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RESUMEN

TITULO: DESARROLLO DE UN REVESTIMIENTO REFRACTARIO A PARTIR DE ARENA
SILICE NATURAL PARA EL PROCESO DE MICRO FUNDICION CON PRE ENGASTE DE
ESMERALDAS COLOMBIANAS*®

AUTOR: JESUS ALBERTO ROJAS LEON, ANDRES FELIPE PINZON VEGA**

PALABRAS CLAVE: Micro fundicién, esmeralda, pre-engaste de gemas, cera perdida,
refractario, silice, yeso.

DESCRIPCION: El presente trabajo investigativo tuvo como propdsito la fabricacion de un
revestimiento refractario a partir de silice natural para su uso en microfundicién a la cera
perdida con pre engaste de esmeraldas. Para dar cumplimiento a este objetivo, se plante6
una investigacion de las propiedades aportadas por el revestimiento en funcién de su
relacion arena/aglomerante y arena-calcinada/aglomerante, variando a su vez la cantidad
de agua en las barbotinas. Por medio de ensayos de fluorescencia y difraccion de rayos X,
pruebas de tiempo de vertido y fraguado de barbotinas, pruebas de permeabilidad,
resistencia a la compresion y resistencia al choque térmico de los revestimientos, se
seleccionaron las mezclas adecuadas para el proceso. El tratamiento térmico usado para
la fabricacion de los revestimientos, se disefidé con el objetivo de generar las condiciones
necesarias para que las esmeraldas pudieran ser incluidas al proceso. Posteriormente, se
realizaron pruebas de fundicion a nivel de laboratorio con las mezclas seleccionadas,
finalizando con una caracterizacion de los revestimientos y las piezas obtenidas por medio
de microscopia 6ptica y electronica de barrido (SEM). Los resultados indicaron que la
mezcla con relacion arena/aglomerante de 68/32 y una cantidad de agua de 50mL por cada
100g de polvo y tratada térmicamente a una temperatura maxima de 350°C, proporcionaba
las piezas fundidas con mejores caracteristicas. Este revestimiento demostré ser apto para
el proceso de microfundicién a nivel de laboratorio para temperaturas de colada del metal
de 600°C y 970°C, sin embargo a ambas temperaturas las esmeraldas sufrieron dafios,
siendo estos mas notorios a la temperatura mas alta.

* Trabajo de grado.

** Facultad de Ingenierias Fisico-Mecanicas. Escuela de Ingenieria Metallrgica. Directora: Elcy
Maria Cérdoba Tuta. Co-Directora: Carlina Sofia Londofio Montes.
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ABSTRACT

TITLE: DEVELOPMENT OF A NATURAL SILICA REFRACTORY INVESTMENT FOR ITS
USE IN EMERALDS IN PLACE MICROCASTING*

AUTHOR: JESUS ALBERTO ROJAS LEON, ANDRES FELIPE PINZON VEGA**

KEY WORDS: Microcasting, emeralds, stones in place, lost wax, refractory, investment,
silica, plaster.

DESCRIPTION: This research had as a primary intention the manufacturing of a refractory
investment base on natural silica for its use in lost wax miscrocasting with emeralds in place.
To achieve this purpose, the proprieties given by the investment regarding the relations
between silica/ binder and fired silica/ binder changing the amount of water in the barbotine
were studied. The selection of the more appropriate mixes was made based on x ray
diffraction and florescence analysis, pour and set time examinations for the barbotine,
permeability, strength and thermal shock resistance tests for the refractory investments. The
heat treatment used in the production of the investment was designed in order to guarantee
conditions in which emeralds could be included in the process. Following, foundry
laboratory- level tests with selected mixes were carried out ending with the refractory
investments and cast pieces characterization using electronic (SEM) and optic microscopy.
The results shown that the 68/32 silica/plaster with 50% of water investment heat treated
until 350°C allowed to cast the best qualities pieces. This investment probe to fit the
laboratory-level microcasting process for cast temperatures between 600 and 970 °C;
However, the emeralds were damaged at both of this temperatures, being the damages
more drastic the higher temperatures.

* Degree Work.

** Faculty of Physical-Mechanical Engineering. School of Metallurgical Engineering. Directora: Elcy
Maria Cordoba Tuta. Co-Directora: Carlina Sofia Londofio Montes.
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INTRODUCCION

Las esmeraldas colombianas ocupan una posicion prioritaria en el mercado de las
piedras preciosas, debido a la historia muy antigua de su comercializacion, los
grandes volumenes de material extraido y la calidad promedia elevada en
comparacion con los cristales de otros yacimientos. Por esta razén, resulta
importante para la industria joyera colombiana, innovar, modificar y optimizar el
proceso de microfundiciéon a la cera perdida con pre-engaste de esmeraldas. Lo
anterior, con el objetivo de mejorar el tiempo y los costos de produccién.

El gran inconveniente al momento de incluir esmeraldas en este proceso radica en
que a temperaturas superiores a 350°C pierden las caracteristicas que la hacen una
piedra preciosa, por ejemplo, color, durabilidad e integridad fisica. El proceso de
microfundicién sobrepasa dicho limite de temperatura durante el tratamiento térmico
aplicado al revestimiento refractario y durante la colada del metal. Actualmente los
revestimientos disponibles comercialmente necesitan ser tratados a temperaturas
de hasta 650°C lo cual imposibilita su uso con esmeraldas.

Teniendo en cuenta lo anterior, la presente investigacion aborda la probleméatica
planteada desde el desarrollo de un nuevo revestimiento refractario a partir de arena
silice natural y yeso, cuya fabricacién no perjudique la integridad de la esmeralda y
garantice las condiciones necesarias para el proceso de microfundicion.

20



1. OBJETIVOS

1.1. OBJETIVO GENERAL

Desarrollar un revestimiento refractario para el proceso de micro fundicion con pre
engaste de esmeraldas colombianas usando como material refractario arena silice
natural de Zipaquira.

1.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Desarrollar revestimientos refractarios a partir de la arena silice natural bajo
diferentes condiciones de temperatura de calcinacion de la arena y relacion
refractario/aglomerante.

e Analizar el efecto de las variables de estudio en las caracteristicas fisico-
mecdénicas y térmicas del molde refractario.

e Evaluar el comportamiento del revestimiento refractario desarrollado durante
su uso en el proceso de pre-engaste de esmeraldas colombianas mediante
microfundicion a la cera perdida.

21



2. MARCO TEORICO

2.1. MICRO FUNDICION A LA CERA PERDIDA

La fundicion con ayuda de modelos de cera o a la cera perdida es un proceso
utilizado para fabricar replicas precisas de un objeto usando metal fundido (1). El
procedimiento consta de 6 pasos principales que lo hacen posible (2).

e Fabricacion del modelo de cera

¢ Adicion del sistema de colada (fabricacion del arbol de cera)
e Revestimiento del modelo (revestimiento refractario)

e Evacuacion de la cera

¢ La fundicién

e Desmoldeo y finalizacién de la pieza

El proceso comienza con el modelado en cera del objeto que se quiere replicar o
fabricar, generalmente este modelo es fabricado de cera de origen animal, vegetal
o proveniente de la industria del petrdleo. A continuacion se agregan al modelo los
canales de cera, llamados también ataques y que a su vez forman parte del sistema
de colada, el cual mas adelante sera la cavidad a través de la cual entrara el metal
al molde.

Una vez obtenido el objeto modelado en cera junto con su sistema de colada, este
es cubierto con un revestimiento refractario (en inglés investment) que se encarga
de hacer un negativo en tres dimensiones del modelo de cera. El revestimiento
refractario o molde refractario esta compuesto de un elemento refractario y un
ligante.

Luego de cubrir el modelo de cera con el revestimiento refractario y de su
solidificacion, se continta con la aplicacion de un tratamiento térmico. Los objetivos
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de dicho tratamiento térmico son: a) fundir la cera para lograr su completa expulsion
y asi lograr la cavidad que posteriormente va a ser llenada con metal liquido, b) el
secado del refractario y c) el endurecimiento y homogenizacién del molde.

Posteriormente el molde se retira del horno de tratamiento térmico cuando aln esta
a alta temperatura y se procede al vertido del metal liquido dentro de la cavidad
dejada por la cera.

Para hacer posible el llenado total del molde es necesaria una fuerza que empuije el
metal por todas las cavidades de este. Las técnicas para lograr el correcto vertido
del metal fundido son: a) fundicién centrifugada, en donde se deposita el metal
liguido en un molde de revolucidén que gira a gran velocidad lo que permite que el
metal llene todas las cavidades del molde, b) fundicion asistida por vacio, en la cual
se usa una bomba de vacio para expulsar los gases desde el fondo del molde y asi
facilitar el llenado completo de este y c) fundicidn por gravedad, en la que el colado
del metal fundido se produce por su propio peso.

