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RESUMEN

TITULO: OBTENCION DE UN SILICATO POR CALCINACION DE UN REVESTIMIENTO
DE YESO PARA LA ELABORACION DE MOLDES APLICADOS AL PROCESO DE LA
CERA PERDIDA.*

AUTORES: QUINTERO BARAJAS, Fabian Leonardo; DUARTE VILLAMIL, Juan Felipe. **

PALABRAS CLAVE: Relacion agua-polvo, Compresion en seco, Viscosidad dinamica,
permeabilidad, aglomerante, silicatos.

DESCRIPCION:

Las necesidades presentes en la industria de la joyeria, actualmente promueven la basqueda
exhaustiva de soluciones que permitan llevar a cabo las técnicas que alli se implementan,
de tal manera que sea posible aprovechar los recursos y materias primas sin producir
defectos que afecten la calidad de la pieza; de esta forma, en el proceso de la cera perdida
las temperaturas que superan los 800°C con prolongados tiempos de permanencia dentro
del horno, generan dafios en las gemas que no son aceptables en las piezas de joyeria
elaboradas mediante esta técnica.

La calcinacion del revestimiento de yeso comercial y la obtencion de silicatos, hicieron
posible la aparicion de fases estables térmicamente y la obtencién de un revestimiento
totalmente refractario libre de azufre que necesitaba de un aglomerante para lograr producir
una mezcla fluida con propiedades de resistencia a la compresién en seco y permeabilidad
que hicieran posible la creacion de moldes para el proceso de la cera perdida, es asi como
se realizaron ensayos con diferentes sustancias para elegir una que permitiera que el nuevo
revestimiento fuera implementado en este proceso.

Con el nuevo revestimiento logrado, y luego de caracterizar las propiedades del mismo, se
realiz6 un prototipo donde se evalu6 su comportamiento mediante los defectos obtenidos en
la pieza luego de la fundicion.

* Trabajo de grado en investigacidn
** Facultad de ingenierias fisico-quimicas, escuela de ingenieria metallrgica y Ciencia de Materiales
Director: Arnaldo Alonso Baquero.
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ABSTRACT

TITLE: OBTAINING BY CALCINING SILICATE COATING PLASTER MOLDS FOR MAKING
PROCESS APPLIED TO THE LOST WAX *.

AUTHORS: QUINTERO BARAJAS, Fabian Leonardo; DUARTE Villamil, Juan Felipe. **

KEYWORDS: water-powder ratio, dry compression, Dynamic viscosity, permeability, binder,
silicates.

DESCRIPTION:

Present needs in the jewelry industry, currently promoting comprehensive search for
solutions to carry out the technigues that are implemented there, so that possible use of
resources and raw materials without producing defects affecting quality piece; thus, in the
lost wax process temperatures exceeding 800 ° C with long residence times within the
furnace, generate damage the gems are not acceptable in the jewelry made by this
technique.

Calcining the gypsum and coating commercial obtaining silicates, made possible the
development of thermally stable phases and obtaining a completely free sulfur refractory
lining of a binder needed to achieve a fluid mixture to produce properties compressive
strength Dry and permeability that make it possible to create molds for the lost wax process,
So as tests with various substances were made to choose one that would allow the new
coating were implemented in this process.

With the new coating is achieved, and then characterize the properties thereof, a prototype
where its performance was evaluated by the defects obtained in the piece after casting was
performed.

* Research work
** Faculty of physico-chemical engineering, metallurgical engineering school and Materials Science
Director: Arnaldo Alonso Baquero.
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INTRODUCCION

La mejora continua, como objetivo inherente al ser humano, ha estado presente por
décadas en la civilizacion, es asi como paso a paso nuevas invenciones son un
modelo y una base inminente para el cambio. Durante afios la industria de la joyeria
en Colombia ha logrado evolucionar implementando técnicas como la cera perdida
en la obtencién de joyas cada vez con mejor terminados y con detalles precisos,
esto conlleva el aprovechamiento de los recursos naturales incluyendo todo tipo de

gemas en este proceso.

La gran mayoria de gemas se afectan en sus caracteristicas al exponerlas a tiempos
prolongados con altas temperaturas, por ello se busca implementar un nuevo
revestimiento que no requiera de un tratamiento térmico prolongado para evitarle a
la gema este calentamiento, el Unico calentamiento que va a soportar la gema es el
procedente en el momento de la colada. Por eso se implementa un tratamiento de
calcinacion al yeso tradicional, que permite modificar las propiedades quimicas y
fisicas (fases) generando caracteristicas iddneas; tomando como base este
concepto y combinando estratégicamente temperatura y permanencia en el horno
se espera obtener un revestimiento con caracteristicas refractarias que pueda ser

adaptado al proceso de la cera perdida.
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1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

El proceso de micro-fundicion a la cera perdida es un método de tradicion, en el
cual se fabrican piezas con geometrias complejas a través de moldes patrones los
cuales son copiados en cera, posterior a esto son cubiertos con un revestimiento y
finalmente se realiza un calentamiento para eliminar la cera y realizar la colada del

metal.

El pre-engaste de gemas se fundamenta en incrustarlas antes del llenado del molde
para asi en el momento de la colada la gema salga incrustada directamente en la
pieza metalica y con esto evitar el tradicional proceso de engaste.

En el pre- engaste de gemas en el proceso de cera perdida, la gema es sometida
a prolongados periodos y elevadas temperaturas que oscilan entre los 650 a 750
°C, esto tiene como resultado la decoloracion, fractura y desgaste de la gema.
Situacion que obliga a buscar una alternativa para mantener en buenas condiciones

la gema.

El presente trabajo de grado busca realizar un tratamiento térmico al yeso tradicional
antes de realizar el pre-engaste para evitar que la gema sea sometida a prolongados
tiempos y altas temperaturas, esto se lograra mediante la transformacion de la liga
sulfato por calcinacion para obtener el compuesto CaOSiOz con el fin de crear un
nuevo revestimiento con mejores caracteristicas térmicas para ser aplicado en el

proceso de la cera perdida.
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2. OBJETIVOS.

2.1. OBJETIVO GENERAL

Lograr mediante la calcinacion total del revestimiento de yeso la obtencién de un
silicato (CaxSiOx+2) para la fabricacion de moldes aplicados al proceso de la cera
perdida.

2.2. Objetivos Especificos.

1) Valorar por calcinacion la transformacion de la anhidrita (CaSOa) presente en
el recubrimiento en funcion de la temperatura y del tiempo, y su combinacién

con la silice para el nuevo refractario.

2) Evaluar la permeabilidad y la resistencia a la compresion en seco del nuevo

revestimiento con liga silicato.

3) Determinar por medio de la colada de prototipos de pieza, el comportamiento
del nuevo revestimiento, aplicado al proceso de la cera perdida.
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3. MARCO REFERENCIAL

3.1. ESTADO DEL ARTE

El yeso se origind hace 200 millones de afios como resultado de la formacién
depdsitos marinos cuando parte de lo que ahora son nuestros continentes eran
inmensas extensiones oceanicas. Durante este periodo algunos mares se secaron
dejando lechos de yeso que se recubrieron para ser descubiertos posteriormente
por el hombre. De esta forma, este material es uno de los mas antiguos usados en
construccion durante diferentes periodos de tiempo y culturas alrededor del mundo,
desde el periodo Neolitico, con el dominio del fuego, pasando por el Antiguo Egipto,
durante el tercer milenio A.C. en la construccion de las piramides de Guiza, entre
otros, hasta llegar a nuestra época donde sigue siendo de gran importanciay es
aplicado en procesos cada vez mas innovadores como es el caso del proceso de

cera perdida.

En la época del renacimiento muchos artistas tomaron el yeso para realizar obras
de arte por ser facil tallarlo debido a su baja dureza. Los artistas podian desarrollar
una obra decorativa o figurativa, extensa o en relieve, una estatua colosal para el

exterior o una pequefia medalla. [1].

El proceso utilizado en fundicién denominado cera perdida es un proceso que data
del siglo VI A.C. Los primeros en utilizar esta técnica fueron los griegos y
perfeccionado por los chinos en el siglo Il a.C. la técnica de fundicion a la cera
perdida no ha cambiado mucho desde sus inicios hasta ahora. En el siglo Il se
estandariza el método indirecto o molde por piezas, que consiste en sacar el molde
de la pieza original, posteriormente vaciado de la cera, promoviendo asi la

reproduccion en serie.

