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. INTRGDUCCION

El prespnte traba)o txene ‘como ODJELIV la,'caractefi:acién v

evaluacion del recubr1m1entn de ro=rato de zlnc, apll:ado ‘A, oun
acero, SAE 5160.
susnenslén de autamévxL

utllx;edo ide. rasn:te= - de

5= :bretehde‘relacionar.'lastf'caratterfstiéas ﬁnrfolég1:ag
del recubiimienta ¥ las caracterfsticzas fisicas de i1a oelicu.z de
pintura. Zon las propiedades de resistencia a la corrosién,  grado
de adhesien y dureza. D= acuerdo a elilao. establecer las
gspacificaciones cristalinas de un buen recubrimientc de

fosfato, ast como definir sus propiedades.

Fara la realizacidn de este trabajo., se tontd con nuestras
propotrcionadas por la compafiia Suspensiones Automotr-ices,
S.A. ( 5.A.5.A }. Fabricants de resortes de suspens:dn v barvas
estabilizadoras para automoviles: los cualss se someten a  un
proceso de fosfatizado opor inmersién previo al de pintado. 5.AR.S.A.
es rl proveedor de VOLKSWAGEN DE  MEXICO, NISSAN MEXICANMA. FORD
MOTOR COMPANY, CHRYSLER DE MEXICO v GENERAL MOTORS COMPANY,

En la 1i nea de fosfatizado, zara el control qgumico <z las
soluciones, se lleva un registre continuo de cada uno de los
parametros a travee de grafizas ¥-R ( Rango-Promedio }. El control
aue proporciona i mica Farker para evaluar la morfcocloglia de  los
cristales de zine obtenidos con sus productos. es un patrdn  de

comparacion con fotografias a 1000 aumentos come mAximec.



For su parte Suspensiones Automotrices evalda. cuando se le
splicita. el grado de corvosién, burbuja ( ampollamiento de 1la
pelicula protectora ) v migraciédn ( avance del desprendimiento de

la misma ).

1.t PROCESO DE FAEBRICACION DE RESORTES DE SUSPENSION

El diagrama de flugo de la fabricacién de resortes es el

siguiente:

CORTAR-->RECT IF 1ICAR-->PRECALENTAR-- >ROLAR-->F IGTAILER ¥—~>
TEMPLAR--» REVENIR-=} PRECARGAR--> ANALISIS DE FALLAS--=>
GRANALLADO-->FOSFATAR——>FINTAR~-> INSPECCION FINAL.

A continuacién se da una breve descripcidén de las etapas

de proceso de interes para el objetivo de este trabajo:
PRECARGAR.

En esta etapa se verifica la calidad del resorte en la linea
de oroduccién. Aplicando upa carga al resorte, de acuerdo a las

condiciones. orocedimientas v evaluacicnes de orueba incluidos en

las normas de calidad del cliente, esto es, determinar 1la
dimensionalidad, la fuerza normal v la constante elastica del

mismo.

# PIGTAILER. Cola de cerdo. En caliente we le hace ,al resorte, en
uno o ambos extremos, un didmetro més pequefic respecto
al didmetro del cuerpo del mismo.




ANAL.ISIS DE FALLAS

£1 procedimiento de analisis de fallas, consiste er aplicar una
corriente magnética a través del resorte, al mismo tiempo que se rocia
con una mezcla liquida-sélida ( producto 1lamado AFELUX ). Finalmente
se somete a analisis bajo luz ultravioleta, para detectar grietas,

picaduras o cualquier otro tipo de falla.

GFANALLADD

Los resortes se intreoducen en la unidad de gransllado o bombardeco
con balfnes de acero., con el objetoc de eliminar los productos de
corrosidn, partficulas sélidas y aceites o grasas adheridas al mismo.

FOSFATIZADD

itos resortes se someten a un proceso de fosfatizado por
inmersién, con el objetp de formar un recubrimientn cristaling
que servira de fondo para capas de pintura ( ver cap. 4 y & Para
condiciones del proceso ).

PINTADD

Todo el material fosfatado se introduce a la tina de pintura vy
posteriormente al horno de secado ( ver cap. 5 y 6 Para condiciones
del proceso).

INSPECCION FINAL

Se seleccionan aleatoriamente 5 resortes de muestra , por turno,
para su evaluacién y certificar que el material cumple con las
normas de calidad en sus caracter{sticas y propiedades.



Algunas de las propiedades importantes dque se evaluan,
soni

- Longitud teotal del resorze

- Diametros interno y externo del resorte
- Concentricidad

— Bureza Brinell

- Constante elastica

- Fuerza normal

- Resistencia a la corrosién

— Grado de adhesién

— Brado de burbuja

~ Prueba de fatiga

- Apariencia






2. CORROSION

2.1 ASPECTOS TEORICOS DE LA CORROSION

La corrosién es una reaccidn quimica o electrogumica del
metal con el medio en el que se encuentra., Los compuestos qumicos
que s& forman, los cuales son  llamados productos de corrosién;
pueden ssi sales u éxidosy la naturaleza de estos presenta sismpre
unpa influencia en el curso de la reaccién y sdemds de tarminan si
wna proteccidn suplamentaria s o no requerida.

Existen muy variadas definiciones de corrosidén, perc desde el
punto de vista ingenieril, se consideran las siguientes !

"La corrosién es la reaccidn de un material con su medio, con un
consecuente deterioro en sus propiedades,”

"La corrosién es el paso o transformacién del metal a un estado
quimicamsnte combinado, con un deterioro en sus propiedades, cuando
este se e:pone a la acciér de un medio reactivo.”

Fracticamente todos los medios son corrosivos en algan grado.
Algunos ejemplos som aire y hamedady; aguas minerales, destiladas vy
saladas; atmésferas urbanas, marinas = industrialés; vapor y gases
tales como: cloruros, gsses combustibles; Acidos minerales, Acidos
orjanicos, aceites vegetales, petrédlen y solventes, combinados con
el agua. En general, los materiales inorganicos son mMAS corrosivos
que los crganicos.

La corrosisn metalica representa un costo directo en: medidas
preventivas, tales como el gasto en la compra de materiales
imduidables, aplicacién de pinturas o recubrimientos: &gt cgomo el
reemplaze de eguipo correoido. En adicidn, tensmos la= cargos
indirectos, como lo son: pé&rdidas en la produccidn debido a los paros

por reparacidén o sustitucién de equipo; contaminacién de productos,
daffios & equipos secundarios, como tuber{as de agua, gas, etec.



Es relevante observar aue los detalles del mecanismo de
corrosién debe involucrar las consideraciones relacionadas con la
estructura atémica de los metales v aleaciones. Por ejemplo:

a) Heterogeneidad atémica v cristalina

- Defectos puntuales: Vacancias atdémicas vy hueces
cristalinos.

~ Atomos desordenados: Dislocaciones
b) Heterooeneidad macroscépnica

~ Pares galvanicos

- Discontinuidad en la pelicula de recubrimiento.
c) Heterogerneidad microscénpica

- Limites de grano

~ Fases metalicas: sdluciones sélidas,. compuestos intermetad-
licos. impurezas, etc.

2,2 TIFDS DE CORROSION ,

Los principales tipos de corrosién se presentan en la tabla 1:

Tabla 1

Corrosidn
Uniforme Localizada
Macroscépicas Microscépica:
~Balvanica . —Intergranular
-Erosién -Bajo tensidn
~Agrietado
-Picadura

=Exfoliacidn
~Atanue selectivo



A continuacidn se presenta una breve descripridn de cada uno de
los tipos de corrosidn:

a) Corrosidn uniforme macroscépica
a.1) Corrosién galvanica

Dos metales diferentes unides significan la Formacién de un
par galvanico o sistema electrogwimico espontaneo. Por ejempla.  la
unidn de materiales de bronce y acero.

a,2) Corrosidn por erosidn

Tiene apariencia de picaduras poco profundas, debido a la
circulacién del agente corrosivo sobre la superficie de la pieza,
awnado & la presenpcia de un material abrasivo ( particulas =6lidas ).

a.3) Corrosidn por agrietado

La aparicién ariginal de una grieta, permite gue este defecto vy
un ambiente corrosivo, puedan desarrollar y provocar un avance de la
corrosién al interior del metal.

a.4) Corrpsidn por pioadura

En este casa s& presenta un  ataque altamente localizado.
vesultado de un caso particular de agrietsdo, cuya corrosién penetra
al interior de la pieza y resultando en pequelas picaduras.

a.5) Borrosidn por atague selectivo

Se da en aleaciohes de metales electroguimicamente diferentes,

que puestos en contacto crean grandes cantidades de pares
galvanicos., Se utiliza para permitir la corrosidn de un metal con la
protaccion del otio.



b} Corrosién localizada microscépica

b.1) Corrosién intergranular

tos 1limitss de grano, considerados como zonas activadas
energéticamenta., son atacados preferencialmente vy se relaciona,
también, con la segregacién de elementos ecspecificos o por la forma-

zién d2 un compuesto dada.

b.2) Corrosién bajo tensién

Esta 2= debido a la combinacién de esfuerzos mecanicos que
sroducen la aparicidn de tensiones y ,por le tanto, sensibles a la
carrosidn.

2.3 CONTROL DE LA CORROSION

El control de la corrosién se basa en la prevepcion de la
reaccién entre una superficie metdlica y su medio ambiente. La
aproximacién para lograr este objetivo ce lleva a cabo a +traves del
control del medio, de la naturale:za del metal y de la interfase entre
ambos.

2.3.1 CONTROL. DEL MEDIO

Cuando el control del medio es factible, es posible minimizar unoc
o varios de los factores de corrosidn tales como: contenidos de dxigeno,
polvos, acidos, Alcalis, aguas minerales, destiladas y saladas, etc.

2.7.2 DISENU

Regularmente el riesgo de la corrosién en eqguipos industriales

puede reducirse con un disefflo cuidadoso. Por ejemplo, evitando 1la
formacidn de pares galvAnicos, los cuales tienden a incrementar la
velocidad de corrosidn. QOtras condiciones en el diseffo es la
seleccion del tipo de aleacién gue presente una mejor resistencia a

la corros1én. En diseffo, evitar los bordes vy esguinas con Angulos
agudos asi como puntos de uniémn con soldadura,



2.25.3 CAPAS PROTECTORAS

Los métodos adicicnales buscan la interposicidn de una capa o
peliculas protectoras entre el metal ¥ su medio ambiente, formadas por
la aplicacién de pinturas, lacas o ceras, fosfatos, etc. ( ver Cap. 5,
tipos y caracteristicas de capas protectoras—-pinturas ).

Los métodos de electrodeposicién son aplicados normalmente con

grandes beneficios tanto técnicos como ecomdmicos: entre ellos  los
mis comines estan: el nfquelado. cromado, estaffado. electrozincado,
etc., La pasividad que exhiben ciertos metales, por ejemplo: Cromo,

N quel y el acero 1noxidable; es debide a una pelicula protectora en
su superficie por lo regular de ecspesores monomoleculares. Estas
circunstancias se utilizan como un medio de control de la corrosién
a traves del uso de aleaciones que contengan constituyentes capaces
de proporcionar pacividad entera a la superficie.
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3. MICROSCOFIA ELECTRONICA DE BARRIDO

3.1 PRINCIPI0S TEORICOS DEL MICROSCDPID ELECTRONICD DE
EARRIDO.

Cuando un haz de electrones con energia apropiada se  hace

incidiy sobre la superficie de la muestra, ocurren una serie de
interacciones atémicas entre 21 electrdn excitado ( primario ) v ure
del material analizado, gproduciendose wna variedad de sefales
energeticas gue nos permiten llevar a cabo wn amdlisis outmico o la

formacidn de una imagen.

