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RESUMEN

TITULO: EVALUACION DE LA APLICACION DE UN REVESTIMIENTO REFRACTARIO
MAGNESITA-YESO EN EL PROCESO DE MICRO-FUNDICION PARA LA OBTENCION DE
JOYAS PRE-ENGASTADAS CON ESMERALDAS COLOMBIANAS.*

AUTORES: RIVERA ROJAS, Derly Zulay; ARENAS MARTINEZ, Angie Gabriela.**

PALABRAS CLAVES: Microfundicién, Pre-engaste, Esmeraldas.

DESCRIPCION:

En el presente trabajo se estudia la posible aplicacion de un revestimiento refractario a base de
magnesita en el proceso de microfundicion con la técnica de cera perdida. Las mezclas fueron
trabajadas bajo las siguientes variables: proporcién magnesita/yeso, agua/polvo, calcinacion de la
magnesita y la adicién de dos agentes formadores de poros, Polietilenglicol (PEG) y almidon de
yuca. Para caracterizar los revestimientos, se realizaron pruebas de Tiempo de fraguado segun la
norma ASTM C472-99, resistencia a la compresiéon en frio segin la norma ASTM C133-97,
resistencia al choque térmico segln la norma NTC 1432 y Permeabilidad; asi mismo se evalu6 la
influencia de la adiciéon de agentes formadores de poros en las propiedades antes mencionadas.
Posteriormente se seleccionaron las mezclas con mejores propiedades para realizar fundiciones
preliminares sin esmeraldas utilizando la técnica de cera perdida, con el fin de evaluar el acabado
superficial y llenado de las piezas.

Mediante el andlisis de las fundiciones preliminares se escogi6 el revestimiento con el cual se
obtuvo un acabado superficial y copiado aceptable de las piezas, para fundir con esmeraldas pre-
engastadas utilizando la técnica de cera perdida efectuando coladas a bajo y alto punto de fusién,
en la cual cada arbol en cera contenia dos anillos, uno con esmeralda recubierta de zirconita-
alcohol y otro sin recubrir, dando como resultado pérdida notoria de las propiedades de la gema,
de lo cual se pudo concluir que la mezcla de magnesita-yeso, no es un material apto para el
proceso de pre engaste con esmeraldas colombianas.

* Proyecto de grado

** Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Metallrgica y ciencia de
materiales, Directora. PhD. Elcy Maria Cérdoba Tuta. Codirectora. Ing. Carlina Sofia Londofio
Montes.
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ABSTRACT

TITLE: ASSESSMENT OF A REFRACTORY MAGNESITE-GYPSUM COATING APPLICATION IN
MICRO CASTING PROCESS TO OBTAIN JEWELS PRESETTING WITH COLOMBIAN
EMERALDS. *

AUTHORS: RIVERA ROJAS, Derly Zulay; ARENAS MARTINEZ, Angie Gabriela. **

KEY WORDS: Micro casting, Presetting, Emeralds.

DESCRIPTION:

In this paper, the possible application of a refractory coating based on magnesite in the process of
micro casting with lost wax technique is studied. The mixtures were worked under the following
variables: rate of magnesite / gypsum, water / dry mix, magnesite calcined and the addition of two
pore forming agents, polyethylene glycol (PEG) and cassava starch. In order to characterize the
coatings, tests like setting time, compressive cold strength, thermal shock resistance and
permeability were performed according to ASTM C472-99, ASTM C133-97, and NTC 1432
standards, respectively; likewise, the influence of the addition of pore forming agents in the above
properties were evaluated. Subsequently, mixtures with better properties for preliminary castings
without emeralds were selected, using the lost wax technique. It was done in order to evaluate
surface quality and filling pieces

Based in preliminary casting the coating with the best superficial quality and acceptable copied was
chosen. The cast was done in high and low melting point. Each wax tree containing two rings, one
emerald coated with alcohol-zirconite and other uncoated, resulting in noticeable loss gem
properties. In this way, it conclude that the mixture of magnesite -gypsum is not a suitable material
for the presetting with Colombian emeralds.

* Thesis

** Physic-chemical engineering Faculty. Metallurgical engineering and science materials school,
Director. PhD. Elcy Maria Cérdoba Tuta. Codirector. Ing. Carlina Sofia Londofio Montes.
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INTRODUCCION

El método tradicional de micro-fundicién, en la industria de joyeria colombiana,
implica el uso de revestimientos ceramicos, compuestos por sulfato de calcio
semihidratado, cuarzo-a - cristobalita-a y agua destilada, [1] los cuales requieren
de tratamientos térmicos a temperaturas superiores a los soportados por las
esmeralda (400°C aproximadamente), para la formacidén de fases cristalinas, que
brindan estabilidad térmica a la mezcla. Esta gema, en el método de pre-engaste,
durante las etapas de tratamiento térmico del molde refractario y de colada del
metal, debe soportar temperaturas en las que las inclusiones internas, se
volatilizan, generandose fisuras que le confieren a las esmeraldas baja resistencia
al choque térmico, lo cual se refleja en la ruptura de la gema al entrar en contacto

con el metal liquido, por el cambio brusco de temperatura [2].

Ante este inconveniente, es necesario adaptar un revestimiento con las
condiciones adecuadas (tratamiento térmico y permeabilidad) para el uso de la
esmeralda en el proceso de pre-engaste, que evite que sufra algun tipo de
deterioro que le haga perder su gran valor comercial. En este sentido en la
presente investigacion se fabricaron revestimientos refractarios de magnesita,
calcinada y sin calcinar, con agentes formadores de poros y usando el yeso como
aglomerante, para conferir cualidades tales como: una resistencia mecéanica y
estabilidad dimensional adecuada para el proceso de colada del metal y el
desmoldeo de la pieza final, alta permeabilidad para una correcta evacuacion de
gases durante el colado del metal y un adecuado acabado superficial de la pieza
fundida.

La experimentacion inicio con la caracterizacién de las materias primas, seguida
de la preparacion de las pastas ceramicas magnesita-yeso seleccionandose las
mas adecuadas segun los tiempos de trabajo y fraguado; posteriormente se

fabricaron las probetas cerdmicas, las cuales fueron caracterizadas teniendo en

18



cuenta la resistencia a la compresion, permeabilidad y resistencia al choque
térmico. Con el objetivo de favorecer la permeabilidad de los revestimientos, se
evaluo el efecto de la adicion de agentes formadores de poros. A partir de los
resultados anteriores, se seleccionaron tres revestimientos para su evaluacion en

el proceso de microfundicién de joyas con y sin pre-engaste de esmeraldas.
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1. OBJETIVOS

1.1 OBJETIVO GENERAL

Evaluar la aplicacién de un revestimiento refractario magnesita-yeso en el proceso
de micro-fundicion para la obtencion de joyas pre-engastadas con esmeraldas

colombianas.

1.2 ESPECIFICOS

v Desarrollar revestimientos refractarios a partir de magnesita-yeso bajo
diferentes condiciones de calcinacion de la magnesita, relacion
refractario/aglomerante y adicién de agentes formadores de poros.

v’ Caracterizar fisica, mecanica y térmicamente los revestimientos obtenidos bajo
las condiciones de estudio.

v' Evaluar experimentalmente el comportamiento del revestimiento refractario
Magnesita- yeso en el proceso de micro-fundicién, aplicado al pre-engaste de

esmeraldas colombianas.
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2 MARCO TEORICO Y ESTADO DEL ARTE

El proceso de micro-fundicién ha sido utilizado y conocido por siglos datando de
varios miles de afios en el pasado; la referencia mas antigua conocida por escrito
de un proceso de fundicion a la cera perdida esta fechada en el afio 1789 A.C,
proveniente de la ciudad babilonica de Sippar, durante el reinado del gran rey

Hammurabi [3].

Posteriormente en 1540, en el considerado primer libro impreso sobre metalurgia,
De la Pirotechnia, cuyo autor fue Vannoccio Biringuccio, encargado de la fundicion
Artistica del Vaticano, fue descrito detalladamente el arte de fundir"...existen
moldes similares para grandes estatuas, si se desea hacerlas de bronce, primero

se hacen en cera, de acuerdo al procedimiento ordinario...", creando un molde

original en cera, el cual puede ser facilmente pulido y trabajado [4].

Pero fue hasta en 1907 que fueron realizadas las primeras investigaciones para la
implementacion de este método en la industria de la joyeria, siendo el proceso de
micro-fundicién o a la cera perdida la técnica mas empleada por su disposicién
para la fabricacion de piezas en serie, manteniéndose hasta la actualidad como el
principal. Este consiste en elaborar un modelo en cera (a mano o mediante
prototipos rapidos), réplica del anillo o pieza que se desea realizar y se deposita
en un molde de yeso el cual es sometido posteriormente a un tratamiento térmico

logrando las condiciones adecuadas para realizar la colada del metal [5].

En la joyeria tradicional el paso a seguir para la obtencion de una pieza final es el
engaste de la gema, definido como el arte de fijar las piedras preciosas en el
metal, buscando que las joyas muestren su maxima belleza. En este proceso el

joyero o engastador, de manera manual y con ayuda de herramientas, fija las
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gemas a la joya, necesitando precision, experiencia y un vasto conocimiento de
este arte. Esta es la razon por la que el engaste se considera un proceso extra en
la produccién, que aumenta los costos y disminuye la eficiencia de la misma.

Existen varios tipos de engaste, dependiendo en su mayoria de las caracteristicas,
propiedades y forma que presenta la gema; los engastes mas utilizados en la
joyeria tienen como desventaja que la experiencia del engastador y el tipo de
gema hacen que sea casi Unico para cada una de ellas, donde el mas minimo
error podria llevar a la fractura de las piedras, implicando costos y tiempos

elevados en la produccién [6].

De esta manera el proceso a la cera perdida sufri6 una modificacién importante,
siendo su principal avance la implementacion del pre-engaste de gemas. Las
primeras publicaciones del uso de este método se realizaron en el afio 1988 [7],
desde entonces esta técnica se ha venido implementado en los ultimos afios para
el ajuste industrial de piedras sintéticas a gran escala, puesto que se incurre en
menos costos laborales, las gemas lucen mas grandes, el ajuste de las gemas es
mas fuerte y al no existir el engaste manual, se presentan menos rupturas a causa
de la manipulacién. Esto se debe a que la gema es fijada al arbol de cera antes de
la fabricacion del revestimiento refractario y del colado del metal fundido.