Hacia los afios 1986 Pascal Vaucher se le ocurrié la idea de ajustar los agujeros

para las piedras encajaran de antemano en el molde, el engastado podria pasar de
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ser una actividad totalmente artesanal a un proceso semi-industrializado. En vez de
realizar el proceso tradicional en el cual engastador perforaba cada hoyo individual,
ajustaba la piedra y luego doblaba la parte posterior del metal para mantenerla en

su lugar. [2].

Aunque este proceso presenta algunas dificultades al pre-engastar las piedras

preciosas sufre cambios de color, fractura y desgaste.

La esmeralda es una piedra preciosa perteneciente al grupo del berilo (BesAl2
(SiO3)s6), caracterizada por su color verde, que puede ir desde el verde pélido, hasta
un extraordinario color verde intenso. A pesar de su dureza que se acerca al 8 en la
escala de Mosh, la esmeralda es una gema fragil y delicada porque suele poseer
multitud de inclusiones, conocidas como "jardin". En muchos casos, estas
inclusiones son fracturas internas que las hacen delicadas a cambios bruscos de

temperaturas

El nombre esmeralda viene de la palabra latina smaragdus que significa verde. Asi
como sucede con los colores del arco iris, el enriquecido verde de la esmeralda se
centra dentro de su tesoro de tonalidades de piedras en los colores mas preciosos
del mundo. Por méas de 4,000 afios, la esmeralda ha sido la gema mas apetecida
por los reyes, por ejemplo, Cleopatra atesoraba sus esmeraldas mas que otras
piedras preciosas. [3].
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Figura 1. Esmeralda. [4].

3.2. MARCO TEORICO

= Cera perdida. El proceso consiste en duplicar el molde con cera desde
un modelo fijo, el modelo duplicado en cera es denominado arbol de cera,
el arbol de cera se cubre con un revestimiento ceramico y luego se someta
un ciclo térmico para eliminar la cera por fusién y mejorar el molde para

la colada.

Figura 2. Arbol de cera .[4]
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Engaste. El proceso de engastar consiste en montar una piedra preciosa
en un collarin metélico esto se realiza calentando las salientes del collarin
y ajustdndolos a las piedras, este proceso es complicado y requiere

tiempo y una una gran habilidad del artesano.

Figura 3. Prengaste de gemas. [4]

Pre engaste. Lo que se desea con el proceso de pre engaste consiste en
montar la gema en el arbol de cera para asi al realizar la colada del metal

esta quede directamente montada en el collarin.

Figura 4. Prengaste de gemas en modelos en cera. [4]
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Permeabilidad. La permeabilidad se define como la propiedad fisica de
la masa moldeada de la mezcla que permite que el gas pase a través de
ella. [5]

La velocidad con la que el fluido (gas) atraviesa el material depende de tres factores

basicos:

e La porosidad del material.

e La densidad del fluido, afectada por su temperatura.

e La presion a que esta sometido el fluido.

Para que un material sea permeable, éste debe ser poroso, es decir, debe contener

cavidades vacias o poros que le permitan absorber fluido. Asi mismo, estas

cavidades deben estar enlazadas para acondicionar caminos para que el fluido pase

a través del material.

Yeso. El yeso es el revestimiento mas usado en la micro- fundicion,
debido a que este tiene un buen copiado del molde por su granolumetria
fina. Su composicion consiste de una mezcla de 25- 30% de sulfato de
calcio dihidratado CaSOa4 .2H20 (yeso) que actia como aglutinante, y 70-

75% se silice, como material refractario en forma de cuarzo.

Tratamiento térmico por calcinacion. La calcinacion es un proceso de
tratamiento térmico en ausencia de aire aplicada a los minerales y otros
materiales sélidos para llevar a cabo una descomposicion térmica,
transicion de fase, o la eliminacion de una fraccién volatil. El proceso de
calcinacion se lleva a cabo normalmente a temperaturas inferiores al

punto de fusién de los materiales del producto. La calcinacién no es el
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mismo proceso que tostado. En asar, reacciones gas-sélido mas

complejas tienen lugar entre la atmésfera del horno y los sélidos. [6]

En el presente trabajo se desea realizar una trasformacion del SiOz,
pasando de cuarzo a tridimita con una temperatura que oscila entre 870
y 1125 grados °C, ver figura 5, al igual que hacer reacionar el Ca con

silicio libre para formar una liga silicato.

Figura 5. Sistema de SiO,-CaO [7].
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Wollastonita y psedowollastonita. La wollastonita es un mineral del
grupo VIII denominado silicatos CaSiOs. Tiene su origen en procesos
metamorficos hidrotermales sobre sedimentos de calizas mezcladas con

silice, transformandose de la siguiente forma:
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Talco —- tremolita —- diopsido —- forsterita —e wollastonita.

Estos depdsitos son escasos, por lo cual se realiza una sintesis entre el
Cao y SiO2 a temperaturas entre 850 y 1300 °C, esto dependiente de la
cantidad de Cao suministrada. La psedowollastonita es un polimorfo de la
wollastonita obtenido a altas temperaturas y tiempos prolongados a
dichas temperaturas su formula quimica es Cas (SiO3)s. Estos minerales
son utilizados en la industria cerdmica por presentar buena propiedad
refractaria, como fundente para fundiciones y ha remplazado el asbesto

por ser clasificado como un mineral sin riesgo para la salud. [7].

Compresion en frio. ElI ensayo de compresidn se realiza para
determinar las propiedades de un material frente a una solicitacion axial
negativa. Solicitacion que pretende comprimir la probeta de ensayo. El fin
del ensayo de compresion puede ser determinar las propiedades de un
material o el comportamiento de un componente o0 sistema completo

frente a una solicitacion externa.

Silicato de sodio. EIl silicato de sodio es una sustancia inorganica
compuesta primordialmente por 6xido de silicio (SiO2) y 6xido de sodio
(Naz20). El silicato de sodio es utilizado como aglomerante en la
fabricacion de moldes para fundicién de metales ferrosos y no ferrosos,
los moldes fabricados con este tipo de aglomerante presentan buenas
propiedades de dureza y permeabilidad. El silicato de sodio disponible en
el mercado es de tipo comercial y practicamente es un vidrio soluble que
es utilizado en la preparacion de jabones. Para la aplicacion en moldes
de fundicion es necesario adaptarlo aumentando la concentracion de
Na20O para que actue como inhibidor en la formacion de una pelicula de

gel y pueda recubrir todos los granos de SiOz2. [8].
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4. DESARROLLO EXPERIMENTAL.

4.1. CARACTERIZACION DE LAS MATERIAS PRIMAS.

= Analisis por Difraccién de rayos X del yeso Kerr tipo Il.

Tabla 1. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il. Ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los
cristales
Si O2 Cuarzo 36.6% (0.1) 36.89%
Ca(S0O2)(H20)2 Yeso 25.7 % (0.1) 25.9%
Si O2 Cristobalita 36.9 % (0.1) 37.2
Total Cristalino 99.2 %
Amorfos y otros 0.8 %

» Permeabilidad del yeso para diferentes relaciones agualyeso. La
permeabilidad para el revestimiento de yeso comercial es determinada
por el proyecto de grado “Estudio de las Variables Que Regulan el
Tratamiento térmico del Yeso y su Adaptacion al Método de Pre
Engaste de las Esmeraldas Colombianas”, donde realizaron nueve
tratamientos térmicos, los mas usados en joyeria, para el calentamiento

del molde antes de realizar la colada. [9].
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Tabla 2. Datos de la permeabilidad del revestimiento de yeso comercial [9]

Tratamiento térmico Permeabilidad AFS
1 5.4
2 54
3 53
4 5.2

Los anteriores valores de permeabilidad registrados en la tabla 2 hacen referencia
a 9 tratamientos tradicionales exitosos usados en joyeria con yeso Kerr tipo Il con
una relacion de 40/100 (ver anexo 2), los cuales se tomaran como pardmetro de
comparacion en los ensayos de permeabilidad realizados al material que se desea

obtener.

= Tiempo de trabajo. Se realizaron ensayos con el fin de determinar el
tiempo que tarda la mezcla en perder su propiedad de fluidez, se llevé a
cabo colando la mezcla de un vaso a otro contando 15 segundos antes
de la colada hasta que la mezcla ya no se deslizara por si sola. El tiempo

gue se obtuvo realizando tres veces este ensayo fue de 8 minutos.

4.2. TRATAMIENTO TERMICO.

Con el objetivo de transformar la liga sulfato que tiene el revestimiento de yeso se
establecieron cinco temperaturas referenciadas por la literatura; 850, 900, 1000,

1100y 1200 °C variando el tiempo de permanencia en cada una.
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= Procedimiento.

v" N° de probetas por ensayo: 4
v" Peso de la probeta: 125 g
v" Forma de la probeta: cilindrica

v" Dimensién de la probeta: diametro 50.8 mm, altura 50.8 mm.

