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INTRODUCCION

La degradacién de los metales © corrosion se manifiesta de diferentes
formas y en casi todos los sectores de la actividad humana el impacto
econdmico de la corrosion es particularmente importante.

Estudios realizados en numerosos paises indican que las pérdidas
debidas a la corrosion oscilan entre 3.5 y 5 % del producto bruto nacional.

Se ha demostrado que el 40% de dichas pérdidas se pueden evitar
aplicando la actual tecnologia en beneficio de la disminucion de la corrosion.

En la practica es casi imposible eliminar la corrosion y la aplicacion de
la ingenieria en este campo radica mas en su control que en su eliminacion.

Lo expresado anteriormente motiva al estudio del fosfato de
manganeso para contribuir eficazmente a la solucién a los problemas

provocados por |la corrosion.

El desarrollo de este trabajo tiene como finalidad demostrar el uso del
fosfato de manganeso por inmersion en piezas fabricadas en aceros bajo
carbon y aceros aleados para piezas de armamento, proporcionando a la
superficie del material caracteristicas no metalicas, no conductoras, para la
aplicaciéon de un revestimiento protector, y poder actuar bajo las
condiciones a las cuales se encuentran sometidos los materiales que
forman las piezas de armamento.




E! papel de la fosfatacion es impedir la progresion de la oxidaciéon. Por
esto es importante evaluar las especificaciones técnicas y de calidad que
se requieren, en base a las caracteristicas operativas, y de vida util en las
cuales se encuentran sometidos los aceros utilizados en piezas de
armamento.

En este trabajo se decidié adoptar la fosfatacion al manganeso, el cual
conviene por su estructura, que es lo suficientemente porosa tanto para
recibir pintura como aceite, en piezas que estan sujetas a movimiento y que
no requieren ser pintadas.

En una pieza pintada no fosfatada, la oxidacion aparece al cabo de
cierto tiempo ya sea por introducir humedad a traveés de los lugares porosos
de la capa de pintura, o bien a través de su uso y desgaste. Para lograr
calidad, confiabilidad y seguridad en las piezas de armamento, se
controlaron todos y cada uno de los factores que inciden en su
fosfatacion.

Como parte complementaria al proceso del fosfato al manganeso se
utilizé ultrasonido en la etapa de preparacion de superficie previa al
fosfatado (Decapado y desengrase), obteniéndose ventajas como; limpieza
efectiva, mayor peso de recubrimiento, menor consumo de materia prima,
reduccion en los tiempos de proceso y reduccion en la generacion de
residuos téxicos en las aguas residuales.

Finaimente se demuestra que el uso del fosfato de manganeso,
retrasa el proceso natural de que los metales vuelven a su condiciéon
primitiva y que con ello al deterioro del mismo, produciendo corrosion.




Capitulo 1 Generalidades

CAPITULO 1
GENERALIDADES

1.1 ANTECEDENTES HISTORICOS.

"Historicamente la aplicacion del recubrimiento de fosfato tiene
origenes legendarios, se sabe de articulos de hierro fosfatado para
protegerse de la oxidacion y que este proceso fue conocido por los
romanos en el siglo Il antes de Cristo"” (1).

Posteriormente, en 1889, se observé que el Oxido presente en las
partes metalicas de los corsets de las damas se retrasaba a través de
realizar a estos articulos un tratamiento basado en acido fosforico.(1)

La primera aplicacion comercial del recubrimiento lo consiguid®¢ Thomas
W. Closett, a quien se le denomina el precursor del fosfato creando la
patente en 1906 en Inglaterra. Colsett tratd al hierro y parte de acero en
una solucion de acido fosforico y suifato ferroso en proporciones
determinadas, posteriormente sustituyendo el suifato de hierro por el sulifato
de zinc, mas tarde en 1918 la compania Parker mejoré el recubrimiento,
con el uso de una solucion a partir de fosfato de manganeso primario, el
cual se conocid® como Parkerizado adicionando dioxido de manganeso. Los
tiempos para la aplicacion de este recubrimiento eran muy largos, tardaban
aproximadamente de tres a cuatro horas (1).
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El recubrimiento Colsett o Colsetizado, fue utilizado en forma amplia
en Inglaterra para partes de bicicletas y otros articulos pequefios, mientras
que el recubrimiento original de Parkerizado fue aplicado para industrias
cuyas necesidades de respuesta de aplicacion de acabados contra la
oxidacién eran rapidas, sin embargo este recubrimiento fue mejorado en
1926 con la adicion de fosfato dihidrogenado de manganeso, siendo posible
una reduccién en el tiempo de aplicacion.(1)

En 1933 el recubrimiento de fosfato tuvo una gran importancia en el
ambito industrial, ya que en Estados Unidos su aplicacion fue orientada en
partes de automoviles, por la misma época el proceso Parker se aplicé en
paises como Inglaterra y Francia.(2)

En Alemania se sabe de la aplicacion de este recubrimiento, se adaptdé
mas tarde en forma lenta, aunque los procesos tradicionales basado en
fosfato de hierro y de zinc los utilizaban desde la primera guerra mundial por
Schneding en Colonia, este pais continud trabajando en forma mas
profunda sobre el fosfato, desarroliado justamente antes de la segunda
guerra mundiat, el uso de los recubrimientos pesados como peliculas de
barrera contra la oxidacion, asi mismo en la aplicaciéon de lubricantes, sobre
esta pelicula en el proceso de estirado en frio, mas tarde este mismo pais y
después de la segunda guerra mundial continuo desarrollando la utilizaciéon
de recubrimientos muy delgados, |os cuales proporcionaban mejores
caracteristicas de adherencia en la aplicacion de pinturas, lograndose
valores de peso de 5 grs/m2 (2).

Técnicamente al paso del tiempo los recubrimientos de fosfato fueron
mejorando en cuanto a la calidad, a partir de la adicion de agentes

2




Capitulo 1 Generalidades

activadores, incorporandosele agentes oxidantes como: perdxido de
hidrogeno, nitratos, cloratos o nitritos, lo cual permitio un aicance notable
sobre todo en ios tiempos de aplicacion, disminuyendo de una hora hasta
cinco a quince minutos, permitiendo iniciar procesos aplicados por
aspersion y de producciones en linea por inmersion (1),(2).

El uso frecuente de los recubrimientos de fosfato como base para
pintura, fue conocido por el nombre “Bonderzing”, Bonderizado resultante de
la raiz de la palabra inglesa “bonder”, que significa eniace, indicando la
ventaja que presenta el uso del fosfato como medio de enlace entre el
substrato y la pintura adoptandose “bonder” como palabra comun en el
lenguaje del area de tos acabados de fosfato (1).

1.2 Generalidades de la corrosion

Se entiende por corrosion la interaccion de un metal con el medio que
lo rodea produciendo un consiguiente deterioro en su propiedades tanto
fisicas como quimicas. Estudios realizados en numerosos paises indican
que la pérdidas debidas a la corrosion en cada pais oscilan entre 3.5y 5%
del producto interno bruto nacional (18).

La caracteristica fundamental de este fenémeno es que solo oculre en
presencia de un electrolito, ocasionando regiones plenamente identificadas
flamadas anddicas y catodicas; una reaccion de oxidaciéon es una reaccion
anddica en la cual los electrones son liberados dirigiéndose a otras
regiones catodicas. En la region anddica se producira la disolucion del
metal (corrosion y consecuentemente en ia region catddica la inmunidad del
metal). Aunque la cormosion es un meétodo natural de reciclado o bien de
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retomar un metal a su forma mas baja de energia, este es un insidioso
enemigo el cual destruye carros, edificios, puentes, maquinaria, equipos,
etcétera (3).

Este fenémeno puede ser a menudo “predecible”, como ta corrosion
uniforme en los barcos, tanques o bien; puede ser * no predecible “ y
catastrofica como en la forma en que se presenta la corrosion por esfuerzos
o fragilizado por hidrogeno; en numerosas estructuras las cuales son
criticas como por ejemplo en las valvulas de presion en el aeroespacio y
también en las industrias de procesos quimicos. La cormrosion obedece a las
leyes conocidas dé la electroquimica y termodinamica. ' :

Muchas de las variables que influyen en el comportamiento de un metal
y su medio ambiente, puede resultar en corrosién acelerada, provocando

falla en algun caso.

El aire atmosférico, es el mas comun de los ambientes en soluciones
acuosas, este incluye, aguas naturales, humedad atmosférica y lluvia,

Son la mayor parte de los medios ambientes los que estan
frecuentemente asociados con la corrosion (4). Debido a que ta
conductividad ionica del medio ambiente genera la corrosion por
reacciones electroquimicas y es fuertemente afectada por tales factores
como: potencial de electrodo y la acidez y salinos de l1a solucion.

La composicién y la integridad fisica de un material sélido se alteran en
un medio ambiente corrosivo. En la corrosion, el material es disuelto por un
liquido corrosivo. En la corrosién electroquimica, los atomos metalicos son
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eliminados del material sdlido debido a que se origina un circuito eléctrico.
Los metales y ciertos ceramicos reaccionan con un medio ambiente
gaseoso, normalmente a temperaturas elevadas, y el material puede ser
destruido por la formacion de é6xidos u otros compuestos. Los polimeros
experimentan un entrelazamiento o degradacion cuando se exponen al
oxigeno a temperaturas aitas. Los materiales metalicos pueden también
modificarse cuando se exponen a la radiacion e incluso a las bacterias.
Finalmente una gran diversidad de mecanismos de desgaste y de
corrosion altera la forma de los materiales metalicos. Se gastan enomes
sumas de dinero cada afo para reparar los danos ocasionados por la
corrosion (4).

La corrosion de un metal es un proceso quimico o electroquimico, en
el cual los atomos de la superficie de un metal sélido reaccionan como una
sustancia en contacto con la superficie expuesta, el medio de corrosion es
generalmente un liquido pero puede ser gas o sélido. Es pues considerado
como el desgaste superficial que se presenta cuando los metales son
expuestos a un medio reactivo. En un metal es comunmente identificada

por su apariencia (5).