Especificamente, la Fformacidn de una imagen por  barvido
electrénico, se basa en el oroceso gue a continuaciédn se describe:

i.- En una columna electrénica o llamado cafon electrénico, ubicado
er, la parte superior del microscopie, se contiene un filamento de
tungstenc el cual es excitado electricamente. El har de electrones
primarios emitido es acelerado a traves de un campo eléctrico
( adouiriendo enerofa cindtica ) v, despues, orientadas nor wun  con-
Junto de lentes magnédticos hacia la superficie de 1a muestra. Las
interacciones atdmicas que ocurren dan origen a la selal de

electrones secundarios.

~ Electrones secundarios. Son llamados as{ los electrones

expulsados de un Atomo de la muestra por su  interaccidn con  los
electrones excitados o primarios. Se caracterizan por emerger  con
solo unos pocos de electrén-volts ( e.v ) de energia { ver fig, 1 ).



Estrictamente hablando, cualauier electrén espulsads es  un
electrén secundario cualquiera oue ses su energfa, sin embtarao, se

considera gue Doseén energias MENOFeEs a SO e.v.

Debido & la minima enerafa ague poseen, respecto a las otras
seflales ( de electrones primarios. dispersos v ravos X ), para ser
detectados. deben ser creados cerca de la superficie. Por la misma
razén, estos son sensibles a la topografia de la muestra, alounos
pueden emerger v ser getectados, otros ouedar atrapados v no  ser
detectados: reflejandd a traves oe la seffal conas luminpsas v

obscuras, orioinando una imagen microorafica tridimensional.

Debido a las interacciones electronicas, el microsconio bposee
un alto ooder de resolucién, lo cual se opuede apreciar en 1la
definicidén de las imagenes ( El poder de resolucién esta definido
como la distancia mds corta gue hay entre dos puntos. los cuales se
pueden identificar como imagenes diferentes. Esta determinado por el
didmetro del haz electrénico v la cantidad de seffales obtenidas como
respuesta ).

Hay otras sefales eneargeticas importantes dentro del aruno de
interacciones electrén - muestra, gue ncos permiten determinar a los
elementos presentes en ura muestra, su concentracidn v algunas de
sus caracteristicas. Esias son las seffales de electrones dispersos vy
ravos X caracteristicos.

-~ Electrones discarsos. Si el electvrdn primario interactda con
el naucleoc de un Atomo de la muestra, este puede desviarse =an
cualauier direccién con una Dpérdida minima de enerala: alounos
oueden pasar a tapss inferiores © ser reechatados. Estas - -sefales
altamente energéticas se usan para determinar el numerc atdmico de

los elementos { ver fig. 1t ).
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— Ravos X caracteristicos. §i el electréon primario expulsa un
electrén de un nivel interno de enerogia de un Atomo de l1la muestra,
la vacancia resultante es ocupada por un elecfrbn de un nivel supe-
rior . En el salto a un estado de menor energia., la diferencia
o excesp de la misma se emite en forma de radiacién electromagnética
o rayos X ( ver fig. 2a ). Debido a los niveles de enerofa, una
muestra puede emitir un patrén caracteristico de ravos X
relacionados con =21 mero y concentracidn de 1los elementos
presentes.

Dtro tipo de interacciones, de tipo enaroético. son las de

fotén - muestra aque producen las sefiales de absorcién v
fluorescencia secundaria.

- Absorcién. Cuando un ravo X pasa a traves de la muestra. este
puede ser absorbido, dando toda su eneroia a un electrén de un atomo

cercano ¥ espulsandolo de su orbita,

- Fluorescencia secundaria., Cuando un ravo % es absorbido opor

un aAtomo de la muestra, pasa a un estado excitado: durante el

subsecuente relajamiento emite ravos X caracteristicos.

2, Convertir la sefal de los electrones secundarios a datos

analizables es el trabajo de una serie de componentes electrénicos,
les cuales finalmente oroducen una imagen. La sefal de electrones
secundarips provoeca un impulso en un detector semiconductor. el cual
es entonces convertide en un impulso veltaico cuva amplitud refleja
ta energfa detectada. Finalmente. este impulso voltaico es

convertido a una imagen digital ( ver fig. 2b ).

Si se desea realizar un analisis auimico cualitativo, empleando
la sefial de ravos X caracteristicos se deben considerar los
siouientes © pasos: 1) conteo de picos aue enmascaren la informacién
atil:; 2) identificacién de elementos aue produzcan maanificacién de
un espectro: J) remosién de sonido de fondo; 4) resolucién de picos

espectrales: v 0) determinacién de la concentracién por elemento.
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3.2 COMPARACION ENTRE LOS MICROSCOPIOS OPTICD,
ELECTRONICO DE TRANSMISION Y ELECTRONICO DE BARRIDO.

El microscopio éptice utiliza luz natural, incluvende la reoidn
ultravioleta, aungue su emplee se restringe para a anilisis a
aumentos menores de S00X. Aunado a ello su limitada resolucidn

de aproximadamente E-6 micras v en la orofundidad de campo.

El microscopio electrénico de transmisién es empleado
fundamentalmente en el estudio v el amdlisis de estiructuras

cristalinas. orientacién de particulas, determinacién de segundas

fases, estructuras moléculares, etc. Esto debido a gue se trabaja
con muestras sumamente delogadas ( aprox. 100 Amstronos ) oue permitan

la transmisién del haz electrénico.

El microscopio electrédnico de barrido ez uno de los mas

versatiles para la investigacidn de microestructuras de materiales
metadlicos., Comparado con el microscopio éptico, dste expande los
rangos de resplucidén en un orden de magnitud aproyimado de 10
nandmetros en los instrumentos; el amdlisics disponjble en aumentos se
extiende mas alla de 10 Q00X , cerrando la brecria entre el micros-
couio &otico v el microscopio electrédnico de transmisidn, ademds
la profundidad de foco se epcusntra enm el rango de 1 micra para

10 000X v 2 milimetros para 10X aumentos ( ver fig. 3 ).

La fractogratlie v el ardlisis microestructural son
probablemente los campos mAs populares de la microscopi a
electrénica de barrido, debido a su gran profundidad de foco,
amplic rango de aumentos. la simple preparacién de la  muestra

v la abservacién tridimensional.



En la figura I se muestran las caracteristicas y
fundamentos técnicos de la formacién de imagenes comparativamente
entre 1los microscopio éptico, electrédnico de transmisién Yy

electrénica de barrido.

TABLA 2
cCaracteri stica Electrdnico de Electrdnico de optico
Transmisidn Barrido
Iluminaeidn Haz electrdnico Hoz elecirOnice Haz de luz
Medio vacio Vacio Ambiente
Lentes £leciromagnéticos Electromagnéticos Opticos
Resoluci®n Aprox. 1A Imag. alectrones & egidn
Secundarics Visible
G0 - 130 A 2000 A
Aumenton Aprox. P00,000X 10 - 250,000X 10 - 2000X
Enfoque Elecirénico Electrénico Mecnico
Muesira Espesor mayor 10 mm didmelro -
a 1000 A 20 mm altura
Imagen Pantalla Panialla cRT visual
Fluorescents

16
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4. . FOSFATIZADC

4.1 - TEORIA DEL FOSFATIZADD

t.os recubrimientos metadlicos, de tipo organico y los obtenidos
por conversién gquimica son una barrera aislante entre el metal vy su
medio ambiente, evitando la transformacidén de la superficie metalica
en sus 4xidos o productos de corrosién.

El proceso de conversidn consiste en la modificacidn gquimica
o electroqu mica de la superficie metalica, ast qgue la capa
formada es parte " integral " del metal base. En esta categoria se
ihcluye el proceso de fosfatizado, cuyos recubrimientos se emplean
como fonde para pintura, y por si mismos se usan relativamente poco
para la proteccidn contra ambientes corrosivos.

El m&todo mias wusado para dar proteccién temporal a bajo
costc para el acerc y otros materiales metdlicos, utiliza una
solucién cAliente de Acido fosférico y bifosfato ferroso,
Fe (FHzPO4)2z. El desarrollo de las técnicas de fosfatizado incluye el
uso de las spluciones de bifosfato de zing, Zn (H2F04) 2
{Cusletizada): bifosfato de manganezo., Mn  (H2POe)z (Farkerizade);
parc depositar crietales og zinc y manganesc recspectivamente; vy
sceleradorss de cobre o nitratos (Bonderizado)l.

Los metalez para los cuales el tratamiento de conversién
quimica superficial tiene marcado interés comercial son el hierro
y el acero, adzmis de aleaciones de aluminic, =z2inc y manganeso;

en menor extensidn cadmio. estalo. cobre, plata y acero inoxidable.

En otras aplicaciones solamente dependera del color natural y de
la eficiencia de proteccién de 1a capa. For ejemplo. las peliculas
reletivamente delgadesz y tranparentes son usadas para praservar las

propiedades opticas del brillo de apariencia metalica.
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4.2 MECANISMD DE FORMACION DE LA CAPA DE FOSFATO

El fosfato comercial de productos es complejo y patentado. por
por lo tanto, es dificil precisar las reacciones gque se llevan a
cabo durante la deposicion. Sin embargo. =scuaciones simplificadas

son usadas para ilustrar la quinica bAsica del proceso.

El fosfato depende del hecho de gue el hierro, zinc y manganeso

divalentes forman fosfatos primarios, zecundarios y terciarios, el

primero de los cuales es soluble,el segunds parcialmente insocluble y

el altimo insoluble.

Cuando el metal es erpuesto a la splucién fosfatante, el Acido
fosférico libre reacciona con la superficie del hierro, formandose el

fosfato de hierro soluble y se libera hidrégeno.

Fe + 2 HaFQO4 === > Fe (HzPQ4)2 + Hz

La reaccién del acido fosférico ocurre en la interfase
etal/selucion. Como los fosfatns primarios de hierro, zinc vy

anganeso , provenientes de 1la solucisdn de proceso, se disocian

pidamente en soluciones acuosas, aumenta el pH, produciendose los

osfatos secundarios y terciarios, dadas las siguientes reacciones:
M (HePO&)2 ——————m > M (HFQs) + HaPOe
3 M (HzPD4ad2 ———r——m— » Ma(PQOslz + 4 Ha PO«

I M (HPD4) ——omme—=i Ma(POaz + HaFDs

Donde M : Fe, ZIn, Mn
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Una reaccidn aque representa la formacién de una capa de fosfato
de zinc sobre una superfitie de hierro. puede expresarse como sigue:

2 In(HePle)2z + Fe(HaFDs)2z + 4H220 -—-—--- > In2 Fe(PDs)2 4H20 +
+ 4HaPOe + Hz =
-
T In(HeFO4)2 + Fe + 4H20 -——-- > Zns(FOs)2 4H2D + FeHPO< + 3HaPO+4 +

+ Hz

La relacidn entre el contenido de Acido fosférico libre v el
contenido total de fosfato en el bafflo es muv importante. Esta
es generalmente conocida como relacién Acido. Un exceso de Acido
libre retarda la disociacién de los fosfatos orimarios v secundarios
v entorpece ademids,. la depositaciédn de la capa de fosfato terciario:
presentandose pérdidas excesivas de metal v la capa obtenida es poce
firme v no uniforme. Cuando el contenido de Acido libre es muy
pequelo ., la disociacién de fosfato tiene lugar en la solucién, al
igual oaue en la interfase metal/solucidn v permite 1a
precioitacidén de fosfatos insclubles v, por lo tanto, la Formacidn

de lodos.

