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RESUMEN

Titulo: OBTENCION DE UNA ALEACION PRECIOSA DE BAJO PUNTO DE FUSION PARA USO
EN EL PROCESO DE MICROFUNDICION CON ESMERALDAS COLOMBIANAS PRE-

ENGASTADAS™

Autor: FERNANDEZ TORRES, Mayerly Jhojana™.

Palabras clave: Micro-fundicion, Aleaciones base oro, pre-engaste, esmeraldas colombianas,
técnica de cera perdida.

En el presente trabajo de investigacion, se fabricaron aleaciones base oro (cercano al 75% en masa)
con elementos de aleacion como el cobre, la plata y el zinc, para mejorar la dureza y colabilidad, y
el germanio, silicio e indio para disminuir la temperatura de fusion. Los elementos mencionados
permitieron alcanzar temperaturas de vaciado menores de 500° C. Ademas se evalué la posibilidad
de implementarlas en el proceso de micro-fundiciéon con esmeraldas colombianas pre-engastadas,
las cuales son dificiles de aplicar a este proceso ya que pierden sus propiedades fisicas a
temperaturas superiores de los 325° C.

La seleccidn de los elementos y las composiciones de trabajo se realizaron con base en la revision
bibliogréafica y con la ayuda de los diagramas termodinamicos de fase. Las aleaciones obtenidas
presentaron variacion en su color, coeficiente de dilatacién térmica lineal, dureza, microestructura,
temperatura de fusion, los cuales dependen de la composicion quimica, obteniéndose en todos los
casos un llenado del molde del 100%. Finalmente, las simulaciones del proceso de solidificacién
mediante el uso del software Solidcast, permitieron seleccionar una de las aleaciones, la cual
presentd la menor temperatura de contacto con la gema 337,46° C.

Con el fin de evaluar el comportamiento de la gema con las nuevas aleaciones, se elaboraron dos
piezas de joyeria con algunas de las aleaciones fabricadas, lo cual permiti6 mostrar que el
tratamiento térmico del revestimiento, disefio de la pieza y el tipo de gema también son parametros
que se deben tener en cuenta en la técnica de pre-engaste con esmeraldas colombianas, el cual se
puede evaluar de diferentes frentes de investigacion.

* Trabajo de investigacion

™ Facultad de Ingenierias Fisicoguimicas, Escuela de Ingenieria Metallrgica y Ciencia de Materiales,
Maestria en ingenieria de Materiales, Directora: QUINTERO ORTIZ Luz Amparo, Codirector:
ALONSO BAQUERO Arnaldo.
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ABSTRACT

Title: OBTAINING LOW MELTING POINT PRECIOUS ALLOY FOR USE INVESTMENT CASTING
PROCESS WITH COLOMBIAN EMERALD IN PLACE™

Author: FERNANDEZ TORRES, Mayerly Jhojana”.

Keywords: Investment casting, Gold alloys, Pre-stonesetting, Colombian emerald, lost wax
technique.

In the present work, gold alloys were manufactured (with gold close to 75% by mass) with alloy
elements such as copper, silver and zinc, to improve some of its properties, and germanium, silicon
and indium to decrease the melting point. The aforementioned elements allowed to cast at
temperatures below 500°C. Furthermore, the possibility of implementing them is evaluated in the
micro casting process with presetting Colombian emeralds, which lose its physical properties at
temperatures above 325 °C.

Selecting Elements and working composition, was made based on literature review and
thermodynamically Phase diagrams. Alloys did not show variation in color, coefficient of linear thermal
expansion, hardness, microstructure, melt point, which depend on chemical composition. Filling the
mold of 100% it was obtained. Finally, simulations of the solidification process using the software
SolidCast, allowed select the X alloy, which has the lowest temperature of contact with the gem to
337,46° C.

On the other hand, for evaluate behavior gem were made two piece jewelry with some manufactured
alloys, this results showed heat treatment investment, piece design and type gem are a parameters
set than should consider in technique of presetting with Colombian emerald and this is a topic has
some fronts investigation.

* Master Project

™ Physicochemical Engineering Faculty. Metallurgical Engineering and Materials Science School.
Materials Master. Director: QUINTERO ORTIZ Luz Amparo, Codirector: ALONSO BAQUERO
Arnaldo.
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INTRODUCCION

La joyeria en Colombia ha evolucionado en los ultimos afios, debido a la
optimizacién de los procesos de disefio de las piezas, al desarrollo de materias
primas de composiciones contraladas, ofrecidas comercialmente y la
implementacién de mejoras en los procesos de micro-fundicion.

Por su parte, los procesos de disefio, han incorporado el desarrollo de modelos 3D
gue son simulados con disefio asistido por computador (CAD), los cuales permiten
que la pieza disefiada presente las dimensiones deseadas y mediante el prototipado
rapido generarla en cera, reduciéndose asi los tiempos y costos del proceso
tradicional [1].

En el campo de las materiales primas, a través de investigaciones en otros paises,
se han desarrollado aleaciones madre de oro, platino y plata con diferentes
propiedades mecanicas, fisicas y quimicas, las cuales pueden ser adquiridas para
diferentes aplicaciones, en el mercado local [2], [3], [4].

Dentro de los avances en los procesos de micro-fundicién estéa la inclusion de la
técnica de varias gemas pre-engastadas, favoreciéndose aspectos econémicos.
Sin embargo, las multiples variables que afectan la estabilidad de la gema, han
limitado su implementacién a solo gemas sintéticas, fabricadas para este uso y
algunas gemas naturales como el diamante, ya que pueden soportar altas
temperaturas del proceso, sin afectar su calidad [5].

La esmeralda colombiana, posee caracteristicas Unicas por su heterogeneidad y
belleza, pero su uso para el proceso de micro-fundicién con gemas pre- engastadas,
queda limitado al uso de aleaciones de bajo punto de fusién, menores de 500°C,
para evitar el deterioro de la esmeralda.

Por lo anterior, se plante6 en la presente investigacion fabricar aleaciones base oro

de bajo punto de fusion, con caracteristicas para su uso en joyeria, utilizando el
proceso de micro-fundicién con esmeraldas colombianas pre-engastadas.
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1. GENERALIDADES DE LA TESIS

En este capitulo, se presenta el planteamiento del problema, los objetivos
propuestos para la tesis y se hace referencia a la estructura de la misma.

1.1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En Colombia, la fabricacién de una pieza de joyeria se realizaba de forma artesanal,
la cual se heredaba como una tradicion familiar, y pasaba de generacion en
generacion. Sin embargo, con el paso del tiempo, el avance de nuevas tecnologias
y la comercializacion de productos importados, han hecho que se optimicen los
procesos de fabricacion, mejorando la calidad del producto y reduciendo sus costos
de elaboracion.

Entre los principales avances se encuentra la inclusion de disefio asistido por
computador (CAD) de los modelos, el empleo de software de simulacion para los
procesos de colada y la implementacién de nuevas técnicas de engaste.

El proceso del disefio asistido por computador (CAD) de los modelos, permite
mediante software obtener una representacion en 3D con las dimensiones reales
del modelo, obteniéndose multiples beneficios [6] como poder visualizar la pieza
terminada antes de producirla en el metal y realizar correcciones que se consideren
convenientes antes de fabricarla.

Con el software adecuado es posible simular el proceso de colada y solidificacion,
teniendo en cuenta los parametros termo-fisicos de la aleacion, asi como las
propiedades del material refractario [7], lo cual, permite identificar errores en los
disefios de los ataques, realizar pruebas de llenado identificando adecuadamente
el modelo de trabajo.

Las nuevas tecnologias han permitido realizar el proceso de manera mas rapido,
disminuyendo costos de fabricacion, este es el caso de la técnica de pre-engaste,
donde se permite colocar la gema en la cera, ingresando éste en el proceso de
colada y soportando las temperaturas del tratamiento térmico del revestimiento [8],
asi como la temperatura de la aleacion fundida [9]. Esto permite el uso de gemas
preciosas y la ubicacibn mas precisa de las mismas reduciendo costos en
comparacion con el proceso tradicional [10].

En su mayoria las gemas naturales usadas en el proceso de pre-engaste son los

diamantes debido a su alta conductividad térmica 2000 W.m.K1[11]. Sin embargo,
a la hora de usar otras gemas naturales, se presentan modificaciones debido a su
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heterogeneidad estructural. Este es el caso de las esmeraldas colombianas, las
cuales poseen inclusiones que le dan su apreciado color, pero que a su vez no le
permiten soportar cambios de temperaturas, dichos cambios generan alteraciones
fisicas y quimicas en éstas inclusiones, lo que favorece el deterioro visual y
fisuracion de la esmeralda [12]. Adicional a lo anterior, se debe tener en cuenta que
las esmeraldas colombianas presentan diferentes propiedades fisicas, quimicas y
térmicas dependiendo de la regién de la cual es extraida, lo que hace aun mas
complejo el aplicarla en el proceso de pre-engaste.

En cuanto a las aleaciones a utilizar las investigaciones han mostrado que algunas
de tipo multi-componente [13], pueden ofrecer puntos de fusion relativamente bajos.
Dentro de estas, una alternativa podria ser el uso de aleaciones preciosas vitreas
[14], las cuales han sido motivo de mdltiples estudios, ya que presentan buenas
propiedades mecanicas y fisicas, ademas poseen puntos de fusion relativamente
bajos, comparados con sus aleaciones cristalinas.

Sin embargo, el proceso de fabricacion de las aleaciones vitreas es complejo, ya
gue se deben tener en cuenta velocidades de enfriamiento altas, asi como moldes
metalicos generalmente en cobre, con el fin de disipar el calor rapidamente [15], y
existe poca informacion bibliogréfica a cerca de su aplicacién industrial.

Con base en los aspectos planteados, la presente investigaciéon busca desarrollar
una aleacion de bajo punto de fusion a partir de la seleccion de sus componentes,
para minimizar el choque térmico entre el metal y la gema, que se presentan en el
proceso de colada, lo cual favoreceria la implementacion de la técnica de pre-
engaste con esmeraldas colombianas.

1.2 OBJETIVOS

Objetivo general

Obtener una aleacion preciosa, de bajo punto de fusién, para su uso en el
proceso de micro-fundicion con esmeraldas colombianas pre-engastadas.

Objetivos especificos

Establecer el proceso de fabricacion de la aleacion preciosa de bajo
punto de fusién.

18



Caracterizar fisica, mecénica, metalografica y térmicamente las
aleaciones preciosas en estudio.

Realizar pruebas de verificacion de la aleacion en el proceso de pre-engaste
con esmeraldas, con el fin de evaluar su factibilidad de uso en este proceso.

1.3 ESTRUCTURA DE LA TESIS

La tesis esta organizada en seis capitulos. El capitulo 1 incluye el planteamiento del
problema y los objetivos de la tesis. El capitulo 2 presenta el marco conceptual
referente a las caracteristicas de las esmeraldas colombianas, fabricacién de
aleaciones preciosas de bajo punto de fusién, asi como las técnicas de
caracterizacion utilizadas. El capitulo 3 muestra la metodologia que se llevé a cabo
en la presente investigacion, describiendo cada una de las etapas, dentro de las
cuales se mencionan el disefio de experimentos, obtencion de las aleaciones
preciosas, caracterizacion, realizacion de pruebas de verificacion y analisis de
resultados. En el capitulo 4, se encuentran los resultados, haciendo énfasis en las
propiedades encontradas para cada una de las muestras y condiciones de
fabricacion de la aleacion preciosa de bajo punto de fusion con esmeraldas
colombianas pre-engastadas. En los capitulos 5 y 6 se muestran las conclusiones
y recomendaciones respectivamente.
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2. MARCO CONCEPTUAL

2.1 GEMAS USADAS EN JOYERIA

Las gemas son muy atractivas para el ojo humano y a través de los afios se han ido
implementando en la industria de la joyeria. En sus inicios se usaban gemas
naturales y posteriormente con el avance en la tecnologia se han implantado gemas
sintéticas. En la técnica de pre-engaste el uso de gemas es limitado debido a que
deben tener propiedades que soporten las temperaturas del tratamiento térmico del
revestimiento y el choque térmico con el metal fundido.

2.1.1 Gemas naturales. Entre las gemas naturales que se usan en la joyeria con
la técnica de pre-engaste se encuentran los diamantes, zafiros y rubies. Sin
embargo a la hora de usar esmeraldas colombianas hay caracteristicas que limitan
Su uso.

La esmeralda es un mineral de berilo, su variedad se encuentra entre la goshenita
(berilo incoloro), heliodoro o aguamarina (las mas comunes). Para que sean
esmeraldas poseen otros elementos, en el caso de las esmeraldas colombianas son
cromo y vanadio en forma de atomos sustitucionales y se forman por procesos
hidrotermales.

La GIA (Gemological Institute America) realiza una clasificacién de las esmeraldas
en tres tipos: esmeraldas tipo I, son gemas libres de grietas y con inclusiones
menores, las de tipo Il incluyendo inclusiones y grietas detectables
macroscopicamente; finalmente, la clasificacion Tipo lll, corresponde a las gemas
con el mayor numero de inclusiones y grietas, incluidas las que no son translicidas,
sino opacas [16].

2.1.2 Gemas sintéticas. Son materiales sintetizados por el hombre, las cuales
poseen la misma composicidon de las naturales. Actualmente existen muchos
métodos de fabricacién de este tipo de gemas, entre los cuales se destacan,
cristalizacion de material fundido, de una solucion de materia primay de vapor [17].

Entre las gemas utilizadas en joyeria se encuentran los cuarzos, berilos, circones
entre otras.

20



2.2 COMPOSICION DE LAS ALEACIONES PARA JOYERIA

En joyeria se utilizan aleaciones de metales preciosos, las cuales poseen diferentes
propiedades a las de sus metales puros. Al adicionar cierta cantidad de un elemento
se busca una mejora en las propiedades mecanicas como la dureza, sin alterar el
color.

Las aleaciones mas utilizadas comercialmente son las de oro, plata y platino, las
cuales presentan caracteristicas Unicas y ciertas propiedades que son comunes
entre ellas, como el brillo, color, resistencia quimica y no producir reacciones
alérgicas al contacto con la piel, entre otras.

