colabilidad de la
aleacion (34), disminuye la tension superficial de la aleacion, reduce la rugosidad
superficial de las piezas.(35), disminuye la reaccion metal-molde, aumenta el brillo de las
piezas (32), y es un buen desoxidante del cobre. Sin embargo, tiene desventajas, entre las
cuales se mencionan: Formacion de oxidos estables, Alta presiéon de vapor, en altas
concentraciones reacciona con el material del molde con produccion de porosidades y
defectos superficiales (34), segrega en los limites de grano, lo cual favorece la corrosion

intergranular.

El diagrama Cu-Zn es muy conocido. La solubilidad del Zn en el Cu en el estado sélido
aumenta desde 32,5%Zn a 903 °C hasta 39%Zn a 454,4 °C. En esta zona la solucion
soélida a cristaliza en la estructura FCC, (latén es a), que son ductiles. La solucion sdlida j3,
como se indico, es una fase intermedia que cristaliza en la red CC y sufre un ordenamiento
entre las temperaturas de 454,4°C a 468°C, convirtiéndose en la estructura ' de red CC.
La reaccion de ordenamiento es tan rapida que no puede evitarse por temple (28). El
efecto del Zn sobre la dureza de los latones a es poco notorio. La figura 37 (34) representa
la proyeccién del liquido de las aleaciones del sistema ternario Cu-Mn-Zn vy la figura 37, la
proyeccion a la temperatura de 25°C del mismo sistema de aleaciones. En la zona rica en
Cu se observan las temperaturas del liquido de una serie de aleaciones ternarias con
valores menores que 1000°C. Todas estas aleaciones clasifican dentro del objetivo

establecido en la propuesta segun esta variable.



Cu-Mn-Zn Mn liguidus projection
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En la figura 38, el diagrama muestra cuatro zonas oscuras que indican, segun el
programa, la existencia de soluciones sélidas. De las cuatro; por su tamafo, valor de la
temperatura del liquido de las aleaciones, estan alejada de la influencia del sistema Mn-Zn
y por la presencia de la solucion solida a. Ademas, las caracteristicas, mecanicas y
metalurgicas de estas aleaciones son practicamente dependientes de la influencia del
sistema binario Cu.Mn. La solucion sélida a como se indico, cristaliza en el sistema FCC
que es la estructura del solvente, el Cu, aunque se deforma porque los atomos de Mn y
Zn, tienen diametros atdmicos mayores que el del Cu, la deformacion que se presenta no
seria de mayor importancia. Existen otros diagramas ternarios interesantes que podrian

también considerarse como el Cu-Mn-Al, Cu-Mn-Ag, Ag-Mn-Zn.



Cu-Mn-Zn Mn 25°C (e K)
TIWasi

TuMinTr

Fuente: ASM

En el sistema binario Cu-Zn este elemento, ademas de bajar la temperatura del liquido,
actua como desoxidante del Cu. Lo anterior hace necesario la adicién de un cuarto
elemento que tenga como fin proteger al Mn de la oxidacion. Varios elementos podrian
realizar esta funcion, tales como el Si, B, Ti, Al, Mg, Ca y Zr entre otros. A continuacion se
indican las caracteristicas que se considera deben tener la liga para la produccion de oro

blanco de 750 milésimas:

Caracteristicas de la liga:
« indice de amarillez YI' bajo. Preferible <15, Brillo mayor de 70. Preferible L*>75,
Temperatura de colada menor de 1050°C. (preferiblemente menor que 1000°C),

Dureza en estado de fundicion menor de 400HV.

7. ELABORACION DE LA ALEACION DE ORO BLANCO AL Mn

7.1 FUSION DE LAS ALEACIONES DE ORO BLANCO AL Mn



7.1.1 Preparacion de la carga para la fabricacion de la aleacion de oro blanco al Mn —
Oro 1: De acuerdo con el peso del arbolito en cera, se pesaron 140 gr de carga metalica
cuyo 75% corresponde al Au y el 25% a la liga. La aleacion fue colada al vacio en un
molde de yeso a una temperatura de 1020°C. La pérdida por fusién fue equivalente al
2,9% de la carga, o sea, un 12% del peso de la liga cargada. La tabla 19 muestra la
composicion quimica de la aleacion de oro blanco obtenida. Se indica de la pérdida de
0,9% de Au, la alta perdida del Al y de la Ag y el aumento relativo del contenido de Cu.

Con relacién al Mn se aprecia un aumento relativo del 1,1% lo cual no se esperaba.

7.1.2 Preparacion de la carga para la fabricacion de la aleacién de oro blanco al Mn —
Oro 2: La carga estuvo compuesta por 75% de Au y 25% de liga a la cual se le adicion6
un 12% de la liga, para compensar la pérdida por fusion. La carga fue fundida en el horno
eléctrico de resistencia en un crisol de grafito, bajo atmésfera de nitrogeno seco. Se
adicion6 un 2% de boérax como fundente. Una vez fundida la carga se mantuvo durante 5
minutos a una temperatura de 980°C y se col6é al vacio. Se obtuvieron probetas para
composicion quimica, medir dureza, color y realizar metalografia respectivamente. La

aleacion de oro fundida presenté la composicidon quimica que se muestra en la tabla 19.

Durante la fusion se formd una abundante escoria producto de la accion limpiadora del
fundente y del desprendimiento del unto que se aplicé sobre la pared del crisol de grafito,
que también tenia como base el borax. Las siguientes situaciones ameritan reflexion:

La primera el aumento notorio del porcentaje de oro, y la segunda, la importancia del
contenido del Mn en la aleacion. Segun la liga cargada, el porcentaje de Mn es de
29,29% lo que hace esperar un 7,32% Mn en la aleacién de oro, y tan solo se reporta un
5,45%Mn (21,48%Mn en la liga), es decir, una pérdida de 7,49%Mn. Esto explicaria en
parte el aumento relativo del 6,41%Au. En fusiones anteriores se habia establecido una
pérdida del Au en la fusion del 1.08% Au. Otro comportamiento inesperado es el contenido
de Cu igual al 7.71%, cuando se esperaba un 11.20% Cu (44.78% Cu en la liga); es decir,
es como si se hubiese partido de una liga con 30.48% Cu. En todos los ensayos llevados

a cabo con las ligas A1, B1, C1, NL1, NL2 y NL3Z, el contenido de Cu aumentaba



relativamente con la pérdida que sufria el Mn, Zn y el Al, elementos mas reductores y que,
por lo tanto, lo protegian. Esto, se reafirma con la pérdida de la Ag, que es equivalente al
12.6% Ag: como se puede prever, un contenido de Au de 80.23% y de Mn de sdlo 5.45%,
no es posible obtener una aleacion de oro blanco grado premio. Como indica, Henderson
(9), se requiere un contenido de blanqueador primario minimo del 7.4%. En efecto, el valor
promedio del indice de amarillez Y| fue mayor de 19,

0 sea, una aleacion de oro blanco grado estandar, la cual, segun el Consejo Mundial del

Oro, puede o no ser rodinada para comercializarlo.

7.1.3 Preparacion de la carga para la fabricaciéon de la aleaciéon de oro blanco al Mn
—Oro 3:

La carga utilizada para elaborar la aleacion de oro estuvo compuesta por: Au: 69.76%,
Liga NL3Z: 27.13%, Ag: 3.10%. Se estimd un 2.13% de pérdida por fusion de la aleacion.
Se adiciona Ag con el fin de aumentar el valor del brillo en la aleacion de oro. La fusién se
realizé en el horno eléctrico de resistencia, crisol grafito, atmosfera de nitrdgeno seco y no
se adicion6 fundente. La temperatura de colada fue de 980°C. La carga peso6 25.8g y se
obtuvo un peso del producto fundido igual a 25.4g. Es decir, se presentd un rendimiento
de recuperacion de 98.45% y una pérdida de sélo 1.55%.

Este ensayo, figura como el mas promisorio en referencia a la pérdida por fusion de la
aleacion. Se corrobora, la pérdida del 1% del Au. Mejor comportamiento del contenido de
la plata. Su porcentaje en la liga, es segun analisis, 3.86%. La liga aportaria: un 0.97% Ag
+ 3.10% agregado daria: 4.07% y se obtuvo 3.46%; o sea, una pérdida del 0.6%. Se
observa el aumento relativo del Cu. Se esperaba un contenido de Cu=10.85% y se obtuvo

un 12.85%; es decir, un aumento del 20%.

El Mn mejora su rendimiento porque se aprecia un aumento del 0.35%, el cual es
inesperado. El Zn por su parte también tiene un aumento relativo del 1.7% y el Sb una
ganancia muy pequefa. En cambio, el Al no aparece referenciado en el analisis. La liga
NL3Z, cuenta, segun analisis con un 2.91% Al, lo cual daria en la aleaciéon de oro un

0.73% Al. Se indica que todos estos calculos son aproximados, ya que las variaciones de



los elementos dependen de muchos factores: entre los cuales se enumeran la manera
como se toman las muestras para analisis, la fusidn y sus variables, temperatura de
colada, tiempo de fusioén, grado de oxidacion de la liga, heterogeneidad de la composicion,

entre otros.