Por ultimo, una vez el metal haya solidificado, se rompe el molde refractario para
extraer la pieza metalica, se remueven los canales de llenado y se pule la pieza
para la eliminacién de pequefias imperfecciones.

2.2. PRE- ENGASTE DE GEMAS

El engastado, el cual es considerado un arte, es el procedimiento que permite
sujetar la piedra preciosa sobre una montura metalica, de modo que se realce la
belleza de ambos elementos, que en definitiva constituyen la pieza de joyeria. Cada
piedra preciosa tiene un color, tamafio, forma, talla, pureza y dureza caracteristicas,
por lo tanto, existen diversas técnicas de engaste; estas técnicas también varian de
acuerdo a las herramientas disponibles, habilidad del encargado del engaste y el
tipo de joya que se quiere llegar a obtener (3).
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Asi, el pre-engaste consiste basicamente en engastar la piedra preciosa en el
modelo de cera, de tal forma que esta esté en posicion cuando se vierta el metal
liquido y asi obtener una pieza de joyeria con la piedra preciosa en su lugar.

La facilidad de engastar las piedras en la cera sin causarles ningun dafio durante el
engaste permite ahorros en los costos laborales. Sin embargo, este proceso
también implica los riegos de grandes pérdidas de piedras preciosas si el proceso
entero de fundicién no se sigue de manera meticulosa. Un ejemplo de esto, es el
hecho de que las piedras deben soportar las condiciones de alta temperatura
generadas durante el tratamiento térmico del molde y la colada del metal liquido, lo
gue limita la aplicacién de este procedimiento a unas pocas gemas naturales. (4)

2.3. ESMERALDAS COLOMBIANAS

La esmeralda no es una especie mineral, sino una variedad del mineral berilo
(BesAl2SisO1s), un ciclosilicato de aluminio y berilio. La esmeralda es la variedad
mas rara y mas valiosa del berilo. El mineral berilo quimicamente puro es incoloro y
la esmeralda debe su color verde a las pequefias (normalmente, inferiores a 1% en
peso) mezcla de Cr3* o V3" que sustituyen los atomos de Al en el berilo. (5)

En la actualidad el valor total de las esmeraldas talladas colombianas iguala o
supera el valor de las esmeraldas de otros yacimientos mundiales. Las esmeraldas
colombianas (igual que los rubies de Birmania) ocupan una posicién prioritaria en el
mercado, debido a la historia muy antigua de su comercializacién, los grandes
volumenes de material extraido y la calidad promedia elevada, en comparacion con
los cristales de otros yacimientos. Asi, por ejemplo, en los afios 90 del siglo pasado
los numerosos yacimientos de Brasil produjeron cinco veces mas esmeraldas que
Colombia en peso total bruto, mientras que las piedras talladas de todo este material
sélo representaban un 15% del mercado mundial de esmeraldas. (5)

El rango estimado de las condiciones presion-temperatura para la depositacion de
esmeraldas en Colombia oscila entre 290 - 350°C y 1100 bar respectivamente y la
temperatura de formacion de las inclusiones se estima ente 300 - 350°C y 1300 —
1500 bar. Asi, las esmeraldas naturales colombianas sufren modificaciones en sus
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propiedades Opticas y puede verse comprometida la integridad de sus inclusiones
o inclusive su integridad como piedra preciosa cuando son expuestas a
temperaturas que sobrepasen los rangos antes mencionados. (5)

2.4. REVESTIMIENTO REFRACTARIO

Tal como se mencion6 en el apartado 2.1 Micro fundicion a la cera perdida, el
revestimiento refractario o investment es el que se encarga de hacer una réplica o
molde del modelo de cera.

Los revestimientos refractarios usados actualmente para el proceso de fundicion a
la cera pérdida con pre engaste de piedras preciosas estan dirigidos principalmente
a su uso en joyeria con diamantes, ya que es una de las pocas piedras preciosas
gue soporta las condiciones de alta temperatura del proceso.

Para que el proceso de fabricacion se desarrolle adecuadamente y asi obtener
piezas de excelente calidad, el revestimiento refractario debe cumplir con las
siguientes condiciones basicas:

¢ Propiedades fisicas adecuadas (resistencia a la compresion)

e Propiedades térmicas adecuadas (estabilidad térmica-dimensional,
resistencia al choque térmico, etc.)

e Capacidad de reproduccién de detalles

e Generar un excelente acabado superficial en las piezas coladas
e Facil desmoldeo

e Suficiente porosidad para la evacuacion de los gases

e No ser inflamable
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Generalmente los revestimientos disponibles de manera comercial tienen una
composicion de 40% de cristobalita, 31% de cuarzo, 27% de yeso y 2% aditivos de
control. (6)

Las propiedades fisicas del revestimiento dependen de su resistencia a la
compresion, distribucion de tamafio de particula y del coeficiente de expansion
térmica de los materiales que lo componen, ademas, tanto las propiedades fisicas
como térmicas estan influenciadas por la relacion de composicion de los materiales
refractarios, en este caso cuarzo y cristobalita. (6)

El material ligante o aglomerante es el yeso y tiene como caracteristica principal su
capacidad de reproduccion de detalles y brindar un excelente acabado superficial a
la joya, pero debido a que se contrae durante su deshidratacion puede afectar la
estabilidad dimensional del molde; la cristobalita y el cuarzo en una accién conjunta,
le proporcionan la resistencia mecanica adecuada al molde y compensan la
contracciébn del yeso con su expansion volumétrica durante el proceso de
calentamiento (tratamiento térmico), consiguiendo de esta forma la estabilidad
dimensional requerida en el proceso (6). Por ultimo, los aditivos de control aumentan
las propiedades proporcionadas por los demas componentes y en determinados
casos aportan a la mezcla propiedades especificas, por ejemplo, en el pre engaste
de diamantes el aditivo principal es el acido bérico al 2% en peso, el cual formara
una fase vitrea que evitara que la gema se queme o pierda sus propiedades Opticas
cuando entre en contacto con la atmosfera oxidante presente al momento de la
colada del metal fundido. (4)

2.4.1. El yeso en el revestimiento. Debido al importante papel que cumple el yeso
(CaS0a4:2H20) es necesario controlar ciertas variables para garantizar su correcto
funcionamiento dentro del revestimiento.

En la Figura 1 se muestran los diferentes cambios fisicos y quimicos ocurridos en
el revestimiento durante el calentamiento, en ella podemos observar que el yeso
presente en el revestimiento sufre una deshidratacion de dos etapas representadas
por las siguientes reacciones 1y 2:
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CaS0,- 2H,0 = Cas0, -5 Hy0 + 3 H,0 (1)

Cas0,-ZH,0 = CaS0, + 3 Hy0 )

La primera etapa de deshidratacion (reaccion 1) comienza a 104°C y en ella el yeso
pierde parte de su agua de constitucion, dicha reaccion se evidencia con un pico
endotérmico alrededor de los 200°C en la curva DTA, este cambio produce una
contraccién que no genera dificultades si el calentamiento se realiza de una manera
lenta. Por otro lado, la segunda deshidratacion (reaccion 2), evidenciada por el pico
endotérmico ubicado a 280°C en la curva DTA, comienza a aproximadamente a los
240°C y en esta el agua de constitucién restante se separa en forma de vapor y
genera gases que al quedar atrapados en la mezcla aumentan su porosidad y le
restan al yeso su buena copiabilidad, afectando asi el acabado superficial de las
piezas fundidas. (7)

Figura 1: Curvas DTA-TG para el revestimiento hidratado y ligado con yeso

CaS04-2H20 + SiO2 (gypsum bonded investment). La medicidn se llevd a cabo a
una velocidad de calentamiento de 50 °C/min (7).
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2.4.2. Efecto de lacristobalitay el cuarzo en las propiedades del recubrimiento
refractario ligado con yeso. Como se mencioné anteriormente la cristobalita y el
cuarzo en accion conjunta cumplen dos funciones principales: aportar resistencia
mecanica adecuada al revestimiento y compensar la contraccion del yeso, de este
modo, son responsables en gran medida de las caracteristicas finales del
revestimiento.