Este método fue inicialmente utilizado para el pre-engaste del 6xido de circonio
cubico, donde el costo de ajuste manual no era justificable, posteriormente se
utilizé con piedras preciosas naturales como el diamante, rubi y zafiro, segun lo

menciona Valerio Faccenda en Handbook on investment casting, en 2003 [8].

Al ver los resultados obtenidos aplicando el proceso de fundicion a la cera perdida
junto al método de pre-engaste en la fabricacion de joyas de diamante, se ha
buscado la implementacion a gemas que tienen el mismo interés comercial; el

inconveniente encontrado ha sido que no todas las gemas de interés, como en el
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caso particular de la esmeralda colombiana, presentan las mismas caracteristicas

y propiedades que el diamante.

La esmeralda es una piedra preciosa perteneciente al grupo del berilo,
caracterizada por su color verde, que puede ir desde el verde palido, a un
extraordinario color verde intenso, a pesar de su dureza cercana al 8 en la escala
de Mohs, es una gema fragil y delicada, ya que posee inclusiones, conocidas
como "jardin". Estas inclusiones son fracturas internas, por lo cual la esmeralda
debe ser tratada con mucho cuidado después de la talla en procesos de
engastado y limpieza, evitando ejercer grandes presiones sobre la piedra, sin
someterla a cambios bruscos de temperatura, que podrian llegar a fracturarla

totalmente [9].

El revestimiento tradicional que cubre el molde en cera perdida posee
caracteristicas importantes en la micro-fundicion, como son el copiado de las
piezas con un adecuado acabado superficial, resistencia al choque térmico, la
dureza requerida para el desmoldeo, permeabilidad suficiente para la evacuacion
de gases presentes en el proceso, pero debido al tratamiento térmico aplicado,
superando la temperatura de 400°C, este no se puede usar en el pre-engaste de

esmeraldas.

Por esta razén ha sido necesario el estudio de nuevas alternativas para obtener un
revestimiento que brinde la posibilidad de pre-engastar esmeraldas, modificando la
mezcla trabajada tradicionalmente, implementando materias primas como
magnesita, la cual remplazaria al cuarzo a y la cristobalita a, brindando mayor
estabilidad dimensional por sus caracteristicas estructurales, al no sufrir
transformaciones polimoérficas, resistencia al choque térmico y alta refractariedad
[10].
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2.1 FUNDAMENTACION

2.1.1 Proceso de fundicion a la cera perdida. El proceso de fundicién de
precision a la cera perdida recibe su nombre debido a que se obtiene en la pieza
fundida, usualmente de dimensiones pequefias, un excelente acabado superficial
y un estrecho control dimensional, mediante un modelo desechable, compuesto de
materiales de bajo punto de fusiébn como ceras y parafinas. EI molde grueso,
también llamado molde en bloque o molde sélido, es el procedimiento tradicional

para realizar el moldeo en el proceso de cera perdida [11].

Este proceso consiste en vaciar una colada de material refractario sobre el modelo
de cera, provisto de los correspondientes canales de colada y respiracion, en un
recipiente adecuado. La colada debe tener una fluidez suficiente para llenar todos
los intersticios del modelo y copiar hasta los mas minimos detalles, obteniéndose

un arbol de piezas fundidas a imagen del molde ver Figura 1.

Figura 1. Arbol de piezas fundidas
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Fuente: Joyeria /fundiart.com.
El equipo utilizado consiste de un horno de camara doble, la superior es la cAmara

de fusién y la inferior se denomina camara de vaciado. Después de la fusion y del

tratamiento del metal, el molde se localiza en la camara inferior, donde es sellado
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para evacuar el aire hasta igualar las presiones internas, por Ultimo se abre la
vélvula y se realiza el vaciado del metal liquido en el molde hasta el enfriamiento
total [12].

2.1.2 Método de Pre-engaste. En la elaboracion de piezas de joyeria, el método
tradicional es el engaste de la piedra, sin embargo es posible realizarlo
directamente en el modelo de cera; ésta técnica es conocida como “Stone in
place” o pre-engaste, en donde se ubica la piedra en el molde antes de la colada
(ver Figura 2Figura 2). Las piedras preciosas que se utilizan en el método de pre-
engaste suelen ser de alta calidad, dimensiones precisas y sin inclusiones. Este
proceso no esta diseflado para esmeraldas pre engastadas en microfundicion
debido a que las propiedades de estas gemas se van a perder por encima de 350-
400°C y para ello es necesario modificar todas las etapas del proceso [13].

Figura 2. Modelo en cera con gemas pre-engastadas.

Fuente: Prototipo en cera para joyeria, disponible en

http://merida.anunciosya.com.mx/fotos/8182
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2.1.3 Esmeraldas colombianas. La esmeralda es una variedad del mineral
Berilo, los gedlogos identifican como esmeralda a los minerales de Berilio que
presentan un color verde vivo debido a la presencia de cromo y vanadio, su

férmula cientifica viene dada por: Al,Bes (SigO1s) + (Cr, V).

Los depdsitos de esmeraldas colombianos se forman a partir de las salmueras que
emigraron a través de una deformacion sedimentaria en condiciones metamorficas
de bajo grado. Aunque las salmueras tienen muchas similitudes con el agua de
formacion, presentan alta salinidad y una composicion quimica compleja. Estos
fluidos estan constituidos principalmente de NaCl y con bajas concentraciones de
otros elementos, y se quedan atrapados como inclusiones en las esmeraldas

colombianas, los cuales le brindan caracteristicas particulares a las mismas [14].

Las principales caracteristicas de las esmeraldas, la composicidn basica,
inclusiones o propiedades como la fragilidad, densidad, dureza, fractura, raya,
color y brillo pueden variar segun el tipo de yacimiento donde se encuentren las
esmeraldas, pero en rasgos generales en la Tabla 1 se reflejan las caracteristicas

y propiedades de dicha gema [15].

Tabla 1. Caracteristicas y propiedades de las esmeraldas.

PROPIEDAD CARACTERISTICA
Fragilidad Muy alta
Densidad 2.63-2.8¢/cm?

Dureza 7.5 — 8 (Mohs)

Fractura Concoidea
Color Verde
Brillo Vitreo
Raya Blanca
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Fuente: GAVRILENKO E. Tesis Doctoral. Esmeraldas de los Urales (Rusia) Condiciones de

formacion y propiedades caracteristicas. Universidad politécnica de Madrid.

2.1.4 Molde refractario convencional en el proceso de microfundicién de
joyeria. Los compuestos comunes de los revestimientos para fundicién son una
mezcla de 25-30% de sulfato de calcio dihidratado CaS04.2H,0 (yeso) que actla
como aglutinante y 70-75% de silice, como material refractario en forma de cuarzo

a y cristobalita a [16-17].

El yeso es el aglomerante mas usado en los revestimiento para el proceso de
micro-fundicién, debido a su excelente capacidad de copiar detalles dada su
granulometria fina y la forma acicular de sus granos, pero es muy impermeable y
dificulta la evacuacién de los gases, produciendo defectos en las piezas, como
falta de llenado y porosidades generadas por gases que queden atrapados. Una
manera de solucionar estos inconvenientes es incrementar la temperatura de la
aleacion, pero como se ha venido mencionado, para lograr el uso de esmeraldas
colombianas pre-engastadas, esta medida no es viable. Por lo tanto una
alternativa es aumentar la permeabilidad del molde, para poder disminuir la

temperatura de colada y trabajar con aleaciones de menor punto de fusion.

Con el fin de modificar la técnica de fabricacion y las propiedades mecanicas y
térmicas del yeso como material de revestimiento, ademas de aumentar la
permeabilidad se ha implementado la adicibn de agentes formadores de poros

para generar canales por los cuales se dé el escape de los gases.

2.1.5 Permeabilidad del molde refractario. En procesos de moldeo, la
permeabilidad se define como la propiedad fisica de la masa moldeada que
permite que el gas pase a través de ella. Sin embargo, en terminos generales,

la permeabilidad es la capacidad que tiene un material de permitirle a un flujo que
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1)

lo atraviese sin alterar su estructura interna. La velocidad con la que el fluido (gas)
atraviesa el material depende de tres factores basicos: [18].

v' La porosidad del material.
v La densidad del fluido, afectada por su temperatura.
v La presion a que esta sometido el fluido.

En el proceso de microfundicién para que un material sea permeable, éste debe
ser poroso, es decir, debe contener cavidades vacias o poros que le permitan la
evacuacion de los gases en el momento de la colada, disminuyendo
imperfecciones de las piezas fundidas. Asi mismo, estas cavidades deben estar
enlazadas para acondicionar caminos para que los gases pasen a través del

material.

2.1.6 Magnesia. Es un material refractario cuyo constituyente principal es el
oxido de magnesio, MgO, su forma cristalina se denomina periclasa. El 6xido de
magnesio es normalmente obtenido de la calcinacion del carbonato (MgCOs3) y el

hidroxido (Mg (OH),) de magnesio, tal como muestran las siguientes reacciones.

Magnesita: (1100° C) MgCO3 —— MgO + CO, (1)
Brucita: (750-900°C) Mg(OH), — MgO + H,0 (2)

Durante el calentamiento de la magnesita se consideran los siguientes cambios:

Pérdida de CO, formando magnesita caustica a los 1.000° C (facilmente
hidratable).
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2)

3)

Cerca a una temperatura de 1.400° C se inicia la formacion de los primeros

cristales de periclasa, aumentando de volumen con el aumento de la temperatura.

Cuando los cristales han alcanzado los 20 a 25 micrones se dice que la magnesita
esta calcinada a muerte, siendo apta para ser utilizada. En estas condiciones el
MgO muy dificilmente se hidrata.

De esta manera mediante el quemado a muerte se busca factores como disminuir
la actividad de la cal libre (CaO), para controlar la expansion del cuerpo ceramico
debido al fendmeno de hidratacion, a su vez eliminar la mayor cantidad de poros
creando un cuerpo mas denso con caracteristicas quimicas y mecanicas
adecuadas al aumentar la temperatura. En la magnesita calcinada a muerte y
sinterizada, los cristales de periclasa son mas grandes y el producto es denso, lo
que implica una mayor estabilidad quimica [19]. El MgO puro funde a 2.800° C
(depende de las impurezas presentes), su peso especifico es de 2,65 g/cm?, como

contrapartida es poco resistente al choque térmico [20].