Tabla 19 Composicién quimica promedio de la aleaciéon de oro blanco obtenida a partir de la liga C1 Primera
fusiéon % en peso.

Au% Cu% Mn% Ag% Zn% Sn% Al% | Sb% | Fe%

74.14 12.13 7.83 4.04 1.48 - 0.37 - -
80.33 7.71 5.45 2.50 1.71 - 0.23 193 | 0.14
68,79 | 12,85 8,30 3,46 3,98 - - 2,62 -

7.2 PROPIEDADES CROMATICAS DE LAS ALEACIONES DE ORO BLANCO

Las probetas analizadas se pulieron a 3 um y se determind el valor promedio de 10
medidas de las coordenadas cromaticas y del indice de amarillez YI. Los datos obtenidos

de las coordenadas cromaticas se pueden observar en la tabla 20.

Tabla 20. Valores de los parametros cromaticos del oro blanco obtenido:

ALEACION L - b Yl
Muestra patréon Pt 84 0,23 7,55 16,00
Oro 1 AC 81,75 0,59 9,22 19,89
Oro1TT 77,02 1,35 8,88 20,63
Oro 2 AC 76,23 1,37 9,95 22,96
Oro2TT 80,16 1,63 11,31 24,94
Oro 3 AC 81,88 1,21 7,48 16,90
Oro3TT 80,78 1,18 7,76 17,47

De acuerdo con los valores promedios de L*, a* y b* y de Y|, se puede indicar que las tres



aleaciones de oro blanco obtenidas se pueden clasificar como aleaciones de oro blanco al
Mn porque cumplen con los criterios establecidos por la Comunidad Europea, la Sociedad
MSJA de USA y el Consejo Mundial del Oro que establecen que oro blanco es aquella
aleacién cuyos valores cromaticos cumplen con los siguientes requisitos: L*>75, b*<12 y

a* varia entre 3.0y - 3.0.

La aleacion disefiada a partir de la liga C1, es decir Oro 1 AC es una aleacién de oro
blanco de 750 milésimas grado Estandar, que segun las disposiciones del Consejo
Mundial del Oro puede o no ser rodinada, la aleacion de oro blanco al Mn elaborada con la
liga NL1 es una aleacién de categoria Off White, mientras que la aleacién de oro blanco al
Mn fabricada a partir de la liga NL3Z se puede clasificar como una aleacion de oro blanco
de categoria Premio ya que cumple con los parametros establecidos por Bagnoud et al
(19) que considera que una aleacién de oro blanco cuyos valores cromaticos son: L*>80 y
b<10, es una aleacion de oro blanco, calidad Premio. Las aleaciones de oro blanco
tratadas térmicamente sufren un cambio representativo en sus coordenadas cromaticas.
En la aleacion Oro 1 TT se observa un aumento del YI, de L y de b. Segun Bagnoud es
una aleacion de oro blanco estandar. Es evidente que el tratamiento térmico utilizado
influye notoriamente en la calidad del oro. Esta variacion se debe principalmente a la

variacion en el tamafio de grano o en la redistribucién del ordenamiento dendritico. (36)

La aleacion Oro 3 AC y Oro 3 TT son aleaciones de oro al Mn, de 700 milésimas de color
blanco, calidad Premio, muy parecidas en su color a la aleacién de oro blanco de 750
milésimas obtenida a partir de la liga C1. El mayor valor de b* en la aleacién de oro blanco
de 750 milésimas se puede deber al mayor contenido de oro (liga C1). Mientras que el
mayor valor de a* en la aleacion de oro de 700 milésimas (liga NL3Z), se deba a la
presencia del Sb que realza el poder blanqueador del Mn. Se indica igualmente que el
contenido de Zn en la aleacion de oro blanco liga NL3Z se encuentra ligeramente por
encima del estipulado (Zn<30%). El Zn aumenta el valor de b*. La aleacion de oro blanco
Oro 3 de 700 milésimas cumple con los requisitos indicados por Bagnoud et al; (14), para

ser considerada una aleaciéon de oro blanco calidad Premio; es decir, tiene un L*>80, un



a*< +2 y un b*<9, lo cual indica que no requiere una capa de rodio para ser comercializada
como articulo de joyeria.
7.3 CARACTERISTICAS SUPERFICIALES DE LAS ALEACIONES DE ORO BLANCO.

Figura 39. Evaluacion de las caracteristicas superficiales a) Oro 1 AC, b) Oro 1 TT, ¢) Oro 2 AC, d) Oro 2
TT,e)Oro3AC,f)Oro 3 TT
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En la figura 39.1 a se aprecia la presencia de poros irregulares los cuales tienen diferentes
distribuciones de relieve en su interior, teniendo como caracteristica principal que en
conjunto forman poros de gran diametro y profundidad (aproximadamente 170um de
profundidad y 2000 um de diametro). Este defecto superficial influye considerablemente
en la estimacion del color de la aleacién y en la toma de la microdureza. (36) En la
aleacion de oro al Mn Oro 1 tratada térmicamente se observa una topografia relativamente
homogénea con presencia de gran cantidad de poros en forma de colonias distribuidos en
zonas aisladas y en pequeinas agrupaciones. Los poros presentan una forma irregular en
los que su diametro promedio varia dentro de un rango comprendido entre 160 y 500 um,

y la profundidad de sus valles puede alcanzar un valor maximo de 75 pym.

En la aleacién Oro 2 AC se presenta una distribucién no homogénea de poros en forma
irregular (ver imagen b) describiendo un relieve con cimas y valles bastantes profundos
como se puede apreciar en las reconstrucciones a y b. Estos poros muestran en promedio
un diametro de 3000 um y una profundidad aproximada de 300 ym como se aprecia en la
reconstruccion de la malla a, esta aleacion presenta multiples defectos en su topografia,
por lo tanto se puede afirmar que es una aleacién de mala calidad. En la aleacion tratada
térmicamente se distingue una distribucion uniforme de poros con morfologia de tendencia
equiaxial y areas que se encuentran dentro del rango de 1500 A 23000 pmZ y profundidades de
65 A 160 um. Los poros mas profundos se pueden apreciar en las reconstrucciones a y b en colores de las gamas de los azules (a
mayor profundidad se denota con azules oscuros). Estos poros se distribuyen en forma homogénea en la superficie de la probeta

analizada, sin llegar a formar colonias que puedan dar origen a grietas como se observa en la imagen b.



La aleacién Oro 3 tratada térmicamente (figura 39.6) presenta muy poca cantidad de
poros en comparacion con la muestras del Oro 1 y Oro 2, los cuales poseen una
morfologia equiaxial y una mayor distancia de separacion. Los poros presentes tienen
diametros aproximados a las 50 uym, y uno con un diametro de 2000 pym con una
profundidad de 301 um, mientras que los demas tienen una profundidad aproximada de

140 ym, ver imagen 39.6 b.

7.3.1. Rugosidad: Los resultados obtenidos en las reconstrucciones 3D anteriores se
confirman al evaluar la rugosidad de la aleacién. Es evidente que el acabado final y la
textura superficial del oro influyen en la reflexion de la luz y asi mismo en el color
obtenido. La rugosidad presenta un valor promedio obtenido por la media de 10

mediciones y se puede observar en la tabla 21.

Tabla 21. Rugosidad de las aleaciones de oro blanco al Mn.

ALEACION Oro1AC |Oro1TT ([Oro2AC (Oro2TT |Oro3AC |Oro3TT

Ra 0,18 um (0,53 um (0,48 um |1,36 um |0,03 um | 0,07 uym

Al comparar los perfiles obtenidos en la aleaciéon Oro 1, se aprecia un fuerte aumento de
la rugosidad, debido a la presencia de una colonia de poros de mayor profundidad y
dimensiones, esta caracteristica afecta directamente las propiedades cromaticas de la
aleacién, ya que influye en el aumento del valor del indice de Amarillamiento en
detrimento de la calidad final. (41) Al comparar los perfiles obtenidos de la muestra Oro 2
en estado fundido y tratada térmicamente, se aprecia un fuerte aumento de la rugosidad,
debido a la presencia de un grupo de poros de mayor profundidad y dimensiones, en la
muestra tratada térmicamente se aprecia la aparicion de picos mucho mas altos y

discontinuidades claramente diferenciables.

La aleacion Oro 3 en estado fundido y tratada térmicamente presente un buen acabado
superficial, es decir la rugosidad esta en el rango de 0,03 a 0,07. Estas caracteristicas son

las responsables del buen color que posee la aleacion, debido a la textura superficial y



menor cantidad de poros que presenta.

Figura 40 a y b. Relacién entre Ra y L en estado fundido y tratada térmicamente
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Segun Raykhtsaum (35) el acabado superficial y la rugosidad de la aleacién afecta
directamente la lectura del color. En la figura 40a se observa la relacién directa
entre el grado de rugosidad y el valor de L, en la figura 40b se relaciona la rugosidad y el

valor de L en estado de tratamiento térmico.