Desarrollo: Se prepararon 500 g de yeso comercial tipo 2 (Kerr), con una relacion
agua/revestimiento de 40/100, con una agitacion de 1800 RPM.

Las etapas del tratamiento térmico sufrido por las probetas se indican a

continuacion.
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Diagrama de flujo 1. Etapas del tratamiento térmico escogido

1. Se introduce el material base
a la muflaa temperatura
ambiente y se lleva a 200°C

4. Tras alcanzar la temperatura
requerida, se sacan del horno
las probetas cumplido el tiempo
de permanencia establecido en
la literatura y se enfrian a
temperatura ambiente.

4 )

- J

5. Se pulveriza el material
obtenido y se envia a andlisis por
difraccion de rayos x DRX

31

2. Se mantiene la temperatura de
200°C durante 60 min.

4 )

3. Se eleva 5°C cada minuto la
temperatura de la mufla, hasta
alcanzar la temperatura del
tratamiento (850, 900, 1000,
1100 o0 1200°C)




= Tramiento térmico hasta 850 °C.

Etapa 1. Variables: Temperatura: 850°C, Tiempo: 1h.

Grafica 1 Tratamiento térmico de calcinacion a 850°C, una hora de permanencia.
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Tabla 3. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
850°C a una hora de permanencia después de dicha temperatura. Ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los
cristales
SiO2 Cuarzo 36.9% (0.1) 40.32%
Ca (S04) Anhidrita 27.2% (0.1) 29.72%
SiO2 Cristobalita 27.4 % (0.1) 29.95%
Total Cristalino 91.5%
Amorfos y otros 8.5%
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> Etapa 2. Variables: Temperatura: 850°C, Tiempo: 2h.

Grafica 2.Tratamiento térmico de calcinacion a 850°C, dos horas de permanencia.
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Tabla 4. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
850°C a dos horas de permanencia después de dicha temperatura ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los
cristales
SiO2 Cuarzo 41.4.% (0.1) 42.6%
Ca (S02) Anhidrita 27.2 % (0.1) 28%
SiO2 Cristobalita 27.4 % (0.1) 28.2%
Total Cristalino 97.2 %
Amorfos y otros 2.8%
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> Etapa 3. Variables: Temperatura: 850°C, Tiempo: 3h.

Grafica 3. Tratamiento térmico de calcinacién a 850°C, tres horas de permanencia.
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Tabla 5. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
850°C a tres horas de permanencia después de dicha temperatura ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los
cristales
SiO2 Cuarzo 33.9.% (0.1) 36.6%
Ca (SO04) Anhidrita 25.6 % (0.1) 26.86%
SiO2 Cristobalita 35.8 % (0.1) 39.41%
Total Cristalino 95.3 %
Amorfos y otros 4.7 %
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> Etapa 4. Variables: Temperatura: 850°C, Tiempo: 4h.

Grafica 4. Tratamiento térmico de calcinacion a 850°C, cuatro horas de
permanencia.
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Tabla 6. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
850°C a cuatro horas de permanencia después de dicha temperatura ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los
cristales
SiO2 Cuarzo 36.5% (0.1) 36.6%
Ca(S02) Anhidrita 24.1 % (0.1) 24.17%
SiO2 Cristobalita 39.1 % (0.1) 39.2%
Total Cristalino 99.7 %
Amorfos y otros 0.3 %
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= Tramiento térmico hasta 900 °C

Etapa 1. Variables: Temperatura: 900°C, Tiempo: 1h.

Gréfica 5. Tratamiento térmico de calcinacion a 900°C, una hora de permanencia.
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Tabla 7. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
900°C a una hora de permanencia después de dicha temperatura. Ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los
cristales
SiO2 Cuarzo 33.2% (0.1) 36.44%
Ca (S04) Anhidrita 22.6% (0.1) 24.80%
SiO2 Cristobalita 35.3% (0.1) 38.74%
Total Cristalino 91.1 %
Amorfos y otros 8.9%
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> Etapa 2. Variables: Temperatura: 900°C, Tiempo: 2h.

Grafica 6. Tratamiento térmico de calcinacién a 900°C, dos horas de permanencia
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Tabla 8. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
900°C a dos horas de permanencia después de dicha temperatura. Ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los
cristales
SiO2 Cuarzo 36.4% (0.1) 36.9%
Ca (SO04) Anhidrita 23.3 % (0.1) 23.63%
SiO2 Cristobalita 38.9 % (0.1) 39.45%
Total Cristalino 98.6 %
Amorfos y otros 1.4%
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> Etapa 3. Variables: Temperatura: 900°C, Tiempo: 3h.

Grafica 7. Tratamiento térmico de calcinacién a 900°C, tres horas de permanencia.
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Tabla 9. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
900°C a tres horas de permanencia después de dicha temperatura. Ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los
cristales
SiO2 Cuarzo 37.5% (0.1) 38.5%
Ca (SO04) Anhidrita 22.0 % (0.1) 22.58%
SiO2 Cristobalita 37.9% (0.1) 38.91%
Total Cristalino 97.4 %
Amorfos y otros 2.6 %
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> Etapa 4. Variables: Temperatura: 900°C, Tiempo: 4h.

Grafica 8. Tratamiento térmico de calcinacidon a 900°C, cuatro horas de
permanencia.
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Tabla 10. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
900°C a cuatro horas de permanencia después de dicha temperatura. Ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los
cristales
SiO2 Cuarzo 36.5% (0.1) 37.47%
Ca (S04) Anhidrita 23.6 % (0.1) 24.22%
SiO2 Cristobalita 38.8 % (0.1) 39.83
Total Cristalino 97.4 %
Amorfos y otros 2.6 %
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= Tramiento térmico hasta 1000 °C.

> Etapa 1. Variables: Temperatura: 1000°C, Tiempo: 1h.

Gréfica 9. Tratamiento térmico de calcinacion a 1000°C, una hora de permanencia.
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Tabla 11. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
1000°C a una hora de permanencia después de dicha temperatura. Ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los
cristales
SiO2 Cuarzo 35.4% (0.1) 37.65%
Ca (S04) Anhidrita 19.4 % (0.1) 20.63%
SiO2 Cristobalita 39.2 % (0.1) 41.7%
Total Cristalino 94.0 %
Amorfos y otros 6.0 %
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> Etapa 2. Variables: Temperatura: 1000°C, Tiempo: 2h.

Grafica 10. Tratamiento térmico de calcinacién a 1000°C, dos horas de permanencia.
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Tabla 12. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
1000°C a dos horas de permanencia después de dicha temperatura. Ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los
cristales
SiO2 Cuarzo 34.9% (0.1) 36.58%
Ca (S04) Anhidrita 21.2 % (0.1) 22.22%
SiO2 Cristobalita 39.3% (0.1) 41.19%
Total Cristalino 95.4 %
Amorfos y otros 4.6 %
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Etapa 3. Variables: Temperatura: 1000°C, Tiempo: 3h.

Gréfica 11. Tratamiento térmico de calcinacién a 1000°C, tres horas de
permanencia.
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Tabla 13. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
1000°C a tres horas de permanencia después de dicha temperatura. Ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los
cristales
Si O2 Cuarzo 33.6% (0.1) 35.25%
Ca (S04) Anhidrita 21.2 % (0.1) 22.24%
SiO2 Cristobalita 40.5 % (0.1) 42.49%
Total Cristalino 95.3%
Amorfos y otros 4.7 %
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> Etapa 4. Variables: Temperatura: 1000°C, Tiempo: 4h.

Gréfica 12. Tratamiento térmico de calcinacién a 1000°C, cuatro horas de
permanencia.
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Tabla 14. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
1000°C a cuatro horas de permanencia después de dicha temperatura. Ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los
cristales
SiO2 Cuarzo 33.9% (0.1) 34.6%
Ca (SOa4) Anhidrita 21.0 % (0.1) 21.49%
SiO2 Cristobalita 42.8 % (0.1) 43.8%
Cas ( SiOs )3 Pseudowollastonita N.C
Total Cristalino 97.7 %
Amorfos y otros 2.3 %
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= Tramiento térmico hasta 1100 °C.

> Etapa 1. Variables: Temperatura: 1100°C, Tiempo: 1h.