Todos los metales, bronces, latones, la mayoria de los aceros,
inoxidables, hierros, zinc y aluminio puro se corroen lentamente en el medio
ambiente en condiciones de servicio; a menos que estén protegidos de la
corrosion.

En el acero se presenta un interés particular porque a la corrosion se le
atribuyen perdidas anuales estimadas de 8 billones de ddélares en los E.U.A.

(6).
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Los compuestos quimicos que se forman como productos de corrosion
pueden ser oxidos o sales; la naturaleza de estos productos presentan
siempre una influencia considerable en el curso de la reaccion, y ademas
determinan si una proteccion suplementaria es o no requerida.

Debido a esto, surge {a necesidad de recurrir a los métodos de
proteccion tales como proteccion anddica, catodica, recubrimientos
organicos, recubrimientos inorganicos, etcétera.

Es importante observar que los mecanismos de corrosion involucran
una relacion con la estructura atdbmica de los metales y aleaciones.

Heterogeneidades asociadas a un metatl
A continuacion se mencionan algunas heterogeneidades asociadas a
un metal (3), (7):
a) heterogeneidades atomicas:
Defectos puntuales en capa superficial.
(vacancias, atomos absorbidos etcétera).
Sitios en orillas o capas parcialmente completas.
Atomos desordenados en los puntos de salida de dislocaciones en
la superficie de! metal.
b) Heterogeneidades microscopicas:
Bordes de grano.
Discontinuidad en la superficie metalica.
(Orillas recortadas, ralladuras, discontinuidad de peliculas de
éxidos u otras peliculas quimicas o en capas metalicas o no
metalicas aplicadas.
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Pares bimetalicos de metales no similares.
Factores geomeétricos.
(disefios generales, grietas, contacto con materiales no — metalicos,

etcétera).

Ademas de los puntos mencionados anteriormente, debemos recordar
que la composicion, el estado fisico y las condiciones de |la superficie del
metal, asi como los componentes quimicos del medio circulante (sus fases y
concentracion) determinan ia naturaleza de la reaccion de la corrosion,
Otras variables importantes que determinan los procesos de corrosiéon son
la temperatura, el movimiento del medio en contacto con la superficie y la
naturaleza de los productos de corrosion.

La corrosion puede ser definida como el deterioro no deseable de un
metal o aleacion. O en su forma mas simple como lo define la ciencia de
corrosion; es ia reaccion de un sélido con su medio ambiente (3), (7).

Por lo tanto la corrosion se considera como una reaccion quimica
heterogénea, la cual ocurre en las interfaces metal — medio y que involucra
al metal mismo como uno de lo reactantes. Asi la comosion puede ser

expresada, como una reaccion simple:
aA + bB —®» ¢C + dD ............... cemeeranans (1)

Donde A es e | reactivo metalico y B el reactivo no metalico, yCy D
los productos de la reaccion. EIl reactante no metalico, es frecuentemente
referido al medio, aunque podra observarse que en un medio complejo el
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constituyente de mayor proporcién podria jugar un pape! secundario en la
reaccion. Asi en la corrosion atmosférica del acero, aunque el nitrégeno
constituye aproximadamente el 78 % de la atmoésfera, su efecto comparado
con el de la mezcta ( oxigeno, diéxido de azufre, particulas sdlidas etcétera)
puede ser ignorado

Uno de los productos de la reaccién, digamos C, es una forma oxidada
del meta! y D sera una forma reducida del no - metal; en esta forma simple
la reaccion ( 1) se convierte en:

aA + bB—» €C.ciieiiiiieeeeeeeeee (D)

Consideramos a € como el producto de corrosiéon giobal, aunque el
término D podria igual mente aplicarse.

Ejempilo:
4Fe +302 ————» 2F0203................ veevommavenans 3)

Donde el producto de corrosion puede ser considerado como ambas
formas, o sea, como una forma oxidada de! metal o como la forma reducida
del no-metal. Las reacciones de este tipo que no involucran agua o
soluciones acuosas son conocidas como reacciones de corrosion seca.

La correspondiente reaccion en solucion acuosa es referida como una
reaccion de corrosiéon humeda y la reaccion global se puede representar
asi:

4Fe + 2H20 +02 —» 2F0203*2MH20............... <)
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Por lo tanto, en todas las reacciones de corrosion uno (o mas) de los
productos de reaccion seran una forma oxidada del metal; cationes
acuosos por ejemplo: Fe2+ (Aq), Fe3+ (Aqg). aniones acuosos por ejemplo:
HFeO2-(Aq), Fe0O2-(Aq), o compuestos solidos por ejemplo: Fe(OH)2
Fe304, Fe(OH)2 Fe304, Fe304*H20, Fe203*H20, mientras el otro
producto de reaccion (o productos) sera la forma reducida del no-metal (5),

(7).

La corrosion puede ser considerada, por lo tanto, como una reaccion
redox heterogénea en una interfase metal — no-metal en la cual el metal es
oxidado y el no-metal es reducido (6).

Algunos ejemplos del comportamiento de metales reactivos y no
reactivos en soluciones quimicas simples, sirven para ilustrar el hecho de
que la corrosion es dependiente de la naturaleza del medio.

El hierro se corroe extremadamente rapido en agua oxigenada, pero
muy lentamente si todo el oxigeno es removido; sin embargo, el oxigeno es
conducido rapida y simultaneamente a todas las partes de la superficie
metalica, la velocidad llega a ser muy lenta, a causa de la formacién de una
pelicula protectora de oxigeno.

El plomo se disuelve rapidamente en acido nitrico, mas lentamente en
acido clorhidrico y muy lentamente en acido sulfarico.

El cobre es relativamente resistente al acido sulfarico diluido pero se
cormroera si el oxigeno o agentes oxidantes se encuentran presentes en el

9
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acido, mientras que los aceros inoxidables austeniticos son estables en este
acido siempre y cuando el oxigeno o algun otro elemento oxidante se
encuentre presente.

Estos ejemplos muestran que el comportamiento de la corrosion no
puede estar disociado de las condiciones del medio que prevalecen, las
cuales determinaran la rapidez y forma de! proceso de corrosion (6).

Se clasifica también de acuerdo a la apariencia de!l metal corroido, dentro
de las mas comunes podemos citar: carrosion uniforme, donde la corrosion
quimica o electroquimica actia uniformemente sobre toda la superficie de! metal;
corrosidén galvanica, ocurre cuando metales diferentes se encuentran en contacto
ambos metales poseen potenciales eléctricos diferentes lo cual favorece la
aparicién de un metal como anodo y otro como catodo; corrosion por picadura, se
producen hoyos o agujeros por agentes quimicos; corrosién intergranular, es la
que se encuentra tocalizada en los limites de grano originando pérdidas en la
resistencia que desintegran los bordes de grano; corrosién por esfuerzo, se refiere
a las tensiones intemas luego de una deformacion en frio (4), (7).

1.3 El recubrimiento de conversién de fosfato
Los recubrimientos de conversion de fosfato estan formulados para
producir recubrimientos no - metalicos absorbentes de aceite, pintura y
sellos inorganicos sobre superficies de acero, zinc, cadmio y aluminio.
Estos recubrimientos resistentes a la corrosion consisten

principalmente en fosfatos de hierro, manganeso, zinc, y reducen et
desgaste en piezas maviles (2), (8).

10
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Las propiedades de este recubrimiento; su comportamiento,

aplicaciones especificas, su composicion, su modo de crecimiento, sobre el
substrato del metal, las caracteristicas fisicas, como el espesor, densidad,
area del poro, rugosidad, dureza, aislamiento eléctrico, su reactividad
quimica, la estructura del recubrimiento sobre los metales ha sido
extensamente estudiado en anos recientes, especialmente por Neuhaus y
Gebhardt, los datos de su trabajo sobre los procesos de recubrimiento y
substratos, han ayudado ha obtener resuiltados mas satisfactorios (8).

Existen diferentes tipos de fosfato como son; el de manganeso, el de
hierro o el de zinc. Sufinalidad se resume en retardar la corrosion, cubre
ralladuras ligeras producidas por las operaciones de maquinado, aumenta
la lubricacion de las superficies tratadas, debido a que el recubrimiento
adsorbe aceite, permitiendo un frenado rapido de piezas moviles, evitando
el contacto de las superficies de metal con metal (8).

Los recubrimientos se utilizan para aislar las regiones del catodo y el
anodo. Los recubrimientos temporales, como la grasa o el aceite,
proporcionan cierta proteccion, sin embargo estos se eliminan facilmente.
Los recubrimientos organicos, como la pintura, o los recubrimientos
ceramicos como el esmalte o el vidrio, proporcionan una mayor proteccion,
pero existe una zona donde se interrumpe el recubrimiento, se expone un
pequerio lugar anddico que experimenta una corrosion rapida y localizada.

Los recubrimientos metdlicos incluyen al acero galvanizado (con
depdsito de zinc) y/o la deposicion de estafio. Cuando un recubrimiento
presenta ralladuras exponiendo el acero subyacente, los dos recubrimientos
se comportan de modo diferente. El zinc continda siendo efectivo puesto
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que es anddico respecto del acero. Ya que el area del catodo de acero
expuesto es pequena, el recubrimiento de zinc se corroe lentamente y el
acero permanece protegido. Sin embargo, el acero es anddico respecto al
estafio, de modo que se crea un pequeno anodo de acero cuando se raya el
recubrimiento de estafio. Se presenta entonces una rapida corrosion del
acero. Los materiales compuestos, como el Alclad, se udtilizan para mejorar
la resistencia a la corrosion de las aleaciones bifasicas del aluminio de alta

resistencia.

Los recubrimientos de conversion quimica se producen por una
reaccion quimfca con la superficie. Los liquidos como las soluciones de
ortofosfato acido de zinc forman una capa adherente de fosfato sobre la
superficie del metal. Sin embargo, la capa de fosfato es mas bien porosa y
suele utilizarse para mejorar la adherencia de la pintura. Las capas de 6xido
no conductor, no poroso, adherente y estable se forman sobre a superficie
de aluminio, del cromo y el acero inoxidable. Estos oxidos excluyen al
electrélito y evitan la formacion de celdas galvanicas (1), (8).