Figura 41. Relacion entre Yl y Ra en estado fundido y tratada térmicamente
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En la figura 41 se observa la relaciéon entre la rugosidad y el valor de YI. A medida que
disminuye la rugosidad disminuye el valor de Y], lo cual se traduce en una aleacion de oro

blanco de alta calidad cromatica.

7.4 PROPIEDADES MECANICAS.

7.4.1 Dureza: La Tabla 22 muestra los valores de dureza de la aleacion de oro blanco. La
dureza HRB se obtuvo mediante una carga de 100gr y una bola como identador, con

aproximadamente 1.5mm de diametro.

Tabla 22. Valores de dureza de la aleacion de oro blanco de 750 milésimas. Liga C+

Node 1 12| 3| 4|5 |6 | 7| 8] 9 | 10 |Promedio

HRB| 57 | 59 | 58 | 60 | 71 | 79 | 76 | 72 | 81 | 81 69.4
?ig HV: | 97 | 99 | 98 | 124 | 143 | 149 | 146 | 140 | 151 | 151 | 129.8
HV2 | 180 | 159 | 190 | 150 | 177 | 176 | 157 | 165 | 164 | 185 | 170.3

ORO|HRB| 75 | 63 | 81 | 60 | 71 | 82 | 76 | 71 | 83 | 85 74,7

TTT | HV1 | 186 | 146 | 197 | 175 | 185 | 186 | 185 | 186 | 185 | 170 180,1
HV2 | 183 | 165 | 186 | 181 | 157 | 198 | 153 | 177 | 165 | 178 174,3

HRB | 60 53 40 41 53 49 54 61 42 | 44 49,4
S| HV: [107 | 97 [ 84 | 85 | 97 | 95 | 96 | 94 | 93 | 99 94
HV2 [ 123 [ 123 [ 154 | 111 | 107 | 107 | 109 | 100 | 143 [ 122 | 114

HRB| 65 | 65 | 61 | 65 | 57 | 59 | 61 | 60 | 64 | 67 62,3
ORO ['HV1 | 145 | 134 | 156 | 145 | 137 | 135 | 133 | 123 | 156 | 145 139
HVz | 123 | 154 | 123 | 122 | 122 | 121 | 165 | 134 | 154 | 121 126

HRB | 77 | 86 | 81 | 75 | 74 | 73 | 77 | 72 | 71 | 76 | 765
e [ HV: | 208 [ 201 | 198 | 187 | 189 | 199 | 200 | 203 | 187 | 175 | 200
HV2 | 176 | 189 | 208 | 177 | 188 | 202 | 189 | 205 | 175 | 174 | 194

HRB| 77 | 76 | 78 | 82 | 85 | 89 | 86 | 74 | 72 | 71 75,2
‘3?':;? HV: | 178 | 186 | 189 | 200 | 182 | 187 | 181 | 182 | 199 | 174 185
HV2 | 165 | 178 | 164 | 189 | 198 | 174 | 172 | 170 | 175 | 176 176

En la matriz de la aleaciéon de oro blanco estan presentes compuestos duros, esto hace
que la medida de la HRB se considere mas representativa. Los valores de dureza
obtenidos se consideran segun Susz (47), adecuados para aleaciones de oro. Se observa

una marcada diferencia con los datos obtenidos de la muestra en estado fundido, debido



al proceso de homogenizacion y su influencia en el espaciamiento interdendritico.

Se observa que al aumentar el DAS (Espaciamiento Interdendritico) aumentan los valores
de HV. Ademas algunos autores, entre ellos Susz (47) atribuyen este endurecimiento a la
precipitacion de la fase AusZn y al ordenamiento de la fase AuCu. Como se esperaba, la
dureza promedio de la aleacion de Oro 2 es mucho menor que la obtenida a partir de la
liga C1. Segun la literatura, esta dureza es baja para la fabricacion de joyas en aleaciones

de oro.

7.4.2 Resistencia a la Traccion: En la tabla 23 se muestran los datos obtenidos en el
ensayo de Traccion. Las probetas obtenidas por moldeo se mecanizaron antes de

someterlas al ensayo de tension. Ver anexo A.
Tabla 23. Datos de traccion — datos del oro

e R. max. a la Tension Elongacién
[MPa] [%] Promedio
Oro 1 228.7 5.24
Oro 2 238.9 547
Oro 3 347.8 6.99

McCloskey* atribuye este comportamiento, la baja ductilidad y fragilidad a la presencia del
Al.

Fotografia 2. Detalle de las probetas de traccién utilizadas para el ensayo.




7.5 PROPIEDADES METALURGICAS

7.5.1 Colabilidad: La temperatura de colada fue determinada con un sobrecalentamiento
igual a: 50°C. Los datos obtenidos en las diferentes aleaciones se pueden observar en la

tabla 24. Los calculos para determinar el % de colabilidad se hicieron de acuerdo a la

ecuacion.
MR*100
%.de.colabilidad = [2]
MI
Donde:

MR = Peso de la probeta fundida

MI = Peso calculado de la probeta completamente llena.

Tabla 24. Datos de la colabilidad en la aleacion de Oro blanco al Mn

<. Temperatura de Colabilidad
Aleacidén a
colada Yo
Oro 1 1020 °C 100
Oro 2 1020 °C 100
Oro 3 1020 °C 100

Las tres aleaciones presentan un alto porcentaje de colabilidad, llenando un 100%. La
colabilidad que se esperaba para estas aleaciones cumple con las expectativas
planteadas ya que el contenido de Zinc facilita la fluidez en las aleaciones debido a que

disminuye la tension superficial de las mismas. (37) Ver fotografia 3.



Fotografia 3 Probeta de colabilidad
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Se aprecia en la fotografia que las tres aleaciones presentan un alto porcentaje de
colabilidad, llenando un 100%. Lo cual es un resultado muy satisfactorio que determina la

calidad del oro blanco elaborado, ya que se hace adecuado para el proceso por

microfusion.

7.5.2. Susceptibilidad al agrietamiento en caliente: Esta propiedad se evalu6
inmediatamente después de finalizar el proceso de microfusion. Los resultados obtenidos

se interpretan de manera cualitativa y se pueden apreciar visualmente en la fotografia 4.

Fotografia 4. Susceptibilidad a la grieta en caliente

Oro10ro2 Oro 3

Los resultados obtenidos de la susceptibilidad a la grieta en caliente son satisfactorios ya
que la aleaciones no presentaron agrietamiento durante la solidificacion. Solo presenta

algunos defectos copiados del modelo en cera que no estaba completamente perfecto.



7.5.3. Tamano de Grano: La medicién de tamano de grano se realizo bajo la norma
ASTM E 1382 — 97 “Standard Test Methods for Determining Average Grain Size”

utilizando el método de comparacion o directo.
Fotografia 5. Tamarfo de grano de las aleaciones de oro blanco al Mn
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Tabla 25. Tamafo de grano de las aleaciones de oro blanco al Mn.

Aleacion Oro 2 AC Oro2TT Oro3AC | Oro3TT
Longitud 806, 946 819,923 264, 319 614,936
Tamano de 3,5-4 3,5-3 10-10,5 7-75
grano

En la tabla 25 se observan los valores de tamafo de grano obtenidos en las diferentes

aleaciones de oro blanco al Mn elaboradas. La aleacion Oro 3 AC presenta un valor de



tamafno de grano entre 10 y 10.5, este valor se asocia al buen color y caracteristicas
mecanicas, metalurgicas y superficiales que presenta la aleacion. Segun Susz (47) a
medida que disminuye el tamafio de grano, aumentan las propiedades metalurgicas de las

aleaciones de oro blanco y el color determinando la calidad de la aleacion.

7.6 ANALISIS MICROESTRUCTURAL
7.6.1. Aleacion de oro blanco al Mn en estado fundido

a- Microscopia Optica: La microestructura de la aleacién de oro blanco al Mn en

estado fundido se muestra en la figura 42.

Figura 42. Microestructura del Oro blanco elaborado con la liga C,
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 DaRdritEE Eutéctico interdendritico

En la figura 42 a) se observa una microestructura constituida por una fase primaria o pro
eutéctica de solucion solida rica en oro (Au), y un eutéctico interdendritico segregado. En
42 b) se aprecia claramente una gran cantidad de eutéctico. La fase primaria presenta una
morfologia dendritica no facetada (zona clara), mientras que el eutéctico es de tipo
laminar. Cabe resaltar que la estructura dendritica es afectada por el mecanismo de

microsegregacion y por los defectos de microporosidades, influyendo asi en la calidad del



oro blanco obtenido. (41)

b- Microscopia Electréonica de barrido: La microestructura revelada mostré las
caracteristicas de una aleacion de oro en estado fundido con crecimiento dendritico de
contornos irregulares sin mostrar alguna orientacion preferencial, reflejando asi la
estructura anisotropica de las dendritas. Esta zona corresponde a una fase rica en Au
aproximadamente del 76%, mientras que la region interdendritica corresponde a la
fase oscura constituida por una variedad de elementos, entre ellos Au, Cu, y en menor

proporcion Mn, Zn y Ag.