2.1.7 Yeso. Comercial es el resultado de la calcinacion de sulfato de calcio
dihidratado, sometido a temperaturas de 120 a 130°C, para eliminar parte del
agua de cristalizacion por evaporacion, obteniéndose un hemihidratado de calcio:
CaS0,. 2H,0->(CaS0.). /» H,0 [21].

Dada su estructura porosa, el yeso fraguado aporta propiedades bioclimaticas
excepcionales. Sus excelentes cualidades de aislamiento y regulacién
higrométrica, hacen de él un material insustituible en las modernas técnicas de
construccion; ademas su plasticidad y maleabilidad le confieren una excelente

propiedad al copiado de piezas para la industria de microfundicion.
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2.1.8 Polietilenglicol, PEG. Es un poliéster ampliamente empleado en la
industria. Su estructura quimica puede representarse como HO-(CH,-CH»-O-)s-H,
usado como biomaterial debido a sus propiedades fisicoquimicas. Se produce por
la interaccion de oxido de etileno con agua, etilenglicol u oligomeros de etilenglicol
[22].

El PEG es soluble en agua, por lo que la mayoria de sus aplicaciones se dan en
disoluciones acuosas, siendo mayor su solubilidad a mayor peso molecular. Asi
mismo, es menos hidrdéfilo, posee baja inflamabilidad y baja presion de vapor, es
biodegradable, biocompatible y no téxico en comparacion con otros disolventes

alternativos.

Es implementado como agente quimico formador de poros en la obtencion de
matrices ceradmicas, que se caracterizan por una baja densidad, ser buenos
aislantes térmicos y acusticos; el PEG es introducido en la fase solvente, y se
puede remover de la red facilmente al aumenta la temperatura >140°C, donde al
ser eliminado se liberan los poros, generando un area superficial grande con un
aumento en la permeabilidad por su variacion de tamafos, siendo a menudo

materiales microporosos [23].

2.1.9 AImidon. Hidrato de carbono que constituye la principal reserva energética
de casi todos los vegetales, tiene usos alimenticios e industriales. Desde el punto
de vista quimico, es una mezcla de dos polisacaridos muy similares, la amilosa y
la amilopectina; contienen regiones cristalinas y no cristalinas en capas
alternadas. Puesto que la cristalinidad es producida por el ordenamiento de las
cadenas de amilopectina.

30


http://es.wikipedia.org/wiki/Material_biocompatible
http://es.wikipedia.org/wiki/Agua

Los tamarfios y las formas de los granos de almiddn, varian de un cereal a otro; en
el trigo, centeno, cebada, maiz y yuca los granos son sencillos, mientras que los
de arroz son compuestos. La mayor parte de las células del almidon de yuca
tienen tamafios que van de 1 a 40 micras y son evacuados de la matriz ceramica

al superar los 75°C posterior a la gelatinizacion maxima [24].

El uso de almidon de yuca fino como agente formador de poros, permite mejorar la
permeabilidad de la matriz ceramica de los revestimientos utilizados en el proceso
de microfundicién sin comprometer su resistencia mecanica y afectar la calidad

superficial de la pieza fundida en estos moldes [25].
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3 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

El desarrollo del presente trabajo se llevé a cabo mediante la implementacion de

las etapas descritas en la Figura 3.

Figura 3. Representacion grafica de la metodologia del proyecto.
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3.1 ETAPA 1. REVISION Y ANALISIS BIBLIOGRAFICO

Se realiz6 la bausqueda de informacion sobre la magnesita como materia prima en
revestimientos refractarios, su comportamiento después de ser calcinada, la
influencia de la adicion de agentes formadores de poros en la permeabilidad del
molde; ademas de la adaptacion de todo lo anterior a la aplicacion en
microfundicion. La documentacion necesaria se obtuvo de publicaciones
cientificas, tesis de grado, normas y paginas de internet, haciendo uso de la base
de datos de la UIS.

3.2 ETAPA 2. CARACTERIZACION DE MATERIAS PRIMAS

3.2.1 Caracterizacion de la materia prima. Como material refractario se utilizé
magnesita proveniente de la empresa Magnesita Refractarios S.A; como
aglomerante, yeso Piedra Hidrocal 106 XB tipo lll Blanco, las fichas técnicas se
encuentran en los anexos A y B. Para garantizar el nivel de pureza se analiz6 su
composicién quimica y mineralégica, por medio de difraccién de rayos X (DRX) y
fluorescencia de rayos X (FRX) (Anexo C). Para cada una de las materias primas,
tales analisis se realizaron, respectivamente, en los equipos difractdmetro de polvo
marca BRUKER modelo D8 ADVANCE vy espectrometro secuencial de
Fluorescencia de rayos-X de longitud de onda dispersiva de 4KW marca BRUKER
modelo S8 TIGER. Ademas, se evaluaron las propiedades térmicas de la
magnesita, por medio de un Analisis Térmico Integral, para lo cual se empled el
equipo Analizador térmico marca SETSYS EVOLUTION 16/18 marca SETARAM
INSTRUMENTATION.
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3.2.2 Calcinacién de la magnesita. Teniendo en cuenta que de la
caracterizacion del refractario, se determiné la presencia de carbonato e hidréxido
de Mg, ademéas de la magnesia, se realizd la calcinacion del material a una
temperatura de 1000°C, durante 6 horas, sin atmosfera controlada en la mufla
Nabertherm GmbH, modelo HTCT 08/ 16, con el fin de transformar en éxido el

carbonato e hidréxido de Mg.

3.2.3 Distribucion granulométrica. La magnesita se sometié a un proceso de
tamizaje, dado que fue adquirida en polvo, llevandose hasta pasante de 140 y 200
de la malla tyler, siendo la granulometria una variable de estudio en el proceso de
fabricacion del revestimiento refractario. El andlisis granulométrico de la materia
prima (calcinada y sin calcinar), para las mallas -140 y -200, se realiz6 empleando
los tamices 140-200-270-bandeja de la serie Taylor. Los equipos empleados se
encuentran ubicados en el laboratorio de Beneficio de minerales de la Universidad

Industrial de Santander.

3.3 ETAPA3. DESARROLLO DEL REVESTIMIENTO REFRACTARIO

3.3.1 Determinacién de la relacion magnesita-yeso y agua—polvo. Los
porcentajes de magnesita-yeso (calcinada y sin calcinar) y agua-polvo, con los
cuales se trabajd, fueron definidos dentro de un rango limitado por la viscosidad y
tiempo de trabajo, que brindaran un llenado del molde y copiado de detalles finos
de la pieza de forma eficiente. De esta manera, el tiempo de trabajo fue medido
haciendo pasar una cantidad establecida de mezcla de un recipiente a otro, cada
15 segundos, concluyendo el tiempo cuando la mezcla pierde su capacidad de fluir

sobre la pared interna de dicho recipiente, proporcionando el periodo que el
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joyero, durante el proceso de microfundicién, podra emplear para manipularla,

este procedimiento es desarrollado empiricamente por los joyeros.

Ahora bien, partiendo del proyecto de grado elaborado por Rojas, D [26], en el que
se manejaron proporciones magnesita-yeso sin calcinar, 80/20, 75/25, 70/30,
donde se evidencid la influencia inapropiada de la alta dureza que posee la
magnesita en el proceso de desmoldeo, se realizaron ensayos experimentales,
disminuyendo la cantidad de material refractario, para conseguir las cualidades
deseadas en el nuevo revestimiento; de este modo, se trabajaron las proporciones
especificadas en las Tablas 2 y 3, tanto para la magnesita calcinada como sin

calcinar, con granulometrias pasantes 140 y 200 malla tyler.

Asi mismo, mediante el Test Vicat, regido por la norma ASTM C 472-99, se
verifico el tiempo de fraguado, tiempo en el que la mezcla alcanza una dureza

definida.

Tabla 2. Relacién revestimiento magnesita-yeso.

RELACION MAGNESITA-YESO

Mezcla | Mezcla | Mezcla

Malla
2 3
-# 140
70-30 60-40 50-50
-# 200

Tabla 3. Relacion Agua-Polvo.

RELACION AGUA-100 DE
POLVO

58 60 62 64

% EN
PESO
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Por ende, al tener cuantificados los pardmetros fundamentales, se realizaron
probetas de las mezclas mencionadas anteriormente, de 2” de diametro por 2” de
alto, siguiendo un proceso de mezclado mecanico por un minuto, en el cual el
polvo se adicion6é lentamente después de haber sido homogeneizado en su
totalidad, usando la mezcladora de pedestal Mixmaster marca OSTER a 647 rpm.
Posteriormente se realizd vacio a cada una de las probetas, antes de ser llevadas
al tratamiento térmico, con la intencion de liberar las burbujas de aire atrapadas en
su interior, disminuyendo la cantidad de defectos, mediante la maquina de vacio
LAMICOL. Todo lo anterior se efectué con el animo de analizar factores como la
permeabilidad, la resistencia a la compresion y resistencia al choque térmico del
revestimiento refractario, condiciones necesarias para su implementacion en el

proceso de microfundicion.

3.3.2 Andlisis térmico de la mezcla refractaria magnesita-yeso. Se llevo a
cabo un analisis térmico, con el fin de evaluar el comportamiento del polvo
refractario (refractario-aglomerante) en verde y determinar su comportamiento a
altas temperaturas, con lo cual se establecio el tratamiento térmico adecuado para

la obtencién del revestimiento.

