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RESUMEN

TITULO:Disefio de un procedimiento de fabricacion del revestimiento refractario

para adaptar el método de gemas pre-engastadas a las esmeraldas colombianas?
AUTOR:LONDORNO MONTES, Carlina Margarita Sofia?

PALABRAS CLAVE:Pre-engaste de esmeraldas, microfundicion de joyeria,

revestimientos refractario-yeso
DESCRIPCION

Se disefiaron mezclas refractarias para la fabricacion de revestimientos de
microfundicion de joyeria para la implementacion del método de pre-engaste de
esmeraldas, estableciendo como limite para la temperatura de tratamiento térmico
325°C, temperatura a la que la gema pierde sus propiedades valiosas. Se partio
de la caracterizacion elemental (fluorescencia de rayos X) y de fases (difraccion de
rayos X),y por andlisis térmico integral (TG-DSC-DT) del revestimiento comercial
Diamante Kerr ®, el cual es fabricado con un tratamiento térmico que llega a
600°C. Posteriormente, se realizO la evaluacion de su comportamiento
termomecanico(resistencia a la compresion, resistencia al choque térmico,
conductividad térmica), para establecer las condiciones de 6ptimo desempefio de
un revestimiento para microfundicion, en relacion al ciclo de tratamiento térmico
que permite obtener estas propiedades, por accidbn de los procesos de
deshidratacion, descomposicién térmica y transformaciones polimérficas que
ocurren durante el calentamiento. Al encontrar que el revestimiento comercial se
componia de una mezcla refractario/yeso/agua y, basados en la caracterizacién
elemental, cristalina y térmica del yeso y los refractarios magnesita sin calcinar,
magnesita calcinada, chamota, mullita, silice natural y silice calcinada, se
evaluaron diversas proporciones refractario/lyeso y agua/polvo, que permitieron
seleccionar las mezclas con las propiedades aptas para la fabricacion de
revestimientos para microfundicion. Igualmente, se llevé a cabo una simulacion
con el software Solid Cast ® que permitié establecer la influencia de la mezcla de
revestimiento sobre el llenado del molde y los perfiles de temperatura
desarrollados por la aleacibn una vez ha sido colada. Finalmente, la
implementacion en un proceso de microfundicion con pre-engaste de esmeraldas
de las mezclas pre-seleccionadas, permitié establecer que la mezcla mullita/yeso
75/25 con 50 mililitros de agua es la mas viable técnicamente para el desarrollo
del método con pre-engaste de esmeraldas.

! Trabajo de grado

2 Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Metallrgica y Ciencia de
Materiales. Maestria en Ingenieria de Materiales. Director Ph.D. ElcyMaria Coérdoba Tuta.
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ABSTRACT

TITLE: Design of a refractory investment manufacture procedure to adapt the

stone-in-place method for colombian emeralds?
AUTHOR: LONDONO MONTES, Carlina Margarita Sofia*

KEY WORDS: Stone-in-place for emeralds, investment casting, refractory-gypsum

investments
DESCRIPTION

Refractory mixes to manufacture the investment casting molds for jewelry to
implement the stone-in-place method for emeralds was design, setting a limit for
the heat treatment temperature on 325 ° C, temperature at which the gem loses its
valuable properties. It began with the elemental (X-ray fluorescence) and phases
(X-ray diffraction) characterization, and integral thermal analysis (TG-DSC-DT) for
the Diamond Kerr ® commercial investment, made by a heat treatment that
reaches 600°C. Afterwards, it was evaluated in their mechanical behavior
(compression strength, thermal shock resistance, thermal conductivity) to establish
the conditions for optimum performance of an investment for microcasting,
regarding the heat treatment cycle that allows obtain these properties, by the
action of dehydration processes, thermal decompositions and polymorphic
transformations that occur during heating. Upon finding that commercial investment
consisted of a mixture refractory/plaster/water and, based on the elemental, crystal
and thermal characterization of gypsum and the refractories: magnesiteuncalcined,
calcined magnesite, fireclay, mullite, natural silica and calcined silica, various
refractory/gypsum and water/powder ratios were evaluated, which allowed select
the mixtures with the most suitable properties for manufacturing investments for
microcasting. Also, a simulation was carried out with Solid Cast ® software, that
allowed to establish the influence of the investment mixture on the mold filling and
temperature profiles developed by the alloy after casting. Finally, the pre-selected
mixtures was implemented on an investment casting process with stone-in-place
emeralds, and it was possible to establish that mullita/gypsum 75/5 with 50 mL of
water mixture, is the most technically feasible for development stone-in-place
method for emeralds.

3 Final Project

4PhysicochemicalEngineeringFaculty. Metallurgical Engineering and Materials Science School.
Master in Materials Engineering. Director PhD Elcy Maria Cérdoba Tuta. Codirector M.Sc. Arnaldo
Alonso Baquero.
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1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

El método de gemas naturales pre-engastadas en el proceso de microfundicion ha
ofrecido importantes ventajas a la industria de la joyeria: las gemas lucen mas
grandes, se incurre en menores costos laborales, el ajuste de las gemas es mas
fuerte y se presentan menos rupturas a causa de la manipulacién en el engaste
manual. Todo esto, gracias a que la gema es fijada al arbol de cera antes de la

fabricacion del molde refractario y del colado del metal fundido [1].

No obstante, la implementacion de este método a las esmeraldas naturales
presenta importantes limitaciones, debido a que estas se expondran a los rangos
de temperatura manejados durante el proceso, que superan ampliamente 10s325
°C, temperatura a la que la esmeralda sufre importantes dafios y modificaciones
en sus propiedades, que le hacen perder su valor como piedra preciosa o en el

peor de lo casos, llevar a la destruccion de la gema [2].

Una etapa importante del método de gemas pre-engastadas es la fabricacion del
revestimiento o molde refractario, debido a que desde su inicio la gema es
integrada al sistema y debera soportar los diferentes ciclos de calentamiento y
enfriamiento que le confieren las propiedades caracteristicas al molde, las cuales
tienen gran impacto sobre la calidad de la pieza de joyeria obtenida. Estas
propiedades estan determinadas por la naturaleza de las materias primas que
componen la mezcla refractaria y las transformaciones térmicas que experimentan

bajo determinados ciclos de calentamiento(3].

El revestimiento tradicional se fabrica bajo condiciones que no permiten adaptar el
método de gemas pre-engastadas a las esmeraldas naturales, debido a que la
calcinacion del revestimiento se realiza a temperaturas que oscilan entre 600 —
700°C con el fin de garantizar las transformaciones polimérficasde la silice que
confieren la estabilidad dimensional y las propiedades mecanicas al molde.
Ademas, al colar el metal fundido, el molde debe estar a una temperatura cercana
a los 500 °C con el fin de evitar un choque térmico que lo fracture y afecte las

condiciones de enfriamiento y solidificacion de la aleacién[4].
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Teniendo en cuenta lo anterior, el presente trabajo de investigacion se orientd a
buscar y evaluar las condiciones que conserven las propiedades del revestimiento
refractario que lo hacen apto para su uso en microfundicion de joyeria y a la vez
para adaptar el método de gemas pre-engastadas a las esmeraldas naturales.Se
partié de la caracterizacién de las materias primas por fluorescencia y difraccion
de rayos X, distribucion granulométrica y analisis térmico integral (materiales
refractarios y material aglomerante) para establecer el posible efecto de sus
propiedades termo-fisicas sobre las propiedades finales del molde refractario; a
partir de este andlisis se acopiaron segun lo requerido por el proceso de
microfundicion. Posteriormente se procedi6 a disefiar y preparar mezclas
refractarias con diferentes proporciones refractario/yesoy se trataron térmicamente
segun lo reportado por el analisis térmico integral; su aptitud como molde para
microfundicion se evalu6 aplicando pruebas de resistencia mecénica,
permeabilidad, resistencia al choque térmico y microscopia electrénica de barrido.
Esta evaluacion, permitié seleccionar las mezclas con el mejor comportamiento y
con las cuales se llevdo a cabo la simulacion del proceso de microfundicidon
haciendo uso del software Solid Cast ®. Finalmente se llevd a cabo la
implementacion de las mezclas seleccionadas como molde de microfundicion, en

pruebas de colada por el método de pre-engaste de esmeraldas.
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2 JUSTIFICACION

Colombia es considerado el principal productor de esmeraldas a nivel mundial,
cuya calidad permite catalogarlas como las mejores del mundo; no obstante, se
han descubierto yacimientos en otras partes del mundo, en particular el yacimiento
Piteiras en Brasil,[5] que reunen las caracteristicas necesarias para plantear un
reto importante a un sector que a pesar de dominar el mercado
internacional,exporta la mayoria de las esmeraldas en su estado natural. Una
forma de enfrentar este reto es buscar fuentes de valor agregado para las
esmeraldas, como la mejora de los procesos de corte y tallado, donde no existen
sistemas alternativos y se presenta un elevado costo en comparacion con otros
paises: el exterior tallar un quilate (Qt.)>cuesta USD $ 0,50, mientras que en
Colombia este costo asciende a USD $ 10, de acuerdo con

informaciénsuministrada por empresarios del sector.

De otra parte, el mercado de la joyeria se encuentra ligado a los avances que se
den en el campo de las gemas; en este sentido, el aumento de la competitividad
en la producciéon de piezas de joyeria implica desarrollar o adaptar la tecnologia
existente para el pre-engaste de gemas al proceso de microfundicion, en especial
de las esmeraldas naturales, de tal forma que se reduzcan los costos de
produccion y se produzcan piezas de mayor valor comercial. Sin embargo, las
condiciones caracteristicas del proceso de microfundicion y del método de gemas
pre-engastadas, y las propiedades de los materiales que lo componen — gema,
metal precioso, revestimiento refractario — no han permitido la aplicacion de este

método para las esmeraldas.

Esta limitacion tecnoldgica restringe la oferta de mercado de los joyeros locales,
gue podrian hacer uso de las esmeraldas nacionales y ganar competitividad frente
a la oferta internacional. La superacion de esta limitacion tecnoldgica requiere
modificar casi todos los pasos del proceso de microfundicion y utilizar gemas

impecables de alta calidad.

SUnidad de masa usada en las gemas preciosas equivalente a 0,2 g
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Teniendo en cuenta que las fuentes de dafio de la esmeralda se encuentran
relacionadas con la temperatura del proceso, es importante evaluar el efecto de
esta variable en las diferentes etapas del mismo. Se ha identificado que la
esmeralda pierde sus propiedades Opticas valiosas cuando sufre cambios
estructurales a temperaturas superiores a los 325°C [6] y que debido a la
presencia de fisuras puede fracturarse a causa del choque térmico cuando entra

en contacto con el metal fundido [5].

Los revestimientos refractarios tradicionales utilizados en el proceso de
microfundicion deben ser calcinados a temperaturas que oscilan entre 600 °C y
700 °C, con el fin de garantizar que ocurran los cambios de fase del material
refractario que proporcionan las propiedades mecanicas al revestimiento,
haciéndolo apto para su uso en este proceso[7]. Ademas, debido a los cambios
dimensionales que acompafan estas transformaciones de fase, es importante que
estas ocurran durante la calcinacion y no durante el colado del metal, para evitar
defectos dimensionales en la pieza fundida. Este control se extiende a la
reversibilidad de los cambios de fase, que es aprovechada para facilitar el

desmoldado de las piezas fundidas.

De otra parte, los moldes son mantenidos a una temperatura de 500 °C en el
momento de colar el metal fundido, para evitar que el choque térmico cause la
ruptura del molde o inadecuados perfiles de enfriamiento del metal liquido, que
generen piezas defectuosas [4].Durante todo el proceso de pre-engaste, la gema
estara en contacto con el revestimiento refractario por un lado y con el metal
fundido por el otro, asi que el control de las temperaturas de estos materiales
determinara el potencial dafio de la gema; de particular importancia es lograr
conferirle al molde sus propiedades valiosas a temperaturas inferiores de
calcinacion y que sus propiedades térmicas permitan disminuir la temperatura del

metal al entrar en contacto con la gema.

El establecimiento de las temperaturas de calcinacion del molde refractario, viene
dado principalmente por las propiedades de las materias primas que lo componen

y la interaccion entre ellas en la mezcla refractaria. Trabajos realizados[8] para
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evaluar las propiedades de estos revestimientos con la variacion del tipo, cantidad
y proporcion de materiales componentes de la mezcla, han mostrado que es
posible lograr modificaciones importantes en el comportamiento del molde a las
temperaturas de interés, haciendo uso de las propiedades térmicas particulares
que otorgan los materiales refractarios a la mezcla y la posibilidad de introducir

modificaciones en la estructura del molde, tal como variar la porosidad del mismo.

Sin adaptar de manera precisa el comportamiento del molde refractario a las
condiciones exigidas por el método de pre-engaste de esmeraldas, no sera posible
desarrollar el método a nivel técnico y comercial. Este logro viene dado por el
conocimiento detallado de los fenédmenos que tienen lugar durante todo el proceso
de fabricacidon del revestimiento y su comportamiento durante la colada del metal,
prestando especial atencidon a su comportamiento a las temperaturas de interés:
desde la temperatura final del tratamiento térmico hasta la de colada del metal

segun punto de fusion de la aleacion preciosa.

Teniendo en cuenta lo anterior, la presente investigacion estuvoencaminada a
modificar las propiedades y el proceso de fabricacion del revestimiento utilizado en
el proceso de microfundicién, con el fin de adaptar el método de gemas pre-
engastadas a las esmeraldas colombianas.
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3 HIPOTESIS

La presente investigacion se basa en la hipétesis de que es posible modificar las
propiedades térmicas, del revestimiento refractario utilizado en el proceso de
microfundicion, introduciendo cambios en su composicion y microestructura (fases
presentes, porosidad, tamafio de grano), al disefiar un nuevo procedimiento de
fabricacion que haga uso de las propiedades ofrecidas por diferentes materiales
refractarios, manteniendo como aglomerante el yeso; con el fin de adaptar el

meétodo de gemas pre-engastas a las esmeraldas colombianas.
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4 OBJETIVOS

4.1 OBJETIVO GENERAL

Disefiar el procedimiento de fabricacion del revestimiento refractario para adaptar

el método de gemas pre-engastadas a las esmeraldas colombianas.

4.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Diseflar mezclas refractarias para su aplicacion como revestimiento en el
método de esmeraldas naturales pre-engastadas, a partir de una seleccion

adecuada de las materias primas y del tratamiento térmico.

Simular el proceso de microfundicion utilizando el método de gemas pre-
engastadas, haciendo uso del software SOLID CAST ®, teniendo en cuenta la
caracterizacion de las mezclas refractarias por medio de andlisis térmico

integral, DRX, SEM, permeabilidad y resistencia mecanica.
Evaluar experimentalmente el comportamiento de los revestimientos

refractarios disefiados en el proceso de micro-fundicion con el método de

esmeraldas pre-engastadas.

26



5 ESTADO DEL ARTE

El desarrollo del método de gemas pre-engastadas ha permitido a la industria de
la joyeria aprovechar las ventajas que brinda disminuir los tiempos de fabricacion
de las joyas y las rupturas ocasionadas durante la manipulacion de las gemas
durante el engaste manual. No obstante, debido a que dicho método involucra la
técnica tradicional de fundicion a la cera perdida, la gema soporta las
temperaturas del proceso, asi que puede fracturarse por la presencia de
microgrietas y/o sufrir modificaciones estructurales o la evaporacion de inclusiones
que opacan su color natural, por lo que las gemas defectuosas son mas
propensas a sufrir dafios[1,7]. Las gemas tampoco son buenas conductoras del
calor, siendo susceptibles al choque térmico, por esta razén la etapa de

calentamiento/enfriamiento del molde es la mas critica [9].

Dada la importancia de controlar con precision la temperatura del proceso se han
explorado distintas alternativas, que van desde el disefio de aleaciones con
menores temperaturas de fusién y mayor colabilidad, el uso de aditivos en el
revestimiento que protejan la gema y la modificacién del proceso de fabricacion
del revestimiento para disminuir su temperatura de calcinacion. Se ha encontrado
que las menores temperaturas de calcinacion se pueden compensar con mayores
tiempos para este proceso, pero se siguen encontrando defectos de espacios sin

llenar o porosidad por contraccion [1].

El método de gemas pre-engastadas se ha implementado ampliamente con
diamantes gracias a las adicion de 2% de acido borico a la mezcla refractaria, pero
no existen investigaciones documentadas que expliguen el fendémeno
tedricamente, aunque de acuerdo con Menon [1], el acido bérico se hace vidrioso
al calentarse y evita que la atmosfera oxidante entre en contacto con la gema. La
principal limitacion del método para su uso con esmeraldas pre-engastadas, ha
sido el rango de temperatura de 350-400°C que impone esta gema, debido a que
este efecto protector que brinda el acido bérico se debe a la fusién del 6xido de

boro a 577 °C, temperatura a la que la esmeralda sufriria dafio[9].
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De otra parte, se tiene que la mezcla tradicional del revestimiento refractario esta
compuesta por cuarzo y cristobalita (materiales refractarios), sulfato de calcio
hemidratado (material aglomerante) y agua, la cual debe someterse a ciclos de
calentamiento cercanos a los 700°C, que garanticen los cambios de fase
caracteristicos de la naturaleza de los materiales refractarios utilizados y asi evitar
que se den durante el colado del metal fundido. Por lo tanto, la recomendacién
mas usual de McKeer [10] y Lowen [11], es utilizar el método con gemas que
soporten estos rangos de temperatura, realizando modificaciones especificas al

proceso segun el tipo de gema utilizada.

Ingo, et.al. [12]sefalan que la variacion y el inadecuado control de los parametros
del proceso de fabricacion del revestimiento, dan lugar a muchas de las
discrepancias reportadas en la literatura. Sin embargo, se sabe que las
propiedades de un revestimiento refractario vienen determinadas por las
propiedades quimicas y fisicas de los materiales que lo constituyen y del ciclo
térmico al que sea sometido, asi como la influencia que ejerzan entre si al ser
mezcladas. Bakr, et.al. [2], afirman que no siempre las propiedades del material
estaran entre las de los materiales que lo componen cuando se encuentran en
estado puro sino que dependen en mayor medida de las fases que lo constituyen;
por lo tanto, la proporcion de las fases es una de las variables de proceso mas

importante.

Ingo [13] encontré que la descomposicion del sulfato de calcio se acelera y ocurre
a una temperatura inferior cuando es mezclado con la silice, estando alrededor de
los 1050°C, temperatura a la que funden las aleaciones de oro, aumentando la
posibilidad de que los gases producto de la descomposicion térmica migren hacia
la aleacion liquida y causen porosidad por gases. Sbornicchia, et.al. [14],

reportaron que al cambiar el sulfato de calcio hemihidratado (Cas0,) por 6xido de
calcio (CaO), se promueve la formacion de fases Ca,Si0, .., cuya descomposicion

ocurre alrededor de los 1400°C, siendo muy superior a la temperatura de colada
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cuando se trabaja con oro. Todo lo anterior, confirma la marcada influencia de los

materiales refractarios sobre la estabilidad térmica del revestimiento.

Por otro lado, es fundamental analizar la interaccion entre el refractario y el
aglomerante, especialmente en lo relacionado con los posibles cambios
dimensionales del revestimiento durante el calentamiento. Al perder su agua de
cristalizacion por encima de los 300 °C, el yeso se contrae fuertemente, por lo que
si se trabajara s6lo, se romperia durante este proceso, teniendo graves errores
dimensionales al colar las piezas fundidas. Horton[8] sefiala que los materiales
refractarios utilizados en la fabricacion del revestimiento deben experimentar
cambios de fase o tener una expansion térmica tal que le permita compensar la
contraccion del yeso y estabilizar la expansién térmica del molde, asi que no
recomienda el uso de refractarios como la silice fundida y otros que no cumplan

esta funcion.

Sin embargo, Hortontambién encontré que al variar la proporcién de cuarzo y
cristobalita en la mezcla refractaria se lograban importantes modificaciones en la
expansion térmica experimentada por el revestimiento, relacionadas con las
transformaciones de fase de cada tipo de silice. Es de resaltar que al eliminar el
contenido de cuarzo de la mezcla se podria lograr la estabilidad dimensional del
molde con temperaturas de coccion de 400-450°C sin peligro de experimentar
cambios de fase durante el colado de la aleacion. Esto demuestra la importancia
de no limitar la mezcla refractaria a los materiales usados tradicionalmente y los

procesos de fabricacion que los acompafan.

En su revision, Pattnaik, et.al., [15] sefialan que la circonita se utiliza ampliamente
en la fundicion a la cera perdida como una fina capa primaria debido a su
estabilidad a elevada temperatura, 1o que le permite estar en contacto con el metal
sin alterar su morfologia. En los procesos de microfundicion de joyeria no se ha
encontrado el uso de estas capas primarias, aunque en el método de gemas pre-
engastadas podrian actuar como protectoras de las gemas. De hecho, existen

diversas alternativas para la fabricacion de los revestimientos refractarios que
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deben ser exploradas a la luz de los requerimientos del método de gemas pre-

engastadas con esmeraldas naturales.

La diversidad de variables que se deben controlar y su influencia sobre las
distintas etapas del proceso, ponen de manifiesto la necesidad de hacer uso de
una herramienta muy util en los procesos de manufactura: la simulacién. Tal como
lo manifiesta Pattnaik[15], esta permite modelar de forma precisa la fisica del
proceso, con el fin de identificar y controlar variables efectivamente; también
permite disminuir los costos de experimentacion y de produccion al disminuir los
ensayos y errores experimentales. En la presente investigacion, esta herramienta
sera de gran utilidad a la hora de evaluar los perfiles de temperatura que se
desarrollen en el molde durante el colado de la aleacion, y su efecto sobre el
enfriamiento de la misma; de esta manera se podra predecir la temperatura de
contacto del metal con la gema y establecer los limites de temperatura entre los
gue es posible desarrollar el proceso.

De gran importancia sera conocer la velocidad de transferencia de calor entre el
metal y el molde, y el molde y los alrededores, como lo sefiala Chattopadhyay[16]
quien desarrollé6 un modelo teniendo en cuenta la transferencia de calor del metal
fundido hacia el molde (conveccién) y la transferencia de calor del molde hacia los
alrededores (radiacion). Hace casi dos décadas, Upadhya, et.al., [17] habian
propuesto un modelo para simular el proceso de micro-fundicion, basado en el
analisis del proceso de transferencia de calor durante la solidificacién. Y como
seflalan Wannarumon, et.al.[18], actualmente se pueden disponer de diversos
simuladores en el mercado, cuya caracteristica comln es que se requiere conocer

las propiedades térmicas del molde (conductividad térmica, calor especifico).

La conductividad térmica de un material cerAmico depende de su porosidad, la
composicion de las fases presentes y de su composicidon mineralégica. Tal como
plantean Garcia-Ten, et.al. [19], materiales con la misma composicidon quimica
pero con diferentes fases cristalinas, presentaran diferencias en su conductividad
térmica, pues ésta estara dada por la conductividad térmica de las fases

presentes. Debido a que los materiales ceramicos constituyen sistemas
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heterogéneos, donde la distribucién de las fases ejercerd una fuerte influencia
sobre sus propiedades finales, se espera que las propiedades térmicas de una
mezcla refractaria estén acordes a los materiales refractarios que la componen;
por lo tanto en el disefio de mezclas se deberan establecer las propiedades que se

espera obtener para una adecuada seleccion de los materiales utilizados.

Como lo sefialara Horton[8], la dilatacion térmica que experimentan los materiales
refractarios es otra de las propiedades térmicas determinantes en su seleccion
para el disefio de mezclas, tanto por la influencia que ejerce sobre la precision
dimensional de la pieza fundida como por la estrecha relacion que guarda con la
resistencia al choque térmico. A diferencia de la conductividad térmica, la
dilatacion térmica se relaciona de manera inversa con la resistencia al choque
térmico y también depende de las fases presentes y su distribucion en el material

refractario.

La estrecha relacion entre la conductividad y la dilatacion térmica con la
resistencia al choque térmico, es muy relevante debido a que las fallas producto
de este choque constituyen unos de los principales problemas de los materiales
refractarios durante su uso; por lo tanto, Jonas, et.al. [20] recomiendan utilizar
materiales con moderados coeficientes de dilatacion térmica. Se deben encontrar
los valores de conductividad y dilatacion térmica, que permitan desarrollar perfiles
de temperatura adecuados para el flujo y solidificacion del metal, asi como
cambios dimensionales ajustados a los requerimientos del proceso, sin

comprometer la resistencia al choque térmico.

Maoa, et.al., [21] sistematizaron los valores de capacidad calorifica y coeficiente
de dilatacion térmica para la silice en sus diferentes polimorfismos. Encontraron,
por ejemplo que la capacidad calorifica es diez veces mayor en la cristobalita que
en el cuarzo alfa, y para ambas fases, tal propiedad aumenta con la temperatura,
pero disminuye significativamente al producirse las transformacionespolimorficas a
225 °C para la cristobalita y 550°C para el cuarzo alfa. Estos autores también

encontraron que el coeficiente de expansion térmica del cuarzo alfa tiene una
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marcada dependencia con la temperatura, mientras que en la cristobalita es

independiente de la temperatura, corroborando los resultados de Horton|[8].

En su trabajo, Hamidouchea, et.al.[22], concluyeron que la mullita presenta bajos
valores de conductividad y coeficiente de dilatacion térmica, los cuales pueden
aproximarse como independientes de la temperatura debido a su excelente
estabilidad térmica. En este sentido,Mézquita, et-al. [23], demostraron que la
adicion progresiva de la mullita a mezclas refractarias disminuye los valores de
dilatacion y conductividad térmica. De otra parte, Kolli, et.al. [24] han encontrado
que la chamota puede aportar a las mezclas refractarias elementos mineralégicos
ya transformados, confiriendo estabilidad volumétrica al revestimiento durante la
coccion. Uno de los materiales refractarios mas interesantes debido a su excelente
resistencia al choque térmico es el grafito; de acuerdo con Liua, et.al. [25] esta
resistencia viene dada, en parte, por su elevada conductividad y coeficiente de
dilatacion térmica, y al ser afadido a las mezclas refractarias puede aportar
expansion volumétrica al molde.En el mismo sentido, Kolomeisy, et.al [26] afirman
gue se pueden presentar cambios en el coeficiente de transferencia de calor en el
grafito del orden del 15% en funcién de la temperatura, que pueden afectar
significativamente su resistencia al choque térmico durante el proceso de colada e

inducir fallas en el molde.

En el proceso de fabricacion del revestimiento, se debe tener en cuenta que
ademas de la influencia de la composicion mineralégica sobre sus propiedades
térmicas y mecénicas, la estructura final del molde también puede introducir
modificaciones importantes en estas propiedades y jugar un papel clave a la hora
de disefar el proceso de microfundicién. En este sentido, la porosidad del material
es una caracteristica que se debe controlar cuidadosamente, debido a que esta
relacionada con tres propiedades fundamentales de los revestimientos: la
conductividad térmica, la permeabilidad y el acabado superficial. Tal como
seflalan, Garcia-Ten, et.al. [19], es importante tener en cuenta no sélo la
porosidad total, sino también la distribucion de tamafio de poros y la interconexién

entre estos.
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Por lo general, al aumentar la porosidad se reduce la conductividad térmica,
debido a que la transferencia de calor al interior de los poros es menor que en el
material ceramico, asumiendo que sOlo se encuentra aire en su interior. De
acuerdo con Kolomeisky & Kazantsev[26], aun sin el uso de aditivos que
promuevan la formacién de poros, la produccion de vapor de agua durante la

deshidratacion del yeso y la liberacion de €0, y H,0 durante el calentamiento de la

cera, dan lugar a la produccion de poros en la estructura ceramica. Segun Ingo,
[13], a temperaturas elevadas, esta estructura porosa puede variar debido al
incremento del espacio entre las particulas del revestimiento, inducido por el
tratamiento térmico; el fendmeno que tiene lugar es la destruccion progresiva de la
red de cristales en forma de aguja del sulfato de calcio, haciéndose mas pequefia

y redondeada.

Yaman, et.al. [27] encontraron que la distribucion del tamafio de particula de los
materiales que componen el revestimiento ejerce una fuerte influencia sobre el
tamafio de los poros y la expansion térmica del molde; para esta ultima,
aparentemente su relacion es inversa, mientras que a menor tamafo de particula,
menor didmetro de los poros. Esta caracteristica mejora la calidad superficial de la
fundicion, pero disminuye la permeabilidad del molde, como resultado, el metal
podria no llenarlo completamente dando lugar a una fundicion defectuosa, lo cual

fue comprobado por Carter[28] en su investigacion.