Figura 43. SEM Oro Blanco elaborado con la liga C,

UMALMED

a. 500x — Ataque con Agua regia diluida

Las dendritas primarias se forman en el momento de la solidificacion ya que el gradiente
de temperatura era negativo en el liquido, es decir el caso de la solidificacion de esta
aleacion el gradiente de temperatura real es menor que el gradiente de temperatura critico
por eso se da la formacion de protuberancias que crecen preferencialmente y dan la
morfologia dendritica. También puede observase que ademas de la morfologia de arbol se
presenta una morfologia de placas alargadas que se adelgazan hasta las puntas sin
ramas laterales. Se pueden observar también dendritas secundarias. Ademas en el
momento de la solidificacion debié tenerse un mayor subenfriamento constitucional para
dar la formacién de dendritas y una vez formadas las dendritas el subenfriamento era

menor lo que dio la formacion de placas alargadas. La figura 44 a.b. muestra la



composicion de las fases presentes.

a. Fase Clara

Figura 44. Composicién quimica de las fases presentes.

a. Fase Clara
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c- Microscopia Electronica de Transmision: En las imagenes tomadas en el TEM se
puede visualizar mas claramente la formacion subdendritica y su composicion. Cabe
aclarar que los diagramas de equilibrio, solo dan informacién sobre la naturaleza y la
composicion de las fases homogéneas que coexisten en cada etapa de la
solidificacion, pero no dan indicaciones sobre la morfologia de la estructura cristalina.
Por eso, se resalta la importancia de la toma de imagenes en el TEM, ya que el
entendimiento del mecanismo de germinacién y el crecimiento de las dendritas o de los
granos eutécticos que determinan la estructura de la solidificacion, son de gran

importancia para establecer la aparicion o no de defectos y el mejoramiento de las

propiedades de los productos moldeados.




Figura 45. Imagenes obtenidas del TEM
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En la figura 45a) Oro elaborado con la liga C1 en estado as cast tomada a 200KX en la
cual se puede observar la estructura dendritica tipica de estas aleaciones. 45b) Detalle a

700KX de las dendritas, notese que existe una fase eutéctica laminar rodeando los brazos



de las dendritas.

En la imagen 45c) puede verse una agrupacion de dendritas con una orientacion regular
en sentido del avance de la solidificacién, estas subdendritas estan conformadas por una
nano segregacion de particulas de cobre y los demas elementos que conforman la liga. El
solvente, en este caso el oro, que corresponde al 75% de la aleacion; esta rechazando al
soluto (la liga), durante el subenfriamiento de la aleacion, los clusters de oro alcanzan el
tamano ideal para convertirse en cristales; en ese momento, comienza la solidificacién del
oro, y al encontrarse con los elementos que conforman la liga los va rechazando hacia los
lados, formando asi las dendritas. (38) En la parte central encontramos colonias de
dendritas con tamafios nanométricos con una orientacion a lo largo del eje principal de la
dendrita probablemente [100] como és caracteristico para la formacion de dendritas en
metales FCC, donde los atomos de oro, cobre silicio y aluminio debieron acomodarse
manteniendo una relacion de orden de largo alcance. Ya en el caso del Mn puede
resaltarse que no forma solucion solida con el Au, estas subdendritas estan conformadas
por una nano segregacion de particulas de cobre y los demas elementos que conforman
la liga. Ya en la periferia de la dendrita encontramos una morfologia en forma de bastones
orientados preferencialmente hacia el frente de solidificacion. Cabe resaltar que las
particulas también estan en escala nano(3-5nm). Analizando los espectros de EDS se
confirma que durante la solidificacion ocurre una redistribucion de soluto en donde el
cobre, y el manganeso estan siendo de una forma rechazados por estar en exceso
comparados con una composicion de equilibrio.

Esta morfologia de minimizacion de energia que estos elementos adoptan es visible en la
orientacion de estos bastones hacia el frente de solidificacion en la interfase sélido-
liquido, lo cual es confirmado por los EDS en donde se detecto la presencia de Mn, Siy
Cu en mayor cantidad. En la parte superior se adjunta el patron de difraccion
correspondiente a la region de las dendritas orientadas preferencialmente en donde se
pueden ver puntos fuertemente difractando, correspondientes a pocos cristales (centro
dendrita) y anillos difusos correspondientes a muchos cristales difractando al mismo

tiempo (periferia). En la figura d se observa una estructura espinodal producida durante el



proceso de enfriamiento que fue demasiado rapido lo que no permiti6 un mayor
ordenamiento en la estructura de la aleacién, ademas se caracteriza por presentar cierto
grado de heterogeneidad estructural consistente en la formacion de una fase dispersa, en
una matriz constituida por la fase mayoritaria Au-Cu. (38). Se observan bastoncillos sin un
orden regular, en esta parte de la dendrita ya hay mayor rechazo de soluto; es decir, que
los otros elementos se estan acomodando en una forma poco organizada, debido a que
se presenta una reaccion orden desorden en el limite entre el sdlido y el liquido
rechazando los atomos desde el solido hacia el liquido. La fase dispersa presenta un
aspecto de canales nanométricos (aproximadamente 5 nm) con formas mas o menos
irregulares. En este caso particular de la separacion de fases liquidas, la condicién de
equilibrio puede formularse en términos de la energia libre como cero en el plano
temperatura-composicién, es decir la estabilidad local de una fase depende de la variacion

de la energia libre resultante de la agrupacion de especies constituyentes.(39)

En las imagenes se observa muy claramente el crecimiento de las dendritas que se
efectua segun determinadas direcciones privilegiadas. En las estructuras cubicas de caras
centradas, se opera segun la familia de direcciones [1 0 0], pero si se produce algun
cambio en las condiciones bajo las cuales se llevan a cabo los intercambios térmicos o la
difusion, la direccién de crecimiento privilegiada cambia, apareciendo otra o varias, mas

favorables, que daran origen a otras dendritas.

7.6.2. Analisis Microestructural de la aleacion de oro blanco al Mn Oro 1 Tratada

Térmicamente.

a- Microestructura electronica de Barrido

Figura 46. SEM Oro Blanco elaborado con la liga C1 TRATADA TERMICAMENTE
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a. 500x — Ataque con Agua regia diluida Cuerpo de la dendrita

Precipitados interdendriticos

Mediante el analisis de la imagen por microscopia electronica de barrido a 500x se revela
un conjunto dendritico de contornos mas regulares y con un espaciado mas amplio con
respecto a la microestructura en estado fundido, pero igualmente no presenta alguna
orientacion preferencial, reflejando asi la estructura anisotrépica de las dendritas. Se
distinguen claramente dos fases, una fase esta compuesta por una matriz homogénea de
Au-Cu principalmente y una regién interdendritica constituida por un eutéctico de tipo

laminar. (44)
Figura 47. Detalles de las fases

a. Fase clara correspondiente a una dendrita.
b. Fase oscura, correspondiente a la matriz
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Se observa una clara diferencia entre la fase primaria dendritica, ya que tiene un mayor
porcentaje de oro 76%, y la matriz donde se encuentra segregado el eutéctico laminar,
donde se presenta un porcentaje aunque bajo de Al. La presencia del Al puede ser el

responsable del aumento de la dureza en la aleacién.

b- Microscopia Electrénica de Transmisioén: La utilizacién de este tipo de técnica no
convencional, permite aclarar el comportamiento y el estudio de los cambios de
fase, y entender mas facilmente la precipitacion de una segunda fase, responsable
de las variaciones en las propiedades mecanicas de la aleacion. Esta precipitacion
comunmente resulta de la descomposicion de una soluciéon soélida sobresaturada
durante el enfriamiento de la aleacion. Por lo tanto, el control microestructural de la

aleacion.



Figura 48. Imagenes TEM
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En esta figura 48a) se observa una fase eutéctica laminar compuesta por Au-Cu y los

demas elementos en menor proporcion con su respectivo patron de difraccion, el cual



confirma que después de tratar térmicamente la aleacion, ésta sufre un reordenamiento
estructural. Este patron corresponde a una estructura FCC y la familia de planos es la [2 O
0]. En la figura 48b) se observan dos fases claramente diferenciables, una fase clara rica
en Au, y otra fase oscura compuesta por los demas elementos que conforman la aleacion
de estructura espinodal que posee alto grado de conectividad y regularidad en su

distribucion y tamafio de las fases separadas.