Otro factor gue influve es la temperatura, la salubilidad del
fosfate férrico es mavor a temperatura ambiente oue a temoeratura
elevada v se incrementa oor la oresencia de aceleradores de nitrato.
Para alcanzar la saturacidn a todas las temperaturas es conveniente
retener siembre algo de lodes, los cuales se redisuelven en cierto
arado.

Algunas caracteristicas de tipos de fosfatoc importantes se
presentan en la tabla 3:

Tabla 3

Tipo de Acelerador tiempo Peso del cubrimiento
fosfato min. mg/cm

Fe - 30 1 -3
Fe/Mn - 30 1 -3

M Nitrato 15 0.8 -3

In Nitrato 15 3~ 3

Zn Nitrato/ 3 0.1 - .6

Nitrito.
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Estudios sobre la cinética de formacidn de 1la pelicula han
distinguido hasta cuatro periodos de crecimiento: el alfa, fase de
induccién ( técnicamente se considera el acondicionamientc de la
superficie e inicio de 1la nucleacidén ); el beta, comienzo de

crecimiento de la pelicula: el gama, etapa de crecimiento exponen-

exponencial, v el delta. etapa de crecimiento lineal ( Fig. 4 )

De la figura 4 podemos considerar aue los aceleradores en base
cloratos tienden a ensanchar 1a etapa de crecimiento lineal,
produciendo recubrimientps uniformes v ligeros. Los aceleradores en
base nitratos ensanchan la etapa de crecimiento exponencial,
produciendo recubrimientos pesados. Por lo tanto, se aorefiere 1la
combinacidn de dos o mas tipos de aceleradores ( ver inciso 4.4.3).

4,3 TIiPOS DE RECUBRIMIENTOS DE FOSFATO

Los tipos basicos de cubrimientos de fosfato sont

1) Fosfato de hierro
2) Fosfato de zinc
3) Fostato de Manganesc
4) Qtros tipos de fosfato
+ Niguel-Fosfato de zinc modificado
+ Bajo zinc-Fosfato de zinc
+ Calcio- Fosfato de zinc modificado
+ Manganeso- Fosfato de zinc modificado

Especificamente el tipo de recubrimiento a caracterizar v

evaluar. es un fosfato de zinc ligero. El producto a emplear en la
etapa experimental. para obtener el mismo. se conoce comercialmente

como PBonderite 8BOR ( ref. 6 ).

El tratamiento con Bonderite B880FR produce en la superficie

metdlica una capa fina v uniforme de cristales de fosfato de =zinc,
los cuales inhiben ia zorrosién v mejoran la adhesidn de la capa de

pintura.
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CINETICA DE FORMACION DE LOS
RECUBRIMIENTOS DE FOSFATO

pesc del recubrimiento {gr/mf)

12

TIEMPO (minutos)

—— NITRATO —+— CLORATO '

N R A R N e v

Fig.4
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Temperatura de operacidn: #82-93 °C
Tiempo de inmersidn H %0 segundos

Conc. de la carga inicials S57.5% g/l

A.4 ADITIVOS COMFLEMENTARIOS AL BANO DE FOSFATO

4.4,1 ENJUAGUES.

El tratamientao tiene por objetivo eliminar toda clase de grasas o

aceites adheridas al sustrato metalico., Debido a que se usan
agentes fuertemente alcalinos, el enjuage ze emplea en la preparacibén
de supzrficies de materiales ferrosos 0 piezas galvanizadas que

saran sometidas a un tratamiento de fosfatizado.

Los productos & emplear en el desarrollo esperimental se

conocen comercialmente como Parco cleaner 2330 A y 2330 C ( ref. &)

Tempzratura de operacidn S52-65- €

Tiempo de inmersidn H 0 seg.—-2 min.

Concentracidén de carga inicial: 3.4 suntos

4,4.2 ACONDICIUNADDRES

Basados en el estudio cindtico de la formacidn de la pelicula de
recubrimiento, el periodo de induccidén o© acondicionamiento de 1la
superficie. dependera de la humectacién e inicieo de 1la nucleacidn,

Las sales de Titanio son subgtancias cominmente empleadas para

acondicionamiento de la superficie metdlica. No =g sabe a ciencia
cierta el -orgué estas saies ayudan a la formacién de los recubri-
mientcs, peroe el resultado es que producen crictales
uniformemente distribuides. Otros quimicos gque presentan =21 mismo

efecto & las anteriores. con las sales de zinc. acido oxalico, etc.
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En &1 desarrollo e:dperimental se usaran las sales de zing como

agentes acopdicionadores, El producto se conpce comercialmente como

Parcolene zinc ( ref. 6 ),

El Parcolene zinc ests formulado para aplicarse en opiezas de
hietro, acero, z2inc v aleacliones de zine: gue bpostericrmente seran
fos+atizadas., Fromueve la formacién de una capa uniforme v fina de

cristales de fosfato.

Temperatura de operacion: Ambiente
Tiempo de inmersibn: 10-60 segundos
oH:8-9.5

Concentracién de la carga ipicial: 1.20 g/l

A8, ACELERADORES

Basado en el estudip cindtico de la formacién de la pelicula de
recubripiento, 21 crecimiepto de leos cristales de zing tiene lupar
principalmente en la etapa delta, de crecimiente axponencial: donde
los aceleradores tienen dos efectos:

a} pueden reducir la stapa de alfa de Acondiciopamiento
k) ensanchar la etapa delta de crecimiento lineal.

Los aceleradores mas comunes son nitritos v cloratos.y coh menos
frecuencia los nitratos, perdsidas v los componentes nitro-orgénicos
( Nitrobenceno v nitroguanidina ). En la mavoria de los procesos se
emplea la combinacidn de dos o mis aceleradores, opor ejemplo,
nitrito/nitrato., nitrito/nitrsato/clorato v clorato/nitrobenceno,
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4.4.4 SELLO CROMICO

El tratamiento tiene por objetivo cubrir todes aquellos huecos

0 poros existentes en el recubrimiento de fosfato, asi como dar
protecciébn a toda la superficie. Los sellos de d&xido de cromo

permiten obtener la mixima resistencia a la corrosién,

2-
S8e han utilizado como selladores al cromo hexavalente ( Cr Os )

LI
y &l cromo trivalente ( Cr ) en el enjuague fipal., Este dliimo es de
uso mAs comn, debido a que tiene las ventajas de formar compuestos
insolubles, sellios mas resistentes y no es dafino. El crome

hexavalente presenta las desventajas de :

- L.a alta solubilidad produce que las capas  se
disuelvan facilmente, obteniendose un sello incompleto. For 1o
mismo, hay una pérdida considerable de producto que se va en las

aguas de desagie.

- £5 un producto altamente corrosivo y peligrose para la salud.

- Antes de desecharse tiene que se reducido, tratandose con una
solucién de FeShs.

El producto empleado en el desarrollo experimental se conoce
comercialmente como Parcolene 60A. La solucién esta formulada para
ser aplicada en progesps por spray o inmersion sobre recubrimientos
de fosfato de hierro y zinec.

Temperatura de operacidn: ambiente

Tiempo de inmersiédn: 15-45 seg
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4.,4.5 ENJUAGLUE FINAL

El enjuague se realiza zmpleando agua desmineralizada, la cual
no ataca o perjudica al sello crémico previo. La temperatura
de operacién fluctta en el rango de 80 a 90° C, lo gue permite que
las piezas al ser extraidas del baffo, evaporen rapidamente vy

puedan ser introducidas directamente a la tina de pintura.

4.5 CONTROLES EN L.0S BANODS

Los controles quimicos gue se efectGan, se refieren a las

determinaciones de A4lcalinidad libre, para 1a tina de desengrase
y acidez total, para la tina de fosfatizado¥, ast ceomo del pH
en todas las soluciones.

a) Alcalinidad libre

Con una pipeta volumétrica de 10 mililitros, tamar ura muestra vy
depasitaria en un matraz erlenmeyer de 180 mililitros. Adicionar §
gotas de indicador fenolftalefna y titular con solucién valorada de
acido sulfarico O0.1IN. Esperar el vire a rosa, los mililitros gastados
indican la concentracién de alcalinidad libre.

b) Acidez total

Con una pipeta volumétrica de 10 mililitros, tomar una muestra y
depositarla en un matraz erlenmeyer de 15¢ mililitros. Adicionar §
gotas de indicador fenolftalefna y titular comn solucidn wvalorada de
hidroéxido de sodio O.1N. Esperar el vire a rosa fuerte, los mililitros

gastados indican la concentracién en puntos de acides total.

¥ Las prusbas van de acuerdo al producto guimica empleado.



c) pH

=1 pti caracteri stico de una solucién fosfatante estadndar de
zinc es acido, esto se determina utilizando un potenciometro o en su
gefecto papel indicador. La cardga inicial de la solucidén debe

presentar ur valar de oH de Z-3 puntos.

4.6 SECUENCIA DEL PROCESO

A continuacisn se muestra 'la secuencia bAsica en el flujo  del

process de fosfatizado. cualquiera ogue sea ) tipo de recubrimiento

a obtener:

Tine 1 === Tina 2 =-=> Tina 3 =-=> Tina 4-===>
Dasengrase Enjuague y Fosfatizado y Erjuague
alcalino Acondicicnador Acelerador T
Tina 5 == Tina &

Sellao Enjuague

arémice

4,7 fOFFOLOGIA DEL RECUBRIMIENTQ

La primera consideracién en la calidad de los recubrimientos
de fosfato de zinc. es la forma cristalina. Generalmente, la
mor foloql ¢ se determina empleando el microscopicdpotico a 400 X
v a 300 X aumentos. Los fosfatos de manganeso se pueden abservar
a menoras aumencos respecto & los primeros por ser cristales adbicos
de mavor tameffo.
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El Fosfato de hierro, no es facil de observar al microscopio

éptico, por ello, 21 empleo del microscopio ue barrido representa
una técnica que permité lograr los mayores aumentos vy grados
de definicién en imagén. Los estudios previos reportan. para
el Ffosfato de zinc con cuatro moléculas de agua, tres
formas cristalinas: a) Alfa-hopeite ( laminillas rémbicas ), b)
Beta~hopeite ( cristales rémbicos » y c) P-hopeite ( cristales
cGbicos ).

4.8 USD DE LDS RECUBRIMIENTOS

El uso de los recubrimientos de fosfato para la proteccidén de acero
v materiales metalicos, se conoce desde hace unos BO affos a la  fecha,
en gue una gran parte de la produccién de bicicletas, refrigeradores,
lavadoras, muebles de oficina, etc.,son tratados de esta mansra. FPor
mucho, el mayor uso de las capas de fosfato es5 como base para
pinturds, aungue otras i1mportantes aplicaciones estan en cenjuncidn con
aceite, grasa, ceras y tintes; para proveer una resistencia a la
corraeidn y reducir el desgaste por friccidn.

Los fosfates de hierro, zinc y zinc-calcio son muy comanmente
empleados como base para pintura. Los fosfatos de hierro ligeros son
aplicados para estampados en muebles y gabinetes; los fosfatos de zinc
pesados, son aplicados &n adccesorios para automdvil, refrigeradores vy
dispositives mecédnicos. Los recubrimientos tambien tienen aplicacién
en rodillos de empuie y partes de equipos en movaimiento, pare

reducir la Ffriccidn y el desgaste.
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S. CAPAS FINALES DE PROTECCION.