Las primeras aleaciones comerciales usadas en joyeria son las base oro, las cuales
con pequeias cantidades adicionadas de otro elemento puede generar grandes
cambios en sus propiedades mecanicas [18]. En la actualidad el oro se ha
desarrollado en un gran rango de colores que se encuentran entre rojo, rosa,
amarillo, amarillo palido, verde y blanco [19]. El color depende del tipo elementos
aleantes y la cantidad presente en la aleacion, en la tabla 1, se muestran algunos
de ellos.

Tabla 1. Aleaciones base oro y el color dependiendo de los elementos aleantes.
% composicion en peso

Quilate AL Ag cu Color
24 100 - - Amarillo
22 91.7 5.1 2.8 Amarillo
22 91.7 3.2 5.1 Amarillo oscuro
21 87.5 4.5 8.0 Amarillo-rosado
21 87.5 1.75 10.75 Rosado
21 87.5 - 12.5 Rojo
18 75.0 16.0 9.0 Amarillo claro
18 75.0 12.5 12.5 Amarillo
18 75.0 9.0 16.0 Rosado
18 75.0 4.5 20.0 Rojo

CORTI, Christopher. Basic metallurgy of the precious metals. Albuguerque, New
Mexico. Eddy Bell. Santa Fe Symposium on Jewelry Manufacturing Technology.
May 2007, pp. 77.
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Los elementos de aleacion influyen de forma significativa en las aleaciones, por
ejemplo, el cinc se adiciona en pequefias cantidades, comiunmente 5%, con el fin
de desoxidar y limpiar el metal, sin embargo al adicionar alrededor del 2%
proporciona mayor fluidez, llenado en el molde. Adicionar cantidades cercanas al
10% aumenta la trabajabilidad de las aleaciones de oro de 8 a 14 quilates. En la
tabla 2 se encuentran algunos elementos de aleacion utilizados y su influencia en la

aleacion.

Tabla 2. Efecto de los principales elementos de aleacion en las aleaciones base oro.

Elemento

Descripcion

Si

Propiedades: Aleaciones de oro silicio cercanas al punto eutéctico (3,16
% masa) tienen fluidez, accién capilar, presentan bajo punto de fusion y
adherencia. El silicio genera un efecto fragilizante en aleaciones de 18
quilates.

Adicionar esta cantidad de silicio a aleaciones de 9 quilates mejora la
ductilidad [20].

La adicion de este elemento de 0,25 % masa, genera presencia de SiOz en
los bordes de grano, lo cual genera fragilidad. La adicion de Ni y Co
mejoran las propiedades mecanicas y buen acabado superficial, disminuye
la fragilizacion, debido a que forman compuestos intermetalicos insolubles
que disminuyen el contenido de SiO; [21].

Porcentajes de 0,05 % masa, dan fragilidad, se recomiendan usar en
aleaciones de oro de 18 quilates con la limitante que generan grietas a la
pieza fundida [22].

Punto de fusién: Composicion cercana al punto eutéctico disminuye
considerablemente la temperatura de fusién.

Toxicidad: Es potencialmente toéxico para los fundidores, ya que Irrita la
piel y los ojos por contacto, ademas la inhalacién de los vapores irrita los
pulmones.

Ni

Elemento blanqueador primario. Se debe usar en composiciones no
mayores a 0,05 % masa, posee solubilidad completa en el rango de
temperatura de 810 a 955° C [21].

Es usado en aleaciones de 18-14 y 10 quilates, se usa como elemento
blanqueador y endurecedor [23].

Punto de fusion: Aumenta el punto de fusion de las aleaciones.
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Tabla 2. (Continuacién).

Elemento

Descripcién

Ni

Toxicidad: De acuerdo a la norma UNE-EN 1811:1998 o0 1999 la velocidad
de liberacién del niquel debe ser menor que 5 pg/cm?/semana, para no
generar reacciones alérgicas.

Zn

Se usa entre el 2 % y el 15 %, como elemento blanqueador secundario y
disminuye la temperatura de liquido, incrementa la resistencia a la
corrosién, incrementa la dureza, disminuye el tamafio de grano de las
aleaciones fundidas.

Alearlo con el Cu y la plata disminuye la temperatura de liquidus y aumenta
la colabilidad de la aleacion.

Se adiciona hasta un 15 % en peso para cambiar el color rojo de las
aleaciones ricas en cobre a un amarillo-rojizo, o amarillo oscuro [21].

Punto de fusion: Aunque no posee punto eutéctico el diagrama Au-Zn, la
curva de liquido muestra una pequefia disminucién en la temperatura de
fusién con pequefias proporciones del elemento.

Toxicidad: Durante el proceso de fundicion genera vapores que son
perjudiciales para la salud, pueden producir dolor de cabeza, mareos,
sensacion de ardor, entre otros efectos.

Sn

La adicion de 2 % masa tiende a formar compuestos intermetalicos en las
aleaciones, es comunmente usado en soldadura [24].

Punto de fusidn: Posee un punto eutéctico con el oro, el cual permite
disminuir la temperatura de fusion de las aleaciones, sin embargo su
proporcién debe ser alta, alrededor de 3 % molar [24].

Toxicidad: Es potencialmente téxico para los fundidores, quienes fabrican
piezas con este elemento, debido a que los vapores presentan irritacion de
los ojos y la piel.

Cr

Su solubilidad en el oro se presenta a altas temperaturas, pero disminuye
con la mismas, lo cual se mejora adicionando paladio. Reacciona con los
crisoles de grafio, aumenta la temperatura de liquido del oro, ademas es
utilizado como elemento blanqueador [25].

Generalmente se usa cantidades menores al 6 % en masa.

Punto de fusion: Aumenta el punto de fusion de las aleaciones con el oro,
debido a su bajo punto de fusion.

Toxicidad: Puede causar reacciones alérgicas como erupciones cutaneas,
para los seres humanos.
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Tabla 2. (Continuacién).

Elemento

Descripcién

Mn

Agente blanqueador, sin embargo reacciona facilmente genera 6xidos en
la aleacion fundida. Grandes contenidos de manganeso generan
aleaciones guebradizas, son susceptibles a la corrosion y reaccionan con
el carbono de los crisoles, le da mayor trabajabilidad [25].

Generalmente se usa cantidades menores al 15 % en masa
Punto de fusién: Aumenta el punto de fusion al alearlo con el oro.
Toxicidad: Es potencialmente toxico para los fundidores, quienes fabrican

piezas con este elemento, debido a que los vapores generan dafios en los
pulmones.

Fe

Incrementa la susceptibilidad a la corrosién, porcentajes mayores del 10
% produce excesiva dureza, es usado como elemento blanqueador [25].

Generalmente se usa cantidades menores al 6 % en masa [23].
Punto de fusién: Aumenta el punto de fusion al alearlo con el oro.

Toxicidad: La inhalacion de los vapores generan dafios a los fundidores,
sin embargo, el riesgo es bajo debido a la alta temperatura de ebullicion.

Co

Presenta efecto blanqueador, mejora la trabajabilidad en las aleaciones de
oro. La inhalacién de vapores de cobalto es remota debido a su alto punto
de fusidon. Mejora las propiedades mecanicas, forma compuestos
intermetalicos con el silicio [21].

Generalmente se usa cantidades menores al 5 % en masa.
Punto de fusion: Aumenta el punto de fusion al alearlo con el oro.

Toxicidad: La inhalacién de los vapores genera dafios a los fundidores,
sin embargo, el riesgo es bajo debido a la alta temperatura de ebullicion.

Al

El uso en cantidades menores al 2 % presenta un efecto blanqueador débil,
es bajo asi como su trabajablidad, ademés forma compuestos
intermetalicos, debido a su ubicacién en la tabla periddica, aumenta la
probabilidad de generar par galvanico [23].

Al alearlo con el oro y el cobre genera una aleacién con memoria de forma,
que le permite aplicarlo en otras areas diferentes a la joyeria [26].

Punto de fusién: Disminuye el punto de fusion al alearlo con el oro, con
composiciones pequefas.
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Tabla 2. (Continuacién).

Elemento

Descripcién

Al

Toxicidad: Es téxico cuando se presenta una acumulacion mayor a 3
g/dia en el organismo.

Cu

Es utilizado para mejorar las propiedades mecanicas de las aleaciones
con el oro. Dependiendo la composicién permite variar el color de las
aleaciones [27], [28], [29]. El alto contenido de cobre tiende a colorearlas
de rojo, o rosado. Presenta diversas fases al solidificar [30]. Tienden a
oxidarse con facilidad.

Se puede alear en cualquier proporcion con el oro, generalmente se aplica
tratamiento de recocido después de la fundicién [31], [32], [33].

Punto de fusion: Adicionado en pequefias cantidades disminuye el punto
de fusion.

Toxicidad: La inhalacién de los vapores genera dafios a los fundidores,
sin embargo, el riesgo es bajo debido a la alta temperatura de ebullicion.
Se recomienda usar proteccion en las fosas nasales cuando se trabaja
con polvos.

Ag

Es utilizado para mejorar propiedades, permite dar tonalidades diferentes
dependiendo la composicién, sin embargo, su principal caracteristica es
blanquear las aleaciones [27], [28], [29].

Se puede alear en cualquier proporcion con el oro, debido a que posee
solubilidad total, generalmente se aplica tratamiento de recocido después
de la fundicién [31], [32], [33].

Punto de fusion: Adicionado en pequefias cantidades disminuye el punto
de fusion.

Toxicidad: La inhalacion de los vapores genera dafios a los fundidores,
sin embargo, el riesgo es bajo debido a la alta temperatura de ebullicion.

Se recomienda usar proteccidén en las fosas nasales cuando se trabaja
con polvos.

Es usado como elemento blanqueador, sin embargo posee un alto costo.
Generalmente se usa cantidades menores al 10 % en masa [23], presenta
gran variedad de fases al solidificar. Es usado con el fin de aumentar la
dureza, generalmente precipita en los bordes de grano [34].

Punto de fusién: Disminuye la temperatura de fusién de la aleacion.

Toxicidad: La inhalacién de los vapores genera dafios a los fundidores,
sin embargo, el riesgo es bajo debido a la alta temperatura de ebullicion.
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Tabla 2. (Continuacién).

Elemento

Descripcién

Ge

Es usado como elemento blanqueador, aumenta el tamafio de grano de las
aleaciones. Se usa en composiciones cercana al eutéctico 3,16 %, con el fin
de usarla como soldadura de baja temperatura de fusion, alta resistencia a
la corrosién y alto quilate [35].

Punto de fusion: Presenta un punto eutéctico el cual corresponde a una
temperatura de fusién baja.

Toxicidad: La inhalacién de los vapores genera dafios a los fundidores, sin
embargo, el riesgo es bajo debido a la alta temperatura de ebullicion.

Variantes del platino que blanquean al oro. Es usado como elemento
blanqueador, junto con el platino o paladio. Generalmente se usa cantidades
menores al 6 % en masa [23].

Punto de fusi6on: Aumenta el punto de fusion.

Toxicidad: Es potencialmente téxico para los fundidores que trabajan
piezas con ese elemento.

Pt

Se usa como recubrimiento de las aleaciones de oro blanco con el fin de
resaltar su color, ademas disminuir la corrosién [23].

Si se usa como elemento aleante, aumenta la dureza y resistencia.
Generalmente se usa cantidades menores al 15 % en masa [13].

Punto de fusion: Aumenta el punto de fusion.

Toxicidad: El metal no es téxico por contacto.

Pd

Es usado como elemento blanqueador, ademas, se usa como recubrimiento
de las aleaciones de oro blancas, brinda, alta resistencia a la corrosion,
disminuye la dureza, no forman 6xidos insolubles durante la fusion, posee
alto peso especifico, elevada temperatura de liquido, por lo que los hace
mas susceptibles a reaccionar con el yeso, generalmente se usa cantidades
menores al 15 % en masa [23].

Punto de fusién: Aumenta la temperatura de fusion.

Toxicidad: El metal no es toxico por contacto.

Rh

Variantes del platino que blanquean al oro. También es usado como
recubrimiento. Posee un buen color blanco, tiene alta reflectividad, no se
oxida, y se puede limpiar facilmente [36]. Generalmente se usa cantidades
menores al 15 % en masa [23].

Punto de fusién: Aumenta el punto de fusion
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Tabla 2. (Continuacién).

Elemento Descripcién

Rh Toxicidad: El metal no es tdxico por contacto.

Se adiciona hasta un 4% para dar un color verde a las aleaciones de oro de

18 quilates, sin embargo, se puede presentar CdO el cual es téxico e irrita

el sistema respiratorio [23].

Se ha utilizado para soldadura ya que disminuye la temperatura de fusion
cd de aleaciones con alto quilate y da fluidez [37].

Punto de fusion: Disminuye el punto de fusion de la aleacién.

Toxicidad: Es altamente toxico, genera efectos en la salud a los fundidores
gue inhalan sus vapores.

Se debe tener en cuenta que el objetivo principal de esta investigacion es disminuir
la temperatura de fusién de las aleaciones, por tanto, de la tabla anterior solo los
elementos, silicio, cinc, estafo, indio germanio y aluminio permiten modificar dicha
propiedad.

En cuanto a los elementos mencionados el fin es seleccionar aquellos que permitan
un menor punto de fusion con el oro y a su vez se encuentren en menor proporcion
para poder alearlo con otros para mejorar sus propiedades.

El estafio es un elemento toxico, el aluminio aumenta la posibilidad de generar par
galvanico lo cual disminuye la resistencia al desgaste, por tanto no se tendran en
cuenta.

El cinc, presenta inconvenientes, porque se volatiliza muy facilmente, por lo tanto,
no sera tenido en cuenta en la disminucion de la temperatura de fusién, sin
embargo, se utilizara para dar mayor fluidez en la aleacion.

Por lo anterior, los elementos seleccionados para disminuir el punto de fusién de las
aleaciones son: el silicio el germanio y el indio.

En cuanto a los elementos a utilizar para mejorar las propiedades se seleccionaron

aquellos usados comunmente, el cobre, la plata y el cinc [38].