La descomposicion espinodal se ha asociado a sistemas que presentan una laguna de
inmiscibilidad, esta técnica permitio verificar este tipo de descomposicion en la aleacion de
Oro blanco al Mn. Una de las caracteristicas tipicas de este tipo de comportamiento es

que la composicion de las fases descompuestas cambia con el tiempo hasta alcanzar su

valor de equilibrio.
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| Detector
Element  Weight %  Atomic % Uncertainty ¥  Correction  k-Factor

Hn(k) 3.559 b, 366 0.038 0.943 1.451
cuk) 40.161 04.057 0.218 0.997 1.7%7
Ag(L) 0.975 0.916 0.012 0.938 2.789
AuL) 55,303 28.458 0.331 0.753 5.930

En la figura 48c) se observan dos fases, la matriz de color claro, y la oscura compuesta
por los demas elementos de aleacién. Esta fase presenta una estructura redondeada
debido al reordenamiento durante el proceso de enfriamiento. En el patrén de difraccion
adjunto en la figura, se aprecia una doble difraccidon causada porque el tratamiento de
homogenizacion no logré disolver en su totalidad el solvente remanente segregado en la

matriz.

7.6.3 Analisis Microestructural de la aleacion de oro blanco al Mn Oro 2 en estado
fundido.

a-Microscopia Optica
Las figuras 49 a.b.c.d, 80 a. y 81 a.b. muestran la microestructura de la aleacion de oro.

Figura 49 a.b.c.d. Microestructura de la aleacion de oro obtenida con liga NL2



a. 140x — Ataque con Nital al 4% para
revelar los precipitados

b. 700x — Atague con Nital al 4% para
revelar los precipitados

Para revelar los precipitados que se encuentran en los bordes de grano de esta aleacion
inicialmente se atacd con Nital al 4%. Se observa en detalle este tipo de precipitado que
esta compuesto de un eutéctico Au + AuSbz. Para determinar la composicién quimica de
los precipitados observados en la aleacion de oro, se tomaron algunas imagenes con

ayuda del Microscopio Electronico de Barrido.

Figura 50. Detalle de los precipitados encontrados en la microestructura de la aleacion de oro

a) Zona de los precipitados
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Los precipitados estan compuestos principalmente por oro, antimonio, cobre y en menor

proporcion por la plata. Mientras que la matriz estd compuesta principalmente por Au y la

fase CuMn. Adicionalmente se ataco la aleacion con Agua regia y el resultado se observa

en la figura 51 tomada por SEM.

Figura 51 a.bh.c. Microestructura de la aleacién de oro obtenida con liga NL;

OMAaLMED: - -

b
a.. 500x — Ataque con Agua regia

.. 500x — Ataque con Agua regia




Se puede apreciar que el agua regia atacé el precipitado y lo saco de los bordes de grano,
debido a esto, se observan surcos de color negro. Esta aleacion estd compuesta por dos
fases, la matriz que contiene en mayor proporcién oro y cobre y en menor proporcion

manganeso, como se observa en la siguiente figura con su correspondiente espectro.

c. Detalle de la matriz de la aleacion.

Spectrum 2

Element | Weight% | Atomic%

CK 1756 17132
MoK | 507 450
Gk | 962 139
AUM 61751619

30um

i Image 1

| Scale 474 ots Cursor. 0,053 kel (4 ofs) ] | Trale ' 100 (N
b- Microscopia Electrénica de Transmision

Figura 52. Imagenes TEM tomadas a 29K con su respectivo EDS.

Tr

Detector
Element  weight %  Atomic &  Uncertainty %  Correction  K-Factor

J¥n(k) 0.623 1.728 0.034 0.993 1.451
(k) 38,205 61,832 0.235 0.997 1.757
AE(L) 0.185 0.176 0.044 0.938 2.789
shiL) 14,180 11,078 0.158 0.924 3.200
Au(L) 46,505 24,28 0.390 0.753 5,950

A En la imagen tomada a 29KX se puede observar la matriz y las
intercaras entre la fase que esta nucleando que son claramente distinguibles, con una

morfologia de bastoncillos alargados con un orden regular.



7.6.4 Microestructura de la aleacién de oro blanco al Mn Oro 2 Tratada

Térmicamente.

a- Microscopia Optica

Figura 53. Microestructura de |la aleacidon de Oro blanco al Mn — Oro 2 Tratada térmicamente

A- 3500x Ataque con nital al 4% B- 7000x Ataque con nital al 4%

b- Microscopia Electrénica de barrido

Figura 54. SEM Oro Blanco elaborado con la liga modificada

A - 500x Sin ataque

B-500x Ataque con Agua regia diluida

Se observa en la imagen a 54 a) a 500x atacada con agua regia que los precipitados
ubicados en los limites de grano fueron totalmente removidos por

accion del agente revelador. Asi entonces se procedio a revelar los precipitados utilizando



un ataque de nital al 4% variando su tiempo de exposicion.

a) Detalle de la composicion de la matriz

Spectrum 2

b et Weight% | Atomic%
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La matriz estd compuesta por Cu-Mn y Au en grandes proporciones, mientras que los

precipitados estan compuestos por un eutéctico conformado por Au, Cu, Ag y antimonio.
c-Microscopia Electrénica de Transmision



Figura 55. Imagenes de TEM con el EDS correspondiente.
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En la imagen tomada a 55 a) 100KX se puede observar un refinamiento del grano, la
matriz y las intercaras entre la fase que esta nucleando son claramente distinguibles,
presentandose la aparicion de agrupaciones de particulas que tienden a ser esféricas de
color gris oscuro, con bajo grado de conectividad, este tipo de comportamiento se conoce
como descomposicion binodal propias del mecanismo nucleacion-crecimiento, el cual se
caracteriza por la formacion de una fase dispersa en forma de nodulos. En el patrén de
difraccion adjunto puede confirmarse una estructura cristalina ordenada FCC

correspondiente a la familia de planos [2 0 2].
7.6.5 Microestructura de la aleacion de oro blanco Oro 3

a. Microscopia Optica



Figura 56 a.b. Microestructura optica de la aleacién Acasor 1.

a.. 1400x — Ataque con Nital al 4% b.. 3500x — Atague cox Nital al 4%

Precipitados interdendriticos Estructura dendritica

a.. 1400x — Ataque con Nital al 4%

Se ataco con nital al 4 % variando el tiempo de exposicion desde 1 min hasta 3 min con el

fin de revelar inicialmente los precipitados interdendriticos.

En la microestructura se observa un arreglo muy irregular de los granos, una estructura
dendritica aleatoria sin ningun ordenamiento especifico y unos precipitados ubicados en
los limites interdendriticos compuestos por un precipitado de apariencia eutéctica formado

principalmente de antimonio.
c-Microscopia Electrénica de barrido



Figura 57 a.b. Microestructura electrénica de la aleacion Acasor 1.

Precipitadlos interdendriticos Matriz Brazos dendriticos

En la imagen 57a) a 500x se observa mas claramente el arreglo dendritico irregular
observado en la microscopia optica. A 1500x se aprecian tres fases, la matriz de la
aleacion esta compuesta principalmente por Au en gran proporcion, mientras que las
dendritas estan compuestas por una fase de Au, Mn, Cu y en menor proporcion Zn y Ag.
No se puede determinar por esta técnica la composicion de los precipitados debido al
tamano del haz. No se observa mayor diferencia en la misma muestra atacada con agua
regia que se utilizod para revelar los granos de oro de manera mas clara. Se observan las

mismas tres fases, diferenciadas en tonalidades grises, ver figura 58.
Figura 58. Acasor 1.

Fase compuesta por
Au (71%), Mn, Cu,
Zny Ag.



Fase

por
Cu,.
Precipitados no
determinados
de color negro
a.. 1500x — Ataque con Agua regia diluida Fase compuesta por

Au (63%), Mn, Cu, Zn y Ag.

Se observa una fase de color gris claro compuesta en su mayor proporcion de oro,
aproximadamente del 71% distribuida de manera uniforme, una fase de color gris
oscuro que corresponde a una fase compuesta por un 63% de oro. Los
precipitados no se pudieron determinar debido a sus dimensiones.

a) Matriz de la aleacion

| 30um VElectron Image 1

a) 100x Ataque con agua regia



La matriz esta formada por Au en gran proporcion (84,77%) mas un (15,23%) de

C.

b) Composicién de las dendritas
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b) 100x Ataque con agua regia

Los brazos de las dendritas estan formados por Au en un 63,12%, mas Mn, Cu, Zn y Ag.

d- Microscopia Electrénica de Transmision




Figura 59. Imagenes tomadas en el TEM con su respectivo EDS
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En la figura 59a) se observa un eutéctico, muy similar al eutéctico hallado en la aleacién
de Oro 1y Oro 2. Este eutéctico de estructura laminar estd compuesto por los siguientes

elementos: Cu en un 56%, Au 15%, Sb en un 25%, y en menor proporcion Ag y Mn. La



matriz estd compuesta por el sistema base ternario Cu, Mn y Zn, como se puede
comprobar en el analisis EDX. Este sistema es el sistema base de la liga y de la aleacién
de oro blanco al Mn.

