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SIMBOLOGIA

Simbolo | Significado
C Capacitancia
CA Corriente Alterna
CcDh Corriente Directa
Ca Capacitancia de doble capa
E Potencial
F Frecuencia
| Corriente eléctrica
Ic Corriente de Corrosion
Mw Metal
N Grado de oxidacién del metal
) Angulo de Fase
R Grupo Alquilo o metilo (en ecuaciones quimicas)
R Resistencia
Rcr Resistencia de transferencia de carga
Reol Resistencia eléctrica del electrolito o solucion
\Y Rapidez de corrosion
Z Modulo de impedancia
Z Componente Real de Impedancia
A Componente Imaginaria de Impedancia
ey Electron en el metal
w Frecuencia angular
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ABREVIACIONES

Abreviatura Significado
Ac Solucion acuosa
ASCII Cadigo estandar estadounidense para el intercambio de informacién
(American Standard Code for Information Interchange)
BWG Calibre de lamina metalica (Birmingham Wire Gauge)
Ec Ecuacién
EIS Espectroscopia de Impedancia electroquimica (Electrochemical Impedance
Spectroscopy)
In Pulgada
Mm Milimetro
NACE Asociacion Nacional de Ingenieros en Corrosion
(National Asociation of Corrosion Engineers)
Ox Oxidante
Red Reductor
Rpm Revoluciones por minuto
SSPC Consejo de pintado de estructuras metalicas (Steel Structures Painting Council)
SP Preparacion superficial (Surface preparation)
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INTRODUCCION

El término corrosion se define como la degradacién o desgaste de un material,
metalico frecuentemente, por efecto de una reaccidon quimica o electroquimica,
ocurrida principalmente en el medio ambiente donde se expone. Este proceso
ocurre normalmente y de forma natural, por lo que presenta una tendencia a
buscar siempre un estado energético mas bajo, lo que da lugar a la formacion de
oxidos, sulfuros, cloruros, sulfatos o carbonatos.

Tal y como se ha descrito, el proceso de corrosion es muy destructivo en muchos
casos. Sin embargo, la oxidacién forma una capa aislante de 6xido protector que
impide al metal en cuestion continue oxidandose. Tal es el caso del aluminio, que
es un material con el cual se fabrican miles de latas para bebidas gaseosas, y que
en el ambiente sufre una corrosién quimica muy lenta debido a su capa protectora
de oxido (Al,Os3). Esta capa es impermeable al O, y al H,O, por lo que protege al
aluminio de una oxidacion ulterior, al fendmeno de la formacién de esta capa
protectora se le conoce como pasivacion.

Debido a lo ligero que es y a su elevada proporcion resistencia-peso el aluminio ha
sido utilizado ampliamente en diferentes industrias y su aplicacion va desde la
fabricacion de tubos, recipientes y aparatos, hasta la construccién de aviones,
vagones ferroviarios y automoviles, y para otras aplicaciones en las que es
importante la movilidad y la conservacidon de la energia. Ademas, por su elevada
conductividad térmica, el aluminio se emplea en utensilios de cocina y en pistones
de motores de combustién interna.

Sin embargo, el aluminio tiende ser atacado localmente en medios que contienen
cloruros, en particular en resquicios y en areas de estancamiento, en las que
desaparece la pasividad por la formacién de celdas electroquimicas.

En este trabajo se compara primero el proceso de corrosion en el aluminio con la
incorporacion de recubrimientos comerciales y luego con la deposicion de
recubrimientos delgados hibridos obtenidos con la técnica sol-gel.

Estos recubrimientos puedan llegar a ser usados en la industria y a su vez llegar a
resultar benéficos, sobre todo en aquellas, donde ocupen aluminio como principal
material en la construccion de equipos y que se encuentren en zonas donde la
corrosion sea un problema evidente.

INTRODUCCION
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Para tal motivo, se cortaron placas de aluminio de calibre 16’, las cuales fueron
sometidas a diversos tratamientos superficiales que tuvieron la finalidad de
preparar la superficie del material para la deposicién posterior de una capa del
recubrimiento sol-gel.

Se seleccionaron diversos sistemas a los que se les depositd el recubrimiento sol-
gel usando la técnica de Spin-coating, en otros, se les depositd una capa de un
recubrimiento comercial, depositado mediante aire a presion (compresora), tal y
como lo hacen habitualmente en las industrias automotrices.

Los sistemas de recubrimientos generados (sol-gel + pintura comercial y primario
comercial + pintura comercial) fueron evaluados primero con mono-capa en
pruebas electroquimicas y de medicién de espesores, para después hacer la
misma evaluacion con la deposicion de varias capas de pintura comercial.
Adicionalmente, los sistemas recubiertos se evaluaron mediante pruebas de
adherencia y de camara de niebla salina.

Como se podra constatar en el capitulo 4, los resultados obtenidos favorecen en
gran medida, al recubrimiento comercial en las diferentes pruebas. De acuerdo al
distinto tipo de tratamiento superficial que se efectuo sobre las pruebas, mostraron
que tanto el recubrimiento sol-gel como el primario comercial + pintura comercial,
parecen soportar mejor los dafos causados por corrosion en tratamiento de
acabado de llegada que en los tratamientos superficiales que implicaban un
desgaste de la capa externa del sustrato. Adicionalmente, con base a los
resultados obtenidos, se demuestra que la incorporacion de un primario mediante
la ruta sol-gel presenta resistencias a corroerse igual o mejores que el primario
comercial utilizado en la industria automotriz, cuando se le aplica un recubrimiento
comercial.
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OBJETIVO

Caracterizar el desempefio electroquimico del primario hibrido sol-gel pintado con
recubrimiento comercial depositado en aluminio AA2024-T3 en medio salino. Lo
anterior tiene la finalidad de comparar el grado de proteccion conferido entre el
sistema sol-gel mas pintura comercial y el sistema primario comercial mas pintura
comercial, 10 que permitira establecer ventajas competitivas en el uso del primario
sol-gel.

OBJETIVOS PARTICULARES

A. Demostrar que la resistencia a la corrosién de un recubrimiento comercial
pintado sobre un primario delgado obtenido mediante la ruta sol-gel protege
igual o mejor que un primario y pintura comercial.

B. Comparar los diversos sistemas de recubrimiento mostrando ventajas y
desventajas electroquimicas y mecanicas (ensayo de adhesion).

C. Evaluar el desempeno electroquimico de los sistemas de recubrimiento
expuestos a una camara de niebla salina

HIPOTESIS

Al depositar un recubrimiento comercial sobre el primario delgado sol-gel, la
resistencia a la corrosidn del aluminio sera igual o mejor a la del primario con
pintura comercial debido a la baja porosidad y a la alta fuerza de enlace del sol-

gel.
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CAPITULO 1: ANTECEDENTES

Los metales, rara vez se encuentran en su estado elemental mas puro, estos mas
bien se encuentran en combinacion con uno o mas elementos no metalicos. Estas
combinaciones son conocidas comunmente como minerales. Los minerales de
hierro, cobre y zinc, son los mas comunes en la corteza terrestre. Para poder
transformar un mineral a un metal, es necesaria la aplicacién de energia, que
puede ser inducida por medios metalurgicos o0 quimicos y se consigue gracias a
los procesos denominados fundicidn y refinacion. La corrosidon, no es otra cosa
que la tendencia que presentan los metales a regresar a su estado natural, de
menor energia mineral. [1]

El término corrosion se define como la degradaciéon o desgaste de un material
metalico normalmente, por efecto de una reaccion quimica o electroquimica,
ocurrida principalmente en el medio ambiente donde se expone. Este proceso
ocurre normalmente y de forma natural, por lo que presenta una tendencia a
buscar siempre un estado energético mas bajo, lo que da lugar a la formacion de
oxidos, sulfuros, cloruros, sulfatos o carbonatos.

Los efectos de la corrosidon en nuestra vida cotidiana suceden de manera directa e
indirecta, la corrosion afecta la vida util de nuestras posesiones de manera directa,

Fotografia
encontrada en el motor Lycoming 10-540 [29]

y de forma indirecta en que
los productores y
proveedores de bienes vy
servicios, los cuales se ven
obligados a incurrir en costos
por la corrosion que se
trasladan a los
consumidores.

En casa la corrosidon se
reconoce con mucha
facilidad en los automoviles,
las parrillas al carbon,
muebles de  jardin y

1.1 Ejemplo de efecto de corrosién, herramientas metalicas. [2]

Lo mas peligroso de todo, es la
corrosiéon que se produce en
grandes plantas industriales,

: ANTECEDENTES
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tales como plantas de energia eléctrica o de procesamiento quimico. Pueden
ocurrir (y de hecho ocurren) cierres de plantas como resultado de la corrosion.
Algunas de las consecuencias de caracter econdmico son:

Remplazo del equipo corroido

Sobre disefio para inhibir la corrosion

Mantenimiento preventivo, por ejemplo pintura

Apagado del equipo debido a un fallo por la corrosién

Contaminacién del producto

Perdida de eficiencia, tales como cuando los productos de sobre disefo y

de corrosién decrecen las tasa de transferencia de calor en los

intercambiadores de calor.

» La pérdida de producto valioso, por ejemplo de un recipiente que se ha
corroido por dentro.

» Incapacidad para utilizar los materiales de otro modo

YV VVYVY

Consecuencias sociales:

» Seguridad, por ejemplo, fallo repentino pudiendo causar un incendio, una
explosion, liberacion de productos toxicos y colapso o destruccion

» Salud, por ejemplo, la contaminacion por escape de producto de equipos
corroidos o debido a un producto de la corrosién en si

» El agotamiento de recursos naturales, incluidos los metales y los
combustibles que se utilice para su fabricacién

» Aspecto, como material corroido que es ingrato a la vista.

Claro, todos los elementos sociales mencionados tienen aspectos econdmicos
también.

Las pérdidas econdmicas por la corrosion de los metales son tan altas que
alcanzan varios puntos porcentuales del Producto Interno Bruto (PIB), que en
naciones de primer mundo, como Estados Unidos, Japén o Gran Bretafia, fluctuan
entre el 3y 4 por ciento. [3]

Aunque en nuestro pais no hay cifras precisas, si se toman en cuenta las
estimaciones internacionales y que el PIB de México en el 2012 fue de 9 mil 530
billones de dolares anuales (de acuerdo a datos del Fondo Monetario
Internacional), se hablaria de una pérdida por corrosién entre 285 y 381 billones
de ddlares en ese ano.

Para aclarar en donde se tuvieron esos gastos, en el caso de Estados Unidos, de
los 138 billones de ddélares de pérdidas que se tuvieron en 1998, 21.5 % de ellos

CAPITULO 1: ANTECEDENTES
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fueron por dafios en transporte (aviones, barcos, autos), 16.4 % en
infraestructuras (vias ferroviarias, puertos, aeropuertos, ductos de gas) y 12.8 %
de produccion y manufactura (explosion y explotacion de petrdleo y gas,
agricultura, procesamiento de animales, electronica). [3]

Tal y como se ha descrito, el proceso de corrosion puede ser muy destructivo en
muchos casos, sin embargo, la oxidacién forma una capa aislante de o&xido
protector que impide al metal en cuestion pueda continuar oxidandose, tal es el
caso del aluminio, que es un material que con el cual se fabrican miles de latas
para bebidas gaseosas, y que en el medio ambiente sufre una corrosiéon quimica
muy lenta debido a su capa protectora de 6xido (Al,O3); esta capa es impermeable
al O, y al HyO, por lo que protege al aluminio de una oxidacién ulterior, al
fendmeno de la formacién de esta capa protectora se conoce como pasivacion.

Es por ello que el aluminio ha sido utilizado ampliamente en diferentes industrias y
su aplicaciéon va desde la fabricacion de tubos, recipientes y aparatos, asi también
debido a lo ligero que es y a su elevada proporcidn resistencia-peso es muy util en
la construccion de aviones, vagones ferroviarios y automoviles, y para otras
aplicaciones en las que es importante la movilidad y la conservacién de la energia.
Por su elevada conductividad térmica, el aluminio se emplea en utensilios de
cocina y en pistones de motores de combustion interna.

Sin embargo, el aluminio tiende a atacarse localmente en medios que contienen
cloruros, en particular en resquicios y en areas de estancamiento, en las que
desaparece la pasividad por la formacion de pilas electroquimicas. En algunos
casos, pequefias cantidades de Cu?* (proporciones de 0.1 ppm) o de Fe®* en el
agua, también son eficaces para alterar la pasividad, debido a la formacion de
pilas galvanicas entre el aluminio y el cobre o el hierro depositados (por
reacciones de desplazamiento) que estimulan la disolucién del aluminio en areas
locales.

La corrosion por picadura representa la forma mas comun de corrosion del
aluminio, particularmente en soluciones que contiene cloruros (Figura 1.2). Ello
ocurre bajo condiciones donde la capa pasiva no es completamente protectora. [4]

CAPITULO 1: ANTECEDENTES
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Carga

P Movimiento
Mas Flujo o
c i ciclico Metal o no metal
metal noble orrosivo —p

- ﬁ fw{g

Sin corrosion Uniforme Galvanica Erosion

Desgaste Grieta

Tension

. Estrés ciclico
de traccion

Picadura Exfoliacion En aleaciones Intergranular Fisuras a la corrosién Fatiga
por estrés de corrosion

Figura 1.1 Diferentes tipos de corrosion en el recuadro se observa la corrosiéon por picadura
la mas comuan en aluminio.

Por las razones mostradas anteriormente, es necesario evitar la corrosion en el
aluminio. Si se asocia a la importancia que tiene este metal en la industria y la vida
diaria de las personas, asi como su cada vez mayor, exposicion a medios acidos o
salinos que pueden ocasionar la oxidacion.

Por lo que, el objetivo de este trabajo experimental se enfoca en los
recubrimientos protectores que se usan cotidianamente en las industrias tales
como pinturas comerciales, comparandolas con un recubrimiento hibrido sol-gel,
estos han ganado una gran aplicacién en los ultimos afos en el estudio contra la
corrosion de diferentes materiales, debido a su versatilidad y su buena adherencia
al sustrato implicado.

e~
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CAPITULO 2: MARCO TEORICO

2.1 HISTORIA DEL ALUMINIO

El aluminio es un elemento quimico de simbolo Al, se trata de un metal no
ferromagnético. Este material posee una combinacion de propiedades tales como
su baja densidad y su alta resistencia a la corrosion que lo hacen muy util en la
ingenieria de materiales. [5]

Este metal es el mas abundante en el suelo terrestre incluso mas que el hierro. Sin
embargo, se encuentra siempre combinado en forma de compuestos. Mientras
que el hierro ha sido conocido y preparado a partir de sus menas desde los
tiempos prehistoricos, el aluminio ni siquiera fue reconocido como metal hasta
1827 cuando se logro aislar una muestra pura por el cientifico Frederich Wohler.

Fue asi que hasta 1855, gracias al quimico francés Henri Etienne Sainte-Claire
Deville (1818-81), cuando se elaboré un método adecuado para preparar aluminio
mas 0 menos puro en cantidades moderadas. Pero incluso entonces siguié siendo
mucho mas caro que el acero, de modo que se utilizaba sélo para adornos tales
como el sonajero del hijo de Napoledn Il o la corona del monumento a Washinton.

En 1886, sin embargo, un joven estudiante americano de quimica Charles Martin
Hall (1863 -1914), oyendo a su profesor decir que quien descubriese un medio
barato para fabricar aluminio se haria rico y famoso, decidi6 emprender la tarea.
Trabajando en su laboratorio de casa, descubrié que el 6xido de aluminio criolita
podia disolverse en un mineral fundido. Una vez que el 6xido estaba en solucion,
la electrolisis producia el propio aluminio. En el mismo afio, el metalurgico francés
Paul Loui-Toussain Héroult (1863-1914) ided en esencia el mismo método para
producir el metal. El método Hall-Héroult abarato el aluminio y lo puso al alcance
de los usos mas corrientes, como son las cacerolas de cocina. [6]

El maximo valor del aluminio reside en su ligereza (un tercio del peso del acero).
Esta dualidad lo hace especialmente indicado para la industria de la aviacién.