S.1 FINTURAS FARA SERVICIOS ANTICORROSIVOS

El empleo de las pinturas y de los recubrimientos industriales scn
la técnica més coman para evitar el problema de l& corrosién. La
apropiada selesccién de cada una de estas capas puede influir
directamente en los costos y tiempos de mantenimiento y sustitucidn de
equipo daffado por corrosién.

Estos cubrimientose varian desde la aplicacidn de una simple
pintura de aceite, hasta &sguelles de tipo vinllice, epdéricas, con
adhesivos <lorados, uretanos, y mas. Hay en el mercado diversas
variaciones a estos tipos bAsicos, asl compb las mezclas de las mismas.

En 1lss tablas 4 y & se presentan algunas de las
caracteristicas generales de las pinturas como de las peliculas

obtenidas.

TABELA 4. FRINCIPALES FINTURAS DE APLICACION INDUSTRIAL
Y DE USO COMUM.

Tipo acido Alcalis sales solventes oxidacién
| base-aceite 1 1 b 2 4
+ agh.clorado 10 10 10 4 -}
cepdrica 8 10 10 q 1)
svinilica 10 10 10 10 10
1 sinc. inorg. 1 1 3 g 10
5 base~silicén 4 3 b &6 C -4

X Urn valor de 10 representa la mayor protececidn
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TAELA S.

VENTAJAS Y DESVENTAJAS DE LAS PINTURAS DE

APLICACTON INDUSTRIAL Y USO COMUN.

Tipo

base-aceite

adh.clorado

epdricas

vinilicas

21inc. inorg.

(3]

FRIMARIO

Ventajas

+facil aplicacidn
+buena fluidez

+buena resistencia
a la corrosién
+facil aplicacidn

+fAcil aplicacidn
+buena resistencia a
la corrosidn,abrasién

+buena resistencia a
la corrosidén

+buena resistencia a
altas temperaturas

( PRIMER )

Desventajas

+baja resistencia
ala corrosiédn
+secado lento

+moderada resistencia,

a altas temperaturas

+aplicacién frecuente
de una nueva capa

+baja recistencia a
altas temperaturas

+buena preparacién
de la superficie

ia mayoria de las especificaciones para el pintado consideran la

aplicacién de wuna

del metal base:

metal

£l primario mejora la adhesién de la capa final de
mejorando la resistencia a la corrosién,
se pueden aplicar scbre superficies con o sin tratamiento de

sustrato metidl ico,

previa.

capa ligera de un

30

primario sobre la superficie

——==2> primario --—-> capa final

pintura al

Los primer
limpieza




Log principales tipos de primarios existentes sons

1) Barrier protector
2) ‘inhibidor

3y Zinc-rico
A continuacion se da upa hreve descripcidn de cada uno de ellos:

1) Barrier Protector

Es una pelicula protectora gque reduce el flujo de agua,
cloruras o sulfatos a la superficie del metal, impidiendo la
corrosién por el aumento de la resistencia eléctrica del par
metilico. Los compuestos que se  escogen como protectores tienen
alto pesp molécular, gereralmente son materiales termoplasticos;
como el vintl o los adhesivos clorados; asi  como poliestilenos vy
sistemas epdiicos—-fendlicos

Son aplicados en tanques contenedares de agua y acidosy y donde
la temperatura promedico es de 149° C.

2) Ichibidor

Estan cominmente compuestos por sistemes base aceites, alguides
vy Alguides-fermblicss; gQue contienen pequefias cantidades de
inkibidorss quimizos zomo Zromatos, molibdatos, fosfatos, horatos,
borosilcatos. Estos se disuelven en solucidn vy se difunden a traves
de la pelicula de pintura hasta la superficie metdlica, retardando
la reaccidn de corrosién en las areas microscédpicas  anddicas,
resultande en la disminucioén de la corriente de corrosién.

Estos inhibidores se emplean en medios donde prevalecen

los electrolitos corrasives, como los cloruros o sulfatos. Se reco-

miends aplicar este tipo de cubrimientocs para  ambientes donde

la temperatura promedio =25 de 260" C.
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3. Zinc - rico

Son compuestos ricos en zinc metAlico, alrededor del B8&% en
pesa. El zinc funciona como metal de sacrificio protegiendo al atero.

Este tipo de primario debe presentar, ademds, buena resistencia a la
abrasidn.

Hay dos tipos de primario zinc-rico:
a) Drganicos

b) Inorganicos.
5.3 CAPAS FINALES

La funcién de las capas finales es:
1? Proteger al Primario

2) Proteger la superficie metalica contra la corrosidn.

3I) Mejorar la apariencia, as{ come aumentar la duracién del
color y brillo.

Cuanda se aplica una capa final de pintura, se asegura cubrir
los posibles poros, amanchas, etecy no cubiertas por el
primario. For ello se recomienda la aplicacian de mas de una capa de

pintura © las necesarias para obterner un espesor ndnimp de 15-20
micras.,
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5.4 COMFONENTES DE UNA FINTURA

a) PIGMENTGS

Las pinturas estan compuestas primariamente de pigmentes
dispersos en un componente adhesivo, los cuales ademds estan
disusltos en un solvente o emulsificados en aguay para hacer de
la pintura 1o suficientemente fluida para ser aplicada pot
cualquier técnica de rolado, brush o spray. Despaes de la
aplicacidén, =21 solvente o agua se evaporan y la capa remanente se
Sseca 0 cura, siendo esta muy adherente y resistente. 5i no se usara
un pigmento, el cubrimiento serfa transparente, por ejemplo, un
barnir aplicado sobre une superficie de madera.

Los cubrimientos para use industrial, wtilizan pigmentos
coloreados as{ como anticorrosivos, ton el fin de proporcionar
proteccidn y apariencia.

A continuacién se presenta una lista de los tipos de pigmentos

mas usados y las razones patra aplicarlos:

a.l) Pigmentos opacos

Se aMaden para permitir gue la pelicula de pintura obscuresca
la superficie tratada. Estos materiales estan disponmibles en varios
colores.

a.2) Figmentos metdlicos

Se sMaden para obtener un acabadp metdlico. El  alumipnio y el
2inc son, por muchko, los pigmentos mas empleados.

a.3) Pigmentos extendedores

Estos no son opacos, s0n aftadidos para producir un
semi-brillo, asi tomo aumentar las propiedades de adhesidn,
disminuir la viscosidad de la pintura y disminuir el costo de la
misma.
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a.4) Figmentos anticorrosives

Son usados en los primarios para prevenir o inhibir la corrosién.

b}  ADHESIVOS

£l adhesivo es5 el mayor componente en cantidad de la pintura y,
por lo tanto, es el factor determinante de las caracteristicas del
cubrimiento. Es denominado como sistema base y por lo cual, 21 gue
define el tipo de pintura. El adhesivo es como un cemento que
aghiere las particulas de pigmento y mejora 1la adhesién a la

superficie tratada. Los mas comines son

- Alqgquides -~ Silicones

- Epbxicos - Vintlicas

- Esteres epdiicos ~ Clorados

~ Lacas epé&xicas - Fendlicos, etc.
~ Ilnorganicos

-~ Aceites

c) SOLVENTES

El tercer mayor componente es el solvente. E1 adhesivo es
polimerizado para acelerar el secadn o cura y producir un
cubrimiento 1o mas resistente posible. Cuando se afNade el pigmento,
la viscosidad de la mezcla aumenta hasta el punto en que el
producto es imposible de aplicar. PFor 1lo tanto, 1la funcidn
principal del solvente es la de disolver o dispersar, en el caso
del latex, el pigmento y el adhesivo; y lograr una viscosidad lo
suticientemente baja para permitir la aplicacién conveniente de 1la
pintura., Es necesaric considerar el tiempo relativo de evaporacidn
o velocidad de secado.

d) METODOD DE CURA

L.os componentes adhesivos de las pinturas varian en su método
de secado o cura. £ continwacisn se presentan los principales
métodos de secado:
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d. 1) OXIDACION

. La oxidacién es =21 méetedo de cura de. las pinturas que’se mezclan
con soclventes. La oxidacidén o absorcién de oxigeno del aire segu1dn
de una reaccidn de pnl1merlza:16n, es - llamado secado al aire,

d.2) EVAPDRACION DEL SOLVENTE

El adhesive es disueito en una mezcla de solventes. Cuando se
aplica la pintura, e1 solvente se evapora, dejando una pelicula seca
que ya no sufre cambio alguno. Las capas gque secan por la
avaporacién de un solvente son llamadas lagqu=adas. Debido a este
método de cura, las pinturas pueden ser aplicadas a baja
temperatura.

d.Z) REACCION GUIMICA

Los adhesivos de tipo epébxico-poliamida., son tipiceos de este
método. La capa formada por dos compenentes, una base y un
endurecedor, cuando se mezclan, ambos reaccionan qui micamente.

d.4) COALESCENCIA

Los adhesivos de tipo latex son tfipicos de este m@todo. Cuando
se aplica el cubrimiento, las partfculaz de laten comienzan a
presionarze unas con otras o coalescen; al miemo tiempo que el agua
se evapora. produciendo una pelicula uniforme y resistente.

5.9 FROFIEDADES FISICO-GUIMICAS DE LAS FINTURAS Y
DE LAG PELICULAS.

Para obtener adecuadas caracterf{sticas y propiedades de un
recubrimiento de upa pintura comercial, es necesario llevar un control
de calidad de las propiedades +f sico-quimicas.

A continuacidén se presentan algunas de las pruebas mds comunes
para evalvar la pintura, asi como el cubrimiente obtenido:

35



B)

[w)

D

E)

F)

&)

)

Viscosidad
Copa Brookfield
Copa FORD

Dispersién

Densidad
Hidrémetro
Copa peso/galén

Caracterfsticas de aplicacién
Fropiadades del Spray, Erush o
inmersidn.

Estabilidad &n solucién

Poder de cubrimiento

Caracteristicas de pelicula
Brillo

Colar

Espesor

Propiedades fisicas de pelicula
Dureza - Lapiz

- Identacién

- Durémetro

Registencia & la abrasién
Adhesion

Estabilidad en almacenamiento

Composicidn

Contenido de elementos volatiles y
no- volatiles,

Contenido en pigmentos

Resistencia

Hamedad

Corrosién acelerada
Camara de niebla salina
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6 DESARROLL.O EXPERIMENTAL
&.1, PLAMEACION DE LA EXPERIMENTACION

El desarroilo esperimental se planea realizar en dos etapas,

ung ¢n la planta de produccidn v la otra en laboratorio.

El desarrollo en planca considers el someter un conjunto de
muestras de pieras de resorte a los procesos de fosfatizade vy
pintedo por inmersidén y secado en torno; llevando los controles vy
registros de cada uno de los parametros de procesao ( ver incisos
6.2.1 y &.2,2 ). El desarrollc en laboratorio considera 1a
caractarizacidén morfologica del recubrimiento de fosfato de zinc
empleando el microscopio electrédnico de barrido y las pruebas de
corrasidn en camara de niebls zalina. de adhesidn con cinta y de

microdutreza ( ver inciso &6.3.1 y pasteriores ).

El procedimiento consiativad en:

L.~ Someter dos muestras ( por duplicado ) diariamente al procesa
de fosfatizado, correspondientes al primer ( maffana ) y segundo

{ tarde ) turnos de operacion en planta.

- Analizar cada una de laz muestras via wmicroscopla electrdédnica
de barrido. Identificar, Formas y tamaflos cristalines y determinar

la distribucidn para chteresr un sustrato homogenco.