7.6.6 Microestructura de la aleacion de oro blanco al Mn Oro 3 Tratada

Térmicamente.
a- Microscopia Optica

Figura 60. Microestructura de la aleacién Oro 3 tratada térmicamente.

a.  1400x - Alague con Agua regia difuida

b 3500x f Afaque cbi nital al 4%

Eutéctico

b. 3500x — Ataque con nital al 4% Eutéctico laminar

Fase gris Fase clara

En las figuras 60 a) y 60 b) se observa claramente la presencia de dos fases y un

precipitado en los limites de grano que corresponde a un eutéctico de tipo laminar



compuesto principalmente por antimonio, ademas es importante resaltar que la aleacion
presenta un incremento del tamafio de grano y un reordenamiento parcial con respecto a
la estructura de la aleacién en estado fundido. La composicion del eutéctico se determind

por analisis EDS.
b- Microscopia Electrénica de barrido

Figura 61. Imagenes Sem con su correspondiente EDS

1500x — Ataque con Agua regia diluida Fase rica en Au

Fase Au-Cu-Mn

Precipitado laminar de Sb

En la imagen se observan tres fases, una fase clara rica en Oro, aproximadamente del
72%, otra fase de color gris, compuesta por una fase de Au, Cu y Mn, rodeada de un
precipitado eutéctico de tipo laminar, AuSb2 compuesto principalmente por Antimonio, tal

como en el Oro 2 as cast y tratado térmicamente. La principal diferencia con respecto al



Oro 2 es la cantidad de Au. Esta estructura es mas homogénea, con dendritas

redondeadas y regulares.

Figura 62. Detalle de las fases encontradas
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a) 1000x — Ataque con Nital al 4% b) 2500x — Ataque con Nital al 4%

Se resalta la diferencia entre las fases presentes y un precipitado de tipo eutéctico que

rodea los granos. Este precipitado esta compuesto por una gran cantidad de antimonio

que no fue posible determinar por esta técnica. Al igual que en la aleacion de oro al Mn

numero dos, se aprecia que el antimonio precipita en los limites de grano de la aleacion

en forma de un eutéctico algunas veces laminar y otras globular, debido a la

descomposicion de tipo binodal.

a) Fase clara (Rica en Au)
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a. 2500x — Ataaque con Nital al

b) Fase oscura




s | Elemento | % Peso | %Atomico
MnK | 602 1218
Cuk | 2260 | 39.52
nK | 9.20
Agl | 403 415
AuM | 6194 | 3489

Totals | 100.00

b. 2500x — Ataque con Nital al 4%

Esta fase esta compuesta principalmente por AusCu y en menor proporciéon Mn, Zn y en

menor cantidad Ag.
C) Precipitados interdendriticos

w=ad | Flemento | %Peso] “Atomico
» MnK | 115 202
J Cuk | 3244] 4938
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c. 2500x — Ataque con Nital al 4%

Los precipitados que rodean a las dendritas estan formados principalmente por un

compuesto de CuSb y Au, en menor proporcion Ag y Mn.

7.7 DIFRACCION DE RAYOS X

Las mediciones de Difraccién de Rayos X para la aleacion se llevaron a cabo en angulos
de 2 Theta entre 2° y 70°. El patrén de picos obtenidos, comparado con los patrones de la
base de datos del difractor, reveld la presencia de diferentes fases, las cuales se pueden

observar en la tabla 24.

Tabla 26. Fases encontradas en las aleaciones de oro blanco al Mn.



ALEACION DE ORO BLANCO AL
Oro1AC I(\)n:‘o 1TT Oro2AC | Oro2TT | Oro 3 AC
Au3Mn | AuCu AusCu AuCu AuCu
AuZn AgAuZn2 AusMn Au3Mn Au3Mn
- - - AuSb2
- - - Ag libre

En la tabla 24 se observan las fases presentes en las aleaciones. La fase predominante
en las tres aleaciones es la fase AusMn y AuCu, tal como lo menciona en su estudio
Battezatti (40). La fase desordenada Au3Mn es la responsable del endurecimiento de la
aleacion, esta fase segun la literatura sufre una transicién orden desorden alrededor de
los 250°C, tal como se puede apreciar en el analisis DSC. En la aleacién de oro blanco al
Mn Oro 1 AC se presenta la fase desordenada AgAuZn2 es la responsable del
endurecimiento de la aleacién, esta fase segun la literatura sufre una transiciéon orden

desorden alrededor de los 250°C, tal como se puede apreciar en el analisis DSC.

En la aleacion oro 3 AC la fase AuSb2 precipita con el mecanismo de descomposicion
binodal, y la presencia del Cu y del Mn influyen en el comportamiento microestructural de
esta aleaciéon. Segun Battezatti (40), estos elementos son los responsables de las

propiedades mecanicas, fisicas y metalurgicas de este tipo de aleacion.

Figura 63. Difraccion de Rayos X de las tres aleaciones de oro blanco al Mn elaboradas
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7.8. CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO (DSC)

Los termogramas obtenidos mediante el ensayo DSC para las aleaciones de Oro blanco al

Mn se puede observar en las figuras 64a, 64b, 64c, 64d, y 64e.

Figura 64a. Termograma obtenido por DSC Oro blanco al Mn Oro 1 AC
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En la figura 64 a) se observa claramente una sefal exotérmica por encima de los 408°C
que alcanza su pico a los 584,4 °C y dos sefiales endotérmicas, la primera a partir de
230°C aproximadamente y la segunda a partir de los 668, 7°C y segun Battezzati (40) se
atribuye posiblemente a la disolucién de los precipitados interdendriticos de bajo punto de

fusion.
Figura 64b. Termograma obtenido por DSC Oro blanco al Mn Oro 1 TT
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Se observa en la figura 64b) la notoria diferencia con respecto al termograma obtenido en
la aleacion en estado fundido, se puede comprobar el ordenamiento que sufren las fases
debido al tratamiento de homogenizacion. Se resaltan dos sefiales endotérmicas, la
primera a 164°C y la segunda a 580°C, correspondiente a la disolucion de los

precipitados, tal como lo menciona Battezatti en sus estudios.

Figura 64c. Termograma obtenido por DSC Oro blanco al Mn Oro 2 AC



Se resaltan una sefal endotérmica, a 580°C aproximadamente, tal como sucede en el
comportamiento de la aleacion de Oro blanco al Mn elaborada con la liga C1, este pico
endotérmico corresponde a la disolucidn de los precipitados, tal como lo menciona
Battezattl..

Figura 64d. Termograma obtenido por DSC Oro blanco al Mn Oro 2 TT
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En la figura 64 d) se observan claramente dos picos endotérmicos, el primero inicia a
169°C y el segundo inicia a 489°C.

Estas sefiales se deben a las transformaciones de la fase AuCu que se dan a estas

temperaturas para este tipo de aleacion. Igualmente se aprecian 6 sefiales exotérmicas, a



58°C, 169,4°C, 373°C, 409°C y 489,6°C. La diferencia es evidente con respecto a la

aleacion anterior.
Figura 64e. Termograma obtenido por DSC Oro blanco al Mn Oro 2 TT
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En la figura 64e se observan claramente tres picos exotérmicos, a 169°C, 358°C y 454°C.

Se aprecia una senal endotérmica a 582°C.
CONCLUSIONES

. Las aleaciones de oro elaboradas por el método de microfusion a partir de la
liga C1 son aleaciones de oro blanco, de calidad Blanco Estandar, porque el valor del
indice de Amarillez YI D1925 tiene un valor comprendido entre 19.0 y

24.5 segun el criterio establecido por el Consejo Mundial del Oro.

Segun los autores Bagnoud, P. Nicoud S. y Ramoni P (14), la aleacion de oro 3 o
Acasor es una aleacion de oro blanco de 700 milésimas calidad Premio porque el valor
promedio de sus coordenadas cromaticas es: L*p>80, y b*p <10, cumpliendo asi, el
objetivo planteado de fabricar una aleacion de oro blanco de alta calidad, es decir, grado
premio, que cumpla ademas los requisitos establecidos de dureza, y temperatura de
colada menor de 1050°C.

Las aleaciones de oro blanco al Mn obtenidas tienen una temperatura del liquido
menor de 1000°C, la pérdida de fusion obtenida con las aleaciones de oro blanco al Mn
elaboradas es aproximadamente del 3,0%, lo cual equivale al 12% de la liga cargada. Por
lo tanto, todas las aleaciones de oro blanco elaboradas son adecuadas para fabricar
articulos de joyeria por el proceso de microfundicion.

La aleacion Acasor es una aleacion de alto grado de calidad y es una aleacién
competitiva, debido a sus buenas caracteristicas cromaticas, mecanicas, y por su costo,



ya que esta constituida por elementos de bajo costo y de facil acceso para los joyeros de
la region.

. Las limitaciones presentadas por la liga C1, en especial, su complejidad
estructural, alta dureza, fragilidad y la imposibilidad, por el valor de YI, de obtener oro
blanco de calidad premio de 750 milésimas llevo a considerar la

fabricacion de una nueva liga, llamada Acasor, con la cual se obtuvo resultados
satisfactorios, obteniendo asi un Oro blanco al Mn de calidad premio, debido al poder
blanqueador del Mn en conjunto con el Sb, la adicion de estos elementos, al igual que el
Zn, promueven el endurecimiento por precipitacion, ya que son propensos a precipitar en
la matriz. Se puede afirmar ademas que estos sistemas de aleacion que estan
conformados por mas de cuatro elementos de aleacion son muy complejos, asi como el
mecanismo de endurecimiento que los gobierna.