2.2.1 Diagramas de fase. Son una herramienta termodindmica valiosa en los
cuales es posible tener una representacion de las fases en equilibrio para la
composicion de una aleacion a cualquier temperatura.
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2.2.2 Diagramas de fase binarios. En estos mapas se pueden apreciar las
reacciones invariantes que se presentan tanto en el estado liquido como en el
estado sélido de dos componentes.

Un tipo de reaccion invariante de interés para la presente investigacion es la
eutéctica, debido a que tiene la temperatura de solidificacion mas baja y en ella la
aleacion en estado liquido se transforma en dos o tres fases sélidas dependiendo
de la composicion de la misma, como se muestra en la figura 1. La forma de estas
fases puede ser laminar, acicular o de otro tipo.

Figura 1. Diagramas de fase Au-Si, Au-Ge y Au-In.
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comunicacioén personal, 2014.
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2.2.2.1 Diagramas de fase ternarios. La forma mas comun de representar la
composicion de un sistema ternario es con el triangulo equilatero, cada vértice
representa 100% de cada componente puro, y en cada lado se encuentra la
composicion del sistema binario que lo constituye. Los cortes isotérmicos de los
diagramas permiten visualizar las regiones de estabilidad de las fases y las
reacciones que ocurren a la respectiva temperatura. En el anexo A, se presentan
diagramas y cortes isotérmicos de algunos empleados en la investigacion.

Con alguna frecuencia se encuentran en la literatura estudios sobre diagramas
ternarios Au-Ag-Cu, que apoyan la fabricacion de aleaciones con estos tres
elementos e incluso se definen intervalos donde se indica el color de la aleacion
atendiendo a las proporciones de los elementos (ver figura 2).

Figura 2. Diagrama de fase Au-Cu-Ag.

60
%Cu

FERNANDEZ, M., ORTIZ, L., ALONSO, A. Procesos de obtencién y evaluacion de
aleaciones preciosas base oro usadas en joyeria. USBmed. Vol 6. No 2. Julio 2015,

pp. 2.

Recientemente, se han reportado resultados de trabajos [39], [40], [41], cuya
finalidad es hacer verificaciones de sistemas binarios y ternarios, con presencia de
germanio, silicio, antimonio e indio acompafiados de oro, plata o cobre, ademas de
otros elementos aleantes, en algunos de los cuales a partir de tratamientos térmicos,
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se busca encontrar las fases de equilibrio a temperaturas seleccionadas. Sin
embargo, son trabajos elaborados en intervalos de composicion y temperaturas
especificos que no son de interés para la presente investigacion.

2.3 FORMAS DE FUSION DE LA ALEACION

Para la fusion de las materias primas existen varias formas de calentamiento, en
este texto se trataran solo algunas que han tenido gran importancia en la industrial
de la joyeria, como son los hornos de induccion y los de resistencia.

2.3.1 Hornos de induccion. Se basa en un transformador de corriente eléctrica,
en forma de espiral, con ello se forma un campo magnético mucho mas grande en
la carga que el horno por resistencia, y la resistencia que opone la carga al paso de
corriente inducida genera un efecto de calentamiento. A su vez este calentamiento
se va aumentando aunque en pequefias proporciones.

Sus caracteristicas principales son: la profundidad del bafio (altura de la bobina)
siempre es mayor que el diametro. La agitacion posee una excelente mezcla a la
carga, lo que conduce a que tanto los elementos aleantes como la carga nueva que
se va afadiendo sean rapidamente absorbidos. Esta accion agitadora es
directamente proporcional a la potencia de entrada por unidad de volumen y
representa la limitacion que se puede aplicar a un material. Lo anterior constituye
una ventaja para este proceso de investigacion [42].

2.3.2 Hornos deresistencia eléctrica. La energia utilizada para el calentamiento
es eléctrica. De acuerdo a la forma de funcionamiento pueden ser continuos o
discontinuos y segun donde se ubique la resistencia, pueden calentar por la parte
inferior lateral superior o por un extremo.

Los crisoles comunmente utilizados en la joyeria son de grafito, debido a su
conductividad térmica y no reaccionan con la carga aplicada. En segundo lugar se
encuentran los crisoles ceramicos y otros, segun las recomendaciones del
fabricante del horno.

La atmésfera que se puede usar en la fabricacion de aleaciones y/o piezas de
joyeria debe ser inerte usando argon, nitrégeno o una mezcla de gases.
Generalmente en el uso de hornos de resistencia eléctrica no se emplea ningan gas,
por lo que es necesario usar un fundente apropiado para evitar la oxidacion.
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2.4 VELOCIDADES DE SOLIDIFICACION

La forma tradicional de solidificacion de las piezas de joyeria es aplicando
velocidades lentas, con el fin de formar estructura cristalina. Actualmente y con el
uso de nuevas tecnologias, se ha logrado fabricar aleaciones vitreas, las cuales
necesitan velocidades de solidificacion altas.

2.4.1 Velocidades de solidificacion alta. Con el fin de dar solucion a
necesidades industriales existe una nueva familia de aleaciones llamadas vitreas
en las cuales su aplicacion aun es motivo de estudio [43]. En este tipo de materiales,
la velocidad de enfriamiento es una variable critica del proceso la cual puede variar
entre 0,5 K/s y 1*108 K/s [44], como se puede apreciar en la figura 3.

Figura 3. Velocidades de enfriamiento de los vidrios metalicos.
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Entre la gran familia de aleaciones vitreas, existen algunas aleaciones preciosas,
que presentan buenas propiedades eléctricas [45], cuya aplicacién se enfoca en la
electrénica, sin embargo se han investigado y aplicado aleaciones preciosas base
oro y platino de 18 quilates, en la industria de la joyeria [46], [47], las cuales
contienen mejores propiedades que las mismas siendo cristalinas.

2.4.2 Velocidades de solidificacion baja. En la industria de la joyeria, se utilizan
procesos de solidificacion con enfriamiento lento, con velocidades inferiores a 0,5
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K/s [48]. En esta condicidon de enfriamiento como se indicQ, se obtienen aleaciones
cristalinas.

De manera usual en este proceso, se usa revestimiento en el cual su componente
principal es el yeso, este posee una composicion de 25% de sulfato de calcio
(CaS04.2H20) y 75% Oxido de silicio (SiO2). En esta mezcla se presentan
transformaciones de fase, las cuales pueden generar expansiones o0 contracciones
del molde para lo cual se hace necesario aplicar tratamiento térmico especifico,
antes del proceso de colada. A continuacion se muestran los principales cambios
de fase ocurridos en el yeso.

Sio, - «aSio, 350°C — Cristobalita 550°C Q)

2.5 TECNICAS DE CARACTERIZACION UTILIZADAS

Entre las principales técnicas de caracterizacion de aleaciones preciosas, se
encuentran: el analisis térmico, analisis metalografico, dureza, color y colabilidad,
ademas de resistencia quimica, conductividad térmica y eléctrica, entre otras. A
continuacion, se hacen referencia aquellas utilizadas en la presente investigacion.

2.5.1 Analisis térmico. El manejo térmico es un factor muy importante en
materiales, teniendo en cuenta que sus propiedades pueden estar afectadas por
cambios en las temperaturas de trabajo. Entre las técnicas mas utilizadas se
encuentran la calorimetria diferencial de barrido, la cual puede hallar puntos de
fusion y capacidad calorifica de un material, entre otras. Por otra parte, el analisis
termo-mecanico permite hallar el coeficiente de dilatacion térmico lineal. Las
propiedades mencionadas fueron determinadas en la presente investigacion.

2.5.1.1 Calorimetria diferencial de barrido. Es una técnica que consiste en
calentar el material de ensayo a una velocidad y atmésfera controlada. La diferencia
de flujo de calor con respecto al material de referencia o blanco, es registrado
continuamente. Un pico endotérmico se presenta cuando hay transiciones de fase,
deshidratacién y reduccién, mientras las reacciones de cristalizacion, oxidacion y
algunas descomposiciones y solidificacion producen efectos exotérmicos.

En los diagramas DSC, es posible diferenciar los picos correspondientes a
transformaciones de fase o de fusion del material. Estos picos son agudos y muy
definidos cuando corresponden a la transformacion de una solucién solida o un
eutéctico. Sin embargo se pueden presentar solapamiento cuando el intervalo de
temperaturas entre dos transformaciones es muy pequefio.
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Como ejemplo de lo mencionado anteriormente, en la figura 4, se presenta dos
graficas caracteristica de DSC, de dos aleaciones [49].

En la figura 4a, se evidencia un pico exotérmico a 1012 K durante el proceso de
enfriamiento desde la fase liquida, que corresponde a una reaccion eutéctica L —
e + &, en el sistema Cu-Ge segun lo reportado por los investigadores. Adicional a
este, se encuentra otro pico a los 805 K de poca profundidad el cual corresponde a

una reaccion eutectoide ¢ - &+ ¢;.

Figura 4. AndlisisDSC de una aleacion Cu-Ge.
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En la segunda grafica, se muestran dos picos de fusion a 885 K y 915 K
interconectados que corresponden a la transformacion solida de €2 = Ge + €1y el
punto de fusion del eutéctico €2 + Ge. El pico exotérmico relevante durante el
enfriamiento se encuentra solapado con la transformacién eutectoide.

2.5.1.2 Capacidad calorifica. Es una medida cuantitativa de la energia en funcion
de la temperatura, puede interpretarse como un efecto de inercia térmica donde
indica la cantidad de calor que puede conservar un cuerpo y la velocidad con la cual
lo cede.

Una forma de hallar la capacidad calorifica es mediante la técnica DSC, la cual
consiste en calentar el material de ensayo y un material de referencia (generalmente
zafiro) a una velocidad y atmésfera controlada, midiendo la energia consumida en
el intervalo de temperatura. Con los valores encontrados, se puede calcular al usar
la siguiente expresion.

C =l,*%*6;, (2)

Cp es la capacidad calorifica de la muestra J/Kg*K; y es el flujo registrado de la
muestra y la cdpsula vacia a la misma temperatura; y  diferencia entre el flujo
registrado del zafiro y la capsula vacia a la misma temperatura J/s; m es la masa de
la muestra; m” es la masa del zafiro y C'p es la capacidad calorifica del zafiro.

Este andlisis se realizd con el fin de efectuar las simulaciones del proceso de
solidificacion mediante el software Solidcast.

2.5.1.3 Analisis termo-mecanico. El andlisis termo-mecénico sirve para hallar el
coeficiente de expansion térmico lineal, el cual esta relacionado con la resistencia
de los enlaces atomicos, donde es necesario aplicar energia al material para que
los enlaces se muevan de su posicion de equilibrio. La forma experimental de
hallarlo consiste en aplicar una carga constante, a una temperatura determinada y
asi obtener el desplazamiento del material, los datos encontrados son aplicados a
la siguiente expresion:

ALgp+k

a =
m Lx AT

(3)
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Donde, ALsp, representa el cambio de longitud de la muestra debido al
calentamiento y sus unidades son um. AT es la diferencia de temperatura °C, sobre
la cual el cabio de longitud es medido. L es la longitud de la muestra a temperatura
ambiente, sus unidades son metros. am es el coeficiente de dilatacion térmico lineal,
se expresa en um/m*°C, y k es el coeficiente de calibracion.

2.5.2 Metalografia. En el caso de las aleaciones base oro, debido al alto costo de
las mismas, se busca caracterizarlas a partir de muestras de pequefios tamafos,
utilizando montajes en resinas que lo permitan hacer. El ataque de estas se hace
empleando agua regia diluida, por inmersion o a través de la exposicion al vapor de
este reactivo.

Figura 5. Micrografias con constituyente eutéctico binario y ternario
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a) Eutéctico Ge + FCC en el sistema Au-Cu-Ge [39], b) Eutéctico € + ¢ en el sistema
Cu-Ge [49], c) eutéctico €2 + Ge en el sistema Cu-Ge [49], d) eutéctico Ag + Ge + 1
en el sistema Au-Cu-Ge [50], e) eutéctico € + hcp + Ag en el sistema Au-Cu-Ge [50],
f) eutéctico en el sistema Au-Ge-In sin tratamiento térmico y g) eutéctico en el
sistema Au-Ge-In con tratamiento térmico de recocido [40].
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Algunos investigadores reportan la presencia de eutécticos en aleaciones con bajo
punto de fusién desarrolladas para uso en soldaduras [40], como es el caso de las
aleaciones con antimonio, resultados con presencia de esta mezcla de fases
también se han identificado en aleaciones con el uso de germanio [39], [49], [50],
[40] y silicio [41], los cuales debida a su reducida solubilidad en algunas especies
como el oro, la plata y el cobre, forman precipitados del elemento puro y/o
compuestos con alto contenido de estos elementos, los cuales pueden generar
fragilidad en la aleacion. En la figura 5 se presentan micrografias con eutéctico en
aleaciones de germanio.

En la presente investigacion, con el fin de lograr puntos de fusién bajos, menores
de 500° C, se plantean aleaciones con composiciones alrededor del punto eutéctico.

2.5.3 Micro-dureza VICKERS. Esta es una de las formas de valorar las
propiedades mecanicas en las aleaciones preciosas. Se realiza de acuerdo a la
norma ASTM E384-16, donde se utiliza una maquina calibrada para forzar un
identador de diamante de geometria especifica en la superficie del material a
evaluar. Las fuerzas de ensayo varian entre 1 y 1000 gf (9,8x102% a 9,5 N) y la
identacion diagonal o diagonales son medidas por un microscopio de luz después
de eliminar la carga. En la figura 6, se encuentra el identador usado.

Figura 6. Indentador usado para micro-dureza Vickers.
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P es la fuerza en gf, d es la medida de la longitud de la diagonal de indentacion en
pm.

Este método de ensayo determina la dureza con pequefas fuerzas aplicadas en
comparacion con el ensayo tradicional y son muy utiles en la evaluacion de
materiales, control de calidad de los procesos de fabricacion, es un indicador de la
maquinabilidad, resistencia al desgaste, dureza y ductilidad.

2.5.4 Color. Existen varios métodos cuantitativos para medir de forma precisa el
color de un determinado material, entre los mas utilizados se encuentra el sistema
CIELAB, en donde se hallan las coordenadas L* (iluminacién), a* (saturacion) y b*
(tono), como se muestra en la figura 7.

Figura 7. Interpretacion de los indices CIELAB.