Una de las soluciones mas usuales para un molde con baja permeabilidad, es
elevar la temperatura del metal y del molde en el momento de la colada para
favorecer su llenado. Aunque en general lo que se busca es mejorar la
permeabilidad del molde, la cual es particularmente importante para el método de
gemas pre-engastadas, porque permite disminuir las temperaturas a las que se
expone la gema al favorecer la colabilidad del metal.De acuerdo con Sbornicchia
[14], las permeabilidades mas bajas se obtienen con tamafios de particulas
menores y de forma acicular, por lo tanto la modificaciéon de la permeabilidad
debera tener en cuenta estas variables; para el caso del yeso se recomienda que

tenga forma de aguja [14].
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6 MARCO TEORICO

6.1 PROCESO DE FUNDICION A LA CERA PERDIDA

Este proceso consiste en la fabricacion de piezas fundidas, a partir de un modelo
desechable de cera. Las piezas obtenidas tienen excelente acabado superficial,
estrecho control dimensional, elevada precision en el copiado de los detalles de
los moldes y ausencia de lineas de union en la pieza colada; ademas permite
reproducir cualquier disefio de joyeria de manera mdultiple.Por estas razones ha
sido implementado desde hace siglos® con excelentes resultados en la fabricacién
de piezas de joyeria y mas recientemente ha hecho posible la masificacién de su

produccion[29].Un esquema basico del proceso se presenta en la Figura 1.

Figura 1. Esquema del proceso de fundicion a la cera perdida

Pasta - Metal
N Refractaria

Patrones de Vacio
cera

Fuente: http://extatico.es/blog_ext/?p=126 [29]
Sus etapas principales son:

v Elaboracién de una matriz o patron(de metal o caucho), para la inyeccién del
modelo de cera. Este patron debe tener la misma geometria que la pieza
fundida a obtener a partir de él, pero con una tolerancia dimensiones que le
permita compensar su contraccion volumétrica y la del metal fundido durante la

solidificacion.

6 Hay figuras obtenidas por este método que datan del siglo VII antes de nuestra era
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v Inyeccion de la mezcla de cera con ayuda de presion y temperatura; estas
dependen de las dimensiones interiores de las boquillas de inyeccion como de
la masa y complejidad del modelo. Del control adecuado de esa etapa
dependera la exactitud del modelo en relacion al patron.

v" Desmoldado del modelo de cera y adhesién al canal de vaciado; estos pasos
conformar la fabricacién del arbol de cera. El nimero de modelos por cada
arbol de cera depende de la geometria y dimensiones de la pieza.

v Elaboracion de la pasta refractaria, que consiste en mezclar cantidades
establecidas de material refractario, material aglomerante, aditivos (en caso de
ser necesario) y agua. En los revestimientos refractarios para joyeria estos
materiales son: cuarzoy cristobalita (70 - 75 %), yeso (20 - 30 %), acido bérico
(1 %) y agua desionizada (39 — 42 mL / 100 g), respectivamente(McKeer,
2004)[11]. También se han desarrollado mezclas comerciales, cuya
preparacion debe realizarse de acuerdo a la recomendacion del fabricante,
pudiendo variar la cantidad de agua asi como la presencia de aditivos.

v Recubrimiento refractario del arbol de cera, que conformara el molde ceramico

donde se colara el metal fundido. En joyeria, la fabricacibn de este molde
tradicionalmente se realiza por la técnica del “molde grueso” que consiste en
vaciar la pasta de material refractario — revestimiento —en un recipiente donde
se ha ubicado el modelo de cera.
Existe otra técnica utilizada en el proceso de fundicibn a la cera perdida,
denominada “moldeo en cascara”. Consiste en sumergir el arbol de cera en
capas sucesivas de pasta refractaria, cada una de las cuales posee
caracteristicas particulares de acuerdo a la funcion que cumplen en el molde.
La primera capa debe ser de granulometria muy fina pues es la que dara el
acabado superficial a la pieza fundida, las demas capas tienen granulometria
mas gruesa y conforman la estructura del molde.

v" Descerado, o eliminacion de la cera para dejar en su lugar las cavidades que
se ocuparan con el metal fundido.Se realiza una vez el molde ha fraguado
completamente y consiste en calentarlo hasta una temperatura entre 85 — 95

°C, con el fin de que la cera se funda y salga del molde por gravedad. Para
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evitar residuos de cera que den lugar a defectos de fundicién se recomienda
realizar el descerado con ayudar de vapor, debido a que su salida se favorece
por accion de la presion y garantizala remocion total de la cera [30].

Calcinacién del molde refractario. Es el proceso de calentamiento del molde, a
velocidades y temperaturas que garanticen las propiedades requeridas para el
colado del metal fundido. Durante el calentamiento se producen tres momentos
de pérdida de agua: la que proviene de la elaboracion del molde, el paso de
sulfato de calcio dihidratado a sulfato de calcio semihidratado (127 °C),

ecuacion 1, y la formacién de yeso puro (165 °C), ecuacion 2. [11, 31]

CaS0,* 2H,0 (s) < CaS0,*0.5H,0 (s) +1.5H,0 (g) (2)

CaS0,* 0.5H,0 (s) « €CaS0,(s) + 0.5H,0 (g) 2)

También se tiene la contraccién del yeso que es compensada por la expansiéon
térmica de la silice y sus transformaciones polimérficas. Para garantizar la
estabilidad de estas transformaciones y las propiedades mecanicas del molde,
este se debe calentar hasta 650 — 700 °C, manteniéndolo durante 4 — 6 horas a
esta temperatura[30]. Posteriormente se enfria hasta la temperatura necesaria
para el colado (500 — 550°C).

Colado del metal fundidoen el molde refractario precalentado. Se puede
realizar por tres técnicas: por gravedad, en una maquina de vacio o en
maquinas centrifugas[32].La definicién de los parametros de esta etapa, es de
vital importancia para el éxito del proceso. Por lo general, la temperatura de
colado del metal debe estar 100 °C por encima del punto de fusiéon de la
aleacion con el fin de garantizar el llenado completo del molde antes del inicio
de la solidificacion. Cuando se trabaja con aleaciones de oro, la temperatura
del molde debe estar por encima de los 500 °C para evitar que el choque
térmico ocasione dafios en el molde y se desarrollen perfiles de temperatura

inadecuados para la solidificacion del metal.
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v' Desmoldado de la pieza metalica. EI molde es destruido en esta etapa del
proceso, tratdndose de un procedimiento relativamente facil bajo dos
condiciones: se aprovecha la transformacion térmica reversible de la silice y el
choque térmico que se induce en el molde tras un enfriamiento rapido con
agua, cuando el molde se encuentra a 250 °C aproximadamente.

v' Acabados. Consta del corte de las piezas metalicas para separarlas del
bebedero y revisar que cumplan los requerimientos de disefio, aspecto y

dimensiones.

6.2 METODO DE GEMAS PRE-ENGASTADAS

En joyeria, el término “engaste” hace referencia a la fijacion de la gema en la pieza
fundida. De su adecuada realizacion depende el valor que adquiera la pieza y le
permite constituirse como joya, por lo que es considerado el arte mas fino del
joyero. Para que un proceso de engaste sea considerado exitoso, se debe cumplir
gue: 1) ni la gema, ni la pieza se deterioren en el proceso; 2) sirva para resaltar el

color y brillo de la gema; 3) la sujecién a la joya sea precisa [33].

Con el fin de resaltar la calidad de la gema y optimizar la produccién de joyas —
gue por lo general es manual — esta técnica ha ido evolucionando con el tiempo.
Cada innovacion ha solucionado inconvenientes de las técnicas previas, pero
también ha introducido nuevos retos para el disefio de los procesos de fabricacion.
Por ejemplo, cuando se pasoé del engaste cerrado al engaste abierto se dejaron al
descubierto mas facetas de la gema, permitiendo admirar toda su belleza, pero al
mismo tiempo exigié el uso de gemas libres de imperfecciones que quedaban
ocultas en el método previo[33]. Esta peculiaridad pone de relieve el hecho de que

el tipo y calidad de la gema determinan el tipo de engaste que pueda aplicarse.

En la técnica de gemas pre-engastadas, estas se fijan en el molde de caucho
donde se va a inyectar la cera o en los modelos de cera antes de cubrirlos con la
pasta ceramica, como se observa en la Figura 2; de esta forma las gemas

guedaran fijadas a la pieza fundida en el mismo proceso de colado y solidificacion,
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sin necesidad de procesos de engaste posteriores. Al ampliar el uso de la técnica
con distintas aleaciones y gemas, ha sido posible producir joyas de forma masiva,
debido al incremento de la eficiencia y la reduccion de costos. Pero debido a que
las gemas estaran sometidas a las elevadas temperaturas del proceso de
microfusion, sus propiedades deben permitirles soportar estas temperaturas sin

sufrir dafios, como apertura, rompimiento, cambio de color u opacidad.

Figura 2. Fijacién de gemas en modelo de cera

Fuente: http://www.srs-Itd.co.uk/technical/datasheet_stonecasting_suzwade.html [1,2]

Una de las principales ventajas del método es que puede utilizarse sin necesidad
de instalar maquinaria nueva ni adquirir herramientas costosas. Las principales
modificaciones en el proceso de fabricacidbn, estan relacionadas con la
capacitacion de los trabajadores; con la forma de hacer los modelos, de inyectar la
cera y de fundir, para garantizar un ajuste fuerte de las gemas; y con las
propiedades del molde refractario, para adaptar el método a aquellas gemas que

no ha sido posible pre-engastar, como las esmeraldas[34].

6.3 ESMERALDAS NATURALES

La esmeralda (Anexo 1) esta formada de berilo, mineral que es incoloro cuando se
encuentra puro, pero que en presencia de pequefias cantidades de cromo y
vanadio adquiere un intenso color verde, caracteristico de dicha gema y una de

sus propiedades mas valiosas. Se puede definir como silicato de berilio y aluminio
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con cromo, y su formula quimica esBe Al,(5i03)..ES una piedra preciosa muy

valorada debido a su rareza, desde la antigiedad se descubrieron piedras
preciosas de color verde, pero la cristalinidad de la esmeralda le confiere mayor

transparencia y por lo tanto, mejor aspecto.

Los gemologos utilizan especificamente el filtro Chelsea para identificar las
esmeraldas; este filtro consiste en una pelicula de gelatina tefida disefiada para
transmitir el rojo y absorber el verde, por lo que a través de este filtro las
esmeraldas se ven rojas o rosadas. La aparicion de las esmeraldas sintéticas hizo
menos Util esta técnica de identificacion [35]. A pesar de esto, el color sigue siendo
la caracteristica mas representativa para evaluar la calidad de la esmeralda, en
realidad no existe limite para el color, cuanto mas verde es la esmeralda mas valor

tiene.

De ahi que otro de sus criterios de valoracion, la calidad de la talla, se realice con
el fin de resaltar el color y no el brillo. El peso, la pureza y origen de la esmeralda
terminan de conformar el conjunto de caracteristicas a evaluar para determinar su
valor. Entre estas, el origen es determinante y las esmeraldas colombianas son
consideradas las mas valiosas del mundo, tanto asi que si se tiene una esmeralda
de otro lugar con mejores propiedades fisicas que una colombiana, esta Ultima se

considera “mas valiosa” [6].

Es dificil encontrar esmeraldas sin fisuras, ademéas son malas conductoras del
calor, por lo que son susceptibles a romperse por choque térmico. Teniendo en
cuenta que las esmeraldas se forman en depdsitos de pegmatita o venas
hidrotermales de ambientes metamdérficos, donde las temperaturas oscilan entre
398 a 498 °C y presiones que ascienden a 1 — 3 kBar, al ser sometidas a estas
mismas temperaturas o superiores, pueden presentar cambios en su estructura
que dan lugar a la pérdida de propiedades valiosas [36]. De otra parte, las
inclusiones presentes (solidas y gaseosas) pueden volatilizarse en estos rangos

de temperatura, dando lugar a mayores dafios en la gema.
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Por estas razones, el uso tradicional que se ha dado a las esmeraldas en joyeria,
ha sido a través de los métodos tradicionales de engaste donde la gema no sufre

por los rangos de temperatura del método de gemas pre-engastadas.

6.4 MOLDES REFRACTARIOS PARA FUNDICION DE JOYERIA

Los moldes refractarios estan compuestos de una porcion principal de materiales
altamente refractarios unidos por un aglomerante. El papel del aglomerante es
proporcionar una unién refractaria entre las particulas refractarias y dar suficiente
resistencia al molde para soportar los esfuerzos que se pueden desarrollar durante

su preparacion: fraguado y calcinacion [15].

Las propiedades de un revestimiento estan fuertemente relacionadas con las
propiedades quimicas y fisicas de los materiales que lo constituyen, asi como los
ciclos de revestimiento, descerado y coccion; por lo que es importante evaluar las
materias primas de forma individual, asi como la mezcla formada por ellas[13].
Ademas de contener el metal fundido, el molde también puede proteger la gema si
se inducen modificaciones en sus propiedades térmicas, tanto con las materias

primas como con el proceso de fabricacion.

6.4.1 Propiedades. La evaluacion del molde refractario se realiza en funcion de
las propiedades que adquiere durante su fabricacion y que determinan su

comportamiento en el proceso de microfusion. Las mas relevantes son:

v' Permeabilidad. Esta se define como la capacidad de permitir el flujo de gas a
través de un material; en fundicién dara la facilidad para evacuar los gases
durante el vaciado del metal a través del molde y esta relacionada con la
fluidez del metal, a menor permeabilidad mas dificultad para que el metal fluya
por la cavidad y la llene[28]. Como el aumento de la permeabilidad se ha
relacionado con la porosidad del material, y esta conduce a disminuir la
calidad superficial de la fundicién, se ha optado por aumentar la temperatura
de colado del metal, que no es recomendable para el método de gemas pre-
engastadas. Es posible aumentar la permeabilidad controlando el tamafio de
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particula y su distribucibn en la matriz,e induciendo la formacion de
MIiCroporos.

Propiedades mecanicas. El molde debe resistir los esfuerzos que se generan
en las etapas de descerado y colado del metal, sin fracturarse. La
combinacion de los ciclos de contraccion/expansion que experimentan el
material aglomerante y el refractario, ha permitido obtener comportamientos
adecuados en la mezcla silice/yeso. Esto no implica que no existan otras
opciones de mezcla, tanto de diferente naturaleza de refractario como de
proporcion en la mezcla, que produzcan buenos resultados.

Resistencia al choque térmico. Es la capacidad del molde de soportar las
fallas inducidas por los esfuerzos térmicos. Viene dada por la magnitud del
cambio de temperatura, siendo mas severa cuando mayor es el cambio, y por
las propiedades mecéanicas y térmicas del material, es mejor en materiales
ceramicos que tienen alta resistencia a la fractura y alta conductividad térmica
asi como bajo mddulo de elasticidad y bajo coeficiente de expansion térmica
[37]. Permite evaluar los gradientes de temperatura que puede soportar el
molde durante el proceso.

Capacidad calorifica (Cp). Propiedad que indica la habilidad del material para
absorber calor de los alrededores, representando la cantidad de energia
requerida para producir un aumento de la unidad de temperatura (1°C 6 1 K).
Es importante en términos de la energia requerida para la calcinacion del
molde, y por tanto la eficiencia del tratamiento térmico para alcanzar las
temperaturas requeridas para conferir las propiedades al molde[37].
Conductividad térmica (k). Es la capacidad de conducir el calor a través de la
estructura cristalina del material, desde una regién de alta temperatura a una
de baja temperatura. En los materiales ceramicos, los fonones son los
principales responsables para la conductividad térmica. Debido a que el
aumento de la difusion de las vibraciones de la red se vuelve mas pronunciada
con el aumento de la temperatura, la conductividad térmica disminuye cuando
aumenta la temperatura, a temperaturas relativamente bajas. La porosidad

puede tener una influencia muy marcada sobre la conductividad térmica,
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reduciéndola a medida que esta aumenta, en particular para tamafios de poro
grandes[37]. La evaluacion de esta propiedad es fundamental para establecer
los perfiles de temperatura que se desarrollaran en el molde durante la colada
del metal y por ende, el proceso de solidificacion de la aleacion.

v' Expansion térmica. Indica el cambio de volumen que experimenta un material
durante el calentamiento, por lo general es baja en los materiales ceramicos,
aunque de acuerdo a la naturaleza del material pueden existir importantes
diferencias entre ellos. Es un indicativo importante de los cambios
volumétricos que experimenta el molde durante el tratamiento térmico, y por
consiguiente los parametros de disefio a tener en cuenta para el modelado de

las piezas, con el fin de mantener las dimensiones deseadas en las mismas.
6.4.2 Aglomerante. En los moldes para fundicion de joyeria, el aglomerante por

excelencia es el yeso o sulfato de calcio(CaS0,), debido al excelente copiado de

detalles que proporciona al molde.La Unica materia prima para su obtencion es la

roca natural en su forma dihidratada (CaS0, = 2H,0), que tras someterse a un

proceso de deshidratacion parcial a elevada temperatura, sin exceder los 170 °C,

conduce a la reaccion descrita en la ecuacion 3[38]:

CaS0,*2H,0 «— CaS0,*05H,0+ 1.5H,0 (3)

Calor

Cuando la temperatura de calcinacion excede los 170 °C se obtiene la anhidrita

soluble (cas0,), caracterizada por su inestabilidad quimica y tras absorber agua

proveniente de la humedad atmosférica, pasa facilmente a la forma hemidratada

(Cas0, = 0.5H,0), segun la reaccion descrita en la ecuacion 4:

Ca50,*0.5H,0 +«——CaS0,+ 05H,0 (4)

Catlor

Estas reacciones, permiten afirmar que al afiadir agua al yeso, tanto en su forma

anhidrita como hemihidrato, se formaran cristales de yeso dihidratados
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(caso, = 2H,0), promoviendo la formacion de una pasta viscosa, al interior de la

cual se da un proceso de crecimiento continuo de estos cristales dihidratados,
conocido como fraguado; cuyo limite viene dado por la saturacion de cristales en

la pastal[8].

A temperaturas superiores a 300 °C, el yeso pierde su agua de cristalizaciéon y se
contrae fuertemente, por lo que si se trabajara sélo se romperia durante el proceso
de calentamiento y se tendrian severos errores dimensionales al colar las piezas
fundidas; por esto es necesario mezclarlo con un refractario que compense estos

esfuerzos de contraccion.

Y a temperaturas cercanas a 1000 °C, se promueve la descomposicién térmica del
yeso, fenobmeno que ha sido ampliamente investigado y que depende de las
condiciones experimentales, tales como la atmésfera y la velocidad de
calentamiento; en particular, a una baja velocidad de calentamiento tiene lugar la

formacion de cristales de elevada area superficial denominados £ — Cas0, 111, el

consiguiente calentamiento de particulas sueltas conduce a la formacion de

a — CaS0, IV[39]. El efecto de la forma y tamafio de las particulas del yeso sobre

las propiedades finales de los materiales obtenidos a partir de él, es determinante

en la seleccion del tipo de yeso segun la aplicacion en la que sera utilizado.

De forma general se sabe que cuanto mayor sea la finura del yeso, mas completa
sera la reaccion con el agua y por lo tanto, la calidad del producto, en especial su
acabado superficial. La mayor cantidad de particulas finas en una mezcla de yeso
también aumenta la cantidad de agua requerida para lograr una pasta con la
consistencia apropiada para el proceso y disminuye el tiempo de fraguado de la
mezcla [38]. Debido a que el proceso de microfundicion requiere gran definicién en
los detalles de las piezas de joyeria, el yeso utilizado en la fabricacion de los
revestimientos es de gran finura (alrededor de 10-20 um); en consecuencia, la
cantidad de agua utilizada en el disefio de mezcla, se convierte en una variable
determinante a la hora de definir las propiedades del revestimiento y la viabilidad

de su aplicacion tecnoldgica.
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6.4.3 Refractario. Los materiales refractarios compensan la contraccion del yeso
y estabilizan el cambio volumétrico del molde. Por esta razén, los materiales que
tengan baja expansion térmica 0 no experimenten cambios de fase durante el
calentamiento, no han sido de interés para la fabricacion de moldes refractarios

para microfundicion[8].

Estos materiales se han concentrado en la silice en dos de sus fases: cuarzo y
cristobalita, en proporciones de 28-32% y 40-45% respectivamente. El cuarzo alfa
presenta la transformacion polimorfica a cuarzo beta a 570°C, mientras que la
cristobalita sufre polimorfismoa 270°C; bajo esta condicion el material tiene la
misma composicién quimica pero diferente estructura cristalina.Las mezclas de
revestimiento son mas resistentes a elevados contenidos de cristobalita que de
cuarzo, debido a que el mayor cambio volumétrico experimentado por la
cristobalita durante el calentamiento, da lugar a una estructura mas
compacta[35].No obstante, existe una gama de materiales refractarios cuyo uso en
la fabricacion de moldes se puede evaluar en funcién de sus propiedades térmicas

y mecanicas.

A continuacién se resumen algunas de las caracteristicas mas importantes de los
materiales refractarios empleados para el desarrollo de los revestimientos en el

presente proyecto.

6.4.3.1 Mullita. La mullita es un material ceramico, siendo la Unica fase
cristalina en el sistema silice-alimina que es estable bajo condiciones normales de
presion atmosférica, en un amplio rango de temperaturas [22].Se considera uno de
los materiales ceramicos mas importantes, debido a sus propiedades: altos
maddulos de ruptura y resistencia a la compresion en frio y en caliente, estabilidad

quimica, estabilidad térmica y bajo coeficiente de expansidon térmica [40]. Su

formula quimica tipica es 341,0; = 5i0,, aunque en realidad su composicion varia

en un amplio rango de composiciones Al,[Al,.,.5i,_,.]0,,_., que dan lugar a toda

una gama de soluciones sélidas. Raramente se encuentra en estado natural, por
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lo que se obtiene de forma sintética[41].

A pesar de la gran estabilidad térmica de la mullita, sus propiedades térmicas mas
relevantes son dependientes de la temperatura, como se describe en las

siguientes ecuaciones [22]:

Coeficiente de dilatacion térmica:

ay(T)= —107YT*+ 4107173 — 4107172+ 210787 + 7.1077 (°Cc ™)

Mdédulo de Young:

E,;(T) = —0.0157T + 203.8 (GPa)

Conductividad Térmica (de 20 a 800 °C):

Ay(T)= 107YT% — 6.107T° + 8107 1T* —5107%T3* + 107°T* — 0.0022T
+ 5.165 (W/mK)

Calor especifico:

Cpy(T) = 2.1071T% - 8.107'T°+ 107'T* - 107*T3 + 0.7T — 17.09T

+ 2456 (J/kg K)
En la Tabla 1, se consignan algunos valores de las propiedades mas relevantes de
la mullita [42].

Tabla 1. Propiedades de la mullita

Propiedad Valor Referencia

Peso molecular (g/mol) 426
Sistema cristalino

Ortorrombico (A°)

+

; 769340003 Burnham (1963)

c 2.890+0.003

Volumen celda unitaria (A°3) 168.61+20
Densidad tedrica (g/cm3) 3.16 —3.22 Burnham (1963)
Punto de fusién (°C) 1850 Aramaki y Roy (1962)
Dureza (mohs) 7.5 Grofcsik y Tamas (1961)
Habito cristalino Acicular o prismético Lohre y Urban (1960)
Conductividad térmica, 0% Shaffer (1964)
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porosidad (cal/s/cm?/°C/cm)

100 °C 0.0145
200 °C 0.0132
400 °C 0.0113
600 °C 0.0103
800 °C 0.0097
1000 °C 0.0095
1200 °C 0.0093
1400 °C 0.0093
Expansién térmica (x 10~ /°C) i
De 20-1325 °C
De 25-500 °C 203 Shaffer (1964)
De 25-1000 °C s

De 25-1500 °C

Fuente: Schneider, H., Komarneni, S. [42]

6.4.3.2 Oxido de Magnesio. El 6xido de magnesio (magnesia) es un mineral
que no se puede encontrar facilmente en la naturaleza, debido a que su elevada
reactividad con el vapor de agua de la atmdésfera conduce a la formacion de
hidroxido de magnesio, lo que le impide formar depdsitos de sal o rocas. El
método mas utilizado para su obtencidbn es la calcinacion a muerte de la
magnesita, o carbonato de magnesio, siguiendo la reaccion descrita en la

ecuacion 5:

MgC'DE m«* Mg{? T CU:(\".-))

Esta reaccion puede ocurrir desde 600 °C hasta 3000 °C, y el resultado del tipo de
oxido de magnesio obtenido dependerda del modo de origen y la composiciéon
mineraldgica de la magnesita primaria, asi como de la temperatura y el tiempo de
calcinacion. De esta forma, se distinguen tres tipos de magnesia: ligeramente
calcinada (magnesia de mediana reactividad) obtenida en un rango de
temperatura entre 600 °C y 1000 °C; fuertemente calcinada, obtenida en el rango
entre 1100 °C y 1450 °C; y magnesia calcinada a muerte, que se obtiene a
temperaturas entre 1650 °C y 2200 °C, esta ultima se considera inerte a la

hidratacion.
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Los bajos valores de conductividad térmica reportados en la Figura 3 [43],
producen una baja resistencia al choque térmico, propiedad indeseable para el
proceso de microfundicion. Sin embargo, la ausencia de transformaciones de fase
no exige tratamientos térmicos a temperaturas especificas para conferirle
resistencia mecéanica a las piezas fabricadas con este material. La magnesia
fuertemente calcinada tiene baja actividad quimica, por lo que no se espera que se
expanda como resultado de un proceso de hidratacion, igualmente al eliminar la
mayor cantidad de poros durante la calcinacion se crea un cuerpo mas denso con
caracteristicas quimicas y mecéanicas adecuadas al aumentar la temperatura, lo

que implica una mayor estabilidad quimica [43].

Figura 3. Evolucion de la conductividad térmica con la temperatura para tres composiciones de

Oxido de magnesio
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Fuente: Alvarado, E. [43]
6.4.3.3 Chamota. La chamota es un material ceramico de origen sintético,

obtenido a partir de la mezcla de residuos silico-aluminosos calcinados y molidos,

con arcilla crudapara conferir plasticidad a la pasta obtenida. Debido a que las
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fuentes de material calcinado varian considerablemente, el conocimiento detallado
de su composicion elemental indicard qué propiedades esperar de la chamota
utilizada. Sin embargo, se ha encontrado que las propiedades tecnologicas de un
producto ceramico dependen fuertemente de las condiciones de operacion para
su obtencion: técnica de secado y conformado, temperatura de calcinacion,

gradiente térmico [44].

En el caso de la chamota, la porosidad aparente y densidad obtenidas en el
producto final dependera del grado de sinterizacion de las particulas, que a su vez
depende de la temperatura de calcinacion de la materia prima. Se obtendran
valores superiores de resistencia mecanica, a medida que se promueva la
densificacion del material como resultado de su mayor vitrificacion [45]. No
obstante, al ser la arcilla quemada su componente principal, de forma general
puede afirmarse que su caracteristica principal es su elevada refractariedady

resistencia mecanica a elevadas temperaturas, cercanas a 800°C.

En cualquier caso, la chamota es una arcilla calcinada (o “quemada”)a
temperaturas superiores al rango de la temperatura de trabajo. Dadala relativa
finalizacién de todas las reacciones térmicas en este material, las tensiones de
sinterizacién son reducidas y no experimentara trasformaciones de fase durante
su uso. Lo anterior, tiene marcada relevancia en lo referente a la estabilidad
dimensional de los materiales fabricados a partir de chamota. Debido a que se
requiere el uso de algun tipo de aglomerante, la influencia de este sobre las
propiedades del material obtenido debera evaluarse para el tipo de chamota y la

naturaleza del aglomerante particular.