Para el presente proyecto se eligi6 aluminio como sustrato, debido a que es un
material ligero, y que tiene diversas aplicaciones en la industria antes
mencionadas.

CAPITULO 2: MARCO TEORICO
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2.2 CORROSION ELECTROQUIMICA

Los materiales metalicos se corroen en una variedad de entornos gaseosos y
acuosos; el proceso basico de corrosion en solucidon acuosa consiste en la
disolucidon anddica de los metales y la reduccidon catddica de los 6xidos presentes
en la solucion:

My = M2} + 2e;; Oxidacion anddica .............cc.oeeeiueiuiinnnnn. Ec 1.1

20x4. + 2ep; = 2Red(€rp40x)ac Reduccion catddica .................... Ec. 1.2

En la formula, My es un metal, M2} es el metal hidratado en solucion acuosa,
ey es el electron en el metal, Ox,. es el oxidante, Red(e,;.40x)ac: €S €l reductor y
ey €s el electrén redox en el reductor.

La reaccion global de corrosion se escribe como:

My + 20x5c = M2F + 2Red (€, 4g0x)ac «+vvrerreeenerseeennennn Ec. 1.3

En estas reacciones tiene lugar un proceso de transferencia de carga, que ocurre
a través de la interface entre el metal y la solucion acuosa, por lo tanto, son
dependientes del potencial de electrodo. En términos fisicos el potencial de
electrodo, representa el nivel de energia de los electrones. Para una corrosién
metalica normal, en la practica, el proceso catddico se lleva a cabo por la
reduccion de iones de hidrégeno y la reduccion de las moléculas de oxigeno en
solucién acuosa. Estas dos reducciones catddicas son procesos de transferencia
de electrones que se producen a través de la interfaz metal-disolucion, mientras
que la disolucién del metal anddico es un proceso de transferencia de iones a
través de la interfaz. [7]

Muchas reacciones de oxidacién/reduccion se pueden llevar a cabo en cualquiera
de dos formas que son fisicamente diferentes. En una, la reaccién se desarrolla
colocando el oxidante y el reductor en contacto directo en un recipiente indicado.
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En la segunda, la reaccion se lleva a cabo en una celda electroquimica en la cual
los reactivos no se ponen en contacto directo uno con el otro.

Un aspecto caracteristico de las reacciones de oxidacion/reduccion es que la
transferencia de electrones con frecuencia se puede obtener en una celda
electroquimica, en la cual el agente oxidante y el agente reductor estan separados
entre si. La figura 2.1 muestra tal dispositivo. Puede verse que el puente salino
aisla los reactivos pero mantiene el contacto eléctrico entre las dos medias celdas.
Cuando un voltimetro de alta resistencia interna se conecta como se muestra
(Figura 2.1), o los electrodos no estan conectados externamente, se dice que la
celda esta en circuito abierto y entrega el potencial de celda total. El voltimetro
mide la diferencia de potencial o voltaje, entre los dos electrodos en cualquier
instante. Este voltaje es una medida de la tendencia de la reaccidn de la celda
para avanzar hacia el equilibrio. [8]

f’ 0,460 =

e Yoltimetro

Puente salino [KNO;(aq)}

Cu(NOs),(aq) 1,00 M AgNOs(ag) 1,00 M

Figura 1.2 Celda electroquimica, ejemplo usando electrodos de cobre y de
plata [9]
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La figura 2.2 ejemplifica, la relacion de las celdas electroquimicas en la corrosiéon
normal de los metales, donde se muestra el proceso de la corrosion del hierro.
Este proceso requiere de oxigeno y agua para dar lugar a la formacién de
herrumbre, aunque otros factores, tales como pH de la disolucién en donde se
encuentra, la presencia de sales y el esfuerzo del metal repercuten de igual forma,
acelerando la oxidacion. El propio al ser conductor de la electricidad hace que los
electrones se desplacen a través del metal desde una region donde hay oxidacion
hasta otra donde hay reduccion.

Una parte del hierro sirve como anodo en el que ocurre una oxidacién (Fe a Fe2+).
Los electrones producidos migran a través del metal a otra parte de la superficie
que actua como catodo, donde se reduce el O,. Esta reduccidon requiere un
consumo de iones H'; y como consecuencia genera una disminucién de la
concentracion de H* provocando un aumento del pH. Haciendo menos favorable
la reduccién de O..

El Fe** que se forma en el anodo termina por oxidarse nuevamente en Fe**, que
forma el oxido de hierro (lll) hidratado conocido como herrumbre. El catodo por lo
general es el area con mayor concentracion de O,. Por lo tanto es ahi donde se
acumula la mayor cantidad de herrumbre. [10]

Aire
Agua
\ Fe”
\,,’, S e = Fe3+ /
Anodo (\ 0,, +4H',+4e>2H,0,
Fe, - Fe™, +2e \j/ )
" ,+ >~/\/ Catodo
Fe - - Fe sk e

Hierro

Figura 1.3 Corrosién del hierro, en el proceso ocurre oxidaciéon y reduccion,
el propio metal conduce electricidad asi los electrones se desplazan a través
del metal desde una region donde hay oxidacién a una donde hay reduccion.
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2.3MEDIDAS PARA PREVENIR LA CORROSION

Existen cinco métodos primarios para tener un control en la corrosion:

» Seleccion del material
» Recubrimientos

» Inhibidores

» Proteccién catddica
» Disefio

El estudio de cada uno de estos métodos representa una variedad muy amplia y
vasta de informacion, la cual escapa de los fines reales de este trabajo. No
obstante es conveniente mencionar brevemente lo que abarca cada una de estas
medidas, para asi, desglosar en términos mas exactos lo que se busca y se
espera en el desarrollo de esta tesis.

SELECCION DEL MATERIAL: Cada metal y aleacién presenta un
comportamiento inherente a la corrosion que puede tener una variacion que va
desde una alta resistencia de los metales nobles, por ejemplo el oro y el platino, a
los que tienen una baja resistencia a la corrosion como es el caso de todos los
metales activos, tales como el sodio y el magnesio. Ademas, la resistencia a la
corrosion de un metal depende primordialmente del medio ambiente donde sea
expuesto, esto es, la composicibn quimica, la temperatura, la velocidad de
corrosion y la exposicion a diferentes medios.

De forma muy general, la relacion que presenta la velocidad de corrosion, con el
medio ambiente y la resistencia del metal a oxidarse es:

Corrosion del medio ambiente

- - — ~ Velocidad de corrosion
Resistencia a la corrosion

Puede verse, segun la relacion anterior, que si la corrosion en el medio ambiente
se incrementa, la velocidad de corrosion aumenta de igual manera. Por el
contrario, si la resistencia a la corrosién incrementa, la velocidad de corrosion
disminuye.

Gracias a esta sencilla relacion pueden realizarse diferentes pruebas de metales o
aleaciones, las cuales compiten por hacer que la velocidad de corrosion sea la
menor posible.
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La seleccion del material de proceso busca ser en la medida de lo posible la mas
econdmica. Esta medida es muy importante tanto como lo son las propiedades
mecanicas del metal. Comunmente ante un problema grave de corrosion, se
busca sustituir la pieza corroida por un material que presente una mayor
resistencia a la corrosion. [2]

RECUBRIMIENTOS: Los recubrimientos para la proteccion de la corrosiéon
pueden ser divididos en dos amplios grupos, metalicos y no metalicos organicos e
inorganicos. Lo que se pretende con cualquier tipo de recubrimiento es aislar al
metal de los medios corrosivos formando una barrera protectiva.

Recubrimientos metalicos: En esta clase de recubrimiento se busca aplicar un
metal mas noble a un metal activo, con esto se aprovecha la mayor resistencia a
la corrosion del metal noble. Un ejemplo de esta aplicacion es el acero
galvanizado, un metal mas activo se aplica como recubrimiento y este se permite
corroerse, 0 actuando como anodo de sacrificio, concretamente en el galvanizado
se ocupa un recubrimiento de zinc que se corroe para proteger al acero.

Recubrimientos organicos. Ademas de formar una capa de barrera para reprimir la
corrosion, el revestimiento organico puede contener inhibidores de la corrosion
tales como iones metalicos. Existen muchas formulaciones de recubrimientos
organicos, al igual que una variedad de procesos de aplicaciéon a elegir para una
condicién determinada del producto o del servicio.

Recubrimientos inorganicos: Incluyen esmaltes de porcelana, revestimientos de
fijacion quimicos formados por silicatos, revestimientos de vidrio y otros materiales
ceramicos resistentes a la corrosion. Algunos revestimientos ceramicos, tales
como carburos vy siliciuros, se usan para aplicaciones resistentes al desgaste y al
calor, respectivamente. [2]

INHIBIDORES: un inhibidor, es una sustancia quimica que cuando se afade en
pequefias concentraciones, disminuye eficazmente la velocidad de corrosion. Los
cromatos, silicatos y aminas organicas son inhibidores comunes.

Los mecanismos de inhibicion pueden ser bastante complejos. En el caso de las
aminas organicas, el inhibidor se adsorbe en los sitios anddicos y catddicos y
frena la corriente de oxidacion. Otros afectan especificamente a un procesos, ya
sea anoddico o catédico, incluso otros, promueven la formacion de peliculas
protectoras sobre la superficie metalica.

El uso de inhibidores se ve favorecido en sistemas cerrados donde se mantiene
mas facilmente la concentracion necesaria de inhibidor. Los inhibidores se pueden
incorporar en una capa protectora o en una imprimacion para el revestimiento.
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PROTECCION CATODICA: Esta suprime la corriente de la corrosién que causa
dafos en una celda de corrosion y obliga a que la corriente fluya a la estructura
del metal o disolucién. EI método mas sencillo de aplicarla es mediante la
conexion del metal a proteger con otro metal mas facilmente corrosible que
actuara como anodo de la celda electroquimica. Los sistemas de proteccion
catodica son los que se usan comunmente para proteger tuberias de acero las
cuales transportan agua o combustible, o bien en tanques de almacenamiento,
barcos, o una plataforma petrolifera tanto mar adentro como en tierra firme. [11]

DISENO: la aplicacion de los principios de disefio racionales puede eliminar
muchos problemas de corrosion y reducir considerablemente el tiempo y los
costos asociados con el mantenimiento y la reparacion de la corrosion. La
corrosion ocurre a menudo en espacios aislados o grietas donde el medio
corrosivo se vuelve mas intenso. Estas areas pueden ser eliminadas o
minimizadas en el proceso de disefio.

Cuando el agrietamiento por tensién de corrosion es posible, los componentes
pueden ser disenados para funcionar a niveles de tension por debajo de la tension
umbral para la formacion de grietas. [2]

2.4PREPARACION DE SUPERFICIES

Una cuidadosa preparacion de la superficie antes y durante la aplicaciéon de un
sistema protector, necesariamente permitird obtener una mejor proteccién del
substrato, lo que al final se traducira en la reduccion de costos de mantenimiento.
[12]

Para la seleccion del método mas adecuado de preparacion de superficies, asi
como evaluar las condiciones existentes, deberan ser considerados otros factores
como:

e Seguridad

e Accesibilidad

e Proteccion de Maquinaria y Equipo
e Variables del medio ambiente

e Costos

En el caso de la preparacion de superficies metalicas, existen diversos métodos
de preparacion de superficies especificados por el SSPC' y la NACE?, que son las

! Steel Structures Painting Council
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principales organizaciones internacionales que han nombrado los grados de
preparacion [13].

A continuacion se describen algunos de mayor importancia y que engloban a los
usados en el desarrollo de esta tesis, dejando claro que existen otros, los cuales
se usan segun las caracteristicas del sustrato, su forma, las herramientas que se
cuenten, entre otros factores.

SSPC-SP-1[14]
Limpieza con disolvente

Se basa en el uso de productos tales como: vapor de agua, soluciones alcalinas,
emulsiones jabonosas, detergentes y disolventes organicos. Mediante este
meétodo son removidos la mayoria de los contaminantes como: grasa, aceite, polvo
y sales solubles en el agente limpiador. La solucién limpiadora es aplicada
suavemente o mediante equipo a presion, seguido de un lavado con agua natural
y secado con equipo de vacio o simplemente usando aire seco.

SSPC-SP-2 [14]
Limpieza manual

Este método hace uso de herramientas manuales, no eléctricas, para eliminar
impurezas, tales como: residuos de soldaduras, oxidacion, pintura envejecida vy
otras incrustantes que pueden ser removidos con el esfuerzo humano unicamente.

A través de este meétodo, generalmente no es posible desprender completamente
todas las incrustaciones. Los bordes de pintura envejecida, deben ser
desvanecidos para mejorar la apariencia del repintado que se haga posterior a la
limpieza.

SSPC-SP-5 NACE-1 [14]
Limpieza con chorro abrasivo grado metal blanco

Este tipo de limpieza, utiliza algun tipo de abrasivo a presion para limpiar la
superficie, a través de este método, se elimina toda la escama de laminacion,
oxido, pintura y cualquier material incrustante. Una superficie tratada con este
método, presenta un uniforme color gris claro, ligeramente rugoso, que
proporciona un excelente anclaje a recubrimientos. La pintura debe ser aplicada
antes de que el medio ambiente ataque a la superficie preparada.

% National Association of Corrosion Engineers
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SSPC-SP-10 NACE-2 [14]
Limpieza con chorro de abrasivo grado cercano a blanco

Método para preparar superficies metélicas, mediante abrasivos a presion, a
través del cual es removido todo el 6xido, escama de laminacion, pintura y
materiales extrafos.

La superficie debe tener un color gris claro y deben eliminarse sombras de
oxidacién visibles en un 95%. De hecho la diferencia entro una limpieza con chorro
de arena grado metal blanco y metal cercano al blanco, radica en el tiempo
empleado para pintar, ya que el metal es atacado por el medio ambiente y pasa a
ser grado cercana al blanco en poco tiempo.

SSPC-SP-6 NACE-3 [14]
Limpieza con chorro de abrasivo grado comercial

Procedimiento para preparar superficies metalicas, mediante abrasivos a presion,
a través del cual es eliminado todo el 6xido, escama de laminacion, pintura y
materiales anormales. Es permitido que una pintura en buen estado e
incrustaciones permanezcan adheridas aun después de la preparacion de la
superficie, siempre y cuando éstas no rebasen la tercera parte de cada superficie.

SSPC-SP-7 NACE-4 [14]
Limpieza con chorro de abrasivo grado rafaga

Este tipo de limpieza, utiliza algun abrasivo a presion para preparar superficies
metalicas que tengan una cantidad minima de escoria, pintura, oxidacion y otros
contaminantes, se conoce generalmente como 'Rafaga' y consiste en una limpieza
superficial que permite que algunas incrustantes y pintura no sean totalmente
eliminadas del sustrato.
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2.5 RECUBRIMIENTOS

Este es el método mas utilizado para la lucha contra la corrosion. Recubrimientos
organicos (pinturas y revestimientos de plasticos), recubrimientos metalicos y
recubrimientos inorganicos no metalicos (recubrimientos de conversion, cementos,
ceramicas Yy vidrios) se utilizan en aplicaciones que requieren proteccion contra la
corrosion. Estos materiales pueden ser colocados en una unica capa o0 en
multiples para proporcionar una proteccidon u otras funciones requeridas del
recubrimiento.

Los recubrimientos aplicados a los sustratos a menudo son multifuncionales,
proporcionando un control a la corrosion, mejorando el aspecto de la superficie
estética, asi como la resistencia del metal, a la abrasion, la resistencia al impacto,
aislamiento eléctrico, entre otras propiedades importantes.

Los recubrimientos pueden proteger los sustratos por tres mecanismos basicos:

» La proteccion de barrera
» La inhibicién quimica
» Proteccién galvanica (sacrifical)

La proteccion de barrera se consigue cuando los recubrimientos aislan por
completo al sustrato del medio ambiente.

La inhibicién quimica se logra mediante la adicién de pigmentos inhibidores en las
pinturas.