La fosfataciéon no esta basada en |a formacion de un depdsito de
materia sino sobre la transformacion de una superficie metalica por ataque
quimico formando una capa "antioxido"(11).

El recubrimiento de fosfato es un tratamiento que se le aplica
basicamente al hierro y acero, a base de una solucion diluida de acido
fosforico y otros compuestos como son sales de fosfato de hierro,
manganeso 6 zinc, fosfatos de alcalis y tierras raras alcalinas ademas de
una gran variedad de aceleradores, con los cuales la superficie del metal
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reacciona quimicamente y se convierte en una capa protectora de fosfato

cristalino insoluble y de propiedades no conductoras.

La capa fosfatada presenta una estructura porosa con un poder de

adsorcion notable a los aceites y pinturas.

El peso, la estructura cristalina y la penetracion del recubrimiento, del
metal base, puede ser controlada por varios factores, por ejemplo, el
método de limpieza previo al tratamiento, la modificacion de ia
composicion quimica de la solucién de fosfato, etcétera (8).

En la fotografia No.1 se muestra un recubrimiento de fosfato de zinc
en un MBE a 180 X, en el cual se observa la estructura microcristalina.

13
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FOTOGRAFIA (1) RECUBRIMIENTO DE FOSFATO OBSERVADO EN MBE A
180X, MOSTRANDO MICROCRISTALES

TESIS CON .
FALLA DE ORIGEN
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tndustriaimente existen tres principales tipos de recubrimiento de
fosfato de uso general, los cuales son: de zinc, hierro y manganeso (8).

Los recubrimientos pueden tener un amplio rango de espesor que va
de 0.1 a 2 micras, pero el parametro apropiado para medir el recubrimiento
de fosfato es el peso, el cual es expresado en mg/m2 del area recubierta.

El recubrimiento de fosfato es utilizado en la manufactura de productos
metalicos basicamente por las siguientes razones:

precondiciona la superficie del metal para recibir y retener pintura

protege de la corrosion.

prepara la superficie para enlazarse con recubrimientos plasticos.

precondiciona la superficie para las operaciones de conformado del

metal.

mejora la resistencia a la corrosiéon proporcionando una buena base

para la aplicacion de ceras y aceites.

Ef recubrimiento de fosfato es el tratamiento aplicado a superficies
metalicas de aleaciones base fierro, zinc, aluminio, cadmio, plomo y
magnesio, proporcionando un recubrimiento basandose en cristales de
fosfatos metalicos individuales, los cuales se encuentran fuertemente
adheridos. Este recubrimiento ya formado sobre la superficie del metal
base, se observa afectado desde su apariencia, dureza superficial y
propiedades eléctricas, ademas de brindar cierta resistencia a la corrosion

®).

Este recubrimiento no es lo suficientemente protector como para ser
utilizado en atmosferas corrosivas. Sin embargo posee buenas
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caracteristicas de adsorcion y proporciona una excelente base para la
impregnacion de aceites, lacas, acabados de plastico y pinturas.

Las capas o recubrimientos de fosfato consisten de cristales de varias
formas tamanos y orientaciones, las longitudes de los cristales individuales
para el caso de los recubrimientos muy delgados alcanzan a medir hasta
una micra de longitud, para capas de espesor mas grueso miden de 80 a
100 micras. La rugosidad de los recubrimientos depende dei metal base, de
su pretratamiento, de la composicion quimica de los bafos y de las
condiciones de operacion del tratamiento (2), (8).

El fendmeno que se lleva a cabo en la formacion de cualquier
recubrimiento de fosfato es la precipitacidon de un metal bivalente (estos se
encuentran contenidos dentro de la composicion del bano), y iones (P0O4)3-
sobre la superficie dei metal. Las sales de metales bivalentes son solubles
en soluciones acidas e insolubles en soluciones basicas o neutras. Los
bafios de fosfato se acidifican suficientemente para tener los iones en
sotluciéon. Cuando el metal a fosfatar es expuesto a la solucion el acido ataca
su superficie realizdndolo a través de acido fosférico libre iniciandose el
mecanismo de recubrimiento (6).

1.3.1 Métodos de aplicaciéon
Existen basicamente dos métodos de aplicacion industrial del

recubrimiento: el método por aspersion y el de inmersion. Hay un tercer
método, este es aplicado en frio se aplica mas, en forma artesanal.
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El método de aplicacion esta determinado por el tamafno y forma de la
pieza a ser recubierta, para los articulos pequenos por ejemplo: tornilios,
pernos, éstos son recubiertos por medio de barriles giratorios o sistemas de
inmersiéon, mientras que articulos de fabricacion grande, tales como
cilindros industriales de secado, los cuales son dificiles de sumergir, por
ende se fosfatizan usando aspersion (8).

1.3.2 Fosfatacion y aplicacion de pintura en frio

Este es un proceso que se aplica basicamente a piezas de armamento
ejemplo, una arma cuya pintura negra ha sufrido alteraciones, tales como
desgaste o desprendimiento, se debe reparar. El arma que no puede ser
enviada a los lugares de mantenimiento, se repara en el terreno.

La fosfatacion y pintura en frio permiten reparar el despegamiento de
las pinturas sin necesitar equipos importantes y costosos ( x).

La aplicacion es sencilla y permite una buena base de adherencia para
la nueva pintura. La pintura aplicada es muy dura, no cuesta mucho y
presenta una proteccidon contra la corrosion (36 horas de resistencia a la
niebla salina A.S.T.M. 117). La aplicaciéon se puede ver en el anexo IH.

LLa duracion de los productos esta limitada y necesita una aplicacion
inmediata. Hay una leve diferencia de brillo entre la pintura en frio y la
aplicada con una pistola pulverizadora en los talieres.
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Este procedimiento es utilizado industrialmente en numerosos sectores:
como el automotriz, equipos eléctricos e hidraulicos, material agricola,
calentadores de agua depdsitos, etc.

Ademas la fosfatacion en frio obedece a las exigencias de las
especificaciones; Inglesa BS 3189 clase B y también a la federal
Estadounidense TT- C — 490 TIPO 11y a la Mil - C — 490 grado 3 (12).

1.3.2 Mecanismo de formaciéon de fosfato

Todos los procesos de recubrimiento de conversion de fosfato se
basan en soluciones diluidas de acido fosférico con fosfatos primarios de
hierro, manganeso y zinc, ya sea en forma separada o en combinacion. El
acido fosforico libre, en estas soluciones reacciona con la superficie del
hierro (de la pieza) efectuandose, de la siguiente manera.

Fe +2H3PO4 —® Fe (H2PO4)2 + H2 ecuacion......... o

Se produce un fosfato de hierro primario soluble, liberando a la vez
hidrogeno. El agotamiento local de acido fosforico se lleva acabo en la
interfase metal/solucion, debido a que los fosfatos primarios de hierro,
manganeso y zinc, se disocian rapidamente en soluciones acuosas
llevandose, a cabo las siguientes reacciones:

MeH2PQ4 —®» MeHPO4 + H3PO4 ecuacion......... an
3MeHPO4 — p Me3(P0O4)2 + H4PO4 ecuacion......... am

IMe(H2PO4)2 — » Me3(P0O4)2 + 4H3PO4) ecuacion......... o)
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La neutralizacion del acido fosforico liberado por la reaccion No 1,
altera la posicion de equilibrio de las ecuaciones {i,Ill y IV hacia |la derecha
y por lo tanto conduce hacia la deposicion del fosfato secundario
ligeramente soluble y de los fosfatos terciarios insolubles sobre la superficie

del metal.

Debido a que la reaccion No. | se lieva a cabo aun sin la solucion de
fosfato, contiene los fosfatos de zinc © manganeso, ya sea con poco hierro
disuelto o sin este, y como se vera posteriormente, que el tratamiento de
fosfato simple o sin aceleradores, producira recubrimientos que siempre
contendran fosfato de hierro derivado de las partes de acero que estan

siendo procesadas.

Después de un uso prolongado, un bafio de fosfato de manganeso
comunmente contendra mas hierro en solucion que manganeso y produce
recubrimientos con contenido de hierro de 2 a 4 veces mas que el contenido

de manganeso.

i.a reaccion entre el contenido de acido fosforico libre y el contenido
total de fosfato en un barno de proceso, ya sea de hierro, manganeso © zinc,
es muy importante y se conocen generalmente como relaciéon de acido.

En exceso de acido libre retardara la disolucion de los fosfatos
primarios y secundarios retardando ia deposicion del fosfato terciario, esto
representa algunas veces pérdida excesiva del metal y el recubrimiento es
“flojo” y en forma de polvo. Cuando el contenido de acido libre es muy bajo
se lleva a cabo la disolucion de los fosfatos (ecuaciones Il y IV) en la
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solucién y en la interfase rmetal/solucion dando como resultado la
precipitacion de los fosfatos insolubles en la forma de lodo (10).

Las soluciones de fosfato de zinc, tienden a producir recubrimientos
mas rapidamente, que las de fosfato de hierro 0o manganeso, y la
disociacion del fosfato de zinc primario se lleva a cabo rapidamente de
acuerdo a la reaccion (Il y Hll), o directamente hasta fosfato de zinc terciario,
reaccion No. IV aun asi, (en un tiempo de proceso de 30 minutos estando

la solucién en ebullicion (2), (8).

Otro factor en la iniciacion de la reaccion del recubrimiento de fosfato,
es la presencia de fosfato terciario en la solucion de proceso ya sea con
suspension coloidal o como particulas finas (2).

Estos efectos se presentan mas en las soluciones de fosfato de zinc,
las cuales producen buenos recubrimientos, solo cuando esta turbia esto es
debido a que las particulas de fosfato de zinc terciario, se encuentra en gran
cantidad en las soluciones de proceso Yy actuan como agentes nucleadores
para el crecimiento de muchos cristales pequenos sobre la superficie del
metal dando lugar a la formacion de recubrimientos de apariencia mas
suave (2), (8).