Estas caracteristicas de estabilidad térmica de la mullita, el 6xido de magnesio y la
chamota, las hacen atractivas para ser usadas como material refractario en
reemplazo de la silice, en la mezcla para la fabricacion de moldes de
microfundicion. Si bien las transformaciones polimorficasdel cuarzo y la cristobalita
compensan la contraccion del yeso durante el fraguado, para conferir estabilidad

dimensional al molde, y su reversibilidad ayuda en el desmoldeo de la pieza
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fundida, tal polimorfismo obliga a calcinar el molde a temperaturas criticas para las
esmeraldas naturales. Por tanto, el uso de materiales que no experimenten
transformaciones polimorficasen el rango de temperatura establecido, permite
disefiar procedimientos de fabricacion de moldes cuyas temperaturas de
calcinacion garanticen la conservacién de las propiedades de las esmeraldas,
ademas las consideraciones dimensionales a que haya lugar pueden ser

evaluadas en los disefios de las piezas de joyeria.

6.4.3.4 Silice . El oxido de silicio (5i@,) es considerado el mineral mas

abundante en la corteza terrestre, se caracteriza por poseer tres formas
polimorficas estables a presiones inferiores a 3 GPa(cuarzo, tridimita y
cristobalita), cada una con una forma a baja y elevada temperatura, denominadas

alfa (a) y beta (B), respectivamente [46], tal como se aprecia en la Figura 4.

Las transformaciones de una forma polimérfica a otra son de reordenacion o
gobernadas por el fenobmeno de difusion, por lo tanto son lentas e
irreversibles,mientras que las transformaciones de alfa a beta (o viceversa) son de

desplazamiento, lo que las hace rapidas y de naturaleza reversible.

Figura 4. Transformaciones polimorficas de la silice en funcién de la temperatura

Transformacién Transformacién
at87°C at 1470° C

Cuarzo § “ Tridimita B h Cristobalita B

A\ A\

Transformacién
at100° C
Transformacién Tridimita Transformacién
a+B873° C media 200-235° C
Transformacion|
atl08° C
Cuarzo o Tridimita o Cristobalita o

Fuente: J, Stevens, R. J, tiand, and J. H, Sharp. [47]
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Hay pocos estudios acerca de la transicibn de cuarzo a tridimita, siendo de
aceptacion general que la tridimita estara presente so6lo si se tiene una pequefa
cantidad de oxidos alcalinos [47]. De la misma forma, se conoce que la ocurrencia
de las transformaciones en los estados altos (B) tienen un elevado gasto
energeético, por lo que se requieren tiempos prolongados de sostenimiento a las
temperaturas de interés, segun la fase deseada [48].

El esquema representado en la Figura 4, muestra las distintas transformaciones
polimorficasde las silice con la temperatura y la posibilidad de estabilizar fases
como cristobalita o tridimita a temperatura ambiente, partiendo del cuarzo natural.
En 1984 se publico la grafica mas ampliamente usada para descibir la variacion
del volumen de la silice con la temperatura (Anexo 2), segun la fase estudiada, asi
como las transformaciones de fase que tienen lugar con el aumento de la

temperatura [49].

Claramente se observa que la inversion de cuarzo-a a cuarzo-f involucra una
expansion, cuyo cambio de volumen es de alrededor del 0,8%, mientras que para
el caso de la cristobalita esta expansion es del 2,8%. Esta diferencia en el
comportamiento de las dos fases de la silice, fue la clave para el disefio de mezcla
de los revestimientos para microfundicién, puesto que al expendirse durante el
calentamiento compensaban la contraccion del yeso, manteniendo la estabilidad
dimensional del molde y la reversibilidad de las transformaciones facilita el

desmoldeo de la pieza fundida.
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7 METODOLOGIA

Para el cumplimiento de los objetivos planteados, el proyecto se desarrollo

teniendo en cuenta las seis etapas detalladas a continuacion:

* Revision bibliografica y del estado del arte

» Fundamentacion tedrica y caracterizacién de las materias
primas del revestimiento refractario

<

» Disefio de mezclas refractarias

+» Simulacion del proceso de microfundicion

* Implementacion de los revestimientos refractarios al método
de microfundicién con esmeraldas pre-engastadas

» Conclusiones y divulgacién del resultados

€€€

7.1 REVISION BIBLIOGRAFICA Y DEL ESTADO DEL ARTE

Esta etapa comprendio la recopilacion de la informacién teérica necesaria para el
desarrollo de la investigacion, enfocada en el estudio de las propiedades

fisicomecanicas y térmicas de los materiales refractarios, el uso de aditivos y la
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influencia de los ciclos de calentamiento y enfriamiento sobre tales propiedades.
También se revisaron trabajos desarrollados en las &reas de interés, como lo son
revestimientos refractarios en joyeria, modificaciones a mezclas refractarias a

partir de las materias primas utilizadas y los procesos de fabricacion aplicados.

7.2 FUNDAMENTACION TEORICA Y CARACTERIZACION DE LAS
MATERIAS PRIMAS DEL REVESTIMIENTO REFRACTARIO

Partiendo de la revision bibliografica y del estado del arte, se estudid de forma
detallada la naturaleza de las materias primas que darian lugar a la obtencion de
las propiedades deseadas. En cuanto a los materiales refractarios se estudio:
estructura cristalina, transformaciones polimorficas, propiedades térmicas
(conductividad térmica, dilatacion térmica, capacidad calorifica), propiedades
mecanicas y efecto de la granulometria sobre la mezcla refractaria. Asimismo se
estudié la interaccion del refractario con el aglomerante sobre las temperaturas de
descomposicion, la dilatacion térmica, la ocurrencia de reacciones quimicas, la

resistencia mecanica, la permeabilidad, la granulometria y el acabado superficial.

Este estudio permiti6 seleccionar las materias primas cuyas propiedades se
ajustaran a los requerimientos del proceso y se caracterizaron por medio delas
técnicas de fluorescencia y difraccion de rayos X, analisis térmico integral (TGA —
DSC — DT). Igualmente, luego de la molienda de los materiales refractarios se
determinaron sus distribuciones granulométricas por tamizaje y se clasificaron

segun la malla de interés.

7.2.1 Fluorescencia de rayos X. Esta técnica de caracterizacion permitié
establecer la composicion elemental de las materias primas pre-seleccionadas,
con el fin de determinar su pureza. El analisis se llevo a cabo en un equipo marca
BRUKER modelo S8 TIGER, de longitud de onda dispersiva de 4KW.

7.2.2 Difraccion de rayos X. A través de los andlisis de DRX se identifican las
fases presentes en las materias primas pre-seleccionadas, con el fin de establecer

la relacion entre estas y las propiedades del material. El andlisis se llevo a cabo en
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un difractometro de polvo marca BRUKER modelo D8 ADVANCE con Geometria
DaVinci.

7.2.3 Andlisis térmico integral. Se realizaron analisis termogravimétricos (TG),
de calorimetria diferencial de barrido (DSC) y dilatometria (DT). Esta técnica de
andlisis permitié identificar las transformaciones, reacciones y procesos de
descomposicion que ocurran por efecto de la temperatura y que afecten las
propiedades del material; en conjunto con la difraccion de rayos X permite conocer
la incidencia de la temperatura sobre fases presentes en el material. El analisis se
llevé a cabo en un equipo de andlisis térmico integral SETSYS Evo, marca
SETARAM.

7.2.4 Distribucién granulométrica. Este analisis permite establecer el tamafio
de particula de las materias primas a utilizar, con el fin de evaluar su efecto sobre
el proceso de microfundicién, teniendo en cuenta la necesidad de conferir un
acabado superficial de muy baja rugosidad a la pieza fundida. Las materias primas
refractarias fueron clasificadas por los tamices Tyler No. 140 y/o 200. Tales
fracciones del material se tamizaron con la serie de tamices Tyler No. 80, 100,

120, 140y 200, con el fin de determinar su distribucién granulométrica.

7.2.5 Seleccién de materias primas. A partir de su caracterizacion, se
seleccionaron las siguientes materias primas: sulfato de calcio (yeso tipo Il) como
aglomerante y como refractarios mullita (mallas pasante 200 y 140), chamota
(mallas pasante 200 y 140), magnesita sin calcinar y calcinada (mallas pasante

200 y 140), arena silice sin calcinar y silice calcinada (malla pasante 200).

Las pruebas de caracterizacion también se aplicaron al revestimiento comercial
DiamateKerr ® con el fin de establecer la relacibn entre sus propiedades

fundamentales y su comportamiento en el proceso de microfundicion.
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7.3 DISENO DE MEZCLAS REFRACTARIAS

Una vez acopiadas las materias primas descritas en el numeral anterior, se
procedié a establecer las condiciones de trabajo del material utilizado actualmente
en el proceso de microfundicién y tomar estos valores como el parametro de

referencia para evaluar las nuevas mezclas desarrolladas.

El procedimiento general para la obtencion de las mezcla refractarias se describe
en el Anexo 3. La etapa de clasificacion granulométrica con las mallas 140 y 200,
se llevo a cabo con la chamota, la mullita y la magnesita; mientras que la etapa de

calcinacion se llevé a cabo con la magnesita y la arena silice.

7.3.1 Obtencion de la mezcla para revestimiento. Las barbotinas o
suspensiones de los revestimientos se obtuvieron mezclando en seco el
aglomerante (yeso) y el refractario, hasta lograr un polvo homogéneo y este se
mezclé con agua destilada, en las proporciones establecidas en la Tabla 2. Las
proporciones de la mezcla comercial vienen dadas por el fabricante, las cuales se
tomaron como referencia junto con su apariencia fluida al mezclarse con agua,
para establecer las proporciones de las distintas mezclas refractario/yeso, a partir
de ensayos preliminares en los que se obtenian pastas con fluidez apropiada para

iniciar la caracterizacion por tiempo de trabajo.

Tabla 2.Proporciones refractario/yeso y agua/polvo seco evaluadas

Mezcla Refractario/Yeso Agua/Polvo (mL/ 100 g polvo)

Comercial Diamante Kerr 75-25 38-42
Magnesita sin calcinar 50-50

. lcinad 60-40 58-62
Magnesita calcinada 20-30
70-30

Chamota 75-25 50-60
80-20
70-30

Mullita 75-25 45-50
80-20
Silice sin calcinar 68-32

. . 70-30 50-60
Silice calcinada 72-28
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El mezclado se realizdé en la mezcladora al vacio Bailo Aldo de 1 Kg, disefiado
especificamente para preparar revestimiento de microfundicion, durante un tiempo

aproximado de 5 minutos.

7.3.2 Determinacion del tiempo de trabajo. El tiempo de trabajo se evalud
haciendo fluir la barbotina de un vaso de precipitado de 100 mL a otro del mismo
tamafo, cada 15 segundos, hasta que el aumento de la viscosidad de la mezcla,
producto de la hidratacion del yeso y la consecuente formacion de cristales de

CaS0,*2H,0, no permitiesen el flujo normal de la barbotina. Debido a los

requerimientos del proceso, las mezclas con tiempo de trabajo inferior a 7 minutos
eran descartadas. Este procedimiento ha sido una practica empirica establecida

por los joyeros a partir de su experiencia.

7.3.3 Determinacion del tiempo de fraguado. El tiempo de fraguado se evalué
en lasbarbotinas obtenidasque cumplieron el pardmetro de tiempo de trabajo,
siguiendo la norma ASTM C472-99 (14) [50], utilizando el equipo de aguja Vicat.
Los parametros tenidos en cuenta fueron el inicio y el fin del fraguado, lo que
permitio establecer que el inicio debia ser superior a los 20 minutos reportados por
el revestimiento comercial y el final no debia exceder los 120 minutos, por

cuestiones de operacion durante el proceso.

7.3.4 Andlisis térmico. El analisis térmico se efectudé sobre las mezclas
fraguadas y que cumplieron el parametro de tiempo de fraguado. Teniendo en
cuenta el elevado nimero de muestras, se seleccionaron las mas representativas
y se compararon los resultados, encontrando que para el mismo refractario las
proporciones refractario/lyeso y agua/polvo no eran relevantes en el

comportamiento térmico de las mezclas.

El analisis se llevd a cabo en el equipo de analisis térmico integral marca
SETARAM modelo SETSYS Evo, previa pulverizacion de las muestras; el analisis

TG-DSC se llevé a cabo desde temperatura ambiente hasta 600 °C y el analisis
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dilatométrico (DT) desde temperatura ambiente hasta 1000 °C, ambas con una
rata de calentamiento de 3 °C/min.

7.3.5 Disefio del tratamiento térmico. Los resultados del analisis térmico
integral, permitieron observar las descomposiciones térmicas y las
transformaciones polimorficasdel material refractario con sus correspondientes
cambios dimensionales, en los casos que se presentaron. A partir de estos
resultados se establecieron los tratamientos térmicos para cada una de las
mezclas refractario/yeso con el fin de: garantizar la completa deshidratacion del

yeso y estabilizar las fases en caso de presentarse antes de los 350 °C.

7.3.6 Determinacion de la resistencia mecanica. A partir de las barbotinas se
fabricaron probetas con los revestimientos en cilindros de 2x2 pulgadas de
diametro y altura, las cuales luego del fraguado y el tratamiento térmico se
ensayaron en la maquina universal de ensayos para arenas de fundicion marca
Dieter Detroit, segun la norma AFS para arenas de fundicidén [51]. Se establecié el
valor de resistencia mecénica a partir de la mezcla comercial y aquellas mezclas

cuya resistencia se encontrara por debajo de este valor eran descartadas.

7.3.7 Determinacion de la permeabilidad. A las probetas de revestimiento se
les realizaron pruebas de permeabilidad en el permeametro para arenas de
fundicion marca Dieter Detroit, segun la norma AFS para arenas de fundicion [51].
Debido a que los valores de permeabilidad tanto del revestimiento comercial como
de las distintas mezclas refractario/yeso se encontraban en rangos muy cercanos,

este parametro no fue decisivo para la seleccion de las mezclas.

7.3.8 Determinacion del choque térmico. A las probetas que cumplieron el
requisito de resistencia a la compresion se les realizaron pruebas de resistencia al
choque térmico segun la norma NTC 1432 [52]. El ensayo consistido en sometar la
probeta a 5 ciclos continuos de calentamiento-enfriamiento, luego de los cuales se
evaluaba la resistencia a la compresion, pudiéndose determinar la disminucion de

dicha propiedad por efecto de las grietas generadas por el choque térmico. La
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temperatura de calentamiento fue de 600°C para el revestimiento comercial y de
500°C para los nuevos revestimientos. Los tiempo de calentamiento y enfriamiento

fueron de 15 minutos cada uno.

Las mezclas cuya resistencia a la compresion disminuyera a valores inferiores a

los reportados por la mezcla comercial en este ensayo, fueron descartadas.

7.3.9 Evaluacion de la microestructura de los revestimientos. Con el fin de
establecer la relacion entre la microestructura y las propiedades obtenidas para las
distintas mezclas refractario/yeso en sus distintas proporciones de refractario y
agua, se llevd a cabo un analisis morfolégico por microscopia electronica de

barrido (SEM) a probetas previamente pulidas.

7.3.10 Determinacion de la conductividad térmica. La determinacion de la
conductividad es un parametro importante de los moldes de microfundicion, debido
a que el proceso de solidificacion se da producto del intercambio de calor entre
este y la aleacion. En el presente estudio, esta propiedad se determind por el
método transitorio del hilo caliente [53], para lo cual se obtuvieron probetas de
revestimiento seleccionadas en la etapa de choque térmico, con diametro de 3
centimetros y altura de 6 centimetros, con orificios de 1.3 mm de diametro y 3
centimetros de altura, separados 6 mm entre si (ver Anexo 4) y haciendo uso del
equipo KD2 Pro, se realizaron mediciones directas de conductividad térmica,
introduciendo las agujas del equipo en los orificios de las probetas.

Los valores obtenidos en esta medicion se reportan a temperatura ambiente y
haciendo uso de las regresiones de conductividad térmica en funcion de la
temperatura para materiales ceramicos porosos [54], se calculan los valores de
conductividad térmica a la temperatura de interés para cada mezcla de

revestimiento.
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7.4 SIMULACION DEL PROCESO DE MICROFUNDICION

Basados en la caracterizacion del revestimiento refractario que permiti6 conocer
las propiedades térmicas del molde refractario, se hizo uso del software SOLID
CAST ®, con el fin de simular las condiciones del proceso de micro-fundicion y
obtener los perfiles de temperatura desarrollados al interior del molde. Se
utilizaron las propiedades de flujo (densidad, viscosidad) y térmicas (conductividad
térmica, calor especifico, calor latente, temperatura solidus/liquidus), de una
aleacion de oro de 18 kilates (ver Figura 5),que ofrecia las condiciones mas
severas de trabajo por su elevado punto de fusion, y de una aleacion preciosa de
bajo punto de fusion, desarrollada en el marco del mismo proyecto de Colciencias,
compuesta de oro (75%) — liga’ (12.5%) — indio (9.79%) — silicio (2.5%) —
germanio (0.21%).

Figura 5. Diagrama de fases de aleacion de oro de 18 kilates empleada en la simulacién del

proceso de microfundicién
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Fuente: http://www.wisphysics.es/2011/12/existe-realmente-el-oro-puro-de-24-quilates [55]

7 Liga utilizada en microfundicién de joyeria de composicion: Cu 54.9%, Ag 42.4%, Zn 2.9%
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7.5 IMPLEMENTACION DE LOS REVESTIMIENTOS REFRACTARIOS AL
METODO DE ESMERALDAS PRE-ENGASTADAS

Con los revestimientos seleccionados (refractario/yeso y agua/polvo) se fabricaron
los moldes que sirvieron para la implementacion del método de esmeraldas pre-
engastadas en el proceso de microfundicion, segun el procedimiento descrito en el
Anexo 5y se llevo a cabo el proceso de colada en un horno de induccion marca
Galloni modelo Pressovac Dual. Los resultados se evaluaron verificando la calidad
de la gema, la calidad de la fundicion, la facilidad del proceso de desmoldeo y el

estado del molde.

La evaluacion de la calidad de la esmeralda pre-engastada se realizo partiendo de
su caracterizacion (color y brillo) por registro fotografico en estereoscopio antes
del proceso de microfundicién y después de este, una vez engastada en la pieza
de joyeria obtenida. Para la evaluacién de la fundicibn se tuvo en cuenta su
acabado superficial, el llenado del molde, el color y la precision de la ubicacion de
la esmeralda en la pieza de joyeria. Se trabajé condos aleaciones:una de plata-
cobre (71.9%-28.1%), cuyo punto de fusion es de 780°C y la temperatura de
colada de 800°C; una de aleacién de cobre®, con punto de fusién de 600 °C y una
aleacion de oro® con punto de fusién de 400 °C, desarrolladas paralelamente en el
marco del macroproyecto de Colciencias.

Se utilizaron modelos de cera que simularan las ufias de engaste de gemas con el
menor area de contacto posible, con el fin de minimizar la transferencia de calor
entre el metal y la esmeralda; y una platina para evaluar la rugosidad de la pieza
fundida. En la Figura 6 se observa los arboles obtenidos a partir del ensamble de
las distintas ufias y las gemas pre-engastadas antes de la colada.

Figura 6. Modelos de cera utilizados para la implementacion de los revestimientos refractario/yeso

preseleccionados

8 Cobre: 75%, liga para aleacion preciosas: 12,5%, indio: 9,79%, silicio: 2,5%, germanio: 0,21%,
9 Oro: 75%, liga para aleacioén preciosas: 12,5%, indio: 9,79%, silicio: 2,5%, germanio: 0,21%,
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8 RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS
8.1 CARACTERIZACION DE MATERIAS PRIMAS
A continuacidn se presentan los resultados de caracterizacion de las materias
primas utilizadas para el desarrollo de los revestimientos ceramicos: sulfato de
calcio, como aglomerante, y magnesita, mullita, chamota y arena silice natural

como componente refractario. Como blanco de comparacion, se evalud el

revestimiento comercial Diamante Kerr ®.

8.1.1 Sulfato de Calcio. Este material actia como aglomerante en el
revestimiento y permite copiar los detalles de los moldes de microfundicion. Se

trabajé con sulfato de calcio denominado yeso para ortodoncia tipo Il.

8.1.1.1 Fluorescencia de Rayos X (FRX). En la Tabla 3 se especifica el

analisis elemental de este material, donde por balance estequiométricose deduce

que el contenido total de sulfato de calcio anhidratado (CaS0O,) yde sulfato de

calcio hemihidratado (CaS0, = 0,5H,0), es cercano al 99%, por lo que se considera

este material como un yeso de elevada pureza y apto para ser utilizado en

microfundicién.

Tabla 3. Resultado del andlisis por fluorescencia de rayos X del aglomerante utilizado

Elemento | Concentracion (%peso) |
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Ca 32.02

S 21.48

Cl 0.28

Sr 0.21

Si 0.19

Na 0.16

Otros 0.25

Balance C-H-O 45.41

8.1.1.2 Difraccion de rayos X (DRX). En la Tabla 4 se presentan los

resultados del yeso tipo II, donde se observa que el contenido de anhidrita

(Ca(50,)) es menorque el de bassanita (CaS0,*0,5H,0), o que ocasiona una

menor demanda de agua por parte de este material, en comparaciéon con la
anhidrita, para la formacion de los cristales de yeso dihidratado; también se
reportd la presencia de cuarzo como impureza y una gran cantidad de fases
amorfas (32.9 %), formadas posiblemente durante la deshidratacion del yeso. Al
realizar pruebas preliminares de tiempo de fraguado segun el procedimiento del
apartado metodoldgico 7.3.3., se encontrd que para contenidos de agua cercanos
a los utilizados en la fabricacion del revestimiento comercial (40 — 50 mL), los
tiempos de fraguado son iguales o inferiores a 2 horas,los cuales sonadecuados
para la fabricacion de moldes de microfundicién, razén por la que se reitero la

viabilidad del uso del yeso tipo Il.

Tabla 4. Resultado del andlisis por difraccion de rayos X del yeso tipo Il

Fase Nombre Cuantitativo (D.E.)*
5i0, Cuarzo <1%
Cristalinos Ca(S0,0(H. 05 Bassanita 59.9 % (0.3)
Cal50,) Anhidrita 6.7 % (0.1)
Total cristalino 67.1%
Amorfos y otros 32.9%

* D.E. Desviacion estandar

8.1.1.3 Andlisis térmico. En la Figura 7-a se presenta el analisis por
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termogravimetria (TG) y calorimetria diferencial de barrido (DSC) del yeso tipo Il
Se observa claramente un pico endotérmico, con su correspondiente pérdida de
masa entre 90 y 140 °C, producto de la deshidratacion del yeso [38]. EI aumento
en el flujo de calor observado después de 625 °C se debe al calentamiento de la
muestra; sin embargo es evidente que no se presentan otras reacciones de

descomposicion.

Figura 7. Andlisis térmico del yeso tipo Il: a) TG y DSC, b) Dilatometria
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En la Figura 7-b se presenta el andlisis por termodilatometria (TD) del yeso tipo IlI.
Se observan cuatro contracciones, la primera, alrededor del25 °C, es inferior al
0.1%, la segunda, alrededor de 225°C, es inferior al 1%, la tercera se da con el
aumento de temperatura hasta 800 °C, y alcanza el 2% y la cuarta, por encima de
800°C,llega a un 12%.Esta ultima contraccion del yeso se debe a la densificacién
del material por sinterizacion producto del calentamiento, lo cual se corrobora en
las curvas de analisis termogravimétrico y DSC (ver Figura 7-a) donde no se
observan pérdidas de masa o picos endotérmicos, que indiquen reacciones de
descomposicion; en este sentido McCabe [56], indica que debido a esta marcada
contraccion con el calentamiento, no es posible utilizar el yeso por si mismo como

material para revestimiento de fundicion.

8.1.14 Morfologia de las particulas de yeso. La micrografia SEM de las
particulas de yeso, presentada en la Figura 8, muestra la forma acicular de este,
gue concuerda con lo reportado acerca de la importancia de esta morfologia en

proporcionarla propiedad de copiado de detalles finos en el revestimiento y un
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acabado superficial de baja rugosidad, junto con una distribucionhomogénea en la
forma y tamafio de los cristales [39]. En el yeso analizado se observan particulas

con tamario entre 4 y 19 um (ver Figura 8).

Figura 8. Micrografia SEM del yeso tipo Il

8.1.2 Revestimiento Comercial Diamante Kerr ®. El revestimiento comercial
conocido como Diamante Kerr ®, se utiliza ampliamente en microfundicion de
joyeria, en especial en el pre-engaste con diamantes, de alli su nombre. Se
compone de aproximadamente 25% de yeso, 23-28% de cuarzo y 37-47% de
cristobalita, y una pequefa cantidad de aditivos no revelados por el fabricante. La
caracterizacion de este revestimiento es la base para la evaluacion de los
materiales refractarios pre-seleccionados para la obtencibn del nuevo

revestimiento.

8.1.2.1 Fluorescencia de rayos X (FRX). En la Tabla 5 se indica la
composicién elemental del revestimiento comercial puro. A partir de un balance
estequiométrico, es posible establecer que se compone aproximadamente de un
23% de sulfato de calcio y 77% de silice, despreciando los elementos minoritarios.

Tabla 5. Andlisis por fluorescencia de rayos X de la mezcla comercial Diamante Kerr ®
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Elemento Concentracién
(% peso)

Si 28,09

Ca 8975

S 8,48

Sr 0,15

Al 0,06

Otros 0,06
Balance C-H-O 534

8.1.2.2

mostrado en la Tabla 6, revela que la composicion real del revestimiento comercial

Difraccion de Rayos X. El analisis por difraccion de rayos X

es bastante cercana a su composicion teérica. Esta proporcion de fases es la
responsable de las propiedades finales del revestimiento para microfundicion: el
cuarzo confiere refractariedad al molde, la transformacion polimérfica de la
cristobalita le confiere resistencia mecanica y el yeso aglomera las particulas de

cuarzo y garantiza el copiado de los detalles finos del molde.

Tabla 6. Andlisis por fluorescencia de rayos X de la mezcla comercial Diamante Kerr ®

Fase Nombre Cuantitativo (D.E.)*
5i0, Cristobalita 41.5 % (0.2)
5i0, Cuarzo 25.6 % (0.1)
Cristalinos Ca(S0,)(H,0)0s Bassanita 23.1 % (0.1)
Ca(50,) Anhidrita 3.7 % (0.1)
Total cristalino 93.9 %
Amorfos y otros 6.1%

* D.E. Desviacion estandar

8.1.2.3

termogravimetria (TG) y calorimetria diferencial de barrido (DSC) de la mezcla

Andlisis Térmico. En la Figura 9-a se presentan los analisis por

comercial. Se observan claramente tres picos endotérmicos; el primero de ellos
ocurre a 110°C y va acompafiado de una pérdida de masa de 2%, fendmenos
relacionados con la deshidratacion del yeso [38]. El segundo se presenta a 235°C,
correspondiente a la transformacion de la cristobalita-a en cristobalita-8 [47], que
conlleva a una expansién de 0.5%, como se aprecia en el andlisis dilatométrico de
la Figura 9-b; y el tercero a 575°C, correspondiente a la transformacion del cuarzo-

a a cuarzo-B [47], que también produce una ligera expansion (Figura 9-b).
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La pérdida de masa registrada alrededor de los 950°C, se debe a la
descomposicion del sulfato de calcio en presencia de silice segun la reaccion

descrita en la Ecuacion 7 [57]:

Cas0, + Si0, — CaSi0; + SO5(7)
CELOT

L

Figura 9. Analisis térmico de la mezcla comercial Diamante Kerr ®: a)TG y DSC, b) Dilatometria
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La contraccion progresiva que se aprecia después de los 600°C es debida al yeso
presente en la mezcla, que como se mencioné en el apartado 8.1.1.3 (Figura 9-b),
experimenta una fuerte contraccién a los 800 °C, relacionada con su densificacion.
Por lo tanto la expasion producto de las transformaciones polimérficasde la silice

con el calentamiento, compensan la contraccion del yeso.

8.1.2.4 Distribucion granulométrica. De acuerdo con la distribuciéon
granulométrica obtenida por tamizaje, el diametro medio de particula es
aproximadamente 60 um (ver Figura 10), mientras que el D80 es de 72 um, es
decir que el 80% del material tiene un tamafio de particula inferior a este valor.

Por lo tanto, el material refractario presente en el revestimiento comercial,
aumenta el tamafio de particula de la mezcla en relacion al yeso puro; no obstante
se requiere un tamafio de particula fino que permita copiar los detalles y dar un
acabado apropiado en el proceso de microfundicion. Esta finura de la mezcla
ceramica es necesaria para obtener un buen acabado superficial del molde y, por

tanto, un buen copiado de detalles en la pieza fundida.