La proteccién galvanica se consigue mediante el recubrimiento del sustrato con
un metal mas activo, generando que el sustrato se convierta en el catodo en la
celda de corrosion. [2]

2.6 RECUBRIMIENTOS COMERCIALES

Las pinturas, desde un punto de vista técnico-econdmico, constituyen el método
mas adecuado para la proteccidén de los materiales empleados en la construccion
y en la industria.

Una pintura liquida, desde el punto de vista fisicoquimico, es un sistema disperso.
Esta constituida generalmente por sélidos finamente particulados y dispersados en
un medio fluido denominado vehiculo. Este ultimo esta basado en una sustancia
aglutinante, también llamada formadora de pelicula o ligante, dispuesta en un
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disolvente o mezcla disolvente a la cual se le incorporan aditivos y eventualmente
plastificantes.

En el caso de las pinturas a base de disolvente organico, el vehiculo es una
solucion liquida (dispersidon molecular del material polimérico) que rodea a las
particulas del pigmento dispersado en la pintura; durante el secado, el sistema se
vuelve mas viscoso y el ligante fluye alrededor de las particulas durante casi toda
esta etapa.

La proteccién contra la corrosidn por recubrimientos organicos se lleva a cabo por
medio de una funcion de barrera. Se logra mediante el bloqueo de la entrada de
la humedad por especies idnicas 0 gaseosas, en el sustrato reactivo por medio de
un recubrimiento. [15]

Algunos sistemas de recubrimientos organicos incluyen particulas metalicas mas
activas, y proporcionan una cierta funcion de sacrificio (caracteristica secundaria).
El proposito de la capa organica y el revestimiento de particulas metalicas es
promover, mejorar y mantener una capa pasiva de proteccion sobre el sustrato de
metal reactivo.

Un sistema de recubrimiento a menudo se compone de varias capas o multiples
componentes dentro de las propias capas. El sistema puede comprender un
tratamiento de superficie de metal, por ejemplo, una capa primaria de fosfato (u
otro reactivo quimico), seguida de una capa superior (de alguna solucion
polimérica). Un sistema de recubrimiento deseable proporciona resistencia
quimica, baja permeabilidad a la humedad, adherencia, flexibilidad, resistencia al
impacto, facilidad de aplicacién y durabilidad.

RESISTENCIA
BAJA o RESISTENCIA A
PERMEABILIDAD A 8|an Ac$0 L
LA HUMEDAD
RECUBRIMIENTO FACILIDAD DE
ADHERENCIA [« | —7|  APLICACION
DESEABLE

FLEXIBILIDAD /\ DURABILIDAD

Figura 1.4 Caracteristicas de un recubrimiento deseable
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En aplicaciones especificas se considera importante que puedan requerir otras
propiedades de recubrimiento, por ejemplo, en la corrosién atmosférica, para
proporcionar resistencia a la degradacion provocada por luz ultravioleta, bacterias
u hongos.

El proceso de recubrimiento puede dividirse de acuerdo a los siguientes pasos:

» Disefo y seleccidn

» Preparacion de la superficie

» Aplicaciéon

» Aseguramiento de inspeccion y calidad

Resulta oportuno mencionar que algunas pinturas liquidas estan exentas de
disolventes ya que el propio material formador de pelicula es liquido (bajo peso
molecular). Los pigmentos se dispersan en ese medio fluido altamente viscoso.
Las pinturas liquidas exentas de disolventes se aplican con espatulas especiales
sobre superficies que permanecen en contacto con productos alimenticios dado
que no eliminan disolventes contaminantes. La formacion de la pelicula involucra
exclusivamente reacciones de curado entre los dos componentes del sistema. [15]

La dispersion del pigmento en “emulsiones” y la forma en que la etapa de secado
ocurre son unicas y diferentes a las del tipo disolvente organico. Las emulsiones,
desde un punto de vista fisicoquimico, son sistemas conformados por una fase
continua liquida y otra dispersa también liquida. Por su parte, en los latices® la
fase dispersa del sistema es sdlida.

En la formulacion y elaboracion de pinturas y recubrimientos de base acuosa se
emplean, desde un punto de vista conceptual, latices como materiales formadores
de pelicula. En consecuencia, el término “emulsion” se emplea errébneamente;
debido a que los latices se elaboran generalmente en fase acuosa a partir de
reactivos en forma de emulsién (las pequenas gotas de las unidades monoméricas
se comportan como verdaderos reactores en suspension).

En general, las pinturas se aplican en capas delgadas sobre un soporte y tienen la
propiedad de transformarse en una pelicula sélida, continua y adherente por
evaporaciéon del disolvente y, en algunos casos, ademas por transformaciones
quimicas de la sustancia formadora de la pelicula.

3 Plural de latex.
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Finalizando el proceso de secado/curado se puede lograr una pelicula brillante,
semibrillante o mate con el fin de proteger y mejorar ademas el aspecto general
del sustrato.

Secado. Involucra el pasaje de la pelicula de pintura liquida, en forma de capa
delgada aplicada sobre el sustrato, al estado sdélido por la evaporacion de la
mezcla disolvente. Las propiedades fisicomecanicas de la pelicula (flexibilidad,
dureza, adhesion, etc.) dependen fundamentalmente del componente resinoso
que conforma el ligante.

Las composiciones que forman la pelicula exclusivamente por cambios fisicos
(evaporacion de los disolventes y diluyentes) se les denominan termoplasticas.
Estas peliculas se caracterizan porque se re-disuelven en contacto con
disolventes similares a los empleados en la elaboracion.

Las pinturas de naturaleza termoplastica exhiben en general un rapido secado.
Ademas, el espesor final de la pelicula tiene una relacién directa con el contenido
de solidos en volumen del producto; se basan en materiales poliméricos de
elevado peso molecular dado que las propiedades de la pelicula seca en general
son directamente proporcionales a este ultimo. Sin embargo, el grado de
polimerizacion estad limitado por la solubilidad en las mezclas disolventes
usualmente empleadas en la industria de la pintura: se deben alcanzar adecuados
contenidos de sélidos en volumen.

Curado. La etapa de formacion de la pelicula sélida, adherente, elastica y de
buena resistencia de algunas pinturas involucra, ademas de la evaporacion de los
disolventes, reacciones quimicas de diferente complejidad con elementos del
medio ambiente o con agentes que se incorporan a la formulacion. [15]
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2.7RECUBRIMIENTOS HIBRIDOS: TECNICA DEL SOL-GEL

Los recubrimientos sol-gel se clasifican dentro de los recubrimientos hibridos por
contar con propiedades tanto de recubrimientos organicos como de recubrimientos
inorganicos, pues aislan al metal del ambiente corrosivo y al mismo tiempo es un
revestimiento conformado de silicatos.

De forma general, el proceso sol-gel puede ser descrito como la formacion de una
red tridimensional de Oxido resultado de las reacciones de hidrolisis y
condensacion de las moléculas de los precursores presentes en un medio liquido.
Al tratarse de un procedimiento que utiliza temperaturas de procesado
relativamente bajas, proporciona ventajas adicionales al momento de obtener
recubrimientos con un amplio rango de composiciones, dado que la deposicion se
realiza en estado liquido es posible recubrir piezas con geometrias complejas. [16]

Un sol es una dispersion estable coloidal de particulas o polimeros en un
disolvente. Las particulas pueden ser amorfas o cristalinas.

Un gel consiste en una red tridimensional continua que encierra una fase liquida;
en un gel coloidal, la red se construye a partir de la aglomeracion de particulas
coloidales.

En general, las particulas del sol pueden interaccionar por enlaces de tipo Van der
Waals, dichas interacciones son de naturaleza covalente en el proceso de
gelificacion. [17]

En este procedimiento quimico, el sol evoluciona gradualmente hacia la formacion
de un sistema bifasico similar al gel, que contiene tanto una fase liquida como una
fase sdlida y cuyas morfologias varian de particulas discretas a redes poliméricas
continuas. En ocasiones, la separacion de fases puede llevarse a cabo por medio
de la evaporacién de la fase liquida o centrifugacion; sin embargo, se prefiere
utilizar el proceso de envejecimiento por ser mas lento, o que permite un
entrecruzamiento de cadenas poliméricas y orden mayor, lo cual aumenta la
eficacia del recubrimiento

.La eliminacion de la fase liquida restante (disolvente) requiere de un proceso de
secado, que tipicamente se acompafia de un aumento de la contraccion y
densidad. La velocidad a la que el disolvente se elimina depende principalmente
de la porosidad del gel.

CAPITULO 2: MARCO TEORICO

N
-




-

A menudo es necesario un tratamiento térmico o proceso de coccion con el fin de
favorecer la policondensacion y mejorar las propiedades mecanicas y estabilidad
estructural a través de la sinterizacion final, densificacion y crecimiento del grano.
[17] En la figura 2.4 se muestran las diversas rutas del proceso sol-gel.
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Figura 1.5 Diferentes rutas del proceso sol-gel [30]
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La sintesis de sol-gel para este proyecto se realizé por medio de la ruta polimérica,
esta se basa en la propiedad de algunos alcoxidos metalicos de sufrir una
hidrolisis parcial o total, seguida de una condensacién y formacién de estructuras
tridimensionales en forma de gel.

Los alcoxidos metalicos, pueden tener una composicion muy diferente, pero de
forma genérica se describen mediante la siguiente expresion:

M(OR),
Dénde:
M = es un metal o metaloide, Si, Ti, Al, Zr.....
R = es un grupo alquilo: metilo (-CHj3), etilo (-C2Hs), propilo (-C3Hy)...
n = es el grado de oxidacion del metal

Se lleva a cabo la completa solubilidad de los alcéxidos en una disolucion con un
disolvente de bajo peso molecular (alcohol y agua) garantizando una
homogeneidad completa del producto. Una vez obtenida la disolucion se inician
las reacciones de hidrolisis y condensacion. [18]

Durante la hidrdlisis, las moléculas de agua interaccionan con el alcoxido
reemplazando los grupos OR por grupos hidroxilo. Mientras que en las reacciones
de policondensacion se produce la eliminacion de los grupos OR y OH. Estas
reacciones tienen lugar a temperaturas bajas cercanas a la temperatura ambiente,
y dan lugar a pequefias particulas o polimeros dispersos en un liquido que se
conecten entre si, aumentando de tamafo y formando una red tridimensional que
se extiende por el liquido y que va acompanado de un rapido aumento de la
viscosidad. Se tiene asi un gel elastico que aun contiene agua y alcohol como
productos resultantes de las reacciones. [18]

Las reacciones de hidrdlisis y condensacion no ocurren de forma sucesiva, sino
que se dan de forma simultanea una vez que la hidrdlisis se ha iniciado. Tanto de
unas como de otras, se obtiene agua y alcohol como productos de la reaccion, los
cuales se eliminaran durante el secado, promoviendo la consolidacién de la
estructura tridimensional del éxido.

Hidrdlisis de los grupos alcoxidos:

Si(OR), + 4H,0 —— Si(OH), + 4R(OH)
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Condensacion entre grupos alcoxidos:

Si(OH), + Si(OH)y —— 2810, + 4H,0
Condensacion entre un hidroxido y un alcoxido:

Si(OH), + Si(OR); — > 2Si0, + 4ROH

En las etapas iniciales de secado se produce la expulsién de las moléculas de
agua Yy alcohol. Generando asi que las reacciones de hidrdlisis y condensacion
continuen produciendo agua y alcohol, por lo que el proceso de secado se
extendera mientras duren estas reacciones. Si las condiciones de sintesis estan
cuidadosamente controladas, eligiendo un disolvente adecuado cuya velocidad de
evaporacion sea suficientemente lenta o bien, incorporando agentes quimicos
para el control de secado que promuevan la formacion de una distribucion
estrecha de tamafio de poro, se pueden obtener geles libres de grietas y defectos.

Posteriormente al secado ocurre la etapa de sinterizacién o consolidacién, la cual
se realiza para densificar el gel seco y convertirlo en un vidrio. Esta conversién
requiere de un tratamiento a temperaturas por encima de la transformacion vitrea
(Tg), aunque todavia inferior a las temperaturas empleadas en un proceso
convencional. En este tratamiento se producen una serie de transformaciones
quimicas y estructurales que no sélo promueven la desorcion fisica de agua y de
los disolventes de las paredes de los microporos, sino también la combustion de
los grupos organicos residuales, la consolidacién y polimerizacion de los enlaces,
la relajacion del volumen, mejorando la densificacidon y consolidando la estructura
tridimensional de la red de 6xidos. [18]

2.8 SPIN - COATING

La técnica de spin-coating ha sido usada desde hace ya algunas décadas para la
aplicacion de peliculas delgadas. El proceso tipico se desarrolla depositando una
pequefa gota de resina* en el centro del sustrato colocado en el spin a una alta
velocidad (tipicamente alrededor de los 3000 rpm).

La aceleracion centripeta causa que la resina se repliegue sobre el sustrato hasta
que eventualmente se genere una delgada capa de la resina sobre la superficie el
sustrato.

* Entiéndase como resina, al menos para este caso en particular, a cualquier material polimérico
que funge como recubrimiento, para nuestros fines, la resina fue en realidad el recubrimiento
hibrido sol-gel.
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El grosor final de la pelicula y otras propiedades dependen de la naturaleza de la
resina (viscosidad, tiempo de secado, porcentaje de sélidos, tension superficial,
etc.) y de los parametros en los que se elijan para el spin. Factores tales como la
rotacién final de velocidad, aceleraciéon y el escape de vapores debido a los
disolventes contribuyen en la pelicula de recubrimiento final. [19]

2.8.1 DESCRIPCION DEL PROCESO SPIN - COATING

El método spin - coating, usado en esta tesis se describe a continuacion:

Dispersion estatica: se refiere a la simple deposicion de una pequefa cantidad
del fluido a depositar sobre el sustrato, la cantidad usada varia segun la viscosidad
del fluido y del tamafio del sustrato a recubrir.

Dispersion dinamica, En este proceso el sustrato es girado a una alta velocidad.
Comunmente es cerca a las 500 rpm. Esto sirve para difundir el fluido sobre el
sustrato y resulta una perdida menor de material de resina, ya que normalmente
no es necesario depositar tanto para impregnar toda la superficie del sustrato.

Es un método ventajoso cuando el sustrato o el fluido presentan capacidades
humectantes pobres y pueden eliminar los huecos que se pueden formar de otra
manera.

-~ =
-~ -
-

LT
' f -
xh__
Deposicion de ' Giro a alta Sol-Gel egparcido y
Sol-Gel velocidad y evaporacion de
e3parcimiento subproductos

Figura 1.6 Giro de Spin-coating deposicion de sustancia sobre sustrato
a recubrir.
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2.9 TECNICAS ELECTROQUIMICAS

2.9.1 ESPECTROSCOPIA DE IMPENDANCIA ELECTROQUIMICA

La técnica de Espectroscopia de Impendancia Electroquimica (EIS)° es un método
electroquimico usado en estudios de corrosion, que ha cobrado una gran
popularidad en los ultimos afos. Esta se basa en el uso de una sefal de corriente
alterna (CA) que es aplicada a un electrodo (metal en corrosién) y se determina la
respuesta correspondiente. [20]

Para su empleo, se aplica una pequefa sefial de potencial (E) a un electrodo y se
mide la respuesta en corriente (l) a diferentes frecuencias. En algunos casos, es
posible aplicar una sefal pequefia de corriente y medir la respuesta en potencia
del sistema. Con esto, el equipo electrénico usado procesa las mediciones de
potencia (tiempo y corriente), dando como resultado una serie de valores de
impedancia correspondientes a cada frecuencia estudiada. La relacion valores de
impedancia- frecuencia se denomina “espectro de impedancia”.

Para un estudio de corrosiéon donde se ocupe la técnica EIS, la obtencion de los
espectros de impendacia se obtienen por circuitos eléctricos denominados
“circuitos eléctricos equivalentes”, que se encuentran en componentes tales como
resistencias (R), capacitancias (C), inductancias (L), etc. [20]

La impedancia es un término que describe la resistencia eléctrica (R), utilizando en
circuitos de corriente alterna (CA). En un circuito de corriente directa (CD) la
relacion entre la corriente (I) y el potencial (E) esta dada por la ley de Ohm.