Kim Yun-Jong y colaboradores, en su investigacion sobre el efecto de la cristobalita
y el cuarzo en las propiedades de los revestimientos ligados con yeso (2008),
determinaron que la expansion de la cristobalita por encima de los 250°C es la
encargada de compensar la contraccién del yeso y que al aumentar la proporcién
de cuarzo el revestimiento muestra mejor resistencia a la compresion.
Adicionalmente, definieron que la composicion en peso 42% Cristobalita, 22%
cuarzo, 28% Yeso y 8% aditivos de control es la relacion optima de composicion del
refractario, ya que presenta estabilidad térmica por encima de los 300°C y cumple
con los requerimientos de resistencia a la compresion sefialados por los autores
(24,57 kgf/cm? de acuerdo a la Korean Food and Dental Association). (6)

2.5. POLIMORFISMO DE LA SILICE

La silice tiene tres formas cristalinas caracteristicas a presion atmosférica: cuarzo,
cristobalita y tridimita. Los rangos de estabilidad de estas formas han sido objeto
de gran cantidad de investigaciones, los resultados mas recientes y posiblemente
uno de los mas citados son los producidos por Fanner (8) en donde define los rangos
de estabilidad de la siguiente manera:

870°C _ 1470°C _ ]
Cuarzo < Tridimita <= Cristobalita

Aunqgue este modelo ha servido de guia durante una gran cantidad de afos, S. J.
Stevens y colaboradores en estudios mas profundos, han demostrado que debido
a que la cristobalita y la tridimita tienen estructuras mas abiertas en comparacion
con el cuarzo, hay presencia de espacios en la estructura que son suficientemente
grandes para que alli se acomoden atomos como los de sodio, potasio y calcio.
Estos atomos pueden ayudar a estabilizar dichas estructuras (cristobalita y tridimita)
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y algunos autores han sugerido que la tridimita no puede existir sin estos atomos
estabilizantes (mineralizadores). (9)

En el informe, Stevens también sefiala que la tridimita de origen natural no es una
fase estable en el sistema de la silice pura, ademas, incluso con la adicion del
mineralizante, la tridimita nunca nuclea a partir del cuarzo, primero se formara
cristobalita antes de cualquier clase de tridimita (9). Un modelo mas adecuado para
las transformaciones de la silice pura seria:

>1300°C
Cuarzo —— Fase transitoria ——— Cristobalita

Donde la fase transitoria equivale a una fase en la cual los cristales de cuarzo se
rompen antes de formarse la cristobalita, esto explicaria también la gran cantidad
de tiempo necesario, de hasta 15 horas de calcinacion a 1700°C, para que ocurra
la transformacion. (9)

Por otro lado, si se usa carbonato de sodio o carbonato de potasio como agente
mineralizador, la tridimita puede ser formada y la relacion de estabilidad del sistema
pasa a ser:

1100-1600°C o — C(ristobalita
Cuarzo —— > Fase transitoria — Cp /T) .
> Tridimita

Donde Cp, /T, se refieren a formas estructuralmente desordenadas de cristobalita y
tridimita generadas cuando se forma cristobalita a bajas temperaturas (1100 a
1300°C). (9)
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3. METODO EXPERIMENTAL

En la Figura 2 se presenta de forma resumida el método experimental usado
durante la investigacion y a continuaciébn se desglosan cada uno de los
procedimientos.

Figura 2: Diagrama de flujo del método experimental usado.
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3.1. CARACTERIZACION Y PREPARACION DE LAS MATERIAS PRIMAS

3.1.1. Caracterizacion de la materia prima refractaria. Para el presente
proyecto, se utiliz6 como materia prima refractaria arena silice natural, proveniente
del municipio de Zipaquird. Para su caracterizacion, inicialmente se realizé un
andlisis granulométrico por el método de tamizaje, para lo cual se emplearon las
mallas numeros: 35, 50, 100, 140 y 200, con el fin de determinar la necesidad o no
de moler tal materia prima.

También se realizaron andlisis de difraccion y fluorescencia de rayos x, con el
objetivo de identificar las fases presentes en la materia prima y su composicion
elemental respectivamente.

Para finalizar el proceso de caracterizacion de la materia prima, esta se analiz6 por
microscopia electrénica de barrido (SEM) junto con EDS, para identificar la
geometria y la composiciéon elemental de las particulas observadas.

3.1.2. Preparacion de la Silice: conminucién y clasificacion. La caracterizacion
granulométrica de la materia prima mostré6 que su tamafio de particula era muy
elevado (d80 de 245 um); por esta razon se molié el material durante 7 horas en un
molino de bolas marca JOY (Anexo A. 1). Se us6 una carga promedio de 20 kg de
material y 100 cuerpos moledores de aproximadamente 4 cm de didmetro.

Luego del proceso de molienda se continu6 con el tamizaje y seleccion del material,
se us6 una malla namero 200 y se consiguié que el 95% del material molido se
redujera a pasante 200, equivalente a una granulometria menor a 75 pm.

3.1.3. Caracterizacion del aglomerante (yeso). Como material aglomerante en el
revestimiento refractario se utilizé yeso piedra Hidrocal 106 XB tipo Il blanco, el cual
se caracteriz6 mediante analisis de difraccion y fluorescencia de rayos x, con el
objetivo de identificar las fases presentes y su composicion elemental
respectivamente.
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3.2. PREPARACIOI\J Y CARACTERIZACION DE LAS PASTAS CERAMICAS
CON ARENA SILICE SIN CALCINAR

3.2.1. Preparacion de las pastas. Se inici6 la experimentacion usando relaciones
refractario/aglomerante cercanas a la de la mezcla comercialmente usada (73 a
75% de refractario y 25 a 27% de yeso), debido a que su composicién es de origen
similar a la materia prima que se utilizd en esta investigacion. De esta manera, las
mezclas iniciales se prepararon con las relaciones refractario/aglomerante: 70/30,
75/25 y 80/20. Posteriormente, con la intencién de hacer un andlisis mas profundo
al comportamiento reoldgico de las mezclas, se disminuyé el paso de la relacion
refractario/aglomerante y se ensayaron 3 nuevas relaciones: 68/32, 72/28 'y 78/22.

Asi mismo, cada una de las relaciones refractario/aglomerante fue ensayada
variando la cantidad de agua entre 40 y 70mL por cada 100 g de mezcla refractaria.
En aras de garantizar la repetibilidad de los resultados, las mezclas se prepararon
bajo las siguientes condiciones:

e Parael mezclado y homogenizacion de las barbotinas (suspension ceramica)
se uso siempre la misma batidora (Anexo A. 2), una velocidad de mezclado
de 670 rpm y un tiempo de mezclado de 45 segundos, tiempo determinado
de manera cualitativa en el cual se consider6 que la mezcla estaba
completamente homogénea.

e Se usaron barbotinas de igual peso, independientemente de la relacién
polvo/agua ensayada.

¢ Recipientes de vertido de igual dimensién y volumen.

3.2.2. Determinacion de Tiempo de Vertido. El tiempo de vertido es el tiempo
durante el cual la barbotina se puede transvasar. Es decir, el tiempo durante el cual
la mezcla tiene la suficiente fluidez para ser manipulada y vertida de un recipiente a
otro (durante este tiempo el fraguado no ha iniciado).
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El ensayo de tiempo de vertido consisti6 en mezclar homogéneamente el polvo
(refractario y aglomerante) con agua destilada para obtener la barbotina,
transvasarla a un recipiente y cada 15 segundos verter el contenido en otro
recipiente idéntico hasta que la mezcla no saliera debido a su alta viscosidad, el
ultimo valor de tiempo en el cual la mezcla tuvo la fluidez suficiente para salir del
vaso se tomo6 como el tiempo de vertido de la mezcla. (10)

El tiempo de vertido es muy similar al tiempo de trabajo, pero hay una diferencia
sutil. El tiempo de trabajo es el tiempo que transcurre desde que el polvo (formado
por yeso y silice) es agregado al agua hasta que el fabricante del revestimiento
considera que la mezcla es demasiado viscosa para ser trabajada o manipulada. Es
facil entender como el tiempo de trabajo dependera de la preferencia del usuario y
la aplicacién. (11)

3.2.3. Determinacién de Tiempo de fraguado. Para este ensayo se uso el método
de la aguja de Vicat (Anexo A. 3), siguiendo el procedimiento descrito en el numeral
10 de la norma ASTM C472-99. De manera general, el método consiste en medir
el tiempo que tarda el revestimiento en endurecerse lo suficiente para que la aguja
de Vicat no lo penetre mas de 1 mm. (12).

3.3. OBTENCION Y CARACTERIZACION DE LOS REVESTIMIENTOS CON
ARENA SILICE SIN CALCINAR

3.3.1. Conformacion de los revestimientos. Previo a los ensayos de
permeabilidad y resistencia a la compresion, fue necesario determinar el tratamiento
térmico adecuado para el secado del refractario, su endurecimiento vy
homogenizacién térmica. Para esto, se le realizé analisis de termo gravimetria TG
y andalisis térmico diferencial DSC a tres de las mezclas seleccionadas en la prueba
de tiempo de fraguado.
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Posteriormente, se realizaron analisis de difraccidon de rayos x a probetas antes y
después del tratamiento térmico disefiado, con el objetivo de verificar la influencia
de dicho tratamiento en el refractario obtenido.