Figura 10. Distribucidn granulométrica de la mezcla comercial Diamante Kerr ®
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8.1.3 Magnesita. Material refractario preseleccionado por su elevada estabilidad
térmica y ausencia de transformaciones polimérficasen los rangos de temperatura
de interés. Se compré al proveedor Refractarios Colombia Magnesita S.A.S.,
denominado como “magnesita”, por ser esta la fuente de origen del refractario; no
obstante el componente principal de este material es el 6xido de magnesio

(periclasa) obtenido por la calcinacion del carbonato de magnesio.

8.1.3.1 Fluorescencia de rayos x (FRX). En la Tabla 7 se muestra el
andlisis elemental de la materia prima denominada como “magnesita”. Se observa
que el hierro es la mayor impureza presente en esta materia prima y en menor

proporcién manganeso, silicio, calcio y aluminio.

Tabla 7. Resultado del andlisis por fluorescencia de rayos X de la magnesita

Elemento CDFZES‘:;ZTE’"
Mg 37,11
Fe 229
Mn 0,91
Si 0,85
Ca 0,39
Al 015
Otros 0,21
Balance C-H-O 58,09
8.1.3.2 Difracciéon de rayos X (DRX). En la Tabla 8 se presentan los

resultados del analisis por difraccion de rayos X de la magnesita, donde se

observa un gran contenido de 6xido de magnesio o periclasa (84,2%), siendo esta
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la fase deseable para el desarrollo del revestimiento para microfundicion, debido a
su estabilidad térmica y quimica. No obstante, es evidente la presencia de
magnesio residual en forma de carbonato (magnesita) e hidroxido (brucita), lo cual
podria generar problemas durante el tratamiento térmico de la mezcla refractaria

por su descomposicion.

Tabla 8. Resultado del andlisis por difraccion de rayos X de la magnesita

Fase Nombre Cuantitativo (D.E.)*

MgO Periclasa 84.2 % (0.1)

Mgo(C0,) Magnesita 2.3% (0.1)

Mg0 (0H), Brucita 3.5% (0.1)
Cristalinos Fe(50,)(H,0) Szomolnokita N.C.
Cal 0, Calcita <1 %
Cry ge Alg o 5ig , 0qy Chabazita <1 %
Mg o510 AlezOhpy (H1 0002 5 Faujasita <1%
Total Cristalino 91 %
Amorfos y otros 9%

* D.E. Desviacion estandar

8.1.3.3 Andlisis térmico. En la Figura 11 se presenta el andlisis térmico por
termogravimetria (TG) y calorimetria diferencia del barrido (DSC) de la magnesita.
De forma clara se identifican dos procesos de descomposicion térmica [58]; el
primero inicia a 225 °C y se extiende hasta 350 °C, correspondiente a la
descomposicion del carbonato de magnesio 0 magnesita, como se describe en la
Ecuacion 8 [59].

El segundo pico inicia alrededor de los 425 °C y va hasta los 550 °C, y
corresponde a la descomposicion del hidroxido de magnesio o brucita, como se
describe en la Ecuacion 9. Tales procesos conllevan a una pérdida de masa

cercana al 8%.

Figura 11. Andlisis térmico por TG y DSC de la magnesita pura
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Basados en estos resultados, se procedio a realizar un proceso de calcinaciéon de
la materia prima magnesita, con el fin de reducir el contenido de carbonato e
hidroxido de magnesio, esperando con ello tener un material refractario con mayor
estabilidad térmica. Los resultados de esta calcinacion se detallan en el numeral
8.1.4.

8.1.34 Distribucion granulométrica. Teniendo en cuenta que por su
aplicacion en el proceso de microfundicion con pre-engaste de esmeraldas, los
revestimientos desarrollados no deben exponerse a temperaturas superiores a
350°C, se decidi6 evaluar el efecto de la distribucion granulométrica de la
magnesita en la permeabilidad del revestimiento, parametro que favorece la
colabilidad del metal liqguido dentro del molde precalentado a una baja

temperatura.

Con base en lo anterior se opt6 por trabajar con dos fracciones granulométricas:
100% pasante la malla 140 y 100% pasante la malla 200. Las distribuciones
granulométricas de estas dos fracciones de refractario se presentan en la Figura
12. Se observa que los diametros medios de particula y los D80, son 69 um y 80
pum para lamalla 140 (Figura 12-a), y 58 um y 68 um para la malla 200 (Figura 12-

b), respectivamente.Al comparar dichos valores con los obtenidos para la mezcla
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comercial (D50 = 50 um y D80 = 71 um), es evidente que la fraccién mas fina de la
magnesita es mas cercana a la granulometria de la mezcla comercial que la
fraccibn mas gruesa. No obstante, ambas fracciones pueden tener la finura

necesaria requerida por los revestimientos para microfundicion.
Figura 12. Analisis granulométrico de la magnesita sin calcinar: a) -140 mallas, b) -200 mallas
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8.1.4 Magnesita calcinada. Este material fue obtenido después de someter la
materia prima magnesita a un proceso de calcinacion a 1000 °C durante 10 horas,

con posterior enfriamiento en el horno.

8.1.4.1 Difraccién de rayos X. Al comparar los resultados del andlisis por
difraccion de rayos Xde la magnesita sin calcinar (Tabla 8) con los de la calcinada
(Tabla 9), se evidencia un ligero aumento de Periclasa (1.4 %) asi como la

eliminacion total de la magnesita (Mg(C0;)) y la brucita (Mg(0H),), por efecto de

la calcinacion de la magnesita. El aumento en el contenido de fases amorfas (3.7
%) probablemente se deba al sostenimiento durante tiempo prolongado a

temperaturas de calcinacion elevadas.

Tabla 9. Andlisis por difraccidn de rayos X de la magnesita calcinada

Fase Nombre Cuantitativo (D.E.)*
MgO Periclasa 85.6 % (0.2)
Cristalinos Fe.0, Magnetita 1.7 % (0.1)
Total cristalino 87.3%
Amorfos y otros 12.7%

* D.E. Desviacion Estandar
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8.1.4.2 Andlisis térmico. En la Figura 13-a se presenta el analisis por
termogravimetria (TG) y calorimetria diferencial del barrido (DSC) de una muestra
de magnesita calcinada. De forma clara se identifican los dos procesos de
descomposicion térmica observados en la magnesita sin calcinar, aunque con
menor pérdida de peso y con picos endotérmicos menos pronunciados, indicando

que el proceso de calcinacion no fue “a muerte”, por lo que el material calcinado

reabsorbe el €0, y H,0 del ambiente. Sin embargo, teniendo en cuenta el gasto

energético de calcinar el material a una mayor temperatura, se considera inviable

econdmicamente y se decide evaluar esta magnesita calcinada a 1000 °C.

Figura 13. Andlisis térmico de la magnesita calcinada: a) TG y DSC, b) Dilatometria
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En la gréfica 13-b se observa que el material se contrae sélo un 0.5% hasta

1000°C, evidenciando estabilidad dimensional.

8.1.4.3 Distribucion granulométrica. Al igual que con la magnesita sin

calcinar, el material calcinado se clasifico con las mallas 140 y 200.

Figura 14. Distribucién granulométrica de la magnesita calcinada: a) malla 140, b) malla 200
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Las distribuciones granulométricas de tales fracciones (ver Figura 14) indican que
los valores D50 y D80 son, respectivamente, 70 um y 90 um para la fraccion
gruesa, y 57 um y 63 um para la fraccion fina. De lo anterior se deduce que la

calcinacion no afecta de forma significativa el tamafio de particula del material.

8.1.4.4 Andlisis morfolégico. Al comparar las micrografias SEM de la
magnesita antes (Figura 15 a) y después de su calcinacion (Figura 15b), se
evidencia un cambio en la superficie de las particulas de 6xido de magnesio
calcinado (hinchamiento),por efecto de los gases formados por la descomposicién
térmica del carbonato de magnesio. No obstante, y como se mencioné
previamente, la calcinacion no afecta significativamente el tamafio de particula del

material refractario.

Figura 15. Analisis por micrografia SEM de la magnesita: a) sin calcinar, b) calcinada

8.1.5 Chamota. Este material refractario fue preseleccionado por su elevada

estabilidad térmica y ausencia de transformaciones polimérficasen los rangos de
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temperatura de interés. Se compro al proveedor ERECOS S.A., denominado como

“Ladrillo refractario U33”.

8.1.5.1 Fluorescencia de rayos X (FRX). En la Tabla 10 se presenta el
analisis composicional de esta materia prima, teniendo en cuenta los elementos

presentes, asi como como los 6xidos formados por tales elementos.

Tabla 10. Resultado del andlisis por fluorescencia de rayos X de la chamota

Elemento C“;},f;;;ﬁ'“" Oxido C“;‘,;f;;;ﬁ"’"

Si 26,93 Sio, 57,61
Al 16,81 Al,0; 31,76

K 2,26 K,0 2,72

Fe 1.8 Fe, 0, 257

Ti 132 Ti0, 22

Na 0,49 Mgo 0,69
Ca 0,44 Na, 0 0,65
Mg 0,41 Ca0 0,62
Otros 0,38 P,0, 012
Balance C-H-O 49 16 Otros 0,44

Al comparar este resultado con la ficha técnica suministrada por el proveedor
(Anexo 6), se observa una disminucion considerable del contenido de alimina en
el material, pasando de 42,5% a 31,76%, lo cual puede deberse a que durante el
proceso de molienda de los ladrillos no fue posible reducir de tamafo algunas
particulas que presentaron elevada dureza, las que seguramente estaban

enriquecidas en alumina.

8.1.5.2 Difraccién de rayos X. En la Tabla 11 se presentan los resultados
del analisis de difraccién de rayos X de los ladrillos de chamota después de ser
molidos. Como se observa, 26% del material corresponde a silice libre cristalina
en sus tres fases principales, pero principalmente como cuarzo. El resto de la
silice se encuentra asociada a la alimina formando mullita y fases amorfas, siendo

estas Ultimas las que prevalecen en la chamota (56.1%).
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Tabla 11. Andlisis por difraccion de rayos X de la chamota

Fase Nombre Cuantitativo (D.E)*
Cristalinos 5i0, Cuarzo 20.1 % (0.2)
Sil, Cristobalita 4.5 % (0.1)
5i0, Tridimita 1.2% (0.1)
Al(Al 31251072004 084) Mullita 17.1 % (0.3)
rio, Rutilo <1%
Total cristalinos 43.9%
Amorfos y otros 56.1 %

* D.E. Desviacion estandar

8.1.5.3 Andlisis térmico.En la Figura 16-a se presenta el andlisis por
termogravimetria (TG) y calorimetria diferencial de barrido (DSC) de la chamota
pura. Como se esperaba, no se presentan descomposiciones térmicas o
transformaciones de fase hasta los 1000 °C. La pérdida de masa registrada de
0,6% es atribuible a humedad absorbida del ambiente previo a la realizacion del

andlisis y a la eliminacion de sustancia volatiles presentes en el material.

Figura 16. Andlisis térmico de la chamota: a) TG y DSC, b) Dilatometria
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Por su parte, el analisis dilatométricode la chamota pura (Figura 16-b), revela una
ligera expansion a 575 °C correspondiente al cuarzo presente en este material. A

partir de 650 °C el material inicia su contraccion que llega al 1% a 1000 °C.

8.1.5.4 Distribucion granulométrica. Al igual que con la magnesita, la

chamota se clasifico en dos fracciones granulométricas, pasante malla 140 y
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pasante malla 200.

Figura 17. Distribucion granulométrica de la chamota: a) malla 140, b) malla 200
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Para el material pasante malla 140, los valores de D50 y D80 fueron 65 pum y 86
pum, respectivamente (Figura 17-a); y de 50 um y 66 um para el material pasante
malla 200. Nuevamente, la fraccion mas fina es la que presenta una granulometria

mas cercana a la de la mezcla comercial.

8.1.6 Mullita. Esta materia prima fue proveida por la empresa Erecos S.A., en

forma pulverizada y denominadacomo “Material mullitico CH-34". De acuerdo con
el proveedor, este material se compone de 51,7% de Al,0; y 44,3% de Si0,.

8.1.6.1 Fluorescencia de Rayos X (FRX). En la Tabla 12, se presentan los
resultados del analisis elemental del material mullitico. Teniendo en cuenta que de
acuerdo con la estequiometria de la mullita, su contenido de alimina esta entre

72% y 74% en peso, es facil inferir que la pureza del material no es elevada, dado

que solo contiene 46% de alumina.

Tabla 12. Andlisis por fluorescencia de rayos X del material mullitico
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Elemento Concentracion Oxido Concentracion
(% peso) (% peso)
Al 24.22 AlLD, 1576
Si 2313 5i0, 49 48
Ti 1.46 Ti0, 2.44
Fe 0.02 Fe,0, 132
K 0.19 K.,0 0.23
Ca 01 Lad 0.14
Otros 0.3 Otros 0.63
Balance C-H-O 49 68
8.1.6.2 Difraccién de rayos X (DRX). En la Tabla 13, se presentan los

resultados de difraccion de rayos X del material mullitico, los cuales corroboran lo
inferido del andlisis elemental, dado que el contenido de la fase mullita sélo llega
al 43%, mientras que queda aproximadamente 13% de silice cristalina libre
(cuarzo y cristobalita). Estos resultados también evidencian que el proceso de
sintesis de la mullita favorecié la amorfizacion de una importante parte de los

minerales originales, ya que el contenido de material amorfo es cercano al 43%.

Tabla 13. Andlisis por difraccién de rayos X del material mullitico

Fase Nombre Cuantitativo (D.E)*
Cristalinos 3AL,0; = 2510, Mullita 43 % (0.1)
5i0, Cuarzo 5.9 % (0.1)
5i0, Cristobalita 4.7 % (0.1)
5i0, Cristobalita alta 3.7% (0.1)
Fe, 0, Hematita N.C.
Total cristalinos 57.3%
Amorfos y otros 42.7 %

* D.E. Desviacion estandar

8.1.6.3 Andlisis térmico. En la Figura 18-a se presenta el analisis por
termogravimetria (TG) y calorimetria diferencial de barrido (DSC) del material
mullitico. Como era de esperarse, teniendo en cuenta la estabilidad térmica de la
mullita y el bajo contenido de silice cristalina, no se presentaron descomposiciones
térmicas o transformaciones de fase hasta los 1000 °C. La pérdida de masa
registrada de 2,3% es atribuible a humedad absorbida del ambiente previo a la

realizacion del andlisis y a la eliminacion de especies volatiles presentes en la
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materia prima.

Figura 18. Analisis térmico del material mullitico: a) TG y DSC, b) Dilatométria
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En la Figura 18-b se presenta el analisis por termodilatometria (TD) del material
mullitico, donde se observa un ligero cambio dimensional entre 385 °C y 565 °C,
atribuible a la finalizacion de la pérdida de humedad de la muestra; después de
esta temperatura tiene lugar una ligera contraccion del material, llegando al 0.5% a

1000 °C, producto de su densificacién por efecto del calentamiento.

8.1.6.4 Distribucion granulométrica. El andlisis de tamafio de particula
llevado a cabo al material mullitico se dio en las mismas condiciones que para la
magnesita y la chamota, y su distribucion granulométrica se presenta en la Figura
19.

Figura 19. Distribucion granulométrica del material mullitico: a) malla 140, b) malla 200
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Se tiene que los tamafios promedios de particula y los D80 para tales fracciones
son, respectivamente, 67 pum y 88 um para la malla 140, y 58 um y 66 pum para la
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malla 200. De lo anterior se establece que la granulometria de la fraccion de
chamota més fina (pasante malla 200) es mas cercana a la de la mezcla

comercial.

8.1.7 Silice. ElI adecuado comportamiento de la silice presente en el
revestimiento comercial plantea la posibilidad de evaluar el desarrollo del nuevo
revestimiento, haciendo uso de material siliceo en diferentes proporciones de fase.
Inicialmente se partid de silice de alta pureza, obtenida de una fuente natural en
Zipaquird (Colombia), cuya caracterizacion se presenta a continuacion.
Posteriormente, este material fue sometido a un proceso de calcinacion con el fin
de obtener una combinacion de fases de silice que confirieran propiedades
particulares al revestimiento, cuyas condiciones de obtencién y caracterizacion se

detallan en el numeral 7.2.8.

8.1.7.1 Fluorescencia de rayos X (FRX). El analisis por fluorescencia de
rayos X reportado en la Tabla 14, muestra el elevado grado de pureza de la arena
silicea,con un contenido de 99% de silice, mientras que aluminio, titanio e hierro
son los principales elementos encontrados como impurezas en el mineral, con

concentraciones de 0,15%, 0,11% y 0,07%, respectivamente.

Tabla 14. Andlisis por fluorescencia de rayos X de la arena silice

Elemento C"[LZE:;E?‘"" Oxido °°;‘DZ":;;1°]“"“

Si 46,26 5i0, 98,96

Al 0,15 Al,0, 0,28

Ti 0,11 Ti0, 0,18

Fe 0,07 Fe, 0, 0,10

7r 0,03 Zro, 0,05

Ca 0,02 P,0, 0,03

Cu 0,02 Ca0 0,03

P 0,01 Cuo 0,02
Otros 338 mg'kg Zn0 0,01
Balance C-H-O 53,33 Otros 0,44

8.1.7.2 Difraccién de rayos X (DRX). El andlisis por difraccion de rayos X

mostrado en la Tabla 15, evidencia que el 94% de la silice presente en la arena se

encuentra en forma de cuarzo-a y el 6% restante forma fases amorfas con las
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Impurezas.

Tabla 15. Andlisis por difraccién de rayos X de la silice pura

Fase Nombre Cuantitativo (D.E)*
Cristalinos 5i0,; Cuarzo 92.6 % (0.1)
Fe,0, Hematita N.C.
Total cristalinos 92.6 %
Amorfos y otros 7.4 %

* D.E. Desviacion estandar

8.1.7.3 Andlisis térmico. EI analisis por termogravimetria (TG) vy
calorimetria diferencial de barrido (DSC) de la arena silice después de molienda,
es presentado en la Figura 20-a. Se observa claramente un pico endotérmico a
575°C, correspondiente a la transformacion del cuarzo-a a cuarzo-f3; que conlleva
una dilatacion de aproximadamente 0.5%, como se muestra en la Figura 20-b,
donde se presenta el analisis de termodilatometria (TD) realizado al material. La
pérdida de masa es sélo de 0,8% aproximadamente, atribuible principalmente a

humedad absorbida del ambiente y a sustancias voléatiles presentes en el material.

Figura 20. Andlisis térmico de la silice pura: a) TG y DSC, b) Dilatometria
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8.1.7.4 Granulometria. La arena silice molida se clasificd por el tamiz No.

200. Para el material pasante 200, se obtuvo, aproximadamente, un
diametromedio de particula de 71 pmy un D80 de 90 um (ver Figura 21). Es
evidente que este material presenta menor finura que la mezcla comercial y que

las otras materias primas presentadas anteriormente y que también se clasificaron
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por la malla 200.

Figura 21. Distribucion granulométrica de la arena silice
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8.1.8 Silice calcinada. El trabajo desarrollado por Stevens, et.al. [47] demuestra
gue es posible obtener cristobalita y tridimita a partir de cuarzo puro; en el primer
caso el simple calentamiento del material es suficiente, pero en el segundo se
requiere la presencia de un mineralizador que al ubicarse en los intersticios de la
red de tridimita formada durante el calentamiento, impide que esta regrese a su
forma original (cuarzo) durante el enfriamiento. Basado en lo anterior, se procedio
a calcinar la silice bajo las siguientes condiciones: se fabricaronprobetas por
prensado de forma cilindrica, de 2 pulgadas de didmetro por 2 pulgadas de altura,
con una mezcla de arena silice con 2% de bicarbonato de sodio (agente
mineralizante) y agua destilada como aglomerante. Las probetas fueron
calentadas a una rata de 5°C/min hasta una temperatura de 1300 °C, con un
sostenimiento de 10 horas, y enfriadas en el horno. En la Figura 22 se muestra un

corte transversal de las probetas al salir del horno.
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Figura 22. Corte transversal de probetas de silice calcinada

De forma clara se observan dos zonas: una blanca en el exterior y una grisacea en
el interior, tal diferencia se relaciona con un mayor grado de conversién del
exterior de la probeta, producto del flujo de calor inducido al interior del horno.
Teniendo en cuenta que la proporcion de fases silicea en el material refractario
influye de forma directa sobre las propiedades del revestimiento, se procedié a
realizar andlisis por difraccion de rayos X de: la franja blanca, la franja gris y una
muestra representativa de una probeta pulverizada donde se mezclaron las dos

fases.

8.1.8.1 Difraccién de rayos X. Los resultados reportados en la Tabla 16,
confirman el mayor grado de conversion observado en el exterior de la probeta
como resultado del flujo de calor experimentado por la misma; la mayor conversién
viene acompafada de un mayor contenido de fases amorfas. La proporcion de
fases siliceas de la probeta combinada es muy similar a la del revestimiento
comercial, donde se tiene aproximadamente 57% de cristobalita y 43% de cuarzo,
con la diferencia de la presencia de tridimita y fases amorfas. Dada la dificultad
que representaba separar el material con mayor conversion del nacleo con menor

conversién, se decidio trabajar con la totalidad del material calcinado.

Tabla 16. Analisis por difraccién de rayos X de la silice calcinada

| Nombre | Cuantitativo (D.E.)*
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Fases Blanca Gris Combinada
5io, Cuarzo 4.5 % (0.2) 70.9 % (0.1) 34.4 % (0.1)
5io, Cristobalita 40.1 % (0.1) 26.9 % (0.1) 57.9 % (0.1)
Cristalinos Fi0, Tridimita 31.1 % (0.1) - 3% (0.1)
EaMg(COy), Norsetita N.C. - N.C.
Fe, 0, Hematita - <1% -
Total cristalinos 75.7 % 98.1 % 95.3 %
Amorfos y otros 24.3% 19% 4.7 %

* D.E. Desviacion estandar

8.1.8.2

termogravimetria (TG) y calorimetria diferencial de barrido (DSC) de la arena

Andlisis térmico. En la Figura 23 se presenta el analisis por

calcinada después de ser sometida a trituracion y molienda. Se observa
claramente un pico endotérmico a 235°C, correspondiente a la transformacion de
la cristobalita-a a cristobalita-B y otro pequefio pico endotérmico a 575°C,
correspondiente a la transformacion del cuarzo-a a cuarzo-B. Esta diferencia en el
tamafo de los picos se relaciona con el mayor contenido de cristobalita (57.9%)
que de cuarzo (34.4%) en el material. De otra parte, la pérdida de masa es casi

imperceptible.

Figura 23. Andlisis térmico de la silice calcinada
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8.1.8.3
calcinada se clasifico con el tamiz No. 200. Tal como lo indica la distribucion

Distribucion granulométrica. Al igual que la arena silice original, la

granulométrica mostrada en la Figura 24, para el material pasante 200, se obtuvo
un D50 de 58 um y un D80 de 66 um, tales valores son muy inferiores a los de la

arena silice original (71 um y 90 um, respectivamente). La facil conminucién del
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material calcinado se relaciona con el hecho de que los cambios de volumen de
esta Ultima durante la calcinacion, generan grietas en los granos de silice, lo que

facilita su molienda.

Figura 24. Distribucion granulométrica de la silice calcinada

100% /
80% \ f

60%
X =4#= Retenido
40% A

/\ == Pasante
20% i

0% I///' LRI N

0 10 20 30 40 30 &0 70 80
Abertura de malla (pm)

% Acumulado

8.2 DISENO DE MEZCLAS REFRACTARIAS

Debido a la falta de normas técnicas y referencias bibliograficas sobre los valores
optimos en las propiedades (permeabilidad, resistencia mecanica y al choque
térmico) de los revestimientos refractarios para microfundicion, se procedié a
evaluar estas propiedades en el revestimiento comercial Diamante Kerr ®, de
amplio uso en la industria de la joyeria en Bucaramanga y tomar las
caracteristicas de dicho revestimiento como referencia en la etapa de fabricacion

de los nuevos revestimientos.

A continuacion se presentan los resultados de obtencion y caracterizacién de los
diversos revestimientos, que permitieron seleccionar las composiciones mas
adecuadas para su implementacion en el proceso de microfundiciébn con pre-

engaste de esmeraldas.

8.2.1 Diamante Kerr ®. Por recomendacion del fabricante, la barbotina se
obtiene mezclando el revestimiento en polvo con agua en proporciones de 38, 39,
40, 41 y 42 mL de agua por cada 100 gramos de mezcla en polvo, segun el

procedimiento de fabricacion descrito en el Anexo 5.

8.2.1.1 Tiempo de trabajo y de fraguado. El tiempo de trabajo se evalud
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segun el procedimiento descrito en el apartado metodoldgico 7.3.2.En la Figura
25-a, se observa que el aumento en la cantidad de agua en la mezcla aumenta el
tiempo de trabajo en la misma, debido a que existe mayor cantidad de agua libre
que retarda la aglomeracion de las particulas producto de la formacion de los
cristales de sulfato de calcio dihidratado, segun la reaccion descrita en la ecuacion
9. Por tanto, al aumentar el contenido de agua, se aumenta el tiempo durante el

cual la pasta ceramica mantiene su fluidez.

CaS0,*=1.5H,0 +0. EHHD—> CaS0,*2H,0 9)

El mismo comportamiento se observa para el tiempo de fraguado de la mezcla,
Figura 25-b, donde el mayor contenido de agua retarda la precipitacion de los
cristales de sulfato de calcio dihidratado, lo cual constituye la base del proceso de

fraguado del revestimiento.

Figura 25. Tiempo de trabajo (a) y de fraguado (b) de la mezcla comercial
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De estos valores se concluye que el tiempo de trabajo y de fraguado del
revestimiento comercial, corresponde a los criterios operacionales establecidos
por los joyeros, los cuales son de 5 minutos en adelante para el tiempo de trabajo
e inferior a 2 horas para el tiempo de fraguado.

8.2.1.2 Andlisis térmico. El analisis por termogravimetria (TG), calorimetria
diferencial de barrido (DSC) y termodilatometria (DT) de la mezcla comercial
después del fraguado (ver Figura 26), se realizd con el fin de evaluar las

transformaciones  polimorficas, descomposiciones térmicas Yy cambios
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dimensionales experimentados por la mezcla durante el tratamiento térmico, y a
partir de los cuales se explican las propiedades finales del molde. Este se llevo a

cabo segun el procedimiento descrito en el apartado metodoldgico 7.3.4.

Figura 26. Andlisis térmico de la mezcla Diamante Kerr ® en verde: a) TG y DSC, b) Dilatometria
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En la Figura 26-a se observantres picos endotérmicos en la curva DSC: el primero
y mas intenso inicia a 95°C vy finaliza a 165°C, correspondiente a la pérdida del
agua de constituciéon del yeso, la cual se refleja también en la curva TG por una
importante pérdida de masa (6%); el segundo a 235°C, correspondiente a la
transformaciéon de la cristobalita-a a cristobalita-B; y el tercero a 575°C,
correspondiente a la transformacion del cuarzo-a a cuarzo-p. Estas
transformaciones muestran su correspondiente cambio dimensional reportado en
la Figura 26-b, expansion neta cercana al 0.2%; este bajo cambio dimensional del
revestimiento se explica por el hecho de que la expansion de la silice compensa la
contraccion del yeso. A partir de 800 °C se observa una contraccién brusca de la

mezcla, atribuible a la densificacion de la matriz de yeso.

Basado en lo anterior, el fabricante de la mezcla comercial sugiere el
tratamientotérmico descrito en la Figura 27, para este revestimiento. El
sostenimiento a 150°C se realiza con el fin de eliminar completamente el agua de
constitucion del yeso, el de 350 °C con el fin de garantizar la transformacion de la

cristobalita y el de 595 °C la transformacion del cuarzo.

Figura 27. Tratamiento térmico recomendado por el fabricante del revestimiento comercial
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8.2.1.3 Resistencia mecanica y permeabilidad. La resistencia mecanica
del revestimiento comercial viene dada por los cambios volumétricos que
acompafan las transformaciones polimorficasde la silice, en especial de la
cristobalita. Por tal motivo, para mezclas con igual contenido de material
refractario, se esperarian los mismos valores de resistencia a la compresion; sin
embargo las diferencias en el contenido de agua afectaron ligeramente este
resultado (ver Figura 28), debido a que su pérdida durante el tratamiento térmico

da lugar a vacios en la matriz ceramica del revestimiento.