Negro

FERNANDEZ, M., ORTIZ, L., ALONSO, A. Procesos de obtencion y evaluacion de
aleaciones preciosas base oro usadas en joyeria. USBmed. Vol 6. No 2. Julio 2015,

pp. 8.
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3. METODOLOGIA

En la figura 8 se presenta el esquema de la metodologia empleada en la presente
investigacion y a continuacion se indican caracteristicas de las etapas indicadas.

Figura 8. Descripcion de la metodologia para la presente investigacion.
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3.1 REVISION BIBLIOGRAFICA

Se reviso informacidn existente en las diferentes bases de datos disponibles en la
Universidad, asi como articulos en revistas nacionales e internacionales, normas
técnicas, libros especializados y tesis de maestria. Se hizo énfasis en el estudio de
los procesos de fabricacion de las aleaciones preciosas, métodos de
caracterizacion, proceso de micro-fundicion usando la técnica de pre-engaste,
caracteristicas de gemas incluyendo esmeraldas colombianas.

3.2 DISENO DE EXPERIMENTOS

Se inicié con el estudio de las variables que influyen en la obtencién de las
aleaciones preciosas, se realizaron algunas pruebas preliminares y se
determinaron las mejores condiciones para la elaboracion de estas aleaciones.
Finalmente, se definio el plan de ensayos a seguir.

3.2.1 Estudio de las variables que influyen en la obtencion de la aleacion
preciosa. Con base en la revision bibliografica, se estudiaron las principales
variables del proceso de fabricacién, que influyen sobre las caracteristicas y
propiedades de las aleaciones preciosas cuando se emplea la técnica de cera
perdida con pre-engaste de esmeraldas colombianas. Se hizo énfasis en el estudio
de los elementos de aleacion, analizando su efecto sobre las propiedades térmicas,
metallrgicas y fisicas. Lo anterior, permitio definir los principales elementos
componentes de la aleacién y su intervalo de composiciones a estudiar.

A partir de la tabla 2 se determind que los elementos germanio, silicio e indio tienen
una influencia significativa en la disminucién del punto de fusién de las aleaciones
base oro. Por otra parte, la adicion de otros elementos como el cobre, la plata y el
cinc, es conveniente para mejorar sus propiedades mecanicas y metalurgicas.

Con el fin de estimar los porcentajes de los elementos seleccionados se utilizaron
cortes isotérmicos a diferentes temperaturas especialmente inferiores de 500° C, de
los diagramas Au-Cu-Ge; Au-Cu-Si, a partir de los cuales se pudieron definir las
zonas de composicion donde se presenta la aleacidén en estado liquido, para luego
seleccionar las composiciones de las respectivas mezclas. Para obtener el
diagrama Au-Cu-Si-Ge-In, se cont6 con la colaboracion del doctor André Costa e
Silva (Universidad Federal Fluminense, Volta Redonda, Brasil, comunicacion
personal, 2014) y el uso del software Thermocalc.

A continuacién, en las figuras 9, 10, y 11, se presentan los diferentes diagramas
utilizados, Au-Cu-Ge; Au-Cu-Si, con corte isotérmico a 450° C; Au-Cu-Si-Ge-In a
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500° C, a partir de los cuales se determinaron los intervalos de composiciones
donde esta presente la fase liquida. Finalmente, en la figura 2, se presenta el
diagrama Au-Ag-Cu usado para las mezclas comerciales.

Figura 9. Corte isotérmico a 450° C del diagrama de fase Au-Cu-Ge.
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JIN, Shan; DUARTE, Liliana y LEINENBACH, Christian. Experimental study and

thermodynamic description of Au-Cu-Ge system. Elsevier [online], 2014 Vol. 588,
no. 5, pp. 12.
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Figura 10. Corte isotérmico del diagrama de fase Au, Cu, Si.
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BLAZEVIC, A., EFFENBERGER H., RICHTER, K. Phase equilibria in the system
Au-Cu-Si and structural characterization of the new compound Aus:xCuz:xSi.
ELSEVIER, 2014, pp. 193.
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3.2.2 Realizaciéon de pruebas preliminares. Con el fin de determinar las
condiciones mas adecuadas para llevar a cabo la fusion de las aleaciones, se
realizaron pruebas empleando diferentes medios de calentamiento, como horno de
resistencia y mufla, entre otros, usando aleaciones base cobre y plata. Ademas se
realizaron otros ensayos usando como materias primas Ag, Cu, Mg y Ca en estado
puro, con el fin de fabricar una aleacion base plata (Agss.sMgzo.sCaz23Cuz.7) [62], la
cual puede ser vitrea si se controla adecuadamente la velocidad de enfriamiento.
Esto ultimo con el fin de verificar si la infraestructura disponible, permitia fabricar
aleaciones amorfas.

3.2.3 Elaboracion del plan de ensayos. Para el presente estudio se determiné
fabricar aleaciones base oro de 18 quilates (con contenido de oro del 75% en masa).
Se escogieron estas aleaciones debido a su mayor uso comercial con esmeraldas
colombianas.
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En la Tabla 4 del siguiente capitulo, se presenta el plan de ensayos elaborado,
donde se muestran las diferentes composiciones de las aleaciones estudiadas,
indicando el porcentaje en masa de los elementos que las componen.

Figura 11. Corte isotérmico a 500° C del diagrama de fase 75% Au, 12.5% Cu,
12.5% (Ge-Si-In).
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Dr. André Costa e Silva, Universidad Federal Fluminense, Volta Redonda, Brasil,
comunicacién personal, 2014.

3.3 OBTENCION DE LAS ALEACIONES PRECIOSAS

Para la elaboracion de las aleaciones se dispuso inicialmente de un horno de
induccién, Fornax T, con una potencia de 3,6 KVA, el cual permite fundir cantidades
de aleaciones desde 10 g y tiene la posibilidad de hacer el vaciado utilizando
centrifugacion.

Este horno, no posee atmdosfera controlada, sin embargo se puede adaptar argon u
otro gas en la fusion, no obstante en la colada no es posible, lo cual puede generar
oxidacion en la aleacion durante esta etapa. Ademas, no permite la medicién de la
temperatura.
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Con el fin poner a punto el equipo, se llevaron a cabo pruebas inicialmente con
cobre puro. Posteriormente se fabricaron las aleaciones base oro de tipo comercial
(aleaciones | y 11). Se cold en un crisol ceramico de silice y alumina precalentado a
250° C, con el fin de obtener condiciones cercanas a las de micro-fundicion con
técnica de la cera perdida.

Se elaboraron las aleaciones lll, 1V, V, VI, VIl y VIII, indicadas en la Tabla 4. En
todos los casos se emplearon cargas inferiores a 10 g.

Las muestras | a VIII no se pre-alearon debido a las condiciones de trabajo del
equipo. Este opera a la maxima potencia bajo la cual se necesitan tiempos menores
a un minuto para la fusion.

A partir de estos resultados, se determiné no utilizar cobre puro para las aleaciones
faltantes, por lo tanto no se fabricaron las IX, XlI, XIV y XVI.

Para la elaboracion de las aleaciones X, XI, Xlll y XV, se usé un horno de induccion
Pressovac Dual. Este equipo posee una potencia de 3,4 KVA, ademéas permite
fundir mediante la técnica de cera perdida empleando vacio y atmdésfera controlada.
Los crisoles tienen capacidad desde 10 g. En estas fusiones se pre-alearon las
materias primas con el fin de disminuir el punto de fusion y realizar la colada a menor
temperatura.

Para la fabricacién del molde se us6 un modelo cilindrico en cera, con el fin de
optimizar las materias primas de la aleacion y poder realizar los diferentes analisis
para su caracterizacion.

Se utilizé un molde ceramico empleando revestimiento comercial (Diamante Kerr),
este material es comunmente usado en la técnica de cera perdida y con pre-engaste
de diamantes. El tratamiento térmico aplicado para el revestimiento se muestra en
la figura 12.

El tratamiento térmico realizado de acuerdo con recomendaciones del fabricante,
consistié en aplicar tres rampas de calentamiento a 3° C/min, en la primera rampa
se calent6 desde temperatura ambiente hasta 149° C y se mantuvo durante 2 horas
con el fin de eliminar la cera de la muestra; la segunda rampa se aumento la
temperatura desde 149° C hasta 371° C, se mantuvo a esa temperatura durante dos
horas; en la tercera rampa, se calenté desde 371° C hasta los 566° C se sostuvo
por tres horas; finalmente, se llevé a la temperatura de colada y se mantuvo durante
una hora.
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Figura 12. Tratamiento térmico del revestimiento comercial.
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No obstante, con el fin de poder evaluar el comportamiento con la esmeralda, la
cual requiere temperaturas preferiblemente hasta 325° C, se realizaron algunas

pruebas con el tratamiento térmico del revestimiento modificado, indicado en la
figura 13.

Figura 13. Tratamiento térmico del revestimiento comercial, modificado.
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En este caso, para el tratamiento se aplicaron dos rampas de calentamiento a la
misma velocidad 3° C/min; la primera igual que en el caso anterior desde
temperatura ambiente hasta 149° C, se sostuvo durante dos horas; la segunda
desde 149° C hasta 300° C/min y se mantuvo durante 12 horas [16].
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3.4 CARACTERIZACION

Para la caracterizacion de las aleaciones fabricadas, se evalué su compaosicion
quimica, se realizd analisis térmico, metalografico y mecénico. Finalmente, se
determiné su color y capacidad de llenado del molde.

3.4.1 Anélisis de composicion quimica. Se empleé la técnica de fluorescencia
de rayos X, con el fin de determinar las cantidades de los elementos constituyentes
de las aleaciones fabricadas. Ademas se analizé el oro, la plata y el cobre, usados
como materias primas (anexo A), mediante el Espectrometro de Fluorescencia de
Rayos-X de Energia Dispersiva Shimadzu EDX-800HS.

3.4.2 Andlisis térmico. Se determinaron: el punto de fusion, la capacidad
calorifica y el coeficiente de dilatacion térmico, usando el equipo modelo Setsys
Evolution, de SETARAM.

A las muestras en estudio se les realiz6é calorimetria diferencial de barrido, con el
fin de determinar el punto de fusion y a aquellas seleccionadas para las pruebas de
verificacion se les determin6 su capacidad calorifica, con el apoyo de la norma
ASTM E1269-11.

Con el fin de determinar el coeficiente de dilatacion térmico (ASTM E831-14), se
aplicé el analisis termo-mecanico, donde se midi6 la variacion de la longitud de la
muestra aplicando una carga determinada.

3.4.3 Anélisis metalografico. Se realiz6 preparacion metalografica siguiendo la
norma ASTM E3-11 y para el ataque ASTM E407-07 con el fin de llevar a cabo el
analisis de la microestructura, la cual se hizo mediante las técnicas de microscopia
electrénica de barrido (SEM) y Optica, ademas la espectroscopia de dispersion de
energia (EDS) para determinar la composicion de las fases. Para estos analisis se
usaron los microscopios Electronico QUANTA FEG 650 marca FEI utilizando 20 KV
y aumentos entre 1000 X y 5000 X y el éptico Hirox KH 7700 empleando aumentos
entre 700 X'y 2800X.

3.4.4 Anélisis de propiedades mecanicas. Se aplic6 micro-dureza Vickers para
todas las aleaciones segun norma ASTM E384, empleando el micro-durémetro
Innovatest.
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3.4.5 Andlisis de color. A las aleaciones elaboradas se les aplicé la técnica de
espectrofotometria usando la norma ASTM E308, para determinar su color. Se
utilizé el espectrofotometro Color Eye XTH. Se realizaron las mediciones con el
componente especular incluido (SCI), angulo de 10° e iluminante DGS y mediante
el sistema CIELAB, se determinaron los parametros L*, a* y b*.

3.4.6 Capacidad de llenado de la aleacién. Se realiz6 la prueba de llenado a las
aleaciones propuestas, para lo cual se reemplazé en cada composicion de la
aleacion el oro (debido a su alto costo) por cobre. Para ello se emple6 como modelo
en cera un engaste en chatéon como se muestra en la figura 14.

Figura 14. Modelo en cera realizado para las pruebas de llenado.

I6mm |

3.5 REALIZACION DE PRUEBAS DE VERIFICACION

En esta etapa, se realizaron pruebas de llenado de algunas aleaciones base oro,
ademas, se realizé simulacion del proceso de solidificacion utilizando el software
SOLIDCAST, prueba de colabilidad de la aleaciéon seleccionada y colada de una
pieza de joyeria.

3.5.1 Pruebas de llenado con aleaciones base oro. En esta etapa se llevaron a
cabo pruebas de verificacion de llenado con aleaciones base oro con el fin de
corroborar los resultados obtenidos del llenado reemplazando el oro por cobre.

3.5.2 Simulaciones en el software SOLIDCAST. A partir de los resultados de la
caracterizacion de las aleaciones, se seleccionaron aquellas que mostraron el mejor
comportamiento con el fin de simular el proceso de solidificacién, mediante el uso
del software SOLIDCAST versién 8.3.0 empleando un computador HP el cual posee
Windows 7 Home Premium. Para esta Ultima etapa fue necesario utilizar pardmetros
termo-fisicos como capacidad calorifica, temperatura de fusion, densidad entre
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otros. Ademas se us6 un anillo como modelo, indicado en la figura 15, el cual fue
disefiado mediante un software libre que permite generar archivos en la extension
STL (estereolitografia).

Cada simulacion se llevé a cabo de manera individual, con una duracion de 24 horas
por cada muestra.

Figura 15. Modelo en disefio asistido por computador (CAD).

@ 22,1 mm

@ 21,7 mm

El disefio del anillo permite el engaste de tres gemas redondas con diametro de 1,5
milimetros. Con este disefio se pretendié disminuir el contacto de la gema con la
aleacion y asi proteger la esmeralda.

Con la informacién obtenida de esta etapa, se seleccioné la aleacién con menor
temperatura en la zona de contacto del metal fundido con la gema.

3.5.3 Colabilidad de la aleacion seleccionada. Se realiz6 la prueba de
colabilidad [51], con la aleacién escogida en la etapa anterior, con el fin de verificar
el llenado de la aleacién, para ello se utilizo la malla mostrada en la figura 16, con
dimensiones de 20 mm x 10 mm x 1 mm de espesor, con la cual se determiné el
porcentaje de llenado, aplicando la ecuacion 1.