~ Medir el valor de microdurera de cada una de las muestras.
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2. Del conijunto de muestras fosfatadas { duplicados ), seleccionar
las muestras en orden suscesivo { para abarecar la totalidad del
ntumeros de muestras ) vy someterlas al procss de pintado vy

secado. Modificando las condiciones de :

- Viscosidad de pintura ( a valores cercanos a los Ilimites

inferior y superior de control ) ( ver inciso &.2.2 )

3.=— Un tercer grupo de muestras no fosfatadas (en igual mamero al
paso anterior) se someteran al proceso de pintado bajo las mismas

condiciones Jde tratamiento.

4. Realizar pruebas de corrosién y adhesiédn @ ambos conjuntos de

muestras ( fosfatadas - pintadas y no fosfatadas ~ pintadas ).

5. Registrar y evaluar los grados de corvosion maxima y los grado de
adhesidn final para cade una de las muestras. Considerando los

factores de:

- Caracterfsticas cristalinas del vrecubrimiente de fosfato
{ para el caso de las muestras fostatizadas).

-, Espesor de la zgelicula de proteccisdn ( pintura )

6.2 EN FLANTA

El desarrollo de la etapa experimental se llevwd a cabo en las

instalaciones asignadas & produccidén de la empresa Suspensiones
Automotrices 5.0, especificamente en el Adrea donde se tienen
implementados los procesos de fosfatizado v pintado por  inmersidn vy
horno de secado o cura.
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DATOS DE LA MUESTRA

Hambre @ Fesorte . Automsvil NISSAN. Codigo = 40219/26/28
' " Resarte . Actomdvil VW, Cédiga : 10240

Material: Acero.de alsacion SAE 5140
Cnmpcsiciﬁn ndminal!
c #n si P cr

0. .35-0. &4 o, 7%3~2 ©.13-0, 30 0. 035 Max. Q.70

Fabricacidn: Barra austenizada. Temperatura 8&0°C
Enlado en calisnte
Temple en aceite. Guenchtex tipa A.
Dureza de temple 240-250 H.Brinpell..

Tratamiento: - Revenido . Temperatura 220°0.
: Duwreza de revenido 273-280 H.Brinell
Granallado:

D, 040

Granalla Ge scoro 5O Crvs de 0.8 mm de dism.

Fosfaticado. Inmersidn zinc estAndar.

Pintado. Iamersidn pintura spdrica.

Propiedades: Cte.elAstica 19,462 +/~ Q.98 N/pm

Fra.normal 3090 4/~ 5O M
Dureza 279-285 H.Brinell
Fatiqga 2.2 B+5 ciclos
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&.2,1 SECUENCIA Y CONTROL EN EL PROCESO DE FOSFATIZADO

A contiruacidén se presenta la secuencia correspondiente  al
proceso de fosfatizado ( ver fig. 5 ):

TINA t ————- ? TINA 2 ====- > TINA 8 ————=> TINA 4 —-——2
Demengrase Enjuague vy Foefatizado Enjuague
Alcaline Acondicionador

TINA S ====> TINA O
Sello Crédmico Enjucgue

El eouipo bisico empleado en la M nea de fosfato consiste en:

1) & Tangues de acero inoxidable de 200 1 cada uno.
2) 1 Grda transoortadora de 1 Tonelada

J) Cada uno de los tangues gue corresponddn a las tinas i, ¥ v
& en la secuencia de proceso, deberdn  estar acondiciocnados  para
admitir 6 resistencias eléctricas para el mantemimiento de la
temperatura de operaciénk,

El control de cada una de las soluciones v de los parédmetros de
control, se loora siguiendo la hoja de instrucciédn de operacidn, La

cual se muestra en la tabla bt

# Se recomienda realizar una limpieza conlinua de lam resistencias
debido a la acumulacién y formacidn de una capa dura de lodos.
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t 2 3 4 3 1=3
anjusgue spjuogue ¥ toptatizage *njuague netio onjuagys
aicaline ocandigionadar eramico tina!

tio. 5

disposiciean de tonaues y secuencia detl procese en la lines de fosfatizado
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TABLA &. HOJA DE INSTRUCCION DE ORERACION DE LA LINES DE

FOSFATIZADO.
TINA usa rro ducro TEMPERATURA T.t ALCAL. Ac
LIBRE TOTAL
1 DESENCORASE  PC 2330A 5z-a3°C 3 MIN 4.8-3. 3
ALCALING Pg 2330C PTOS .
2 ENJUAGUE ¥ P(ZMm AMDIENTE 30 seg - ~
ACONDICIONADO
E] FOSFATIZADD B B80Mu 74-03'Q 5 MIN - 22-25
B ga0R PTAS,
4 ENJUAGUE AQUA AMBIENTE 30 Seg, - -
CORRIENTE
2 SELLO PSOAY AMPIENTE 30 Seg. - -
cROMICO
a ENJUAGUE AQUA #0-90O°C 20 Seg. - -
DESMIN,

* Todes tos pardmetreg =@ controlordm  upna  vex  per

turno. Setecaldn
100% do las piezam producidas.

6.2.2 SECUENCIA Y CONTROL EN E{ PROCERC DE FINTADO
Una vez fosfatizados los resoi-tes 0N almacenados

introducidos directamente a la ldnea de pinture. de acuerdn 2

necesidades de produccien.
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El diagrama de flujo en la linea de pintura es el siguiente:

Pintado por inmersiédn -—--> Retoque ———--> Horno de secado-——>

Retoque final.

El equipo

empleado es :

1) Tipa de pintura liquida de 4.5 m. de longitud y 0.5 m de

altura

2) Cadena transportadora

3) Bomba

4} Horne

de reflujo

de secado de ém. de longitud, 4 m. de ancho y 3 m. de

altura.

S) 2 Quemadores de gas

Las caracteristicas y propiedades de la pintura de prueba

empleada en el proceso se muestran en el apendice 3.

El control de los parAmetros en la linea de pintado se logra

siguiendo la
la tabla 7:

TABLA

INSPECCION:

codigo

HISEAN
40210/28
40228

vw
10240741

hoja de instruccién de operacién, la cual se muestra en

7. CONTROLES EN LA LINEA DE PINTADQ

Viocosidad Frecuencia: Una vez por

Espsvor de capa Lturno
Temperatura Velocidad Viscosidad Espesor

Herno ‘C Cadena m/min Copa DIN. 4 capa, micrans
170-473°C 1.0 40-c0 Mayor a S0
41063-170 1.0 40-00 Mayor a 30
100-103 2.0 40-00 Mayor a 30
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4.3 EN LABORATORIO

El desarrollo experimental se llevé a cabo en las instalaciones
asignadas al laboratorio de aseguramiento de calidad de la empresa
Suspensiones Automotrices S.A., para las pruebas de medida de
espesor de capa, de corrosién en camara de niebla salina y de

adhesién,

La caracterizacién morfologica de los cristales via microscopia
electrénica de barrido. se realizé en el laboratorio de microscopia
electrénics perteneciente al Centro de Investigacién y Desarrolle
Técnologico en Electrogumica A.C. .

La evaluacién de la microdurezase realizé en el laboratorio de
micraoscopfa éptica perteneciente al Departamento de Ingenierfa

Ouf{mica Metalurgica

é6.3,1 PROCEDIMIENTO DE ANALISIS VIA MICROSCOPIA ELECTRONICA
DE BARRIDO.

El procadimiento comprendio primeramente los trabajos de
limpieza de la muestra, el encendidoc y operacién del microscopio
electrdnicos posteriormente el andlisis de la morfologia y determina
cidn de la distribucidn de los cristales de fosfato de zinc
sabre el sustrato metalico, y finalmente la toma y revelado de

las fotografi as del mismo.

El sistema de microscopla electrédnica consistio de los equiposs

i. Microgcopio Electrénico de Earrido modele JEGL JSM-5400 LV.
a) Voltaje de aceleracion : 20 kv,
b) Condiciones de operacién : Temperatura 20°C
Hamedad relativa &0%

Sistema Analizador Multicanal modeloc KEVEX DELTA PLUS.

N

44



A.

Preparaciédn de la muestra.

LLas muestras se cortarén de acuerdo a siguientes
dimensiones: 11.90 mm de diaAmetro por 146 mm de largo. ’
Se limpiaron €on alcohol.

Procedimiento de encendido y operacion del microscopio

Colocar y girar 1a llave de encendido a la posicidn "on”.
Arrancar los extractores de aire y alcanzar la condicién de
vacio dentro de la columna. Verificar en los indicadores.
Introducir el portamuestras ya preparado a la columna.

Con la palanquilla de visualizacién pasar de posiciédn punto
a 1 nea.

Llevar al mdximo la brillantes en el indicador hasta que
aparezca la linea indicadora.

Encender el comando de " electrones secundarios .

Con el comando " Gun fillament " saturar el filamento hasta
alcanzar los 100 microampares.

Una vez gaturadc el filamento pasar de mndo lingea & modo
cuadro

Alcanzar el voltaje de de aceleracidn deseadt.

Llevar al maximo Ia linea indicadora y seleccionar la
posicién de barrido con el comando " rapido 2 ".

Enfocar a bajos aumentos mediante controles " grueso" vy

" fino ".

Llevar a mayores aumentos y enfocar mediante control “fino".
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C. Procedimiento de anmalisis.

- Realizar un barrido completo de la superficie de la muestra
y determinar un &rea representativa y conveniente para

realizar las determinaciones.

- Fijar el namero de aumentos convenientes para determinar la
forma y tamaffo ( dimensiones ) de los cristales. Ast como el

.
ntmero de cristales por unidad de area.

6.3.2 Método de prueba estandar para
V1SCOSIDAD DE PINTURA FOR COPA FORD
ASTM  D-1200

Este mdtodo cubre la determinacién de viscosidad de pinturas,
barnices, lacas y materiales afines, empleando 1a copa FORD.

La combinacién copa-orificio esta disefiada para permitir un
flujo Newtoniano en rangos de tiempo de 20 a 60 segundos; ello,
considerando las condiciones de Temperatura y agitacién del gistema
lLquido ( ver fig. & ).

1. Equipo

a) Copa FORD No.2, Ty 4, La copa debe estar hecha de un
material resistente a la corrosiédn y cumplir con las dimensiones en
diseffo especificadas por el fabricante. La calibracién se realiza en

base a los procedimientos especificados en ssta misma norma inciso 6.
{ ver ref.B8 y 15 ).

b) Termédmetro. Graduado en 1° C.

c) Croném2tro. Graduado en 0.1 segundos.
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—0Qnticio

COPA DE VISCOSIDAD

No.2 Orificio No.30rficlo, A= 3.404mm
No.4Oriflclo A=4.45 ram

COPA FORD DE VISCOSIDAD Y ORIFICIO.

Fig. ©
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2. Condiciones de prueba

Tadas las mediciones deben r=zalizarse bajoc -las ic:{r.di':ianes
estandar del cuarto de prueba, =sto es, pintura de 5-35° C de tempara
tura y 7B8-80 % de hamedad. ’ : .

3. Procedimiento

a) Seleccione el nimero de copa apropiadb segin: .

- Para flujos de liguido de 20 a 100 ‘segundos, copa No & o 4

- FPara flujos de liguido de 40 a 100 segundos, copa No 2

b} Llene el instrumento al nivel mdximo con el liguidoc de
prueba; permita que este fluya libremente hacia fuera de este.

c) Reporte el tiempo de flujo, el mdmero de copa, asl como la
temperatura del cuarto y otras condiciones, por ejemplo,
agitaciéon, etc.