Gréfica 13. Tratamiento térmico de calcinacion a 1100°C, una hora de permanencia.
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Tabla 15. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
1100°C a una hora de permanencia después de dicha temperatura. Ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los

cristales

SiO2 Cuarzo 30.9% (0.1) 32.52%

Ca(S0a4) Anhidrita 19.9 % (0.1) 20.94%

SiO2 Cristobalita 42.9 % (0.1) 45.15%

Casz (Si O3)3 Pseudowollastonita <1% <1%

Total Cristalino 95 %
Amorfos y otros 5 %
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> Etapa 2. Variables: Temperatura: 1100°C, Tiempo: 2h.

Grafica 14. Tratamiento térmico de calcinacién a 1100°C, dos horas de permanencia.
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Tabla 16. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
1100°C a dos horas de permanencia después de dicha temperatura. Ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los

cristales

SiO2 Cuarzo 32% (0.1) 33.68%

Ca(S0Oa4) Anhidrita 16.4 % (0.1) 17.11%

SiO2 Cristobalita 44.3 % (0.1) 46.24%

Cas( SiO3 )3 Pseudowollastonita 2.6 % 271 %
Total Cristalino 95.8 %
Amorfos y otros 4.2 %
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Etapa 3. Variables: Temperatura: 1100°C, Tiempo: 3h.

Gréfica 15. Tratamiento térmico de calcinacién a 1100°C, tres horas de
permanencia.
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Tabla 17. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
1100°C a tres horas de permanencia después de dicha temperatura. Ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los

cristales

SiO2 Cuarzo 30% (0.1) 31.02%

Ca(S0a4) Anhidrita 15.5% (0.1) 16.02%

SiO2 Cristobalita 45.8 % (0.1) 47.36%

Cas ( SiO3 )3 Pseudowollastonita 4.8 % 4.96 %
Total Cristalino 96.7 %
Amorfos y otros 3.3%
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> Etapa 4. Variables: Temperatura: 1100°C, Tiempo: 4h.

Gréfica 16. Tratamiento térmico de calcinacién a 1100°C, cuatro horas de
permanencia.
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Tabla 18. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
1100°C a cuatro horas de permanencia después de dicha temperatura. Ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los

cristales

SiO2 Cuarzo 31.9% (0.1) 32.68%

Ca(S0a4) Anhidrita 11.3 % (0.1) 11.57%

Si O2 Cristobalita 46.3 % (0.1) 47.43%

Cas ( SiO3)3 Pseudowollastonita 7.5 % 7.68 %
Total Cristalino 97.6 %
Amorfos y otros 2.4 %
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= Tratamiento térmico hasta 1200 °C. Con los resultados de los anteriores
tratamientos térmicos no se observa una variacion significativa en las
etapas con 1 hora de diferencia, por lo cual se decide aumentar el rango

de tiempo entre etapas a dos horas.

> Etapa 1. Variables: Temperatura: 1200°C, Tiempo: 2h.

Gréfica 17. Tratamiento térmico de calcinacion a 1200°C, dos horas de permanencia.
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Tabla 19. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
1200°C a dos horas de permanencia después de dicha temperatura. Ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los
cristales
SiO2 Cuarzo 25.0% (0.1) 25.2%
SiO2 Cristobalita 54.1 % (0.1) 54.53%
CaSiOs3 wollastonita 6.2% 6.25%
Cas (SiOs3 )3 Pseudowollastonita 13.9% 14.01 %
Total Cristalino 99.2 %
Amorfos y otros 0.8 %
> Etapa 2. Variables: Temperatura: 1200°C, Tiempo: 4h.

Gréfica 18. Tratamiento térmico de calcinacién a 1200°C, cuatro horas de
permanencia.
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Tabla 20. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
1200°C a cuatro horas de permanencia después de dicha temperatura. Ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los
cristales
SiO2 Cuarzo 19.6% (0.1) 20.28%
SiO2 Cristobalita 56.6 % (0.1) 59.59%
SiO2 Tridimita 4.4% 4.55%
CaSiOs3 Wollastonita 4.8% 4.96%
Cas (SiO3)3 Pseudowollastonita 11.2% 14.5%
Total Cristalino 96.6 %
Amorfos y otros 3.4 %
> Etapa 3. Variables: Temperatura: 1200°C, Tiempo: 6h.

Gréfica 19. Tratamiento térmico de calcinacion a 1200°C, seis horas de
permanencia.
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Tabla 21. Datos obtenidos por DRX de una muestra de yeso Kerr tipo Il llevado a
1200°C a seis horas de permanencia después de dicha temperatura. Ver anexo 1.

Fase Nombre Cuantitativo % en los
cristales
SiO2 Cuarzo 22.9% (0.1) 23.9%
SiO2 Cristobalita 51.2 % (0.1) 53.16%
SiO2 Tridimita 3.3% 3.42%
CaSiOs Wollastonita 6.7% 6.95%
Cas ( SiO3 )3 Pseudowollastonita 12.2% 12.66%
Total Cristalino 96.3 %
Amorfos y otros 3.7%

Gréfica 20. Comparacion del porcentaje de fases presentes durante el proceso de
calcinacion

FASES DURANTE LA CALCINACION

5 \—/\/\/

Cuarzo = ——Cristobalita Anhidrita Pseudo-wollastonita Wollastonita Tridimita

Partiendo del material sin calcinar, con un 25% de fase aglomerante compuesta por

el yeso (Ca (SO4) (H20 )2) y un 75% de fase refractaria (Cuarzo y Cristobalita), se

51



inicia el proceso de calcinacion encontrando en la etapa 1 del tratamiento a 850°C
la transformacion total del yeso en anhidrita Ca(SO4) proporcionando una nueva
fase aglomerante en el material, asi mismo se observa que con el aumento de
temperatura su porcentaje de fase presente va en caida hasta llegar a su extincion
total a 1200°C con dos horas de estadia en el horno tras la evaporacion del asufre
en forma de SOs.

La pseudo-wollastonita asoma como la primera fase de silicatos, con una cantidad
cuantificable, en la etapa nimero dos del tratamiento a 1100°C para después a
1200°C con dos horas de permanencia formar junto con la wollastonita un material

100% refractario.

La grafica permite comparar el comportamiento del cuarzo y la cristobalita a partir
de la etapa 3 del tratamiento a 900°C, donde se observa que el cuarzo se transforma
lentamente en cristobalita a medida que la temperatura va en aumento hasta llegar
a 1200°C con 4 horas de estadia dentro del horno, donde aparece la tridimita como
una nueva forma polimorfica de la silice, esto es debido a que la energia aplicada
en forma de temperatura rompe los enlaces atémicos y produce un cambio en la

estructura molecular.

En las etapas 1 y 3 del tratamiento a 1200°C se tiene un porcentaje de silicatos
(pseudo-wollastonita y wollastonita) similar, que nos permite escoger como
tratamiento para nuestro proyecto de grado el revestimiento calcinado a 1200°C con
dos horas de permanencia por presentar un ligero aumento en la cantidad de

porcentaje de silicatos y requerir un menor gasto energético.
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4.3. ADAPTACION DEL REVESTIMIENTO AL PROCESO DE LA CERA
PERDIDA.

Aplicado el tratamiento térmico, es necesario trabajar el nuevo revestimiento con el
fin de dar caracteristicas idoneas para el proceso (tiempo de trabajo, resistencia
mecanica, tamafo de particula, entre otras).

Diagrama de flujo 2. Adaptacion del revestimiento al proceso de la cera
perdida.

MOLIENDA

Retenido malla No 200(0.074mm)

CLASIFICACION

Pasante malla No 200(0.074mm)

ADAPTACION
eIt Yeso tradicional Silicato de sodio Silicato de sodio
diferentes en cantidades modulo 3.0-3.5 en modulo 1.9-2 4 en
proporciones diferentes Gl I'_ItES dlferentes
proporciones cantidades
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Molienda. La homogenizacion de polvos se lleva a cabo en un molino de
bolas, 5 kg de capacidad, usando como medio de molienda bolas de
alimina de 5 tamafios diferentes durante aproximadamente 4 horas y

250 RPM. El molino se carg6 con 2.5 kg de “nuevo revestimiento”.

Clasificacion. Se usan tamices malla tyler 170 y 200, de los cuales se
escoge el material pasante de la malla 200; el retenido de esta malla es

molido nuevamente.

Pruebas. Con el objetivo de encontrar caracteristicas ideales de
colabilidad, fraguado, tiempo de trabajo, friabilidad, resistencia mecéanica
y colapsibilidad para la produccion de moldes para el proceso de la cera

perdida, el nuevo revestimiento es ensayado en el laboratorio.

Agua destilada en diferentes proporciones.