3.3.2. Caracterizacion de las probetas ceramicas.

3.3.2.1 Permeabilidad. La permeabilidad de las probetas se midio utilizando un
permeametro Dieter (Anexo A. 4), el cual emplea probetas cilindricas de ensayos
AFS (American Foundry Society) con diametro y altura de 2 pulgadas. Previo a la
realizacion del ensayo, el permedmetro fue calibrado usando patrones AFS con una
permeabilidad constante y conocida.

La permeabilidad es la capacidad de un material de ser atravesado por un flujo sin
alterar su estructura interna, esto la hace una propiedad fundamental en micro
fundicion debido a que es necesario que los revestimientos evacuen los gases
correctamente y asi evitar defectos en las piezas finales.

3.3.2.2 Resistencia a la Compresion. Paralelamente al ensayo de permeabilidad,
se midio la resistencia a la compresion en seco utilizando una maquina universal de
ensayos AFS para arenas de moldeo (Anexo A. 5) y se emplearon probetas con la
geometria descrita en el apartado 3.3.2 .

3.3.2.3 Permeabilidad. La maquina usada para el ensayo proporcioné los esfuerzos
necesarios para hacer una medicion correcta de la resistencia ultima a la rotura de
cada una de las probetas.

El valor de resistencia a la compresion indicara las mezclas que tendran mejores
capacidades para soportar los esfuerzos ejercidos por el metal durante la colada y
los esfuerzos durante el proceso de manufactura, ademas de ser un paramento
influyente en el desmoldeo luego del proceso de micro fundicion.
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3.3.2.4 Resistencia al choque térmico. Para medir la resistencia al choque térmico
se realiz6 una adaptacion de la norma ASTM C1171, en la cual se mide la
resistencia de una forma cuantitativa al analizar la disminucién de la resistencia a la
compresion luego de determinados ciclos de exposicion del molde a determinados
gradientes de temperatura, esto para conocer la resistencia que tendran las
probetas una vez entren en contacto con el metal liquido. (13)

Se tomdé como un ciclo de calentamiento-enfriamiento lo equivalente a que la
probeta pase 13 minutos en el horno a alta temperatura y 13 minutos a temperatura
ambiente, se realizaron 3 pruebas diferentes, la primera consté de 5 ciclos a 700°C,
la segunda de 5 ciclos a 500°C y por ultimo 3 ciclos a 500 °C.

3.4. CALCINACION DE LA SILICE Y OBTENCION Y CARACTERIZACION DE
REVESTIMIENTOS

Con el objetivo de obtener una combinacién entre las diferentes formas estables de
la silice a presion atmosférica (cuarzo, cristobalita y tridimita), se calcing la arena
silice a 1300°C por 10 horas con una taza de calentamiento constante de 5 °C/min.
Para facilitar y hacer mas eficiente la calcinacion la arena se conformo en probetas
cilindricas de 5 cm de didmetro y 6 cm de altura usando agua como aglomerante y
se adiciond 1% en peso de bicarbonato de sodio para que actuara como
mineralizante, favoreciendo la transformacion del cuarzo. (9)

Luego de obtener la silice calcinada, esta se utiliz6 como una nueva materia prima
refractaria, con la cual se realizaron cada uno de los ensayos antes mencionados:
tiempo de vertido y fraguado de las barbotinas, resistencia a la compresion,
resistencia al choque térmico y permeabilidad de los revestimientos, con el objetivo
de comparar los resultados con los obtenidos para la silice sin calcinar.
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3.5. PROCESO DE MICRO FUNDICION

Luego de analizar los resultados obtenidos de los ensayos aplicados a las mezclas,
se seleccionaron aquellas que reunian las caracteristicas necesarias para continuar
con la fase de micro fundicion.

En el proceso de micro fundicién se emple6 un horno que utiliza vacio para facilitar
el colado del metal (Figura 3). El proceso inicia con la fabricacion de los anillos o
prototipos de cera, para esto se usa un inyector con control de temperatura que
introduce la cera a un molde fabricado en resina con la forma del anillo (cauchos).
Posteriormente estos anillos se unen a un tallo de cera para obtener el denominado
arbol de cera (

Figura 4). Junto con los prototipos de los anillos se incluyé un modelo en forma de
platina, con el fin de analizar en el microscopio la calidad (rugosidad) de la superficie
de la pieza fundida.

Paralelamente se fabrico la barbotina del revestimiento deseado, la cual es una
combinacion de agua, yeso Yy silice en determinadas proporciones, una vez la
barbotina esta debidamente mezclada y homogenizada en la batidora, se vierte a
un recipiente y se introduce a la campana de vacio, se aplica vacio durante 1/3 del
tiempo de vertido de la mezcla.
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Figura 3: Horno para micro fundicion asistido por vacio.

Figura 4: Fotografia del arbol de Cera.

- ’ — ™

Posterior al vacio, la barbotina se vierte en el cilindro metélico de la maquina de
microfundicién, en el cual se ha dispuesto el arbol de cera y de nuevo se le aplica
vacio por 1/3 del tiempo de vertido de la mezcla. El cilindro con el revestimiento y la
cera contenidos, se deja a temperatura ambiente durante el tiempo de fraguado

37



(determinado con el método de la aguja de Vicat) mas 1 hora adicional, lo anterior
para que finalice su proceso de endurecimiento y adquiera su maximo valor de
resistencia.

Una vez el revestimiento adquiere toda su resistencia se introduce en una mufla
para aplicarle el tratamiento térmico que consiste en, eliminacién del agua de
constitucion, eliminacion de la cera y homogenizacion térmica del revestimiento.

Para finalizar, inmediatamente el tratamiento térmico haya terminado, se traslada el
revestimiento refractario, aun caliente, al horno de micro fundicién donde se vertera
el metal liquido.

Para la presente investigacion se usaron dos aleaciones, una de alto y otra de bajo
punto de fusion correspondientes a 50%Ag - 50%Cu (Anexo B. 1) y 25%Al - 75%Zn
(Anexo B. 2) respectivamente. Debido a que los puntos de fusion de las aleaciones
son de 870°C para la aleacion de plata y 500°C para la de zinc, se utilizaron
temperaturas de colada de 970 y 600 °C respectivamente.
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4. RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS

4.1. CARACTERIZACION Y PREPARACION DE LAS MATERIAS PRIMAS

La Figura 5 muestra que la arena tiene un d80 de 245 um lo cual es un tamafio de
particula muy elevado para los propésitos del proyecto. Como se sefialé en el
apartado 2.4 Revestimiento refractario, las propiedades fisicas del revestimiento
dependen en gran medida de la distribuciébn de tamafo de particula. Asi, se
considerd que era necesario que la arena tuviese un tamafio de particula menor o
igual a 75 pm (pasante malla namero 200).

Figura 5: Andlisis granulométrico de la arena silice que se recibio.

110

100 —_— —

% \\ 7
80 < /
/
/
N
AN
N

70
60 AN
50 >e
40

/
30 v

% Peso acumulado

20 /

10 / /

0 B

0 49 98 147 196 245 294
Abertura de malla [pm]

——Pasante =——Retenido

39



El andlisis de difraccion de rayos x (Tabla 1) muestra que la silice esté presente en
forma de cuarzo y que ademas es el componente principal de la materia prima con

un 92,6% 0,1 de pureza. Por su parte el andlisis de fluorescencia de rayos X (

Tabla 2) indica una pureza de 98,96% de silice. Los anteriores resultados
demuestran que la materia prima es arena silice de alta pureza y que los demas
elementos presentes se encuentran en concentraciones suficientemente pequefias

para que no sean necesarios procesos de purificacion de la misma.

Tabla 1: Resultados difraccidon de rayos X de la materia prima.

Fase Nombre | Cuantitativo (D.E)
L SiO, | Cuarzo 92.60% (0.1)
Cristalinos .
Fe.O3 | Hematita N.C
Total de cristalinos 92.60%
Amorfos y otros 7.40%

Tabla 2: Resultados difraccion de rayos X de la materia prima.

Elemento | Nimero Atémico (Z) | Concentracion | Oxido | Concentracion
Si 14 46.26% SiOz 98.96%
Al 13 0.15% AlO3 0.28%
Ti 22 0.11% TiO2 0.18%
Fe 26 0.07% Fe203 0.10%
Zr 40 0.03% ZrOz 0.05%
Ca 20 0.02% P>0Os 0.03%
Cu 29 0.02% CaO 0.03%
P 15 0.01% CuO 0.02%
Zn 30 97 mg/Kg Zn0O 0.01%
K 19 91 mg/Kg K»O 0.01%
Cr 24 46 mg/Kg Cr0s 67 mg/Kg

Balance (C,H,0) L.O.l 0.30%
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En la Figura 6 se muestra un imagen de microscopia electrénica de barrido (SEM)
de la materia prima luego del proceso de molienda, se puede apreciar que la arena
presenta una distribucion muy variada de tamafio y forma de los granos pero
siempre con un diametro nominal menor a 75 pm.