Figura 28. Resistencia a la compresion (a) y permeabilidad (b) del revestimiento comercial
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A mayor contenido de agua, mayor porosidad y por ende, menor resistencia a la
compresion. El rango de valores obtenidos (51 a 57 psi) se tom6 como referencia

para la evaluacion de los nuevos revestimientos.

El comportamiento antes descrito es corroborado por las micrografias SEM de la

Figura 29, para dos mezclas de revestimiento comercial en verde, con distintos
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contenidos de agua: 42mL por cada 100 g de polvo (1-a, 1-b y 1-c) y 38mL por
cada 100 g de polvo (2-a, 2-b y 2-c).

Figura 29 (a-500X, b-2000X, ¢-5000X). Micrografias SEM del revestimiento comercial mezclado

con agua: 1) 42 mililitros de agua, 2) 38 mililitros de agua

Es evidente que la mezcla con mayor contenido de agua tiene una microestructura
menos compacta, con mayores cavidades y menos resistencia que la mezcla con
menor contenido de agua. La formacidén de estas cavidades en el revestimiento,
tiene un efecto sobre la permeabilidad inverso al de la resistencia a la compresion;
a mayor cantidad de cavidades formadas, mayor probabilidad de tener poros
abiertos, y por lo tanto mayor sera la permeabilidad del molde, como se observa

en la Figura 29-a.

8.2.1.4 Resistencia al choque térmico. La prueba de choque térmico se
realiz6 segun lo descrito en el apartado metodolégico 7.3.8. Si bien se observé un
deterioro considerable de las probetas ensayadas (Figura 30), la reduccién en los
valores de resistencia a la compresion por efecto del choque térmico no
compromete el uso de los revestimientos (ver Figura 31), observando que a mayor
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contenido de agua menor resistencia al choque térmico.

Figura 30. Probetas de revestimiento comercial después de 5 ciclos de choque térmico

De acuerdo con los resultados presentados en la Figura 31, la pérdida de
resistencia a la compresion por choque térmico aumenta del 25% al 36% al
aumentar el contenido de agua en la mezcla de 38 a 42 mL de agua por cada 100
g de polvo.

Figura 31. Variacion de la resistencia a la compresion del revestimiento comercial después de

cinco ciclos de choque térmico
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Esto se explica por la relacion directa que existe entre la conductividad térmica y la
resistencia al choque térmico de los materiales ceramicos, en los que al aumentar
la porosidad del material disminuye su conductividad térmica y por consiguiente su
resistencia al choque térmico también se ve disminuida. Como se ha visto en la
aplicacion de estos revestimientos en moldes de microfundicién, su deterioro no es

tan severo como el observado en las probetas expuestas a 5 ciclos de
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calentamiento-enfriamiento (ver Figura 30), debido a que en la practica el

revestimiento sélo se expone a un ciclo.

8.2.1.5 Microestructura de los revestimientos. En la Figura 32, se
comparan las micrografias SEM a 5000X del revestimiento comercial con

diferentes contenidos de agua.

Figura 32. Micrografias SEM del revestimiento comercial después del tratamiento térmico y para
diferentes contenidos de agua: a) 38 mL, b) 40 mL, ¢) 42 mL de agua / 100 g de polvo

Este andlisis ceramografico evidencia que con el aumento de agua en la mezcla
se incrementa el tamafio de los cristales aciculares de sulfato de calcio, lo que a
su vez conlleva a una mayor porosidad, dado que el mayor tamafio de los cristales

dificulta su acomodamiento.

Las propiedades del revestimiento estan dadas por las fases presentes en él y su
distribucion en la matriz ceramica. En el revestimiento comercial se parte de la
misma composicion silice-yeso y tratamiento térmico, siendo la Unica diferencia la
cantidad de agua adicionada. Sin embargo, como se observé en los apartados
anteriores, la cantidad de agua también influye sobre las propiedades finales del

molde.

8.2.2 Mezcla Magnesita-Yeso. Basados en los resultados de la caracterizacion
de la magnesita sin calcinar y calcinada, y del yeso tipo Il, se procedié a obtener
mezclas en diferentes proporciones refractario/aglomerante y de agua, para las
granulometrias pasante malla 200 y pasante malla 140, siguiendo el procedimiento
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descrito en el apartado metodologico7.3.

8.2.2.1 Magnesita Sin Calcinar. Partiendo de la proporcién de la mezcla
comercial (75% de refractario y 25% de aglomerante) y de la adicion de agua
recomendada para tal mezcla, 38-42 mL de agua por cada 100 g de mezcla en
polvo, se realizaron mezclas hasta obtener una pasta con una fluidez y aspecto
similar a la de la mezcla comercial. A continuacion se presentan los resultados
obtenidos para las mezclas con propiedades mas cercanas a las de la mezcla
comercial, tras descartar numerosas proporciones que no cumplian tales

parametros.

Los resultados demostraron que para la obtenciébn de revestimientos con
magnesita se requeria de mayores cantidades de yeso y de agua, con respecto a
la mezcla comercial. Seleccionandose como niveles de estudio las relaciones en
peso de magnesita/yeso de 70/30, 60/40 y 50/50, mientras que las adiciones de
agua fueron de 50, 60 y 62 mL de agua por cada 100 g de polvo.

8.221.1 Tiempo de trabajo y de fraguado. Tal como se aprecia en la Figura
33, para las tres relaciones magnesita/lyeso se obtuvo el comportamiento
esperado para el tiempo de trabajo, es decir que el aumento en la cantidad de
agua en la mezcla aumenta su tiempo de trabajo, tanto en la malla -200 como -
140, debido a que existe mayor cantidad de agua libre que retarda la aglomeracion
de particulas producto de la formacién de los cristales de sulfato de calcio.
También se observa que para todas las mezclas, el tiempo de trabajo disminuye al
aumentar el tamafo de particula del refractario, comportamiento facilmente
explicado si se tiene en cuenta que el tiempo de trabajo es un parametro
relacionado con la fluidez de la suspension ceramica, y esta disminuye con el
aumento de la viscosidad que se genera al incrementar el tamafio de las particulas
[62].

Figura 33. Tiempo de trabajo de las mezclas de magnesita sin calcinar/yeso
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En cuanto al tiempo de fraguado, los resultados (Figura 34) indican que el
contenido de agua en la suspension tiene poco efecto sobre este para la
granulometria mas fina (-200 mallas), lo cual se relaciona con su mayor area
superficial que facilita la adsorcion del exceso de agua. En este sentido, también
es evidente que para todas las mezclas, el tiempo de fraguado es mayor para la
granulometria mas gruesa (-140 mallas), dada su menor area superficial y por

tanto, menor cinética de adsorcion de agua.

El analisis por DRX de las probetas obtenidas luego del fraguado (ver Anexo 3a)
indica la reactividad de la Periclasa, que se hidrata y forma el hidroxido de

magnesio, segun la reaccion (13) [60].
Tiempo
MgO +H,0—— Mg(OH), (13)

Figura 34. Tiempo de fraguado de las mezclas de magnesita sin calcinar/yeso
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8.2.2.1.2 Andlisis térmico. Los analisis por termogravimetria (TG) vy

calorimetria diferencial de barrido (DSC) de la mezcla magnesita-yeso después del
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fraguado, se realizaron bajo el mismo principio y condiciones de la mezcla
comercial y sus resultados se presentan en la Figura 35, para diferentes
relaciones magnesita/yeso, con adicion de 60 mililitros de agua por cada 100

gramos de polvo y granulometria del refractario pasante malla 200.

Figura 35. Analisis térmico de las mezclas de magnesita sin calcinar/yeso
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Se diferencian de forma clara las zonas de pérdida de masa y los picos
endotérmicos correspondientes a la deshidratacion del yeso (95 °C) vy
descomposicion del hidroxido de magnesio (310 °C). Aparte de estas
descomposiciones, no existen transformaciones polimorficasen la mezcla que

conlleven cambios dimensionales en el molde.

La presencia de hidroxido de magnesio en el revestimiento quintuplica la pérdida
de masa en el mismo, debido a que la deshidratacion del yeso se relaciona con
una pérdida de masa del 5 al 7%, mientras que con la descomposicion del

Mg(OH), se alcanza una pérdida de masa superior al 25%. Esta gran pérdida de

masa es desfavorable, porque puede conllevar a la formacion de grietas en el

revestimiento por los esfuerzos generados por el cambio dimensional.

Basado en lo anterior se propone el tratamiento térmico descrito en la Figura 36,
para el revestimiento de magnesita sin calcinar / yeso. El sostenimiento durante 4
horas a 150°C se realiza con el fin de eliminar completamente el agua de
constitucién del yeso, mientras que el sostenimiento a 350 °C durante 10 horas

tiene como finalidad asegurar la descomposicibn completa del hidréxido de
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magnesio; esta temperatura de 350°C se toma como limite por el dafio de las

esmeraldas, teniendo en cuenta la caracterizacion realizada a estas gemas [6].

Figura 36. Tratamiento térmico aplicado a las mezclas de magnesita sin calcinar/yeso
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8.2.2.1.3 Resistencia a la compresion y permeabilidad. A diferencia de la
mezcla comercial, las propiedades mecanicas de la mezcla magnesita/yeso, no
vienen dadas por las transformaciones polimorficasdel refractario sino por las

fases formadas durante el fraguado y el tratamiento térmico.

En la Figura 37-a, se reportan los resultados de resistencia a la compresion de las
mezclas ensayadas, donde se aprecia que al aumentar el contenido de yeso en la
mezcla se incrementa la resistencia del revestimiento, lo cual era de esperarse
dado que el yeso cumple la funciéon de aglomerante. De otra parte, para todas las
mezclas se observa el mismo efecto del aumento del agua encontrado para el
revestimiento comercial, es decir que al aumentar el agua disminuye la resistencia
por efecto de los vacios o poros que quedan al eliminar el agua. Los mayores
valores de resistencia obtenidos con la fraccién granulométrica gruesa, pueden
deberse a que esta tiene una distribucion de tamafio de particula mas amplia que
permite un mejor acomodamiento de las particulas, especificamente las mas finas
entre los espacios dejados por las mas gruesas. Tal efecto es especialmente
evidente en el revestimiento con mayor contenido de yeso, dada la finura de las
particulas de dicho aglomerante.

Figura 37. Resistencia a la compresion (a) y permeabilidad (b) de las mezclas de magnesita sin

calcinar/yeso
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Es importante destacar el aumento considerable de la resistencia a la compresion
de estos revestimientosen relacion a la mezcla comercial, lo cual es debido
principalmente a los mayores contenidos de yeso en los revestimientos de
magnesita. Esta condicién puede dificultar la operacién de desmoldeo y ocasionar
dafios en la pieza fundida. El andlisis por DRX del revestimiento luego del
tratamiento térmico (ver Anexo 7-b) evidencia la presencia de sulfato de calcio
hemihidratado y de carbonato de magnesio, lo cual representa un riesgo durante
la colada, debido a que la temperatura del molde aumenta al entrar en contacto
con el metal fundido y se puede promover la descomposicion de tales

compuestos, con la consecuente liberacion de H,0yCO,que entrarian como
porosidades gaseosas a la aleacion.

Al igual que lo observado para el revestimiento comercial, y bajo el mismo
principio, para el revestimiento magnesita sin calcinar / yeso, la permeabilidad es
inversa a la resistencia a la compresién y aumenta con el contenido de agua
(Figura 37-b). Por otro lado, contrario a lo que se esperaba, para todas las
mezclas, los revestimientos con granulometria del refractario méas gruesa
presentan mayor permeabilidad, a pesar de su mayor resistencia a la compresion,
tal resultado podria explicarse por el hecho de que la matriz de yeso es de

naturaleza micro-porosa, lo que permite el paso de fluidos a través de la misma.

8.2.2.14 Resistencia al choque térmico. La prueba de choque térmico se
realizé segun lo descrito en el apartado metodolégico 7.3.8. Se descarta la mezcla

con proporcion 50/50, debido a sus excesivos valores de resistencia mecanica,
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debido a que durante la destruccion del molde, luego de la colada del metal, la

pieza fundida puede sufrir dafio.

Figura 38. Probetas de magnesita sin calcinar/yeso después del choque térmico

Luego de 5 ciclos de calentamiento-enfriamiento, el deterioro de las probetas fue
similar al observado en el revestimiento comercial (Figura 38), sin embargo la
disminucién en los valores de la resistencia a la compresion fue mas elevada en
relacion a sus valores originales, como se observa en la Figura 39, alcanzandose
pérdidas de resistencia superiores al 60%.

Figura 39. Variacion de la resistencia a la compresion en las mezclas de magnesita sin

calcinar/yeso después del choque térmico
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Este resultado podria tener su origen en la descomposicion del yeso
hemihidratado y de la magnesita residual, que generan vacios que finalmente
conllevan el agrietamiento del ceramico. La baja resistencia al choque térmico de
estos revestimientos, puede inducir la falla del molde durante la colada, dando
lugar a penetracion de metal liquido y la formacion de rebabas en las piezas

fundidas
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8.2.2.2 Magnesita Calcinada. Partiendo de las proporciones evaluadas con
la magnesita sin calcinar, se realizaron mezclas hasta obtener una pasta con una
fluidez y aspecto similar a la de la mezcla comercial. Los resultados presentados a
continuacion, consignan los valores mas cercanos a la caracterizacion de la
mezcla comercial, tras descartas humerosas proporciones que no cumplian estos

parametros.

8.2.2.2.1 Tiempo de trabajo y de fraguado. En la Figura 40, se observa que
el aumento de la cantidad de agua en la mezcla aumenta su tiempo de trabajo,
tanto en la malla -200 como -140, debido a que existe mayor cantidad de agua
libre, disminuyéndose asi la viscosidad y retardando la aglomeracién de las

particulas producto de la formacion de los cristales de sulfato de calcio.

Figura 40. Tiempo de trabajo de las mezclas de magnesita calcinada/yeso
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A diferencia de la magnesita sin calcinar, para la magnesita calcinada con
granulometria gruesa (pasante mallal40) se tiene unaumento en el tiempo de
trabajo en todas las proporciones magnesita/lyeso. La explicacion a tal
comportamiento estaria relacionada con la disminucion de la reactividad de la
magnesitapor efecto de su calcinacion. Al bajar la reactividad superficial de las
particulas, estas adsorben menor cantidad de agua, aumentando por tanto el agua
libre, lo que le confiere mayor fluidez a la suspension. Ademas, el aumento del
tamafio de particula involucra disminucion de su area superficial y por tanto menor

adsorcion de agua, mayor fluidez y mayor tiempo de trabajo.

95



En concordancia con la discusion anterior, los resultados de tiempo de fraguado
(Figura 41) seialan que para todas las mezclas, al aumentar el contenido de agua
se aumenta el agua libre y por tanto se retarda mas el fraguado del revestimiento.
Igualmente, las particulas mas gruesas, al adsorber menor cantidad de agua,

producen suspensiones con mas agua libre y mayor tiempo de fraguado.

Al comparar los difractogramas del revestimiento con magnesita calcinada (Anexo
8-a) y sin calcinar (Anexo 4-a), luego de su fraguado, se comprueba la hipotesis
antes mencionada, dada la ausencia de carbonato de magnesio disminuyen en el
revestimiento con magnesita calcinada, lo que indica la menor reactividad de dicho

material.

Figura 41. Tiempo de fraguado de las mezclas de magnesita calcinada/yeso
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Segun los criterios de seleccidn de tiempo de trabajo y de fraguado obtenidos de
la mezcla comercial, todas las mezclas magnesita calcinada / yeso evaluadas

serian aptas para la fabricacién de revestimientos para microfundicion.

8.2.2.2.2 Analisis térmico. En la Figura 42-a, se diferencian de forma clara
las pérdidas de masa y los picos endotérmicos correspondientes a la
deshidratacion del yeso (95 °C) y descomposicion del hidroxido de magnesio (310
°C). La pérdida total de masa (aproximadamente 20%) es menor en relacion a la

magnesita sin calcinar (aproximadamente 25%), ver Figura 35, debido a quela
menor reactividad del material calcinado conlleva a menor cantidad de Mg(0H),

formado durante el fraguado del revestimiento.
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Por su parte, el andlisis dilatométrico (Figura 42-b), muestra tres zonas de
contraccion del ceramico, las dos primeras relacionadas con la descomposicion
del yeso y de la brucita, en concordancia con los picos endotérmicos de la curva
DSC (ver Figura 42-a). Es evidente que el mayor cambio dimensional (casi 2%) es

debido a la descomposicion del Mg(OH),, o que esta de acuerdo con su mayor

pérdida de masa. A partir de 460 °C se tiene una contraccion continuada, producto

de la densificacion del material.

Figura 42. Andlisis térmico de las mezclas de magnesita calcinada/yeso: a) TG y DSC, b)
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Teniendo en cuenta que la maxima temperatura de tratamiento térmico debe ser
350°C y hasta esta temperatura no se tienen cambios dimensionales importantes
en el molde, para este revestimiento se propone el mismo tratamiento térmico de

la mezcla con magnesita sin calcinar.

8.2.2.2.3 Resistencia a la compresion y permeabilidad. En la Figura 43-a,
se reportan los resultados de resistencia a la compresion de las mezclas
ensayadas, donde se mantiene la relacidon inversa entre la adicion de agua a la
mezcla y la disminucion de la resistencia de los revestimientos. A diferencia de la
magnesita sin calcinar, los valores de resistencia disminuyen un poco con la
granulometria gruesa, lo que indicaria que ademas de la distribucion

granulométrica, existe otro factor que afecta la cohesion de las particulas, el cual

podria corresponder a los productos de la hidratacion de la magnesita (Mg(0H), y
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MgC0), dado que su contenido disminuye al aumentar el tamafio de particula de

la magnesita calcinada (menos reactiva).

Figura 43. Resistencia a la compresion (a) y permeabilidad (b) de las mezclas de magnesita

calcinada/yeso
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A pesar de la disminucion de la resistencia en relacion a la magnesita sin calcinar,
esta se mantiene en valores muy superiores a los de la mezcla comercial,
conservando la dificultaden la operacién de desmoldeo y el potencial dafiode la
pieza fundida. Por otro lado, el difractograma del revestimiento de magnesita
calcinada / yeso luego del tratamiento térmico (ver Anexo 8-b), indica la ausencia
de carbonato de magnesio, lo que disminuye el riesgo de porosidades en el metal
fundido por la descomposicion del revestimiento durante la colada.

Los valores de permeabilidad para estos revestimientos (Figura 43-b), no
muestran diferencias apreciables entre las diferentes mezclas, aunque para la
mayoria parece mantenerse la tendencia de que a mayor adiciébn de agua, mayor

permeabilidad.

8.2.2.24 Resistencia al choque térmico. Para esta etapa, se descartaron las
probetas de la relacion refractario/yeso 50-50 debido a que los excesivos valores
de resistencia a la compresion dificultarian el proceso de remocion de la pieza
fundida. En primer lugar hay que mencionar que luego de cinco ciclos de
calentamiento-enfriamiento, el deterioro de las probetas (ver Figura 44) fue menos

severo que en la magnesita sin calcinar (ver Figura 38).
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Figura 44. Probetas de las mezclas de magnesita calcinada/yeso después de 5 ciclos de choque

térmico

Igualmente, fue menor la disminucion de la resistencia a la compresion por efecto
del choque térmico, tal como lo sefiala Figura 45 en relacién a los revestimiento
con magnesita sin calcinar (ver Figura 39). Muy seguramente esto se deba a la

ausencia de carbonato de magnesio en el revestimiento con magnesita calcinada.

En este caso, como se aprecia en la Figura 45, para la granulometria gruesa el
efecto del choque térmico es menor, en especial para la mezcla con mayor
contenido de magnesita calcinada (70-30). Sin embargo, estos niveles de
reduccion de la resistencia mecénica, mantienen la probabilidad de que el molde
falle durante la colada.

Figura 45. Variacion de la resistencia a la compresion de las mezclas de magnesita calcinada/yeso

después del choque térmico
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8.2.2.25 Microestructura de los revestimientos. En la Figura 46, se
presentan las micrografias SEM de tres revestimientos con magnesita calcinada:

a) malla -140 de proporcién 60-40 con 60 mL de agua, b) malla -200 de proporcién
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60-40 con 60 mL de agua y c) malla -200 de proporcion 70-30 con 60 mL de agua.

Al comparar la imagen (a) con la (b), se observa el efecto de la granulometria
sobre la textura del revestimiento; a mayor tamafio de particula se tiene una
textura mas rugosa o estructura menos compacta y por lo tanto, un acabado
superficial mas deficiente. Igualmente la imagen (c) evidencia una estructura
menos compacta que la (b), lo cual se relaciona con el menor contenido de yeso
en la primera. La estructura mas compacta en los revestimientos con
granulometria mas fina estd en concordancia con los mayores valores de
resistencia mecanica de los mismos, con respecto a los revestimientos con
granulometria de -140 mallas.

Figura 46. Micrografias SEM a 500X de las mezclas de magnesita calcinada/yeso después de

tratamiento térmico

Teniendo en cuenta los anteriores resultados, se seleccionan como condiciones
mas adecuadas para la fabricacién del revestimiento magnesita calcinada/yeso, la
granulometria fina (pasante malla 200) con relacion refractario/yeso 60/40 y 60 mL

de agua por cada 100 g de mezcla seca.

8.2.3 Mezcla Chamota-Yeso. Basados en los resultados de la caracterizacion de
la chamota y del yeso tipo Il, se procedié a obtener mezclas en diferentes
proporciones refractario/aglomerante y agua/polvo, para las granulometrias
pasante malla 200 y pasante malla 140, siguiendo lo planteado en el apartado
metodoldgico 7.3.1.
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8.2.3.1 Tiempo de trabajo y de fraguado. De ensayos preliminares se
determinaron como niveles de estudio para la relaciébn chamota/yeso 80/20, 75/25
y 70/30. Igualmente, se seleccionaron como niveles del contenido de agua por
cada 100 g de mezcla seca, 50, 55, 60 y 65 mL para la granulometria fina (-200
mallas) y de 45, 50, 55 y 60 mL para la granulometria gruesa (-140 mallas).

De acuerdo con la Figura 47, para los revestimientos de chamota, nuevamente se
presentan los efectos esperados de la adicion de agua y de yeso sobre el tiempo
de trabajo, es decir que a mayor contenido de agua, mayor fluidez y tiempo de
trabajo, mientras que al aumentar el contenido de yeso, mayor adsorcion de agua
y por tanto menor fluidez y menor tiempo de trabajo. No obstante, no se aprecia un

efecto claro en la granulometria de la chamota sobre el tiempo de trabajo.

Figura 47. Tiempo de trabajo de las mezclas chamota/yeso
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Considerando las etapas de fabricacion del revestimiento antes del fraguado de la
mezcla, se descartaron aquellas con tiempo de trabajo inferior a siete minutos y
las que contenian 65 mL de agua, debido a la separacion de fases observada
durante la medicién del tiempo de trabajo, producto del exceso de agua en la

mezcla.

En la Figura 48, se observa que el aumento en la cantidad de agua en la mezcla
aumenta el tiempo de fraguado en la misma, debido a que existe mayor cantidad
de agua libre que retarda la aglomeracion de las particulas producto de la
formacion de los cristales de sulfato de calcio. También se observa la disminucion

del tiempo de fraguado con el aumento del contenido de yeso, dado que con ello
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se tiene menor cantidad de agua libre, lo que acelera el fraguado. Por otro lado,
los resultados indican que al igual que lo observado con la magnesita, la
granulometria fina acelera el fraguado producto de la mayor area superficial

disponible para la adsorcién de agua y por tanto, menor agua libre.

A diferencia de lo observado para los revestimiento de magnesita, el difractograma
del revestimiento de chamota/yeso luego del fraguado (ver Anexo 9-a) evidencia
que la Unica fase hidratada es el yeso, lo que permite esperar un mejor
comportamiento de este revestimiento durante el tratamiento térmico,
especificamente en lo relacionado con los cambios dimensionales y resistencia al

choque térmico.

Figura 48. Tiempo de fraguado de las mezclas chamotal/yeso
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Los tiempos de fraguado reportados por la mezclas chamotal/yeso evaluadas(ver
Figura 48), cumplen los requerimientos del proceso, sin embargo las mezclas con
proporcién chamota/yeso de 80/20 y 75/25, con 60 mL de agua y granulometria
fina, presentaron una separacion de fases con una capa de agua en la superficie

de la probeta, por lo que se descartaron para los estudios posteriores.

8.2.3.2 Andlisis térmico. ElI analisis por termogravimetria (TG) vy
calorimetria diferencial de barrido (DSC) de la mezcla chamota-yeso después del
fraguado, se presenta en la Figura 49-a, se observa un Unico pico endotérmico y
una unica pérdida de masa entre 95 °C y 140 °C, correspondientes a la pérdida
del agua de constituciéon del yeso. Las diferencias en la pérdida de masa para

cada mezcla, se deben a que al aumentar el contenido de yeso aumenta la
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cantidad de agua en el mismo, la cual se elimina durante el calentamiento.

La curva de dilatometria (Figura 49-b) sefiala una elevada estabilidad dimensional
del revestimiento de chamota durante su calentamiento hasta 800 °C
aproximadamente, donde sélo se evidencia una contraccion cercana al 0.5% por
efecto de la deshidratacion del yeso a partir de 95 °C. Entre 800 °C y 1000 °C el
material se contrae un 3% adicional por los procesos de sinterizacion y

consecuente densificacion.

Figura 49. Andlisis térmico de las mezclas chamotal/yeso: a) TG y DSC; b) Dilatometria
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Teniendo en cuenta la aplicacibn que se quiere dar a los revestimientos
desarrollados en este proyecto, en la cual el molde ceramico no puede ser
calentado a temperaturas superiores a 350 °C, se puede concluir que el
revestimiento de chamota es muy estable y en principio apto para el proceso de

microfundicion, para el rango de temperaturas de interés.

Figura 50. Tratamiento térmico propuesto para las mezclas chamota/yeso
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Basado en lo anterior se propone el tratamiento térmico descrito en la Figura 50,
para el revestimiento chamota-yeso. El sostenimiento a 150°C se realiza con el fin
de eliminar completamente el agua de constitucion del yeso y el sostenimiento a
350 °C con el fin de estabilizar térmicamente el revestimiento; se diferencia del
tratamiento térmico propuesto para la magnesita (ver Figura 36) en que el tiempo
de sostenimiento a 350°C se reduce en dos horas, debido a que no se requiere
garantizar la descomposicion de algunas fases, como si ocurri6 con los

revestimientos de magnesita (brucita y la magnesita).

8.2.3.3 Resistencia a la compresién. En la Figura 51-a, se reportan los
resultados de resistencia a la compresion de las mezclas ensayadas, donde se
mantiene la relacion directa entre el contenido de agua y la disminucién de la
resistencia; asi como el aumento de la resistencia con el contenido de yeso.
También es evidente una ligera disminucién de la resistencia con el aumento del
tamafio de particula, en cuyo caso se debe a una menor compactacion del

revestimiento fabricado con esta granulometria.

Figura 51. Resistencia a la compresion (a) y permeabilidad (b) de las mezclas chamota/yeso

60
7 4
S0 1 ¢ 6 X o8 ; I
¥ x . PZ A 50 mL Agua (malla 200)

40 -
10 ;
G 71
80/20 75/25 70/30 80/20 75/25 70/30
Proporcién Chamota/Yeso b Proporcién Chamota/Yeso

N

MR

55 mL Agua (malla 200)

\

30 + i 60 mL Agua (malla 200)

N

%450 mL Agua (malla 140)

N
N

.

AR

20

\ R

N

N

%455 mL Agua (malla 140)

Permeabilidad AFS

N

4460 mL Agua (malla 140)

N
NN

RN

NN

@ Resistencia ala compresién (psi)

De acuerdo a los resultados de resistencia mecanica para el revestimiento
comercial Diamante Kerr ® (ver Figura 28-a), el menor valor reportado fue 51
psi;dado que no se cuenta con referencias de estudios previos relacionados con la
evaluacion de esta propiedad y con el fin de tener un factor de seguridad en el
proceso, se tomd el 70% del menor valor de resistencia a la compresion del

revestimiento comercial Diamante Kerr ®, como la resistencia minima requerida
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para considerar apto un revestimiento para microfundicién, por consiguiente se

descartaron las mezclas con valores de resistencia mecanica inferiores a 35 psi.