1) 100g polvo/ 40ml agua destilada.

Inicialmente se elabora la probeta usando las mismas condiciones con las
gue se hizo el revestimiento antes del tratamiento térmico: 100g polvo/
40ml agua destilada, es decir, 71.4% de revestimiento nuevo
(revestimiento con tratamiento térmico) y 28.6% de agua destilada.
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Figura 6. Foto de la mezcla del nuevo revestimiento con una relacién de
100gpolvo/40ml de agua.

Es imposible aglomerar la mezcla usando ese porcentaje de agua
destilada, se tiene un material con grumos y falta de homogeneidad
(figura 7) el cual claramente no podra ser colado, por tanto se descarta

esta posibilidad.

2) 100gpolvo/70ml de agua (71.4% /28.6%)

Se logra, luego de varios ensayos, construir una probeta con buena

colabilidad aumentando el contenido de agua destilada.

Figura 7. Foto de la mezcla del nuevo revestimiento con una relacién de
100gpolvo/70ml de agua.
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Con un incremento en la cantidad de agua destilada se obtiene una buena
colabilidad, que transcurrido un dia fraguando la probeta no alcanza la
consistencia suficiente que permita elaborar un molde para el proceso de

la cera perdida.

Yeso Kerr tipo Il en diferentes proporciones.

Se elaboran probetas con yeso tradicional (kerr) a diferentes cantidades

del revestimiento nuevo y agua destilada (constante).

1) 100gr de polvo (75gr de nuevo revestimiento y 25 yeso Kerr tipo
[I) 70ml agua destilada. [58.8% (44.11%, 14.6%) /41.2%)].

La primera probeta se realiza buscando que la cantidad de yeso Kerr
(aglomerante) y el nuevo revestimiento (refractario) tengan las mismas
proporciones de fabrica del yeso tradicional. Para elaborar la nueva
probeta se parte de las siguientes cantidades: 70 ml H20,100gr de

polvo (75gr de nuevo revestimiento y 25 yeso Kerr tipo II).

Figura 8. Foto de la mezcla del nuevo revestimiento con una relacién de
100gpolvo/40ml de agua usando yeso Kerr tipo Il como aglomerante.

En este caso la mezcla tiene una colabilidad que no garantiza su

presencia en todas las cavidades del molde, es densa y tiene poco
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tiempo de trabajo, la probeta logra fraguar pero se tiene un
comportamiento friable. Se descarta para aplicacion en la cera
perdida.

Silicato de sodio variando su maodulo.

1) Silicato de sodio con modulo 3.0-3.5. 100g nuevo revestimiento,
56g agua, 14g silicato de sodio. (58.8%, 32.9%, 8.3%)

Elaboracion de probetas con revestimiento nuevo, agua destilada y
silicato de sodio modulo 3.0-3.5 (anexo 3) con viscosidad de 372
centipoise (anexo 4) . Para este procedimiento se mantiene invariante

la cantidad de agua destilada y se adapta el médulo del silicato.

Figura 9. Foto de la mezcla del nuevo revestimiento con una relacién de
100gpolvo/70ml de agua y Silicato de sodio 3.0-3.5.

Se logra obtener una mezcla fuida, con tiempo de trabajo muy corto,
debido a la formacion de una pelicula de gel que densifica el material e
impide manipularlo, es por esta razon que la colada se realiza
rapidamente produciéndose una buena resistencia en verde luego de 3
minutos, el proceso de secado se realiza con una rata de calentamiento
de 2°C por minuto hasta una temperatura de 210°C y sostenimiento

durante 2 horas, produciéndose una probeta con alta friabilidad debido a
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que la alta densidad del silicato de sodio dificulta que todas las particulas
del nuevo revestimiento queden recubiertas y se carezca de
homogeneidad en el molde. Por ello se decide descartar este médulo y

trabajar con uno mas bajo.

2) Silicato de sodio con mddulo 1.8-2.3. 100g nuevo revestimiento,
779 agua, 429 silicato de sodio. (45%, 35%, 20%).

Comercialmente no se encuentra un silicato de sodio con estas
caracteristicas por lo cual es necesario reducirlo, de esta manera se
agrega soda caustica [10] para aumentar la cantidad de Na20 presente
en la mezcla con el objetivo de inhibir la formacién de la peliculade gel
y se puedan recubrir todos los granos del nuevo revestimiento con el
aglomerante usado. Lograda la reduccion del médulo, se realizan
pruebas de viscosidad, arrojando como resultado 0.42 centipoise,
indicando un gran cambio en esta propiedad comparandolo con el

silicato de mdédulo 3-3.5.

Figura 10. Foto de la mezcla del nuevo revestimiento con una relacién de
100gpolvo/70ml de agua y Silicato de sodio 1.8-2.3.

Se obtuvo una mezcla fuida que al corto tiempo produce aceptable

resistencia en verde (5 minutos aproximadamente), buena colabilidad,
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y despuésde realizar el secado se observa una probeta homogenea

sin friabilidad y con buenas propiedades de copiado del molde.

4.4, CARACTERIZACION DEL REVESTIMIENTO.

Se realizan probetas cilindricas (AFS) 2x2 pulgadas Con la mezcla escogida a la

cual se le hace un secado antes de la realizacion de cada prueba, descrito en la
siguiente gréfica:

Gréfica 21. Tratamiento térmico de secado para probetas de Silicato de sodio con
maédulo 1.8-2.3. 45% nuevo revestimiento, 35%, agua, 20% silicato de sodio.
(porcentaje en peso), un hora de permanencia por cada pulgada cuadrada.

Tratamiento térmico de secado
350
300
250
200
150
100

Temperatura [°C]

)
o

0 50 100 150 200 250
Tiempo [Min]
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= Determinacion de la permeabilidad. Esta prueba se realiza uzando un

permeametro eléctrico (Electric Permeameter) segun la norma AFS.

Figura 11. Permeametro eléctrico ubicado en laboratorio de moldeo de la
Universidad Industrial de Santander, sede Bucaramanga.

Tabla 22. Valores de permeabilidad segun norma AFS.

MODULO SILICATO VALOR 1 VALOR 2 VALOR 3 | PROMEDIO
DE SODIO

Modulo 1.8-2.3 5.8 6 6.1 5.96

Los valores de permeabilidad obtenidos no son confiables por
encontrarse dentro de un rango inferior a 10 en la escala AFS. Pero
comparandolos con los valores de la tabla 2 son valores similiares de

los tratamientos tradicionales de joyeria.
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= Determinacion de la resistencia a la compresion. Esta prueba se
realiza con la ayuda de la maquina de compresion en seco (maquina

universal de ensayos).

Figura 12. Maquina universal de ensayos ubicada en el laboratorio de moldeo de la
universidad industrial de Santander, sede Bucaramanga.

Esta prueba se realiza con la ayuda de la maquina de compresion en

seco (maquina universal de ensayos), los valores obtenidos son:

Tabla 23. Valores de resistencia ala compresion en seco.

MODULO SILICATO | yALOR 1 VALOR 2 | VALOR 3

DE SODIO (kg'em?) | (kgem?) | (kgrem?) | PROMEDIO

1.8-2.3 60 62 63 61.6

Los valores obtenidos superan el limite de admisicion para emplear en el

proceso de la cera perdida el cual es 25 kg*cm?.

= Tiempo de trabajo. Se realizé un ensayo en el cual se determiné el
tiempo que tarda la mezcla en perder su propiedad de fluidez, se llevo a

cabo colando la mezcla de un vaso a otro contando 15 segundos antes
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de la colada hasta que la mezcla ya no se deslizara por si sola. El tiempo
gue se obtuvo realizando tres veces este ensayo fue de aproximadamente

30 segundos.

Figura 13. Momento donde se esta determinando el tiempo de trabajo.

= Determinacién del tamafio de poro. Se efectu6 un ensayo de
microscopia electronica de barrido (SEM) para la determinacion del

tamafo de los poros presentes en el nuevo revestimiento.
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Figura 14. Micrografia SEM tomada al nuevo revestimiento a 500 micrometros.

E s HV  [mag O T HFW
e 10.00 kV| 200x | S ETD[1.49 mm|9.3

Tabla 24. Valores de diametro del tamafio de poro.

NUMERO DE PORO TAMANO DE PORO

(um)

1 49.56

2 76.99

3 116.3

4 65.74

5 67.36
Promedio 75.19
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= Determinacion de los elementos presentes en el nuevo
resvestimiento. Por medio de un ensayo de Espectrometria de
dispersion de energia de rayos x (EDS) se determind cuantitativamente
los elementos presentes en el nuevo revestimiento. Tomando como

referencia dos zonas que presentan diferentes tonalidades.