3.3.3 Tratamiento térmico de la mezcla refractaria. El tratamiento fue
establecido segun los resultados de los andlisis térmicos, realizados a las mezclas
refractarias magnesita-yeso. Los ciclos de calentamiento de las mezclas,
seleccionadas en la etapa anterior, se hicieron a una temperatura no superior a
350°C y velocidad de 3°C/min (ver Figura 4), buscando la proteccion de la
esmeralda, la estabilidad térmica y propiedades mecéanicas adecuadas del
revestimiento. El tratamiento térmico del revestimiento se realiz6 en el horno
programable marca VULCAN 3-550.
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Figura 4.Tratamiento térmico aplicado al revestimiento refractario magnesita-yeso.
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3.4 ETAPA 4. CARACTERIZACION DE LOS REVESTIMIENTOS

3.4.1 Determinacion de las propiedades fisico-mecanicas. Después de
someter el revestimiento refractario al tratamiento térmico, se evaluo la resistencia
a la compresion y permeabilidad. Con el animo de obtener una mayor confiabilidad
de los resultados, se elaboraron 3 probetas por cada ensayo, buscando
determinar un valor promedio. Acto seguido, se seleccionaron los revestimientos
cuyas propiedades fisico-mecénicas se acercaran mas a la de los revestimientos
tradicionales, para realizar las pruebas de resistencia al choque térmico (norma
NTC 1432) a una temperatura de 700° C. Para cada ensayo se utilizaron 5
probetas, cada una de las cuales se someti6 a 5 ciclos de calentamiento-
enriamiento durante 12 minutos ©/y. Al finalizar el quinto ciclo se determiné la
resistencia a la compresion y se calculé la disminucién de la misma por efecto del

choque térmico.

Los equipos usados en estos ensayos fueron: Permeametro eléctrico de lectura

directa marca Harry W. Dietert Co serial 338, para arenas de fundicion basada en

37



la norma AFS [27], donde las medidas de porosidad se llevaron a cabo con
intervencién de mercurio; la maquina universal de ensayos, Harry W. Dietert Co.
Control Equipment, DETROIT, MICH. Serial 33624, bajo la norma AFS; equipo
INSOLTEC LTDA, TREBEL.

3.4.2 Adicion de agentes formadores de poros. En esta etapa se evaluo el
efecto que tiene la adicién de polietilenglicol y almidon de yuca como agentes
formadores de poros, en proporciones de 3-5% y 0,5-1-2% respectivamente, en la
resistencia a la compresion y la permeabilidad de los revestimientos refractarios

seleccionados en la etapa anterior.

3.5 ETAPA 5. PROCESO DE MICRO-FUNDICION

3.5.1 Verificacion del acabado superficial, copiado y llenado del molde
refractario. Luego de seleccionar los revestimientos con las propiedades fisico-
mecanicas y térmicas mas adecuadas para el proceso de microfundicién, se
evaluaron preliminarmente en dicho proceso, sin gemas pre-engastadas, con el fin
de estudiar cualitativa y cuantitativamente el acabado superficial, utilizando el
microscopio Hirox. Para ello se realizd, inicialmente, el montaje del arbol de cera
en la base de goma de la matriz cilindrica utilizada para la microfundicién, tal como
se aprecia en la Figura 5Figura 5. El arbol estuvo conformado por dos anillos y
una placa, para evaluar el copiado de detalles y analizar el acabado de la

superficie respectivamente.

La aleacion utilizada en esta etapa fue Al-Zn 30-70%, teniendo en cuenta su
buena colabilidad, temperaturas de fusiébn y de colada de 520°C y 600°C,

respectivamente (ver figura 6). Este proceso se realiz6 en un horno eléctrico
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NEUTEC/USA de resistencia al vacio, ubicado en el laboratorio de microfundicién
de la Universidad Industrial de Santander.

Figura 5. Fotografias del proceso de obtencién de las piezas fundidas a partir del

arbol de cera

Arbol con modelos en Tratamiento térmico Piezas fundidas
cera

Figura 6. Diagrama de fases binario Al-Zn
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Fuente: Aluminio-Zinc de estado sélido [En linea]. [Consulta 18 de marzo de 2015].
Disponible en: <http://depts.washington.edu/mti/1999/labs/metals/al_zn_alloy.html
[28]

Con base en los resultados obtenidos en esta parte del proyecto, se seleccioné el

revestimiento mas adecuado para el proceso de microfundicion, el cual se empled

para las coladas finales con pre-engaste de esmeraldas.
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3.5.2 Proceso de micro-fundicion por cera perdida con el pre-engaste de
esmeraldas colombianas. Para las coladas finales se emplearon dos aleaciones,
30% AI-70% Zn y 50% Ag-50% Cu. Las temperaturas de fusién y colada de esta
ultima aleacion fueron 870°C y 970°C, respectivamente (ver Figura 7).

Figura 7. Diagrama de fases binario Ag-Cu
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Fuente:Plata-Cobre de estado soélido [En linea]. [Consulta 18 de marzo de 2015].

Disponible en: < http://www.upv.es/materiales/Fcm/FcmO5/pejercicios5_3.html [29]
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4 RESULTADOS Y ANALISIS

4.1 CARACTERIZACION DE LAS MATERIAS PRIMAS

4.1.1 Analisis granulométrico. El andlisis granulométrico realizado a la
magnesita calcinada y sin calcinar para cada una de las mallas (-140 y -200)
mostro que las materias primas tienen un diametro promedio de particula entre 38
y 48 um (Figura 8Figura 8), los cuatro materiales presentan distribuciones
granulométricas con elevada cantidad de finos, lo cual es favorable para el
copiado de los detalles y contribuye a un adecuado acabado superficial en las

piezas fundidas.

Figura 8. Distribuciones granulométricas de la materia prima calcinada y sin
calcinar (1)-(3) malla 140 y (2)-(4) malla 200.
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4.1.2 Calcinacion de la magnesita. En la Figura 9 se presentan los resultados
de los andlisis térmicos (TG y DSC) realizados a la magnesita original (sin
calcinar), tanto en calentamiento como en enfriamiento. En el termograma (TG) se
observan tres zonas de pérdida de masa, a temperaturas de 100°C, 300°C y
500°C, aproximadamente (ver Figura 9Figura 9), atribuidas a la perdida de
humedad, descomposicién del hidroxido de magnesio y del carbonato de

magnesio respectivamente.

Para la curva de flujo de calor (DSC), se evidencian dos picos endotérmicos, el
primero a 100°C y el segundo a 300°C ya que la magnesita en el rango de
temperatura de estudio presenta las transformaciones mencionadas anteriormente
detectables para esta prueba. Del termograma se observa que se alcanza la
estabilidad térmica a 1000°C aproximadamente, relacionado con la transformacién
del MgCO3; en MgO con la estructura cristalina de la periclasa (cubica) (ver Anexo
D). La estabilidad de la magnesita luego del calentamiento es corroborado por el

termograma durante el enfriamiento, dada la usencia de variaciones de masa.

Figura 9. Analisis Termogravimétrico y de flujo de calor (DSC) de la Magnesita.
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La magnesita calcinada presenta cristales de periclasa de mayor tamafo, con una

morfologia porosa por la evacuacion del CO, durante la coccion, formando
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particulas esferoidales (ver Figura 10). Estas contienen Magnesio y Oxigeno,
como lo revela el analisis EDS (Anexo E), lo que implica una mayor estabilidad
guimica de la magnesita, que permite que sea compacta y resistente a la abrasion,
con un contenido en MgO por encima del 85%, debido a la perdida de fases
cristalinas presentes en la materia prima sin calcinar (ver Tabla 4), propiedades

gue favorecen el revestimiento. [30]

Tabla 4. Andlisis de DRX cuantitativo de la magnesita sin calcinar y calcinada

1000°C.

MAGNESITA SIN CALCINAR
CUANTITATIVO

FASE
NOMBRE (D.E)
MgO Periclasa 84,2% (0,1)
Mg(COy) Magnesita 2,3% (0,1)
Mg(OH), Brucita 3,5% (0,1)
Cristalinos Fe(S04)(H20) Szomolnokita N.C
CaCOs3 Calcita <1%
Ca1_95AI3_gSi8_1024 Chabazita <1%
Mn28,5Si135AI570384(H20)27,2 Faujasita <1%
Total Cristalinos 91,0%
Amorfos y otros 9,0%
MAGNESITA CALCINADA
FASE NOMBRE CUANTITATIVO
(D.E)
_ _ MgO Periclasa 85,6 %(0,2)
Cristalinos :
Fe30,4 Magnetita 1,7% %(0,1)

Total Cristalinos

Amorfos y otros
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Figura 10.Micrografias SEM de la magnesita a 4000X, (A) sin calcinar, (B).

Asi mismo, se produjo un cambio notorio de tonalidad del material (ver Figura 11),

pasando de gris a pardo claro, con agregados de pardo rojizo, fenémeno asociado
a la recristalizacion de la periclasa.

Figura 11. Cambio de coloracion de la magnesita, antes y después de la
calcinacion.

Sin calcinar Calcinada
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4.2 MEDICION DEL TIEMPO DE TRABAJO Y TIEMPO DE FRAGUADO

En las tablas del Anexo F se presentan los valores de tiempo de trabajo y de
fraguado obtenidos para todas las mezclas magnesita/yeso estudiadas; los datos
de tiempo de trabajo fueron graficados en la Figura 12. Para todas las mezclas, se
obtuvieron altos tiempos de fraguado respecto a la mezcla comercial (de 5 a 9 /5
min, aproximadamente). Estos mayores tiempos de trabajo presentan como
ventaja que el joyero tiene mayor periodo de manejo de la mezcla, cuando se

requiere realizar producciones en masa.

Al comparar los valores de tiempo de trabajo para las diferentes muestras, la
tendencia general es que para una misma mezcla, a medida en que aumenta el
porcentaje de agua y de yeso, aumenta el tiempo de trabajo, debido a que a
mayor cantidad de agua, el yeso que actia como aglomerante tarda mas tiempo
en absorber en su totalidad el agua agregada. Asi mismo se observa que los
valores de tiempo de trabajo para la magnesita sin calcinar, son mayores que los
de las mezclas con magnesita calcinada, lo cual puede estar relacionado con la
reactividad de la primera con el agua, para formar hidréxido de magnesio, reaccion

que compite con la hidratacion del yeso.

Figura 12. Tiempo de trabajo relaciones magnesita-yeso, pasantes malla -140 y -
200, magnesita sin calcinar, magnesita calcinada
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En cuanto a los tiempos de fraguado (Figuras 13 y 14), se observa que, en
general, tales tiempos son mayores para las pastas obtenidas con la
granulometria del refractario mas gruesa (pasante malla 140) que con la mas fina
(pasante malla 200), lo cual se relaciona con un mayor contacto entre el yeso y las
particulas finas de la magnesita, que facilita la aglomeracion de estas ultimas con

el yeso durante su fraguado.