De manera similar, el lodo de fosfato de hierro formado durante el
proceso de fosfato con una solucién de fosfato de zinc, puede jugar una
parte muy importante en la formacion del recubrimiento. La solubilidad del
fosfato de hierro es mayor a temperatura ambiente que a temperaturas
elevadas, y se incrementa con la presencia de catalizadores basandose en
nitratos, para permitir la saturacion a todas las temperaturas, es deseable
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que siempre se retenga una cantidad de lodos en el bafio de proceso. Los
recubrimientos con buena resistencia a la corrosion se producen, cuando la
temperatura del bafio se aumenta causando una supersaturacion del fosfato

férrico (2), (8).

Con banos de zinc/* hierro /osfato/nitrato el contenido de hierro
proviene predominantemente de la solucion de proceso y muy poco de la
superficie metalica que esta siendo tratada (8).

La disolucion del hierro mostrada en la ecuacion (1) se lleva a cabo en
las zonas anddicas del acero que esta procesando, mientras que la
descarga de los iones hidrogeno se desarrolla la forrna simultanea con la
disociacion y deposicion de fosfato metalico en las zonas catddicas. De esta
manera los factores que favorecen el proceso catodico acelera la
formacion del recubrimiento y de manera los factores que favorecen la
disolucion del hierro retardan la reaccion de formacion de recubrimiento.

El tratamiento catodico en una solucion de fosfato ejerce una accion
aceleradora tan pronto como la reaccion se ejerce sobre todas las areas
catodicas, estas se ven ayudadas y la formacion de una capa de fosfato se
lleva a cabo rapidamente. De manera inversa un tratamiento anddico
favorece solo a la disolucion del hierro en las zonas anodicas deteniendo la
formacion del recubrimiento del fosfato. Un agente oxidante actida como
catalizador debido a la despolarizacion de las zonas catédicas aumentando
ta densidad de corrientes locales de manera que tiene lugar una pasivacion
anddica rapida del hierro activo en los poros del material (2), (5).
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Esta inactivacion de las zonas anddicas favorece al desarrollo del

proceso catodico.

Los agentes reductores tienen un efecto despolarizante catddico
convirtiendo las regiones anddicas en catodicas incrementando la reaccion
de areas catodicas anoddicas.

Los compuestos organicos nitrogenados tales como toluidina,
quinoleina, anilina etcétera, actian como inhibidores de la reaccion anodica
entre el metal y el acido y por lo tanto favorece la reaccion catodica
acelerando el proceso de fosfatado.

El recubrimiento de fosfato mas simple que se forma de la solucion que
contenia solo fosfato ferroso y acido fosforico cosiste de cristales gris -
obscuros y negros de fosfato de hierro terciario, Fe3(P0O4)2, y fosfato
ferroso secundario, FeHPQ4, con una pequefia proporcion de fosfato
férrico terciario FePO4. Los fosfatos formados a partir de soluctones de
manganeso consisten en fosfatos de manganeso terciario, y aquelias
formadas a partir de soluciones de fosfato de zinc consisten de fosfato
terciario de 2zinc. Tanto con recubrimientos tipo zinc y manganeso, los
fosfatos secundarios y terciarios de hiemros insolubles, derivados del hierro
presentes en el bafo, pueden estar presentes en solucidn sdélida. El hierro
de la superficie que se esta tratando, puede estar presente también en el
recubrimiento, particularmente en la interfase metal / fosfato. EIl contenido
de PO4(3-) en el recubrimiento varia entre 33 y 50%, mientras que ei valor
tedrico del mismo compuesto es menor, a 41% en Zn3(P04)*4H20 y mucho
mayor, 63% en FePO4.
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Se ha sugerido que los recubrimientos de fosfato de zinc tienen l|la
siguiente composicion Zn3(P04)2 * Zn(OH)2, sin embargo de estudios con
difraccion de rayos X, se ha encontrado una buena correlacion con
Zn3(P04)2*4H20 y los recubrimientos de fosfato de zinc sobre acero (8). El
Zn2 (PO4)2" 4H20, aparece en forma de cristales, alfa — hopetita (placas
rombicas), beta — hopetita (cristales rombicos), y p — hopetita (cristales
triclinicos), sus puntos de transicion son 105, 140 y 163 °C respectivamente.

La composicion de un recubrimiento de fosfato depende, tanto de la
composicion quimica de la superficie del metal base como de la
composicion del bano fosfatante, por ejemplo la composicion superficial
tipica de un acero fosfatado en un bafio de fosfato de zinc por inmersion
estara compuesta de Zn3(P04)3 * 4H20 llamada esta composicion hopeita
Zn2 (FeP04)2 * 4H20 contendra fosfopilita.

Existe una proporcion relativa presente de fosfolita, para un
recubrimiento de fosfato se llama P- radio y esta dada por la siguiente

reaccion:

%fosfopilita

P radio =
%de fosfopilita +% de Hopeita

El hierro es necesario en (a formacion del recubrimiento para formar la
fosfolita.

igualmente cuando no existe el zinc en el banfo fosfatante el
recubrimiento no formara fosfopilita sobre la superficie de un acero (2), (8).

23




Capitulo 1

Generalidades

1.3.4 Compuestos encontrados en los recubrimientos de fosfato

En la siguiente tabla (1) se indica los diferente compuestos que se han

encontrado en los recubrimientos por conversion de fosfato.

Los nombres de estos compuestos no tienen que ver con los nombres

mineraildgicos ya conocidos(2), (9).

Tabla: 1 Compuestos de fosfatos encontrados en los recubrimientos

por conversion:

Nombre del compuesto

Férmula quimica

Vivianita Fe3(PO4)2 8H20O
Hurealita de hierro (a) FeSH2(PO4) 4H20
Strengita FePO4
Hopeita Zn3(P0O4)2H20
Fosfopilita(a) Zn2Fe(PO4)2 4H20
Scholzita Zn2Ca(P0O4)2 4H20

Fosfonicolita (b)

Zn2Ni(PO4)2 4H20

Fosfomangalita(a)

Zn3Mn(PO4)2 4420

Hurealita - manganeso (a)

MnSH2(PO4) 4420

(a) La Ffosfopilita es (Fe, Mn) Zn2(P04)2 4H20
(b) La Hurealita es de (Mn, Fe5) H2(P0O4)4 4H20.

Se observo que los recubrimientos de fosfato de zinc calentados en
ausencia de aire, pierden su resistencia a la comrosion entre los 200 y 218

{ TESIS CON
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°C. A estas temperaturas, entre 75 y 80% del agua de hidratacion se pierde
y se supone que da como resuitado en una disminucién del volumen del
recubrimiento lo cual causa huecos y por lo tanto disminuye su resistencia a

la corrasion.

Tipicamente existen tres principales tipos de recubrimientos de fosfato
de uso general, los cuales son de zinc, hierro y manganeso,

Recientemente se ha trabajado con el de plomo, el cual es operado a

temperatura ambiente (2).
1.4 Tipos de recubrimientos de foafato

En orden de incremento de peso (mg/dm2), los siguientes tipos de
recubrimientos son los aplicados generalmente en la industria.

Fosfato de hierro
Fosfato de zinc.
Fosfato de manganeso

1.4.1 El fosfato de hierro

Fué el primer recubrimiento empleado comerciaimente, su principal
aplicacion es actuar como base para pintura en aceros, piezas
galvanizadas y en superficies de aiuminio, debido a su excelente adherencia
sobre el metal base.
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Este recubrimiento con respecto
resistencia al rayado y rompimiento de la pintura por impacto o flexion,

al fosfato de =zinc, ofrece mejor

también proporciona buena resistencia a la corrosion.

Se aplica generaimente por aspersién, aunque también se puede
aplicar por inmersién. Depdsitos de calidad de este tipo, se han obtenido
cuando se trabajan por aspersion, o por inmersion con temperaturas que
van de 25 a 65 °C (80 a 150°F) (11).

Las caracteristicas mas importantes del fosfato de hierro son:
-Presenta una estructura delgada.

-Peso del recubrimiento de 20 a 80 mg/m2 aplicado por inmersion.
-Excelente superficie para la adherencia de pintura.

~-Color del recubrimiento, gris obscuro.

-Bajos requerimientos de temperatura.

-Bajo costo en equipo.

-Bajo costo en materia prima.

~-Es facil su control.

1.4.2 Fosfato de zinc

El fosfato de zinc maneja un amplio rango en peso de recubrimiento,
controla desde peliculas delgadas microcristalinas, hasta macrocristalinas
muy pesadas, el color varia desde gris claro a gris obscuro y al parecer este
depende del contenido de hierro y carbon presente en un acero, asi como
de los iones metalicos contenidos en el bafo fosfatante (11).
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Este recubrimiento es posible aplicarse por aspersion o por inmersion

o ambos en combinacion (2), (11).

Los parametros mas importantes son los siguientes:

- Es relativamente pesado. con una estructura cristalina definida.

- Peso de recubrimiento de 10 a 100 mg/m2, aplicado por aspersion y
de 150 a 4 000 mg/m2, por inmersion.

- Excelente superficie para la adherencia de pintura.

- La solucion tiene mejor tiempo de vida comparando con el fosfato de
hierro.

- Actia como enlace de unién para lubricantes y compuestos para
prevenir la oxidacion.

La aplicacion de este tipo de recubrimiento persigue varios propdsitos
dentro de los mas importante son, la durabilidad de recubrimiento organico,
buena adherencia hacia la superficie, el aumentar la resistencia a la
humedad y retardar la presencia de corrosion que pudiese ocurrir (2), (11).

1.4.3 Fosfato de manganeso
Este tipo de recubrimiento es generalmente pesado y grueso, se
caracteriza en poseer cualidades de lubricacion, es decir su estructura

permite adsorber aceites de variadas viscosidades.

Su color es negro y debido a ia aplicacién de aceite sobre la capa
fosfatada éste lo intensifica, observandose negro en apariencia.
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Normalmente se aplica por inmersiéon, utilizando tiempos que varian
desde 5 hasta 30 minutos, segun sean los requerimientos, hasta encontrar

el espesor ideal.