% llenado = 21", 100 (5)

area total
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Figura 16. Malla utilizada en la prueba de colabilidad.

3.5.4 Colada de una pieza de joyeria. Se fabricaron dos anillos, aplicando la
técnica de cera perdida con pre-engaste de esmeraldas. Para el primer anillo, se
utilizaron tres esmeraldas redondas de 1,5 mm de diametro, con diferentes
caracteristicas fisicas (con inclusiones e incluso con una grieta) como se muestra
en la figura 17. Esto se llevo a cabo con el fin de verificar el comportamiento de la
aleacion en una pieza de joyeria y observar la respuesta de las esmeraldas usadas.

Figura 17. Esmeraldas usadas en la primera colada

Gran nimero de Pocas inclusiones  Presencia de grieta
inclusiones Poco brillo

Para el segundo anillo se utiliz6 una esmeralda tipo I, redonda de 1,5 mm de
diametro (ver figura 18), con el fin de comparar los resultados obtenidos con los
tipos de gema utilizados.
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Figura 18. Gema usada en la segunda colada
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3.6 ANALISIS DE RESULTADOS

Con los resultados obtenidos en la caracterizacién de las aleaciones y las pruebas
de verificacion se pudo confirmar el potencial que tienen estas aleaciones para su
implementacién en la técnica de la cera perdida con pre-engaste de esmeraldas
colombianas.

3.7 ELABORACION DEL INFORME FINAL

Con la informacion obtenida en todo el proceso de investigacion se realizé el
respectivo informe.

49



4. RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS

En este capitulo, se presentan los resultados obtenidos de la investigacion en
cuanto al disefio de experimentos, obtencidén de las aleaciones preciosas, pruebas
de caracterizacion y ensayos de verificacion planteados.

4.1 RESULTADOS DEL DISENO DE EXPERIMENTOS

A continuacion se presentan los resultados obtenidos del estudio de variables,
realizacion de pruebas preliminares y elaboracién del plan de ensayos.

4.1.1 Resultados del estudio de variables. Se identificaron las principales
variables que influyen en las propiedades y caracteristicas de las aleaciones
preciosas usando la técnica de la cera perdida con pre-engaste de esmeraldas
colombianas: el tipo de gema, la composicién de la aleacion, la forma de fusion y la
velocidad de solidificacion, ver figura 19.

Figura 19. Principales variables en la fabricacion de las aleaciones preciosas
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VELOCIDAD DE Velocidad alta
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En cuanto al tipo de gema, sus propiedades y caracteristicas son fundamentales
para definir las condiciones de operacion (temperatura de fusion, temperatura de
colada, temperatura del tratamiento térmico del revestimiento), que disminuyan el
choque térmico y eviten su dafo. Cuando las gemas son sintéticas, su
homogeneidad estructural facilita su uso en la técnica, caso contrario sucede con
las gemas naturales donde la presencia inclusiones y heterogeneidades las hacen
mas susceptibles a los cambios térmicos [16].

La composicion de la aleacién, es determinante en las propiedades de la misma,
por lo tanto una adecuada seleccion de los elementos aportara en la calidad de la
aleacion obtenida [52]. Por otra parte, dado el uso continuo de estos materiales por
los seres humanos, el grado de toxicidad de los elementos es critico en su seleccion
[53].

Por otro lado, en la forma de fusibn es importante establecer el sistema de
calentamiento, el cual puede ser utilizando un horno de resistencia o induccion que
permita la fusion y homogeneizacién adecuada de los elementos en la aleacion [54].
Ademas, se deben emplear crisoles que no contaminen la muestra los cuales
pueden ser ceramicos o de grafito. Finalmente, es necesario escoger el tipo de
ambiente en el cual se llevara a cabo la fusion. En este sentido, es posible emplear
atmosfera controlada usando argon o nitrogeno o mezcla de gases que cumplan
este objetivo, o simplemente emplear fundente sin atmosfera controlada.

La velocidad de solidificacion influye en las propiedades de la aleacion pues
determina que esta sea cristalina o vitrea [55]. Recientes investigaciones se dirigen
a la fabricacién de aleaciones preciosas vitreas de bajo punto de fusion, con
excelentes propiedades, que requieren condiciones muy estrictas para Su
elaboracion [43], [56] y tienen restricciones en espesores y tamafos.

Para el caso de la presente investigacion, se determind que la esmeralda
colombiana pierde algunas de sus propiedades a temperaturas por encima de los
325° C [16]; ademas, fue necesario seleccionar aquellas que poseian el menor
namero de inclusiones, las cuales de acuerdo al Instituto Americano de Gemologia
GIA, las clasifican como tipo I. Con base en lo anterior, se planted fabricar una
aleacion con un punto de fusion menor de 500° C, con el fin de disminuir el choque
térmico y preservar sus propiedades, asi como usar un tratamiento térmico del
revestimiento cuya temperatura no afecte las caracteristicas de las gemas.

A partir de la informacion presentada en la tabla 2, se seleccionaron el silicio,
germanio e indio como elementos para disminuir el punto de fusién de la aleacion,
dado que estos presentan puntos eutécticos con el oro, no generan reacciones
alérgicas por uso en lo seres humanos y existen referencias bibliograficas que
sefialan algunos usos en aplicaciones en joyeria [57] y odontologia [58].
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Con el fin de mejorar las propiedades de estas aleaciones, se plantea agregar el
cobre, la plata y el cinc como elementos complementarios.

Con base en la informacion derivada de los diagramas de equilibrio de fases, se

establecieron los intervalos de composicién para los elementos de aleacion,
indicados en la tabla 3.

Tabla 3. Intervalos de composicién de los elementos seleccionados

Elemento Au Cu Ag Zn Si Ge In
% masa 75 12,5-25 528 -12,5 0,36-067 05-284 0,21-12,38 9,79 —
12,5

Con el fin de adicionar el zinc y la plata, se decidio trabajar con una aleacion madre
base cobre (Cu-Ag-Zn) usada comercialmente en joyeria. A estas aleaciones se les
realizé analisis quimico, fisico y metallrgico, con el fin de obtener sus propiedades
mas relevantes. Los resultados obtenidos se encuentran en el anexo B.

En el caso particular de las aleaciones preciosas es importante definir el sistema de
calentamiento que permita de manera efectiva la fusion y/o disolucion de las
especies en la mezcla, teniendo en cuenta las altas temperaturas de fusién (como
el caso del silicio) y las diferencias en estas temperaturas entre los distintos
elementos. Finalmente, se debe definir el sistema de enfriamiento posible de aplicar
técnica y econdmicamente en esta investigacion. Con este fin se desarrollaron las
pruebas preliminares.

4.1.2 Resultado de las pruebas preliminares. Se verifico que la capacidad del
crisol del horno de resistencia disponible en la Universidad era demasiado elevado
(1 kg) y no permitia la realizacion de fusiones menores a 30 g de manera efectiva.
Se confirm6 que las condiciones de operacion disponibles, no facilitaban la
realizacion de pruebas con altas velocidades de enfriamiento necesarias para la
elaboracion de aleaciones vitreas de bajo punto de fusion [14].

Los resultados de estas pruebas mostraron que es fundamental disponer de un
equipo con ambiente controlado, de alta capacidad de calentamiento (> 1200° C),
preferiblemente por induccién para mayor homogeneizacion de la muestra, con
crisoles que permitan fundir efectivamente muestras menores de 10 gramos dado
los costos de las materias primas.

4.1.3 Resultados de elaboracién del plan de ensayos. En la Tabla 4, se
presenta el plan de ensayos establecido para esta investigacion. En la primera
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columna se le asigna namero romano a las diferentes composiciones de las
aleaciones, indicandose el porcentaje en masa de los elementos componentes.

En este plan de ensayos se plante6 elaborar dos aleaciones de oro comercial (18
quilates), una a partir de los elementos puros (aleacion 1) y otra (aleacion Il) de oro
puro y aleacion madre Cu-Ag-Zn (Legor C183N), disponibles comercialmente para
fabricar aleaciones base oro de 18 quilates comunmente denominada liga. Estas
fueron tomadas como referencia para comparacion. Inicialmente se propuso fabricar
todas las aleaciones empleando cobre y liga con el fin de evaluar los mejores
resultados.

Ademas se propuso preparar aleaciones con adicion de los otros elementos
seleccionados en la investigacion y combinaciones entre ellos (aleaciones Il a XV).
No se propuso la composicion con la adicion de sélo indio por no disponer de un
corte isotérmico a 500° C del diagrama Au-Cu-In. Ademas en el diagrama Au-In se
presenta a 500 °C fase liquida a 23% y 30% de In (puntos eutécticos), valores que
no permiten la fabricacién de aleaciones de 18 quilates con la adicion de cobre o
liga.

Tabla 4. Plan de ensayos planteado para la presente investigacion.

Nomenclatura de

la prueba % Au % Otros % Si % Ge % In

I 75 25 0 0 0

Il (liga) 25 0 0 0

1] 23 0 1,3 0

IV (liga) 23 0 1,3 0

\% 22,16 2,84 0 0

VI (liga) 22,16 2,84 0 0
Vil 2,5 0,21 9,79
VIl (liga) 2,5 0,21 9,79

IX 0,5 12 0

X (liga) 0,5 12 0

Xl (liga) 2,4 10,1 0
Xl 12,5 2,4 0 10,1
Xl (liga) 2.4 0 10,1
XV 0 12,38 0,12
XV (liga) 0 12,38 0,12
XVI 0 0 12,5
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Tabla 4. (Continuacion)

Nomenclatura de

0, 0, 0, i 0, 0,
la prueba % AU % Otros % Si % Ge % In

XVl (liga) 75 12,5 0 0 12,5

4.2 RESULTADOS DE LA OBTENCION DE LAS ALEACIONES

Se realizaron las fusiones de las aleaciones | a VIl del plan de ensayos, en un horno
de induccion Fornax T, con crisol de grafito, sin emplear la técnica de cera perdida.
Estas primeras fusiones permitieron obtener aleaciones base oro, con porcentajes
de oro cercanos al 75% (18 quilates), algunas con bajo punto de fusion, lo cual se
pudo verificar con pruebas posteriores.

Por otra parte, utilizando horno de induccién Pressovac Dual, con crisol de grafito,
usando la técnica de cera perdida, se fabricaron las aleaciones X, XI Xlll y XV,
mostradas en el plan de ensayos.

Los resultados obtenidos con el tratamiento térmico modificado, aplicado al molde,
son adecuados debido a que a 300° C no ocurre ninguna transformacion de fase en
el revestimiento comercial y por lo tanto no se generaron defectos de fundicion en
la aleacion fabricada lo cual permitiria su implementacion con las esmeraldas pre-
engastadas.

Con los resultados obtenidos, con todas las pruebas realizadas se establecieron las
condiciones necesarias para la obtencion de las aleaciones de bajo punto de fusion:

» Se debe usar horno de induccién con dispositivo para realizar la colada
mediante la técnica de cera perdida, con atmosfera controlada, utilizando
crisol de grafito (con capacidad acorde a la cantidad de muestra a fundir).

» Se debe partir de materias primas de alta pureza para poder garantizar la
composicion.

» Pre-alear las materias primas con el fin de disminuir la temperatura de colada,
en este sentido, es recomendable hacer una aleacién de oro y el o los
elementos de alto punto de fusion (cobre, germanio y silicio), para esto, es
conveniente llevar la muestra hasta la temperatura de fusiéon del oro, lo cual
permite la disolucion de los otros elementos y esta de acuerdo con lo
indicado por Tobdn y colaboradores [20], quienes prepararon aleaciones oro-
silicio, logrando la disolucion de las especies con calentamiento a
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temperatura cercana a la de fusion del oro. Posteriormente, agregar la liga
con el elemento indio, si este es necesario, esto con el fin de evitar las
pérdidas de elementos por volatilizacion.

» El uso de liga en la fabricacion de la aleacion, ayuda a mejorar las
propiedades mecanicas, disminuyendo su dureza y aumenta la colabilidad a
la mezcla por la presencia de zinc, caracteristicas que no se logran con la
adicion de solo cobre. Sin embargo, el uso de la liga (aleacibn multi-
componente), hace compleja la microestructura obtenida generando la
precipitacion de fases de alta dureza, como se pudo corroborar en el analisis
de la micro-estructura.

» Se pudo confirmar que la temperatura de colada debe estar alrededor de 50°
C por encima de la temperatura de fusion de la aleacion para tener la fluidez
adecuada, aspecto recomendado por otros investigadores [42].

» Se debe fabricar el molde ceramico aplicando el tratamiento térmico
modificado para evitar gradientes térmicos que afecten el proceso.

4.3 RESULTADO DE LA CARACTERIZACION DE LAS ALEACIONES
FABRICADAS

A continuacion se presentan los resultados de los diferentes analisis iniciando por
composicién gquimica, seguida de analisis térmico, metalografico, propiedades
mecanicas, de color y finalmente capacidad de llenado del molde.

4.3.1 Resultados de composicion quimica. En la tabla 5 se muestran las
composiciones de las diferentes aleaciones fabricadas, usando la técnica de
caracterizacion de fluorescencia de rayos X.

Los resultados muestran que para la mayoria de las aleaciones el contenido de oro
obtenido es cercano al 75%, lo cual corresponde a la condicion planteada
inicialmente. Sin embargo, se observan variaciones en el contenido por debajo y por
encima de este valor, lo cual puede estar asociado al proceso de fabricacion, que
involucra varios factores, como el control de la atmosfera y la temperatura del
proceso, el uso de cobre o liga y la pre-aleacion de las materias primas.

El horno Fornax T, no poseia atmdsfera controlada en la etapa de colada lo cual
genero6 pérdidas por oxidacion, esto coincide con lo dicho por Dieter Ott [59], en su
investigaciéon Metallurgical and chemical factors influencing working conditions,
donde menciona la presencia de oxigeno/aire en la atmosfera circundante, lo cual
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oxida metales no preciosos como el cobre (elemento hallado en las aleaciones |, lll,
V y VII) y zinc (encontrado en las muestras Il, IV, VI, y VIII).