> Zona 1. El andlisis es realizado sobre la zona mas clara presente en la

micrografia.

Figura 15. Micrografia SEM tomada al nuevo revestimiento a 20 micrometros..
Anexo 5.

Tabla 25. Valores porcentaje en peso y masa atbmica de los elementos presentes
en el nuevo revestimiento en la zona clara de una micrografia. Anexo 4.

ELEMENTO WT% AT%
C 10.91 17.14
O 45.58 53.79
Na 00.61 00.51
Si 41.58 27.95
Ca 01.32 00.62

64



WT: Porcentaje en peso
AT: Porcentaje en masa atomica

> Zona 2. El andlisis es realizado sobre la zona mas oscura presente en la

micrografia, la posicion es mostrada en la figura 13.

Figura 16. Micrografia SEM tomada al nuevo revestimiento a 20 micrometros.
Anexo 5.

Tabla 26. Valores porcentaje en peso y masa atomica de los elementos presentes
en el nuevo revestimiento en la zona oscura de una micrografia. Anexo 4.

ELEMENTO WT% AT%
C 03.73 06.76
@) 33.10 45.03
Na 00.80 00.76
Si 59.57 45.38
Ca 03.80 0.2.06
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WT: Porcentaje en peso

AT: Porcentaje en masa atomica

Con la realizacién de este ensayo se corrobora que no hay presencia de azufre en
el nuevo revestimiento y que el Si es el elemento mas abundante en la mezcla, lo

gue permite obtener un revestimiento refractario.

4.5. ELABORACION DEL PROTOTIPO.

Luego de observar el comportamiento del material y los resultados obtenidos, se
escoge como materia prima la mezcla aglomerada por el silicato de sodio de médulo

1.8 a 2.3, por presentar las mejores caracteristicas para el proceso de la cera

perdida.
PROCEDIMIENTO
e Seleccion de la materia prima.
5.5.1.
e e Realizacién del arbol de modelos en cera.
* Preparacion de la mezcla.
5.5.3.

* Tratamiento térmico para eliminacién de la cera 'y
5.5.4. precalentamiento del molde.

¢ Fundicion.
5.5.5.

66



Seleccion de la materia prima. Realizadas las pruebas, se usa el material
calcinado y aglomerado con silicato de sodio de mdédulo 1.8 a 2.3 y agua

destilada, en la elaboracion del prototipo.

Figura 17. Foto de elementos utilizados para elaborar el revestimiento.

Realizacion del arbol de modelos en cera. El arbol de modelos es

proporcionado por una empresa joyera.

Figura 18. Arbol de modelos elaborado en cera.

Preparacién de la mezcla. La preparacion del material se realiza por
inmersién del nuevo revestimiento en una solucién que contiene silicato de
sodio (mddulo 1.8 a 2.3) y agua destilada, la velocidad de agitacion empleado
en este caso es de 10 rpm durante 15 segundos e inmediatamente es vertido

en el recipiente que contiene el arbol de modelos.
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Figura 19. Inmersién del revestimiento nuevo y cilindro para microfundicion.

= Tratamiento térmico para eliminacion de la ceray precalentamiento del
molde. Debido a la refractariedad de la mezcla empleada, esta es calentada
con el objetivo de eliminar la cera y precalentar el molde para la colada del
metal, siguiendo una rata de temperatura de 3 °C/min hasta alcanzar 300°C
y sosteniendo esa temperatura durante un hora por pulgada cuadrada. (ver

gréfica 21).

Figura 20. Mufla eléctrica usada para el tratamiento térmico antes de la colada.

* Fundicién. La fundicién y la colada del metal sobre el revestimiento se lleva
a cabo en la maquina de fundicién (Casting Machine) modelo J-2R serie 4
utilizando vacio en el momento de la colada, se emplean 150g de una
aleacion denominada “Zamak” (Aluminio 4%, Cobre 1%, Magnesio 0.05%,

Resto Zinc). La colada se efectua a 600°C.
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Figura 21. Prototipo logrado usando el nuevo revestimiento.

La pieza fundida presenta defectos producidos principalmente por el agrietamiento
del molde durante el proceso de precalentamiento como barbas de fundicién, mala
copiabilidad del modelo y piezas incompletas, del mismo modo, se observan poros
y rugosidades que se atribuyen al revestimiento empleado. Por tanto no se

preseneta una buana calidad en la pieza.

Figura 22. Vista superior del molde luego de la colada del metal.

Se observan grietas de gran tamafio por donde el metal liquido es desviado evitando
el llenado completo de las cavidades del molde. La presencia de silicato de sodio
(aglomerante) sobre la superficie de las particulas hace resistencia al paso del
vapor que tras aplicar temperatura reblandece las particulas generando un
esponjamiento que mejora la permeabilidad pero produce un cambio de volumen
gue es estorbado por la matriz metalica donde se encuentra el molde produciento
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tensiones que terminan por fracturarlo, asi mismo debido a la poca sencibilidad que
se tiene en el ensayo de permeabilidad los valores obtenidos no indican que exista

una buena permeabilidad.

Figura 23. Vista superior del molde luego de la colada del metal indicando las
manchas negras.

De la fotografia anterior es posible observar una mancha negra en el limite del
metal-revestimiento, indicando presencia de cenizas de la cera (carbono) utilizada
en el arbol de modelos, encontrandose como un punto critico para la aparicién de
defectos en la pieza fundida, tales como impurezas y porosidad en la superficie.

70



5. CONCLUSIONES.

La transformacion total del yeso Ca (SO2) (H20)2 en anhidrita Ca (SO4) ocurre
a 850°C con 1 hora de estadia en la mufla , presentandose como el primer
cambio de fase en el proceso de calcinacion y formandose un nuevo

aglomerante en el revestimiento.

Se encontré que la cantidad de anhidrita presente en el revestimiento, es
reducido paulatinamente en forma de SOs a medida que la temperatura va
en aumento, llegando a su eliminacion total en la etapa numero 1 de
tratamiento a 1200°C con 2 horas de permanencia dentro de la mufla,
liberando al revestimiento por completo del azufre (S) y de los defectos que

este elemento puede generar.

La aparicion de la Pseudo-Wallastonita a 1100°C con una hora de
permanencia dentro de la mufla, en un porcentaje inferior al 1%, es el
comienzo de la obtencidén de silicatos, presentes como fases refractarias

dentro del revestimiento.

El tratamiento térmico a 1200°C con 2 horas de estadia dentro de la mufla,
obtuvo el mayor porcentaje de silicatos en el revestimiento, con 14.01% de
Pseudo-Wallastonita y 6.25% de Wallastonita para un total de 20.26% de
silicatos, superando el porcentaje de los silicatos obtenidos en la etapa 3 del
tratamiento a 1200°C con 6 horas de estadia dentro de la mufla el cual es de
19.61%.
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Los valores obtenidos de permeabilidad son similares a los valores de los
revestimientos empleados en el proceso de la cera perdida llevado a cabo
tradicionalmente, pero no es un criterio suficiente para asegurar que la
mezica tendra una buena permeabilidad, debido a que presenta mayor
cantidad de agua respecto a los revestimientos tradicionales.

Los resultados del ensayo de resistencia a la compresion en seco superan
el limite de admisicion para emplear el revestimiento en el proceso de la cera
perdida. (25 kg*cm?).

El silicato de sodio empleado en las proporciones indicadas en el presente
proyecto de grado no es recomendable para su uso como aglomerante del
nuevo revestimiento, por generar defectos que terminan por dafar el molde

durante el proceso de la cera perdida.

El prototipo logrado usando el nuevo revestimiento presenta numerosos
defectos, entre ellos falta de llenado. barbas de fundicién y porosidad
excesiva afectando la calidad de la pieza no impidiendo su aplicacion en el

proceso de la cera perdida.
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6. RECOMENDACIONES.

En la preparacion de la mezcla se recomienda hacerla por inmersion del
revestimiento en una solucion agitada de agua-silicato con un tiempo de
trabajo no superior a 20 segundos.

En el momento de la agitacion de la mezcla no se deben superar las 10rpm
debido que la friccidon produce un calentamiento que acelera la formacién de
una pelicula de gel que impide la fluidez de la mezcla.
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7. OBSERVACIONES.

El presente proyecto de investigacion es un punto de partida para la
invencion de un revestimiento que posibilite la creacion de un prototipo con
caracteristicas que toleren su aplicacion en la industria de la joyeria.