Donde E esta dada en volts, | en amperes y R es en Ohm. En el caso de una
sefal alterna la expresidon equivalente es la siguiente:

E=1Z...... ec. 1.5

En la ecuacion 1.5 representa la impendacia del circuito, con unidades de ohm.
Debe tenerse en cuenta que, a diferencia de la resistencia, la impedancia de un
circuito de CA depende de la frecuencia de la sefial que se aplicada. La frecuencia
(f) de un sistema de CA se expresa en unidades de Hertz (Hz) o numero de ciclos
por segundo (s™).

® EIS: Electrochemical Impendance Spetroscopy POr sus siglas en inglés
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La presentacién de los datos obtenidos en los ensayos de espectroscopia de
impendacia electroquimica, son reportados por los equipos comerciales en una de
dos formas:

a) Mddulo de impedancia (|Z|) y angulo de fase (©)
b) Componente real de la impendacia total (Z’) y componente imaginaria de la
impendacia total (Z”).

Estos dos métodos de describir los datos de Impendancia son la base de dos
maneras comunes de presentar los datos, denominados graficos de Nyquist y de
Bode.

El médulo de la impendacia |Z|, el angulo de fase (©) y los componentes real e
imaginario de la impedancia total, se relacionan entre si de acuerdo a las
siguientes expresiones.

|Z|>?=Z"+2Z"2.......... ec. 1.6
YAl

tan(0) = IR ec. 1.7

Z' =|Z|cos(B)............... ec. 1.8

Z'" = |Z|sen(B)............... ec. 1.9

Grafico de Nyquist

Este grafico se conoce como grafico de plano complejo, también es el resultado de
la respuesta en frecuencia del sistema; que modela el comportamiento fisico de
éste proporcionando informacién acerca de la estabilidad de la respuesta ante una
excitacion externa. Las graficas obtenidas de este diagrama indican el valor de la
resistividad total del sistema, lo cual es de gran importancia al momento de
evaluar las propiedades electroquimicas del material. De acuerdo a la ley de Ohm,
se puede conocer la corriente de corrosién (ic), sélo como la diferencia de
potencial en la que el proceso ocurre sélo tras el despeje del valor de la
resistencia a la trasferencia de carga (Rcr). [21]

V = RI (Ley de Ohm)

v
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Si se conoce la resistencia a la transferencia de carga Rcr, puede hacerse una
rapida estimacion de la rapidez de corrosion (v) del material, ya que esta
velocidad, es inversamente proporcional a la resistencia y a la transferencia de
carga. Lo anterior quiere decir que entre mas grande sea Rcr, (que puede verse
como una taza menor de transferencia de electrones) hara que la rapidez de la
reaccion de oxidacion (v) sea menor. Asi, de la observaciéon de la respuesta de
este diagrama se obtendra informacién acerca de que tan resistivo puede llegar a
ser un sistema determinado. [22]

Cada uno de los elementos requeridos para la interpretacion del diagrama de
Nyquist, se describe en la figura 2.6.

e
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o |° * 2
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Figura 1.7 Diagrama de Nyquist. Componentes real (Z’) e imaginario (Z”) de
la impendacia total (Z) para un circuito en paralelo resistencia (R) —
capacitancia (C) a diferentes frecuencias (R=10 ohm, C = 0.0001 F cm?,
Fndxima =10° Hz, Fpinima =107 Hz). La flecha indica la direccion en la cual
aumenta la frecuencia.

La exposicion que describe los componentes real (Z') e imaginario (Z”) de la
impendacia hace referencia a un circuito simple. En estudios de corrosién, el
analisis de un espectro de impendacia permite obtener parametros relacionados
con la cinética de corrosion de un metal en un medio dado.
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Grafico de Bode

Es una representacion grafica que es util al caracterizar la respuesta de diferentes
parametros de la impedancia contra la frecuencia. Los graficos de Bode mas
comunes son:

a) Logaritmo base 10 del médulo de la impedancia (|Z|) contra el logaritmo
base 10 de la frecuencia (f).
b) Angulo de fase (8) contra el logaritmo base 10 de la frecuencia (f)

La primera corresponde a la magnitud de la respuesta y la segunda, permite
evaluar el desplazamiento en fase de una senal a la salida del sistema respecto a
la entrada para una frecuencia determinada; a diferencia de los graficos de
Nyquist, estas representaciones contienen toda la informaciéon de un ensayo de
EIS, ya que las frecuencias se identifican claramente.

100 7

Rear =1 ohm, R =10 ohm, Cy = 0.0001 F em=

[©33033)330333330530330003303 08303030030 30300000 183

0

=

1t %um.\_u 1%

12| (oehm cmz)

0.1 T
0.01 0.1 1 10 100 1000 10000 100000

f (Hz)

Figura 1.8 Grafico de Bode de |Z| vs f, correspondiente a la Impendancia de
circuito serie — paralelo a diferentes frecuencias, que considera Rcr, Cq1 ¥ Rsol
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Figura 1.9 Grafico de Bode de angulo de fase (6) vs f, correspondiente a la
impedancia de circuito serie — paralelo a diferentes frecuencias, que
considera Rct, Cdl y Rsol

Otras representaciones de Bode de utilidad corresponde a las mostradas en las
figuras 2.9 y 2.10, las cuales muestran los componentes real e imaginario de la
impendacia total del sistema, Z' y Z” respectivamente, en funcion de la frecuencia

().
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Rsol =1 ohm, Ret= 10 ohm, Car = 0.0001 F cm~
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Figura 1.10 Grafico de Bode del componente real de la impendacia total (Z’)
contra la frecuencia (f), correspondiente a un circuito serie — paralelo que
considera Rc, Ca1 Y Rsol
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Figura 1.11 Grafico de Bode del componente imaginario de la impedancia
total (Z") contra la frecuencia (f), correspondiente a un circuito serie -
paralelo que considera R:t, Cq1y Rsoi

El analisis de la informacion generada por la técnica de espectroscopia de
impedancia electroquimica depende, como en la mayoria de las técnicas
electroquimicas, del tipo de informacién que el usuario requiera. Dos tipos de
analisis pueden considerarse:

a) Grafico
b) Ajuste de los datos obtenidos, a la respuesta de circuitos eléctricos
equivalentes

Existen casos en los cuales, la mayoria de la informacion requerida por el usuario
puede ser obtenida mediante la inspeccion de los graficos correspondientes
conjuntamente con calculos simples. Lo anterior de los graficos correspondientes
cierto cuando, por ejemplo, la estimacion de la velocidad de corrosion (V¢orr) de un
sistema dado, es el parametro de interés para el usuario.
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2.10 PRUEBAS DE ADHERENCIA (PULL - OFF)

La adhesion de un recubrimiento protectivo es un atributo critico relacionado con
el rendimiento; el “Método de prueba para la resistencia al desprendimiento de los
recubrimientos utilizando probadores de adhesidn portatiles™ se creé con el fin de
evaluar de manera uniforme la adhesion en el laboratorio, el taller o el campo. La
prueba consiste en fijar un probador de carga la superficie del recubrimiento con
un adhesivo. Se fija un aparato al probador y se alinea de manera que se pueda
tirar de él perpendicularmente. La fuerza se aumenta gradualmente hasta que se
desprende el probador. Estas pruebas reportan la resistencia al desprendimiento
(en psi 0 en MPa) y la ubicacion de la rotura en el sistema de recubrimiento [23].

Forma de preparar las pruebas de Pull-off [24]

1. Se selecciona un area de prueba adecuada que es plana y tiene un area de
prueba suficiente para fijar el medidor de adherencia.
2. Se lija el probador y la superficie, se limpia para retirar el polvo.

Fijacidon del probador

3. Se mezclan correctamente los adhesivos y se aplica una pelicula uniforme
sobre toda la cara del probador.

4. La prueba requiere que se tire del probador perpendicularmente a la
superficie de la prueba. El probador por tanto debe ser adherida a una
superficie plana como se muestra en la figura 2.10. Se aplica una presion
uniforme al probador para que se garantice que la cara del probador es
paralela a la prueba.

5. Eliminar el exceso de adhesivo alrededor del probador y dejar que se cure
completamente, el tiempo que sea necesario (3 o mas dias).

6. Fijar el actuador a la plataforma y comenzar la prueba.

® En inglés Test Method for Pull-off Strength of Coatings Using Portable Adhesion Testers
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Posicion correctq del probador Posicion incorrecta del probador

Probador y
Aparato

Direccién de la Rectiheplento Direccion de la Momento de

traccion traccion fractura

Sustrato

Figura 1.12 Colocacion adecuada del piston para las pruebas de Pull-off

Para que las pruebas sean validas, el recubrimiento debe de cubrir al menos el
50% de la superficie de la cara de la superficie. Si el pegamento falla y no hay
recubrimiento presente en el piston, o bien, cubre menos del 50% del area de la
prueba debe de repetirse.

2.11 CAMARA DE NIEBLA SALINA

Las camaras de niebla salina permiten realizar pruebas de corrosion. Es un equipo
de laboratorio que puede reproducir con algunas limitaciones las condiciones
ambientales corrosivas [25]. Por muchos afios, el ensayo de niebla salina, ha sido
usado con este fin por los investigadores en la evaluacion de nuevos
recubrimientos de pinturas, como ensayo de varios tratamientos quimicos y como
tratamientos de pre-pintado, para usar productos de planchas de acero
recubiertas.

Para que un ensayo de corrosion acelerada sea util, es necesario que los
resultados se relacionen con el comportamiento en condiciones de servicio. En el
caso del ensayo de niebla salina, no se ha podido demostrar la relacién con la
exposicién al ambiente. Lo que ha llevado a concluir que el ensayo de niebla
salina no tiene ninguna relevancia y deberia ser descontinuado. Sin embargo, el
ensayo sigue siendo usado extensamente en la literatura de los productos,
especificaciones de clientes, hojas de datos de producto y bibliografia técnica. Los
resultados tipicamente citados en los libros dan valores de tiempo de vida de un
determinado tipo de recubrimiento, los beneficios de nuevos sistemas de pinturas,
etc. Asi parece imposible al menos por el momento dejar de lado esta técnica. La
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prueba de niebla salina es una buena prueba de seleccion, ya que los resultados
pueden ser generados de manera oportuna. [26]

Para la prueba de camara salina en el desarrollo de lo que concierne a las
pruebas efectuadas de este trabajo se utilizaron los siguientes equipos, materiales
y reactivos en grado analitico [27].

1. Aparato de niebla salina

Se muestra en la figura 2.14, la cual esta constituida por un gabinete de un
material que no afecta el poder corrosivo de la niebla, con dispositivos para
calentamiento y control de temperatura, recipiente para la solucién salina,

Tanque de agua
/\‘ 1.7
== T ]

Termdmetro

Torre de Miebla

1

LY

||= . ';-]
: ﬁ N —
\\ / @ R L
Torre de _' ' I; LT
humidificacidn \Dapﬁsim de soluclén salina
Vista lateral Vista frontal AU

Figura 1.13 Camara de niebla salina caracteristicas

equipo de aire comprimido, una boquilla atomizadora y un soporte para las
pruebas.

Termoémetro

Probeta Graduada de 100 mL

Agua destilada

Cloruro de sodio, libre de niquel, cobre, yoduro de sodio menos de 0.1% y
contenido de impurezas menor al 0.3%

O @Dd

La camara de niebla salina consiste en una camara de niebla, un depdsito para la
solucion salina, un compresor que suministre aire en forma adecuada para asi
asegurar su continua alimentacion y la presidn requerida, una boquilla
atomizadora, un soporte para las muestras, un dispositivo para incrementar la
temperatura de la camara y los medios necesarios para el control y manejo de
todas las variables a considerar.
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CAPITULO 3: PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

3.1 CARACTERISTICAS DEL SUSTRATO, ACABADO SUPERFICIAL

La lamina de aluminio AA2024-T3 con la cual se realizaron todas las pruebas tenia
las siguientes caracteristicas:

Tabla 3.1 Caracteristicas del sustrato

Sustrato Calibre Dimensiones
Aluminio BWG In mm | 1.80x2.0m
AA2024-T3 14” 0.83 | 2.11

Esta lamina de aluminio se cort6 en placas de tamafio 10 x 10 cm; posteriormente,
se realizaron los siguientes modelos de tratamientos superficiales que se
describen en la tabla 3.2

Tabla 3.2 Tratamiento de superficies

Acabado superficial Descripcion

Acabado de llegada’ | Las placas una vez cortadas, se limpiaron con agua
destilada y alcohol.

Limpieza por medio de | Las placas se lijjaron usando una lijja comercial de
lijado agua de grado 220 en seco.

Limpieza usando un | Se utilizd la técnica de sandblasteo®, usando como
medio abrasivo material abrasivo arena, duracion: 3 minutos y
posicion: 90°.

’ Acabado de llegada, se refiere a que a estas placas no se les hizo ningun tipo de tratamiento y
simplemente se realizaron tratamientos simples tales como limpieza con disolventes.

® Sandblasteo, proviene de la técnica de tratamiento de superficie descrita en Preparacion de
superficies en el capitulo 2, en inglés esta técnica se conoce como Sandblasting.
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3.2 PREPARACION DEL RECUBRIMIENTO SOL-GEL

Se prepard la solucién sol-gel por la ruta polimérica de acuerdo al siguiente
método experimental:

1. Preparacién de la solucién 1.
Se colocé en un bafo de agua y una gradilla de ajuste, un vaso de
precipitados con una barra de agitacion magnética y agitacion con
ultrasonidos, a la cual se le agreg6 acetoacetato de etilo con propdxido de
Zirconio IV (TPOZ). La agitacion total fue de 60 min.

2. Preparacion de la solucién 2.
Se preparé la solucién 2 colocando en otro vaso de precipitado isopropanol
mas 3-glicidoxipropiltrimetoxilano (GPTMS). Se agit6 magnéticamente por
60 minutos, cubriendo el vaso con una pelicula de parafilm.

3. Preparacion de la solucién 3.
El sol final se sintetizé al afadir la solucion 1 a la soluciéon 2 también por
una hora. La deposicion del sol-gel se efectio por medio de la técnica del
spin-coating, utilizando el equipo de desgaste y friccion “Cygnus”.

Fotografia 3.1 Colocacion de las placas de aluminio sobre el equipo Cygnus
acoplado para spin-coating
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En la fotografia 3.1 se muestra la colocacién de cada una de placas sobre el
equipo Cygnus. En el inciso (A) se muestra la colocacion de la placa de aluminio
sobre el soporte del spin con el uso de rondanas y tornillos como soporte; en la
fotografia (B) muestra la colocacion de la solucién sol-gel en la placa y en la
fotografia (C) muestra el giro y pudiéndose apreciar la velocidad a la que es
sometida para asi adherir el recubrimiento sol-gel.

Luego de la impregnacion del sol-gel, cada una de las placas fueron colocadas en
el equipo para tratamiento térmico, lo anterior tuvo como objeto llevar a cabo el
curado del sol-gel. Los intervalos de temperatura comienzan a una temperatura
ambiente (20°C) y se incrementa a 25°C donde permanece constante en los
primeros 30 minutos, donde luego se aumenta hasta alcanzar 110°C y permanece
durante 150 min, y se retire del equipo cuando llegue a temperatura ambiente
eventualmente. Dicho tratamiento se muestra en la Figura 3.1.

100 / \
90 / \.
80 /

70 /

50 /

40 /

30 /

20 | T |
0 50 100 150

Tiempo (min)

Temperatura (°C)

Figura 3.1 Programa de tratamiento térmico para el curado del sol-gel [17]

Posteriormente, los sistemas recubiertos se acoplaron segun las tablas 3.3, 3.4 y
3.5.