Tabla 5 . Resultados de fluorescencia de rayos X

Nomenclatura de la

prueba % Au % Otros* % Si % Ge % In
I 76,04 23,96 0 0 0
Il (liga) 74,84 25,16 0 0 0
1] 73.40 24,53 0 2,07 0
IV (liga) 73,79 23,38 0 2,83 0
\ 71,46 26,34 2,20 0 0
VI (liga) 77,98 19,07 2,95 0 0
Vil 71,62 13,07 3,33 0,32 11,66
VI (liga) 66,32 14,15 8,56 0,47 10,50
X (liga) 78,01 9,88 1,49 10,62 0
Xl (liga) 78,03 10,48 3,5 7,99 0
X1 (liga) 73,05 10,01 6,61 0 10,33
XV (liga) 81,64 5,49 0 12,87 0

* Corresponde al contenido de Cu, Ag, Zn y otros elementos. No se reportan
estos valores dada las condiciones de confidencialidad del proyecto.

De forma adicional, no se presenté control de temperatura para el mismo horno, sin
embargo su calentamiento supera los 1000° C, ya que es usado para fabricar
aceros. Este hecho conlleva a la variacion en la composicion como sucedio en la
aleacion VIII, muestra que presenta elementos constituyentes con diferentes
temperaturas de fusion, particularmente el cinc, elemento estudiado por Omar
Quintero [42] en su libro principios de fundicion, donde se menciona las limitantes
del elemento aleante, ya que posee fusion a los 419,5° C y vaporizacion a los 907°
C, temperaturas superadas en la colada.

En el caso del uso del horno Pressovac Dual, se presenté una menor variacion del
porcentaje de oro ya que se cuenta con atmosfera y temperatura controladas
durante todo el proceso, disminuyendo las pérdidas por oxidacion y volatilizacién de
las especies.

En cuanto a la atmosfera controlada, factor importante tratado por el investigador
Dieter Ott [59], utilizar atmdsfera neutra, por la presencia de argon o nitrégeno, cuida
la masa fundida y no genera ningan tipo de reaccion, sin embargo, estos gases no
la protegen completamente debido al calentamiento del gas en contacto con la
superficie de la fundicién, provocando diferencias de densidad entre el gas en el
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crisol y la atmosfera circundante, lo cual produce turbulencia reduciendo el efecto
de proteccion. Como consecuencia de esto, las muestras fabricadas con atmoésfera
neutra también presentaron variacion en la masa respecto a las cargas calculadas
inicialmente.

Por lo anterior, pre-alear las especies influye en las pérdidas de las materias primas,
reduce el choque térmico entre la aleacion y el molde, ya que se puede colar a
menor temperatura y ayuda ademas a homogenizar la muestra, como se pudo
corroborar en las pruebas de verificacion. El control de la temperatura de colada de
la aleacion, afecta los resultados en cuanto a los defectos de fundicion como
agrietamiento por choque térmico y reaccion con el revestimiento, ademas de otros
defectos generados por la fabricacién del molde y su tratamiento térmico [54].

4.3.2 Resultados del analisis térmico. A continuacion se muestran los
resultados de los analisis térmicos realizados a las diferentes aleaciones fabricadas.
Se presentan inicialmente los obtenidos por calorimetria diferencial de barrido y
posteriormente los de andlisis termo-mecanico.

En la figura 20 a y b se muestran las curvas obtenidas de DCS para las aleaciones
preciosas comerciales. Los resultados sefialan un solo pico de solidificacion y
fusién, comportamiento que se presenta en metales puros y aleaciones cuya
microestructura muestra una sola fase [60].

Figura 20. Resultados de calorimetria diferencial de barrido para las aleaciones
comerciales, a) Au-Ag-Cu y b) Au-Cu-Ag-Zn.
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Figura 20. (Continuacion).
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La temperatura de fusion de las aleaciones es cercano a 900° C para las dos
muestras como se observa en la figura 20. A partir de estos resultados se confirma
que el uso del cinc no afecta la temperatura de fusion pero si influye en la fluidez
de la aleacion, como se sefala en las investigaciones adelantadas por Ott Dieter
[59].

Figura 21. Resultados de calorimetria diferencial de barrido para las aleaciones a)
Au-Cu-Si y b) Au-Liga-Si.
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Figura 21. (Continuacion).
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En la figura 21 a y b, se presentan los resultados obtenidos de DSC, para las
aleaciones V (Au-Cu-Si) y VI (Au-liga-Si). La aleaciéon V, en la zona de enfriamiento
muestra dos picos, con diferente consumo de energia, los cuales podrian
corresponder a la formacion de una reaccion eutéctica de mayor consumo de
energia y una fase primaria con menor consumo de energético. Zhai [49], realiz6
estudios en aleaciones Cu-Ge, el andlisis DSC de la composicion Cus7.2Geizs
mostré un comportamiento similar al encontrado en la aleacion V, sin embargo, los
dos picos mostrados representan una reaccion peritéctica que no es nuestro caso
y el segundo pico la solidificacion de la aleacion.

Por otra parte, la aleacion VI, solo mostré un pico de solidificacion muy marcado, lo
cual corresponderia a la reaccion eutéctica, lo cual se corrobora por Zhai [49] ya
que también lo encontré en el termograma para la composicion Cugs.sGea.s.

En la figura 22 a y b, se encuentran los resultados obtenidos de calorimetria
diferencial de barrido, de las muestras VIl y VIII, las cuales poseen silicio, germanio
e indio. La aleacién VI el pico de fusion es definida, mientras en la solidificacion se
muestran dos picos, en los cuales se presenta una posible solidificacion de fase
primaria seguida de eutéctico.

Para la aleacion VI, el uso de liga, permite visualizar un pico de fusion y
solidificacion, con gran consumo de energia debido al gran nimero de elementos
constituyentes en la muestra, por su parte Zhai [49], confirma lo mencionado, ya
gue en su estudio muestra la influencia de la variaciéon de germanio en la forma de
los picos del termograma, en el que el aumento en su contenido genera una
variacion en la forma del pico.
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Figura 22. Resultados de la calorimetria diferencial de barrido para las aleaciones
a) Au-Cu-Si-Ge-Iny b) Au-liga-Si-Ge-In
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De la informacion obtenida de las gréficas, en la tabla 6, se encuentra un resumen
de los diferentes puntos de fusion encontrados para las aleaciones fabricadas.

Se puede observar el alto punto de fusion de las aleaciones comerciales (I y Il), asi
como valores superiores a los 600 °C para las muestras Il y IV, razon por la cual
estas no son adecuadas para su implementacion en el proceso de la cera perdida
con esmeraldas pre-engastadas. En cuanto a las demas aleaciones, presentan un
punto de fusion menor a 500 °C, lo cual las habilita para el proceso.
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Tabla 6. Temperaturas de fusion de las aleaciones fabricadas.
Temperatura de

Aleacion fusion °C
I 893
Il 876
1] > 600
v > 600
Y, 373,4

VI 358,7
Vil 390,2
VI 451,3
X 398
Xl 341
XII 390
XV 391

Adicional al andlisis DSC, se realiz6 uno de tipo termo-mecanico, en el cual se hallo
la variacion dimensional respecto a una carga constante aplicada y el aumento de
la temperatura. Esta propiedad, es de gran ayuda en los procesos de manufactura,
ya que se puede prevenir los defectos de fundicion, asi poder controlar la calidad la
aleacion [62].

Los cambios dimensionales graficados para las aleaciones comerciales se
encuentran en la figura 23 a y b, se presentd una expansion térmica de 2,6% para
las dos muestras, ademas, una variacion en la curva a baja temperatura, lo cual
generalmente representa una transformacion de fase [63] que se observan en los
resultados de DSC para las mismas muestras, en las cuales se encuentra un pico
endotérmico a temperatura menor de 200° C, figura 21 a y b. No obstante, estas
trasformaciones de fase no se realizan en la fundicion, debido probablemente a la
velocidad de solidificacion, de acuerdo a estudios acerca de la temperatura medida
en el molde realizadas por Patrick [48], el metal liquido tarda algunos minutos en
disminuir la temperatura dentro del molde y solidificar completamente, tiempo
insuficiente para realizar las transformaciones de fase de equilibrio.

Los analisis termo-mecanicos a las demas muestras se realizaron a menor
temperatura (250° C) respecto a las aleaciones comerciales (600° C), dado a que la
técnica no se puede aplicar si la muestra se lleva al punto de fusion.

Las curvas de las aleaciones Ill a XV no mostraron ninguna variacion en la
pendiente de la curva, por tanto tampoco se evidencio transformacion de fase en el
intervalo de trabajo. En la figura 24 a y b, se muestra como ejemplo los resultados
de TMA para las aleaciones X y XV.
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Figura 23. Resultados de andlisis termo-mecanico para las aleaciones comerciales
a) | (Au-Cu-Ag) y b) 1l (Au-liga).
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Figura 24. Resultados de analisis termo-mecanico para las muestras a) X (Au-liga-
Si-Ge) y b) XV (Au-liga-Ge).
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Figura 24. (Continuacion)
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Con los resultados obtenidos del analisis termo-mecanico se calcularon los
diferentes coeficientes de dilatacion térmica lineal, los cuales se muestran en la
tabla 7.

Tabla 7. Resumen de las diferentes caracteristicas térmicas de las aleaciones.

Aleacion Coeficiente de dilatacion térmico lineal a (um/m°C?)
I 28,39
Il 29,2
1 28,2
v 18,73
Y, 18,82
VI 18,86
VII 11,04
Vil 10
X 23,52
Xl 15,36
Xlll 20,62
XV 34,05
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Los valores del coeficiente de dilatacion térmica lineal, oscilan entre 10 pm/m°C1y
34,05 um/m°C-1. El menor coeficiente lo presenta la aleaciéon V lo que implicaria
menores cambios dimensionales asociados a cambios de temperatura, por tanto
menores defectos por contraccion. Caso contrario sucede con la aleacién XV, la
cual posee el coeficiente mas alto.

Choi [64] investigo la influencia de precipitados en el coeficiente de expansion
térmico lineal por la presencia de silicio, donde en los termogramas se deben
visualizar las diferentes fases que se forman, en las aleaciones fabricadas, no se
presentd ningun caso por lo cual se puede deducir que, son estables térmicamente
en las temperaturas analizadas, lo cual no generara ningun defecto en el proceso
de solidificacion.

Los resultados de capacidad calorifica se encuentran en los resultados de pruebas
de verificacion, debido a que solo se le determinaron a las aleaciones escogidas.

4.3.3 Resultados de andlisis metalogréfico. A las aleaciones fabricadas, se les
realiz6 analisis micro-estructural para determinar las fases presentes con el uso de
la técnica SEM y microscopia 6ptica. Ademas, se hizo una aproximacion de su
composicién, mediante la técnica EDS.

En la figura 25 a-d, se observa la microestructura correspondiente a la aleacion VI
(Au-Cu-Si-Ge-In) tomada entre 700X y 2800X. En estas micrografias se aprecia la
presencia de una fase primaria (P), eutéctico (E) y una fase precipitada (p) la cual
posee 18,14 % de silicio. Lo anterior se pudo corroborar mediante SEM como se
muestra en la figura 26. Estos resultados estan acordes con la grafica DSC (figura
22 a)) obtenida para esta aleacion la cual muestra dos picos exotérmicos, que
podrian corresponder a la solidificacién de una fase primaria y eutéctico, pico de
menor y mayor consumo de energia respectivamente [40].

La fase con alto contenido de silicio, fase precipitada (p), se encuentra en los limites
de grano, lo cual genera un endurecimiento de la aleacion y dependiendo de la
composicion fragilidad en la misma, como ha sido reportado por algunos
investigadores como Greg y Rob [65], quienes investigaron la influencia del silicio
en aleaciones de oro de 10, 14 y 18 quilates, encontrando que para las diferentes
quilates, el aumento en el contenido de silicio aumenta el tamafio de grano,
generando fragilidad, sin embargo mejora el acabado superficial por su efecto
desoxidante, aspectos encontrados en las aleaciones fabricadas.

En la figura 27, se muestran los resultados de EDS, para la aleacion en estudio, en
la cual se determino la composicion de las fases mostradas en la microestructura.
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Figura 26. Imagenes de SEM, para la aleacion VII.
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Figura 27. Imagenes de EDS con su composicién para la aleacion VII.

Elemento  Wt% At%
CK 04.59 30.75
NK 02.16 12.43
OK 01.32 06.66

SiK 01.38 03.95
InL 08.97 06.29
Cuk 07.66 09.70

AuL 73.93 30.22

Matriz Correccion  ZAF

Elemento Wt% At%
CK 04.95 29.09
NK 01.53 07.73
OK 01.28 05.67

SiK 04.04 10.16
InL 02.86 01.76
Cuk 19.92 22.14
AuL 65.41 23.45

Matriz correccion  ZAF

Elemento Wit% At%
CK 04.47 21.86
NK 01.46 06.12
OK 01.14 04.19

GelL 03.20 02.59
SiK 18.14 37.98
InL 04.70 02.41
Cuk 07.79 07.21
AuL 59.10 17.64
Matriz Correccion  ZAF

En las figuras 28, 29 y 30, se muestran la microestructura y el analisis de EDS de
la aleacion VIII (Au-Si-Ge-liga-In). Esta aleacion multi-componente esta constituida
principalmente por eutéctico con crecimiento tanto laminar como irregular,
estructuras encontradas en investigaciones sobre aleaciones preciosas realizadas
por Morando y et al [66]. Adicionalmente, se observa la presencia de un precipitado
con alto contenido de silicio, similar al mostrado por la aleacion VII.
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Figura 28. Im4genes de microscopia Optica de la aleacién VIII.

Figura 29. Imagenes de SEM para la aleacion VIII.
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Figura 30. Im4dgenes EDS con su composicion para la aleacion VIII.