Realizando un secado escalonado con una rata de temperatura menor a la
utilizada se podria evitar el deterioro del molde.
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Anexo A. Informe de difraccion de rayos —x, muestras de yeso kerr tipo 2 con
tratamiento térmico.

(5

LABORATORIO DE RAYOS-X Codiga: F-LRX-D-04

las muestras

Toma de Datos
de Difraccion

Tipe de Analisis

Wersidno |
IMFORME DE RESULTADOS DIFRACCION DE RAYOS-X | Pagina | de 15
FECHA A b s INFORME INF-376-14-DRX
10 10 2014
DATOS DEL CLIENTE
Em UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTAMDER
ESCUELA DE INGEMIERIA METALURGICA
Mombre | Profesor Amaldo Alonso Baguero
Direceion | Carrera 27 calle 9, cudad universitaria Mit o C.C B90.200.213-4
Ciudad | Bucaramanga, Santander Orden de Compra
e-mall arnakdomuis.edu.co Telefona 6344000
METODOLOGIA DE TRABA|O
Preparacion de Las muestras fueron pulverizadas en un mortero de dgata y llevadas a un mano de 38 pm

(400 mesh). El espécimen seleccionado de cada muestra fue montado en un por@amuestra
de pobmetiimetacriato (PFMMA) mediante [a técnica de Benado frontal.

Se realizt en un difracometro de polve marc BRUKER modelo D8 ADMAMCE con
Geometria Da¥inc bajo las siguientes condiciones:

pltaje ANk
Corrente IHmA])
Rendija de Divergenca 1. &mm
Rendips Soller Primano 15

Muestres 0.013" Jihwetz
Rango de Medicidn 3.5-70° Tthe
Radiacion Cukol

Fliro Miguel
Dretector Lineal LynxEye
Tipo de barrdo A pasos
Tiempo de muestres 0.4 peguridos

Anilisis Cualitative

Bl andlss oolitative de ks fases presentes &n b muestra o= realizd mediante comparacion
ded perfil ohservado con los perfiles de difraccion reportados en la base de datos POF-2 del
Intermationa Cerstre for Diffroction Dato (DD,

Analisis Cuantitative

Bl ardlisis cuantitatvo de ks fases encontradas s realzd medante e refinamiento por el
Métodn de Rietveld del perfil observado habsndole agregado a b muestra una cantidad
conocida de un estindar interno (Alumsnom oside, Corumdum, 0-phiose) correspondiente al
203,

Tratamiento de
las muestras

Quimiml:l Térmico |: Minguno
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RESULTADOS OBTENIDOS

I. #1 850 Ih (D2DV)

CUANTITATIVO
FASE NOMBRE (D.E)
| S0, | Cuarzo | 36.9 % (0.1}
Cristalinos | Ca(50,) | Anhidrita | 17.2% (0.1)
| S0y | Cristobalita | 174 % (0.1)
Towl Crisaling | 91.5%
Amorfos y otros | B.5%
1. #2850 2h (DIDW)
CUANTITATIVO
FASE NOMBRE (D.E)
| S0, | Cuarzo | 41.4 % (0.1)
Cristalinos | Ca(50,) | Anhidrita | 26.3 % (0.1)
| o, | Crisuobalita | 29.5 % (0.1}
Total Cristaling | 97.2%
Amorfos ¥ otras | 18%
3. #1850 3h (DIDX)
CUANTITATIVO
FASE NOMBRE ®5
[ 50, | Cuarzo [ 313.9% (0.1)
Cristalinos | Ca(50,) | Anhidrita | 25.6 % (0.1)
| S0, | Cristobalita | 35.8 % (0.1)
Total Cristaling | 953 %
Amorfos ¥ otros | 4.7 %
4. #4 850 4h (D2DI)
CUANTITATIVO
FASE NOMBRE )
[ 50, [ Cuarzo [ 36.5 % (0.1)
Cristalinos | Ca(50,) | Anhidrita | 4.1 % (0.1}
[ S0, | Cristobalita | 39.1 % (0.1
Total Cristaling | 9.7 %
Amorfos y otros | 03%
5. #5500 Ih (D2EA)
CUANTITATIVO
FASE NOMBRE (D.E)
| S0, | Cuarzo | 33.2 % (0.1}
Cristalinos | Ca(5Q,) | Anhidrita | 226 % (0.1)
| Sy | Cristobalita | 35.3 % (0.1)
Total Cristaling | 911 %
Amarfos y otras | B9 %
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6. #6900 2h (D2EB)

CUANTITATIVO
FASE MOMBRE (D.E}
| 50, [ Cuarzo | 36.4 % (0.1)
Cristalinos | Ca(50,) | Anhidrita | 23.3 % (0.1)
[ SO, | Cristobalita [ 38.9 % (0.1)
Total Cristaling | 98.6 %
Amorfos y otros | 1.4 %
7. #7 900 3h (DIEC)
CUANTITATIVO
FASE MOMBRE (D.E)
| S0, | Cuarzo | 37.5% (0.1)
Cristalinos | Ca(5Q,) | Anhidrita | 22.0 % {0.1)
| S0, | Cristobalita | 37.9% (0.1)
Total Cristaling | 974 %
Amorfos y otros | 16%
8. #8900 4h (DZED)
CUANTITATIVO
FASE ) NOMBRE )
| 50, [ Cuarzo [ 36.5 % (0.1)
Cristalinos | Ca(50,) [ Anhidrita [ Bs%@n
| S, | Cristobalita | 38.8% (0.)
Towl Crisling | 98.9 %
Amorfos y otros | 1.1 %
9. #9 1100 |h (D2EE)
CUANTITATIVO
FASE NOMBRE (D.E)
| S0, | Cuarzo | 309 % (0.1)
| Ca(5Q,) | Anhidrita | 19.9 9% (0.1}
Cristalines | Ca, (S0, | Pseudowollastonia | = %
| S0, | Cristobalita | =l %
| S0, | Cristobalita | 42.9 % (0.1}
Total Cristaling | 95.0 %
Amorfos ¥ otras | 5.0 %
10. #10 1100 2h (D2EF)
CUANTITATIVO
FASE ) NOMBRE ©5
| 50, | Cuarzo [ 32.0% (0.1)
| Ca(50,) | Anhidrita | 16.4 % (0.1}
Cristalinos | Ca, (50, | Pseudowollastonia | 169%(0.1)
| S0, | Cristobalita | =| %
[ S0, | Cristobalita | 3% (0.1)
Towl Cristaling | 95.8 %
Amorfos y otros | 41 %
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11. #11 1100 3h (D2EG)

CUANTITATIVO
FASE ) MOMBRE )
| S0, | Cuarze | 30.0% (0.1)
| Ca(SQ,) | Anhidrita | 15.5 % (0.1}
Cristalines | Ca, (S0, | Pseudowollastonia | 4.8 % (0.1)
| S0, | Cristobalita | 45.8 % (0.1)
| 50, [ Cristobalita [ =1 %
[ Total Cristaling | %.7 %
| Amorfos y otros | 33%
1Z. #12 1100 4h (D2ZEH)
CUANTITATIVO
FASE MOMBRE D.E)
| S0, | Cuarzo | 31.9% (0.1)
| Ca(50,) | Anhidrita | 11.3 % {0.1)
Cristalinos | Ca, (S0, | Pseudowollastonia | 7.5 % (0.1}
| 50, | Cristobalita | 46.3 % (0.1)
| SO, [ Cristobalita [ =1 %
[ Total Cristaling | 976 %
| Amorfos y otros [ 4%
13. #13 800 4h (DIEK)
CUANTITATIVO
FASE MOMBRE (D.E)
| S, | Cuarzo | 333 % 0.0y
Cristalinos | Ca(sQ,) [ Anhidrita [ 2%y
[ S0, | Cristobalica | 4.7 % (0.1)
| Total Cristaling [ B4%
| Amarios y otras [ I7.6%
14. #14 REFEREMCIA (D2EI)
CUANTITATIVO
FASE HOMBRE )
I 50, | Cuarzo | 36,6 % (0.1)
Cristalinos | Ca(50,)(H,O) | Teso | 25.7 % (0.1)
1 S0, [ Cristobalita | 36.9 % (0.1)
[ Total Cristaling | 99.1%
[ Amorfos ¥ otros | 08 %
15, #15 1000 |h (D2E])
CUANTITATIVO
FASE HOMBRE (D.E)
| 5, | Cuarzo I 35.4% (0.1)
Cristalinos | Ca(50,) [ Anhidrita [ 19.4 % (0.1)
1 S0, [ Cristobalita | 392 % {0.1)
I Total Cristaling | 94.0%
I Amorios y otros | 6.0 %
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16. #16 1000 2h (D2EL)