Figura 13. Tiempo de fraguado relaciones magnesita-yeso pasante malla 140,

magnesita sin calcinar y magnesita calcinada
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Figura 14. Tiempo de fraguado relaciones magnesita-yeso pasante malla 200,

magnesita sin calcinar y magnesita calcinada.
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Al finalizar el fraguado de las probetas se evalud la textura de su superficie,
encontrando que las probetas con un contenido de agua superior a 64mL por cada
100 g de polvo, presentaron fraguado no homogéneo debido a la saturacién de la
mezcla y la decantacion de particulas, asi como el exceso de humedad en los
bordes de las probetas dando una excesiva rugosidad (ver Figura 15). Estos
defectos superficiales del revestimiento se transfieren, durante el proceso de
microfundicion, a la pieza fundida, quedando esta U(ltima con un acabado
superficial deficiente; por tal motivo se cerrd el rango de la proporcion de agua a

valores maximos de 64%.

Figura 15. Fotografia de una probeta con 64% de agua, empleada en la prueba de

tiempo de fraguado.

4.3 CARACTERIZACION DE LOS REVESTIMIENTOS MAGNESITA-YESO
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4.3.1 Andlisis térmico de la mezcla refractaria magnesita-yeso. En la Figura
16 se presentan los analisis térmicos (TG y DSC) para una mezcla magnesita-
yeso 70/30, con la magnesita calcinada y sin calcinar. Este analisis se realizé con
el fin de evaluar el comportamiento de la mezcla ceramica luego del tratamiento
térmico. Se observan dos pérdidas entre 100 y 140°C, se atribuye a la
deshidratacion del yeso o del sulfato de calcio desde su forma dihidratada (CaSO,.
2H,0), pasando por la hemihidratada (CaSO4.%2 H,0) hasta la anhidrita (CaSQ,).
La segunda zona se observa entre 325 y 400°C, y se relaciona con la eliminacién
del grupo OH del hidréxido de magnesio, formado en el momento de realizacién

de la barbotina.

Es evidente que la pérdida de masa en esta segunda zona, es mayor para el
revestimiento obtenido con magnesita sin calcinar que con la calcinada, lo cual se
debe a la mayor estabilidad de esta ultima. En las curvas DSC se observan dos

picos endotérmicos asociados a las zonas de reaccion descritas anteriormente.

Figura 16. Andlisis Termogravimétrico TG y Calorimetria de barrido diferencial de

la mezcla refractaria magnesita/yeso 70/30.
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4.3.2 Resistencia a la compresion. Las relaciones empleadas durante el
estudio, presentan valores elevados de resistencia a la compresién (Anexo G),
excediendo significativamente los rangos de la mezcla comercial (42 - 54 Psi),
factor critico para el proceso de micro-fundicion al momento de realizar el
desmoldeo, ya que se presentarian dificultades para liberar la pieza del
revestimiento, produciendo el desprendimiento de las gemas y/o ruptura de piezas
con geometria irregular.

Los resultados muestran que para la magnesita sin calcinar al aumentar el
porcentaje de yeso incrementa la resistencia a la compresiéon (ver Figura 17), esto
se debe a la elevada resistencia del yeso, que alcanza valores entre 3000 — 6000
Psi y la naturaleza del material, que sin ser tratado térmicamente posee mayor
cantidad de fases cristalinas, las cuales reaccionan con el yeso (Tabla 5); fases
como la Brucita y Magnesita, que en combinaciébn con el yeso, generan
compactacion a la mezcla. Caso contrario a la magnesita calcinada, ya que al ser
tratada térmicamente con anterioridad (ver Tabla 6), se disminuyen las fases
hidratadas y carbonatos presentes, aumentando el contenido de periclasa la cual

brinda mayor estabilidad quimica al 6xido de magnesio.

Figura 17. Resistencia a la compresion relaciones magnesita-yeso, pasantes

malla 140 y 200, magnesita sin calcinar, magnesita calcinada.
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Tabla 5. Fases presentes mezcla magnesita-yeso 60/40 con 60mL de agua por
cada 100g de sdlidos, antes del tratamiento térmico, sin calcinacion y calcinado.

MAGNESITA SIN CALCINAR
FASE

CaS04 2H,0
Mg(OH).
MgO
CRISTALINOS MgO
Mg3SisO10 (OH);
Ca (SO4) (H20).

Mg (CO:s)
MAGNESITA CALCINADA
FASE

CaS0,4 2H,0
Mg (OH).
MgO
Ca (SOJ)

CRISTALINOS

Tabla 6. Fases presentes en la mezcla magnesita-yeso 60/40 con 60mL de agua

por cada 100g de sélidos, después del tratamiento, sin calcinacién y calcinado.

MAGNESITA SIN CALCINAR
FASE

CaS0, 0,5 H,O
MgO
Ca (SO.)
Mg (CO3)

MAGNESITA CALCINADA
FASE

CaS04 0,5 H,O

CRISTALINOS

CRISTALINOS

50

NOMBRE
Yeso
Brucita
Periclasa
Magnesia
Talco
Yeso

Magnesita

NOMBRE

Yeso
Brucita
Periclasa
Anhidrita

NOMBRE
Yeso

Periclasa

Yeso

Magnesita

NOMBRE

Yeso



Ca (SO,) Yeso
MgO Periclasa

5.3.3 Permeabilidad. En el Anexo H, se presentan los valores de permeabilidad
en unidades AFS de las composiciones trabajadas, calcinadas y sin calcinar,
asociados a las Figuras 18 y 19, con granulometria pasante mallas 140 y 200,
respectivamente, donde se evidencian el aumento de la permeabilidad en relacion

con la mezcla comercial, Diamante kerr (Anexo J), equivalente a 4,8 AFS.

Al comparar los valores de permeabilidad de los revestimientos obtenidos con las
dos granulometrias, se observa que con la granulometria mas fina (pasante malla
200) se tienen valores de permeabilidad que oscilan entre 5,4 y 6,2 AFS; mientras
que con la granulometria mas gruesa (pasante malla 140), los valores estan entre
52y6,1AFS.

Lo anterior indica que, al tener una granulometria mas amplia, el material estd mas
compacto y posee una porosidad menor; esto sucede con la malla 140, a
diferencia de la malla 200, donde las particulas tienen un tamafio mas

homogéneo, lo que impide una reacomodacion intersticial de las mismas.
No obstante, teniendo en cuenta que el material presenta una distribucion

granulométrica con elevada cantidad de finos, las diferencias de permeabilidad

entre las distintas granulometrias no son muy significativas.
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Figura 18. Permeabilidad del revestimiento magnesita-yeso malla 140, magnesita
sin calcinar, magnesita calcinada.
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Figura 19. Permeabilidad del revestimiento magnesita-yeso malla 200, magnesita
sin calcinar, magnesita calcinada.
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5.3.4 Resistencia al choque térmico. El ensayo se realiz6 a una temperatura de
700° C a las mezclas especificadas en las tablas del Anexo I, se seleccionaron
bajo el criterio de menor resistencia a la compresion del revestimiento magnesita-
yeso, dado que todos los revestimientos tuvieron resistencias muy elevadas en

comparacion con el revestimiento tradicional.

La magnesita y la periclasa, por naturaleza, presentan baja conductividad térmica,
ademas de la descomposicion del carbonato de magnesio a temperaturas que
oscilan entre 250 y 550°C, lo que genera que la magnesita sin calcinacion inicie
este proceso durante el tratamiento térmico del revestimiento, cuya temperatura
maxima es de 350°C, sufriendo grietas al concluirlo (ver Figura 20), a diferencia
del material calcinado que previamente fue tratado térmicamente y la evacuacion

del CO, del carbonato ya ha sucedido.

Figura 20. Revestimiento obtenido con magnesita sin calcinar al terminar el

tratamiento térmico.

Durante los cinco ciclos de 12 minutos cada uno, a los que fueron sometidas cinco
probetas, se presentd un agrietamiento pronunciado desde el tercer ciclo en las
mezclas de magnesita calcinada (ver Figura 21) y desde el ciclo dos para las
mezclas no calcinadas, comportamiento acorde con la resistencia a la compresién
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posterior al choque térmico mostrada en la Figura 22, donde se alcanzaron valores
tan bajos como 40,17 Psi.

Figura 21. Ciclos de choque térmico mezcla 60/40 magnesita sin calcinar (A) y
magnesita calcinada (B).
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Figura 22. Resistencia a la compresion antes y después del choque térmico en
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Ahora bien, al comparar los revestimientos de magnesita calcinada y sin calcinar,

es posible observar que aquellos con magnesita sin calcinar presentan gran
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cantidad de grietas después del tratamiento térmico, las cuales se intensifican al
aumentar la temperatura, por lo que durante el colado del metal fundido se
obtendrian piezas de joyeria con defectos de fundicidn; asi mismo, cuentan con
una elevada resistencia a la compresion, lo que puede causar fallas durante el
proceso de microfundicion en la etapa de desmoldeo, generando ruptura de las
piezas o desprendimiento de la gema.

Por lo tanto, la magnesita sin calcinar no es recomendable para este tipo de
revestimientos. Caso contrario a la mezcla magnesita calcinada/yeso, que posee
mejor resistencia al choque térmico y menor resistencia a la compresion,
propiedades que benefician el proceso de microfundicion a la cera perdida, dando
una la liberacion apropiada de la pieza fundida.

Dado lo anterior, se descartan las mezclas con magnesita sin calcinar, siguiendo
asi con el estudio de agentes formadores de poros de las mezclas mostradas en la
Tabla 7.

Tabla 7. Muestras seleccionadas para el estudio de adicibn de agentes

formadores de poros

MAGNESITA CALCINADA 1000°C

Magnesita/yeso malla mL de agua por cada

pasante 200 100 g de sélidos
70/30
60/40 60
50/50
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5.4 AGENTES FORMADORES DE POROS

Con el propdsito de aumentar la permeabilidad de la mezcla refractaria se adiciono
polietilenglicol (PEG) y almidon de yuca como agentes formadores de poros, en
proporciones de 3-5% y 0,5-1-2%, respectivamente, evaluando la influencia de
cada uno en la resistencia a la compresion (Figura 23) y la permeabilidad (Figura

24) del revestimiento, obtenido con magnesita calcinada.