Elemento Wt% At%
CK 02.42 20.29
NK 02.20 15.77

SiK 01.59 05.68
AgL 05.71 05.33
InL 09.26 08.11
Cuk 04.26 06.75
AuL 74.56 38.07
Matriz Correccion ZAF
Elemento Wt% At%
CK 02.13 09.49
GeL 05.83 04.30
SiK 35.25 67.20
AgL 02.79 01.39
InL 04.37 02.04
CuK 03.65 03.08
AuL 45.98 12.50
Matriz Correccion  ZAF
Elemento Wit% At%
CK 02.15 16.00
NK 01.83 11.69
SiK 04.14 13.20
AgL 01.03 00.86
InL 02.52 01.96
Cuk 16.94 23.86
AuL 71.39 32.44
Matriz Correccion  ZAF

Las diferentes morfologias presentadas estan asociadas a la presencia del gran
namero de elementos componentes, los cuales podrian formar diferentes
eutécticos. Se debe tener en cuenta que tanto el oro, como el cobre y la plata forman
eutécticos binarios con el silicio [67], [68] y con el germanio [69], este caso podria
presentar en la aleacion, dada la morfologia de la microestructura.
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Figura 31. Im4genes de microscopia Optica para la aleacion X.

En las figuras 31, 32 y 33, se muestra la microestructura y el analisis EDS, de la
aleacion X (Au-Ge-Si-liga). Se observa una fase primaria, eutéctico mas precipitado
en pequefas cantidades. El eutéctico, presenta un crecimiento irregular, semejante
a los encontrados en las investigaciones con Cu-Ge realizada por W. Zhai y et al
[69] y Au-Cu-Ge adelantado por Shan Jin y et al [39].

Figura 32. Imagenes de SEM, para la aleacién X
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Figura 33. Imdgenes EDS con su composicion para la aleacion X.

Elemento Wt% At%
CK 02.26 17.76
NK 02.40] 16.22
OK 00.92 05.42

GelL 08.14 10.60
SiK 00.18 00.62
AgL 06.54 05.72
CuK 05.48 08.14
AuL 74.08 35.53
Matriz Correccion ZAF
Elemento Wt% At%
CK 01.55 13.15
NK 01.50 10.92
OK 00.62 03.92
SiK 00.53 01.91
AgL 06.86 06.48
Cuk 04.46 07.16
AuL 70.10 36.27
GeK 14.39 20.20
Matriz Correccion  ZAF
Elemento Wit% At%
CK 01.84 13.69
NK 01.56 09.95
OK 01.00 05.61
SiK 00.73 02.33
AgL 06.28 05.21
CuK 03.11 04.38
AuL 59.82 27.18
GeK 25.66 31.64
Matriz Correccion  ZAF

En las figuras 34, 35y 36, se presentan micrografias de la aleacion Xlll (Au-Si-liga-
In), asi como el analisis de EDX. En estas se aprecia fase primaria en pequefia
cantidad, acompafada de eutéctico y una fase precipitada de gran tamafio, con
bordes rectos, apreciable a bajos aumentos. La fase precipitada se presenta debido
a la baja solubilidad del silicio en el oro (2 % atémico), el cual puede variar entre el
1 al 4 % atdmico en presencia de Cobre, de acuerdo a estudios realizados por Amir
Blazevic y et al [41].
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Figura 35. Imadgenes de SEM para la aleacién XiIIl.
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Figura 36. Imdgenes EDS con composicion para la aleacion XiIll.

Elemento Wt% At%
CK 01.96 17.67
SiK 05.33 20.50
CIK 00.11 00.34
AgL 06.72 06.73
InL 08.42 07.92
CuK 03.78 06.43
AuL 73.68 40.42
Matriz Correccion  ZAF
Elemento  Wit%)| At%
GelL 02.07 01.03
SiK 72.72 93.73
AgL 02.18 00.73
InL 02.12 00.67
AuL 20.91 03.84
Matriz Correcciébn ZAF

Los mismos investigadores reportan la formacion de eutécticos ternarios en
aleaciones Au-Cu Si, los cuales fueron dificiles de confirmar por no tener una
estructura eutéctica definida. Muestras preparadas para estudiar este eutéctico,
mostraron patrones de difraccion completamente desconocidos, debido a la
formacion de eutéctico metaestables por enfriamiento rapido, el cual se presenta
aun en aleaciones de composicion binaria, lo cual hace dificil el analisis de la
microestructura en este tipo de muestras.

En las figuras 37, 38 y 39, se presentan la microestructura y el andlisis EDS
correspondientes a la aleacion XV (Au-Ge-liga). En estas se muestran una fase
primaria en pequefias proporciones acompafiada de eutéctico y de una fase
precipitada rica en germanio, con bordes redondeados, diferentes a los presentados
en las fases ricas en silicio, como se aprecia en la aleacion XllI.

El eutéctico, presenta un crecimiento irregular, semejante a los encontrados en las

investigaciones con Cu-Ge realizada por W. Zhai [69] y colaboradores y Au-Cu-Ge
adelantadas por Chan Jin y et al [39].
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Figura 37. Imagen de microscopia 6ptica para la aleaciéon XV.

B

Figura 38. Imagenes de SEM, para la aleacion XV.

De acuerdo con la informacion obtenida del analisis metalografico realizado a las
muestras fabricadas y con base en la figura 40, se puede decir que las aleaciones |
y Il presentan una micro-estructura constituida por una fase primaria rica en oro, con
presencia de segregacion debida probablemente al proceso de enfriamiento rapido
sufrida por la muestra.
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Elemento Wt% At%
CK 02.15 23.02
GelL 06.33 11.24
AgL 03.82 04.57
CuK 02.77 05.62
AuL 84.93 55.56
Matriz Correccion  ZAF
Elemento Wit% At%
CK 03.74 20.76
AuM 15.74 05.33
GeK 80.51 73.91
Matriz Correccion  ZAF
Elemento Wt% At%
CK 12.72 49.33
OK 04.73 13.78
CIK 02.42 03.17
AglL 01.45 00.63
AuL 42.96 10.16
GeK 35.72 22.92
Matriz Correccion  ZAF

La aleacion Ill, muestra una micro-estructura en forma acicular, posiblemente por la
presencia de germanio y a la velocidad de enfriamiento. Para la aleacion IV, el uso
de liga en su fabricacion modificé su estructura presentando una fase primaria y
segregacion en sitios inter-dendriticos.

Las aleaciones V y VI, presentan una fase primaria rica en oro y presencia de
eutéctico, el uso de liga en la aleacion VI disminuyo el tamafio de las dendritas y se
presenta una fase con alto contenido de silicio.

Las aleaciones VIl y VIII, presentan un eutéctico. En la aleacion VIl la fase primaria
se encuentra en pequefias cantidades, ademas presentan una fase precipitada rica
en oro con 18,14% de silicio, mientras que la aleacion VIII muestra una fase rica en
oro con contenido de silicio mayor.
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Figura 40. Imagenes a 2800X de las aleaciones fabricadas.

Las aleaciones X, XI, Xlll'y XV, presentan una fase primaria rica en oro acompafiada
de eutéctico. La aleacion X muestra una fase rica en oro con contenido de germanio
del 25,66%, mientras que las aleaciones Xl y XV tienen una fase rica en germanio
con contenidos entre el 51% y 80%, la aleacion XIII tiene una fase rica en silicio,
con contenido de 72,72% [24].

4.3.4 Resultados de analisis de propiedades mecéanicas. A continuacion en la
Tabla 8, se muestran los resultados promedio de tres valores de micro-dureza
medidos para cada una de las muestras en estudio.
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Tabla 8. Promedio de micro-dureza para las diferentes aleaciones de estudio

Aleacion  Micro-dureza Vickers (HV) Desviacion
I 159 12,4
] 138 3,2,
I 321 5,2
v 143 8.4
\% 340 14,5
\ 280 21
Vil 250 59
VI 222 6,6
X 191 5,2
Xl 281 18,47
Xl 266 11,5
XV 142 8,2

De la observacion de la tabla, se puede apreciar que los valores de micro-dureza
oscilan entre 138 HV y 340 HV. De las aleaciones propuestas, la aleacién XV tiene
el menor valor de dureza, cercano al de las aleaciones comerciales y ademas posee
el mayor contenido de oro. Es importante aclarar que en la medicion de la micro-
dureza de la aleacion XIllI, se observé un alto valor en una de las lecturas 380 HV"
el cual podria corresponder a la fase precipitada rica en silicio, aspecto que no se
evidencia en el valor promedio reportado.

Por otra parte, la aleacién V, tiene el mayor valor de dureza asociado probablemente
a su contenido de silicio (disuelve un 3% en la fase primaria). La aleacion VIII
aunque tiene el mayor contenido de silicio, no presenta el mayor valor de dureza
debido a que disuelve solo 1,59% en la fase primaria, la cual se encuentra en mayor
proporcion.

En aleaciones como la IV, VI y VIII, el uso de liga en su fabricacion disminuye el
valor de la dureza, comparadas con las muestras similares (lll, V, VII) preparadas
con solo cobre. EI aumento en el nimero de elementos de aleacién produce
modificaciones en la estructura obtenida en cuanto a la forma y proporcién de las
fases, asi como de la presencia de precipitados.

La investigacion mostré un mayor efecto en la dureza por la presencia de silicio que
por el germanio. Ademas se observé poca disolucion de germanio en la fase
primaria cuando hay presencia de silicio. Los precipitados ricos en germanio
produjeron menores valores de dureza que aquellos con alto contenido de silicio.
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Por otra parte, Greg y Rob [65] mostraron que la adicién de silicio, genera un
aumento en la dureza y disminuye su ductilidad, para aleaciones de 10 y 14 quilates
sin embargo en aleaciones de 18 ocurrié un efecto contrario, de acuerdo con esto,
se esperaria que las aleaciones fabricadas presentaran dureza baja, sin embargo,
la presencia de silicio y germanio produjo endurecimiento, debido probablemente a
las fases precipitadas encontradas en la mayoria de las muestras [39] y [41].

Ademas, la homogeneidad, es un tema importante, ya que su ausencia genera
segregacion y fases inesperadas, suceso ocurrido en las muestras fabricadas.
Dieter Ott [59], sobre este tema, menciona la afinidad que deben tener los elementos
constituyentes de la aleacion para para poseer una buena homogeneidad, ademas
asegura que es conveniente generar turbulencia en la fundicion, hecho
proporcionado por los hornos de induccion.

Con base en el andlisis hecho, las aleaciones Xl y XllI, no serian aptas para el
proceso debido a presencia de una fase con alto contenido de germanio y/o silicio,
las cuales poseen alta dureza.

4.3.5 Resultados de andlisis de color. En la En cuanto a las coordenadas del
color, Las aleaciones de 18 quilates poseen una saturacion 4 (a*) y tono de 28 (b*)
[70], valores encontrados en las aleaciones comerciales. Adicional, el contenido de
cobre genera una variacion en el tono, Ademas el aumento en la saturacion, tiende
al color del oro puro cuyas coordenadas son L* 84, a* 4,8 y b* 34,4, como se
encuentra reportado por G. Raykhtsaum [71].

Los elementos de aleacion utilizados en la investigacion, silicio, germanio e indio,
son blanqueadores del oro, al igual que la plata [70], por tanto algunas aleaciones
fabricadas tienden al color blanco y aquellas que presentan un color amarillo no es
tan marcado como el oro comercial de 18 quilates.

4.3.6 Tabla 9 se encuentran los resultados de las diferentes mediciones llevadas
a cabo. El valor Y| determinado mediante la ecuaciéon 6, indica el indice de
amarillamiento para cada una de las aleaciones.

_100(1.28a*-1.06b*)
o L

YI (6)

En cuanto a las coordenadas del color, Las aleaciones de 18 quilates poseen una
saturacion 4 (a*) y tono de 28 (b*) [70], valores encontrados en las aleaciones
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comerciales. Adicional, el contenido de cobre genera una variacion en el tono,
Ademas el aumento en la saturacion, tiende al color del oro puro cuyas coordenadas
son L* 84, a* 4,8 y b* 34,4, como se encuentra reportado por G. Raykhtsaum [71].

Los elementos de aleacion utilizados en la investigacion, silicio, germanio e indio,
son blanqueadores del oro, al igual que la plata [70], por tanto algunas aleaciones
fabricadas tienden al color blanco y aquellas que presentan un color amarillo no es
tan marcado como el oro comercial de 18 quilates.

Tabla 9. Resultados obtenidos de los indices CIELAB para las diferentes aleaciones
indice CIELAB

Aleacién L+ a* b* Yl Color

I 78,40 5,33 28,32 -29,59 Amarillo

I 79,19 4,65 26,73 -28,26 Amarillo

[ 69,50 8,36 26,73 -25,37 Rosado

v 78,17 2,52 20,14 -23,18 Rosada

\% 64,13 3,01 13,25 -15,89 Blanca

VI 73,37 1,66 19,55 -25,34 Blanca
Vil 66,98 1,43 14,93 -20,89 Blanca
VI 64,90 0,48 16,27 -25,62 Blanca

X 75,80 1,31 16,85 -21,35 Amarilla

Xl 77,79 3,62 20,43 -21,88 Amarilla palido
Xl 74,58 -0,26 17 -24,60 Amarilla palido
XV 78,94 1.4 21,67 -28,26 Amarilla

L*= Claridad (L*: claro, L": oscuro).
a*= Saturacion (a* tendencia al rojo, a” tendencia al verde).
b* = Tono (b* tendencial al amarillo, b tendencia al azul).

De las aleaciones con temperatura de fusion menor a 500° C, cuyos indices se
aproximan mas a las comerciales, son las aleaciones X, Xl, y XV “lo cual fue
corroborado con la inspeccion visual”.

4.3.7 Capacidad de llenado. Los resultados obtenidos de esta prueba se
muestran en la figura 41, en la cual todas las aleaciones presentan un llenado
completo, sin embargo, se debe tener en cuenta que para corroborar estos
resultados son importantes las simulaciones de las aleaciones que finalmente se
escojan.

Se destaca que el cambio de oro por cobre produjo modificacion en el color de las
aleaciones obtenidas, mostrando tendencia marcada al color rosado en el caso de
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la aleacion V, debido a su alto contenido de cobre (cercano al 90%). De igual manera
se acentu6 el color amarillo en las aleaciones VI y VII.