El difractograma del revestimiento luego del tratamiento térmico (ver Anexo 9-b),
seflala que el principal cambio en cuanto a las fases presentes es la
deshidratacion del yeso a anhidrita, lo cual favorece la estabilidad dimensional y la
resistencia al choque térmico del revestimiento durante la etapa de colada del
metal liquido en el proceso de microfundicion; sin embargo la remanencia de
basanita (hemihidrato) podria ocasionar porosidad o rebabas durante la colada, si

esta se descompone en tal momento.

Los valores de permeabilidad reportado en la Figura 51-b, no dejan lugar a dudas
en cuanto al efecto del contenido de yeso, pues al aumentar este, disminuye la
permeabilidad del ceramico, es decir que el revestimiento se hace mas compacto.
Por el contrario, el aumento de la cantidad de agua favorece la permeabilidad, por
el aumento de la porosidad producto de la volatilizacion del agua adsorbida

durante el calentamiento.

8.2.34 Resistencia al choque térmico. Tal como se observa en la Figura
52, las probetas de chamota no presentan agrietamiento al finalizar los cinco
ciclos de choque térmico, lo cual concuerda con la baja disminucion de los valores

de resistencia a la compresion en relacion a sus valores originales (ver Figura 53).

Figura 52. Probetas de las mezclas chamota/yeso después de 5 ciclos de choque térmico

Sin embargo, debido a que algunos de estos valores originales se encontraban
cercanos al limite inferior de esta propiedad para la mezcla comercial (35 psi), se
descartaron los revestimientos cuyas resistencias fueran inferiores a 35 psi:

proporcion chamota-yeso 80-20 para mallas pasante 200 y 140 con 50 mL de
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agua, y proporcién chamota-yeso 75-25 para la malla pasante 140 con 55 mL de

agua.

Figura 53. Variacion de la resistencia a la compresion de las mezclas chamota/yeso después del

choque térmico
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8.2.35 Microestructura de los revestimientos

En la Figura 54 se presentan las micrografias SEM de las mezclas chamota-yeso
obtenidas con -200 y -140 mallas. Al comparar las micrografias de los
revestimientos con relacién chamotal/yeso 75/25 y granulometria -200 mallas (a y
b), es evidente que la mayor adicion de agua (a) genera cavidades 0 macroporos
en la matriz de yeso y en general menor compactacion en esta, comparativamente
con el revestimiento con 50 mL de agua (b); la presencia de tales macroporos
también explica la disminucion de la resistencia a la compresién con el aumento
de agua. Por otro lado, al comparar las micrografias de las proporciones
chamotal/yeso 75/25 y 80/20, para una misma adicion de agua y granulometria (b y
c, respectivamente), queda en evidencia que la disminucion del contenido de yeso

genera una matriz mas abierta 0 menos compacta.

La formacién de cavidades o macroporos con el aumento del contenido de agua
también se observa en los revestimientos con granulometria gruesa (ver Figuras d
y e). Finalmente, las micrografias también indican que el aumento de la
granulometria del refractario de -200 mallas (ver Figuras a-b-c) a -140 mallas (ver

Figuras d-e), da lugar a una superficie mas rugosa y menos compacta,
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perjudicando tanto el acabado superficial del molde como su resistencia a la

compresion.
Figura 54. Micrografias SEM de las mezclas chamota/yeso. Izquierda: 500X, Derecha: 5000X

a) Chamotalyeso: 75/25
55 mLagua
-200 mallas

b) Chamotalyeso: 75/25
50 mLagua
-200 mallas

¢) Chamota/yeso: 80/20
50 mLagua
-200 mallas

d) Chamotalyeso: 75/25
55 mLagua
-140 mallas

e) Chamotalyeso: 75/25
50 mLagua

-140 mallas

8.2.4 Mezcla Mullita-Yeso. De ensayos preliminares, se seleccionaron para
estudio las mezclas mullita/yeso 80/20, 75/25 y 70/30, con adiciones de agua por
cada 100 g de polvo, de 45, 50, 55, 60 y 65 mLpara la granulometria pasante
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malla 200, y de 40, 45 y 50 mL para la granulometria pasante malla 140.

8.24.1 Tiempos de trabajo y de fraguado. Los resultados de tiempo de
trabajo presentados en la Figura 55, sefalan el mismo efecto de las variables
cantidad de yeso, de agua y granulometria, encontrado para los anteriores
revestimientos, siendo este que el tiempo de trabajo aumenta con el incremento

de agua y de granulometria, y la disminucion de la cantidad de yeso.

Figura 55. Tiempo de trabajo de las mezclas mullita/yeso
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Considerando las etapas de fabricacion del revestimiento antes del fraguado de la
mezcla, se descartaron las mezclas con tiempo de trabajo inferior a siete minutos
y las que contenian 65 mL de agua, debido a la separacion de fases observada
durante la medicion del tiempo de trabajo, producto del exceso de agua en la
mezcla. Para las mezclas restantes, se determiné el tiempo fraguado (ver Figura
56). Los resultados evidencian nuevamente el aumento del tiempo de fraguado
con el incremento de la adicion de agua y la disminucion de yeso. Los valores
obtenidos son apropiados para el proceso de microfundicion, por lo que ninguna

mezcla se descarto.

Al igual que para la chamota, el difractograma de la mezcla mullita/yeso, luego del
fraguado (ver Anexo 10-a), sefiala que la basanita es la Unica fase hidratada, lo
cual es favorable para la estabilidad térmica y resistencia al choque térmico del

revestimiento durante la colada del metal.
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Figura 56. Tiempo de fraguado de las mezclas mullita/lyeso
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8.2.4.2 Andlisis térmico. En la Figura 57-a, se observa un Unico pico
endotérmico y una Unica zona de pérdida de masa que inicia a 95 °C,
correspondiente a la pérdida del agua de constitucion del yeso. De forma similar
que en la mezcla chamota-yeso, las diferencias en la pérdida de masa para cada
mezcla se deben al aumento en el contenido de yeso. A pesar de la presencia de
cuarzo y cristobalita no se observan picos que indiquen transformaciones

polimorficas de estas fases, dado que su contenido en la mezcla es bajo.

Figura 57. Andlisis térmico de las mezclas mullita/yeso: a) TG yDSC, b) Dilatometria
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Por su parte, la curva dilatométrica (ver Figura 57-b) muestra dos zonas de
contraccion del revestimiento, la primera inicia alrededor de los 375°C, relacionada
con el cambio dimensional del material mullitico identificado en la Figura 18;
mientras que la segunda y mas pronunciada, inicia alrededor de los 800°C,

producto de la contraccién del yeso. Por lo tanto, se considera esta mezcla como
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estable térmicamente en el rango de temperatura de interés (hasta 350 °C),

proponiéndose el tratamiento térmico de la mezcla con chamota (ver Figura 50).

8.2.4.3 Resistencia a la compresion y permeabilidad. En la Figura 58-a,
se reportan los resultados de resistencia a la compresion de las mezclas
ensayadas, donde se mantiene la relacion entre el contenido de agua y la
disminucion de la resistencia; asi como el aumento de la resistencia con el
contenido de yeso. Se tiene un aumento considerable de la resistencia con el
aumento del tamafio de particula, debido a la mayor compactacién de la mezcla
por la distribucidon granulométrica mas amplia y el bajo contenido de agua en las
mezclas (40 y 50 mL). De forma similar a los revestimiento de chamota, el
difractograma correspondiente a la mezcla mullita/yeso luego del tratamiento
térmico (ver Anexo 10-b), sefala la deshidratacién casi completa del yeso,
formando anhidrita, lo cual es favorable para la resistencia mecéanica, la
estabilidad dimensional y la resistencia al choque térmico del material durante su
uso en microfundicion. Sin embargo, como se sefialé6 para la mezcla de
chamotal/yeso, la presencia de basanita podria afectar la resistencia al choque

térmico y promover la porosidad por gases en la pieza fundida.

Los valores de permeabilidad reportados en la Figura 58-b, muestran que esta
propiedad depende del contenido de agua y de yeso en el revestimiento, a mayor
contenido de agua y menor contenido de yeso, mayor permeabilidad en el
revestimiento. Estos resultados siguen la tendencia de las mezclaschamotal/yeso,
en los que la permeabilidad esta gobernada por los contenidos de yeso en la
mezcla, y dado que estos valores de permeabilidad son muy cercanos entre si, no
se encuentran variaciones significativas que den lugar a un pardmetro de
seleccién o rechazo, razén por la que se establecid que la permeabilidad no

constituye una propiedad para la seleccién de los revestimientos.
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Figura 58. Resistencia a la compresion (a) y permeabilidad (b) de las mezclas mullita/yeso
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8.24.4 Resistencia al choque térmico. Luego de los ensayos de choque

térmico, las probetas mostraron poco agrietamiento, como se observa en la Figura
59; a pesar de que la disminucion de los valores de resistencia a la compresion en
relacion a sus valores originales por efecto del choque térmico (ver Figura 60),
oscilaron entre 13% y 30% para la granulometria gruesa (pasante malla 140) y

entre 29% y 32% para la granulometria fina (pasante malla 200).

Figura 59. Probetas de las mezclas mullita/yeso después del choque térmico

No obstante, los resultados indican que la resistencia al choque térmico disminuye
con el aumento de agua en la mezcla, lo cual se relaciona con el hecho de que las
mezclas con mayores contenidos de agua generan ceramicos mas porosos y con
menor conductividad térmica.Las mezcla 80-20 para la malla pasante 140,
presentaban un acabado superficial rugoso debido al bajo contenido de yeso, por
lo que fueron descartadas. En el mismo sentido, se descartaron las mezclas 80-20
para la malla pasante 200; quedando seleccionada la mezcla mullita/lyeso 75/25
con 50 mLde agua por cada 100 g de mezcla seca.
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Figura 60. Variacion de la resistencia a la compresion de las mezclas mullita/yeso después del
choque térmico
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8.2.4.5 Microestructuras de los revestimientos. En la Figura 61 se

comparan las micrografias SEM de las mezclas mullita-yeso obtenidas con malla -
200, relacién mullita/lyeso 75/25 y diferentes contenidos de agua: 50 mL (a), 55 mL
(b) y 60 mL(c).

Figura 61. Micrografias SEM de las mezclas mullita/yeso 75/25ygranulometria fina, con contenidos
de agua de 50 mL (a), 55 mL (b) y 60 mL (c)

a b c

500X

En la Figura 61-a se observa un mejor acabado superficial, producto del menor
contenido de agua asi como la microestructura mas compacta (Figura 61-b).
También se corrobora que a mayor contenido de agua, se tiene mayor cantidad de

cavidades y menor compactacion de la matriz.
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8.2.5 Arena silice. Partiendo de la proporcion refractario/lyeso del revestimiento
comercial, asi como de su contenido de agua, se realizaron ensayos preliminares
con las mezclas silice natural/yeso encontrando rangos de composicion
refractario/yeso de 72/28, 70/30 y 68/32, con adiciones de agua de 50, 55 y 60 mL
/ 100 g de polvo seco.

8.25.1 Tiempos de trabajo y de fraguado. En la figura 62, se reportan los
tiempos de trabajo y de fraguado obtenidos para las diferentes mezclas arena
silice / yeso. En general, para los dos parametros, se observa el comportamiento
tipico de las mezclas refractario/yeso, donde las particulas del refractario son poco
reactivas con el agua y por tanto, la cinética del fraguado depende principalmente
de los contenidos de yeso y agua que afectan la fluidez de la suspension. Es decir,
que los tiempos de trabajo y fraguado aumentan con el incremento de agua y
disminuyen con el contenido de yeso. Estos valores son muy cercanos a los de la
mezcla comercial, debido a la naturaleza del material refractario presente en las

dos mezclas, el cual es inerte a la hidratacion.

Figura 62. Tiempo de trabajo (a) y de fraguado (b) de las mezclas silice/yeso
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a Proporcion silice/yeso b Proporcion silicelyeso

Tal como se esperaria, el difractograma de la mezcla arena silice / yeso luego del
fraguado(ver Anexoll-a), indica que el yeso es la Unica fase hidratada, la cual
conforma la matriz del ceramico que une las particulas del componente refractario
(cuarzo).

8.2.5.2 Andlisis térmico. Los analisis TG y DSC (ver Figura 63-a) sefialan
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las transformaciones tipicas de los dos componentes de la mezcla durante su
calentamiento: un gran pico endotérmico centrado 125°C, acompafado de una
pérdida de masa cercana al 6%, relacionados con la deshidratacion del yeso; el
segundo pico endotérmico se tiene a 575 °C, producto de la transformacion del
cuarzo-a en cuarzo-f. Esta transformacion polimaérfica, conlleva una expansion del
material de alrededor del 0.1%, como se observa en la curva dilatométrica (ver
Figura 63-b), el recuadro de la Figura 63b muestra una ampliacion de la misma y
permite observar con mayor claridad el cambio dimensional con el calentamiento.
A partir de 800°C ocurre la densificacion de la matriz ceramica (anhidrita), lo cual
se refleja en una importante contraccion del revestimiento. Para bajas
temperaturas, como la maxima permitida para el tratamiento térmico del
revestimiento (350 °C), la variacion dimensional es del 0,4%, lo cual es
conveniente para garantizar la estabilidad del molde. Por lo anterior, el ciclo de
calentamiento térmico para este material es el mismo del revestimiento con

chamota (ver Figura 50).

Figura 63. Andlisis térmico de las mezclas silice natural/yeso: a) TG y DSC, b) Dilatometria
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8.2.5.3 Resistencia a la compresién y permeabilidad. Debido a que con el

tratamiento térmico no se promueve la transformacion del cuarzo, las propiedades
mecanicas de la mezcla silice natural / yeso vienen dadas principalmente por la

matriz de anhidrita, que aglomera las particulas de cuarzo.

En la figura 64-a, se reportan los resultados de resistencia a la compresion de las

mezclas ensayadas, donde se mantiene la relacion entre el contenido de agua y la
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disminucion de la resistencia; asi como el aumento de ésta con el contenido de
yeso. El ligero aumento de la resistencia en relacion a la mezcla comercial (ver
Figura 28-a) se debe a los mayores contenidos de yeso en la mezclas evaluadas.
Por su parte, los resultados de permeabilidad (ver Figura 64-b), sefialan su

relacion inversa con la resistencia a la compresion.

El difractograma de la mezcla arena silice/lyeso luego de su calentamiento (ver
Anexo 11-c) indica la presencia de las fases cristalinas esperadas, es decir cuarzo
y anhidrita. Debido a que para todas las composiciones, la resistencia a la

compresion fue superior a 40 psi, no se descartdé ninguna mezcla.

Figura 64. Resistencia a la compresion (a) y permeabilidad (b) de las mezclas silice natural/yeso
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8.254 Resistencia al choque térmico

Las probetas mostraron un agrietamiento importante al finalizar los ciclos de
choque térmico, como se observa en la Figura 65; comportamiento corroborado
por los niveles de disminucién de los valores de resistencia a la compresion en

relacion a sus valores originales.

Las reducciones mas marcadas (40 y 42%) se tuvieron para las mezclas con los
contenidos de yeso de 30% y 32%, y las mayores adiciones de agua para cada
una, es decir 60 y 55 mL respectivamente (ver Figura 66). Esta baja resistencia al
choque térmico de las probetas con alto contenido de yeso y agua, podria deberse
a la mayor formacion de grietas durante el tratamiento térmico, teniendo en cuenta

que la pérdida de agua es mayor en tales probetas.
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Figura 65. Probetas de las mezclas silice/lyeso después del choque térmico

En este sentido, es de resaltar el efecto de la cristobalita en compensar la
contraccion del yeso en la mezcla comercial, y que en ausencia de esta fase en la
mezcla silice(cuarzo)/yeso aumenta de forma significativa el cambio volumétrico
del revestimiento obtenido a partir de este nuevo refractario. Tales cambios de
volumen fueron calculados en +0,23% para la mezcla comercial y -0,4% para la
mezcla con silice natural. Este mayor cambio de volumen durante el tratamiento
térmico, genera grietas que bajan la resistencia al choque térmico.

Figura 66. Variacion de la resistencia a la compresion de las mezclas silice natural /yeso después

del choque térmico
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Se descartaron las mezclas con 60 mL de agua (proporcién 72-28 y 70-30) y la
mezcla 68-32 y 55 mL de agua, por presentar una resistencia a la compresion

inferior a 40 psi después del choque térmico.

8.25.5 Microestructura de los revestimientos. En la Figura 67 se

presentan las micrografias SEM de las mezclas arena silice natural /
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yesoobtenidas con malla -200 y 50 mL de agua, variando su composicion:
proporcién 72/28 (1-ay 2-a), proporcién 70-30 (1-b y 2-b) y proporcién 68/32 (1-c y
2-c). De forma clara se observa que al aumentar la cantidad de yeso en la mezcla
se tienen una microestructura mas compacta y mejor acabado superficial, debido a

la presencia de mayor cantidad de particulas finas de yeso en la matriz.

La mezcla que presentd los mejores resultados en la evaluacion de sus
propiedades y por tanto, la mejor aptitud para la obtencion de molde para
microfundicion fue la de proporcion silice/lyeso 68/32 con adicion de 50 mL de
agua por cada 100 g de mezcla seca.

Figura 67 (1-500X, 2-5000X). Micrografias SEM de las mezclas silice natural/yeso con 50 mL
agua/100 g polvo: a) 78/22, b)70/30, c) 68/32

8.2.6 Arena silice calcinada. Partiendo de las proporciones evaluadas con la
silice sin calcinar, se realizaron mezclas con la arena silice calcinada, yeso y
agua, hasta obtener una pasta con una fluidez y aspecto similar a la de la mezcla
comercial. A continuacion se presentan los resultados del proceso de obtencion de
los revestimientos arena silice calcinada / yeso en proporciones 78/22, 75/25 y
72/28, y con adiciones de 45, 50 y 55 mL de agua por cada 100 g de polvo.
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8.2.6.1 Tiempo de trabajo y de fraguado. Para el tiempo de trabajo (Figura
68-b), se observa el comportamiento tipico discutido para los anteriores
revestimientos, segun el cual la fluidez y, por tanto, el tiempo de trabajo son
favorecidos por la mayor adicion de agua y menor contenido de yeso. No obstante
los resultados de tiempo de fraguado (Figura 68-b) sefalan un comportamiento
contrario al obtenido para la arena silice sin calcinar (ver Figura 62), en la que el
aumento del contenido de yeso disminuia el tiempo de fraguado mientras que en
la mezcla silice calcinada/lyeso se presenta una relacion directa entre este

parametro y el contenido de yeso.

Figura 68. Tiempo de trabajo (a) y de fraguado (b) de las mezclas silice/yeso
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Este comportamiento se relaciona con la adicién de particulas de arena silice
calcinada, cuya granulometria es bastante fina (58 um) en comparacién con la
arena sin calcinar (72 um), lo que genera un area superficial mucho mayor que
absorbe mas agua y se aglomera mas facilmente, por lo que presenta menor
requerimiento de yeso en la mezcla, y por tanto, menor cantidad del material que
gobierna el proceso de fraguado de la mezcla [60]. Adicionalmente, la obtencién
de la silice calcinada demando la adicion de un agente mineralizante, bicarbonato

de sodio, que puede generar fases amorfas reactivas.

Teniendo en cuenta que para la mezcla 72-28 con 45 mL de agua se obtuvo un
tiempo de trabajo inferior a 5 minutos, esta fue descartada para las siguientes

etapas de la investigacion.

118



El difractograma de la mezcla silice calcinada / yeso luego de su fraguado (ver
Anexo 12-a), sefiala como fases hidratadas el yeso y el épalo, lo cual confirma que

la arena silice calcinada no es completamente inerte frente al agua.

8.2.6.2 Analisis térmico. En la figura 69 se muestran los andlisis TG y DSC

(a) y por dilatometria (b) de la mezcla silice calcinada / yeso después del fraguado.

Figura 69. Analisis térmico de la mezcla silice calcinada/yeso: a) TG y DSC, b) Dilatometria
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Ademas del gran pico endotérmico, centrado a 125 °C, correspondiente a la
pérdida del agua de constitucion del yeso, se observa un pequefio pico
endotérmico a 235 °C, relacionado con la transformacion de la cristobalita-a en
cristobalita-B, cuyo cambio dimensional se aprecia en la Figura 69-b, donde es
notorio que el mayor contenido de cristobalita en relacion al revestimiento
comercial no permite compensar la contraccion del yeso, dando como resultado la
expansion de la mezcla silice calcinada / yeso. Dada la menor concentracion de
las otras fases cristalinas de la silice (cuarzo y tridimita), en la curva DSC no son
perceptibles los picos relacionados con las transformaciones de estas fases.
Finalmente se tiene una pérdida de masa a partir de 900 °C, producto de la
reaccion entre la silice y el sulfato de calcio, segun la reaccién descrita en la
ecuacion (7). La ocurrencia de esta reaccion es una de las principales causas de
porosidad por gases en la fundicion de aleaciones preciosas, debido a que la

temperatura de fusion de la mayoria de estas aleaciones es superior a 900 °C.

Teniendo en cuenta que el objetivo de la presente investigacion es disminuir la

temperatura de tratamiento térmico del revestimiento, para las mezclas silice
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calcinadal/yeso se planted aplicar el ciclo de calentamiento térmico utilizado para el
revestimiento con chamota (ver Figura 50).

8.2.6.3 Resistencia a la compresién. Para las mezclas silice calcinada /
yeso ocurrié que al sacar las probetas del horno de tratamiento presentaron tal
nivel de agrietamiento (ver Figura 70), que fue imposible realizar mediciones de
resistencia a la compresion. Este comportamiento se puede atribuira la expansién
observada en el anadlisis DT (Figura 69-b), la cual ocurrié durante el tratamiento
térmico. Respecto a las mezclas ensayadas previamente se tuvo una expansion

de 0.9%, que conllevo a la formacion de grietas en la matriz ceramica.

Figura 70. Probetas de las mezclas silice calcinada/yeso después del tratamiento térmico
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Por lo anterior y basados en la similitud composicional de fases entre el refractario
presente en el revestimiento comercial y la silice calcinada, se plante6 llevar a
cabo el tratamiento térmico del revestimiento comercial (ver Figura 27), que a
pesar de superar el limite de temperatura, permitia evaluar las propiedades del

revestimiento desarrollado.

En la Figura 71-a, se reportan los resultados de resistencia a la compresion de las
mezclas ensayadas silice calcinada/yeso, donde se mantiene la relacién entre el
contenido de agua y la disminucioén de la resistencia; asi como el aumento de la
resistencia con el contenido de yeso. Los valores de resistencia en relacion a la
silice sin calcinar se mantienen casi sin variacion, para iguales proporciones
refractario-yeso y contenido de agua, revelando que la presencia de cristobalita en
el revestimiento silice calcinada/yeso estd mas asociada a compensar la

contraccion del yeso, al expandirse durante su transformacion polimorfica.
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Figura 71. Resistencia a la compresion (a) y permeabilidad (b) de las mezclas silice calcinada/yeso
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Mientras tanto, los valores de permeabilidad en la Figura 71-b son muy parecidas
para todas las mezclas, sélo se evidencia la tendencia tipica de aumento de la
permeabilidad con el contenido de agua para la mezcla con menor proporcion de
yeso (78/22).

El difractograma del revestimiento silice calcinada/yeso después del tratamiento
térmico (ver Anexo 8b), indica que la deshidratacién del yeso no se completd, asi
como la permanencia de la silice en sus tres formas cristalinas, como era de
esperarse dado el tratamiento térmico. Debido a que para todas las
composiciones, la resistencia a la compresion fue superior a 40 psi, no se descart6

ninguna mezcla.

8.2.64 Resistencia al choque térmico. En la Figura 72-a se observa que
en las probetas de la mezcla silice calcinada/yeso se formaron grietas durante el
tratamiento térmico, producto de los cambios dimensionales presentados en las
probetas como resultado de los cambios de fase de la silice durante el
calentamiento, en particular de la cristobalita. Estas grietas y, en menor medida,
con la presencia de fases hidratadas después del tratamiento térmico, dieron
como resultado que al finalizar el tercer ciclo del choque térmico las probetas
mostraran un agrietamiento importante (Figura 72-b), llegando a desintegrarse al
sujetarlas con la pinza; debido a lo anterior no fue posible llevar a cabo la prueba
de resistencia a la compresion después del choque térmico y se toma un valor de

0 psi como referencia, que da como resultado una reduccién del 100% en los
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valores de resistencia mecénica. Por lo tanto, este refractario es descartado para

las pruebas de colada.

Figura 72. Probetas de las mezclas silice calcinada/yeso después del tratamiento térmico (a) y

después de tres ciclos de choque térmico (b)

La gran diferencia encontrada entre el comportamiento térmico del revestimiento
silice calcinada / yeso y el revestimiento comercial, a pesar de presentar una
composicion de fases similar, puede deberse al mayor contenido de cristobalita en
el refractario del primero (58%) respecto al segundo (56%) y a que el menor
contenido de yeso da como resultado un aumento en el contenido de fases
cristalinas siliceas, cuyas expansiones superan ampliamente la contraccién del
yeso, conduciendo asi a mayor cambios dimensionales y a la consecuente

formacion de grietas.

Teniendo en cuenta las caracteristicas térmicas y fisicomecanicas de los
revestimientos desarrollados, los siguientes se seleccionaron como los mas

adecuados para el proceso de microfundicién y continuar con la:

v' Mezcla comercial Diamante Kerr ®, con adicién de 40 mL agua / 100 g polvo

122



v' Mezcla chamota (D, = 52 pm) / yeso 75/25, con adicion de 50 mL agua / 100 g

polvo

v' Mezcla mullita (D, = 58 um) / yeso 75/25, con adicion de 50 mL agua / 100 g

polvo
v' Mezcla silice sin calcinar (D, =71 um) / yeso 70/30, con adicion de 50 mL

agua /100 g polvo

8.3 SIMULACION DEL PROCESO DE MICROFUNDICION

Tal como se mencioné en el apartado metodoldgico, previo a los ensayos de
microfundicion, se llevaron a cabo pruebas de simulacion del proceso con ayuda
del software SOLIDCAST ®, con el fin de obtener los perfiles de temperatura
desarrollados al interior del molde, evaluando el efecto que ejerce sobre ellos la

naturaleza del refractario presente en el molde.

8.3.1 Aleacion preciosa de alto punto de fusién. En primer lugar, se llevaron a
cabo simulaciones del proceso de microfundicion con una aleacidn preciosa
comercial, con temperatura de fusién de 960 °C, para evaluar teéricamente la

temperatura a la que estaria expuesta la gema durante la colada.

Dado que la propiedad térmica del molde requerida por el software era la
conductividad térmica, esta se determind para cada uno de los revestimientos a
través del método transitorio del hilo caliente, tal como se indicé en el apartado

metodoldgico. Los resultados se presentan en la Tabla 17.

Tabla 17. Célculo de conductividad térmica para cada mezcla de revestimiento ensayada

. - Conductividad térmica (a 350
Refractario | mL Agua/ Ecuacion oc
Mezcla lyeso 100 g polvo )
y gp W/mK BTU/hft°F
D:?mag;e 75/25 40 1.2x10° " T+ 8.7x10°%T + 0,188 0.203 0.117
err

Chamota 75/25 50 53x107'T° +3x107°T+ 0.101| (167 0.096
Mullita 75/25 50 9x107°T% +3.8x107°T+ 0.145| (169 0.098

123




Silice sin
Calcinar

70/30 ‘ 50 ‘9110_9T2+1x1[]‘91"+[].195‘ 0.206 ‘ 0.119

Los parametros de ingreso requeridos por el simulador SOLIDCAST 8 se
consignan en la Tabla 18, para cada uno de los moldes desarrollados y para el
revestimiento comercial por ser el parametro de comparacion; la temperatura
inicial registrada es la temperatura a la que se encuentra el molde al momento
de hacer la colada, 350°C (662 °F) para los moldes desarrollados y 595°C
(1103 °F) para el revestimiento comercial.

Tabla 18. Propiedades térmicas de las mezclas seleccionadas para la obtencion de los

revestimientos para microfundicion

mL Agua / . Conductividad Temperatura
Refractario | Yeso | 100 g polvo Densidad térmica Inicial
Mezcla %) (%) gp . _
gfem® | IBfft" | WimK | BTU/ftF | °C | °F
Diamante 75 25 40 116 | 723 |0203| 0117 | 595 |1103
Kerr ®
Chamota 75 25 50 1.18 73.5 0.167 0.096 350 662
Mullita 75 25 50 1.18 73.5 0.169 0.098 350 662
Silice sin
Calcinar 70 30 50 1.14 71 0.206 0.119 350 662

En cuanto al metal, se utilizé para la simulacién la aleacion oro de 18 kilates,
cuyas propiedades se resumen en la Tabla 19, las cuales fueron obtenidas de
la base de datos del software, asi como del trabajo desarrollado por Baquero
[61].