La distribucion granulométrica se encuentra entre 60 y 10 um, lo cual deberia
favorecer la resistencia mecanica de los revestimientos desarrollados, dado que es
sabido que en los procesos de conformado de los materiales ceramicos las
distribuciones granulométricas amplias favorecen el acomodamiento de las
particulas unas entre otras, lo cual se refleja en una mayor densificacion del
producto ceramico.

Figura 6: Micrografia SEM de la materia prima molida 500x.
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4.2. CARACTERIZACION DE LAS PASTAS CERAMICAS DE ARENA SILICE SIN
CALCINAR/YESO

4.2.1. Tiempo de vertido. Como se indicé en el apartado 3.2.1 Preparacion de las
pastas, el ensayo inicidé con las relaciones refractario/aglomerante: 70/30, 75/25 y
80/20. Para este ensayo el criterio de seleccion fue un tiempo de vertido minimo de
cinco minutos y medio, tiempo necesario para realizar todos los pasos de fabricacion
de la barbotina (mezclado, homogenizacion, vacio, vertido, etc).

Como limite superior se escogié un tiempo de vertido de 10 minutos. Tiempos de
vertido superiores indican agua en exceso en la mezcla, lo cual dificultara su
posterior fraguado. Ademas, el agua en exceso generara defectos en el
revestimiento (en su mayoria porosidades y grietas) que luego van a ser copiados
por la pieza metdlica final. Posteriormente, con la intencion de hacer un analisis mas
profundo al comportamiento reoldgico de las mezclas, se disminuyo el paso de la
relacion refractario/aglomerante y se ensayaron 3 nuevas relaciones: 68/32, 72/28
y 78/22.

En la Figura 7 se muestran todas las relaciones refractario/aglomerante ensayadas
y las cantidades de agua usadas en cada caso. Se inicié con un minimo de 40 mL
de agua por 100g de polvo y se fue aumentando con un paso de 10ml hasta llegar
a los 70ml de agua por 100g de polvo, donde todas las mezclas presentaban un
tiempo de vertido cercano a los 10 minutos. Para finalizar el estudio, se redujo el
paso de agua usado con el fin de encontrar la cantidad de agua mas proxima para
un tiempo de trabajo de cinco minutos y medio.

En la Figura 8 y Figura 9 se presentan de forma grafica los resultados obtenidos
de todas las pruebas de tiempo de vertido realizadas. Se puede observar que a
medida que aumenta la cantidad de agua, el tiempo de vertido aumenta debido a
gue la mezcla es menos viscosa y tiene mas fluidez. Como se indico anteriormente
se uso un tiempo de vertido minimo de cinco minutos y medio, en la Figura 10 se
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muestran las mezclas aceptadas y rechazadas para la siguiente etapa de
experimentacion.

Figura 7: Mezclas ensayadas en Tiempo de Vertido.
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Figura 8: Tiempo de Vertido para las relaciones silice/yeso 70/30, 75/25 y 80/20.
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Figura 9: Tiempo de vertido para las relaciones silice/yeso 68/32, 72/28 'y 78/22.
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Figura 10: Mezclas seleccionadas y rechazadas en el ensayo de tiempo de vertido.
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4.2.2. Tiempo de fraguado. Se determiné el tiempo de fraguado (Setting Time) de
las mezclas seleccionadas en la etapa anterior de experimentacion (Figura 10).
Durante las pruebas de tiempo de fraguado se observo que las mezclas con altos
contenidos de agua en relacion a su cantidad de aglomerante presentaban agua en
exceso, lo cual no permitia que el proceso de fraguado se completara
correctamente, dicho comportamiento era una constante para las mezclas que no
finalizaban su proceso de fraguado transcurridas 2 horas. De esta manera, las
mezclas con tiempos de fraguado superiores a los 120 minutos (2 horas) fueron
descartadas.

En la Figura 11 se presentan de forma gréfica todos los resultados obtenidos de los
ensayos de tiempo de fraguado realizados, en la parte superior de cada barra se
indica la cantidad de agua para cada mezcla y el tiempo de fraguado final; las
mezcla que tiene un “no” entre paréntesis son aquellas cuyos tiempos de fraguado
fueron superiores al criterio de 120 minutos antes mencionado.

Figura 11: Resultados tiempo de Fraguado.
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Asi, en la Figura 12 se muestran las mezclas escogidas y rechazadas con base
en los resultados de tiempo de fraguado.
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Figura 12: Mezclas seleccionadas y rechazadas en el ensayo de tiempo de
Fraguado.
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4.3. TRATAMIENTO TERMICO Y CARACTERIZACION DE LOS
REVESTIMIENTOS DE SILICE SIN CALCINAR

4.3.1. Tratamiento térmico. El tratamiento térmico de los revestimientos de arena
silicelyeso se disefié con base en los resultados de los andlisis de termo gravimetria
TG y analisis térmico diferencial DSC (Figura 13), realizados a tres de las mezclas

seleccionadas en la prueba de tiempo de fraguado, escogidas bajo los siguientes
parametros:

e 78/22 con 50mL — Mezcla 1: para evaluar una mezcla con bajo contenido de
yeso.

e 68/32 con 60mL — Mezcla 2: para evaluar una mezcla con alto contenido de
yeso y diferente cantidad de agua respecto a la mezcla 1.

e 75/25 con 50mL — Mezcla 3: para evaluar una mezcla con mayor cantidad
de yeso que la mezcla 1, pero con igual cantidad de agua.
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Figura 13: Resultados analisis de termo gravimetria TG y andlisis térmico
diferencial DSC.
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En la Figura 13 se puede observar la pérdida de masa que sufren las mezclas entre
los 110 y los 130°C aproximadamente, esta pérdida de masa se debe a la
eliminacion del agua de constitucion de las mezclas y esta asociada a un elevado
consumo de calor, que se refleja en el DSC como un gran pico endotérmico en el
rango de temperatura antes mencionado, es por esta razon que las mezclas con
mayor contenido de agua y yeso presentaron una mayor pérdida de masa. Ademas,
a los 570°C se pueden observar pequefios picos de consumo de calor que
corresponden a la trasformacion de cuarzo alfa a cuarzo beta.

Con base en el andlisis anterior y teniendo en cuenta que en el proceso de
microfundicién con pre-engaste las piedras deben soportar las condiciones de alta
temperatura generadas durante el calentamiento del molde, el tratamiento térmico
escogido fue el siguiente: un calentamiento inicial a una tasa de 3°C/min desde
temperatura ambiente hasta 150°C, un sostenimiento a 150°C durante 3 horas,
seguidamente un segundo calentamiento a una tasa de 3°C/min desde 150 hasta
350°C y finalmente un sostenimiento a 350° durante 4 horas.
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Las velocidades de calentamiento fueron lentas con el objetivo de no generar
fracturas en el refractario, ocasionadas por los esfuerzos generados durante la
perdida de agua y los cambios de volumen del molde. El sostenimiento a 150°C
tiene el propdsito de garantizar la completa evacuacion del agua del revestimiento
y la finalizacibn de su endurecimiento. El sostenimiento a 350°C garantiza la
homogeneidad térmica y volumétrica del molde, ya que a esta temperatura se
llevar4 a cabo el proceso de colada, ademas de minimizar el choque térmico al
momento de la misma; 350°C es la temperatura limite a la cual se puede someter
la esmeralda con el fin de garantizar su integridad. En la Figura 14 se presenta el
tratamiento térmico de forma grafica.

Figura 14: Tratamiento térmico disefiado para todas las mezclas
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Se realizé un andlisis de difraccion de rayos X al revestimiento antes y después de
exponerlo al tratamiento térmico (Tabla 3), con el objetivo de identificar las fases
presentes y los cambios sufridos por el revestimiento luego de la aplicacion de dicho
tratamiento y de esta forma verificar su eficiencia.

Enla Tabla 3, los resultados muestran la formacion de Anhidrita (CaSQas) por efecto
del tratamiento térmico, es decir, se comprueba la deshidratacién del yeso hidratado
(CaS0a4. 2H20), dicha transformacion es la responsable del endurecimiento del
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refractario y proporciona las propiedades adecuadas para el proceso de
microfundicion. Por otro lado, la presencia de basanita luego del tratamiento térmico
sugiere que no todo el yeso se deshidraté por completo, pero al analizar el
difractograma de la muestra luego de tratamiento térmico (Anexo C. 1), se observa
que los picos correspondientes a la basanita son mindsculos, lo que comprueba que
el tratamiento térmico fue el adecuado y permitié la correcta evacuacion del agua
de constitucion en el yeso.