Al variar el porcentaje de PEG en el revestimiento, se obtiene una leve
disminucién de la resistencia a la compresién sin aumento de la permeabilidad al
agregar 3%; caso opuesto al adicionar 5% donde la compresién aumenta
notablemente y la permeabilidad disminuye (ver Figuras 23(a) y 24(a)),

comportamiento contrario al esperado.

Asi mismo, al adicionar almidon de yuca, se incrementa la permeabilidad a la vez
gue el porcentaje agregado. Gracias a este aumento en la porosidad, se produce
una leve disminucion en la resistencia a la compresion de las mezclas, siendo la
tendencia de las proporciones 60/40 y 70/30 (ver Figuras 23(b) y 24(b)).

Figura 23. Resistencia a la compresion en funcion del % de polietilenglicol (PEG)

(a) y de almidon de yuca (b) adicionados en las mezclas de magnesita calcinada.
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Figura 24. Permeabilidad en funcion del % de polietilenglicol (a) y almidon de

yuca (b) adicionados en las mezclas de magnesita calcinada
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Segun los resultados obtenidos de resistencia a la compresion y permeabilidad en
funcion de la cantidad de agente formador de poros adicionado, para 3% de PEG
y 2% de almidén de yuca, se obtuvieron las mezclas con mejores propiedades

para realizar los prototipos preliminares, con una aleacion Al-Zn.

Teniendo en cuenta que los resultados entre las mezclas 60/40 y 70/30 no
presentan una diferencia significativa, se parti6 de la relacibn costo
magnesita/yeso, donde la diferencia entre la facilidad de obtencion y el costo en el
mercado de las dos materias primas, difiere en gran medida, siendo la magnesita

un producto de valor elevado, escogiendo finalmente la proporcion magnesita/yeso
60/40 (ver Tabla 8).
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Tabla 8. Revestimientos seleccionados para el proceso de microfundicion.

MUESTRA SELECCIONADA PARA REALIZAR PROTOTIPOS
Magnesita calcinada/ yeso 60/40 malla - # 200

mL de agua t t o Resistencia | Resistencia
Formador ) Permeabilidad ) )
por cada 100 | Trabajo | Fraguado compresién | compresion
de poros . ) ) [AFS] ) .
g de sdélidos [min] [min] [Psi] * [Psi]
sin 60 21,56 62,4 6,23 163,85 82,00
3% PEG 60 21,58 62,4 6,2 163,9 78,5
2%
Almidén 60 21,58 62,4 6,7 112,04 69,00
de yuca

* Resistencia a la compresion luego de choque térmico

Mediante el analisis de microscopia electronica de barrido SEM se analiz6 la
microestructura de los revestimientos refractarios magnesita/yeso, posterior al
tratamiento térmico, con temperatura maxima de 350°C, mostrada en la Figura 25,
con el objetivo de evaluar el efecto de los agentes formadores de poros en el
tamafio de estos, ademas de los compuestos presentes en ellos por medio del

microandlisis EDS.

Ahora bien, el revestimiento sin agente formador de poros (Figura 25 A), muestra
tamafios entre14-18 um con una distribucidn homogénea; en cambio posee otros
de mayor tamafio que se salen del rango, atribuidos a un vacio inadecuado o

incompleto de la barbotina.

Asi mismo se evidencid que la adicion de PEG (Figura 25 B), genera poros con
tamafno entre 28-53 um y agrupados, a diferencia del almidon de yuca (Figura 25
C) con el cual se obtienen poros con tamafos de 8-19 um con una mejor
distribucion, lo que justifica el comportamiento presentado en las pruebas de

permeabilidad al adicionar este agente formador de poros.
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Teniendo en cuenta que los revestimientos poseen la misma composicion 60/40, y
se varia el agente formador de poros, que por su naturaleza es evacuado durante
la cocciodn, el analisis por EDS (ver Anexo K) evidencio la presencia de los mismos
compuestos, tales como Mg, O, Ca, S, asociados a la periclasa y al sulfato de

calcio.

Figura 25. Micrografias SEM de los revestimientos obtenidos con magnesita
calcinada/yeso (60/40) y 60 mL de agua por cada 100 g de sélido, a 200X, (A) sin
agente, (B) 3% PEG, (C) 2% almidon de yuca.
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Comparando microestructuralmente los revestimientos con contenido de agentes
formadores de poros, PEG y almidén de yuca, mostrados en la Figura 26, se
observa una diferencia notoria en la distribucion de las fases presentes, 1 (Mg, O)
y 2 (Ca, S, O), diferenciadas por los analisis EDS (Anexo K), donde el almidén de
yuca genera mejor distribucion del yeso sobre los granos de periclasa, ademas de
uniformidad en el tamafio de las agujas. Estas caracteristicas permiten prever un
mejor copiado y acabado superficial en las piezas fundidas con el revestimiento

modificado con almidon de yuca, que con PEG.

Figura 26. Micrografias revestimientos magnesita calcinada/yeso (60/40) y 60 mL de
agua por cada 100 g de sélido 8000X, (a) 3% PEG, (b) 2% almiddén de yuca.

5.5 PROCESO DE MICRO-FUNDICION POR CERA PERDIDA CON EL PRE-
ENGASTE DE ESMERALDAS COLOMBIANAS.

5.5.1 Estudios preliminares — proceso de micro-fundicién sin gemas pre-
engastadas. Las coladas fueron llevadas a cabo con la aleacion Al-Zn, siguiendo
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las pautas mencionadas en el desarrollo experimental, con los revestimientos

especificados en la Tabla 8.

Al analizar las superficies de los prototipos obtenidos (Figuras 27 (a) - 28(a) y 29
(@)) se evidencié el copiado adecuado que presenta el revestimiento, indicando
que la barbotina o suspension ceramica, llené todos los espacios sobre la

superficie del modelo en cera, copiando cada detalle de este durante el fraguado.

Asi mismo, al adicionar agentes formadores de poros, la rugosidad de las piezas
fundidas incrementa, tal como lo evidencian las reconstrucciones 3D de las
superficies de los prototipos (ver Figura 27(b y ¢) — Figura 28 (b y c) — Figura 29 (b
y €)), mostrando que la adicion de PEG y almidén de yuca generan burbujas en el
revestimiento que, a la vez, son copiados por el metal liquido, brindando como
resultado una superficie mas rugosa. Con ayuda de las reconstrucciones 3D se
determinaron los valores de rugosidad promedios, siendo estos 107,33 um,
248,392 ym y 253,674 um, para el prototipo sin formador de poros, con PEG y con

almidén de yuca, respectivamente.

A pesar de la mayor rugosidad de los prototipos desarrollados con los
revestimientos obtenidos con formadores de poros, el copiado de los detalles del
molde fue bueno en todos los casos, produciéndose piezas con detalles completos
y definidos. No obstante debido a la baja resistencia al choque térmico que posee
la magnesita, al encontrarse a una temperatura de 350°, terminado el tratamiento
térmico, y al entrar en contacto con el metal fundido a 604°C, ademas de las
diferencias de presién y temperatura, se generan grietas en los revestimientos,
conllevando a la sobre-penetracion del metal en este, dando como resultado
piezas con defectos de fundicion, defectos superficiales denominados barbas o

aletas, tal como se aprecia en la Figura 27(a).
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Haciendo un analisis detallado de cada prototipo, se obtuvieron diferencias
notorias; la mezcla 60/40 sin adicién de agentes formadores de poros (Figura 27
(@), presenta copiado adecuado de cada detalle del modelo en cera; pero, como
se menciona anteriormente, posee exceso de material en forma de barbas; al
agregar PEG (Figura 28(a)) se obtuvo un acabado superficial pobre, con barbas
gruesas, ademas de poros de gran tamafio, con didmetro mayor a 600um (ver
Figura 30), pertenecientes al revestimiento y copiados por el metal. Esto se debe a
las burbujas con gran tension superficial atrapadas en la barbotina, que no son
evacuadas durante el tiempo de vacio, dejando gases atrapados. Por su parte, el
revestimiento con adicion de almidon de yuca, presenta poros de tamafio pequefio

gue no afectan de forma significativa el copiado de los detalles en los anillos.

Figura 27. Acabado superficial del prototipo 1, mezcla: magnesita calcinada/yeso
60/40 con 60% de agua, sin formador de poros.

a) Fotografias Prototipo 1 b) Micrografia 280X
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Figura 28. Acabado superficial del prototipo 2, mezcla: magnesita/yeso 60/40 con
60% de agua, 3% PEG.

a) Fotografias Prototipo 2 b) Micrografia 280X

Figura 29. Acabado superficial del prototipo 3, mezcla: magnesita/yeso 60/40 con
60% de agua, 2% almidon de yuca.

a) Fotrografias Prototipo 3
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c) Reconstruccion 3D de la superficie de la placa del prototipo

Figura 30. Poros presentes en el revestimiento con adicion de PEG.

5.5.2 Pruebas de microfundicién con pre-engaste de esmeraldas. De acuerdo
con los resultados obtenidos en el estudio preliminar (apartado 5.5.1), con los
revestimientos con los dos agentes formadores de poros, se seleccioné para las
coladas finales, el revestimiento modificado por la adicién de almidén de yuca al
2%.

Tal como se explico en el apartado metodolégico, en esta parte final de la
investigacion, se realizaron dos coladas, una a baja temperatura (604°C) con la
aleacion 30% Al- 70% Zn y otra a alta temperatura (970°) con la aleacion 50% Ag-
50% Cu. En cada una de las coladas, se utiliz6 un arbol con dos modelos de
anillos en cera, en los cuales se engastaron las esmeraldas previamente. Con el

fin de determinar si el recubrimiento de las esmeraldas con una suspension de
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circonita-alcohol (60%-40%), realmente actia como protector de la gema al dafio
por su exposicion a altas temperaturas, tal como lo indican Villamizar, S y Rivera,
K. [31], en cada arbol de cera una de las dos esmeraldas se recubrié y la otra no

(ver Figura 31).

Figura 31. Arbol de cera con esmeraldas pre-engastadas, (a) sin recubrimiento,
(b) con recubrimiento.