Tabla 19. Propiedades térmicas de la aleacién de oro de 18 kilates utilizadas en la simulacién

Conductividad Calor Densidad Temperatura | Temperatura de
Aleacion térmica especifico de fusion solidificacion
BTU/h*ft°F | BTU/LBM*°F | [B/ft" °F °F
Oro 750 2380 21.23 1055.64 1765.4 1675.4

Fuente: Alonso, A. [61]

En la Figura 73 se detallan las partes que componen la pieza simulada. Las

dimensiones del anillo fueron: 14 mm de diametro interno, espesor de 1.5 mm

y altura de 5 mm; el orificio destinado para el pre-engaste de la gema tenia un

didmetro de 2.5 mm, mientras que las dimensiones del bebedero fueron: 7 mm

de diametro menor y 14 mm de didmetro mayor. Se ensayaron dos canales de

alimentacion, uno corto (30 mm) y uno largo (70 mm), con el fin de establecer
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la influencia de este pardmetro de disefio en el llenado y los perfiles de
enfriamiento, dado que en este proceso el bebedero realiza la funcion de
bebedero y mazarota [62], la cual debe almacenar una cantidad suficiente de
metal en estado liquido que permita un llenado adecuado de la pieza. En este
sentido, el bebedero largo tendria la ventaja de almacenar mayor cantidad de
metal liquido, que conllevaria a una mejor llenado del molde.

Figura 73. Esquema de la pieza simulada y el sistema de llenado con aleacién de oro de 18

kilates

Orificio de

pre-engaste \ > Bebedero
Anillo / l i

Canal de
alimentacion

En la Figura 74 se presentan los resultados de la simulaciéon con bebedero
corto (30 mm) para los revestimientos evaluados. En cada recuadro se
presentan tres figuras que muestran secuencialmente el avance del llenado
del moldea 1, 3 y 5 segundos (1-2-3, respectivamente), asi como el perfil de
temperatura desarrollado durante este llenado. De la secuencia 3 se deduce
que el llenado del molde con chamota (Figura 74-b) presenta la menor
velocidad de llenado, debido a que a los 5 segundos es la cavidad que
contiene menor cantidad de metal; teniendo en cuenta que la conductividad
térmica del revestimiento de chamota fue la menor de los cuatro
revestimientos simulados y que esta propiedad seria favorable para el llenado
del molde dado que disminuye la pérdida de calor a través de sus paredes, no
es posible establecer una relacion entre la conductividad térmica del molde y

la influencia de esta propiedad sobre el llenado del molde.
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Figura 74. Resultados de las simulaciones con canal de alimentacién corto (30 mm) con los
revestimientos seleccionados: a) Revestimiento comercial, b) chamota/yeso, ¢) mullita/yeso, d)

silice natural/yeso
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Sin embargo, la capacidad calorifica del revestimiento chamota/yeso (ver
Anexo 13) presenta el menor valor a la temperatura a la que se encuentra el
revestimiento al momento de la colada, lo que indica que su menor capacidad
de almacenar el calor transferido por el metal liquido, aumenta la transferencia
del calor de este al molde, y por tanto, su temperatura disminuye mas

rapidamente que en los demas revestimientos.

En este sentido, la mayor velocidad de llenado del molde simulado con
revestimiento comercial, representada en que en el instante evaluado (Figura
74-a) presentaba menor volumen sin llenar, se atribuye a que la temperatura
inicialdel molde al momento de la colada era mas elevada que para los demas
revestimientos; sin embargo, y a pesar de que este llenado completo es
favorable, también se tiene que es el revestimiento donde la temperatura es
mas elevada en el orificio de pre-engaste (aproximadamente 794°C), por lo
gue se esperaria mayor probabilidad de dafio de la esmeralda con el uso de

este revestimiento.
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De otra parte, en la Figura 74-d, se observa que el mejor resultado se obtuvo
con el revestimiento silice/yeso, debido a que se tuvo un mayor llenado que
con los revestimiento chamota/yeso y mullita/yeso, asi como una menor
temperatura de contacto entre el metal y el orificio de pre-engaste (775 °C)

gue con el revestimiento comercial.

En la Figura 75 se presentan los resultados de la simulacion con bebedero
largo (70 mm) para los revestimientos evaluados. De manera importante se
observan que se presenta un mejor llenado del molde respecto a la simulacién
con bebedero corto (30 mm), debido a que, por efecto de la gravedad, se
promueve una mayor velocidad de flujo al momento en que el metal liquido
entra al canal de alimentacion e inicia el proceso de llenado de la pieza.

Figura 75. Resultados de las simulaciones después de 5 segundos de colado, con canal de

alimentacién largo con los revestimientos seleccionados: a) Revestimiento comercial, b)

chamotal/yeso, c) mullita/yeso, d) silice natural/yeso
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De lo anterior se deduce que si las pruebas experimentales no exhiben
problemas de llenado (rechupes o contracciones) con el uso de bebederos

cortos, estos resultan mas favorables para el desarrollo de un perfil de
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temperaturas donde se tenga una menor temperatura de contacto entre el

metal y la esmeralda.

Se concluye que debido a las condiciones de la aleacion simulada
(temperatura de fusion de 962 °C), las temperaturas a las que estaria
expuesta la gema (entre 794°C y 775°C) ocasionarian su dafio. Por otro lado,
a pesar del alto gradiente de temperatura existente (615 °C) entre el metal
colado y el molde, el llenado de este es adecuado, y por tanto, con aleaciones
de menor punto fusion cuyas propiedades (como capacidad calorifica,
viscosidad, deltas de temperatura entre fusion y solidificacion) sean similares a
la aleacion preciosa simulada, habria de esperarse un buen llenado de los
moldes. De otra parte, a pesar de que estos resultados no permiten establecer
las condiciones 6ptimas de colada para cada revestimiento desarrollado, si
fueron de gran utilidad para establecer la conveniencia del uso de bebederos

cortos en los canales de alimentacion.

8.3.2 Aleacion preciosa de bajo punto de fusion. Teniendo en cuenta los
resultados de la simulacion del proceso de microfundicién con aleacion preciosa
comercial de elevado punto de fusion, se hace evidente la necesidad de realizar
las coladas con una aleacion preciosa de bajo punto de fusién que garantice que
su temperatura de contacto con la esmeralda sea tal que no ponga en riesgo su
integridad. Por esta razén, en un proyecto desarrollado paralelamente [63] se
trabajo en la obtencion de una aleacidén con estas caracteristicas, cuyo punto de

fusidn es de 450 °C y con la que se llevé a cabo la simulacion.

Los revestimientos simulados fueron los mismos de la aleacién comercial, por
lo que los pardmetros de ingreso requeridos por el simulador SOLIDCAST 8
fueron los consignados en la Tabla 18. Y para la aleacion desarrollada, se
calcularon las propiedades resumidas en la Tabla 19, las cuales se obtuvieron

de su proceso de caracterizacion [63].
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Tabla 19. Propiedades térmicas de la aleacion preciosa de bajo punto de fusion

Conductividad Calor . Temperatura | Temperatura de
L - Densidad > N
Aleacién térmica especifico ] de fusion solidificacion
BTU/h*t°F | BTU/LBM*°F | [B/ft °F °F
No. 10 178.15 0.13 814.3 879.8 687.2

Fuente: Fernandez, M. [63]

En la Figura 76 se detallan las partes que componen la pieza simulada. Las
dimensiones del anillo fueron: 13 mm de didmetro interno, espesor menor de
1.5 mm, espesor mayor de 2 mm y altura de 2 mm, y el orificio destinado para
el pre-engaste de la gema tenia un diametro de 1.5 mm. Teniendo en cuenta
gue se establecid la conveniencia del uso de un canal de alimentacién con
bebedero corto para favorecer los perfiles de enfriamiento de la aleacién, se
utilizdé un canal de alimentacibn de estas caracteristicas en todas las
simulaciones.

Figura 76. Esquema de la pieza simulada y el sistema de llenado con la aleacion de bajo

punto de fusién

Canal de
alimentacion

Anillo

Orificiode
engaste

En la Figura 77 se presentan los resultados de la simulacion con aleacion de
bajo punto de fusion. En cada recuadro se presenta el perfil de temperatura
de la aleacion hasta el instante en que ésta entra en contacto con el orificio
donde estaria ubicada la esmeralda.De estos resultados, se tiene que la
menor temperatura de contacto (350 °C) entre el metal y la gema se obtiene
con los revestimientos chamota/yeso (Figura 77-b) y silice/yeso (Figura 77-d),

a pesar de ser los revestimientos con menor y mayor conductividad térmica,
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respectivamente; por lo cual es posible establecer que este pardmetro no
reviste gran influencia en la seleccion del revestimiento. En este sentido, a
pesar de que el revestimiento mullita/yeso tiene una conductividad térmica
superior al revestimiento chamota/yeso en un 1%, la diferencia en esta
temperatura de contacto entre los dos revestimientos es de 15°C, siendo el
revestimiento mullita/yeso el que presenta la mayor temperatura de contacto.
Figura 77. Resultados de las simulaciones con canal de alimentacion corto (30 mm) con los

revestimientos seleccionados: a) Revestimiento comercial, b) chamota/yeso, ¢) mullita/yeso, d)

silice natural/yeso

Temperat [C] b Temperat [C]
. & 363.97
363,95
358,43 355,69
351,34
345,03
345,03 -
¢ Temperat [C] Temperat [C]

364 363,9

d
3601 355,71
355,09
345,18
350,63 335,81

Al comparar estos resultados con las simulaciones con aleacion comercial de

oro de 18 kilates (Figuras 74 y 75), se evidencia que el dafio en la esmeralda
esta determinado en gran medida por el punto de fusion de la aleacion
preciosa. Por lo tanto, y basados en estos resultados, es posible establecer
gue la implementacion de los cuatro revestimientos desarrollados, haciendo

uso de una aleacion preciosa de bajo punto de fusion, al proceso de
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microfundicion con pre-engaste de esmeraldas, reduce la probabilidad de dafio

en las gemas.

8.4 IMPLEMENTACION DE LOS REVESTIMIENTOS REFRACTARIOS
DISENADOS AL METODO DE ESMERALDAS PRE-ENGASTADAS

Para finalizar la presente investigacion, se llevaron a cabo las pruebas de
microfundicion con pre-engaste de esmeraldas implementando como molde
refractario los revestimientos desarrollados. Tal como se mencioné en el apartado
metodoldgico, las pruebas se llevaron a cabo con aleaciéon de 71.9% de plata y
28.1% de cobre, con punto de fusién de 780°C y temperatura de colada de 800 °C;
una aleacionde cobre!?, con punto de fusién de 600 °C y una aleacién de oro'! con
punto de fusion de 400 °C, desarrolladas paralelamente en el marco del
macroproyecto de Colciencias.A continuacidbn se presentan los resultados

obtenidos con cada una de las aleaciones ensayadas.

8.4.1 Aleacion plata-cobre (71.9%-28.1%)

8.4.1.1. Revestimiento comercial Diamante Kerr.En la Figura 78 se observa la
pieza fundida obtenida con el revestimiento comercial, donde se evidencia el
llenado completo del molde y el adecuado copiado de sus detalles finos, asi como
un acabado suave de la pieza fundida. La fijacién de las gemas no fue adecuada y

al manipular las piezas estas se soltaron.

10 Cobre: 75%, liga para aleacion preciosas: 12,5%, indio: 9,79%, silicio: 2,5%, germanio: 0,21%,
11 Oro: 75%, liga para aleacion preciosas: 12,5%, indio: 9,79%, silicio: 2,5%, germanio: 0,21%,
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Figura 78. Arbol con esmeraldas pre-engastada obtenido con el revestimiento comercial y

aleacion plata-cobre

Estas consisten de dos esmeraldas redondas con diametros de 1.5 mmy 2.5 mm,
evaluadas con el método de pre-engaste y revestimiento comercial. En la Figura
79-a, se puede apreciar un dafio mas severo en la gema de 2.5 mm donde se
tiene pérdida de brillo y color, asi como mayor notoriedad de las inclusiones y
microgrietas; en la gema de 1.5 mm(ver Figura 79-b) el mayor cambio se presenta
en la pérdida de brillo y el resalte de las inclusiones. La mayor afectacion de las
gemas grandes se relaciona con el mayor gradiente de temperatura al que quedan
expuestas durante el colado, dada la baja conductividad térmica de la esmeralda
que limita la transferencia de calor desde la superficie hacia el interior de la
esmeralda.

Figura 79. Esmeraldas evaluadas con revestimiento comercial y aleacion cobre-liga-indio: 1a) 1.5

mm antes, 1b) 1.5 mm después, 2a) 2.5 mm antes, 2b) 2.5 mm después

1b

2b
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8.4.1.2. Revestimiento chamotal/yeso.En la Figura 80 se observa la pieza
fundida de aleacion plata/cobre obtenida con el revestimiento chamota-yeso,
donde se evidencia un llenado adecuado, en especial de los detalles finos, asi
como una adecuada fijacion de las esmeraldas. Sin embargo hay un evidente
cambio de coloracion en la base del arbol, acompafiado de una superficie rugosa,
debido a una probable incompatibilidad entre la composicion de la aleacién
utilizada y el revestimiento.

Figura 80. Arbol con esmeraldas pre-engastada obtenido con el revestimiento chamota-yeso,

con aleacion plata-cobre

En trabajos previos (ver Anexo 14-a) [64], se obtuvieron piezas fundidas con el
revestimiento chamota/yeso 75/25 y 50 mililitros de agua, haciendo uso de una
aleacion de zinc-aluminio (70%-30%), cuyas apariencias fueron apropiadas, por lo
que este defecto superficial es atribuible a la aleacion empleada y no a un

revestimiento inadecuado.

En la Figura 81 se presenta una reconstruccion tridimensional de la platina
obtenida con el revestimiento chamota-yeso a 560X, cuya medida promedio de

rugosidad es de 28 + 6 pm.

133



Figura 81. Reconstruccion 3D de la superficiepara el revestimiento chamota/yeso y aleacion plata-

cobre

Lo anterior es corroborado por la Figura 82, donde se observan las fotografias de
la platina obtenida con el revestimiento chamota/yeso a 140x (a), 280x (b) y 560x
(c). En estas imagenes se evidencia que a pesar del brillo en la superficie, existen
cavidades en toda la extension de la superficie, lo que exige mayor cuidado en el
proceso de pulido.

Figura 82. Micrografias Opticas de la platina con revestimiento chamota/yeso: 140x (a), 280x (b) y
560x (c)

En la Figura 83 se muestran dos esmeraldas tipo | de 1.5 mm, antes y después de
la colada. En la primera se aprecia una pérdida de color considerable, asi como un
aumento de las microgrietas. Los aumentos del estereoscopio permiten detallar la
rugosidad medida en la reconstruccion tridimensional que se considera aceptable
en relacion a lo obtenido con el revestimiento comercial, aunque se observan
algunas rebabas (Figura 83-1b y 2b), producto del agrietamiento del molde

durante el tratamiento térmico. En la segunda se aprecia un dafio menos severo
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de la gema en todos los sentidos, lo cual es atribuible al mayor tamafio de las
ufias que estan en contacto con la primera gema y que al entrar en contacto con la
gema en estado liquido, transfieren mayor calor a la misma, promoviendo asi el
crecimiento de las microgrietas, que originan la pérdida de brillo y color en la
esmeralda. Igualmente se aprecian las rebabas de la pieza fundida.

Figura 83. Esmeraldas de 1.5 mm evaluadas con revestimiento chamota-yeso y aleacion plata-

cobre: 1a,2a) antes, 1b,2b después

En relacion al revestimiento comercial se tiene un dafio menos severo y un mejor
llenado, sin embargo la calidad de la pieza fundida es muy deficiente y haria
necesario un proceso de pulido, que podria poner en riesgo la integridad de la
esmeralda y generaria mayores desperdicios de metal precioso. Teniendo en
cuenta que el objetivo del desarrollo del revestimiento es su aplicacién a la
produccion de piezas de joyeria, caracterizadas por su apariencia, el revestimiento
chamota/yeso no se considera apto para la implementacion del método de gemas

pre-engastadas.

8.4.1.3. Revestimiento mullita/yeso.En la Figura 84 se observa la pieza fundida
con aleacion plata-cobre, obtenida con el revestimiento mullita-yeso, donde
también se evidencia un llenado adecuado, en especial de los detalles finos y
adecuada fijacion de la gema. El color de la aleacién también es apropiado, sin
embargo se observa algun nivel de rugosidad en su superficie, producto de poros

formados en el revestimiento, por una probable inadecuada eliminacién del agua
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durante el tratamiento térmico que puede corregirse con la disminucién de la rata

de calentamiento a 2.5 °C/min, entre 25°C y 150°C.

Figura 84. Arbol con esmeraldas pre-engastada obtenido con el revestimiento mullita-yeso y

aleacion plata-cobre

En la Figura 85 se presentan dos esmeraldas tipo | de 1.5 mm, antes y después
de la colada con el revestimiento mullita/lyeso. En la primera se observa un cambio
en el color de la gema producto de las inclusiones presentes antes de la colada,
corroborando que la calidad de la gema es fundamental para el resultado obtenido
en el método de pre-engaste, pues por efecto de la temperatura las microgrietas
crecen y/o se forman a partir de inclusiones presentes en la gema natural, y por
tanto su presencia en las gemas antes de la colada es un factor de riesgo

importante que se debe controlar con una seleccion adecuada de las mismas.

En este sentido, en la segunda esmeralda no se evidencian cambios significativos,
debido a su elevada calidad antes de la colada y se puede establecer que
mantuvo sus propiedades valiosas. En estas fotografias también es posible
apreciar que tanto la rugosidad como las rebabas, disminuyen en la zona de
fijacion de las ufas en relacion al revestimiento chamota/yeso, aumentando la

viabilidad de su implementacién en el proceso de microfundicién.
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Figura 85. Esmeraldas evaluadas con revestimiento mullita-yeso y aleacion plata-cobre: 1a-2a)
antes, 1b-2b) después

8.4.1.4. Revestimiento silice-yeso.En la Figura 86 se observa la pieza fundida
obtenida con aleacion plata-cobre y con el revestimiento silice sin calcinar-yeso,
donde se evidencia un llenado adecuado, en especial de los detalles finos, con
una rugosidad similar a la del revestimiento comercial (ver Figura 78) y la
presencia de algunas rebabas, cuya aparicion puede deberse a algin grado de
agrietamiento del molde durante la evacuacion de agua, sin embargo, pueden
eliminarse con un proceso de pulido adecuado o la disminucién de la rata de

calentamiento del molde durante el tratamiento térmico.

Figura 86. Arbol de aleacion plata-cobre con esmeraldas pre-engastada obtenido con el

revestimiento silice-yeso
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En la Figura 87-1a y 1b, se muestra el registro fotografico de una esmeralda tipo |
de 1.5 mm, antes y después de la colada. No se aprecia que el dafio sufrido por la
gema sea significativo, aunque si se tiene una ligera pérdida de color y, debido a
esto, mayor notoriedad de las microgrietas, aunque se mantiene su brillo.

Figura 87. Esmeraldas de 1.5 mm (a) y 2.5 mm (b) evaluadas con revestimiento silice natural /

yeso y aleacion plata-cobre

De otra parte, en la Figura 87-2 (a y b) con una esmeralda tipo | de 2.5 mm, se
aprecia cambio de color mas notorio que en la de 1.5 mm. Estos cambios de color
ligeros, pueden atribuirse al contacto del metal fundido con la esmeralda, que
aumentan su temperatura, promoviendo asi el crecimiento de las microgrietas
presentes en la gema natural antes de la colada, asi como a la evaporaciéon de las
inclusiones liquidas presentes en la esmeralda [6]. Como se menciono
anteriormente, a mayor tamafo de la gema, mayor dafio debido a los mayores

gradientes de temperatura en la esmeralda.

Basados en estos resultados, se establece que el revestimiento mullita/yeso y
silice natural/yeso, con proporciones refractario 75/25 y 70/30, respectivamente, y
contenido de agua de 50 mL por cada 100 g de mezcla seca, son aptos para
continuar la experimentacion con aleaciones de menor punto de fusion. También
se mantiene el analisis del revestimiento comercial, como punto de comparaciéon

de los resultados.
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8.4.2 Aleacion cobre-liga-indio

8.4.2.1. Revestimiento comercial Diamante Kerr ®. En la Figura 88 se presenta
el resultado de la obtencion de un anillo con esmeraldas pre-engastadas, con
aleacion cobre-liga-indio con temperatura de fusion de 600 °C, y revestimiento

comercial, aplicando el tratamiento térmico presentado en la Figura 50.

Figura 88. Anillo con esmeraldas pre-engastada obtenido con el revestimiento comercial y

aleacién cobre-liga-indio, antes y después del pulido

Tales fotografia permiten concluir que hubo un correcto llenado del molde,
evidenciandose los detalles del anillo, sin embargo la superficie de la aleacidon
presenta un color y rugosidad que no son caracteristicos en esta; no obstante
después del proceso de pulido se tiene un color y brillo apropiados, sin dafio

aparente en las esmeraldas.

En la Figura 89 se presenta el detalle de las esmeraldas pre-engastadas en el
anillo antes y después de la colada con aleacion cobre-liga-indio. EI cambio mas
evidente se encuentra en la coloracion de las gemas, sin embargo no se aprecia
presencia de fisuras o micro-grietas, a pesar de que la calidad de las gemas
utilizadas no es elevada; esto indica que el cambio observado se origina por las
temperaturas a las que fue sometida la gema y no por el choque térmico inducido
durante la colada. Se evidencia menor dafo en relacion a la colada con aleacion
plata-cobre, lo cual era de esperarse teniendo en cuenta que la aleacion cobre-
liga-indio tiene menor punto de fusiéon y que el tratamiento térmico utilizado tenia

una temperatura maxima de 350°C.
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Figura 89. Esmeraldas de 1.5 mm evaluadas en modelo de anillo con revestimiento comercial y

aleacion cobre-liga-indio: a) antes, b) después

En la Figura 90 se presenta una reconstruccion tridimensional de la platina
obtenida con el revestimiento comercial Diamante Kerr ® y a 560X, cuya
medida promedio de rugosidad fue de 25 + 7 um. Teniendo en cuenta que la
desviacion estandar representa el 28% del valor promedio de rugosidad, con el
uso de este revestimiento se esperaria obtener superficies que requieren
procesos de pulido para mejorar su aspecto, con mayor desperdicio de
material precioso.

Figura 90. Reconstruccion 3D de la superficie de aleacion cobre-liga-indio para el revestimiento

comercial
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Lo anterior es corroborado por la Figura 91, donde se observan las micrografias
de la platina obtenida con el revestimiento comercial a 140x (a), 280x (b) y 560x
(c). En estas imagenes se evidencia que la rugosidad de la superficie de la pieza
fundida afecta el color observado para la aleacién y so6lo un proceso de pulido

mecanico podria mejorar su aspecto.

Figura 91. Micrografias Opticas de la platina con revestimiento comercial: 140x (a), 280x (b) y 560x (c)

8.4.2.2. Revestimiento mullita/yeso. En la Figura 92 se observan dos piezas
fundidas con aleacion de cobre-liga-indio y revestimiento mullita-yeso, antes
(92-1a y 2a) y después del pulido (92-1b y 2b), con diferente sistema de
engaste.

Figura 92. Piezas fundidas con aleacion cobre-liga-indio y revestimiento mullita/yeso, antes (1a,2a)

y después del pulido (1b,2b)
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Se observa que inicialmente la calidad superficial de las piezas fundidas era
deficienteproducto de su interaccion con el revestimiento, sin embargo al
someterlas a un proceso de pulido, esta mejoré significativamente sin afectar

la calidad final de las esmeraldas ni su fijacion a las uias.

En la Figura 93 se presenta una reconstruccion tridimensional de la platina
obtenida con el revestimiento mullita-yeso y a 560X, cuya medida promedio de

rugosidad es de 17 + 5 pm, medida significativamente menor que la del

revestimiento comercial y de chamotal/yeso, con la que se obtiene una

superficie uniforme con el uso del revestimiento chamota/yeso.

Figura 93. Reconstruccion 3D de la superficiepara el revestimiento mullita/yeso

Este menor valor de rugosidad es corroborado por la Figura 94, donde se
observan las micrografias de la platina obtenida con el revestimiento mullita/yeso
a 140x (a), 280x (b) y 560x (c). En estas imagenes se evidencia una mejora
significativa tanto en el brillo como en el color de la aleacion obtenida con el
revestimiento mullita/yeso, en relacion tanto al revestimiento comercial como al de
chamota/yeso. Por esta razon, el pulido requerido para conferir el brillo adecuado

a la aleacién no fue severo y permitié conservar la integridad de las esmeraldas.
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Figura 94. Micrografias épticas de la platina obtenida con revestimiento mullita/yeso: 140x (a), 280x
(b) y 560x (c)

En la Figura 95, se presentan las esmeraldas evaluadas con el método de pre-
engaste, haciendo uso del revestimiento mullita-yeso y aleacién cobre-liga-indio,
en la pieza de la Figura 92-2.

Figura 95. Esmeraldas evaluadas con revestimiento mullita-yeso y aleacion cobre-liga-indio: a)

antes, b) después

En esta, no se evidencian cambios severos de coloracion ni aparicion de grietas o

micro-fisuras en el interior de la gema, a pesar de presentar una ligera pérdida de
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brillo, indicando que el revestimiento de mullita/yeso presenta mejores resultados
que el revestimiento comercial, bajo iguales condiciones de trabajo: tratamiento

térmico a baja temperatura y aleacion con punto de fusion intermedio.

En la Figura 96 se presentan las tres esmeraldas evaluadas en la pieza
correspondiente a la Figura 92-2. Se observa que la esmeralda de 1.5 mm de
diametro (Figura 96-1a y 2a) no presentdé cambio de color y brillo después de la
colada, corroborando la tesis de que la probabilidad de dafio en la gema se reduce
con su tamafo. Las otras dos gemas, cuyos diametros eran de 2 mm (Figura 96-
1b y 2b) y 2.5 mm (Figura 96-1c y 2c), presentaron pérdida de color pero no de
brillo, asi como tampoco se evidencié crecimiento o aparicibn de microgrietas,
indicando que el dafio en la gema fue menor y con una seleccion adecuada de
esmeraldas de calidad media, se esperarian mejorar estos resultados. Es
importante sefalar que se obtuvieron mejor resultados con este engaste que con
el utilizado en el anillo (Figura 92-1), dada su menor superficie de contacto con la
gema.

Figura 96. Esmeraldas evaluadas con revestimiento mullita-yeso y aleacién cobre-liga-indio: 1a-2a
(1.5 mm), 1b-2b (2.0 mm), 1c-2c (2.0 mm)

8.4.2.3. Revestimiento silice/lyeso. En la Figura 97se observa la pieza fundida
obtenida con el revestimiento silice sin calcinar-yeso, con aleacion cobre-liga-

indio, antes y después del pulido, donde se evidencia un llenado adecuado,
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ausencia de rebabas y elevada calidad superficial después del pulido, sin afectar

la calidad de las esmeraldas ni su fijacion en las ufias.

Figura 97. Arbol de aleacion cobre-liga-indio con esmeraldas pre-engastada obtenido con el

revestimiento silice-yeso

En la Figura 98 se presenta una reconstruccion tridimensional de la platina
obtenida con el revestimiento silice natural-yeso y a 560X, cuya medida

promedio de rugosidad es de 24 + 3 um, medida cercana al revestimiento

comercial, por lo que se esperaria que con el uso del revestimiento silice
natural-yeso se obtenga una superficie similar a la obtenida con el
revestimiento comercial.

Figura 98. Reconstruccion 3D de la superficiepara el revestimiento silice natural/yeso con aleaciéon

cobre-liga-indio

A pesar del menor valor de rugosidad reportado, las micrografias de la platina

fundida (verFigura 99), evidencian una superficie con un aspecto muy similar al
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obtenido con el revestimiento de chamota/yeso, por lo que hubo mas pérdida de
color y brillo en la aleacion con el uso del revestimiento silice sin calcinar/yeso
gue con el revestimiento comercial, propiedades que se recuperan con procesos
de pulido, cuya mayor intensidad aumenta las probabilidades de dafio de la
esmeralda pre-engastada.