Tabla 3: Resultados difraccion de rayos X para muestras del revestimiento antes
(@) y después (b) del tratamiento térmico.

a) Antes de Tratamiento Térmico

Fase Nombre

Ca(S04):(H20)2 | Yeso
SiO2 Cuarzo

Cristalinos

b) Después de Tratamiento Térmico

Fase Nombre

Ca(S0a4) Anhidrita
Cristalinos SiO2 Cuarzo
Ca(S04)-(H20)05 | Basanita

4.3.2. Permeabilidad. Una vez obtenidas las probetas usando el tratamiento
térmico descrito anteriormente, se realizo el ensayo de permeabilidad a las mezclas
seleccionadas de acuerdo a los resultados de tiempo de fraguado que se muestran
en la Figura 12.

Los datos obtenidos de la prueba de permeabilidad (Figura 15) no son del todo

concluyentes. Si se analiza cada relacion refractario/aglomerante por separado, se

puede observar por ejemplo, que para la serie 75/25 la permeabilidad se comporta
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como es de esperarse, es decir, aumenta a medida que aumenta la cantidad de
agua en la mezcla; por otro lado, las series 72/28 y 80/20 se comportan de manera
contraria, es decir, la permeabilidad disminuye a medida que aumenta la cantidad
de agua en la mezcla.

Figura 15: Resultados permeabilidad AFS.
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Cabe destacar que en general la permeabilidad de las mezclas ensayadas no varia
en gran medida, desde un minimo de 5,5 hasta un maximo de 6,6. Ademas, en
todos los casos la permeabilidad estuvo por encima de 5,0, valor de permeabilidad
promedio de la mezcla comercial usada como referencia. De esta manera, no se
uso la permeabilidad como criterio de aceptacién o rechazo.
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4.3.3. Resistencia a la compresién. De manera paralela a la prueba de
permeabilidad, se realizd el ensayo de resistencia a la compresion a las mezclas
presentadas en la Figura 12. Los resultados obtenidos se muestran a continuacion.
Los resultados obtenidos muestran que de manera general la resistencia a la
compresion disminuye conforme aumenta la cantidad de agua en la mezcla (Figura
16).

Figura 16: Resultados resistencia a la compresion.
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Ademas, observando la Figura 17 también es posible concluir que la resistencia
aumenta conforme aumenta la proporcibn de yeso en la mezcla. Este
comportamiento se debe a la reaccion que existe entre el agua y el yeso, o fraguado

del yeso, en la que el yeso hemihidratado se convierte en dihidrato, segun la
reaccion:

o
o

CaS04- 3 H0 +2Hy0 - Cas0y - 2H,0 3)
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Y posteriormente, al secarse, produce un endurecimiento en el que el yeso actia
como ligante, compactando las particulas y endureciendo el material. Por otro lado,
la resistencia disminuye a medida que aumenta la cantidad de agua debido a que,
al sobrepasarse la cantidad suficiente para que ocurra la reaccion el agua estara en
exceso disminuyendo la resistencia a la compresion.

Figura 17: Resistencia a la Compresion Vs % de yeso en la mezcla, para mezclas
con 50mL de agua por cada 100g de mezcla.
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Una vez analizados los resultados obtenidos se estableci6 como criterio de
aceptacion las mezclas con resistencia a la compresion de minimo 30 PSI; de
manera cualitativa se determiné que las mezclas con resistencia a la compresion
menor a 30 PSI presentan alta friabilidad y no soportan la manipulacién que toma
parte en el proceso, por este motivo se determin6 que no eran aptas para continuar
con el proceso de experimentacion. En la Figura 18 se muestran las mezclas
aceptadas y rechazadas con base en el parametro anteriormente descrito.
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Figura 18: Mezclas seleccionadas y rechazadas luego de los ensayos de
Resistencia a la Compresion y Permeabilidad.
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4.3.4. Resistencia al choque Térmico. Se realizaron 3 ensayos independientes de
resistencia al choque térmico a diferentes condiciones de temperatura, el primero
consté de 5 ciclos a 700°C, el segundo de 5 ciclos a 500 ° C y por ultimo 3 ciclos a
500 °C. Las mezclas ensayadas fueron las que superaron la prueba anterior (Figura
18).

Ninguna de las mezclas mantuvo su integridad luego de 5 ciclos a 700 °C , luego
del primer ciclo de calentamiento las grietas ya eran notorias como lo muestra en la
Figura 19-A, a medida que aumentaban los ciclos la cantidad y el tamafio de las
grietas aumentaba como se puede observar en la Figura 19-B, Figura 19-C, Figura
19-D y Figura 19-E, hasta que las probetas se destruyeron por completo como se
puede observar en la Figura 19- F, las pocas que no se destruyeron lo hicieron al
contacto con el equipo para medir la resistencia a la compresion.

Luego de terminadas las pruebas a 700°C, se prosiguié con 5 ciclos a 500 °C y se
obtuvieron resultados similares que los anteriores, es decir, desde el segundo ciclo
las probetas empezaron a presentar grietas y se destruyeron totalmente después
de los 5 ciclos a 500°C.
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Con el objetivo de poder cuantificar la perdida de resistencia de las probetas, por
efecto del choque térmico, los ciclos de calentamiento-enfriamiento se redujeron a
Unicamente 3; nuevamente, desde el primer ciclo de choque térmico se presentan
grietas como se puede observar en la Figura 20-A, luego en el 2° y 3° ciclo (Figura
20-B y Figura 20-C), el tamafio y cantidad de grietas aumenta, pero las probetas
no se destruyen por completo por lo que es posible realizarles el ensayo de
resistencia a la compresion.

Figura 19: Fotografias de las probetas sometidas a 5 ciclos de tratamiento térmico
a 700°C: A) 1 ciclo, B) y C) 2 ciclos, D) 3 ciclos, E) 4 ciclos, F) 5 ciclos.
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Figura 20: Fotografias de probetas luego de: A) ler ciclo choque térmico 500°C, B)
2do ciclo choque térmico a 500°C y C) 3er ciclo choque térmico a 500°C.

Los resultados obtenidos de las pruebas de compresion realizadas a la probetas
sometidas a choque térmico se presentan a continuacion (Figura 21).
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Figura 21: Resultados Prueba de compresion a probetas sometidas a tres ciclos de
choque térmico a 500°C.

Al comprar estos resultados con los obtenidos de las probetas de la misma
composicién que no fueron sometidas a choque térmico (Figura 16), es evidente
que la resistencia a la compresiéon aument6 luego de que las probetas fueron
sometidas a los 3 ciclos de calentamiento/enfriamiento a 500°C, esto se puede ver
mas facilmente en la grafica que se presenta en la Figura 22.

Figura 22: Comparacion entre la resistencia a la compresion de probetas con y sin
someter a choque térmico para una cantidad de agua constante de 50 mL.
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En la Tabla 4 se presenta el porcentaje de aumento de la resistencia a la
compresién que presentan las muestras luego de 3 ciclos de choque térmico a 500
°C, pese a que la norma ASTM C1171 indica que la forma de analizar
cuantitativamente la resistencia al choque térmico de un material es mediante la
formula:
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Resistencia antes del chouqe térmico — Resistencia luego del choque térmico

Mo =

Resistencia antes del chouge térmico

x 100

Los valores resultantes de usar esta ecuacion seran negativos y no daran una
nocién clara del incremento en la resistencia de las probetas, debido a esto, se
modifico la formula de la siguiente manera:

Resistencia luego del choque térmico — Resistencia antes del choque térmico

x 100

0=

Resistencia antes del chouge térmico

Tabla 4: Comparacion entre la resistencia a la compresién de probetas con y sin
someter a choque térmico

. Resistencia a la compresion PSI
Relacion Cant. Agua Y%ALUMENto
Silicelyeso (mL) Antes de Desp. de 0
Choque Choque

60 40,3+ 3,5 48,7+ 2,8 20,84%
68/32

50 65,8 + 4,8 81,5+ 14,7 23,86%

60 34,2+28 38,3+1,5 11,99%
70/30

50 63,2 £ 3,3 93,5+ 14,8 47,94%
72/28 50 56,3+2,1 68,8+24 22,20%
75/25 50 36,5+3,9 59,0+ 5,6 61,64%
78/22 50 333+24 472+11,6 41,74%

Enla Tabla 4 se observa que el aumento de la resistencia a la compresion luego de
choque térmico no tiene un comportamiento claro, debido a que la formacion y
crecimiento de las grietas en las probetas se da de forma arbitraria y afecta a cada
probeta de manera distinta.
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Dicho aumento en la resistencia a la compresion podria ser debido a que durante
los ciclos de calentamiento, los granos que constituyen el material crecen
aumentando la densificacion y produciendo un efecto de aumento de la resistencia
a la compresion. Por consiguiente, la presencia de grietas tiene menor influencia en
el material en comparacion al efecto generado por el aumento del tamafio de grano.