Este recubrimiento requiere de altas temperaturas normaimente de 85
a9s °C (2), (11).

Las caracteristicas mas importantes de este recubrimiento son:

-Estructura mas pesada, gruesa y porosa, con respecto a los otros

fosfatos.

-El peso del recubrimiento varia de S00 a 4 000 mg/m2 (5.4 a

32.3mg/m2) por inmersion.

-Retiene un gran volumen de lubricante o aceite anticorrosivo.

-La solucién presenta buen tiempo de vida, aunque produce una gran

cantidad de lodos pesados.

-Temperatura de aplicacion de 85 a 95 °C.

-Color del recubrimiento, gris oscuro a negro.

En la Tabla Il se indican las aplicaciones mas comunes empleando
este tipo de recubrimiento, ademas de indicarse el tipo de material que se
recubre, el tiempo de inmersion y e! sello del recubrimiento, qQue
generalmente es aceite (8).
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Tabla: Il Piezas recubiertas por. inmersién con fosfato de manganeso para

resistencia al desgaste.

TIEMPO DE [ SELLODEL |
APLICACIONES MATERIAL INMERSION RECUBRIMIENTO
Componentes Aceites y ceras
de piezas| Acero o hierro 15 — 30 min.
pequenas de|nodular
armMmamento
Sujetadores Aceros forjados | 7 =15 min. Aceites de grafito
delgados de alta aleacion coloidat o en
barras.
Cojinetes Aceros de alta 7 — 15 min. Aceites de grafito
aleaciéon coloidal o en
: barras.
Pistones de|Hierro forjado, 15 — 30 min.
anillo hierro fundido Aceites
Engranes Hierro forjado, 7 — 15 min.
hierro fundido Aceites

TE3IS CON
FALLA DE ORIGEN
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1.5 Limpiadores ultrasénicos

La limpieza ultrasdnica es el uso de ondas de sonido mas alla del rango

de la audicion humana para restregar una parte sucia, en un liquido de
limpieza. La transmision de éstas ondas en el liquido causa la forracion
de millones de burbujas microscopicas las cuales se aplastan y liberan
intensa energia para liberar las particulas de las superficies externas e
internas del material que esta siendo limpiado. Este fenomeno, conocido
como "cavitacion”, es una forma segura, gentil y compieta de limpiar |1a
mayoria de los objetos metalicos y no metalicos.

Un sistema ultrasonico consiste de un "generador”, el cual es un dispositivo
electrénico que proporciona energia eléctrica a una frecuencia uitrasénica y

un tanque "“transductor” el cual contiene las partes y él liquido de limpieza,

convierte {a energia eléctrica en sonido y transmite la energia ultrasonica
en el liquido de limpieza. Juntos, el tanque y el generador crean una accion

restregante en un liquido, lo cual resuita una limpieza completa de ias
partes. El sistema es una consola de una sola pieza alojando a ambos, el

generador y el tanque transductor en un gabinete.

Los sistemas generadores ultrasonicos de calor utilizados en estos sistemas
son los mas avanzados en la tecnologia de estado sdlido miniaturizado.
ellos consisten de uno © mas paquetes de potencia en tarjetas de circuitos

impresos.

La serie de limpiadores ulitrasonicos estan

Operacion del limpiador:
para ser operado sin una

disenados para usarse en forma simple y
habilidad o entrenamiento especial:
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Sin embargo las siguientes sugerencias deberan asegurarse para una

eficiencia maxima.

1.

2.

Seleccionar la solucion de limpieza deseada.

Llenar el tanque ai nivel deseado con {a solucién. Ya que ninguna accion
de limpieza tomara lugar en el aire o a través de burbujas adheridas a las

superficies o atrapadas en bolsillos.

. Nunca operar la unidad sin liquido en el tanque.

. Los objetos para ser limpiados deberan estar suspendidos en el tanque,

y no colocar objetos en el fondo de! tanque.

. El tiempo de limpieza dependera de la cantidad, localizacién y tipo de

suciedad a ser removida. Mientras que la mayoria de la suciedad
superficial puede ser removida instantaneamente, la que es pesada y
atascada en grietas, hendiduras o poros de la pieza pueden requerir

varios minutos.

. La seleccidn de los quimicos de limpieza apropiados Yy el equipo de

contencion es importante para obtener eficiencia en la limpieza.

La vida de la solucién de limpieza varia en funcion al tipo de quimico
usado, cantidad de suciedad removida y frecuencia de uso.

. No usar una solucion quimica que ataque al acero inoxidable tipo 302

(12).

31




Capitulo 1 Generalidades

1.6 Operaci de pr o de fosfatado

Como ya se indicd, los procesos de fosfato son recubrimientos
superficiales con propiedades tiles, técnicas y economicos, los mas
importantes son aquellos basados en soluciones acuosas que forman
recubrimientos protectores sobre las superficies del metal, ya sea por
vaciado, aspersion, inmersion u otros meétodos (2),(8).

Los procesos de fosfato utilizan soluciones acuosas que contienen los
principales constituyentes requeridos para la formacién del recubrimiento,
aniones de fosfato y algunos cationes. Durante el proceso de fosfato el
metal esta en contacto con un gran volumen de la solucién permitiendo un
rapido intercambio entre las especies que se encuentran cerca de ia
superficie de la capa liquida.

Los tiempos de proceso varian desde menos de 1 hasta 30 y 40 minutos,
adaptandose al proceso mas adecuado sobre la base de las necesidades
econdmicas y con relacion a las especificaciones de cada pieza a fosfatar

(8).

Para realizar el proceso de fosfatado, puede utilizarse una serie de
pasos secuenciales, éstos dependen de diferentes factores los cuales se
relacionan desde el punto de vista economico y pueden iniciar desde el
mas sencillo, hasta el mas sofisticado; (donde se incluyen la limpieza por
granallado o el empleo del ultrasonido); los criterios a tomar en cuenta
para dar inicio a un proceso de fosfatado son: (10).
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a) naturaleza del metal a ser tratado.

b) condicion de superficie y forma de la pieza.

c) numero de piezas a fosfatar y la uniformidad del estado de ia
superficie.

d) factores organizacionales, limitacion sobre el numero de lineas o
etapas de proceso.

e) requisitos del proceso, control y supervision.

f) costos.

En general la secuencia normal de un proceso de fosfato es la

siguiente:(10).

a) Limpieza.
b) Enjuague. TESIS CON
©) Activacion. FALLA DE ORIGEN

d) Fosfatado.

e) Enjuague.

f) Secado.

g) Tratamiento final con aceite o pintura

y se pueden observar en el siguiente diagrama de flujo:

ENJUAGUE
LIMPIEZA ACTIVAGION

l

CEITE O PINTURA

TRATAMIENTO FINAL SECADO -
l A ENJUAGUE <«—| FOSFATADO
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1.6.1 Etap del pr

E! proceso de fosfato ya sea aplicado por meétodo de inmersion o
aspersion consta basicamente de tres etapas primordiales, limpieza, o
preparacion de superficie, aplicaciéon del recubrimiento y sello finatl.

La desoxidacion puede ser omitida, debido a que aigunas veces las
piezas no lo requieren ya que no presentan huellas de oxidacion en su
superficie, debido a que son de reciente fabricacion y con ello se reduce el
tiempo en el proceso.

Evidentemente es necesario aplicar un enjuague entre cada etapa del
proceso, con el objeto de eliminar compuestos activos que pudiesen
contaminar durante el desarrolio del mismo proceso.

1.6.1.1 Limpileza

La limpieza es importante, desde el inicio se debe evaluar la cantidad
de grasa presente en la pieza y sobre todo si se trabajaran superficies
interiores para posteriormente fosfatar, ya que de esto depende el tipo de
desengrase a utilizar y el éxito final en la aplicacion de un recubrimiento de

fosfato.

El tipo de grasa que presenta una pieza previa a fosfatar en un area
metal-mecanica, es de tres tipos: grasas ligeras, medianas o pesadas y

extrapesadas.
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Las grasas ligeras. Se consideran el polvo, ia tierra, el hollin, manoseo
de guantes sucios, huellas digitales, aceites de estampado, mugre propia
del taller, aceites solubles, protectores temporales contra 6xidos.

Las grasas medianas o pesadas. Se consideran el aceite de
maquinado y corte, grasas de troquelado, grasas de pulido o abrillantado,
protectores contra la oxidacién, aceites de laminado, rebabas, aceites de

templado, etc.

Las grasas extrapesadas. Son grasas de troquelado profundo y
extraprofundo, carbén, grasas muy oxidadas, algunos aceites pigmentados,
gomas adhesivas, ademas de algun otro tipo de pinturas (13).

Se recomienda el uso de desengrasantes en caliente alcalinos en
diferentes concentraciones para las grasas tipo A y B. Para grasas tipo C. el
uso de un desengrase a base de una emuision organica en frio o en caliente
seguido de un desengrase alcalino en caliente.

Es posible usar el método de limpieza por chormo de arena o de
granalla, en lugar de medios acidos por inmersion, para eliminar la capa de
oxido superficial en forma mecanica debiendo posteriormente terminar su
limpieza con aire comprimido, exento de agua y aceite.

La arena recomendada es cuarzo, y para el caso de utilizar limpieza
por medio de granalla, se sugiere tipo angular de fundicién acerada grano
60 o alambre de acero al manganeso cortado. LLa presion de trabajo varia,
entre 1 y 3 Kg/em2 (14 a 42 psi), segun sea la intensidad de limpieza
necesaria (10), (12).
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La manipulacion de las piezas limpiadas por éste o por cualquier otro
método, debera ser efectuada con el uso de guantes.

1.6.1.2 Aplicacién del recubrimiento de fosfato

La efectividad en la aplicacion del recubrimiento de fosfato, se basa en
que el material debe estar exento de grasa y oxidos, el peso, la estructura
cristalina y profundidad de recubrimiento en el metal base, pueden ser
determinadas por diversos factores l0s cuales son:

-método de limpieza empleado. '

-uso de enjuagues activadores

-métodos de aplicacién de la solucidon fosfatante.