Se verific el poder blanqueador del Mn en conjunto con el Sb, y su influencia en la
calidad del oro blanco obtenido, debido a la presencia de la fase AusMn y AuSb2
responsables del endurecimiento de la aleacion después del tratamiento de
homogenizacion, segun Battezatti, su formacion se presenta alrededor de los 400°C. Asi
entonces también se comprueba tal como estaba establecido en la hipotesis, la relacion
directa entre el tratamiento de homogenizacion y la calidad final del oro blanco obtenido,
ya que incide en las propiedades fisicas, y mecanicas de la aleacion final debido a la
presencia de fases endurecedoras tales como la fase AusMn, AuAgZnzy las fases
ordenadas AuCu.

La rugosidad obtenida en las aleaciones de oro blanco al Mn esta directamente
relacionada con el crecimiento dendritico observado, ya que el mecanismo de
solidificacion progresiva va acompanado de un proceso de transformaciones de fase.
Segun Ott son varios los factores que influyen en la rugosidad final de una aleacion de
oro, entre ellos: el grado de penetracion del molde, la presion, y la tension superficial entre
el metal liquido y el revestimiento. La aleacion Oro 3 presentan las mejores caracteristicas
superficiales y por lo tanto cromaticas, esto se debe a la cantidad de Zn adicionada.

Los poros encontrados en las tres aleaciones se deben a varios factores entre
ellos: a la turbulencia generada en el momento de la colada del molde, reaccion del Mn
con el grafito del crisol, reaccion entre el revestimiento y el metal liquido. Segun Zitto este
tipo de defectos son muy frecuentes en las aleaciones de oro, especificamente en las
aleaciones de oro blanco. Aunque la aleacion Oro 3 presenta algunos poros (en menor
proporcion que la aleacién Oro 1y Oro 2), estos no afectan las caracteristicas
superficiales de la muestra y no interfieren en la lectura del color. Ott también afirma que
la presencia de poros aumenta con el espesor de las piezas fundidas, tal como sucedid
con las probetas de traccion.

Se comprobd que las aleaciones que contienen Zn son susceptibles al
endurecimiento por tratamiento térmico, independientemente de su contenido de Cu, tal
como se observo en los datos de dureza obtenidos en las tres aleaciones de oro blanco.

RECOMENDACIONES

Estudiar el comportamiento del Al como elemento de aleacion, tanto en la liga como



en las aleaciones de oro, y la influencia del Sb en las caracteristicas mecanicas y fisicas
de la aleacion y su incidencia en la salud humana.

Reconsiderar el empleo del Sn como elemento integrante de la composicion de la
aleacion de oro blanco para contenidos superiores a los indicados en la literatura.

Se recomienda el uso de refinadores de grano, los cuales pueden mejorar
notoriamente las propiedades mecanicas de la aleacion de oro blanco, asi mismo
reducirian la frecuencia de los defectos encontrados por la estructura propia de la
solidificacién, y por ende las caracteristicas cromaticas. Se recomienda el uso del Iridio o
el Germanio.
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ANEXOS

ANEXO A. PROCESO DE MOLDEO A CERA PERDIDA

La técnica de fundicion del metal mas extendida en joyeria es la de "cera perdida”
o microfusion.

PROCESO DE CERA PERDIDA

El concepto de cera perdida debe su origen a que este proceso de moldeo se realiza con
la ayuda de un modelo de cera, que se recubre con un material refractario, normalmente
en yeso, con el que se forma el molde. Posteriormente el molde se calienta hasta que se
funde la cera, la cual se recupera, para ser reutilizada. Como el modelo desaparece sin
ser desmoldado, se dice que el modelo en cera se perdid. De ahi su nombre. Para llevar

a cabo este proceso se dan los siguientes pasos

1 MOLDE EN CAUCHO: La elaboracion del molde en caucho se obtiene de un
patron en Cobre, Plata o de cualquier material que resista temperaturas igual o superior a
220°C. La fabricacion del molde en caucho es facil de hacer y con él se pueden elaborar
miles de modelos de cera.

2 ELABORACION DE LOS MODELOS EN CERA: Una vez elaborado el molde en
caucho se procede a inyectar la cera para obtener el duplicado de la pieza que se quiere
obtener.

Figura 1. Molde en Caucho y modelo metalico Figura 2. Pieza en cera



3. MONTAJE DE LA CERA: El montaje en arbol, es un paso que se caracteriza por la
fijacion de muchos modelos de cera alrededor de un grueso bebedero central hecho en
cera, colocado verticalmente y sujeto en el centro por una base de goma, con una
elevacion cénica en el centro figura 3. A medida que se van fijando los modelos de cera,

el conjunto va adquiriendo la forma de un arbol.

Figura 3. Montaje de las piezas.

4. PREPARACION DE LA MEZCLA DE REVESTIMIENTO Y FRAGUADO DEL YESO



La preparacion del revestimiento requiere de un procedimiento en el cual el tiempo que se

ajusta es de 8 a10 minutos y necesita de un control muy cuidadoso, figura 4.

Figura 4. Preparacion del revestimiento

Figura 1
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Fuente: Ott D investment Casting of Gold Jewellery: Gas pressures In moulds during casting:
Their measurement and their effects

5. CICLO TERMICO: El tratamiento térmico que se hace al molde en yeso es una etapa
critica en el proceso de moldeo a la cera perdida. Una vez fraguado el yeso, se procede a
realizarle un calentamiento y tiene dos funciones importantes. La primera funcién consiste
en eliminar la cera y la humedad del molde sin dafar el revestimiento. La segunda funcion

es adecuar el revestimiento de modo que pueda soportar el choque térmico del metal
fundido.

Figura 5. Expansion Vs. Temperatura
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Fuente: Ott D investment Casting of Gold Jewellery: Gas pressures In moulds during casting:

Their measurement and their effects

Resumiendo lo que sucede con el proceso de tratamiento térmico, que se hace hasta una
temperatura no superior a 700°C ocurren muchos procesos quimicos vy fisicos. Primero
hay una evaporacion del agua adsorbida y agua del mineral de yeso (CaSO4-2(H20)) en el

rango de temperatura de 100 a 120°C.

Otro proceso de transformacion relevante es la transformacion de la cristobalita que
ocurre cerca de los 250°C. Con un incremento considerable del volumen y seguido de una
pequeia contraccion debido a la transformacion causada por el mineral de yeso contenido

en el revestimiento que ocurre cerca de los 300 a 370°C.

ANEXO B. PLANOS DE LAS PROBETAS Plano probeta Colabilidad.
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Plano probeta susceptibilidad al agrietamiento en caliente. Plano probeta

metalografia Plano probeta de traccién segun norma ASTM E 8 - 00
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ANEXO C. ENSAYOS PARA CARACTERIZACION DE LAS ALEACIONES DE

ORO BLANCO OBTENIDAS

CARACTERIZACION DE COMPOSICION QUIMICA



Una vez obtenidas las aleaciones se determind la composicion quimica real con el
espectrometro de Fluorescencia de rayos X SHIMADZU EDX-800 que se encuentra en el

Centro de Desarrollo Productivo de Joyeria CDP. Ver Fotografia 1.

Fotografia 1. Espectrémetro Fluorescencia de Rayos X

Desmontadas las piezas del arbol, se realizé el procedimiento de pulido a las escalerillas

disefadas para la metalografia que se observan en la fotografia 2.

Fotografia 2. Probeta disefiada para analisis 6ptico

Fuente: Ott D investment Casting of Gold Jewellery: Gas pressures In moulds during casting: Their

measurement and their effects

PREPARACION DE LAS MUESTRAS PARA MICROSCOPIA OPTICA,
ELECTRONICA DE BARRIDO Y EVALUACION DEL COLOR

El procedimiento de desbaste y pulido fue realizado con un Desbastador Manual marca
Buehler Ltda.; lijas comerciales 120, 240, 320, 400, 600 grit.; un Pulidor rotatorio. Se us6
pasta de diamante de 6 micras, 3 micras y 1 micra marca Buehler Ltda como abrasivo, los

pafnos correspondientes, aceite como distribuidor del abrasivo, y solucién coloidal de



silica, todos marca Buehler. Ver Tabla 1 y Tabla 2. Para la preparacion de las muestras se
tuvo en cuenta la norma ASTM E-301 “Standar Guide for Preparation of Metallographic

Specimens”.