Ademas, como se observa en la Figura 20-C y Figura 20-C, incluso con el aumento
en la resistencia a la compresion las probetas presentan grietas pronunciadas, que
en un principio, imposibilitarian el uso de alguna de estas mezclas en el proceso de
microfundicién. No obstante, las probetas para la prueba de resistencia a la
compresion luego de choque térmico se ensayaron luego de haberse enfriado, lo
gue no ocurre en el proceso de microfundicién en donde el metal es colado mientras
el refractario estd a altas temperaturas, lo que implica que en las pruebas las
probetas fueron sometidas a condiciones mucho mas severas a las usadas en el
proceso de microfundiciéon. Por esta razén, los resultados de resistencia al choque
térmico no son de todo concluyente al momento de seleccionar las mezclas para la
siguiente etapa de experimentacion.

4.4. CARACTERIZACION DE LOS REVESTIMIENTOS DE SILICE
CALCINADA/YESO

Una vez finalizado el proceso preliminar de seleccion con la arena silice natural
(cuarzo), se prosiguié con la preparacion de la arena calcina, con el objetivo de
obtener una combinacion entre las diferentes formas estables de la silice a presion
atmosférica (cuarzo, cristobalita y tridimita).

Como se observa en la Figura 23, la reaccion de calcinacion de la silice se dio
mediante el modelo del ndcleo sin reaccionar, en el cual la conversién comienza
desde el exterior hacia el interior, en donde se encuentra una matriz sin reaccionar.
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Figura 23: Corte longitudinal de una probeta luego de ser calcinada.

El andlisis por difraccion de rayos X (Tabla 5) mostr6 una transformacion
significativa del cuarzo, en aproximadamente 50% de cristobalita y 10% de tridimita,
en la composicion cristalina de la muestra (95%.aproximadamente).

Tabla 5: Analisis cristalografico cuantitativo por difraccion de rayos X de la silice
calcinada a 1300 °C por 10 horas.

Fase Nombre | Cuantitativo
SiO2 Cuarzo 34.00%
_ ) SiO2 | Cristobalita 50.70%

Cristalinos - —

SiO2 Tridimita 9.70%
Fe2O3 | Hematita 0.30%
Total cristalino 94.70%
Amorfos y otros 5.30%

Una vez calcinada, la arena se molio y se clasificé siguiendo los mismos parametros
y procesos usados con la silice natural. Seguidamente, se realizaron los ensayos
de tiempo de vertido y tiempo de fraguado y se comprobé que las propiedades
reologicas de las dos arenas (con y sin calcinar) eran las muy similares, con base
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en este hecho, se determiné que era posible usar las mismas mezclas ya
seleccionadas con la arena sin calcinar, dichas mezclas se presentan en la Figura
18.

Posteriormente, se continué con la fabricacién de las probetas y aplicacion del
tratamiento térmico (el mismo usado para la silice natural). Como se puede observar
en la Figura 24, las probetas no soportaron las condiciones dispuestas en el
tratamiento térmico y sufrieron fracturas en toda su extension. Este hecho
imposibilita la continuidad de la experimentacion y la creacion del revestimiento
refractario a partir de la silice calcinada obtenida bajo nuestras condiciones de
calcinacion.

Figura 24: Probetas de arena silice calcinada luego de ser sometidas a tratamiento
térmico

Las fracturas presentes en las probetas son debidas al alto contenido de cristobalita,
baja en la arena, ya que esta sufre considerables cambios volumétricos a
temperaturas cercanas a los 235°C cuando se transforma de cristobalita baja a
cristobalita alta. En el analisis térmico de TG y DSC realizado a la uno de los
revestimientos con arena calcinada (Figura 25) se sefiala el pico correspondiente
al cambio de cristobalita baja a alta o de alfa a beta a aproximadamente 235°C, en
donde al cambiar de una estructura tetragonal a una cubica, cambia su densidad
de 2.21 a 2.23 g/cm? por lo que sufre un cambio volumétrico de aproximadamente
3.16%, dicho cambio genera esfuerzos en el material que provocan la formacion y
propagacion de grietas a lo largo de toda la probeta.
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Figura 25: Analisis térmico de TG y DSC practicado a un revestimiento con silice
calcinada.
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Este comportamiento no sucede en el revestimiento comercial debido a que posee
en su composicion una variedad de aditivos que controlan los cambios volumétricos
de la cristobalita.

4.5. PROCESO DE MICROFUNDICION

4.5.1. Microfundicién de prototipos de anillos sin esmeraldas. Dado que los
resultados del ensayo de resistencia a la compresion luego de choque térmico no
fueron concluyentes, se decidié usar un nuevo criterio de aceptacion y rechazo para
seleccionar las mezclas de arena sin calcinar/yeso aptas para el proceso de
microfundicién. Se realizé el ensayo de resistencia a la compresion a la mezcla
comercial usada como referencia y el resultado fue de 50 PSI. Asi, se establecio
que las mezclas aptas para el proceso de microfundiciéon fueron aquellas que
presentaron una resistencia a la compresion mayor a la de la mezcla comercial (50
PSI), los datos de resistencia a la compresion de las 7 mezclas seleccionadas hasta
el momento se presentaron en la Tabla 4. Las mezclas seleccionadas y rechazadas
bajo el parametro antes descrito se muestran en la Figura 26.
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Figura 26: Mezclas seleccionadas y rechazadas usando el pardmetro de minimo
50 PSI de resistencia a la compresion

Mezclas Seleccionadas y Rechazadas

68/32 70/30 72/28 75/25 78/22

&0 e o

50 50

Asi, las mezclas seleccionadas para el proceso de microfundicion fueron, 68/32,
70/30 y 72/28, todas con una cantidad de agua de 50mL por cada 100g de polvo.
Con el objetivo de profundizar en la caracterizacion y analizar las propiedades de
los revestimientos seleccionados, se realizé analisis de microscopia electrénica de
barrido (SEM), en conjunto con andlisis puntuales de EDS para observar las
diferencias estructurales y de porosidad en los revestimientos y su impacto en las
propiedades finales de las piezas fundidas.

Si se comparan las 3 micrografias presentadas, se puedes observar en la Figura
27, que es la mezcla con mayor contenido de yeso, es decir, la 68/32, el yeso y la
arena silice se combinan de una mejor manera, dejando menores espacios entre
particulas en comparacion a las mezclas 70/30 y 72/28, Figura 28 y

Figura 29 respectivamente. Esto es favorable para los propdsitos de copiabilidad
de las mezclas ya que la permeabilidad no varia considerablemente, es de esperar
que la mezcla 68/32 sea la que mejores resultados de en el proceso de
microfundicion.
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Figura 27: Micrografia SEM, electrones retro dispersados mezcla 68/32 1000x.
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Figura 29: Micrografia SEM, electrones retro dispersados mezcla 72/28 1000x.
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El proceso de microfundicién a la cera perdida se inicié con una colada usando
aleacion de 25% Al-75%Zn de bajo punto de fusion (500°C) (Anexo B. 2).

En la Figura 30, Figura 31 y Figura 32 se presentan los resultados de las
fundiciones realizadas con la aleacidén de bajo punto de fusion. Las piezas obtenidas
no presentaron defectos de fundicién considerables, los pocos presentes en las
piezas son facilmente removibles por medio un lijado y o pulido. Las piezas llenaron
completamente el molde y tuvieron una alta capacidad de reproduccion de detalles.
Es importante destacar que las mejores piezas, es decir, aguellas con mayor
copiabilidad, fueron las obtenidas con la mezcla con mayor cantidad de yeso
(mezcla 68/32), tal como se esperaba. Por otro lado, a medida que disminuyé el
contenido de yeso, mezclas 70/30 y 72/28, los defectos se hicieron mas notorios en
las piezas, tal como se observa en la Figura 32, en donde el tallo del arbol muestra
una mayor cantidad de rebaba en comparacién a las demas piezas. La rebaba es
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producto de las grietas producidas por el choque térmico que se da en el molde al
momento de colar el metal.

Figura 30: Fundicién de aleacion Al-Zn con revestimiento refractario 68/32 'y 50 ml
de agua por 100 g de polvo.