La tabla 3.3 se les deposit6é una capa de recubrimiento hibrido sol-gel a placas con
acabado de llegada, lijada 220 y sandblasteo, y, para estos mismos tratamientos
superficiales pero en otras muestras se les impregnd una capa de primario
comercial. Tal y como se muestra.
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Las muestras de las tablas 3.4 y 3.5 tuvieron un terminado como describe en la
tabla, se observa a su vez, una columna que describe la nomenclatura usada
posteriormente en la elaboracién de graficos de la seccion 4.

Cada uno de los sistemas de las tablas 3.3 y 3.4 fueron colocados en pruebas de
impedancias en tiempos de 0, 24, 72, 396, 512 y 696 horas, para las graficas solo
se reporta para los tiempos de 24 y 696 pues denotan en estos tiempos la mejor
informacion para la comparacion de los sistemas.

Posteriormente fueron observados bajo el microscopio electronico luego de 696
horas de medicion, a su vez se usaron 5 muestras diferentes para pruebas de pull
— off.

Tabla 3.3 Sistemas conformados de sol-gel y capa primaria de comercial una
capa en ambos casos, sistemas de impedancia electroquimica (EIS)

Sistemas de unicamente sol-gel y Primario

Acabado superficial Nomenclatura para

graficos

Acabado de llegada ALLBSG

Sol-gel

Lijada 220 L220BSG
Sandblasteo SANDBSG

Acabado de llegada ALLBPC

Primario Comercial Lijada 220 L220BPC
Sandblasteo SANDBPC
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Tabla 3.4 Sistemas para pruebas de impedancia y pull-off

Acabado de ALLBSG
llegada
Lijada 220 L220BSG
Sandblasteo® SANDBSG
Acabado de
llegada ALLBPC
Lijada 220 L220BPC
Sandblasteo? SANDBPC
Acabado de ALLBP
llegada
Lijada 220 L220BP

9 . . . . »
La coloracion efectuada en las placas de sandblasteo es diferente debido a un problema en la igualacion del
color en el taller de pintura donde fueron llevadas.
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La tabla 3.5 que se muestra en la siguiente pagina, muestra los tipos de
tratamientos superficiales usados y los tratamientos efectuados para las pruebas
que fueron colocadas en camara de niebla salina, durante un periodo de 30 dias y
monitoreadas por inspeccion visual durante 30 dias.

Tabla 3.5 Sistemas para pruebas en camara de niebla salina

Acabado superficial/Tratamiento Nomenclatura
para graficos
Acabado de ALLB
llegada
L220B
Blancos Lijada 220
SANDB
Sandblasteo
ALLSGP
Acabado de
llegada
_ _ L220SGP
Sol-gel + Pintura comercial Lijada 220
(5 capas)
SANDSGP
Sandblasteo
ALLPCP
Acabado de
llegada
_ Primario cor_nermal + L220PCP
Pintura comercial (5 capas) Lijada 220
SANDPCP
Sandblasteo
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3.3 MEDIDA DE ESPESORES PROMEDIO

Luego de tener cada uno de los sistemas
descritos en las tablas 3.3, 34 y 3.5 se
midieron los espesores de cada uno de los
sistemas haciendo uso del medidor de
espesores portatii marca Extech, que se
muestra en la Fotografia 3.2. En las tablas 3.6
y 3.7 se muestran los espesores promedios de
cada una de las placas con diversos
tratamientos superficiales.

Para la tabla 3.6 se muestran los espesores
promedios de todos los sistemas que fueron
sometidos a pruebas de espectroscopia de
impedancia electroquimica (EIS).

Fotografia 3.2 Medidor de espesores

promedio

Tabla 3.6 Espesor promedio del recubrimiento colocado en las celdas

electroquimicas
SISTEMA PROMEDIO
[um]
Lijada 31.75
Sol-gel 1 capa + 5 capas de pintura acrilica Acabado de Llegada 35.05
Sandblasteo 334
Lijada 33.2
Primario comercial 1 capa + 5 capas de pintura Acabado de Llegada 34.1
acrilica
Sandblasteo 33.3
Lijada 23.85
Sélo 5 capas de pintura acrilica
Acabado de Llegada 235
Lijada 15
1 Capa de sol-gel Acabado de Llegada 0.7
Sandblasteo 26
Lijada 1.8
1 Capa de primario comercial Acabado de Llegada 1
Sandblasteo 26.7
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La tabla 3.7, muestra el valor promedio de los espesores de las muestras que
fueron enviados a la camara de niebla salina, cada resultado se muestra en la
ultima columna de la tabla.

Tabla 3.7 Pruebas que fueron colocadas bajo tratamiento de corrosion por
camara de medios salinos

SISTEMAS PARA CAMARA DE NIEBLA SALINA 2 R%‘Z’f]”'o
Lijada 0
Pruebas de referencia en sustratos metalicos (Blancos) | Acabado de Llegada 0
Sandblasteo 0
Lijada 15.6
Sol-gel 1 capa + 5 capas de pintura acrilica Acabado de Llegada 15.45
Sandblasteo 32.6
Lijada 6.4
Primario comercial 1 capa + 5 capas de pintura acrilica Acabado de Llegada 12.8
Sandblasteo 325

Los sistemas descritos en la tabla 3.6 se llevaron a cortar a las instalaciones del
Centro de Ciencias Aplicadas al Desarrollo Tecnolégico (CCADET), con ayuda de
la cortadora de chorro de agua que se muestra en la fotografia 3.3. Las
dimensiones a las cuales se ajustaron para la realizacion de las diversas pruebas
tanto electroquimicas como de adherencia que se describen mas adelante, fueron
de cuadrados de 2.5X2.5 cm, teniendo de esta manera un total de 9 partes por
cada uno de los sistemas.

Tras estos cortes se realizaron las pruebas que se mencionan a continuacion.

Fotografia 3.3 Cortadora de agua de las instalaciones del CCADET
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3.4PRUEBAS ELECTROQUIMICAS DE CORROSION (IMPEDANCIA)

Las muestras de aluminio se colocaron en la parte media de una celda de acrilico,
filandola por medio de un tornillo que ajusté cada placa en el centro de la celda, la
cual cuenta con una abertura circular con un area de 1.3899 cm?. Se le introdujo
una solucidn salina en la celda, el electrolito usado se traté de una solucion salina
acuosa de NaCl al 0.1 M fotografia 3.4.

Las pruebas electroquimicas fueron efectuadas en el potenciostato ACM
Instruments descrito en la fotografia 3.4 (a). Todas las celdas estuvieron dentro de
una celda de Faraday de acero, para con ello evitar interferencias del medio
ambiente. En la fotografia 3.4 (b) se muestra la colocacion de cada uno de los
elementos que conforman las pruebas de corrosién asi como las configuraciones
que se tuvieron en cuenta para llevar a cabo cada una de las pruebas de
impedancia.

Las pruebas de impedancia se efectuaron en tiempos de 0, 24, 72, 396, 512 y 696
horas, en las graficas del capitulo 4 Unicamente se observan para las medias de
24 y 696 horas pues estas muestran la comparacion mas apropiada para la
comparacion del sol-gel y el primario.

Condiciones experimentales para la prueba de impedancia:

Software: ACM Sequencer version 5.1.4
Frecuencia de 10* hasta 10" Hz

51 lecturas por prueba

Amplitud: 10 mV/RMS
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% @ Instrument
. ents \® o
2 Al

Electrodo de I
referencia: electrodo |
de Calomel

L Saturado (ECS)

I Electrodo Auxiliar:
| Electrodo de grafito |

Electrodo de |
I trabajo: Placa de I
aluminio I

.

I Celda de acrilico
| con anillo en la base

Fotografia 3.4 (b) Montaje de la celda electroquimica
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3.5 OBSERVACION DE PRUEBAS BAJO MICROSCOPIO OPTICO

Las placas de aluminio luego de haber sido
sometidas bajo pruebas de espectroscopia de
impedancia electroquimica (EIS), fueron colocadas
bajo el microscopio 6ptico, con el fin de buscar
ataques por picaduras sobre los sistemas. Cada
sistema fue observado con objetivos 5x, 10x y 20x.
Dichos enfoques sélo se tuvieron en cuenta a lo
largo del area circular de exposicion con el medio
salino. En la fotografia 3.5 se muestra el
microscopio usado en las pruebas.

Fotografia 3.5 Microscopio éptico

3.6 PRUEBAS DE ADHERENCIA

= _» — d

Las pruebas de adherencia o de Pull-Off,
fueron realizadas usando el equipo Elcometer
106 Adhesion Tester.

Se fijaron cinco pruebas de los sistemas
descritos en la tabla 3.4, en probadores, por
medio de un pegamento que se formuld con la
mezcla homogénea de dos pegamentos
epoxidos marca Araldite®. La mezcla resultante
se fij6 perpendicularmente a la cara del
probador, la cual fue tratada por medio de lija
grado 220 para que no existiera ningun plano
que pudiera ocasionar un desprendimiento
incorrecto del recubrimiento. Se dejo secar el
pegamento y luego de cuatro dias se desprendid

Fotografia 3.6 Equipo portatil para

pruebas de adherencia Elcomter o ,
106 Adhesion Tester el recubrimiento con ayuda del equipo de Pull-off

que se muestra en la Fotografia 3.6, midiendo el
esfuerzo de desprendimiento de los sistemas,
cuyos valores son reportados en unidades de
MPa.
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3.7 PRUEBAS DE CAMARA DE NIEBLA SALINA

Para esta parte se tomaron las placas expuestas en la tabla 3.5, las cuales
conservaron sus dimensiones de 10 x 10 cm. Estas muestras se colocaron dentro
de la camara de niebla salina con espacios de 2.5 cm entre cada placa, con una
inclinacién de 30°.

Las condiciones a las cuales fueron colocadas se mencionan en la tabla 3.8

Tabla 3.8 Datos de camara de niebla salina por ensayo

Condicion Valor ajustado
Tiempo de exposicion 30 dias
Temperatura 35°C
Presion 14 psi
pH 7.01

Las pruebas se dispusieron dentro de la camara y se monitorearon (por inspecciéon
visual) por un lapso de 24 horas al principio y luego por intervalos de 72 horas
durante 30 dias. En la fotografia 3.7 se muestra la forma en que fueron colocadas
las muestras dentro de la camara de niebla salina utilizada.

Fotografia 3.7 Equipo de niebla salina a la izquierda y a la derecha la colocacion de
las muestras dentro de la camara
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La solucion salina para esta prueba se prepar6 disolviendo 1 Kg de cloruro de
sodio en 20 L de agua destilada, consiguiendo asi una concentracion final de 1M,
de acuerdo a la Norma ASTM B117-94 [28], que se refiere a la operacion de
prueba para niebla salina (Standard Practice for Operating SALT Spray Fog
Testing Apparatus).

El cloruro de sodio usado fue conforme a la norma, libre de niquel (Ni) y de cobre
(Cu), que no contenian mas de 0.1% de ioduro de sodio y no mas de 0.3% de
impurezas totales. Dichas especificaciones fueron importantes ya que de haber
contenido algun compuesto quimico como impureza, éstos podrian haber actuado
como catalizadores en las pruebas de corrosion.

Conforme a la misma norma ASTM B117-94 [28]. La disolucion salina era
atomizada a una temperatura de 35°C, y para medir el pH, se recolecto una parte
de la disolucién mostrando asi un pH de 7.01.
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CAPITULO 4: ANALISIS DE RESULTADOS

4.1 RESULTADOS POR PRUEBAS DE IMPEDANCIA

A continuacion se presentan los resultados de las pruebas de impedancia; éstos
se analizan por medio de las graficas que mayor informacion brindan sobre cada
recubrimiento usando los diagramas de Bode y de Nyquist.

Se uso la nomenclatura de las tablas 3.3 y 3.4 con la adicién de 24 y 696 horas
segun fue el caso para cada recubrimiento y tratamiento.

La interpretacién de las graficas de Bode se leen de derecha a izquierda. Para su
interpretacion debe verse siempre las lineas que provengan de la parte derecha
de la gréafica, entre mas altas sean los valores del eje X (Frecuencia) se estara
interpretando las propiedades protectoras del recubrimiento y conforme avanza a
lo largo de lo alto del eje Y (Impedancia) o bien los valores de frecuencia se
vuelven menores, la informacion que proporcionada sera sobre la intercara entre
el metal/recubrimiento, es decir, entre mayor sea el moédulo de impedancia mas
efectivo contra la corrosién es el recubrimiento.

Por otro lado la interpretacién de las graficas de Nyquist se realiza de acuerdo a la
curvatura de los semicirculos que generan cada sistema. Entre mas cerca se
encuentre la curva hacia el eje X (Z’), que representa la parte real del sistema, el
mecanismo en cuestion se define o se lee mejor. Si la resistencia total de todo el
diagrama de Nyquist en eje X sigue permaneciendo alta, esto indicara que la
resistencia total del sistema que incluye la resistencia del recubrimiento mas la
resistencia de los 6xidos de aluminio por debajo de éste, proveera de un buen
sistema de proteccion.

A continuacion se muestran los resultados obtenidos para cada uno de los
sistemas. Se comienza con la descripcion de los sistemas con una unica capa de
sol-gel y primario comercial para los diversos tipos de acabados, siguiendo de esta
forma hasta llegar a los sistemas multi-capas. Todas las observaciones hacen
después de cada resultado.
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Grafica 4.1 a) Grafica de Bode y b) Diagrama de Nyquist. Comparaciéon de
sol-gel contra primario comercial en tiempos de 24 horas y 696 horas en

acabado de llegada.
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Grafica 4.2 a) Grafica de Bode y b) Diagrama de Nyquist. Comparacion de
sol- gel contra primario comercial en tiempos de 24 horas y 696 horas en un
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Grafica 4.3 a) Grafica de Bode y b) Diagrama de Nyquist. Comparacion de sol-gel
contra primario comercial en tiempos de 24 horas y 696 horas en sandblasteo.
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De acuerdo con la grafica 4.1 del diagrama de Bode se observan los resultados
de resistencia obtenidos para cada uno de los sistemas a los que se les aplicé una
capa de recubrimiento primaria sobre el sustrato con acabado de llegada. A altas
frecuencias (10* — 10? Hz) se observa una primera constante de tiempo asociado a
la respuesta del recubrimiento, mientras que a bajas frecuencias (10% a 10" Hz) se
va registrando la respuesta del recubrimiento mas el sustrato metalico.

Al observar a detalle los resultados puede verse que la muestra del aluminio
patrén o blanco representado por lineas de color morado para 24 horas y verde
para 696 horas, al no estar protegidas por ninguna capa primaria su efecto ante la
corrosion la vuelve minima comparandola con los sistemas que contienen al
menos una capa de primario. De igual forma, a 24 horas el propio aluminio es
inclusive mucho mas resistente que las que contienen alguna proteccion, sin
embargo, con el paso del tiempo la resistencia en las mismas disminuye. Asi
mismo se observa que el primario comercial es mas resistente que el sol-gel por
un orden de magnitud superior (grafica 4.1), lo que por un lado indica mejores
propiedades de proteccion pero al mismo tiempo se evidencia que el sol-gel
presenta un buen desempefio.

Los resultados para las graficas 4.2 y 4.3, representan los sistemas con los
tratamientos superficiales (Lija-220 y Sandblasteo), se observa que la respuesta
general para el recubrimiento en ambos sistemas, se obtienen menores
resistencias que los obtenidos en el acabado de llegada. Es decir, con estos
resultados se esta evidenciando que el acabado superficial es de primer orden ya
que el desempeno de los primarios esta en funciéon de éste. Con los resultados
anteriores se verifica que el primario comercial presenta mayor resistencia desde
24 hasta 696 horas.

Cabe senalar que las graficas de Nyquist de estos mismos sistemas presentan
una tendencia similar comparada con lo obtenido en Bode. Es necesario precisar
que mientras mas amplio sea el semicirculo, mayor sera la resistencia del o de los
procesos, es decir, las dos constantes de tiempo identificadas en el diagrama de
Bode también se pueden identificar en el diagrama de Nyquist pero de diferente
forma ya que en Nyquist se grafica Z’ vs. Z” y no frecuencia.