El revestimiento al ser expuesto a una temperatura de 974°C, no mostro
agrietamiento durante la colada, pero si un llenado inadecuado, dando como
resultado piezas incompletas y fragmentadas (Figura 32 (a) y (b)), donde se
evidencia una solidificacion segregada debido al enfriamiento rapido de la
aleacion, la cual es fragil; a diferencia de la aleacién Al-Zn cuyo llenado fue
adecuado, presentando el comportamiento manifestado en los ensayos

preliminares (item 5.5.1), produciéndose piezas con acabado superficial rugoso,
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acompafado de defecto de fundicion denominados barbas y aletas (ver Figura 32
(c) y (d)), producto del agrietamiento del revestimiento.

Figura 32. Prototipos finales con esmeraldas pre-engastadas, (a-c) sin

recubrimiento, (b-d) con recubrimiento.

970°C, aleacion 50% Ag- 50% Cu

Se realizdé un analisis metalografico a groso modo de los prototipos finales, donde
se evidencia la acumulacion de gases formando poros en las dos aleaciones
implementadas; se observd mayor nimero de poros en la aleacion Ag-Cu como se
muestra en la Figura 33, tales poros son asociados a la inadecuada evacuacion de
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los gases en el molde al momento de la colada, quedando atrapados en el metal
liquido, dando como resultado el llenado incompleto de la pieza (ver Figura 32).

Figura 33. Micrografias de los prototipos finales 10X, Zn-Al revelado con acido

fluorhidrico, Ag-Cu revelado con dicromato de potasio.

Aleacion Zn-Al Aleacion Ag-Cu

Las esmeraldas empleadas en el proceso de pre-engaste, fueron de tipo | y tienen
como caracteristica principal la presencia de pocas inclusiones, ademas de un
color verde suave. Para evaluar cualitativamente los posibles dafios originados en
las esmeraldas durante el tratamiento térmico del revestimiento y por el contacto
con el metal liquido, las esmeraldas se analizaron con ayuda del microscopio
Hirox antes y después del proceso de microfundicion (ver Figura 34). Se observa
deterioro de las gemas expuestas a las dos coladas a 604°C y 970°C,
comportamiento acentuado para la esmeralda sin recubrimiento, siendo
perceptible el aumento de la cantidad y tamafio de las grietas, asi como la perdida
de brillo.
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Figura 34. Caracterizacion de las esmeraldas antes-después de la colada.
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6. CONCLUSIONES

La calcinacion de la magnesita generé un aumento en el contenido de
periclasa y cambios de morfologia que influyen en la estabilidad quimica y la
velocidad de hidratacion del material, aspectos favorables para la adecuacion

del revestimiento al proceso de microfundicion.

La adicion de almidon de yuca como agente formador de poros, promueve el
incremento de la permeabilidad del revestimiento, ademas de una distribucion
homogénea del aglomerante entre las particulas del material refractario,
caracteristica que le confiere un mejor copiado y acabado superficial en piezas
fundidas. Contrario a lo anterior el polietilenglicol genera porosidades de gran
tamafo que afectan de forma significativa el copiado de los detalles en piezas

de joyeria.

Se concluye que las condiciones mas adecuadas para la obtencion del
revestimiento magnesita-yeso implementado en el proceso de microfundicion
a la cera perdida, fueron presentadas por la proporcion refractario/aglomerante
60/40, magnesita calcinada, con un contenido de agua de 60 mL por cada

100g de polvo, granulometria pasante malla 200 a 547 rpm.

Los ensayos de microfundicion con los nuevos revestimientos, magnesita/yeso,
presentan defectos de fundicion denominados barbas como resultado del
choque térmico y material en exceso en forma de poros por la adicion de

porlietilenglicol como agente formador de poros.

Al someter el revestimiento refractario al proceso de micro-fundiciéon aplicando

el pre-engaste de esmeraldas, con temperatura de colada de 604°C y 970°C,
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se obtienen gemas que sufren cambios fisicos como el aumento en el tamafio
y cantidad de las grietas ademas de la perdida de brillo, caracteristicas que le

confieren su gran valor comercial.

Finalmente, se concluye que la magnesita posee caracteristicas como alta
resistencia a la compresion, baja resistencia al choque térmico y la
permeabilidad inadecuada para ser implementada en el proceso de
microfundicion, dando piezas incompletas y superficies con rugosidad

inapropiada para piezas de joyeria.
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7. RECOMENDACIONES

Realizar estudios con el revestimiento magnesita/lyeso empleando
velocidades de agitacion mayores a 547 rpm, para obtener una matriz
cerdmica con mejor distribucién de los poros y de las fases.

Estudiar a profundidad el efecto de la calcinacion de la magnesita a
mayores temperaturas y evaluar el comportamiento de esta en los

revestimientos refractarios.

Disefiar un tratamiento térmico adecuado, que garantice la total
deshidratacion del yeso, a una temperatura en la cual la gema conserve las

propiedades que le confieren su gran valor comercial.

Implementar un permeametro mas sensible para determinar la

permeabilidad de los revestimientos, para proyectos posteriores.
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ANEXOS

Anexo A: Ficha técnica de referencia para la magnesita, suministrada por el
vendedor MAGNESITA S.A.

& magnesiia FOLHA DE DADOS TECNICOS 6651

Marca: SLAG-OPTIMIZER-L Edicdo: 19.10.2010

Oxido de magnésio em po, reativo, obtido através da calcinacéo controlada da magnesita (carbonato de magnésio natural).

E um oxido de magnésio de alta pureza, reatividade moderada, ideal para uso como corretivo de escoria.

Ensaios MgO Fe203 Sio2 MnO Ca0 Al203 Mg Crua
Val.Tipico 94 90 1,82 1,50 0,90 0,52 0,36
Especific.  Minimo 94,00 Maximo 2,00 Maximo 2,00 Maximo 1,00 Maximo 0,60 Maximo 0,60 Minimo 48,00

Densidade Aparente Solta (g/cm3) 1,00
Densidade Aparente Compactada (g/cm3) 1,20
Area superficial BET - (m2/g) 10,50
Insoltveis em HCI - (%) 3,10

Atividade Acido Acético (seg.) Maximo 160
Umidade (%) Maximo 1,00
Residuo em malha 65 (212um) - (%). Maximo 22,00
Perda ao fogo a 1000°C x 1 h - (%) Maximo 12,00

Sacos de papel Kraft, valvulados, multifolhados para 25 kg.
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Anexo B: Fichatécnica del yeso.

YESO PIEDRA HIDROCAL 106 XB TIPO Il BLANCO

Resistencia a la compresién

3.000 Psi (214 Kg/cm?) Humedad
6.000 Psi (424 Kg/cm?) Seca
Expansion de fraguado 0,10%
Expansioén higroscépica 0,20%
Tiempo de fraguado 10 minutos
Tiempo de trabajo 3-5 minutos
Consistencia 28 ml, agua 100 mgs polvo
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Anexo B: Resultados de composicion segun Anélisis de Difraccién de rayos

X'y Fluorescencia de Rayos-X. a) Magnesita, b) Yeso.

a) Difraccion de rayos X Magnesita.

40000
Mg
35000 O 0 Mg0
FeQ
30000 0 MgCOs
25000

20000 o

15000

Intesidad (cps)

10000 4

M
Smgmgu'aooomomovaw—avmvmvmfuvavmvavme—mfmvmmmmmmmm
$5 45 BRACHBT 8388 E8BRCRARNRECR8583IaR38EARSBERERE T
MEErE® e NP2 PR RRERRHI SRR TRIRFYESASELEEBREBEER B

2-THETA
Fluorescencia de rayos X Magnesita.
Numro Atémico
Elemento (Z) Concentracion
Mg 12 37,11%
Fe 26 2,29% Namro Atémico
Mn 25 0,91% El (2) Concentracién
Si 14 0,85% Si 14 28,09%
Ca 20 0,39% Ca 20 9,75%
s 16 8,48%
Al 13 0,15% or 38 0,15%
cl 17 0,08% Al 13 0,06%
S 16 0,07% Mg 12 0,03%
K 19 0.03% Fe 26 0,02%
K 19 0,01%
0,
. 2 0,01% Ti 22 89 ppm
Ti 22 0,01% cu 29 N.C
Zn 30 71 ppm Zn 30 N.C
Br 35 57 ppm Balance (C,H,0)
Zr 40 56 ppm
Ni 28 38 ppm
As 33 N.C
Co 27 N.C
Balance (C,H,0)
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b) Difraccién de rayos X DRX yeso
35000 -

30000 A

BASANITA Ca804.1/2H:0
25000 O YESO DIHIDRATADO CaS0..2H20
20000 A
CaS0,.1/2H,0 = 91,9%

Intesidad (cps)

15000 4

Fluorescencia de rayos X yeso.

Numero .,
Elemento .. Concentracién
atomico (Z)
Sr 38 0,18%
Elemento f"slﬂr.'nero Concentracion Na i 0,10%
atémico (Z) - Mg 2 0,08%
Ca 20 28,75% Al 13 0,06%
S 6 20,27% o,
Si 14 0,23% Fe 26 004%
As 33 96 ppm
K 19 50 ppm
Cu 29 |7 ppm
Balance (C,H,0) ---
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Anexo D: Andlisis de Difraccion de rayos X, DRX Magnesita calcinada.

Dz am

T Y
T T 7 ' \ 1 | 1 ‘
=00—|
00—
1500—]
01022 242 Poriciese, syn————
010-83-7716 Corundurm, syn————
2000
I | I I I
"o 2.0 ;o L} 500 0o 00
2-THETA
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Anexo E: Anélisis de microscopia electronica de barrido (SEM) vy
espectroscopia de dispersion de energia de rayos X (EDS) de la Magnesita

calcinaday sin calcinar.

MAGNESITA SIN CALCINAR

Cedaxizgencaisgenmaps.spe 16-Apr 2015 11:4538 N 3. i, g
(Sece: & i >, \ TN

Mg

o 4 Element | Wt% At%

ket OK 36.71 46.85
MgK 63.29 53.15

o Matrix Correction | ZAF

190 200 300 400 600 700 800 900 1000 1

5.00
Energy - keV

cledaxizgenesis genmaps.spe 16-Apr 2015 11:56:57
LSecs: 8

Mg
2%
Element | Wt% At%
o OK 34.09 44.01
[k MgK 65.91 55.99
Matrix Correction | ZAF

100 200 300 400 500 690 700 800 900  10.00
Energy - keV.
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Anexo F: Tiempos de trabajo y de fraguado de las proporciones Magnesita-
Yeso estudiadas, A) Magnesita sin calcinar, B) Magnesita calcinada.