Figura 31: Fundicion de aleacion Al-Zn con revestimiento refractario de 70/30 y 50
ml de agua por 100 g de polvo




Figura 32: Fundicion de aleacion Al-Zn con revestimiento refractario 72/28 y 50 ml
de agua por 100 g de polvo.

Con el propésito de analizar la calidad y acabado superficial de las piezas fundidas,
se utilizd el microscopio Hirox para hacer un analisis de rugosidad de las platinas
obtenidas junto con los anillos en cada una de las coladas, en la Figura 33 se
muestra un ejemplo de las reconstrucciones 3D obtenidas

Figura 33: Reconstruccion 3D de la platina fabricada con la mezcla 68/32.
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Luego de realizar multiples medidas de rugosidad en diferentes planos a las piezas
obtenidas con los 3 revestimientos, se determiné una rugosidad promedio de
38,64+0,55 um, 44,18+0,48 um y 49,26+ 0,77 um para las mezclas 68/32, 70/30 y
72/28 respectivamente, esto indica que la mezcla 68/32 posee la mas baja de las
rugosidades, es decir, una superficie mas lisa. Asi, se corrobora el primer analisis
cualitativo realizado a las piezas fundidas.

Con base en los analisis presentados anteriormente, se concluye que la mezcla
68/32 con 50mL de agua por cada 100g de polvo, posee las mejores propiedades
de copiabilidad de las tres mezclas ensayadas, generando piezas fundidas sin
defectos significativos. Por esta razén es la mezcla seleccionada para la etapa final
de la experimentacion, la fundicidn con pre engaste de esmeraldas.

4.5.2. Microfundicion de prototipos de anillos con esmeraldas pre-engastadas.
Se realizaron 2 fundiciones usando el revestimiento seleccionado en la etapa
anterior de experimentacion (mezcla 68/32 con 50mL de agua por cada 100g de
polvo). En la primera fundicién se us6 una aleacion de 25%Al - 75%Zn y en la
segunda una aleacion de 50%Ag - 50%Cu.

La fundicion con aleacion Al-Zn se realizO con el objetivo de analizar el
comportamiento del revestimiento a bajas temperaturas de colada (600°C), de
manera analoga la fundicion con aleacién Ag-Cu tiene por objetivo analizar el
comportamiento del revestimiento a altas temperaturas de colada (970°C). Se
usaron dos anillos por arbol por colada, cada uno con una esmeralda, ademas, se
aplic6 a una de las esmeraldas un recubrimiento de circonita/alcohol en
proporciones 80/20, con el fin de protegerla de las altas temperaturas.

Tanto la fundicion a baja temperatura (600°C), Figura 34, como a alta temperatura
(970°C), Figura 35, dieron como resultado anillos de buena calidad y el llenado de
los moldes fue completo, ademas de presentar una reproduccién de detalles éptima.
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Figura 34: Anillos obtenidos por microfundicién a la cera perdida con esmeraldas
pre engastadas en aleacion de Al- Zn.

Figura 35: Anillos obtenidos por microfundicién a la cera perdida con esmeraldas
pre engastadas en aleacion de Ag- Cu.

En la Figura 36, Figura 37, Figura 38 y Figura 39 se observan los cambios
producidos en las esmeraldas antes y después de la fundicion. Luego de la fundicion
las esmeraldas presentan grietas y lo que se podria denominar como quemaduras
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(cambios severos de coloracion), principalmente en los sitios de contacto directo
con el metal.

Figura 36: Esmeralda 86 Tipo Ill, usada en la fundicién con aleacion Al-Zn (600°C)
y sin recubrimiento de circonita. A) Antes de la colada, cara frontal B) Antes de la
colada, cara posterior C) Después de la colada, cara frontal.

Figura 37: Esmeralda 78 Tipo lll, usada en la fundicion con aleacion Al-Zn (600°C)
y con recubrimiento de circonita. A) Antes de la colada, cara frontal B) Antes de la
colada, cara posterior C) Después de la colada, cara frontal.
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Figura 38: Esmeralda 77 Tipo lll, usada en la fundicién con aleacién Ag-Cu (970°C)
y sin recubrimiento de circonita. A) Antes de la colada, cara frontal B) Antes de la
colada, cara posterior C) Después de la colada, cara frontal.

Figura 39: Esmeralda 87 Tipo lll, usada en la fundicién con aleacién Ag-Cu (970°C)
y con recubrimiento de circonita. A) Antes de la colada, cara frontal B) Antes de la
colada, cara posterior C) Después de la colada, cara frontal.

Las esmeraldas afectadas con mayor severidad fueron aquellas a las que no se les
aplicé el recubrimiento de circonita, Figura 36 y Figura 38. Es de notar que los
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dafios mas drasticos ocurrieron en las esmeraldas que estuvieron en contacto con
la aleacion de Plata-Cobre, es decir con una temperatura mas alta, tal como se
puede apreciar en la Figura 38, donde la esmeralda tiene un color casi totalmente
blanco, nada caracteristico de una esmeralda.

Los cambios en las esmeraldas también son consecuencia de la forma en la cual
estas se ubicaron en la cera, en un principio el contacto entre el metal y la esmeralda
debe ser el minimo posible, lo que no ocurrié en los modelos fabricados para las
fundiciones. Como se muestra en la Figura 36, Figura 38 y Figura 39, el area de
contacto de la interface esmeralda-metal es muy grande lo que ocasiona que la
esmeralda absorba mayor cantidad de calor del metal liquido y sufra grandes dafios.
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5. CONCLUSIONES

El revestimiento refractario con relacion refractario/aglomerante 68/32 y con
un contenido de 50mL de agua por 100 gramos de polvo, seleccionado a
partir de sus propiedades de tiempo de vertido, tiempo de fraguado,
permeabilidad y resistencia a la compresion, demostré ser apto para el
proceso de microfundiciébn a nivel de laboratorio para temperaturas de
fundicion incluso de 970 °C. Se afirma que el revestimiento es apto debido a
su alta reproduccién de detalles, capacidad contener el metal durante
proceso y generar piezas, aunque simples en geometria y detalles, de muy
buena calidad.

La implementacién del recubrimiento de circonita demostré proteger la
esmeralda, sin embargo, se presentaron algunos defectos. Estas
imperfecciones fueron principalmente producidas por las elevadas
temperaturas, ademas del incorrecto disefio del pre-engaste, el cual
presentaba una gran area de contacto en la interfaz metal-esmeralda.

El desarrollo de un revestimiento para el proceso de microfundicion a base
de arena silice natural promueve el uso de materia prima nacional, ademas
de disminuir sustancialmente los costos de fabricacién ya que la arena no
requiere procesos previos de calcinacion a altas temperaturas.

La arena silice calcinada no mostré buenos resultados en el proceso, ya que
no soporto el tratamiento térmico debido a la presencia de cristobalita, que
por su cambio de volumen produjo grietas que destruyeron el material.
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6. RECOMENDACIONES

Se recomienda la utilizacion de cuerpos moledores inertes de alta dureza en
el proceso de conminucion de la materia prima. Esto con el fin de garantizar
una mayor pureza del material.

Llevar a cabo un estudio exhaustivo sobre el proceso de tratamiento térmico
de los revestimientos desarrollados en el presente proyecto, con el fin de
determinar un disefio éptimo del mismo.

Se recomienda continuar con el estudio de fabricacion de revestimientos con
la arena silice calcinada a diferentes condiciones de temperatura y velocidad
de calentamiento, con el fin de determinar la influencia que cada una de las
formas polimorficas de la silice tiene en las propiedades de los
revestimientos.

Se recomienda llevar a cabo una investigacion en la que se profundice sobre
la aplicaciéon de diferentes recubrimientos, incluyendo el usado en este
proyecto (zirconita), dada su evidente importancia en la proteccion de la
esmeralda.

Finalmente, se recomienda disefar el pre-engaste de tal forma que la interfaz
metal-esmeralda tenga la menor area de contacto posible.
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ANEXOS

ANEXO A: INSTRUMENTOS USADOS EN LABORATORIO

Anexo A. 1: Molino de Bolas JOY.
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Anexo A. 2: Batidora usada para preparacion de barbotinas, marca Oster.

Anexo A. 3: Aguja de Vicat de 1mm de diametro y 300 gr de peso.
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Anexo A. 4: Permeametro Dieter AFS.
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ANEXO B: DIAGRAMAS DE ESTABILIDAD DE FASES

Anexo B. 1: Diagrama de equilibrio de fases aleacion 50% Ag - 50% Cu.
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Anexo B. 2: Diagrama de equilibrio de fases aleacion 75% Zn - 25% Al.
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ANEXO C: DIFRACTOGRAMAS

Anexo C. 1. Difractograma del revestimiento 68/32 luego de ser sometido a
tratamiento térmico
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