-temperatura del bafio.

-concentracion del producto del fosfato.

-tiempo de inmersion.

-modificacion en la composicion quimica de la solucion de fosfato.

En general los rangos de espesor en el recubrimiento, varian con
valores menores de 3 micras hasta 50 micras (2),(11).

1.6.1.3 Setio final
Una vez llevado a cabo el tratamiento por inmersion de fosfato. Las
caracteristicas fisicas formadas en la superficie de la pieza, son de

estructura mas o menos porosa, con poder de adsorcion notable de aceites

y pinturas.
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Capitulo 1
En la tabla: il

se indican

los parametros de temperatura

recomendables segun el tipo de proceso de fosfato asi como el metal a
tratar y {a finalidad del acabado (10).

Tabla: Ill Temperatura recomendada, tipo de proceso de fosfato, metal y
acabado.
Método por inmersion Metal a tratar Razén del Temperatura de
tratamiento | operacién en °C.
Hierro medio Acero Aplicaciéon de 60 - 82
: pintura
Zinc pesado Acero Resistencia a 88 - 96
la corrosion
Zinc medio Acero Aplicacién de 32 -82
pintura
Zinc medio Acero con Aplicacion de 60 -82
recubrimiento pintura
de Zn. o Cd.
Manganeso acero Resistencia al 93 - 99
desgaste.

TESIS CON
FALLA DE ORIGEN
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1.7 Aceleradores

En las soluciones de fosfato se incluyen en su formacién los
aceleradores y agentes reactivos para prevenir el efecto de polarizacion del
hidrégeno, ellos actuan en conjunto para acelerar el intervalo de formacién
del recubrimiento, ademas de reducir el tamafo del cristal.

Los aceleradores comunmente usados son los nitritos, nitratos,
cloratos, peroxidos o combinaciones de éstos: los mas usados son los
nitritos, debido a que los peréxidos son inestables y dificiles de controlar, los
cloratos generan sedimentos muy finos que al acumularse se depositan
rapidamente en el fondo de los tanques en forma de lodos.

Los nitratos desarrollan una estructura cristalina gruesa. Se ha
observado asi mismo que el calcio modifica drasticamente la naturaleza y
estructura cristalina del recubrimiento, por ejemplo el tamano del cristal es
muy reducido y las zonas Inter-cristalinas son también pequefias,
proporcionando un recubrimiento muy denso y de apariencia aterciopelada,
este tipo de sustrato genera pesos precisos (2), (12).

En la tabla: IV se describen los aceleradores utilizados en los
recubrimientos de fosfato, presentando sus ventajas asi como sus
desventajas:
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Tabla: IV

Aceleradores para el proceso de fosfato,

presentando sus

ventajas y sus desventajas:

Acelerador Ventajas Desventajas
(catatizador)
No es dainino, Es inestable, se debe hacer
Nitritos remueve el hierro es | adiciones constantes.
muy activo
Es muy activo, Es inestable, el producto es
Cloratos remueve el hierro del |daiiino.
bafio
No es danino como |[Es inestable en el bafio, baja
Nitratos producto, actividad, no remueve el hierro
Es muy activo, Es inestable, es necesario hacer
Perdéxido de | remueve el hierro del | adiciones constantes, produce
hidrégeno bafio cantidades altas de lodos
No se aprovecha cuando se
Es muy activa adiciona como liquido
Nitroguanid concentrado, no remueve el
ina hierro, ademas no es posible
transportaria pura.
Acido
nitrobencen Es muy activo No remueve el hierro
sulfénico

TESIS CON
FALLA DE ORIGEN |
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1.8 Fosfato de zinc

El fosfato de zinc maneja un amplio rango en peso de recubrimiento,
controla desde peliculas delgadas microcristalinas, hasta macrocristalinas
muy pesadas, el color varia desde gris claro a gris obscuro y al parecer este
depende del contenido de hierro y carbon presente en un acero, asi como
de los iones metalicos contenidos en el bafo fosfatante (2), (11).

Este recubrimiento es posible aplicarse por aspersion o por inmersion
o ambos en combinacion.

Los parametros mas importantes son los siguientes:

- es relativamente pesado, con una estructura cristalina definida.

- peso de recubrimiento de 0.1 a 1 mg/dm2, aplicado por aspersion y
de 1.5 a 40 mg/dm2, por inmersion.

- excelente superficie para la adherencia de pintura.

- la solucion tiene mejor tiempo de vida comparando con el fosfato de
hierro.

-actGa como eniace de union para lubricantes y compuestos para
prevenir la oxidacion.
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La aplicacion de este tipo de recubrimiento persigue varios propositos
dentro de los mas importante son, la durabilidad de recubrimiento organico
mismo, la buena adherencia hacia la superficie, el aumentar la resistencia a
la humedad Yy retardar la presencia de corrosién que pudiese ocurrir.

El peso del recubrimiento varia, existen los de peso medio y ligero, los
rangos para los de mediano peso varian de 1 a 2.6 mg/dm2.

Los parametros mas importantes son:
_recubrimientos de estructura relativamente definida.
-proporciona una superficie apropiada para la aplicacion de pinturas.
-la solucion prolonga su tiempo de vida, con respecto a las soluciones de
hierro.
El método de aplicacion para recubrimientos de fosfato, lo determina
tanto el tamarfno como la forma de la pieza a fosfatar(2), (11).

El método por aspersion es mas ventajoso para produccion en masa.
Por ejemplo: gabinetes de refrigeradores, cuerpos de automoviles, los
cuales se manejan por medio de un sistema de continuo, el cual se hace
pasar por un tunel de aspersion incorporando en desengrase, enjuague,
fosfatacion, enjuague y secado.

Las aplicaciones manuales con pistolas de aspersion se emplean

donde relativamente se trabajara con un pequefio numero de piezas
grandes (12).
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La accion por aspersion permite limpiar y fosfatar en menos tiempo que
por métodos de inmersion y sus tiempos raramente exceden de 60
segundos dependiendo del recubrimiento deseado asi mismo para
producir recubrimientos finos y delgados, este método presenta como
ventajas:

-capacidades altas de produccion.

-mejora en la limpieza.

~disminuye los costos directos en mano de obra.
-permite llevar a cabo el trabajo continuo.

£l método por inmersién es mas usualmente empleando un nimero
determinado de tanques, las soluciones de recubrimiento basandose en
fosfatos de zinc y hierro son aplicados bajo este método, generalmente
sus tiempos de inmersion duran entre 3 y 5§ minutos, los tiempos de
inmersion largos, permiten crecimientos de cristales largos y pesados.

El fosfatado por inmersion es un método econdmico en lo que refiere a
equipo. Para piezas muy pequenas por ejemplo, resortes, tornillos se
emplean barriles sumergibles en las soluciones de fosfato al cual se le
proporciona rotacion lenta (2), (12).

Un ejemplo del recubrimiento de este tipo de fosfato se presenta en la
siguiente microfotografia;
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FOTOGRAFIA (2) FOSFATO DE ZINC OBSEVADO EN MBE A 439X
MOSTRANDO MACRO CRISTALES.
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1.9 Fosfato de 9 o

Para el caso que ocupa en el desarrollo de este trabajo, el
recubrimiento de conversion de fosfato de manganeso resuita ser el mas
idoneo para ser empleado en arfmamento, la retencion de gran cantidad de
aceite para mejorar el deslizamiento de piezas moviles especificamente
dentro de una arma, siendo ensambladas piezas moviles, para facilitar el
uso del mecanismo de éstas evitandose el contacto entre metal y metal.

El recubrimiento generaimente se aplica en piezas de precision las
cuales- son costosas, y se debe tomar atencion en su limpieza y proceso
para evitar rechazos. Al llevar a cabo el tratamiento, se debera tener el
equipo adecuado de limpieza y de proceso. Los articulos que se fabriquen
con tolerancias bajo especificacion, principalmente se deben procesar
sobre una base experimental y enviarse para aprobacion antes de proceder
a su produccion. Los mismos procedimientos de limpieza y proceso que se
emplearon en la prueba experimental, se deben seguir en producciéon
debido a la amplia variedad de piezas y de diversos tipos de aceros
tratados con el proceso.

Estos recubrimientos resistentes a la corrosion consisten
principaimente en fosfatos de fierro, manganeso y reducen el desgaste en
piezas como pistones, tornillos, ejes, chumaceras, levas y superficies
similares. Sus efectos benéficos se pueden sintetizar como sigue (8):

Pemite un frenado rapido de piezas moviles sin desgaste, evitando el
contacto de superficies de metal con metal.
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Aumenta la lubricacién de las superficies tratadas, debido a que el

recubrimiento absorbe aceite.
Cubre ralladuras ligeras producidas por las operaciones de maquinado.

Retarda la corrosion.
Mayor adherencia a las pinturas.

1.9.1 Fosfato de manganeso utilizando ultrasonido en la
limpieza.
El proceso completo para el tratamiento generalmente consiste en las

siguientes etapas:

Limpieza en forma convencional y/o ultrasonido).
Enjuague.
Activado.
Fosfatado.
Enjuague
Secado
Sello final con aceite y pintura.

Estas operaciones se pueden observar en el siguiente diagrama de flujo:
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TESIS CON _ J
FALLA DE ORIGEN

CONVENCIONAL"

/

LIMPIEZA

[ enjvacue |

’__> ACTIVACION

ULTRASONIDO'

SELLO FINAL, ACEITE ECADO
PINTURA H s - EJUAGUE - FOSFATADO

La preparacion de la superficie juega un papel decisivo en la calidad
del proceso en si, por ello es muy importante hacer mencion, la atencion
que se le preste a esta etapa del proceso evitara rechazos.

Al llevar a cabo el tratamiento, es necesario tener el equipo adecuado
de seguridad.