Figura 99. Micrografias 6pticas de la platina obtenida con revestimiento silice natural/yeso: 140x
(a), 280x (b) y 560x (c)

En la figura 100 se presentan tres esmeraldas evaluadas con el método de pre-
engaste, haciendo uso del revestimiento silice natural-yeso y aleacion cobre-liga-
indio.

Figura 100. Esmeraldas de 1.5 mm (a) y 2.5 mm (b) evaluadas con revestimiento silice natural /

yeso y aleacion cobre-liga-indio

Se evidencia un comportamiento similar al reportado con el revestimiento de

mullita-yeso: la esmeralda de diametro de 1.5 mm (Figura 100-1a y 2a) presenté
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un ligero cambio de color y conservo el brillo después de la colada, mientras que
la esmeralda de 2 mm (Figura 100-1b y 2b) y la de 2.5 mm (Figura 100-1c y 2c),
presentaron una pérdida importante de color, a pesar de mantener el brillo original,
siendo mas marcada en la gema de 2.5 mm. Sin embargo, los cambios de
coloracion en las gemas son mas notorios con el uso del revestimiento silice

natural-yeso que con el de mullita-yeso.

De estos resultados se determind que el revestimiento mullita/yeso con proporcion
refractario/yeso 75/25 y contenido de agua de 50 mL de agua por cada 100 g de
polvo, presenta las mejores condiciones para continuar la experimentacion con la

aleacion preciosa de bajo punto de fusion.

8.4.3 Aleacion oro-liga-indio

8.4.3.1. Revestimiento comercial Diamante Kerr ®. En las Figura 101l-a se
presenta un anillo con esmeralda pre-engastada, obtenido con revestimiento
comercial y aleacion oro-liga-indio; mientras que en la Figura 101-b, se presenta
una platina y una ufia con esmeralda pre-engastada, obtenidas en la misma
prueba de microfundicién, para evaluar la rugosidad de la aleacion y el dafio en
una segunda esmeralda de referencia, respectivamente. En las dos fotografias, se
observa un llenado adecuado de las diferentes cavidades y formas geométricas de
las piezas fundidas, asi como una fijacion adecuada de la gema en los dos tipos

de engaste.

Figura 101. Piezas fundidas con aleacién oro-liga-indio con esmeraldas pre-engastadas obtenidas

con el revestimiento comercial
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En la Figura 102 se presenta una reconstruccion tridimensional de la platina
obtenida con el revestimiento comercial y aleacion oro-liga-indio, a 560X, cuya

medida promedio de rugosidad es de 48+ 19 um, siendo muy superior a la
reportada por el revestimiento comercial con aleacion cobre-liga-indio (17 + 5

pum), por lo que se esperaria un mayor desperdicio de material precioso en el
proceso de pulido, y por tanto, mayores costos en la obtencion de estas piezas
de joyeria. Esta diferencia de rugosidad para un mismo revestimiento se
atribuye a diferencias en la viscosidad de la aleacién, existiendo una posible
relacion directa entre la viscosidad de la aleacion y la rugosidad de la pieza

fundida obtenida a partir de esta.

Figura 102. Reconstruccion 3D de la superficiepara el revestimiento comercial con aleacion oro-

liga-indio

Estos valores de rugosidad, se evidencian a nivel cualitativo en la Figura 103, que
presenta dos micrografias a 140X (a) y 280X (b) de la platina obtenida en estas
pruebas de microfundicion, donde se observa una superficie con menos brillo y
mayor presencia de cavidades, en comparacion a la obtenida con la aleacion

cobre-liga-indio (ver Figura 91).
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Figura 103. Micrografias 6pticas de la platina de aleacion oro-liga-indio obtenida con revestimiento
comercial: 140x (a), 280x (b)

En la Figura 104 se presentan las fotografias por estereoscopio de las dos
esmeraldas de 1.5 mm de didmetro, pre-engastadas para ensayar la aleacién oro-
liga-cobre con revestimiento comercial.

Figura 104. Esmeraldas de 1.5 mm de didmetro evaluadas con pre-engaste en anillo (a) y ufia (b),

con revestimiento comercial y aleacion oro-liga-indio

Las Figuras 104-1a y 2a, corresponden a la esmeralda pre-engastada en el anillo,
antes y después de la colada, respectivamente; donde no se evidencia dafio en la
gema (pérdida de brillo y/o color, y/o crecimiento de micro-grietas).De modo
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contrario sucedié en la gema engastada en la uiia (Figuras 104-1b y 2b, antes y
después de la colada, respectivamente), donde hubo un crecimiento considerable
de la inclusion que presentaba la esmeralda antes de la colada. Esto se puede
atribuir a dos factores, el primero, y que se ha sefalado previamente, se relaciona
con el hecho de que debe procurarse el uso de esmeraldas con la menor cantidad
de micro-grietas e inclusiones, las cuales crecen por accion de la temperatura
durante el proceso de microfundicion y ocasionan el dafio de la gema. El segundo
factor es que el recorrido de la aleacion antes de entrar en contacto con la gema
fue menor que en el pre-engaste en el anillo, razén por la que la aleacién pudo
haber estado a una temperatura mas elevada en el engaste de la ufia que en el

del anillo, promoviendo asi su deterioro por accion de la temperatura.

8.4.3.2. Revestimiento mullita/lyeso. En las Figura 105 se presenta el resultado
de las piezas fundidas obtenidas con revestimiento mullita/yeso y aleacion oro-
liga-indio, el cual se trabaj6é de forma similar al revestimiento comercial. En la
Figura 105-a se muestra el anillo con esmeralda pre-engastada y en la Figura 101-
b, una platina y una ufia con esmeralda pre-engastada, utilizadas para evaluar la
rugosidad de la aleacién y el dafio en una segunda esmeralda de referencia,
respectivamente. De forma similar a los resultados obtenidos con el revestimiento
comercial, se observa un llenado adecuado de las diferentes cavidades y formas
geométricas de las piezas fundidas, asi como una fijaciébn adecuada de la gema

en los dos tipos de engaste.

Figura 105. Piezas fundidas con aleacidn oro-liga-indio con esmeraldas pre-engastadas obtenidas

con el revestimiento mullita/yeso
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La reconstruccion tridimensional a 560X, presentada en la Figura 106, permitid
establecer que la platina fundida obtenida con el revestimiento mullita/yeso
presenta un mejor acabado superficial, en relacion a la platina obtenida con el
revestimiento comercial, donde la rugosidad promedio de la primera fue de

30+ 13 pum, 50% inferior al de la segunda. De lo anterior, se deduce que, en

relacion al revestimiento comercial, el revestimiento mullita/yeso ofrece una
ventaja en el pulido de las piezas, teniendo en cuenta que genera menor
pérdida de material precioso y menor probabilidad de dafio de la esmeralda

durante dicha etapa.

Figura 106. Reconstruccion 3D de la superficiepara el revestimiento comercial con aleacion oro-

liga-indio

En la Figura 107 se presentan dos micrografias a 140X (a) y 280X (b) de la
platina obtenida en estas pruebas de microfundiciébn, donde se evidencia la
pérdida de brillo notada en la Figura 107-b, y que no permite corroborar los
resultados cuantitativos de la reconstruccion tridimensional. Sin embargo, y
basados en el proceso de pulido llevado a cabo al anillo, fue posible establecer
gque se obtuvo un mejor resultado de microfundicion con el revestimiento

mullita/yeso, en comparacion con el revestimiento comercial.
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Figura 107. Micrografias 6pticas de la platina de aleacion oro-liga-indio obtenida con revestimiento
mullita/yeso: 140x (a), 280x (b)

En la Figura 108 se presentan las micrografias tomadas con estereoscopio de las
dos esmeraldas de 1.5 mm de didmetro, pre-engastadas para ensayar la aleacion
oro-liga-cobre con revestimiento mullita/yeso. De manera similar a lo reportado en
las pruebas de colada con revestimiento comercial, la esmeralda presenté mayor
conservacion de su integridad en el anillo (Figura 108-1a y 2a), antes y después
de la colada, respectivamente) que en la ufia (Figuras 108-1b y 2b); sin embargo
el dafio fue mucho menos severo que con el uso del revestimiento comercial,
como se muestra en la Figura 104-2b, donde se observa una ligera pérdida de
color de la esmeralda, al mismo tiempo que conservdé su brillo y no hubo
crecimiento de microgrietas, a pesar de tener inclusiones de similar tamafio a la

esmeralda ensayada con revestimiento comercial (ver Figura 104-2b).

Finalmente, de todos los resultados de la investigacién, es posible afirmar que el
revestimiento mullita/lyeso con proporcion refractario/yeso 75/25 y adicion de 50
mL de agua por cada 100 g de mezcla seca, desarrollado para viabilizar el
proceso de microfundicibn con pre-engaste de esmeraldas, presenta mejores
resultados que el revestimiento comercial Diamante Kerr ®, tanto en la calidad de
la pieza fundida como en la conservacion de la integridad de la esmeralda. Es
importante resaltar la importancia de controlar los siguientes parametros con el fin

de garantizar el éxito del proceso:
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Figura 108. Esmeraldas de 1.5 mm de diametro evaluadas con pre-engaste en anillo (a) y ufia (b),

con revestimiento mullita/yeso y aleacién oro-liga-indio

1. Se debe realizar una seleccion adecuada de las esmeraldas a utilizar en
método de pre-engaste. Estas deben presentar la menor cantidad de
inclusiones y microgrietas, asi como no exceder los 2.5 mm de didmetro.

2. El tipo de engaste utilizado debe garantizar la menor superficie de contacto
posible entre el metal y la esmeralda. De esta forma se minimiza la
transferencia de calor entre estos dos elementos, a la cual se atribuye gran
parte de los dafos sufridos por la gema.

3. Las diferentes etapas del tratamiento térmico deben garantizar la eliminacién
total del agua de hidratacion y constitucion del yeso, para evitar los defectos de
fundicion que se originan cuando esta agua tiene a evaporar durante la colada.
Asimismo, se debe garantizar la estabilizacion de la fases cuando haya lugar a
transformaciones polimorficas en el material refractario.

4. Es indispensable el uso de una aleacioén preciosa de bajo punto de fusion, cuya

temperatura de contacto con la esmeralda no sobrepase los 150 °C.
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9 CONCLUSIONES

Los revestimientos cuyo componente refractario correspondia a magnesita no
fueron viables para el desarrollo de revestimientos para microfundicion. En el caso
de la magnesita sin calcinar, la presencia de brucita y magnesita configuraban una
fuente de dafio de la pieza fundida, debido a su posible descomposicion durante la
colada, dando lugar a porosidad por gases. Mientras que la magnesita calcinada
mostré una resistencia al choque térmico deficiente, que podria ocasionar el
agrietamiento del molde durante el tratamiento térmico y/o la colada, dando lugar a
rebabas en la pieza fundida.Adicionalmente, es la materia prima con mayor costo
por kilo y su calcinacién requeriria de un gasto energético que aumentaria
significativamente este costo, sin compensar los beneficios obtenidos a partir de

su uso como refractario en los revestimientos.

El revestimiento desarrollado a partir de chamota/yeso mostré6 propiedades
térmicas y mecanicas apropiadas para el proceso de microfundicion. No obstante,
en la implementacion de la mezcla con proporcion refractario/yeso 75/25 y adicion
de 50 mL por cada 100 g de mezcla seca, se observaron defectos de penetracion
y rugosidad en el metal que deben evaluarse en relacién a la etapa del tratamiento
térmico correspondiente a la eliminacion del agua, con el fin de lograr una
implementacion estandarizada de este revestimiento, dada la elevada calidad

superficial requerida por la piezas de joyeria.

El uso de revestimientos para microfundicion fabricados a partir de silice
natural/lyeso, en una proporcion refractario/yeso 70-30 y 50 mL de agua por cada
100 g de mezcla en polvo, resulta muy conveniente dado los adecuados
resultados encontrados en su caracterizacion e implementacion, asi como la
posibilidad de obtener la silice natural en el mercado a bajo costo. Adicionalmente,
la menor presencia de defectos de fundicién y mayor eliminacion de agua durante
el tratamiento térmico, en relacion al revestimiento chamota/yeso, muestran que el
tratamiento térmico propuesto para este revestimiento es adecuado para la
fabricacion de los moldes. Sin embargo, el cambio en la coloracion y brillo de las

esmeraldas ensayados en estos revestimientos, en relacion a los revestimientos
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mullita/yeso, lo hacen menos viable en su implementacién en el método de

esmeraldas pre-engastadas.

Los mejores resultados en la implementaciéon del método de esmeraldas pre-
engastadas en el proceso de microfundicién, se obtuvieron con el revestimiento
compuesto de mullita /yeso75/25 y 50 mL de agua por cada 100 gde mezcla en
polvo, tanto en la etapa de caracterizacion como en la de implementacion en las
pruebas de microfundicién, en comparacion a los demas revestimientos

desarrollados y al revestimiento comercial.

La resistencia al choque térmico del revestimiento en los rangos de temperatura
estudiados (de 25°C a 500 °C), mejora sustancialmente con el contenido de
refractarios de naturaleza aluminosa, como la mullita y el corindén, respecto a los
refractarios de naturaleza silicea. Por esta razén las mezclas chamota-yeso y

mullita-yeso, presentan la mejor resistencia al choque térmico.

Los resultados de las simulaciones realizadas con los diferentes refractarios a
partir del software SOLID CAST ® permiten concluir que el uso de canales de
alimentacion largos favorece el llenado del molde, por efecto de generar una
mayor velocidad de flujo de la aleacion. Ademas los resultados obtenidos fueron
concordantes con los de las pruebas de colada. En especial las simulaciones
realizadas con aleacién preciosa de bajo punto de fusidén y los revestimientos
mullita/yeso y comercial, que mostraron una temperatura de contacto entre el

metal y la esmeralda de 350°C y 345°C respectivamente.

La calidad de las esmeraldas utilizadas en el pre-engasteen el proceso de
microfundicion, es determinante en los resultados obtenidos con la
implementacion de este método, debido a que los defectos (inclusiones,
microgrietas) que la gema presente se haran mas notorios producto de las
temperaturas a las que es sometida durante el proceso. Por lo tanto, se hace
necesario seleccionar esmeraldas de elevada calidad, con la menor cantidad

posible de inclusiones y microgrietas. Tal factor es de mayor relevancia que el
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tamafo de la esmeralda, para los diametros evaluados (1.5 mm, 2.0 mm y 2.5
mm).

El desarrollo completo del método de pre-engaste y la evaluacion técnica del
revestimiento desarrollado, requirio del uso de una aleacion preciosa de bajo
punto de fusion, que presentd una temperatura de contacto con la esmeralda de
aproximadamente 340°C, permitiendo conservar la integridad de la gema en esta

etapa critica del proceso.
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10 RECOMENDACIONES

El tratamiento térmico propuesto para la fabricacion del revestimiento mullita/yeso
con temperatura maxima de 325°C es viable para lograr las propiedades
requeridas por el proceso de microfundicion y el limite impuesto por el método de
pre-engaste con esmeraldas. Sin embargo, de acuerdo al tipo de revestimiento y
las fases hidratadas formadas durante el fraguado, se recomienda disminuir las
rampas de calentamiento desde temperatura ambiente hasta 150°C, para
garantizar la eliminacion total del agua y minimizar la aparicion de defectos de

fundicién asociados a este parametro.

En la produccién de los talleres de joyeria se utilizan cilindros de diferentes
dimensiones, cuya masa influye en la eficiencia del tratamiento térmico aplica y en
garantizar la eliminacion total del agua utilizada en la fabricacién del revestimiento.
Por tal motivo, se recomienda realizar una evaluacién del tratamiento térmico para
cada tamafo de cilindro, haciendo uso de termopares que indiquen las
temperaturas reales al interior del cilindro durante los ciclos del tratamiento

térmico.

Teniendo en cuenta que los resultados obtenidos con el revestimiento silice
natural/yeso fueron adecuados y que es la materia prima de menor costo debido a
la presencia de refractario natural en dos minas importantes en el pais (Zipaquira y

Sabana de Torres), se recomienda continuar el estudio de este revestimiento.

Con el fin de obtener los perfiles de temperatura mas adecuados tanto para el
proceso de microfundicion como para el método de pre-engaste, se requiere
realizar el andlisis dimensional y térmico que permita establecer la longitud 6ptima
del canal de alimentacion segun la geometria y dimensiones de la pieza fundida,

como las propiedades del revestimiento y la aleacion.

Teniendo en cuenta que los rangos composicion refractario/yeso y agua/polvo del
revestimiento mullita/lyeso desarrollado en la presente investigacion fueron
amplios, se recomienda evaluar la optimizaciéon de la fabricacion de este

revestimiento con rangos de composicién mas cerrados.
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ANEXO 1. Distintas estructuras de los berilos [6]
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ANEXO 2. Volumen especifico de la silice en funcion de la temperaturay la

forma polimorfica [49]
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ANEXO 3. Etapas para la obtencion de los revestimientos

| Molienda |
l -_-200
| Tamizado | -140
. _
| Calcinacion |
| Tami;ado | {_fgg
| Mezcla en polvo con yeso |
1
| Afadir agua |
L
| Agitar a 1200 rpm |
\L -_TIEI’TIDD de trabajo
| Caracterizacion | Tiempo de fraguado

l Analisis térmico

| Tratamiento térmico |

1 Resistencia mecénica
- - Permeabilidad
| Caracterizacién | _| Resistencia al choque térmico

Conductividad térmica

} Capacidad calorifica
__ SEM
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ANEXO 4. Esquema de las probetas obtenidas para la medicion de la
conductividad térmica

F—3 cm—
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ANEXO 5. Procedimiento de fabricacion del revestimiento para

microfundicién
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ANEXO 6. Ficha técnica ladrillos de chamota

176



€RECOS

empresa de refractarios colomblanos s.a.

SILICO-ALUMINOSOS

Clasificacién Super Refractarios Super Duty
NTC - 773, ASTM C-27

Andlisis Quimico (%)

AlO3 42.5
SI0; 52.5
Fe,0, 1.5
TiO, 2.0
Ca0 0.3
Mgo 0.3
Alcalis 0.5
Cono Pirométrico Equivalente

(PCE) 34
Temperatura equivalente (°C) 1763
NTC -706, ASTM C-24

Porosidad aparente (%) 20.0 - 24.0
NTC -674, ASTM C-20

Densidad aparente (g/cm”) 2.13-2.23
NTC -674, ASTM C-20

Resistencia a la compresién en frio. Mpa 25.0-37.0 (250-370)
(kg /em?)

NTC -682, ASTM C-133

Médulo de ruptura en frio. Mpa (kg/cm?) 7.5-13.5 (75-135)
NTC -682, ASTM C-133

Cambio lineal permanente a 1600 ° C (%) 0.,5C-2.0C
NTC - 688, ASTM C - 113

Deformacion bajo carga en caliente a 1450 ° C 2,0-3.5
(%)

NTC - 1107, ASTM C - 16

Los datos antericees so basan on los resulados promedios de les prusbas de coetrel scbre kites de productidn industnal de ladnlios
normales gronsados de 9° Gibzando los procediesentos dascrtos mn las Normas Técnicas Coombianas y ASTM &ede dn sean om
¥ no deben errglearse pira efectos de ewechicaconsm garantizadm. Pusden e de los .

tamafio, forma o proceso de fabrcacdn,

O Coetracnidn 1933-0147

' Todos 1os derechos reservados © ERECOS
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ANEXO 7a. Anélisis DRX mezcla magnesita sin calcinar/yeso después del

fraguado
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ANEXO 7b. Analisis DRX mezcla magnesita sin calcinar/yeso después del

tratamiento térmico
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ANEXO 8a. Anélisis DRX magnesita calcinada antes de tratamiento térmico
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ANEXO 8b. Anélisis DRX magnesita calcinada después de tratamiento

térmico
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ANEXO9a. Anélisis DRX mezcla chamota-yeso antes de tratamiento térmico
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ANEXO 9b. Analisis DRX mezcla chamota-yeso después de tratamiento

térmico
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ANEXO 10a. Anélisis DRX mezcla mullita-yeso antes de tratamiento térmico
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ANEXO 10a. Analisis DRX mezcla mullita-yeso después de tratamiento

térmico
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ANEXO 11a. Andlisis DRX mezcla silice natural-yeso antes de tratamiento

térmico
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ANEXO 11b. Analisis DRX mezcla silice natural-yeso después de tratamiento

térmico
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ANEXO 12c. Anélisis DRX mezcla silice calcinada-yeso antes de tratamiento

térmico
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ANEXO 12d. Analisis DRX mezcla silice calcinada-yeso después de

tratamiento térmico
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ANEXO 13. Capacidad calorifica en funcién de la temperatura para los

revestimientos desarrollados

7
cp (kg!{)
Diamante . -
T(C)| Kerr® Chamotalyeso Mullita/yeso Silice natural/yeso
75/25 70/30 75/25 70/30 72/28 70/30
50 mL 50 mL 50 mL 50 50 50
agua agua agua mlLagua mlLagua mlLagua
25 590 154 198 308 387 210 218
100 473 123 159 246 310 168 174
200 377 98 126 196 247 133 139
300 318 83 106 165 208 112 116
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ANEXO 15. Piezas fundidas obtenidas con revestimiento chamota/yeso (a) y
mullita/yeso (b)

a. Piezas fundidas con revestimiento chamotal/yeso 75/25 y 50 mililitros de agua, y

aleacion Zn-Al (70%-30%), con punto de fusion de 520°C y temperatura de colada

de 650°C

b. Piezas fundidas con revestimiento mullita/yeso/yeso 75/25 y 50 mililitros de
agua. lzquierda: aleacion Ag-Cu (50%-50%), colada a una temperatura de
970°C.Derecha: aleacion Zn-Al (70%-30%), con punto de fusion de 520°C y

temperatura de colada de 650°C
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ANEXO 16. Anélisis EDS del revestimiento comercial

38 mililitros de agua

| Element | Wit% | At% |
G 4389 5848
[ si [LEX 37.60
B 0315 02.10
0343  01.82

| Element | Wit% | At%

B 4616 6375
1829  14.39
1644 1133
1910  10.53

| Element | Wt% | At% |
4429 5886
4935  37.36
03.08  02.04
0328  01.74

| Element | __Wt% | At% |
4630 6326
2370  18.44
1421 09.69
1578 08.61

| Element | Wt% | At%

B 4780 6232
B 4523 33.59
B 0351 02.28
03.46 01.80

| Element | Wit% | At% |

G 4774 6474
2217 1712
1364  09.23
16.45  08.90
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Anexo 17. Analisis EDS de la mezcla magnesita calcinada — yeso
Malla -200, proporcion 70-30 con 60 mililitros de agua

| Element | Wt% | At% |
B 427 60.15
[ Mg KK 12.38
B 2013 14.13
[ ca [FERZ! 13.33

| Element | Wt% | At% |
I 4367 61.29
BT 1188 10.97
B 2032 14.23
| ca [PIRE] 13.52

| Element | Wit% | At% |
B 3897 50.31
BT 5309 4510
B 0385 02.48
B 0409 02.11

Malla -200, proporcion 60-40 con 60 mililitros de agua

| Element |  Wt% | At% |
B 3530 4761
BT 4710 4181
B 0819 05.51
B 0941 0506

| Element | Wt% | At%
4116  59.44
09.06 0861
2256  16.26
27122 1569

| Element | Wt% | At% |
37.88 4912
[ Mg [T 46.35
0372  02.41
B 0408 0211
| Element | Wi% | At% |

Bl 3641 53.25
BT 2146 20.66
B 033 07.53
B 3180 18.56
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ANEXO 18. Anélisis EDS de las mezclas chamota-yeso
Malla -140, proporcion 75-25 con 55 mililitros de agua

| Element | __Wt% | At%_ |
0489  08.74

38.91 52.24
15.46 12.31
17.00 13.01
07.94 05.32
02.41 01.32
09.27 04.97
02.65 01.02
| Element | Wt% | At% |
42 .84 59 58
00.25 00.24
09.25 07.63
17.53 13.88
13.14 09.12
01.70 00.96
Ca 15.05 08.35
Malla -140, proporcion 75-25 con 50 mililitros de agua
| Element | Wt% | At% |
B 3936 54 .07
2474 20.15
26.46 20.70
02.18 01.50
02.52 01.38
01.11 00.51
02.69 01.06
| Element | Wt% | At% |
B 39014 56.56
09.99 08.56
08.18 06.73
17.35 12.51
21.26 12.27
01.05 00.51
01.18 00.49
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Malla -200, proporcion 75-25 con 55 mililitros de agua

| Element | __Wt% | At%

G 4829 6327
B 1122 11.05
B 2447 18.26
B 0360 02.35
BE 0251 01.35
03.81 01.99
01.38 00.60
| Element | Wt% | At%
4845  66.48
0548  04.45
05.79 04.53
18.03 12.35
21.54 11.80
| Element | Wt% | At% |
5060  64.85
02.38 01.81
40.88 29.85
02.71 01.73
03.01 01.54

01.40 02.56
4496 61.85
05.39 04.40
11.70 09.17
15.56 10.68
18.50 10.16

Malla -200, proporcion 80-20 con 50 mililitros de agua

[ Element | Wt% | At% |
4116  55.09
4500  35.72
0699 0533
0259  01.73
0270 0145
01.02  00.39

[ Element | Wt% __|_At% |
0133 0244
4529  62.46
0583  04.77
0860  06.76
16.58  11.41
2037  11.21




ANEXO 19. Anélisis EDS de las mezclas mullita-yeso

Malla -140, proporcion 80-20 con 40 mililitros de agua

[ Element | Wt% | At% |
01.04  01.90
3842 5275
2003  16.31
2771 2167
0470  03.22
05.06 0277
T 0161  00.74
| Element | Wt% | At% |
B 4876 6657
0656  05.31
0563  04.38
1801  12.27
21.05 1147

Malla -200, proporcion 75-25 con 50 mililitros de agua

| Element | Wit% | At% |
46.86 61.37
24.86 19.31
19.16 14.30
02.96 01.94
03.17 01.66
01.15 00.51
01.17 00.44
| Element | Wt% | At% |
B 4214 60.61
B 0634 05.41
B 0554 04.54
B 2123 15.24
2475 14.21

Malla -200, proporcion 70-30 con 55 mililitros de agua

| Element | Wt% | At% |
B 4409 5892

0400 0317
4200 3198
0479 0320
0512 0273
| Element | Wt% | At% |
B 4637 6055
B 3429 2655
B 0705 0524
B 0532 0346
0538 0280
| Element | Wt% | At% |
EEECEEE 4949  67.10
B 0636 0512
B 0673 0520
B 1723 1166
2019 1093



Malla -200, proporcion 70-30 con 60 mililitros de agua

 Element | Wt% | At%

BN 4053 5589
B 2030 1660
B 2379 1869
B 0564 03.88
0623 0343
0197 00.91
0153 0060
| Element | Wt% | At% |
BN 4365 6180
YA 0312 06.82
B 0566 0457
B 1959 13.84
2297 1298
| Element | Wt% [ At% |
I 3496 49.96
B 2674 2266
B 1962 1597
B o777 05.54
0805 0459
0179 0085
B 0107 0044
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ANEXO 20. Andlisis EDS de las mezclas silice sin calcinar-yeso

Malla -200, proporcion 68-32 con 50 mililitros de agua

| Element | Wit% | At% |
4861  63.54
4009  29.85
0551  03.59
Ca 0579  03.02

| Element | Wt% __|_At% _
B 4753 6567
1465  11.53
16.30  11.24
19.09  10.53
01.48  00.59

[ Element | Wt% | _At% |
4241 57.37
4688  36.12
0540  03.64
Ca 0530  02.86

[ Element | Wt% | At% |
B 4453 6257
0038  00.31
15.07  12.06
1866  13.08
2137 11.98

Malla -200, proporcion 72-28 con 50 mililitros de agua

| Element | Wt% | At% |
33.18  48.09
4828 3985
09.21 06.66

09.33 05.39

| Element | Wt% | At% |

B 3947 57.87
B 1623 13.55
B  iso7 13.22
26.23 15.35

[ Element | Wt% __|_At% |

BN 4378 6246
10.89  08.85
2012 14.33
2521 14.36