Por lo anterior, las lineas de colores rojo y azul que representan los sistemas con
una capa de sol-gel para tiempos de 24 y 696 horas respectivamente, muestran un
comportamiento intermedio entre el blanco (metal desnudo) y el primario comercial

En la gréfica 4.3 la tendencia del sol - gel muestra un comportamiento similar con
el primario comercial, lo que indica que para el acabado que proporciona el
sandblasteo, la adherencia o el perfil de anclaje de ambos primarios son similares
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al sustrato metadlico aun y a 696 horas de ensayo. Estos resultados son
notablemente importantes ya que como se comentd anteriormente, el acabado
superficial determina el desempefio de la resistencia del recubrimiento, por lo que
la seleccion de un acabado superficial incorrecto repercutiria en una evaluacién
electroquimica de los recubrimientos. Este mismo comportamiento se exhibe en
los resultados mostrados por el diagrama de Nyquist en que el desarrollo de los
semicirculos (constante de tiempo) correspondientes al metal recubierto y al
sistema completo, son similares entre los primarios. Como cabria esperar el metal
desnudo (blanco) presenta los valores mas bajos de resistencia durante todo el
ensayo.

Como puede verse para los tres sistemas al parecer el mejor recubrimiento es el
primario comercial, sin embargo, esto puede deberse a diversos factores: a)
primeramente el espesor que genera una capa de sol-gel es ligeramente menor
comparado con este espesor de recubrimiento comercial (Lijada 220 con sol-gel:
1.5um, Acabado de llegada con so —gel: 0.7 um, Sandblasteo con sol-gel: 26um
comparando Lijada 220 con Primario comercial: 1.8um, Acabado de llegada con
Primario comercial: 1 um, Sandblasteo con Primario comercial: 26.7 um) por lo
anterior y de acuerdo al Anexo Il, b) la formulacién del primario comercial contiene
un ion metalico de cromo que le confiere un efecto inhibidor mayor al
proporcionado por el primario sol-gel que no tiene ningun tipo de inhibidor.

El objetivo de introducir el primario sol-gel es con la intencion de eliminar
precisamente compuestos altamente tdxicos como compuestos con cromo que por
regulacion ambiental estan prohibidos. Por lo tanto, tomando en cuenta que el sol-
gel no tiene ningun compuesto inhibidor, se puede establecer que su desempefio
frente al primario comercial es altamente satisfactorio.

CAPITULO 4: ANALISIS DE RESULTADOS

3]
W




4.1.2 EVALUACION DE SISTEMAS CON UNA CAPA DE RECUBRIMIENTO
Y CINCO CAPAS DE PINTURA

A continuacion se muestran los sistemas con un recubrimiento de proteccion
primaria y con cinco capas de pintura comercial, las observaciones de las mismas
se ven luego de las graficas para los tres distintos tratamientos superficiales.
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Grafica 4.4 a) Grafica de Bode y b) Diagrama de Nyquist. Comparaciéon de
sol- gel contra primario comercial con cinco capas de pintura en tiempos de
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Los sistemas expuestos en las graficas 4.4 a la 4.6 como se describié al principio,
son todos aquellos a los cuales ademas de agregarles una capa de primario
comercial o de sol-gel se les afiadieron también cinco capas de pintura comercial
que es la forma en como se pintan los sistemas automotrices actuales. Las lineas
de color café y vino en las graficas 4.4 y 4.5 muestran el comportamiento obtenido
de sistemas que solo contaban con las cinco capas de pintura comercial, es decir,
no tenian ningun tipo de primario.

Inicialmente puede notarse que, para el caso de los tres diferentes tratamientos
superficiales en el diagrama de bode, los sistemas de las lineas color morado y
verde muestran el comportamiento mostrado por el sustrato metalico (blanco) a los
tiempos de 24 y 696 horas, respectivamente. De estos resultados se puede
observar que estos tres tratamientos se encuentran por debajo de todos los demas
sistemas, como era de esperarse, ya que al no contar con una proteccion de
alguna clase, con el paso del tiempo la corrosion avanzo significativamente dando
valores de resistencia muy bajos (=10? ohm-cm?). Asi mismo, en los diagramas de
Nyquist, puede notarse de igual manera que el semicirculo es muy pequefio lo que
indica una cinética de corrosién minima.

La grafica 4.4 muestra a los sistemas con tratamiento de lijado 220, se aprecia que
tanto para el sistema de sol-gel mas pintura comercial asi como para el sistema de
primario comercial mas pintura comercial, el comportamiento de altas hasta bajas
frecuencias es muy similar. Esto indica que los valores de resistencia de
recubrimiento y valores totales de recubrimiento mas sustrato metalicos son muy
parecidos inclusive hasta las 696 horas de ensayo. Por debajo de estos dos
sistemas se muestra el comportamiento de la capa de pintura comercial sin ningun
tipo de primario.

Los resultados anteriores demuestran dos aspectos muy importantes: a) la
incorporacion de un primario proporciona un aumento de resistencia al sistema vy
b) que la incorporacion tanto del sol-gel como primario, como del primario
comercial con pintura comercial proporcionan los mismos niveles de protecciéon a
la corrosion. Demostrando que el sol-gel, si bien de forma aislada no proporciona
mejores resistencias a la corrosion, si lo hace al combinarse con la pintura
comercial, lo que permite que compita con el primario comercial, con la ventaja
exclusiva de no tener ningun tipo de sustancia toxica al medio ambiente.

Los diagramas de Nyquist de la grafica 4.4 muestran que a bajas frecuencias
todos los sistemas mencionados presentan altos valores de resistencias con
diametros de semicirculos similares, lo que corrobora los resultados de Bode.
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Por otro lado, la grafica 4.5 muestra los resultados de los mismos sistemas
anteriores pero con acabado de llegada. Se puede apreciar que este acabado
superficial disminuye la resistencia a la corrosion de todos los sistemas casi un
orden de magnitud. Resulta interesante notar que el sistema de sol-gel mas
pintura resulté ser entre todos los sistemas el mejor a 696 h de ensayo. Asi
mismo, se puede ver que a partir de 100 Hz hasta 0.1 Hz la respuesta
electroquimica no presenta esa linealidad que se exhibié en el sistema de lijado
220, lo que indica que el grado de proteccion de todo el sistema es variable y mas
vulnerable al NaCl 0.1 M, es decir, con este acabado superficial el aluminio se
corroe mas rapido que en el acabado de llegada. Este mismo comportamiento se
presenta en Nyquist donde la dispersion de datos a bajas frecuencias respalda la
proteccion variable del sistema del aluminio.

Finalmente los datos de la grafica 4.6 que representan los sistemas con acabado
de sandblasteo, muestran un desempefio electroquimico inferior a los mostrados
con anterioridad. Es de llamar la atenciéon cémo las resistencias obtenidas son tan
diferentes para cada sistema lo que corrobora que este tipo de acabado sea
perjudicial para una buena adherencia de los sistemas. Las bajas resistencias,
también se aprecian en el diagrama de Nyquist.
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4.1.3 ANALISIS DE LOS SISTEMAS DE ACUERDO AL TIPO DE
TRATAMIENTO SUPERFICIAL

En este tratamiento se busca delimitar que sistema tuvo un mejor
comportamiento de acuerdo al tipo de tratamiento superficial al que se expuso
y en la mayor cantidad de tiempo, que para este caso fue de 696 horas de
exposicion. Se presentan diversas graficas
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Las graficas 4.7 y 4.8 muestran el comportamiento electroquimico de los dos
recubrimientos primarios evaluados ahora. La respuesta del tratamiento superficial
demuestra que a altas frecuencias (10* Hz- 10° Hz), que el mejor tratamiento
superficial para el sol-gel, es el lijado 220 junto con el acabado de llegada.
Conforme decrece el rango en frecuencias y se llega a 0.1 HZ, se corrobora que el
mejor tratamiento es ligeramente mejor el lijado 220. Lo que se constata
inmediatamente al ver la segunda constante de tiempo del diagrama de Nyquist, la
que muestra un semicirculo mas abierto, y que nos indicando una velocidad de
corrosion menor comparada con los sistemas de acabado de llegada y
sandblasteo.

La grafica 4.8, muestra la respuesta del recubrimiento comercial observandose
claramente que el mejor tratamiento superficial para este es el acabado de
llegada, pues tiene un valor ligeramente mayor a bajas frecuencias que el valor de
impedancia (3x10° ohm.cm?) comparado con el valor de impedancia del
tratamiento lijado 220 (2x10° ohm.cm?). Ademas se constata con la tendencia de la
linea color rojo, del diagrama de Nyquist que muestra ser la del semicirculo
mayormente pronunciado.
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Grafica 4.9 a) Grafica de Bode y b) Diagrama de Nyquist. Comparacion de sol-
gel mas pintura comercial con diversos tratamientos superficiales a 696 horas
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Tal y como se observa en las graficas 4.9 y 4.10, los distintos tratamientos
superficiales con primario comercial mas cinco capas de pintura adicional
obtuvieron distintos resultados. Es de notarse que en el caso del recubrimiento
primario sol-gel, tiene una mejor respuesta en el tratamiento de acabado de
llegada a 696 horas, y se constata en la grafica 4.9, aunque segun se observa
entre los sistemas de acabado de llegada y lijada 220 parecen tener una buena
respuesta entre frecuencias del orden de 10* hasta 102, sin embargo para
frecuencias bajas en el orden de 107" presenta para sol-gel en acabado de
llegada una mejor respuesta que en lijada 220. Este resultado se comprueba
con ayuda del diagrama de Nyquist que muestra justamente a las lineas negro
y rojo que representan los sistemas de acabado de llegada y lijada 220
teniendo una mayor pronunciacién de su curva comparadas con el resto de los
sistemas. Asi mismo, se corrobora en la grafica 4.5 que el mejor recubrimiento
comparandolo inclusive con el primario resulté ser el sistema que contenia sol-

gel.

La grafica 4.10, es muy similar en cuanto al comportamiento de la grafica 4.9
que evalua la mejor respuesta del primario comercial con pintura en los
diferentes tipos de tratamientos. De acuerdo a lo que se puede observar es de
notarse que también se presenta mejor respuesta de resistencia a la corrosion
para los tratamientos de acabado de llegada y lijada 220 en la zona a bajas
frecuencias. Estos resultados presentan tendencias muy similares, pero
conforme la frecuencia decrece, y toma el valor de magnitud de 10'1, se forma
una diferencia minima entre ambos, dejando ver dificilmente por encima a los
sistemas de acabado de llegada. Observando estos valores con el diagrama de
Nyquist también se nota un aumentos en los semicirculos de estos dos
sistemas, con lo que comprueba su tendencia.

De igual forma puede verse que el sistema que unicamente contiene pintura
comercial parece claramente mejor en acabado de llegada que lijado; asi
mismo, en estas graficas se verifica el bajo desempefio electroquimico que
muestran los sistemas con el tratamiento de sandblasteo.

Este ultimo analisis esclarece de mejor manera cual de los tres tratamientos
superficiales presentan una mejor respuesta a la velocidad de corrosion
ocurrida por el medio salino. Los sistemas con una capa de primario mas cinco
capas de pintura fueron los mejores con acabado de llegada, tanto para el sol-
gel como para primario comercial.
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4.2 OBSERVACION DE PRUEBAS ELECTROQUIMICAS BAJO
MICROSCOPIO

Después de las pruebas electroquimicas las muestras fueron observadas bajo
el microscopio 6ptico, fijandolas justo en el area donde se realizé la prueba
electroquimica con el fin de observar el desgaste y deterioro del sistema.

ACABADO DE LLEGADA BLANCO

LIJADA 220 BLANCO

SANDBLASTEO BLANCO

s :
Figura 4.1 Sistemas en blanco pruebas observadas bajo microscopio

Como se aprecia en las imagenes anteriores el acabado de sandblasteo presenta
los sistemas con mayor grado de corrosion ya que al tener productos de corrosion
voluminosos resulta mucho mas dificil enfocar la muestra por la diferencia de
deterioro. Asi mismo en este acabado se observa que las lineas de mecanizado
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como producto del sandblasteo no se aprecian de la misma forma, como lo hacen
las muestras con acabado de llegada o acabado de lija 220 en las que se pueden
observar la direccion de laminacion y la direccion de lijado, respectivamente, lo
que quiere decir que la corrosion elimind el patrén del sandblasteo.

ACABADO DE LLEGADA SOL-GEL

SANDBLASTEO SOL-GEL

Figura 4.2 Sistemas con tratamiento de una capa de recubrimiento sol-gel

De manera similar al caso anterior se puede apreciar codmo del acabado de
llegada al acabado de sandblasteo el aumento del deterioro de la muestra es
notable. El sol-gel con acabado de llegada permite apreciar la microestructura del
aluminio, asi como las lineas de laminado del producto de manufactura. En estas
imagenes se observa una incipiente corrosion (manchas negras) en ciertas partes
de la muestra. En cambio, en las imagenes que corresponden al acabado de lija
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220 se aprecia una corrosién uniforme que cubre toda la superficie en donde los
detalles microestructurales del aluminio ya no estan claramente visibles.
Finalmente el acabado de sanblasteo exhibe que el area de exposicion esta
fuertemente atacada al nivel que no se pudo definir una imagen clara.

ACABADO DE LLEGADA PRIMARIO

LIJADA 220 PRIMARIO

SANDBLASTEO PRIMARIO

Figura 4.3 Sistemas con tratamiento de una capa de recubrimiento
primario comercial

Los resultados obtenidos para el caso del primario comercial son diferentes al del
sol-gel por el hecho de que no es traslucido. En el acabado de llegada el primario
presenta una morfologia uniforme oscura debido al color rojo del primario. En el
aumento de 20X se aprecia una mancha negra posiblemente atribuida a un punto
de corrosién. En el caso del acabado de lija 220 la muestra exhibe un deterioro
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mas notable debido al incremento de manchas negras en la superficie. Para el
caso del acabado de sandblasteo fue dificil enfocar el primario no tanto por el
deterioro del mismo sino mas bien por la posible la hinchazén que sufrié por la
absorcidn de agua ya que se observan protuberancias tipo burbujas en toda la
superficie.

ACABADO DE LLEGADA PINTURA

LIJADA 220 PINTURA

Figura 4.4 Sistemas con tratamiento de cinco capas de pintura

Para el caso de la pintura comercial se observa que en el acabado de llegada la
muestra no sufrio deterioro alguno ya que la morfologia del recubrimiento se
presenta claramente en toda la superficie. En cambio, en el acabado de lijado 220
la muestra exhibe a 20X algunos puntos de deterioro. En términos generales la
pintura esta practicamente intacta en ambos acabados superficiales.
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ACABADO DE LLEGADA PRIMARIO PINTURA

LIJADA 220 PRIMARIO PINTURA

- 3 .
- : >
»

)

SANDBLASTEO PRIMARIO PINTURA

Figura 4.5 Sistemas con tratamiento de una capa de recubrimiento primario
comercial mas cinco capas de pintura

De forma similar al caso anterior, el sistema de primario comercial mas pintura
comercial no presenta un deterioro significativo en el acabado de llegada ni en
el acabado de lijado 220. En cambio se puede observar un mayor deterioro en
el acabado de sandblasteo ya que la superficie de la muestra presenta grandes
manchas negras de distinto tamafio.
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SANDBLASTEO SOL-GEL PINTURA

2 A .
G 2o
Figura 4.6 Sistemas con tratamiento de una capa de recubrimiento comercial
mas cinco capas de pintura

Finalmente se observa para el sistema sol-gel mas pintura comercial, el acabado
de llegada resulté ser el menos atacado por el medio salino ya que la morfologia
del recubrimiento se aprecia claramente aun a 20X. En cambio para el acabado
superficial de 220 mas el acabado de sandblasteo, la corrosién desarrollada en la
superficie se aprecia claramente. Inclusive en este acabado se observa como si el
recubrimiento hubiera desarrollado grietas o fisuras en toda la superficie ya que se
aprecian finas hendiduras negras del mismo tamano.