TABLA 8. TABLA DE VISCOSIDAD PARA COPA FORD

Copa FORD # 4 Viscosidad
seg. Centipoises
30 100
39 120
40 140
45 155
S0 170
55 195
60 210
65 ’ 235
70 250

La grafica de la figura 7, muestra la relacion entre ambos
parametros.
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300
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CURVAS APROXIMADAS DE VISCOSIDAD PARA
COPAS FORD

VISCOSIDAD (Centipoises) (g/seg cm)

I 1 Il

20 40 60 80 100
TIEMPO (segundos)

——No.4 —+No.3 ~—*No.2 §

R A S

Flg. ?
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4.3.73 Método estandar para

MEDICION DE ESPESOR DE CAFA FOR METODOS ELECTROMAGNETICOS

ASTH E-376

Esta pridctica cubre el uso de campos magnéticos y corrientes
de EDDY en equipos para pruebas no- destructivas, en la medicién de
espesores de capas aplicadas sobre una base metadlica.

Los campos magnéticos se emplean para medir el espesor de
cubrimientos no-magné®ticos aplicados sobre sustratos metalicos, Las
corrientes de EDDY se usan si la conductividad del cubrimiento
difiere significativamente de la del sustrato.

Previé a la medicién, £l equipo se debe calibar empleando hojas
metalicas o plasticas en diferentes espesores de acuerdo a las
especificaciones del fabricante.

1. Procedimiento de medicién
a) fbtener 4 mediciones del espesor de pelicula en por lo menos
3 Areas diferentes de la pieza. Se recomienda revisar- la calibracien

1o mas frecuente posible.

b) Registrar el valor medido, asi como las posibles
interferencias.

6.3.4 Mstodo estandar para
FRUEEBA DE ADHESION CON CINTA
ASTM D~3359
Este método de prueba evalGa la adhesidén de capas de cubri-
miento aplicados sobre sustratos metdlitos por la aplica—

cién bajo presién de una cinta adhesiva sobre ciertos cortes,
hechos previamente sobre la base.

La norma considera dos métodos de prueba estandar:
l.- Método A: Cortes en X.

2.~ Método B: Cortes cruzados o mallado

50



Se empleard el método B de cortes cruzados, debido a que

permite evaluar cualitativa y cuantitativamente el desprendimiento
total, parcial o nulo de la pelicula de cubrimiento ( el método A
sole evalGa cualitativamente, ver ref. 9 y 17 ).

METODO B. Cortes cruzados

1) Equipo

Herramienta: Se usan 6 © 7 cuchillas de aceroc, capaces de
producir un corte en el recubrimiento.

Cinta: Se emplea una cinta SCOTCH No 600 o cualquier otra con
un grado de adhesién de 40 +/- 2.8 g/mm; semitranparente y de 25 mm
de ancho.

2) Procedimiento

a) Seleccionar un area libre -de impurezas y de imperfecciones
de forma.

Para espesores de capa menores a 50 micras, se deben hacer &
cortes paralelos y & cortes sobre los anteriores perpendicularmente,
espaciados en | mm.

Fara espesores de capa en el rango de 30-125 micras, se
deben realizar 7 cortes iguales a los anteriores, espaciados en 2 mm.

Los cortes deben tener una longitud de 20 mm y se desbe
asegurar que pstos penetren al recubrimiento.

b) Se adhiere la cinta aplicando una ligera presidn y se
remueve.

c) La prueba se evalda cuantitativamente en una escala de OB a
5By en concordancia al desprendimiento.
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Clusiticacidn da resutiotos da ta prusba de gdhesicn

Closificacion

Superticia do cortes cruzados donde

acurre @l dgrprendimisnic
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-

Mayor qua 85%

Fig. 8
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TABLA 9, TARLA DE CLASIFICACION PARA EVALUAR LGS
RESULTADOS DE LA FRUEBA DE ADHESION.

4]
ot

Las =sguinas de 1a cuadricula estan completamente
lisas. No hay remocién .

4B Pequeflos hojuelas de la pelicula estan sueltas en
las intersecciones y 2 lo largo de los cortes. El
drea afectada representa menos del 5 % del total.

3B Pegueffas hojuelas de la pelicula estan sueltas en
las intersectiones y a 1o largo de los cortes. El
Area afectada ropresenta del § al 15 % del total.

2B La pelicula se remueve a lo largo de los cortes
y 2l area afectada representa el 20 %4 del total.

18 La pelicula se desprende casi en su totalidad
y la presencia de hoyuelos., E1 Area afectada es de
35 a &5 Y del total.

OF DaRos mayores respecto al grado 1B.

La figura 3, muestra mas claramente como se observa ¥y
determina el grado de remosidn de la pelicula para evaluar el grado

de adhesién.

6.3.5 Método esténdar de
FRUEBA EN CAMARA DE NIEBLA SALINA

ASTM B-117

Es el método de prueba para cubrimientos tipo primario, capas
organicas e inorg&nicas aplicados sobre hierro o acero bajo
condiciones zimuladas de ambiente marino. La prueba consiste en
someter la muestra problema durante un periodo de tiempo fijo, & una
atmosfera de ura solucién atomizada de cloruro de sodio y a una
temperatura promedio de 3857 C.
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.

Equipo

a) Camara de niebla

b} Deposito de solucidn salina

) Compresor de aire

d) Equipo de control de temperatura, presién de atomizacidn,
y tiempo de prueba.

La figura 9, muestra el disefiu bisico y partes printipales de
la cémara de niebla salina.

2. Operaciédn

a) La solucién salina es una disoluciédn de § partes en peso de
cloruro de sodio =n 95 partes de agua destilads o en cualguier otro
tipo de agua que contenga mencs de 200 pem. en sdlidos. La  sal
empleada debe ser de cloruro de sodio libre de Niguel y Cobre, vy
conteniendo en base seca menos del 0.3% de impurezas.

b) El1 pH de la solucién, despues de atomizarse, debe estar en
el rango de 4.5 a 7.2. La medicidn debe realizarse empleando wun
potenciometro o en su defecto papel indicador.

c) La presisén en la boouilla de atomizacidn debe mantenerse de
10 a 25 psi.

d) La temperatura de conttol en el interior de la cémara debe
mantenerse en 35 +/~- 17 C.

3. Frocedimiento

a) La muestra a prueba debe estar limpia de impurezas, grasas,
aceites, etc. Las areas expuestas por corte, aguellas gue contengan
marcas de identificacién o las que esten en contacto con los soportes
deben ser protegidas con cera, cinta adhesiva o cualguier
recubrimiento 2stable para las condiciones de prueba.

b) La muestira debe soportarse entre 15 a 30 grados de
inclinacién respecto de la vertical. No deben estar er contacto unas
con otras o con cualquier parte de la camara.
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TIPICA CAMARA DE NIEBLA SALINA

Termdmetro y fermostdio.

Tangue de suministro de agua

Torre humidificadora,

Calentador inmerso.

Tubo da aire o boqguillas de spray

Brackets para soporte de muastras.

Reciplente interno para solucién salina

Boquillas de spray ub|codnsan la tome de dlsperslon
Trampa para solucidn,

Chaquata de entriamiento,

Tanque de suministro parda el recipiente interno.
Regulador automatico de temperatura de la solucidn. salina.

Fig. 9
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e) £l periodos de praeba  se fija de acuerdo a ilas
caracteristicaes gpropias del cubrimientc o par sspecificaciones
del investigader o cliente. La operacién de la cAmara debe  ser
continua durante todo el periodo de prueba ( ver tabla 10, para
condiciones de prueba ).

4, Evaluaciones

a) De acuerde a los criterios de calidad especificados, se debe
evaluar 21 grado de corrosién en base a la apariencia superficial.
A continuacidn se presentan algunas de las especificaciones de

prueba en cAmara de niebla salina para los resartes empleados en

este trabajo.

TABLA 13, ESPECIFICACIONES PARA PRUEBA DE CORROSION
EN CAMARA DE NIEBLA SALINA.

Codigo Especificacién Duracién Grado Oxidac.

de prueba Maximo
Pintura Horas Fermitido

NISSAN

40218719 Epdrica 480 10%

40226/27 Epérica 480 10%4

Vi

10238/39 Epéuica 240 0%

10240/41 Epérica 240 0%

FORD - :

70285 Epdxica 240 0.03% .



6.3.4 Metodo estdndar para prueba de
EVALUACION DEL GRADO DE CORROSION EN SUFERFICIES
METALICAS CUBIERTAS
ASTM D-510

1. Este mbtodo emplea fotograffas de referencia estandar para
gvaluar el grado de ouidacidén que puede desarrollarse en los sistemas
metal-pelfcula protectora, sujetos a condiciones que puedan originar
la corrosién. La aplicacién primaria de este método es sobre
superficies metdlicas y otras no porosas, siempre y cuande el grade

de deterioro se pueda ubicar dentro del rango de esta referencia.

2. Referencias estahdar

2.1 las fotograffas de referencia estdndar se muestran en la
figura 10 y representan el porcentaje de area daffada. Las
fotografi as muestran una distribucidn aleatoria sobre la totalidad de

la superficie.
2.2 Para el reporte,las fotografias de referencia estandar no
requieren para su uso de la escala grado de pxidacion ( por opiemplo:

1 24 3, 4, ete. ), debido a que es mas frecuente y mis descriptivo
reportar el porcentaje del area total oxidada ¢ ver tabla 11 ).

J.Procedimiento

3.1 Introducir las muestras en 1la camara de niebla salina.
Evaluatr continuamente el % de oxidacidn por comparacién con las
fotografias de referencia estandar.

¥ SSPC: Steel Structures Fainting Council.
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TABLA 11. ESCALA Y DESCRIPCION DEL GRADD DE OXIDACION

Grado oxidacién Descripcién Fotoarafias estandar
ASTM-SSPCk
10 no oxidacién, menor al 0.01% -
9 oxidacién mepor al 0.03% No.9
8 oridacidn meror al 0,1% No.8
7 oxildacién menor al ©, 7% -
& particulas de orido extendidas No. &
] oxidacien se extiende al 3% -
4 onidacion se extiende al 10% No. 4
3 oxid,aproximada 1/6 sup.total -
2 prid.aproximada 1/3 sup.total -
1 ouid,abroximada 1/2 sup,.total -

)

oxid.aprorimada 100% sup.total -

4. Reporte

4,1 Reportar el % de oxidacién correspondiente al tiempo
transcurrido al momento de la lectura, asf como las condiciones de
prueba.

6.3.7 Método estandar para
FRUEBA DE MICRODUREZA VICKERS

ASTM D-14743
Este métodu consiste en la aplicacion de wuna carca en el

rango de i a 1000 gf gobre recubrimientos . For medio dge un

identador de forma piramidal v conmvirtiende la medida de la

impresiédn resultante permanente a un numero de dureza.

®* SSPC. Steel Structures Painting council
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1. Muestra

Para mAxxma seuur:dad el espesor minxmn d -recubr1m1entn ‘debe ser
tal que la profundidad de’ identacisn no. exceda 3/4 dal mzsmo. elia,

para minimizar los efectos del sustrato..

2, Eqﬁipo
a) Microduwrometro Leitz Wetzlar. Modelo 4B80i1.

b) Identador de dureza en forma de diamante piramidal, con
angulos transvercales de 136 grados.

c) La medicisén del tamafio de huella se realiza empleando el
microscopio &ptico con objetivos de 150, 300 y 600X,

3. Procedimiento

a) Colocar la muestra en la ﬁlatina de observacién, cuidando
que esta permanezca rigida v en posicién normal a la direccidén de
identacidn.

b} Seleccionar un area de la muestra libre e impurezas e
irregularidades y ajustar la iluminacidn en el microscopio para dar
un maximo contraste. Calibrar la escala de medicién con ayuda del
tornillo micrométrico.

c) Aplicar 1la carga primaria de 2509 en el identador vy
mantenerla durante 10 segundos, aplicar la carga completa b
mantenerla durante 18 +/- 0.5 segundos vy remover la pieza.
Medir las longitudes transversales de identacidn para calcular el

valar de dureza.

d) 5i la profundidad de identacién no permite observar con
claridad la identacidn, repetir la prueba asplicando una carga mayaor a
S500g o hasta 1000 g.