CUANTITATIVO
FASE HOMBRE (D.E)
| 50, | Cuarzo | 34.9% (0.1)
Cristalinos | Ca(50,) | Anhidrica | 212% (0.1)
I S0, | Crstobalica | 393 % (0.1)
Total Cristaling | 95.4 %
Amorfos y otros | 46 %
I7. #17 1000 3h (DZEM)
CUANTITATIVO
FASE NOMBRE
(D.E)
[ S0, I Cuarzo | 336 % (0.1)
Cristalinos | Ca(50,) | Anhidrita | 20.2 % (0.1)
| S, | Cristobalita | 40.5 % (0.1)
Towl Crisling | 95.3 %
Amorfos ¥ otros | 47 %
18. #18 1000 4h (DZEMN)
CUANTITATIVO
FASE NOMBRE
(D.E)
| S0, | Cuarzo [ 33.9% (0.1)
| Ca(50,) | Anhidrita | 20.0% (0.1)
| Ca, (S0, % | Pssudowollastonia | MN.C
| S0y | Cristobalita | 42.8% (0.1)
Totl Cristaling | 97.7 %
Amorfos y otros | 3%
1. 1200 Zh (D2ZS)
CUANTITATIVO
FASE NOMBRE
(D.E)
| 50, | Cuarzo 25.0 % (0.1}
inos | CaSiO, | Wollxstonita 6.2 % (0.1)
| Ca, (50,), | Pseudowoliastonita 13.9% (0.1)
| S0, | Cristobalita 54.1 % (0.1)
Total Cristaling 99.1 %
Amaorfos y otros 0.8 %
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2. 1200 4h (D2ZT)

CUANTITATIVO

FASE HOMERE (D5
| 50, | Cuarzo 19.6 % (0.1)

| CaSiO, | Wollastonita 48 % (0.1)
Cristalines | Ca, (5Q,), | Pssudowollastonita 11.2% (0.1}
| 50, [ Thdimea 44% (0.1)
| S0, | Cristobalita 56.6 % (0.1)

Total Cristaling %E6%

Amorfos y otros 4%

3. 1200 6h (D2ZU)
CUANTITATIVO

FASE MOMBRE DE)
| S, | Cuarzo [ 22.9% (0.1}

| Casio, | Wollastonita | 6.7 % (0.1
Cristalinos | Ca, (50 h [ Pseudowollastonita | 122 % (0.1}
| 50, | Tridimita [ 3.3 9% (0.1)
| 50, | Cristobalita [ 51.2 9% {0.1)

Total Cristaling [ 96.3 %

Amarfos y otros | 7%

Maota:

ML.C = Mo Cuantificable {La(x) fase(xs) son identificadas pero debido a su baja proporcdn no es posible refinar sus datos oristalograficos
va cuantificacan}

MECESAIOS Para SU respectiva

D.E Desviacion estindar y comesponden a las desviaciones obtenidas durante &l process de refiremisnto mediante & método de

Rietweld utilzando €l programa especalizado RIQAS para andlisis cuantiativo

Observaciones:

- Los resultados se relaconan tnicemente a la muestra analizzda, pasante de un tamiz malla 400 mesh.

%  En los perfiles de difracddn se observa la fase de Corundum - Alvminem Omide (estandar intermo), = ol fuee agregado a la

muestra en una cantdad conooda para b respectiva cuantificacson.

=  Serecomienda realizar analisis elemental para corroborar la presenda de las fases reportadas.

s 5 desea expresar su percepcion oon respecto al pressnte servico o ensyyo, higale por medic del comreo slectrdnico
Orgauug educs o al PRX: 6344000 Ext. 3512,

s Mo se debe reproducir &l informe de ersayo excepto &n s totalidad, sin la aprobacidn escrita ded bboratorio.

83




Anexo B. Tratamientos térmicos del proyecto de grado: Estudio de las
variables que regulan el tratamiento térmico del yeso y su adaptacion al
método de pre-engaste de las esmeraldas colomibanas.

Ciclos de calentamiento

800

700 /"‘! :;’ ‘\
== 500
o \ \
m 500 +

Tratamiento térmico 3

" 400 . )
5 = Tratamiento Termico 1
& 300 \ .
E = Tratamiento Termico 2
— 200 = Tratamiento Termico 4

100

0 T
0 5 10 15 20 25

Tiempo [horas]
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Anexo C. Ficha técnica del silicato de sodio

A4

~OoC

C| Comecial Fos Lo

FT-CC4E

Wersiin: 2

FICHA TECHNICA,

SILICATO DE SODIO LiQuino FAGIA 1 DE 1

NOMBRE COMERCIAL

SILICATO DE SODIO LfQUIDﬂ

Presentacion : Liguicka
Color : Grishoeo
Textura ¢ Fluida
Densidad (20 9C) : 40,0 - 42,0
ESPECIFICACIONES Grav._ l_i-;pmﬁca : 1,381 - 1,408
TECNICAS Alcalinidad [% HHEDJ . B_, 74 = E,?4
Contenido de Silice (%SI02)  © 26,22 - 30.56
Grav. Especifica : 1,398 - 1,407
% de Solidos Totales $36,1-40,1
Relacidn de totales Na20 : i
peres $1:3,00-1:3,15
PRESENTACIONES Tambores de 55 Galones
LMAC Este products debe almacenarse en lugares frescos,
A CHAMIENTO Separada de scidos fuertes, aluminio y zinc.
La disolucidn en agua es una base medianamarite
PRECAUCIONES fuerte, Reaccona con aluminio y anc formando gas

inflamablefexplosive

CH59 ¢ 35A=B Tels: 3157382 -

3156303 [/ wwwoomsroalforcom [/ Bogotd DUC. - Colamshia
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Anexo D. Valores de viscosidad dinamica del silicato de sodio.

Silicato de Sodio adaptado.

Viscosity _I Speed

042
043
042
042

010
020
030
040
050
060
070
030
030
100

% Torque Shear Stress Shear Rate TemperatureTime Interval

001
003
004
005
006
003
009
010
012
013

Silicato de sodio comercial

Viscosity
624
528
464
415
372
338
311
293
283
277

Speed
010
020
030
040
Q50
060
a70
080
a0
100

005
011
016
022
027
033
038
044
049
054

% Torque Shear Stress

020
032
043
052
058
063
068
073
080
086

082
135
134
219
246
267
288
310
336
365

Shear Rate TemperatureTime Interval
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013
026
040
053
066
079
092
106
119
132

013
026
040
053
066
079
092
106
119
132

022
022
022
022
022
022
022
022
022
022

022
022
022
022
022
022
022
022
022
022

00:15,2
00:15,2
00:15,3
00:15,2
00:15,2
00:15,2
00:15,2
00:15,2
00:15,2
00:15,2

00:15,2
00:15,2
00:15,2
00:15,2
00:15,2
00:15,2
00:15,2
00:15,2
00:15,2
00:15,2

Spindle
SC4-18
SC4-18
SC4-18
SC4-18
SC4-18
5C4-18
SC4-18
5C4-18
5C4-18
SC4-18

Spindle
5C4-18
S5C4-18
5C4-18
S5C4-18
S5C4-18
5C4-18
5C4-18
S5C4-18
5C4-18
5C4-18

Model
RV
RV
RV
RV
RV
14"
RV
RV
RV
RV

Maodel
RV
RV
RV
RV
RV
RV
RV
RV
RV
RV



Anexo E. EDS de microscopia electronica de barrido (SEM) Zona 1.

. . E “TSL
Microanalysis Report NN
Prepared for: Company Name Here | .\ME.'I.'.EIC
Prepared by: Your Name Here 6/12/2015

eledaxll genesis genmaps.spe 12-Jun-2005 11:01:54
“ Pl 3 Spot> ape-spe Liece: 67

LB

|68

84

Kt

34

100 200 300 400 SO0 KO0 LO0 &6B 900 1000 1
Energy - kel
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Anexo 5. EDS de microscopia electronica de barrido (SEM) Zona 2.

Prepared by: Your Name Here 6/12/2015

R Element Wt é

] CK |0373 06.76

s 0K 33.10 45.03

b3 NaK | 0080 00.76

Sik 5857 4538

id 6 Cak | 0380 02.06

e Matrix | Correction | ZAF
1.1
0.6 -

¢ - Ca

100 200 300 A0 S0 GO0 700 £60 %00 1040 1| )
Energy - keV
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