Tomando en cuenta la descripcidon realizada de todos los resultados anteriores
obtenidos con microscopio 6ptico, se podra establecer y correlacionar que el
deterioro visual en cada uno de los distintos acabados corresponde analogamente
a los resultados obtenidos por impedancia en el sentido de mayor a menor
proteccion o resistencia de recubrimiento.

ANALISIS DE RESULTADOS

CAPITULO 4

~
o




4.3 RESULTADOS DE PRUEBAS DE ADHERENCIA

Para realizar los ensayos de adherencia se hicieron cinco muestras de
reproducibilidad para cada uno de los sistemas presentados, en la grafica 3.4.
Para el tratamiento de los resultados de estas pruebas experimentales, se
tomaron los datos recabados de esfuerzo que se obtuvo por el equipo que se
sefala en seccion 3.6. Todos los valores recabados de las cinco muestras se
observan en el Anexo |. Dichos valores indican el esfuerzo con el cual se
desprendieron los recubrimientos del sustrato metalico. Posteriormente, al analizar
las pruebas se puede notar que no toda el area fue desprendida de las muestras
ya que hubo partes que quedaron recubiertas. Por eso, para determinar el area
efectiva de desprendimiento, las muestras fueron expuestas a un tratamiento de
HCI concentrado para que atacara el metal desnudo al que se le desprendio el
recubrimiento. En ambos casos se obtuvo un promedio tanto del esfuerzo a
desprenderse como del area desprendida. Este procedimiento se llevé a cabo
mediante el tratamiento que se describe en el Anexo |.

Los valores promedio de las pruebas se reportan en la tabla 4.1, asi mismo como
en el Anexo | se muestran los valores por cada prueba individual.

Tabla 4.1 Sistemas de pruebas de Adherencia valor promedio de las pruebas
de esfuerzo y area desprendida

SISTEMA Esfuerzo Area real de
[MPa] desprendiemiento

[em?]
Lijada 220/Pintura 1.60 2.7269
Ac. llegada/Pintura 1.40 4.2621
Lijada 220/Primario/Pintura 2.00 2.4818
Ac. llegada/Primario/Pintura 1.80 1.8445
Lijada 220/Sol-gel/Pintura 2.00 2.3642
Ac. Llegada/Sol-gel/Pintura 2.20 1.7007
Sandblasteo/Primario/Pintura 5.16 2.7162
Sandblasteo/Sol-gel /pintura 3.40 3.1212

La tabla 4.1 muestra toda la informacion necesaria para saber qué
recubrimientos y tratamientos superficiales mostraron la mejor adherencia.
Para hacer un analisis mas preciso sobre cada recubrimiento se realizaron las
graficas de barras 4.11 y 4.12. Los resultados se discuten en seguida de las
graficas.
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Grafica 4.11 Gréfico de barras del valor promedio del esfuerzo presentado en las pruebas de adherencia
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Grafica 4.12 Grafico de barras del valor promedio del area desprendida en las pruebas de adherencia

CAPITULO 4: ANALISIS DE RESULTADOS

~
N




OBSERVACIONES

De acuerdo a la grafica 4.11, se puede denotar que el desprendimiento de
cada una de las muestras de las placas es variable, lo que indica que el
ensayo de adherencia es sensible a los diferentes acabados utilizados.
Puede verse que el tratamiento superficial mas adherente corresponde al
sandblasteo lo que llama la atencion pues esto parece no corresponder con
lo visto en los resultados para las pruebas de impedancia. Esto pudo
deberse a la manera en que se deformo el material durante el proceso de
sandblasteo, la superficie del material no fue completamente plana, y en
consecuencia la validez de la prueba para este tratamiento al menos pudo
verse sesgada, por lo que hay que tomarla con reserva. Aun cambiando los
parametros del sandblasteo, no hay forma de evitar esta deformacién en la
placa.

En las capas de primario sol-gel mas las capas de pintura, se obtuvo un
desprendimiento con un mayor esfuerzo tal y como puede apreciarse en el
grafico. Cabe sefalar que las placas a las que solo se les impregno las
capas de pintura comercial sefialadas en la grafica con los colores negro y
amarillo, su adherencia fue la mas baja, en especial la que se le expuso el
recubrimiento en acabado de llegada.

Estos resultados no son los esperados ya que se pensaba que los sistemas
mas resistentes hubieran correspondido a los recubrimientos con acabado
de llegada.

La grafica 4.12 mide el area desprendida de las muestras. Como se
observa en estos resultados, el sistema de acabado de llegada mas sol-gel
y pintura, registrd la menor area desprendida lo que indica que este sistema
tuvo las mejores propiedades de adhesion. Esto a pesar de que la fuerza
empleada fue de un orden relativamente bajo (2.20 MPa) el area
desprendida fue menor comparandola con el resto de los sistemas (1.7007
cm?) lo que indica una alta fuerza de enlace. El sistema que obtuvo un area
similar fue el primario con acabado de llegada (1.8445 cm?), lo que bien se
ajusta con lo obtenido en pruebas electroquimicas, donde el mejor
tratamiento superficial habia resultado justamente en acabado de llegada
para estos dos sistemas.

El resto de las muestras presentan resultados similares de fuerza de
adhesidn y area desprendida.

Resumiendo, puede verse en ambas graficas (4.11 y 4.12), los sistemas
que presentan menos adherencia son los que contienen Unicamente pintura
ya que muestran un menor esfuerzo de desprendimiento del recubrimiento
(Lijada 220: 1.60Mpa y Acabado de llegada: 1.40Mpa) lo que indica que el
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efecto de anclaje se ve beneficiado al utilizar antes un recubrimiento
primario.

Por otro lado, los sistemas que tuvieron un tratamiento superficial, tanto el
ljado con grano 220 y en sandblasteo muestran que el recubrimiento
primario comercial presenta mejor adherencia en comparacion con el sol-
gel. Finalmente el Sol-gel presenta una mejor tendencia a adherirse en
sustratos con acabado de llegada.

De lo anterior, puede verse que los sistemas que contienen una pintura
comercial, son al menos en adherencia, ligeramente mejores en
comparacién con los sistemas de sol-gel, los cuales parecen mejores si se
comparan unicamente con aquellos que solo contenian pintura.

4.4 RESULTADOS DE PRUEBAS DE CAMARA SALINA

Los resultados para esta prueba se muestran por medio de la exposicion de las
placas en medio salino, la cual se realizé durante un periodo de 30 dias. Para
reportar cada cambio sobre las placas en ese tiempo se tomaron diversas
fotografias en intervalos de tiempo, al principio de tres dias continuos que
brindaron la mayor informaciéon sobre la manera en que se corroe el material y
luego con intervalos de tres dias. Cabe recordar que el ensayo se realizd
siguiendo la Norma ASTM B117-94 [28].

Como puede verse de las figuras 4.7 y hasta la figura 4.19 el desgaste provocado
por la corrosion en el aluminio a lo largo del tiempo en que las placas fueron
expuestas en la camara de niebla salina es inminente y ademas se muestran
diversos puntos a tener en cuenta y que se explican a continuacién por cada una
de las figuras que se presentan, donde se marca de color amarillo los dias de
mayor relevancia.
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Dia 2

Dia 0 i

Dia 30

Figura 4.7 Sistemas de pruebas de camara salina, acabado de llegada blanco

En la figura 4.7 se muestran los sistemas de acabado de llegada sin recubrimiento
alguno, se observa que en los primeros tres dias de exposicion en la camara de
niebla salina, parece ser notoria una pérdida del brillo del metal. En ambos
sistemas mostrados en la figura 4.7 se muestra un desgaste corrosivo minimo del
material en los primeros dias; sin embargo, a medida que avanzaba el ensayo la
actividad que presenta el electrolito sobre el sustrato, vuelve a la corrosién cada
vez mas notoria ya que se observan tanto las manchas obscuras debido al propio
proceso corrosivo, asi como muestras de 6xido en tono blanco sobre la placa.
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Figura 4.8 Sistemas de pruebas de camara salina, lijada 220 blanco

De acuerdo a la figura 4.6 de sistemas patron en acabado lijada 220, para el dia 0,
se observa en la placa el proceso laminado del tratamiento superficial (lijado 220)
y tras dejarla expuesta en la camara de niebla salina se observan rastros de
sedimentos de cloruro de sodio que se depositaron en la superficie de ambas
placas, para los dias 2 y 3 de igual modo se comienza a notar una pérdida gradual
del brillo de las placas. En los dias subsecuentes a la colocacion de la prueba, se
observa lentamente un desgaste por corrosion cada vez mayor e inclusive se
notan zonas de manchas blancas y obscuras en la superficie del material, que
muestran la oxidacion inevitable de material debido a la posible deposicion de
cloruro de sodio sobre el sustrato.
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Dia 1 Dia 2

Dia 30

Figura 4.9 Sistemas de pruebas de camara salina, sandblasteo blanco

En los sistemas patron con tratamiento superficial de sandblasteo (Figura 4.9), se
observa para el dia 0 dos sistemas. La uniformidad que provoco el propio proceso
de mecanizado del sandblasteo sobre estos sistemas, consiguid que existieran
zonas con acabado diferentes de un punto a otro a lo largo de la placa. Esto
origind que la corrosion fuera mas agresiva que en el resto de los tratamientos, y
es notoria una oxidacion sobre toda la superficie desde los 3 primeros dias de
exposicion. Para el dia 30 la corrosion es mas evidente que en los tratamientos
superficiales descritos en las figuras 4.7 y 4.8
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Dia 0 7 Dia 1 Dia 2 Dia 3

Figura 4.10 Sistemas de pruebas de camara salina, acabado de llegadas sol-
gel y pintura

A partir del primer dia, en los sistemas que muestra la Figura 4.10, los sistemas de
acabado de llegada y pintura muestran unicamente sefiales de humedad para el
sistema pero ningun desgaste hasta el dia dos, donde una pequefia rasgadura en
la parte inferior de una de las muestras origind mayor corrosién. Estos desgastes
culminarian por un deterioro debido a la absorcién de agua, generando una
protuberancia tipo burbuja generando asi una mayor corrosion en ambas muestras
como se observa en los dias 18, 24 y 30.

En el sistema que tuvo la rasgadura se observan sefiales de hinchamiento en la
pintura en la zona baja de la placa. Probablemente si continuara el deterioro
corrosivo en la camara de niebla salina para esta placa es probable que el
recubrimiento se hubiera desprendido por completo.
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Figura 4.11 Sistemas de pruebas de camara salina, lijado 220 sol - gel y
pintura

En los sistemas de tratamiento lijado 220 sol-gel y pintura, no parece haber
ninguna sefal de corrosién para los tres primeros dias, sin embargo, existe una
pequefia ralladura en la parte inferior del primer sistema. En la segunda placa que
se tenia, existi6 un desgaste de pintura en la parte inferior por efectos de
desprendimiento debido en parte a la absorcion de agua que genera un
hinchamiento de la pintura y en consecuencia que esta comience a despegarse.

Los sistemas en el dia 30 también perdieron coloracién de la pintura y hubo otras
pequefias zonas de hinchamiento de pintura en ambas placas.
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Figura 4.12 Sistemas de pruebas de camara salina, sandblasteo con sol-gel y
pintura

Los resultados de sandblasteo con sol-gel y pintura son de sumo interés, ya que
como pudo notarse en las pruebas electroquimicas de impedancia, este
tratamiento superficial presentd ser el menos efectivo contra la corrosion
comparandolo con los dos sistemas anteriores. En estas pruebas de camara de
niebla salina se observan diversos puntos de corrosion sobre toda la superficie
localizados principalmente en el borde inferior de la placa. Este desgaste
progresivo del recubrimiento coincide con los resultados electroquimicos de
impedancia.
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Figura 4.13 Sistemas de pruebas de camara salina, acabado de llegada
primario y pintura

Tal como indica la Figura 4.13, en los sistemas acabado de llegada primario y
pintura se muestran pequefos rasgos en la parte inferior que no tuvieron ninguna
repercusion en los primeros 3 dias de exposicion; sin embargo, conforme el
tiempo avanzd hacia los dias 18 y 24, ya comenzaban a presentarse pequenos
indicios de corrosion en ambas muestras, siendo mas notorio hasta el dia 30
donde se observa al igual que en los caso anteriores, una degradacion en la
coloracion de la pintura junto con zonas de hinchamiento de la pintura en las
esquinas del material, asi como una absorcion de agua, similares a las que se ven
en las imagenes de la Figura 4.10.

-

ANALISIS DE RESULTADOS

z

CAPITULO 4

(=}
-




Figura 4.14 Sistemas de pruebas de camara salina, lijado 220 primario y
pintura

Como puede verse en las imagenes de la Figura 4.14 para sistemas con
tratamiento lijado 220 con primario y pintura, no tuvieron ningun tipo de rasgadura
ni dafno superficial aparente durante los 3 primeros dias de exposicion, por lo que
no se nota ningun tipo de dafo hasta el dia 30, donde a grandes rasgos se
muestra unicamente el cambio de coloracion que se presentd. En el resto de los
dias se observan pequefios rasgos de ralladuras o ataques localizados pero muy
pequefios en comparacion con los sistemas anteriores.

-
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Figura 4.15 Sistemas de pruebas de camara salina, sandblasteo Primario y
pintura

Finalmente en los sistemas de sandblasteo con primario y pintura (figura 4.15) se
muestra un comportamiento similar al observado en la figura 4.11. Para los
primeros dias de exposicion no se percibe ninguna sefial de corrosién en los
sistemas, sélo una pequefio rasgo en la pintura en el primer sistema; sin
embargo, el deterioro empieza a manifestarse como puntos negros sobre toda la
superficie lo que indica la presencia de una mayor ataque por corrosion.

Gracias a la prueba de camara de niebla salina fue posible constatar de forma
visible el proceso corrosivo en el aluminio, asi como evaluar ambos
recubrimientos.
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En conclusion, los sistemas a los que unicamente se les realizdé un tratamiento
superficial sin ningun recubrimiento adicional sufrieron una oxidacién desde los
primeros tres dias de exposicion en la niebla salina, siendo claramente mas
desgastante en sandblasteo, que en acabado de llegada vy lijada.

Al evaluar y comparar los recubrimientos de sol-gel y pintura con los de primario y
pintura se puede ver que para ambos casos presentaron una resistencia a
oxidarse prolongada siendo mejor en las pruebas el primario sobre tratamientos
superficiales de lijado 220 principalmente, debido en parte porque estos no
sufrieron ninguna rasgadura, como lo fue en el caso del mismo tratamiento pero
con recubrimiento sol-gel, lo que bien, sin duda influyé en gran medida para que
se diera esté comportamiento.

En superficies de acabado de llegada y pintura, es de notarse que tanto para el
primario como en el sol-gel, existi6 una rasgadura en el recubrimiento lo que
permitid el libre paso de la solucion salina sobre el sustrato permitiendo asi su
oxidacion, al menos en una de las muestras en cada caso, pero tanto en una
como en otra prueba pareciera tener una resistencia similar, concluyendo asi que
en pruebas de niebla salina para pruebas con acabado de llegada se presenta un
deterioro por corrosion que afecta por igual tanto a los sistemas con sol-gel como
a los de primario comercial.

Finalmente en las pruebas de sandblasteo, puede notarse en las figuras 4.13 y
4.16, que al igual que en el caso anterior la respuesta de los recubrimientos es
similar, y para las dos pruebas se observa que existe luego de treinta dias de
exposicion al medio salino una humedad en la parte baja de las placas.
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CAPITULO 5: CONCLUSIONES

La comparacion mostrada en las diversas pruebas deja claro que el
recubrimiento sol-gel ha tenido un comportamiento muy similar al primario
comercial. Por cdmo se comportd en pruebas de EIS, fue claro que para el
tratamiento de acabado de llegada, tuvo una mejor respuesta a altas
frecuencias, incluso que el primario comercial. Por lo que es posible
concluir, que el recubrimiento sol-gel puede llegar a sustituir en algun futuro
a los recubrimientos convencionales, debido a su ligereza y a su ausencia
de iones metalicos perjudicales para el medio ambiente como lo es el
cromo.