El valor de dureza se determina por:
VHN= ( VICKERS HARDNESS NUMBER )} = 1.8544 F/D
Donde:

P. Carga aplicada en kaf.

D. Media de la diagonal de impresidn en mm.
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7- RESULTADOS

7.1 LECTURAS DBTENIDAS EN EL PROCESO DE FOSFATIZADD.

Cada upo de 1los parametros especificados en la hoja de

instruccidn de operacién de la linea de fosfato ( cap 6.2.1, tabla 7 )

se controlaron y verificaron al 100%

A continuacién se presentan las lecturas oabtenidas de las

condiciones de prueba para cada wuna de las 32 muestras fosfatadas:

Muestras No.l1 y 2

Tina Temperatura T.1. pH A.L. A.T

1 S4 °C S min, 12 4.8 ptos,

2 28 X0 seq. 12

3 bb S min. 2.5 27.5 ptos.
4 I3 30 seg. 4,5

S 2 30 seg. ]

& 81 30 seq. 8

Muestras No.3 y 4

Tina Temperatura T.1 pH A.L. A.T.
1 54 'C S min. 12 4.9 ptos.

2 27 30 seq. 11

3 68 S min. 2.5 25 ptos.
4 32 30 seg 3

S 26 30 s=eg. 4

5} 81 I0 seq. 8
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Muestras No. S v &

Tina Temperatura

Lol © I ¥

Muestras No. 7 v 8

Tina Temperatura

o BN

Muestras No.

Tina Temperatura

i

L B A 2 N

52
26
&7
28
24
74

&0
27
92
24
23
&4

? vy 10

46
33
70
38
30
73

’C

e

‘C

T.1

5 min.

30 seaq.

5.5

min,

‘30 seq.
30 seq.

30 seq.

T.

5.4

1

min.

30 seg.

9.1

min.

30 seg.

30 seg.

3¢ seg.

T.
9.1 min.

25

- 30
35
30

62

1

seq.
min;
seg.
seq.

seg.

pH . A.L AT
12 4.9 ptoé.A
.12 .. :
3 23,2 ptos.
4 .
4§
8
pH AL AT
12 4.9 ptos.
i1
2 24 ptos.
4
4.5
8
pH AL AT
10 4.73 ptos.
9
2 23.5 ptos
3.5
5.5
8



Muestras Na.

Tina Temperatura

i

L TR

Muestras

Tina
H

LN T I 2 N

Muestras No.15 y 16

Tina
1

LB LR I A

11 v 12

S3 °C
28 -

72
30
24
73

No.

93
33
63
35
26
70

Temperatura

56
34
74
37
27
79

13y 14

Tempetratura

’c

'c

T.1
S min.

30 seg.

S.4

min.

30 seg.

30
30

T

o

T
S

63

s8g.

SEg.

.1

S min.

seg.
min.
5eg.
seg.
seg.

W1

min.
Seg.
min.
seg.
5e9.
seg.

pH

10

9
2,
6

pH

10

S

A.L A.T

4.8 ptos.

23.8 ptos.

A.L A.T

24 ptos.

A.L.
S ptos.

a.T

24.35 ptos.



Muestras No.

Tinas
1

o~ th BN

Muestras No.

Tinas
1

LT £ R R S

Muestras No.

Tina
1

2
=

[T IS

17 y 18

Temperatura

53 °C
34
&3
34
31
&8

15 y 20

Temperatura

56
3T

76

’C

21 y 22

Temperatura

o8
27
&3
30
24
73

C

T.1

S min.
30 seg.
5 min.
30 seq.
20 seg.
30 seqg.

T.1.
9 min.
30 seg.
S min.
30 seg;
30 seg.

T.I.
S min.
30 seg.

S min.
30 seqg.
30 seg.

30 seg.

64

pH
10

L1/ 5 S &) B

pH

11.5

oD o U N

pH
10

4.5

A.L.
5.1 ptos.

A.T

24.5 ptos.

A.L.

AT

S ptos.

A.L.
4.8 ptos.

22.5 ptos.

A.T,

28,5 ptos.



Muestras No. 23 y 24

Tina
1

(o B 1 T ]

Temperatura
a1 ’c
27
75
27
25

79

Muestras No. 25 y 26

Tina
1

L6 IS/ R

"~

Temperatura
=5 ’C
28
78
29
)
80

Muestras No. 27 y 28

Tina
1

w PN

o

Temperatura
G4 'C
29
73
30
2
7

(4]

w

T.I.

min.
56y,

S min.

seg.
seg.
seg.

T.1

[

30

S min..

30

30 seg..

—_—

S

T
5
30

5

30

30
30

g min.

seq.

seg. .’

se9.

oI

min.
seg.
min.
seg.
seg.
seg.

65

PH -

11
10

0 s

pH
11

i

ML n

A.L. AT
4.9 ptos.

24,5 ptos.

AL T AT

" 4.8 ptos.

o 25 ptus.L

A.L. A.T
4.9 ptos.

24.2 ptos.



Muestras Na. 29.v 30

Tima

1 7 °C S min..
2 34 30 seg.
3 73 S min.
4 37 30 seq.
5 27 30 seq.
) 7% 30 seq.

Temperatura T.1.

Muestras No. 31 v 32

Tina Temperatura T.I.
1 S6 °C S min.
2 33 30 seg.
3 75 I min.
4 34 30 seg.
S 23 30 seq.
-} 78 30 sea.

Las varacteristicas

pH

1o

R i R I 1)

Ak A;f.
S ptos. k

23 ptos.

AL, A.T.
5 ptos.

25 ptos.

7.2 ESPECIFICACIONES DE TAMANG, MORFOLOGIA Y DISTRIBUCION
DE CRISTALES.

sustrato metalico.

( ver incise 7.1 ) v analizadas por

barrido sons

cristalinas del fosfato de z2inc en el

correspondiente a las 32 muestiras fosfatadas
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abarcaba una regisén representativa de la d:str:buc:bn
cristales por unidad de Area se calculu basadus :

1. Morfologla cristalina. Aralizis a 2000%.

Geometria cristalipa: cibica y rectangular | fot. A Apéndzce 2 )
Tamaffo cristalino : cibico 10 a 14 mic., por lado -~ -
L rectangular iQ mic. por lado * 14 mx:.-‘

de largo. . B

Voltimen cristaline : cGbice 10 mic. por .lado 1000 ml:.bcﬂbicés
' . rectangular 1400 mic. cabicas

2. Distribiciédn. Analisis a SO0X.

Se seleccicno un Area de 100 X 100 mickas\*débl 4 que se
El_hﬂﬁéra de

‘log tamafios

cristalinos, de tal manera gue estos fﬂfmafnﬂ:,Uﬂf recubrimiento

compacto. Los resultados som:

100

71

Cristales para un tamafio de 10 micras ( f_Cﬁisﬁai(iQO mic.)

Cristales para un tamafio de 10 % 14 micras’{:i Cristal/t40 mic.)

7.3 MEDICION DE ESPESOR DE CAPA POR METODO ELECTROMAGNETICO.

710,

AY Del conjunto de 32 muestraé(yFosFafédas { wvear inciso

se seleccionaron 16 muestras - -representativas Y se

sometierén al siguiente tratamiento: 8 muestras se pintarén a un

valor

de viscosidad cercano al 'limite inferior de control y las 8

restantes se pintaron a un valor cercano al limite superior de

control . Los resultados de las mediciones son:
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TABLA 12.

t. Con fosfato ( Pieza codigo 490219)
Viscosidad = 44 ep { % E~2 g/em 5 )

No. muestra Espesor (micras)

2 30.460

.4 ’ S56.18

-] 56.50

8 S7.00

10 55.80

12 58.3¢C

14 98.10Q

14 §57.20
promedio general 556.21

TABLA 13

2. Con fosfato ( Pieza codigo 10240 )
Viscosidad = &0 cp { » E-2 g/cm s°)

No. muestra Espesor (micras)

18 59.65

20 61.80

22 59.10

24 59.80

26 61.50

28 61.20

30 61.80

32 59.10
promedio general 60,50

B). Un s=zgundo grupo de 1é& muestras ( No. 3% a 48 ) no

fosfatadas, se sometieron al siguiente procedimiento: B se pintaron
a un valor de viscosidad cercano al limite inferior de control y 8 se

pintaron a un valor cercano al 1limite superior de control. Los
resultados son;
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TABLA 14

1. Sin fosfato ( Fieza codigo 40224 )
" "Viscosidad = 42 cp (& E~2 g/ecm s )

No. muestra Espesor - {(micras)

33 . 15. 80
34 45,28
35 45.73
34 45,78
37 44,90
38 43.00
39 45.20
40 44.10

promadia gengral 45.48

TABLA 19

‘2. 5in fpsfato ( Pieza codigo 40228 )
Viscosidad = &40 ep ( % E~2 g/cm s )

No. muestra Espesor (micras)

41 49,860

a2 53.80

43 54.40

44 53.30

45 854.G0

Ab - 52.80

47 893.1¢

48 54,00
promedio general 53.12

7.4 PRUEBA DE CODRROSION Y ADHESION

Al. El conjunto de muestras fosfatadas v pintadas, emplzadas &n

punta 7.3, incisc A, se sometierdn a procesoc en la camara de  niebla

salina. Los rvesultados de las evaluaciones de ouidacién vy adhesién
san: .
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TABLA

1. Con fosfato ( Pieza codigo 40219
56.21 micgras

Espesor =

Horas acumuladas Grado de Adhesion

a8 s
94 3
144 S
192 S
264 4.4
312 4.2
360 4.3
432 3.5
480 3.3
Grado de oxid.max.= 3.5%4
Adhesidn final = 3.3
TABLA

16

17

Grado de oxidacisdn
Muestras No.

4 B 12 1)

Q o] (o} o]

0 Q O (v}

[¢] 0 o [

Q Q (v} o

1 0 1 i ~
1 1 1 1.3
2.5 1.5 2 2

3 2 2 3
3.5 2.5 3 3.5

2, Con fosfato ( codigo 10240 )

Espesor =

Horas acumuladas Grado de adhesidn

48
964
144
192
264

312 4.3

megnden

-
o

432 3.8
480 3.6

Grado de oxid. mAx.=
Adhesidn final =

La grafica de los resultados,
figuras 1i y 12.

60.50 micras

Grado de oxidacidn
Muestras No.

18 22 26

0 0 [&]

¢ 0 0

4} o [«
o} a 0

o} 0 Q

1 1 1.5
1 2 1.8
2 2 2.5
2.5 3 3

{4y

(%)

30

(&}

N = 00000

o

para ambas tablas se presentan en las
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'Emp1=ada5 en
14 -cAmara de
m;daglén Yy

E), El conJunto ‘de: muestras A FasFata as
el punto 7.3, incise’E, . se somet1er6n a fprncesn
niebla salina. Los" rEsultados de 135 ;
~adhesisén son:.

"TABLA 18

1. sin Fusratn ( Pieza codlgn 40226:);,;
Espesor = 45,48 micras :
Horas acumuladas Grado de adhesién Grade de oxidacién {%)
’ Muestras MNo.
3z 37 9. 40
48 5 0 ] o 0
96 5 (4} [+] o a
144 4.8 1.5t .1 1.5
192 4.6 2 i.9. 2 2
264 4,2 S 3 4 4
12 3.8 8 38 7
360 %z 108 012 -9"
432 2.5 15 .10 18014
480 15 159415 15 .