En la limpieza por ultrasonido, se emplean soluciones a bajas
concentraciones de alcalis y acidos, tanto para el desengrase como para
el decapado. Es importante indicar que algunas veces se omite |a etapa de
decapado acido ya que la pieza no 10 necesita, por ser de reciente

fabricacion.
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La limpieza por ultrasonido promueve un ataque uniforme en la
interfase metal/solucion, cualquiera que sea la forma de la pieza.

En la operacion de enjuague después de la limpieza, |la pieza debe
enjuagarse completamente por inmersion en agua fria. Se prefiere un
enjuague de agua caliente por aspersion y es recomendable de igual
manera para la mayoria de los otros métodos de limpieza. El enjuague
debe derramarse continuamente de manera que se rmantenga limpio y
libre de cualquier contaminacion.

En la operacion de activado después de la limpieza, el metal debe
enjuagarse y prepararse con un agente activador, se emplean generalmente

de compuestos a base de titanio (10).

Posterior al activado y después de su enjuague correspondiente, la
pieza es fosfatada, existen rangos de operacion que se llevan entre 15 y
25 minutos, y temperaturas de 96 a 99 °C.

Para el fosfatado el tiempo de reaccion, se indica por el cese de
gasificacion, el cual no debe ocurrir en menos de 15 minutos, también
puede ocurrir un exceso de ataque en la superficie metalica.

Finalmente una vez aplicado el recubrimiento de fosfato de manganeso se
enjuaga y aplica un sello final previamente secada la pieza, este puede
consistir en un sello inorganico a base de solucion de cromo trivalente o
bien la aplicacion de aceite soluble , o pintura segun sea el caso.

En la fotografia No. 3 se observa el recubrimiento de fosfato de
manganeso obtenido en este trabajo, a 350 X en un MBE.
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FOTOGRAFIA (3) FOSFATO DE MANGANESO OBSERVADO EN MBE A 350X,
MOSTRANDO MICROCRISTALES DE FOSFATO DE
MANGANESO
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1.10 Equipo

1.10.1 Tanques

Los tanques de proceso y accesorios se pueden fabricar de placa
de acero ASTM A-36 o igual. Las soleras y los angulos seran de acero
1020 o similar. La soldadura sera de acuerdo con las normas AWS y en
especial de la seccion del codigo ASME (9), sin embargo, 1a vida del equipo
se aumentara mucho si se usan aleaciones de acero inoxidable, tales como
la 304L. o 316L. Se prefiere la 316L para una vida maxima del tanque. En
todos los casos se deberan usar técnicas de soldadura aprobadas.

1.10.2 Tuberias.

Las tuberias y las bombas del proceso deberan ser construidas
con aleaciones de acero inoxidable 316L o 104L. Se puede usar tuberia de
plastico ( CPVC ) con soportes y espacios adecuados. Generalmente se
recomienda tuberia Cédula 80, el PVC tipo 1, esta limitado a una
temperatura maxima de proceso de 60 °C, el CPVC y el PP se pueden usar
a una temperatura maxima de 88 °C, el PVDF se puede usar casi para
todas las temperaturas de operacion y puede reducir la relacion de
formacion de incrustaciones en las tuberias de proceso. La tuberia
hidraulica de PVC tipo 1 grado 1 bajo la especificacion para PVC rigido
ASTM — D — 1784. La tuberia, valvulas y conexiones seran cédula 80
fabricadas bajo la especificacion ASTM -D 2464 y ASTM —-D — 2467 y
cumple con la Norma Mexicana Nom —E —12 ~1978.
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1.10.3 Intercambiadores de calor.

En el intercambiador de calor las placas deberan ser de acero
inoxidable 316L pulido. Si se usan tubos para quemador de gas, estos
deberan ser de tuberia de acero cédula 80, o equivalente. Todos los selios
de las bombas de proceso, asientos de las véalvulas, sellos de las valvulas
etc. Los cuales estan en contacto directo con la solucion de procesos y
todo el equipo ocasional para, acido deberan ser de viton o de teflon.

1.10.4 Bombas.

Las bombas, partes de las bombas dosificadoras y otras
elastomeros que entran en contacto directo con los productos quimicos
concentrados el mantenimiento deberan ser de EPDM. Hipalon, vitén o
tefion. Consultar con proveedores para los equipo de bombas dosificadoras,
controladoras de nivel, bombas de trasferencia, tanques de almacenamiento
o de proceso, equipo automatico etc.

1.10.8 Instalacion eléctrica.

La instalacion eléctrica ia tuberia conduccion se sugiere de PVC tipo 1,
grado 1 fabricado bajo la especificacion para PVC rigido ASTM —D — 1784.
La tuberia y conexiones seran de pared gruesa, fabricados bajo la
especificacion ASTM -D -2464 y ASTM — D — 2467 y cumple con la Norma
Mexicana NOM — E — 12 — 1978. El ensamble eléctrico y los componhentes
eléctricos, se ajustaran al codigo eléctrico (NEC) y a las especificaciones de
la Asociacion de Fabricantes Eléctricos (EMA).
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La instalacion neumatica como tuberias, valvulas y conexiones para
aire sera en acero al carbdn galvanizada cédula 40 roscada.

1.10.6 Mantenimiento general.

El mantenimiento general para ta operacion del proceso de fosfatado,
se forma un poco de residuos insolubles como un subproducto de la
reaccion quimica. Este residuo se sedimenta en el fondo del tanque y
deberd removerse antes de que su presencia cause recubrimientos
polvorosos. Un meétodo satisfactorio de remocion es transferir la sotucion al
tanque de enjuague dejando la mayor canfidad posible en el fondo del
tanque de proceso. Posteriormente el lodo se puede remover con los
métodos mas convenientes, se sugiere el uso de bombas de diafragma para

lodo.

Cuando se ha calentado la solucion durante aiguan tiempo, se forma
una incrustaciéon sobre la unidad de calentamiento y debera removerse en
periodos cortos, de tal forma que exista una trasferencia de calor suficiente
para mantener, secar la temperatura de proceso adecuada. Para remover
la incrustacion, secar la superficie de transferencia de calor ya sea
removiéndola de la solucion o bombeando Ia solucion del tanque.
Posteriormente la incrustacion se puede remover por cualquier método
conveniente, quimico o mecanico.

51




Capitulo 2 Generalidades

DIRE AR RGRE .5
N R
A e

e PN T
) B

FOTOGRAFIA (4) RECUBRIMIENTO DE FOSFATO OBSERVADO EN MBE A
180X, MOSTRANDO MICROCRISTALES EN PLACA DE
CONTROL
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CAPITULO 2
DESARROLLO EXPERIMENTAL

La experimentacion consistid en la fosfatacion de piezas de
armamento, considerando el tipo de aleacién y la preparacién de
superficie, limpieza a base de ultrasonido y la convencional.

En el desarrolio de este trabajo se utilizd fosfato de
manganeso sobre 6 diferentes tipos de piezas usadas en la

fabricacion de armamento.

El total de piezas fue de 544 sometidas a las siguientes

pruebas:

224 Camara salina

128 Peso de recubrimiento
64 Resistencia atl calor

64 Adherencia al barnizado
64 Resistencia al aceite

Se tomaron para muestra control, placas de 10 X 10 centimetros
del mismo material a la pieza a fosfatar.

Para cada tipo de prueba, se ensayaron 16 piezas, de las
cuales: En las primeras 8 |a preparacion de superficie fue
utilizando ultrasonido (decapado acido y desengrase alcalino), y

en las 8 restantes se uso el método de limpieza convencional.
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En virtud de que el presente trabajo "s_e“corynxavrréh dos tipos
e el fosfatado

‘de limpieza; una es por ultra'sonidoiy,s‘u fe
y la considerada convencional; a continuacion>ambos procesos

se describen brevemente:

Proceso de ultrasonido y convencional:
1. Para ambos procesos se us® un tiempo de 4 minutos
1 minuto para decapado y 3 minutos para desengrase.
2. Se utilizé un decapado acido a base de acido sulfarico al
3% en volumen a temperatura ambiente.
3. Se trabajé con un desengrasante alcalino comercial en
una concentracion de 30 g/L y temperatura de 60-70°C.

En la limpieza ultrasdnica difiere de la convencional, ya que se
utiliza un trasductor que transmite ondas de sonido a través del
liquido de limpiezé. para eliminar las particulas superficiales tanto
externas como internas de la pieza por compleja que esta sea, lo
cual hace que aumente la eficiencia de limpieza en la superficie
de la pieza, diminuyendo los tiempos de operacion que
tradicionalmente ocupan de 20 a 40 minutos.

En el caso convencional las piezas se sumergen por
inmersidn, a las condiciones de operacién anteriormente

descritas.
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Se utilizé fosfato de manganeso debido a que se adapta
mas a las necesidades de operacion de las piezas fabricadas
para armamento, pueden lubricarse con aceite y también

pintarse.

Como se indicd anteriormente las piezas fueron sometidas a

las siguientes pruebas:

1. Resistencia a la corrosién medida por la niebla de camara
salina, 2. Peso del recubrimiento, 3. Resistencia al Calor, 4.
Adherencia del barnizado y 5. Resistencia al aceite.

En la Tabia No 1 se muestra el nombre de la pieza a tratar,
el tipo de acero asi como su composicion quimica.

Las piezas de armamento se sometieron a pruebas de
control de calidad, de acuerdo a lo establecido en las normas
DIN 50942 y 5021. (16).

De igual manera se realizaron pruebas de laboratorio para
verificar, la calidad del recubrimiento, (anexo IV y V,) las
siguientes pruebas se consideran las mas comunes para este

tipo de proceso:
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Capitulo 2 Desarrollo experimental

2.1 Resistencia a la corrosion en niebla salina

Las piezas se fosfataron con manganeso como se describe
en el punto (1.9 ) y fueron sometidas a la camara de niebla
salina de acuerdo a la norma ASTM B 117 ( 20% NaCl a 35°C).

El total de piezas sometidas a prueba fue de 224. Se
clasificaron 112 en aceros de bajo carbdon y 112 para aceros
aleados.