La respuesta obtenida por parte de las pruebas electroquimicas de
impedancia muestra que los recubrimientos hibridos sol-gel son
suficientemente resistentes en diferentes tipos de tratamientos
superficiales, tal y como se aprecia en cada una de las graficas hay un
comportamiento favorable para el sistema de acabado de llegada con sol-
gel y pintura debido a sus altos valores de frecuencia en impedancia.

Los tratamientos superficiales mostrados tendieron a respuestas distintas
entre uno y otro tratamiento superficial, como se menciond, los
recubrimientos de acabado de llegada y pintura fueron los mejor dotados
contra la corrosion como se constata en las graficas de EIS, y a los menos
favorecidos los de tratamiento de sandblasteo, pues siempre estuvieron
valores bajos en su frecuencia. En medidas de adhesion en los sistemas
descritos, parecen ir a la par, aun asi, y en base de las evidencias
presentadas en las otras pruebas, revelan que los sistemas de mejor
respuesta ante la corrosion son los sistemas de acabado de llegada.

Finalmente los resultados que se obtuvieron tanto en pruebas
electroquimicas, como en las colocadas en niebla salina, revelan que los
recubrimientos sol-gel necesitan quizas de algun dopante, con el fin de
volverlo mas resistente, o bien, que mejore la adherencia para con esto
poder fungir mejor como una capa protectora; sobra decir que el
recubrimiento comercial que se utiliza tiene una composicion a base de
cromo, que tiende a actuar como inhibidor y con motivo de eso ha logrado
mostrarse mejor en la gran mayoria de las pruebas.
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ANEXO I: TRATAMIENTO DE PRUEBAS DE ADHERENCIA

PARA EL CALCULO DEL AREA DESPRENDIDA.

Para realizar el analisis del area de cada una de las muestras a las que se les
realizd el procedimiento de adherencia usando el equipo de pull-off, se digitalizd
cada una de las muestras, por medio del programa GetData Graph Digitalizer
2.24. Con el cual se trazé por medio de varios puntos el area desprendida del
recubrimiento de la placa. El resultado de esto conllevo a la obtencion de los datos
del area desprendida de la placa. Figura 1.1.

4| GetData Graph Digit

BAMBL~®Eon o baa@EER
= x
Data | Current status [
(s ey T NAIX |V #
2 e 1 0 |oow4215 0711986 )
32333 4= —k- 1 |ooi7or22 0804843 E
- 2 |0018739 0859017
3 |ooss1es 0967213
4 |ooo15282 0.974665
5 |0100648 102105
6 |00895519 116044
7 |0.0902662 118365
8 00493505 135018
9 |o0s34073 148574
10 00913130 11177
Z 00965522 188795 4
data points: 53

1: Line #1 -] Il

x

< » 41
Shift + left mouse button to set/remove points 12014-10-13 15. 1920x2560x24 20.0%

2 Moo © @ Wit B8 ewne B wne | [GBeen. |49 e ||
Figura 1.1 Trazado de puntos del area desprendida de la prueba de Pull-Of
con el programa Get Data Digitalizer 2.24. Se fijaron xmin=0, xmax=2.5,
ymin=0, ymax=2.5 de acuerdo al area de la placa.

Posteriormente una vez obtenido el cédigo ASCII'® (Con el valor promedio de los
daros), el cual fue tratado en el programa OriginPro8 para determinar el area
aproximada de cada una de las placas, como se muestra en la siguiente imagen,
por medio de la herramienta integrar, la cual brinda la informacién del area total de
la figura. Este mismo programa finaliza dando un reporte de los datos que se le
indican donde se incluye el area desprendida, cuyo valor es de real importancia
para un tratamiento posterior. Figura 1.2.

1% Acrénimo en Inglés: American Standard Code for Information Interchange (Cédigo estandar
estadounidense para el intercambio de informacion)
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Figura 1.2 Tratamiento de los datos ASCIl por medio de OriginPro8, en el inciso A) se
muestra la forma en la que se realizé el calculo del area de la superficie, con la herramienta
Integrar, ubicada en analisis. En el inciso B) se muestra el reporte donde indica el valor de
drea este dato se marca con un circulo rojo.
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RESULTADOS

AC. LLEGADA + PINTURA

PRESION AREA DESPRENDIDA
EJERCIDA
[MPa] cm?
2 3.6909
1 3.9675
1 4.4644
2 5.1348
1 4.0529
\ PROMEDIO 1.4 4.2621

Resultado A.1 Placas de acabado de llegado con pintura

LIJADO 220 + PINTURA

PRESION AREA DESPRENDIDA
EJERCIDA
[MPa] cm?
2 2.3063
2 2.7033
1 2.5780
1 3.0297
2 3.0169
\ PROMEDIO 1.6 2.7269

Resultado A.2 Placas lijadas 220 con pintura

AC. LLEGADA + PRIMARIO +

PINTURA
PRESION AREA DESPRENDIDA
EJERCIDA
[MPa] cm?
2 2.1430
3 2.1793
1 1.1895
1 2.5394
2 1.1712
\ PROMEDIO 1.8 1.8445

Resultado A.3 Placas de acabado de llegado con primario y pintura

ANEXO I: TRATAMIENTO DE PRUEBAS DE ADHERENCIA PARA EL CALCULO DEL AREA
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LIJADO GRANO 220 + PRIMARIO +

PINTURA
PRESION AREA DESPRENDIDA
EJERCIDA
[MPa] cm?
3 2.0866
2 2.8452
2 2.5988
1 2.8775
2 2.0007
\ PROMEDIO 2.0 2.4818

Resultado A.4 Placas lijadas 220 con primario y pintura

SANDBLASTEO + PRIMARIO +

PINTURA
PRESION AREA DESPRENDIDA
EJERCIDA

[MPa] cm?

5.1 2.4831

5.5 2.3359

5 2.6348

5.2 3.2346

5 2.8927

\ PROMEDIO 5.16 2.7162

Resultado A.5 Placas en Sandblasteo con primario y pintura

SANDBLASTEO + SOL-GEL +

PINTURA
PRESION AREA DESPRENDIDA
EJERCIDA
[MPa] cm?
3 2.6416
3 4.4026
5 2.9681
3 3.1232
3 2.4707
\ PROMEDIO 3.4 3.1212

Resultado A.6 Placas en Sandblasteo con Sol-gel y pintura

ANEXO I: TRATAMIENTO DE PRUEBAS DE ADHERENCIA PARA EL CALCULO DEL AREA

DESPRENDIDA.
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LIJADO GRANO 220 + SOL-GEL +
PINTURA
PRESION AREA DESPRENDIDA
EJERCIDA
[MPa] cm?
1 2.4831
2 2.7131
2 2.0262
3 2.2346
2 2.3642
\ PROMEDIO 2.0 2.3642

Resultado A.7 Placas lijado grado 220 con Sol-gel y pintura

AC. LLEGADA + SOL-GEL + PINTURA
PRESION AREA DESPRENDIDA
EJERCIDA
[MPa] cm’
2 1.0872
2 1.3692
3 2.2789
2 1.8666
2 1.9017
\ PROMEDIO 2.2 1.7007

Resultado A.8 Placas de acabado de llegada con Sol-gel y pintura

ANEXO I: TRATAMIENTO DE PRUEBAS DE ADHERENCIA PARA EL CALCULO DEL AREA
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ANEXO I11: INFORMACION DEL RECUBRIMIENTO

COMERCIAL, FICHA TECNICA

- ' ChromaSystem™ Technical Manual
QU PONT

Refinish

DuPont™ Variprime® 6158™ Self-Etching Primer

Draacription
Vargrime® i & fasi-drying, bwo-componest, ulf-:’ding primer. k provides sxcellent comozion mesisisnce snd direcl-io-

metal adhesion for =pot, panel and oversll nepairs.

Genaral Information

Componsnts

VargAme® 15E™
Varpime®*6165™ - Converber
VorpAme®*G20E™ - Fast Converder
Vargnme® 5145 ™ - Elow Converizr

Tipa dor Suoosss
Kasp nons oiosod wen nol i oS i prvent ot absorman, e may ke io Shwfeeng, bes of sdhasion or afhar peodoo! fsum

Mix Ratio/Viscosity
Combine the components either by volume: or weight and fren min Bhomughly.
Volume Weight [cumulatve ot
Varpime® 5158™ Primer 1 553 grams=
Verprime® B16E™EHE™BI4E™ Comeder 1 41 grams=
Viscasdy
17 - 79 seconds in & Zahe £2 (DuPord™ L-222] sup.
Pt Life
72 hours.
Additives
& meleaior Mot recommendesd.
Fizh Eye Biminglor: Kot recommended.
Flex Addire: Mot recommended.
Retzrder: DuPont™ 39T9E™; use 5% and maintain a viscosiy of 17 - 19 seconds.
Tiriting
Mok recommended.

DuPonfd Performance Coggngs ]
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3 . ChromaSystem™ Technical Manual
QU PONT

Refinish

DuPont™ Variprime® 6158™ Self-Etching Primer

Primeari3aalar

Fill ‘W Zand® 1313™ Acrylic Primes-Suriscer

DuPoni™ S004E™ K UiesPmdudive Primer-Filer

CuPoni™ CheomaSusisces® TTIHE™TT0E™GTITE™ Prmer-Filler

DuPoni™ CheomaSes® TTIE™TTADE™ITTTIE™ IK Unsthane ValueShade® Seder

ChromaPremizr® Pro Primer-Filler 334302™

ChromaPeemia® 424005 ™0 M4 0E™MUTMOS™EMMTIE™ Sealer

Tips for Socoess

For cpbmam boldow! and pesformance, WanFrise® 6155™ must alweys be primed or sealed pnor fo dopeosd application.

Application

Subsirates
Propesy preparedicesned sieed, sluminum and gabeniz=d

Surface Praparation

B Wipe surfsce with DuPont™ First Kiesn™ 39005™ or Prep-Sol® 25105™

B Sand and festhersdge with FLED DA grit paper followsd| by F240 DA gt

B FRemowe sanding residue with DuPond™ 39382™ Lacguer and Enamed Cleaner, DuPonf™ Final Kiesn™ 38013™ or
DuPont™ Kk Clean™ 32405™.

Gun Sstupsa’

Compiiand
Eighon Fesd: 1.5 mm~ 1.8 mm
ety Feed 1.4 mm - 1.6 mm

HULP
EZiphon Feed: 1.5 mm- 1.8 mm
Graviy Feed 1.3 mm - 1.6 mm
Air Preasurs”
Lompiard
Zighon Feed: 30 - 45 p=i i e gun.
Graiy Feed 23 - 35 psi i the gun.
Hue

Zighon Feed: £ - & pesi @ The gun c2p.
Graiy Feed £ - & pesi 3 T qun cap.
“The Iisies] Seiups oower the esanl msge for vesows appilovion equipmest

DuFon e Peofermancs Coagngs 7
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p ' ChromaSystem™ Technical Manual
AUPORD

Refinish

DuPont™ Variprime® 6155™ Self-Etching Primer

Apphcation
Apply 2 medium cosis.
Flash/Diry Tirnes
fir Dry
Flazh between Costs: Fla=k urhl dull {neemally 5 minutes).
kb Sanding: 3 - 10 minuies after d2sh (wet 2anding not recommended).
Priming: 30 - &5 minues.
Wy flowesinle Ory Time: 24 hours; then sanding i regquired.
Fome Dry ol recommended.

Node: Vardpame® 6155 ™ ghouid be pmad or sealad wehin 16 hoors for bast pasbemanon

Claanup
Clean =pey equipmeni 2= soon 25 poszible with DuPont Laoquer Thirmer.

Physical Properties

Wax VOC [LESF) Resdy-ToGpray  E00 Ssigsl 1247 1290

Theorefical Coverage: 200 =q. fesk per ready-io-=pray gallon &t 1 mil.
£vg. Weaght Solid=: 27 5% ready-to-=pmay.

£vg. Volume Solids: 12.5% ready-lo-=pray.

Livg. Gallon Weght b 79 | higml (994 gfL

£vg. Wesght Exempls: 6.0% ready-in-spray

Evg. Wesght Warler: 1.0% ready-in-szeay

Recommended Ory Film Thickne=z=z 08~ 1.0 mills in 2 mats.

Flash Point Zme MEDE.

YOUC Regulated Areas

The== direclions refer o fhe use of product= which may be resinicled or require specal mining insbuchions in VOC regulsied
zreas. Follow miming u=age and recommendations in e VO Compliant Producs Cheet for your area.

DuPon Performance Coadngs 3

~

-

INFORMACION DEL RECUBRIMIENTO COMERCIAL, FICHA TECNICA

ANEXO 11

©
(<]




@UPONT

Refinish

ChromaSystem™ Technical Manual

DuPont™ Variprime® 6153™ Self-Etching Primer

Safety and Handling

For indusirisl use only by peofessionsl, brained painlers. Mol for sale bo or uze by fhe general public.
Beiore using, read and fodow all lnbe| and MEDE precaufions. F mimed with olher components, mixure will feve harands of

all pomponents.

Feady toume panl maiensls conlsining mocysnates can coms printon of fe eepraioey crgans sed ypermensiie
reachions. Axima sifferers, fhose with alergies snd anyone with & hisiory of re=pimingy complsints must nol e asked

wark with prodfucts comlzining isooyanshes.

Do mot =and, fiame qud, braxe or weld dy coating without s BIOSH approved sirpurfying respimior wilh pafailel Gles or

appropriste venfilabon, and gloves.

Er2013

For mone informeaiion, cal

Jobibesrs: 1.800.3.0UFDNT

Ehops- 1.500.g=t DUPONT

In Canadac 1500568 5345

or wish

hitp:Iwww . o duponit. goem/
OuPont™ Low VoG Tedhnical Marus
Axallabie cnilne

The miracies of science

DuPon ¥ Feoferomance Coafngs 4
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ANEXO I11I: ACEPTACION DE TRABAJO EN EL CONGRESO
DE LA SOCIEDAD MEXICANA DE ELECTROQUIMICA

Este trabajo fue aceptado para su presentacion oral en el dia y lugar que describe
el documento que se muestra a continuacion.

XXX Congreso de la Sociedad Mexicana de Electroquimica *
y 8" Meeting of the Mexican Section of The Electrochemical Society \/

Universidad Veracruzan:

Congreso Nacional

92 1 Socieda Mexcand de Dectrouirics

Boca del Rio, Ver., a 05 de marzo de 2015

Estimados Colegas

Por medio de este conducto, el Comité Organizador del XXX CSMEQ 2015 tiene el agrado de
informarle que su resumen titulado:

Electrochemical evaluation of a hybrid organic-inorganic coating as a primer in transportation
systems

Presentado por:
E. Antonio, A. Covelo, A. Barba, A. Tejeda, M. Herndndez

Ha sido Aceptado en su modalidad Oral para su presentacion en el marco del XXX Congreso de la
Sociedad Mexicana de Electroquimica y el 8th Meeting of The Mexican Section of the
Electrochemical Society. a celebrarse en la Cd. de Boca del Rio, Veracruz del 7 al 12 de junio del
afo en curso.

El trabajo esta registrado dentro de la tematica: Corrosion y Tratamiento de Superficies
con la clave CTS-027

Le recordamos que la fecha limite para enviar el trabajo en extenso es el 27 de marzo y que
para la publicacion del mismo en las Memorias del Congreso se requiere que al menos uno de los
autores esté inscrito antes del 30 de abril, ademas le solicitamos que verifique los comentarios de
su evaluacion, si es que los tuviera, para garantizar el cumplimiento del formato y calidad técnica
de las memorias del evento.

Agradecemos su participacién y aprovechamos la ocasién para enviarle un afectuoso
saludo.

ATENTAMENTE

Comité Organizador del XXX Congreso de la SMEQ y el
8th Meeting of The Mexican Section of The ECS

m 7 DE JUNIO— 12 DE JUNIO, 2015 BOCA DEL Ri0, VERACRUZ ‘ ‘ .

ACEPTACION DE TRABAJO EN EL CONGRESO DE LA SOCIEDAD MEXICANA

DE ELECTROQUIMICA
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