Mezcla 1: 70% Magnesita- 30% Yeso sin calcinar

ml por t TRABAJO ti FRAGUADO tf FRAGUADO
cada 100g [min] [min] [min]
solido 140 200 140 200 140 200
58 15,06 17,02 45,23 41,55 76 62,14
60 16,55 19,15 47,4 42,56 79,6 63
62 17,46 21,30 50 43,00 87,12 63,24
64 19,48 25 55,26 45,10 90 64
Mezcla 1: 70% Magnesita- 30% Yeso calcinada
ml por t TRABAJO ti FRAGUADO tf FRAGUADO
cada 100g [min] [min] [min]
solido 140 200 140 200 140 200
B 58 1506 = 11,26 53 63 76 82
60 17,3 14,06 60 65 78 88
62 19,12 15,53 61,17 66 84,37 88,5
64 21 16,31 62,45 68 93 84

Mezcla 2: 60% Magnesita- 40% Yeso sin calcinar

ml por t TRABAJO ti tf
cada 100g [min] FRAGUADO[min] FRAGUADO[mIN]
solido 140 200 140 200 140 200
58 48,25 29,15 70,45 48 75,15 59,1
60 50,08 29,58 78 50,15 88 60,29
62 50,36 30,13 79,26 52,40 88,35 63
64 51,2 32,08 80 58,02 89 65,57
Mezcla 2: 60% Magnesita- 40% Yeso calcinada
ml por t TRABAJO ti tf
cada 100g [min] FRAGUADO[min] | FRAGUADO[min]
solido 140 200 140 200 140 200
58 15,23 20,05 60,20 50,1 70 60
60 18,49 21,56 78 56 88 62,4
62 19,45 22,15 78,45 58,02 88,15 65,57
64 20,18 22,4 79 60 88,52 67,45
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Mezcla 3: 50% Magnesita- 50% Yeso sin calcinar

ml por t TRABAJO ti FRAGUADO tf FRAGUADO
cada 100g [min] [min] [min]
solido 140 200 140 200 140 200
58 23,15 25,18 36,15 45 50 58,12
60 25,10 27,15 43,36 45,1 56,14 58,47
62 27,35 30,2 48,57 45,59 61,46 60
64 29 32 50,02 46,15 63 61,25
Mezcla 3: 50% Magnesita- 50% Yeso calcinada
ml por t TRABAJO ti FRAGUADO tf FRAGUADO
cada 100g [min] [min] [min]
solido 140 200 140 200 140 200
58 18 19,5 75 44,55 82 60
60 19,15 22,8 83,02 45 90 60,15
62 20,4 22,49 86,20 45,5 95,24 60,21
64 21,8 23,52 88,45 48 100 60,48
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Anexo G: Resistencia a la compresion composiciones de magnesita-Yeso

estudiadas, magnesita sin calcinar y calcinada.

Magnesita/
Yeso

70/30

60/40

50/50

Composicio

n polvo

70/30

60/40

50/50

ml por cada Malla
100g s6lido # 140
58 175,48+ 0,04
60 169,25+ 0,4
62 160,89+ 0,1
64 156,62+ 0,58
58 265,05+ 0,4
60 228,91+ 0,3
62 275,46+ 0,23
64 223,84+ 0,5
58 409,63+ 1,4
60 356,62+ 0,12
62 349,67+ 0,05
64 328,35+ 0,42
MAGNESITA CALCINADA [Psi]
ml por cada Malla
100g solido # 140
58 216,86+ 0,6
60 142,16+ 0,08
62 180,72+ 0,12
64 284,33+ 1,1
58 259,24+ 0,05
60 132,53+ 0,45
62 186,71 £ 0,2
64 179,42 + 0,9
58 175,52 + 0,12
60 159,03+ 0,23
62 148,27+ 0,5
64 142,05+ 0,06

MAGNESITA SIN CALCINAR [Psi]
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Malla
# 200
127,51 0,1
157,34+ 0,23
169,46+ 0,4
156,62+ 0,12
231,31+ 0,35
216,86+ 0,7
287,12+0,83
287,45+ 1,2
349,39+ 0,23
313,24+ 1,3
300,48+ 0,45
294,56+ 0,9

Malla
# 200
245,65+ 0,12
144,57+ 0,9
178,31 + 0,45
284,33+ 0,07
221,68+ 0.75
209,63+ 0,6
214,74 £ 0,04
220,08+ 0,35
236,62+ 0,5
238,55+ 0,32
226,40+ 0,11
210,76 £ 0,12



Anexo H: Permeabilidad del

magnesita sin calcinar, magnesita calcinada.

Magnesita/
Yeso

70/30

60/40

50/50

Magnesita/
Yeso

70/30

60/40

50/50

MAGNESITA SIN CALCINAR [AFS]

ml por cada Malla
100g s6lido # 140
58 5,8+ 0,2
60 52+0,1
62 52+0,1
64 5,6+ 0,12
58 5,6+0,1
60 59+ 0,11
62 5,8+ 0,06
64 6,0+ 0,12
58 5,8+ 0,15
60 5,7+ 0,15
62 5,8+ 0,10
64 6+ 0,15
MAGNESITA CALCINADA [AFS]
ml por cada Malla
100g solido # 140
58 5,6+ 0,11
60 5,9+ 0,23
62 5,5+0,17
64 5,4+ 0,05
58 5,2+ 0,09
60 6,2 +0,15
62 6,0+ 0,11
64 5,9+ 0,11
58 5,9+ 0,21
60 6,9 £ 0,05
62 5,0+ 0,17
64 6,1+ 0,11
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revestimiento Magnesita-Yeso estudiadas,

Malla
# 200
6+ 0,15
5,6+ 0,15
5,5+ 0,20
5,4+ 0,12
5,9+ 0,12
5,9+0,10
6,0+ 0,12
6,2+ 0,20
570,12
5,9+ 0,06
6,0+ 0,15
6,2+ 0,15

Malla
# 200
5,9+ 0,46
5,9 £0,23
55+0,11
5,7£ 0,25
5,8+ 0,2
6+0,2
5,9+ 0,25
6,0+ 0,11
6,9+ 0,08
6,0 £ 0,05
59+0,11
6 + 0,09



Magnesita
/
Yeso

70/30

60/40

50/50

Magnesita/
Yeso

70/30

60/40

Anexo |: Resistencia a la compresién antes y después del choque térmico en

funcién del contenido de Magnesita en el revestimiento.

Muestras seleccionadas revestimiento Magnesita-Yeso calcinada 1000°C

MAGNESITA CALCINADA 1000°C (B)

t Trabajo t Fraguado @ Permeabilida | Compresi6
ml por cada [min] [min] d[AFS] n (i) [Psi]
100g solido
140 A 200 140 200 140 200 @ 140 @ 200
6,2 131, 135
60 173 40 78 g 01 897 67 01
6 +0,6
2 +1,2 2
122
7,03 ' 163
18,4 215 ’ 6,23 9 ’
60 9 6 88 62,4 0,0 104 409 9
5 +0,7
4
149
6,0 ' 178
19,1 60,1 6,07 ’ 4 ’
60 5 22,8 90 5 £0.1 +0,0 £0.4 9
9 0,2
6
Muestras seleccionadas revestimiento Magnesita-Yeso sin calcinar
MAGNESITA SIN CALCINAR (A)
ml por t Trabajo t Fraguado Permeibi“da Compresio
cada 100g [min] [min] [AFS] n (i) [Psi]
solido 140 200 140 | 200 140 | 200 140 | 200
131
5,93 6 ’
19,4 ’ 6 135
64 g 25 90 64 04 00 5, %
3 9
2
5,93 137, 133,
64 s12 920 8o %% w01 02 20 o
6 - 0,9 | 0,26
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Compresio
n (f) [Psi]

140 = 200

81,7
0,2
1
82,0
0
+0,0
3

89,5
0
+0,8

87,3
+0,9

95,2
0,1
5

94,5
0
0,1
1

Compresio
n

(f) [Psi]
140 @ 200
56,7 40,1

0 7
+0,1

4 10,6
93,3

7
10,0

8

69,0
0
+0,4



Anexo J: Caracterizacion revestimiento comercial Diamante Kerr

Fluorescencia de rayos X.

s 28,09

I a8

s 015

e 006

o ows 006

| samecHo 341

Difraccién de rayos X
000
°
oCuano
2400 oCristobalita
oBasanita Ca504*1,5H20
20000 °
<
4000
4]
%0000
o o
%40
e oo o
0
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Anélisis térmico TG-DSC

Temperatura (°C)

#» 9% 165 IS5 35 W5 M5 35 585

o 15
O TG .:‘, Cuarn
1% 0 05
2% 16
O 05 = Enlriamiento O -
-
3% i
E A5 i Heat Flowe
Fi =
=
o 49 Heat Flow
: Enlriamiento
o~ 15
™ 45
Resistencia a la compresion-permeabilidad.
7 58
- 56
6.5 g
@ M q
w ~— o
< 6 > L 52 3
E @’
= 55 w¥
T 3 — Permeabiidad
s -
s Yl =
E S L 46 @,
& S
L 44 = — Resistenciz ala
45 3 comprasion
\ - 42 —
4 40
37 38 33 40 41 42 43

mL de agua /100 gr de mezcla

Choque térmico

Fuente: Carlina Londofio.
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Espectroscopia electronica de barrido SEM

WD | HFW
14.2 mm| 995 um
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Anexo K: Espectroscopia de Energia Dispersiva EDS, Revestimientos
magnesita/yeso 60/40 con 60% de agua.

EDS sin agentes formadores de poros.

c'edax32\genesis\genmaps.spe “.ml-zs’e‘:s‘:‘:“;:n
46 4
Mg
i Element Wt% At%
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Energy - keV

" | Etement  Wi% A1%
u OK 34.34 45.57
E MoK | 5533 18.32
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LSecs: 12
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EDS Revestimiento con 2% Almidén de yuca.
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Element  Wi% At%
OK 41.59 53.70
MgK 46.17 39.23
SK 05.88 03.79
CaK 06.36 03.28
Matrix Correction [ ZAF
Element Wt% At%
OK 44.03 61.70
MgK 12.50 11.53
SK 17.49 12.23
CaK 25.98 14.53
Matrix Correction | ZAF