Grado de oxid. més.prnm
Adhesién final

‘Grade de exidacisn (4
s -Muestras No.

41 43 45 47

a8 . A [ o] o 0
96 ] ] Q 0 0
144 . G B i e 4] 1 1 1
192 L T I - PR 1.5 2.5 2 2.5
264 - R TY: R ’ 2 4 3 4
312 . L ' S [ & b
360 : 3.5 - . a8 ] 8 9
432 3 : - .10 11 10 10
480 ' 2.5 13 13.5 13 13.5,

Grado de oxid.may.= 13.5%

Adhesidédn final = 2.8

La grafica de los resultados se presentan en las figuras 11 .y 12,
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PRUEBA DE ADHESION

6 GRADO DE ADHESION (puntos)

0 ] ! L { )

H I}

A8 96 144 192 264 312
TIEMPO (horas)

360 432

—— 10240 —— 40218 —*— 40228

Rig. 1

—8— 40226 I

480

T2



PRUEBA EN CAMARA DE NIEBLA SALINA

5 % DE OXIDACION
1
I

14+
12 -
10+
8r

6_.

i 3 i

o + +
48 86 144 192 264 312 360 432 480

TIEMPO (horas)
—&— 40226 !

—— 10240 —+t— 40219 —F— 40228

Fig. 12
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7.5  FRUEBA DE MICRODUREZA

Del conjunto de muestras fosfatadas ( ver inciso

7.1 ), se
selectionaron 13 muestras para evaluar el grado  de microdureza
Vickers. Los resultados de los valores calculados son:

TABLA 20
No. muestra Diam. indentacidn Dureza Vickers'
micras carga 1000 gf
1 78 277.0°
3 75 2979.6
5 75 299. 4
7 78 C277.0
o . .78 277,00
137 77 : : 284.3
15 78 : ’ ' 284.3
18 75 } 292.0
21 . 78" © 284.3
24 75 29%.6
27 ' 78 299.6
30 77 277.0
32 78 284.3

Valor de dureza minimo = 277.0
Valor de dureza maximo = 29%.6
Valor de dureza promedic ponderado = 287.9

Namero de dureza equivalente aproxtimados al ramero

de dureca

Vickers ( diamante piramidal ) de los valores medidos previamente:
TAELA 21
Vickers Brinell 3J0G0 Kg carga Rockwell Knoop
hardness standar ball A B c 500 g
No. 60 Kg 100 Kg 150 Kg

300 284 5.2 - 27.8 309
27%.6 283.46 B [~} - 29.5 307
287.9 : 273 64.3 -, 28.1 298
284,3 269.3 [<X:] - 27.6 290
277.0 242.5 63. 6 - 6.7 288
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8. ANALISIS DE RESULTADOS

El:analisis'cbnsidera la influencia de 1las catacterfisticas
';ristalinas‘de;irecubrimiento de fosfato sobre el comportamiento de

la pelicula’ de pintura durante las prusbas de sdhesién y corrosién.

L.~ Muestras fosfatadaz. En las muestrag con recubrimienta de

fosfato ( de morfologia cubica y rectanguiar de tamafios  1¢ a 14
micras por lado y con wna distribucidn de 1) v 71 cristales en un
Area de 10, 900 micras cuadradss respectivamente ), despues de
haber transcurrido mids de la mitad dz la prueba en 1a cAmara de
niebla salinas ( mavor a 240 de horas acumuladas ). mo se registro
pérdida cz  adhesidn soore la pelicula de pintura. en ninguno de

los grupes definidos por los espesores de S56.21, micras { capa

delgada ' y &2.30 micras ( capa giruesa ) ( ver tablas 16 vy 17 ),

A lae 264 heoras de transcurvida la prueba se renistra.
para amaos grugos. la pérdida de achesion . Correspondicndo LN
un valor de 4.4 puntos ( eacivalentes a un oesprendimiento

del 2% ). Durante el lapse restante, el desprondimients de la
pelicula de pintura Ff¢ ms racido vy en mavor agrado en el
primer grupo respecto al segundo. £l arado de aedhesién final fué de
3.3 punkos { equivalentes a un desprendimients menor al 12¥% 1y  de
3.6 puntos ¢ equivalentes & wun cecprendimiento meaor &l U )

respect ivamented { Ver tesblac 146 4 17 3.

*  Valores por debajo de Llog normas de calidad ( requeridas por log
compaliias ) para @stas pruebus.
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Leé primeras caracteristicas de pxidacidn se observarédn en
las muestras de pelifcula delgada ( 96.21 micras ), registrands 1%
de oxidacidn { a las 264 horas ). Las muestras de pelicula gruesa
{ &0.50 micras ) registrarén 21 mismo valor pero un periocdo de
pfueba despues ( a las 312 horas '. Durante el lapso restante =l
avance del grado de corrasidn, por las mismas caracterfsticas de
+ ggpesor de las peliculas, fué mayor en el primer grupo respecto
al segundo; regictrando finalmente una oxidacién maxima de Z.5W ¥

de 3% respectivamente¥ ¢ Ver cablas 16 v 17 ).

2.~ Muestras no fosfatadas. Las muestras sin recubrimiento de
fosfato previd y caractericzadas naor los espesores de capa de 45.48
micras y 53.13 micras, regictrardn simultaneamente la pérdida de
adhesién sobre la pelicula de pintura en las primeras {44 horas de
transgurrida la prueba; correspondiendo un valor inicial de 4.8
puntos { equivalentes a un desprendimiento menos al 2% ). Durante el
lapso restante, el desprendimiento de la pelicula, en ambos grupas,
fué extremadamente rdpido y en alto grado ( abarcandoc la totalidad
de la superficie de la pieza ). Registrando un valor final de 2 a
2.5 puntos ( equivalentes a un desprendimiento del 25 al 384 )X
( Yer tablas 18 v 12 ).

El inicio de la ouidacién se observo simultaneamente, en ambos
grupos, con la pérdida de la. adhesidn. Durante el lapso restante, el
avance del grado de oxidacidn, por las mismas caracteristicas de
espesor de las peliculas, fué mayor en el primer grupo respecto al
segundo. Registrando finalmente una owidacién mainima de 13.35% v 15%
respect ivamente % ( Ver tablas 18 v 19 ),

®  valores gue Bobrepasardn las  normas  de calidad ¢ requeridas por

las compafiiasa ¥ para estas pruebas.
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e hace notar. para émbns grupos - de’ muestras. FosFatadas'ly
no fosfatadas, que los  resultados obtenidos en 155 .ﬁkuebas' de
adhesidn y corrosidn revelardn que la pelicula de pihtura mostro - un
comportamiento.  invariable. Esto es, gue- -la :vfaﬁidéz .- de
desprendimiento se mantuvo uniforme o constaﬁte durante;eii;rancuﬁso
de las pruebas. Lo quai'indica que el factor determinante fué el

recubrimiento de fosfato.

3. Para la dutreza de la capa de fosfato, si consideramos el
valor promedio de 287.9 HY ( eguivalente a 273 HB ) y el wvalor

maximo de 299.5 HV { equivalente a 283.& HE ) y los referimos a los
valores limites de dureza para un rescrte estdndar ( sin tratamiento

superficial alguno ) de 275 ~ 285 HE, determinamos gque:

a) Es correcto que el valor de dureza promedio sea cercano  al
limite inferior requerido, esto se explica & que 1la transfaormacidn

de la superficie metadlica por reaccidén guimica da origen a la capa
de fosfatos de hierro y zinc ( ligeros ) y de manganeso ( pesado )3

v por lo tanto. forman parte " integral " del metal base.

b) 5f consideramos el valor de dureza maAximo, w«ste se encuentra
cercano al valor medio de los limites, por lo tanto., podemos asumir

un ervor experimental., gue debido &l color gris cobscuro de la capa
de fosfato, obligo a aplicar una carga mayor sobre el penettador
con el fin de poder observar y registrar la huella de impresidn.

Registrande con ello, la dureza del metal base.
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' 9. CONCLUSIONES

La calidad total. en sus caracteristicas y propiedades, del

tecubrimiento de fosfato depende exclucivamente del control que se

lleve sobre las variables de procesc en el fosfatizado.
Principalmente de la temperatura de cada una de las
soluciones, tiempos de inmersidén vy de la cancentracidn de las

soluciones fosfatante v sello crémico.

lL.os mejores resultadoz en las propiedades de adhesidn,
resistencia a la corrosién y dureza, se obtienen en piezas con
recubrimientos de fosfato previos y la apnlicacidn adicional de una o
varias capas de proteccién ( pinturas ). Para el caso de piezas con
recubrimientos de fosfato incompletos o con la ausencia de este, las
capas de proteccién, aun y cuando sean de calidad preparadas
y aplicadas correctamente y de buena apariencia ', dismipuiran su

efecto protector al desprenderse fAcil y rapidamente.

Un optimo recubrimiento de fosfato de =zinc ligero esta
caracterirado por cristales cabicos y rectangulares de tamafios 10 a
14 micras { mAximos de 16 micras ) por lado y con una distribucidn
de 100 y 71 cristales en un area de 10, OO0 micras cuadradas
respectivamente. Estas caracteristicas se consideran las mAs
adetuadas para gue este se utilice como "anclaje " de capas
posterioresz de pintura. 5Se recomienda aplicar varias capas de
proteccién ¢ un primario y posteriormente una pintura estdndar )
mavor a TO micras de espesory gue no solo daran una mejor

apatriencia, si no gque permitira obtener una mejor proteccién.
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AFENDICE

1

TABLA 1. CODIGOS Y ESPECIFICACIONES PARA RESORTES

CODIGD

10234
‘10236»‘,_;
1023879
10241
10242

3021879 -
40220
40226
40227

40228

70265

70275

- 10,00

£ 10,00 /-

DIAMETROD

12,10 +/=. 05

12,60

12,40 +7-..05
11.84 +/~ 05

11.B4 +/- .05

11.85 +/- .0S

[
j4]
~
A=
+
~
f
1

-
(4]
k3

.
+

i
1

12080 4/~ .05 o

. MARECA

vid
Vi

Vi

o 'YN

11,907 %/ 08

Vi

. NISSAN

NIGSAN

NISSAN

NISSAN

NI3saN

~0ORD

FORD

TIFO DE PINTURA

TLW-261
TLW-261
TLW-261
TLW-2641

TLW-261

NES-MO140
NES-MO14¢

NES-MQ140

NES-MD140

NES~MO14<Q

ESB-MZFEB EB

ESA-M2P1X A



83



MATD = Fiez;

lameR
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Fot. E

Fot. F Distribucién homogenea de cristales de zinc Yy presencia

de un hueco producido per la ausencia de fosfatos
terciarios de hierro.
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Fat.6 Tipics dis:

Tibucien de o iy

=fato as 2 ng v Fanganesa,

86 °



- APENDICE 3

ESPECIFICACIONES DE LA PINTURA DE PRUEBA

Tipo : Negro epéxico primario

Clase: - &0F - Z160

Prueba
7% 8élidos
Viscosidad

Espesor Fel.

Adhesién

Brillo

Dureza

Especificacidn

49 +/~ 2%

35 +/~ 5 seg
Copa DIN # 4
40 +/—- 0 Micras

SA

Medio

87

Resultado

51.8

3! seqg

Z4 micras
S5A
Medio

157 Knoop
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