Tabla 1. Procedimiento de Desbaste utilizado

Método Medio Grado | Lubricante
Papel agirélswo de 240 Agua
DESBASTE | Papel aé)irgswo de 320 Agua
Papel abrasivo de
siC 400 Agua
Papel abrasivo de
SIC 600 Agua

Tabla 2. Procedimiento de Pulido utilizado

Método Pano Abrasivo Lubricante | Tiempo
Ultra-Pol Cloth gj;ta de diamante Aceite | 3 min.
Trident Polishing Pasta de diamante . ,
Aceite 3 min.
Cloth 3um
PULIDO Micro Cloth P.asta de Aceite 1 min.
diamante1um
Micro ClotH Silica Coloidal 1 min.

DETERMINACION DEL COLOR DE LAS ALEACIONES

Para la medicién del color de la aleacion de oro blanco al Mn preparada superficialmente,
se uso6 un espectrofotdmetro de reflectancia de geometria esférica Marca GretagMacbeth,
modelo Color Eye — XTH (Fotografia 3), presenta un margen de error de 00,5% en sus
mediciones, las cuales se realizaron bajo las condiciones de un observador estandar de 2

grados e iluminante D65 equivalente al iluminante C.

Fotografia 3. Espectrofotometro CE-XTH



EVALUACION DE LA MICROESTRUCTURA, TAMANO DE GRANO Y
PERFILOMETRIA

Una vez evaluado el color de las respectivas probetas, se observaron en el Microscopio
optico marca Hirox /KH- 7700° que se aprecia en la Fotografia 4. El objetivo de este
ensayo es realizar una inspeccion visual, determinacion de tamano de grano y
perfilometria, con el fin de realizar una caracterizacion superficial de la muestra realizando
un analisis 2D y 3D y analizar su influencia en la toma del color de las muestras obtenidas

de cada aleacion.

0
Ubicado en el centro de Biomateriales; Escuela de Ingenieria Metallurgica y Ciencia de

Materiales, Universidad Industrial de Santander
Fotografia 4. Microscépio 6ptico marca Hirox /KH- 7700.



Los datos de rugosidad se tomaron con un rugosimetro marca Mitutoyo propiedad de

Indumil-Fasab. Se tomaron datos de Ra y Rz. Fotografia 5.

Fotografia 5. Rugosimetro marca Mitutoyo

CARACTERIZACION DE LAS FASES PRESENTES

Después de la captura de imagenes, las probetas disefiadas fueron llevadas a el equipo
DRX Marca Rigaku / D/MAX IlIB” con el proposito de determinar las fases presentes. Ver

Fotografia 6. A continuacién se describen los pasos:

OYOOSeO0XO 2N sHXAOSMHHHEm 20 (RSHOf 2= =+dpen ess 2m >
QULOXNS TEHSMOHLs2 URLer¢OXSe 2| eSHeSELN @ Fotografia 6.
Equipo DRX Marca Rigaku / D/MAX I1IB



1. Montaje:
La muestra fue montada en un portamuestras de Aluminio de llenado frontal.

Como se observa en la Figura 1:

Figura 1. Portamuestras de Aluminio

Muestra €+—— 18 mm
|50 mm

—20 mm—
34 mm

2. Toma de datos de difraccion: Se realizé en el difractdmetro marca RIGAKU modelo

D/MAX 11I1B bajo las siguientes condiciones:

Voltaje = 40 Kv

Corriente = 20 mA

Rendijas = DS (1.0°) RS (0.3mm) SS (1.0°)
Muestreo=0.02° 2Theta

Rango de medicion= 2- 7.0° 2Theta

Radiacion= CuKa1



Monocromador= Grafito

Identificacion de fases
Tipo de Barrido= a pasos
Velocidad de barrido= 1 segundo

3. Analisis por Difraccidon de rayos X: El analisis cualitativo de las fases presentes en la
muestra se realiz6 mediante comparacion del perfil observado con los perfiles de
difraccion reportados en la base de datos PDF-2 del International Centre For Diffraction
Data (ICDD)

MICROSCOPIA ELECTRONICA DE TRANSMISION

El analisis TEM se realiza con el fin de confirmar visualmente la informacion obtenida
mediante los ensayos de microscopia Optica y electronica de barrido. Con este ensayo se
pretende determinar la composicion quimica de los precipitados que se detectaron en el

SEM, que dado su tamano; fue imposible establecer.

Ademas se busca encontrar los patrones de difraccion para diferenciar cada una de las
fases y determinar el tipo de estructura cristalina de las mismas. Esta técnica analitica se
basa en la interaccién entre la materia y un haz de electrones que al producir rayos X
caracteristicos entregan informacion para cada caso en particular. Su capacidad como
técnica de caracterizacion se debe en parte al principio fundamental que cada elemento
de la tabla periddica tiene una estructura unica vy, por lo tanto, una respuesta distintiva a
las ondas electromagnéticas. La preparacion de las muestras se llevo a cabo mediante los

siguientes pasos:
Paso No. 1. Corte de las muestras con el Cortador Ultrasénico Fotografia 7. Cortador

ultrasénico Marca Gatan.



Figura 2. Probetas obtenidas en el cortador ultrasénico

' ' 500 um
—.

Paso No. 2: Montaje de la muestra para pulido manual en el Disc Grinder Fotografia 8.

Montaje en cilindro de Pyrex y Disc Grinder

Esta etapa busca disminuir mecanicamente el espesor de la muestra de aproximadamente
500 uym hasta un espesor final de 50-70 um. Se realiza el montaje de la muestra sobre un
cilindro de pirex para facilitar su manipulacién y pulido que pasa por lija No 600, 1000
hasta 2000 (Ver Fotografia 17) y posteriormente se hace un pulido fino con lijas
especiales de 40, 15 y 5 um. (Ver fotografia 9) El espesor de la muestra puede ser
controlado 6pticamente revisando el color del pegante epdxico con el cual se adhiere la

muestra al cilindro o con la ayuda de un calibrador. Las dimensiones de las muestras se



muestran en la Figura 3.

Fotografia 9. Disc Grinder

Figura 3. Dimensiones de Disco con el pulido manual

— —
70-100 pm
—

Paso No.3 Pulido de la muestra por el Método Dimple: El objetivo de esta etapa es

formar una huella esférica en el centro del disco, donde posteriormente se realiza el pulido
i6nico. Primero se debe centrar la muestra con la ayuda del estereoscopio en el pulidor
mecanico Dimple (Fotografia 19) y se calcula la carga a utilizar dependiendo del tipo de
material, en este caso se utilizdé una carga de 20 gr, la cual se debe descargar con mucho
cuidado sobre la muestra para iniciar el proceso de pulido mecanico con un disco de cobre
agregando una solucién de polvo de diamante.

El control de la altura de la huella se realiza visualmente teniendo en cuenta el patrén de

la Figura 4.

Fotografia 10. Pulidor Mecénico Dimple



Ubicacidn de la muestra

Figura 4. Patrén para controlar la altura de la huella
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Figura 5. Huella obtenida con el pulidor mecanico — Dimple

u y. =5 Hm

Paso No. 4 Pulido I6nico de la muestra - PIPS: Se monta la muestra en el siguiente

dispositivo, y luego se realiza el montaje en el PIPS Fotografia 11

Figura 6. Dispositivo para montaje de la muestra en el PIPS

Fotografia 11. Equipo para pulido Iénico PIPS (Sistema de Pulido l6nico de precisién)



Gas: Argdn Angulo de los cafiones: 10° y 6° Energia: 5 KeV Corriente de los cafiones: 20

MA Velocidad de rotacion: 3 rpm

La muestra se centra con la ayuda de los binoculares y se controla segun el brillo que
adquiera el disco que debe ser electronicamente transparente (Figura 7) para facilitar su

observaciéon en el TEM.

Figura 7. Acabado final de la muestra

lon Beam

lon Bear

¢ <2 um

Paso No. 5 Observacion en el TEM: Luego de obtener una muestra electronicamente
transparente se procede a su observacion, analisis y captura de imagenes y espectros
EDX en el TEM. Ver fotografia 12.

Fotografia No. 12 Microscopio Electrénico de Transmision



Para la realizacién de los ensayos de dureza segun norma ASTM E92 se llevaron las
muestras correspondientes a las diferentes aleaciones, al Microdurobmetro marca

Zwick/Roell / ZHV ubicado en la empresa Transejes Colombia. Ver Fotografia 13.

Fotografia 13. Microdurometro marca Zwick/Roell / ZHV

L dd
.

.

Para los ensayos de tensién fueron utilizadas las probetas segun norma ASTM ES8, de la
seccion micro probetas, el modelo de la probeta se encuentra en la fotografia
14.

Fotografia 14. Probeta utilizada para los ensayos de traccion.




Estos ensayos fueron realizados en la maquina universal Shimadzu / AG-lI 250KN, que se

encuentra en la fotografia 15.

Fotografia 15. Maquina universal Shimadzu / AG-1 250KN

&
|

ANALISIS TERMICO

El ensayo DSC se realizo utilizando un calorimetro TA Instruments, DSC 2920 propiedad
del Grupo de Catalizadores y Adsorbentes de la Universidad de Antioquia, que puede

trabajar en un rango entre -70°C a 700°C. Fotografia 16.

Fotografia 16. DSC
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