Se observé ademas, cierta reaccion del revestimiento con la aleacion
produciéndose una capa ligeramente blanca, lo cual puede atribuirse a la
temperatura de colada (alrededor de los 600° C). Adicional a lo anterior, se observo
una capa de Oxido en algunas aleaciones como es el caso de las muestras IV, V y
XV, y en algunos casos se aprecio residuos de cera (capa oscura), como en la
muestra X.

Figura 41. Aproximacién del llenado de las aleaciones.
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Con el fin de evitar la reaccion superficial de la aleacion X con el revestimiento, se
le aplicé una capa de grafito en polvo, obteniéndose un mejor resultado. Sin
embargo, se generd rugosidad superficial asociada con el material en polvo
utilizado.

De acuerdo con los resultados obtenidos con el analisis de caracterizacion de las
aleaciones se decidid, inicialmente, probar las aleaciones V, VI, VII, VI, X y XV,
para realizar algunas pruebas de verificacion.

4.4 RESULTADO DE LAS PRUEBAS DE VERIFICACION

En esta etapa, se verificd llenado de las aleaciones, se realizaron las simulaciones
en el software SOLIDCAST, se realiz6 la prueba de colabilidad y se hicieron las
coladas finales empleando esmeraldas colombianas pre-engastadas.

4.4.1 Resultados de la prueba de llenado con aleaciones base oro. Se realizé
la prueba de llenado a las aleaciones V, VI, VII, VI, X y XV. Se excluyeron las
muestras | y Il correspondientes a las comerciales, la Ill y IV por tener puntos de
fusién mayores a 500° C y la XI y XIII por su microestructura, pues presentan fases
ricas en germanio y/o silicio. Se decidié incluir la muestra XV debido a su baja
dureza y sus caracteristicas fisicas.

Figura 42. Prueba de llenado con las aleaciones preciosas.

10 mm 10 mm

Vi &

10 mm

10 mm

10 mm

Viil t
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En la figura 42, se presentan fotografias de las muestras obtenidas, donde se
verific6 100% de llenado con las aleaciones preciosas probadas, resultados
esperados de acuerdo a investigaciones realizados por Greg y Rob [65], donde
reporta la mejora en el llenado por la presencia de silicio en aleaciones de oro de
diferentes quilates, asi como Diter Ott [59], menciona el buen llenado generado por
la presencia de cinc.

Los resultados obtenidos mostraron que las piezas fundidas no reaccionaron con el
revestimiento, tampoco se vio la presencia de 6xido en la superficie, por la presencia
de atmésfera neutra [59], caso contrario a lo ocurrido en las pruebas realizadas con
cobre.

La aleacién V aungue presentd un llenado total, en la etapa de limpieza ocurrié
ruptura del engaste en forma de chatén, asociado a su alta dureza, generando
fragilidad, dada la presencia de silicio [65]. Por lo tanto, se descart6 para su uso en
las demas pruebas.

La aleacion VI presento gran rugosidad y la XV agrietamiento superficial en algunas
zonas, lo cual esté acorde con la presencia de una fase rica en germanio (alrededor
del 80%). Las aleaciones VII, VIl y X presentaron los mejores acabados
superficiales y color amarillo, se escogi6 este color debido a su uso frecuente con
engaste de esmeraldas, por lo tanto fueron pre-seleccionadas para hacer
simulaciones con el software SOLIDCAST.

4.4.2 Resultados de las simulaciones en el software SOLIDCAST. Con los
resultados obtenidos de la caracterizacion y las pruebas de llenado mencionadas
anteriormente, se seleccionaron las aleaciones VII, VIII y X, para realizar las
simulaciones del proceso de solidificacion en el software SOLIDCAST.

Para la realizacion de las simulaciones fue necesario utilizar los pardmetros termo-
fisicos solicitados por el software, los cuales se muestran en la tabla 11.

Tabla 10. Parametros termo-fisicos de las aleaciones VII, VIl y X

Aleacion Conductividad Calor Densidad Temperatura Temperatura
térmica W/m- especifico Kg/m? inicial °C solidificacion °C
K JIKg-k
VI 363,98 15438 417 367
VI 308,2 253,63 14528 470 385
X 544,15 15326 373 349
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En la figura 43, se muestran los resultados de la simulacion de las aleaciones
seleccionadas. En ella se indican la imagen del anillo junto con la respectiva escala
de temperaturas diferenciadas por colores. En la imagen se observa la zona de
temperatura mas baja (zona de color azul), la cual coincide con el lugar donde se
encontrarian las esmeraldas pre-engastadas. Ademas se puedo observar el
proceso de llenado visualizando las diferentes temperaturas que maneja la pieza de
acuerdo a propiedades de la aleacion, el ataque estd acorde dado a que no se
muestran zonas sin metal fundido las cuales generan porosidad, sin embargo,
posibles reacciones formadas por un molde muy caliente no se pueden predecir en
la simulacién como lo menciona el investigador Ulrich [72].

De acuerdo con los resultados de las simulaciones se pudo observar que las
temperaturas en el punto de interaccién con la gema oscilan entre 368,6° C y
337,46° C. La aleacidbn X posee la temperatura mas baja, lo cual permite
seleccionarla para realizar las pruebas con las gemas engastadas y el ensayo de
colabilidad.

Figura 43. Resultados de simulacién de solidificacion de la aleacion VI, VIl y X.

Vil Temperatic)  VIII Temperat [C]
384,88
363,98

B . g 360.38

355,76
374,03

351,65

3686

X Temperat [C]

366,83

. 358,26
{

347,25

337,46

4.4.3 Resultados de colabilidad de la aleacion seleccionada. Empleando la
aleacion X, se llevé a cabo la prueba de colabilidad utilizando la malla indicada
anteriormente. Los resultados mostraron 100% de llenado, (ver figura 44) situacion
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esperada dados los reportes de las diferentes investigaciones realizadas con
aleaciones que poseen silicio [65], germanio [39] y la presencia de cinc [59].

Figura 44. Resultado de la prueba de colabilidad.

4.4.4 Resultados de la colada de las piezas de joyeria. En la figura 44, se
presentan fotografias de la pieza de joyeria fabricada con la aleacion X. Se obtuvo
un anillo en oro amarillo de 18 quilates con las tres esmeraldas utilizadas. Fue facil
la remocion del revestimiento y el pulido de la pieza.

Se observoé dafio en las caracteristicas fisicas de las esmeraldas, hubo pérdida de
brillo y cambio en su color. Lo anterior, se presentoé debido a un area de contacto
grande entre la gema y el metal fundido. Los dafios ocasionados se encuentran
asociados al disefio del anillo y la forma como se llevo a cabo el engaste, lo cual se
pudo corroborar al extraer una de las gemas. En la figura 45-b se puede observar
la zona del engaste.

Figura 45. Resultados de la colada final anillo 1

a) Antes de la colada b) Después de la colada
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Para el anillo 2, se modificé la forma de engaste, con el fin de reducir el contacto de
la gema con el metal fundido, ver figura 46-a. Se obtuvo como resultado la gema
envuelta en el chatdn sin dafio en sus bordes pese al contacto directo con el metal.
Sin embargo, presentd un ligero dafio en el culet (cono de terminacion) de la gema,
debido a que la esmeralda se desplazo de su posicion inicial, lo cual generé contacto
directo con uno de los lados de sujecion, como muestra la figura 23b.

Figura 46. Resultados de la colada final anillo 2
a) Antes de la colada b) Después de la colada
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5. CONCLUSIONES

En el proceso de fabricacion una aleacion preciosa de bajo punto de fusion, es
necesario partir de materias primas de alta pureza para garantizar su composicion.
Ademas, se debe pre-alear con el fin de disminuir la temperatura de colada y evitar
la pérdida de elementos por volatilizacién. En cuanto al tipo de horno, debe ser
preferiblemente de induccion con dispositivo para realizar la colada mediante la
técnica de cera perdida y es recomendable que posea atmdsfera controlada y usar
crisoles de grafito (con capacidad acorde a la cantidad de muestra a fundir).

Cuando se utilizan esmeraldas colombianas en la técnica de micro-fundicion con
pre-engaste, estas deben ser de tipo I, bajo nivel de inclusiones, (de acuerdo a la
clasificacién realizada por la GIA), se debe aplicar al molde un tratamiento térmico
gue no supere los 300° C y usar aleaciones preciosas con temperaturas de colada
menores a 500° C, con el objetivo de disminuir el choque térmico entre la gema-
aleacion-molde y preservar las propiedades y caracteristicas de las esmeraldas.

La investigacion permitié corroborar que es posible obtener aleaciones de bajo
punto de fusién debido a la presencia de eutéctico, en este sentido el uso de
diagramas de equilibrio de fases contribuyé a definir con mayor certeza las
composiciones de trabajo y asi poder optimizar los recursos asignados debido al
costo elevado de las materias primas.

El uso de liga en la fabricacion de la aleacién, ayuda a mejorar las propiedades
mecanicas, disminuyendo su dureza y da fluidez a la mezcla por la presencia de
zinc, caracteristicas que no se logran con la adicion de solo cobre. Sin embargo, el
uso de esta aleacion multi-componente, hace compleja la microestructura obtenida
generando la precipitacion de fases de alta dureza, como se pudo corroborar en el
analisis de la micro-estructura.

Las técnicas de caracterizacion fisicas, mecanicas, metallrgicas, térmicas y
quimicas empleadas en la investigacion fueron fundamentales para identificar
caracteristicas y propiedades de las aleaciones fabricadas, sin embargo, no son
suficientes para garantizar su aplicacion y es necesario complementarlas con otras
de tipo termodinamico y quimico entre otros, a partir de las cuales se podrian hacer
los ajustes necesarios para su correcta implementacion en la industria de la joyeria.

A partir de las pruebas de verificacion, se obtuvo dos piezas de joyeria en oro
amarillo con esmeraldas pre-engastadas, en las cuales se presento llenado del
100%, empleando una de las aleaciones estudiadas, con temperatura de fusion de
390° C, lo cual permite concluir que es posible fabricar aleaciones base oro de 18
quilates con temperaturas de fusién menor a 500° C.
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6. RECOMENDACIONES

El trabajo realizado constituye un primer paso en la investigacion de las aleaciones
preciosas de bajo punto de fusion aplicadas a la industria de la joyeria y es necesario
continuar con esta linea realizando ajustes en las composiciones quimicas, con el
fin de mejorar sus propiedades, de manera que permitan Su correcta
implementacion.

Es conveniente profundizar en la caracterizacion de estas aleaciones incluyendo
otras técnicas, con el fin de determinar las propiedades que no se plantearon en
esta investigacion.

Se recomienda realizar un estudio con el fin de determinar el disefio mas adecuado
para la aplicacion de la técnica de micro-fundicidn con pre-engaste de esmeraldas
colombianas.
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ANEXOS

ANEXO A. COMPOSICION QUIMICA DE LAS MATERIAS PRIMAS

Se hizo andlisis de composicion quimica de las materias primas mediante la técnica
de fluorescencia de rayos X.

Tabla 1. Composicion quimica de las materias primas.
DESCRIPCION DE RESULTADOS

Nombre de la muestra Oro
Espectro de fluorescencia de rayos X
[opsuA] Ti-U

— ' |
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100 Xy x I =
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[kev]
[cpsfuAl Ma-5c
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_ ' =
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5.00 10,00
[ke]
Composicion

ELEMENTO Compaosicion (%) Desviacion media

Oro (Au) 97.67 0.24
Calcio (Ca) 1.06 0.03

Silicio (Si) 1.01 0.03
Cobre (Cu) 0.26 0.01
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Tabla 1. Composicién quimica de las materias primas.
DESCRIPCION DE RESULTADOS

Nombre de la muestra Plata
Espectro de fluorescencia de rayos X

[cpsiuA] Ti-U
om LT L[ s
060 - 0 5 lé;@
0.40—_ 42 g % s
0.20 5 i O
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Composicion
ELEMENTO Composicion (%) Desviacion media
Plata (AQ) 95.96 0.20
Magnesio (Mg) 2.34 0.04
Aluminio (Al) 0.56 0.02
Silicio (Si) 0.50 0.01
Cromo (Cr) 0.42 0.03
Hierro (Fe) 0.18 0.02
Azufre (S) 0.05 0.01
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Tabla 1. Composicién quimica de las materias primas.

DESCRIPCION DE RESULTADOS

Nombre de la muestra

Cobre

Espectro de fluorescencia de rayos X

[cpsiuA] Ti-U
20.0 — I
] g 9 2 z s
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Composicion
ELEMENTO Composicién (%) Desviacion media
Cobre (Cu) 100.00 0.126

Tabla 1. Composicién quimica de las materias primas.

Materia prima

Composicidn, % masa

Silicio (Si)* Silicio 99,99
Germanio (Ge)* Germanio 99,99
Indio (In)* Indio 99,99

* Composiciones dadas por el fabricante.
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ANEXO B. CARACTERIZACION DE LAS LIGAS

Para la caracterizacion de la liga C132N, fue necesario evaluar su composicion
quimica, se realizd andlisis térmico, metalografico y de color, usando las normas y

equipos mencionados en la caracterizacion de las aleaciones fabricadas.

Tabla 2. Composicion quimica.

DESCRIPCION DE RESULTADOS

Nombre de la muestra

Liga C132N

Espectro de fluorescencia de rayos X

[cpsiuA] Ti-U
:
6.0 T
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4 Q £ = =
2.0 & rTJ a . T‘ o
g g g g £ A
i VT AN N
[ I |
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5.00 10.00 16.00 20.00 25.00
[kev]
Composicion
ELEMENTO Composicion (%) Desviacion media
Cobre (Cu) 54,9 0,1
Plata (AQ) 42,2 0,1
Zinc (Zn) 2,84 0,02
Cromo (Cr) 0,061 0,016

La curva de calorimetria diferencial de barrido muestra un pico endotérmico de

fusion a 716,35° C.
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Figura 1. Resultados de calorimetria diferencial de barrido para la liga C132N
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El analisis metalografico muestra dendritas estructura propia de la solidificacién por
fundicion. El valor encontrado de micro-dureza es de 102 HV.
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Tabla 4. indices CIELAB hallados para la liga

indices CIELAB

Liga C183N L* a* b*
5,3 23,8 87,6

Los valores hallados para los indices CIELAB son cercanos a los indicados por el
comercializador.
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