Aceros de bajo carbén sometidos a la prueba de corrosién:

1. Cargadores aceitados y sin aceitar 2. pistones aceitados y
sin aceitar, 3. rompe flamas aceitados y sin aceitar, 4. placas de
10 x 10 cm. como muestras control.

Aceros aleados sometidos a prueba de corrosién:

1. Tubo candn pintado y sin pintar 2. conjuhto corredera
aceitado y sin aceitar, 3. cajon de mecanismos aceitado y sin
aceitar, 4. placas de 10 x 10 como muestras control.

Eil tiempo de exposicion varié en funcion al acabado de la pieza

(es decir, si se encuentran aceitadas o no, o si cuentan con un

acabado de pintura).
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Las piezas que no cuentan con un sello de aceite se

expusieron por un tiempo de 90 minutos en la camara salina, y
las piezas que cuentan con este sello, se expusieron un tiempo

de 36 horas.
Las piezas pintadas se sometieron a camara salina un

tiempo de 150 horas.

En cada caso, los parametros de comparacién son los

siguientes:

~-No podran presentar huellas de oxidacién alguna.
-La capa fosfatada tendra que conservar un color gris oscuro

inicial.

Para piezas pintadas: después de la exposicion
-No deben presentar ondulaciones.
-Decoloracion

-Huellas de corrosion.

2.2 Peso de recubrimiento de fosfato
El procedimiento para la medicion de este parametro se

encuentra en el anexo V.
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Capitulo 2 Desarrollo experimental

Para la siguiente prueba de peso de recubrimiento se
tomaron 128 piezas.

Tomandose 64 piezas en aceros de bajo carbon y 64 piezas
de aceros aleados, para 4 diferentes tipos de piezas de
armamento utilizadas en esta prueba:

Para aceros de bajo carbén:
1. cargador, 2. piston, 3. rompe flamas y 4. placas de 10
x 10 cm, como piezas de control.

Para aceros aleados:
1. tubo candn, 2. conjunto corredera, 3. cajén de

mecanismos y 4. placas 10 x 10 cm, como piezas de control.
El resultado del peso de recubrimiento se expresan

mg/dm2.

2.3 Resistencia al calor

Se expusieron a esta prueba 64 piezas, [32 piezas pintadas
que corresponden a aceros de bajo carbdon y 32 piezas de
aceros aleados], las cuales se expusieron durante 2 horas a una

temperatura de 250°C.
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2.4 Adherencia del barnizado

Para esta prueba a ias piezas se les aplico pintura fendlica
negra mate, se realizd la prueba de adherencia al barnizado para
comprobar si la capa de barniz esta bien horneada.

Las piezas se prueban frotandolas diez veces con un pafio
blanco empapado con un solvente organico (acetato de etilo o
metil etil cetona), si el cocido fue correcto, el pafio quedara

blanco.

La capa de barniz no debe presentar ninguna alteracion.

2.5 Resistencia al aceite

Se sumergieron un total de 64 Ias piezas pintadas en un
aceite mineral SAE 10, a una temperatura de 100 °C durante

una hora.

Para esta prueba las piezas no deben presentar ninguna

alteracién.
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Muestra el nombre de la pieza a tratar, el tipo de acero y |a

Tabla V:
composicién quimica
No Nombre de Tipo de Composicién quimica
pieza acero
1 Cargador Bajo carbén | C 0.08%, Mn 0.40%. Si 0.10, P 0.025, S 0.025.
Tubo cafon Aleado C 0.35%, Mn 0.60%, Si 0.35, P 0.025, S 0.030, Cr
2.8-3.20, Mo 1.8-1.20, V 0.25-0.35.
3 Conjunto Aleado C 0.14-0.19%. Mn 0.40-0.60%. Si 0.15-0.40, P
corredera 0.035, S 0.035, Cr 1.4-1.7, Al 0.02-
4 Cajén de | Aleado C  0.14-0.19%, Mn 0.40-0.60%, Si 0.15-0.40, P
mecanismos 0.035, S 0.035, Cr 1.4-1.7, Al 0.02-
5 Piston Bajo carbén | C 0.08%. Mn 0.40%, Si 0.10, P 0.025, S 0.025.
6 Rompe flamas Bajo carbon C 0.08%. Mn 0.40%, Si 0.10, P 0.025, S 0.025.
7 Placa Bajo carbén | C 0.08%, Mn 0.40%, Si0.10, P 0.025. S 0.025.

Resultado de la prueba de resistencia a la

aceros de bajo carbén .

corrosion, en

Se puedo observar que en las piezas tratadas con ultrasonido no

existio evidencia de corrosion,

para ninguna pieza; por {o tanto

no se indicé su tabla de resultados.

En

las piezas tratadas en forma convencional, en 18 piezas
hubo presencia de corrosiéon en un porcentaje aproximado entre

un 2 y 5§ % maximo como se muestra en la siguiente tabla.

Resultado de la prueba de resistencia a la corrosion, en
aceros aleados.

De igual manera se
ultrasonido, para este tipo de aceros,

observd que

las piezas tratadas con
no existid evidencia de
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corrosnon -para: mnguna pleza por Io tanto ho se mdlco su tabia
de resultados :

s ratadas en forma convenclonal hubo presencia de
corroston en:14’ plezas con un porcentaje aproximado entre un 2
‘y 5 % maxlmo como ‘se muestra en la siguiente tabla.

Es de_ observarsefque estos valores a nivel produccion, son

altos; en virtud de que no debe existir evidencia de corrosién.

Tabla VI: Resultado de peso de recubrimiento en mg/dm?
en acero de bajo carbén

Limpieza con ultrasonido

TESIS ¢
FALLA DE ORIGEN

[T Pieza cargador. Pistén. Rompe placa de 10
No Flamas x 10 cm
1 143 143 144 143
2 143 143 144 144
3 145 145 143 144
4 145 144 144 144
5 144 143 144 143
6 143 144 143 143
7 144 143 145 143
8 144 145 146 144
Limpieza en forma convencional
9 140 140 144 142
10 142 142 141 143
11 142 142 141 142
12 141 141 141 142
13 140 140 142 141
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Capitulo 2
14 141 141 143 ] 140
15 141 142 140 i 141
16 140 140 141 140

En la tabla VI. Se ilustran los resultados obtenidos de peso de
recubrimiento de fosfato observando:

Piezas tratadas con ulitrasonido:
Promedio del peso: 143.8 mg/dm2
Valor minimo: 143mg/dm2
Valor maximo: 146 mg/dm2

Piezas tratadas en forma convencional:
Promedio del peso: 141.2 mg/dm2

Valor minimo: 140mg/dm2

Valor maximo: 144 mg/dma2
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Tabla VIl Reasultadn da neso de rectibrimienta en ma/dm? Acero ateada

Limpieza con ultrasonido

M Pieza TJubo Canoén conjunto Cajon de placa de 10
No. Corredera. Mecanismos. x 10 cm
1 144 143 144 143
2 143 142 143 144

3 144 143 143 143
4 143 142 144 144
5 143 144 143 143
6 142 142 143 143
7 142 143 144 144
8 145 143 144 144

Limpieza en forma convencional

9 138 139 142 143
10 130 135 142 143
11 135 141 141 142
12 134 140 141 142
13 130 141 141 141
14 129 141 140 140
15 131 142 141 141
16 130 141 142 142

En la tabla VIl Se ilustran los resultados obtenidos de peso de

recubrimiento de fosfato observando lo siguiente:
Piezas tratadas con ultrasonido:
Promedio del peso: 143.2mg/dm2.

Valor minimo: 142mg/dm2.
Valor maximo: 145 mg/dm2.

Piezas tratadas en forma convencional:
Promedio del peso: 138.7 mg/dm2.

Valor minimo: 129mg/dm2.
Valor maximo: 143 mg/dm?2.

TESIE O™
FALLA DE ORIGEN
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CAPITULO 3
ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

En las siguientes figuras se presentan los resultados obtenidos para
cada una de las pruebas, siendo comparados el proceso convencional
de limpieza vs. el de ultrasonido, en ia etapa de preparacion de
superficie.

Las piezas tratadas con ultrasonido empleando un tiempo de 4
minutos no presentaron corrosion, mientras que las piezas tratadas
con el proceso convencional y un tiempo de 4 minutos presentaron
corrosion.

Prueba de camara salina, - En la figura 1 se representa el
porciento de corrosion de los materiales fosfatados de aceros de bajo
carbén, sometidos a la prueba de camara de niebla salina.

El porciento de corrosion fue evaluado en forma visual, una vez
terminada la prueba y extraida de la camara salina.

Los simbolos empleados para tipificar las diferentes piezas fueron
los siguientes:

Aceros de bajo carbén:
P Placa PA ™~ [Pistén aceitado RN Rompe flamas J
no aceitado

CA | Cargador _aceitado PN | Pistdn no aceitado

CN _[Cargador no aceitado [RP_ | Rompe flamas pintado
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Capituio 3 Anélisis y discusidon de resultados

Figura 1: Resistencia a la corrosién que presentaron piezas fosfatadas en acero de
baio carbén.

% de comosién

,‘9 P Tipo de pieza

Pieza nimero

En la figura 2 se representa el porciento de corrosién de las piezas
fosfatadas sometidas a la prueba de camara de niebla salina,
encontrando indicios corrosion en ambas figuras en las piezas que no

fueron tratadas con ultrasonido.

Los simbolos empleados para tipificar las piezas en esta prueba
fueron:

Aceros aleados:
P Placa MA Cajon de mecanismos | TN [ Tubo J
aceitado no_pintado
CA Conjunto comredera | MN Cajén de mecanismos
aceitado no aceitado
CN Conjunto comedera| TP Tubo pintado
no aceitado

TESIS CON
FALLA DE ORIGEN
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Figura 2: Resistencia a la cormosién en porciento que presentaron las piezas
fosfatadas en acero aleado.

Pieza nimero ) o (&) Tipo de pieza

Prueba de peso de recubrimiento.- En la figura 3 se ilustra el
peso del recubrimiento en mg/dm2, de las diferentes piezas fosfatadas

en acero de bajo carbon.

Los simbolos empleados tipificados para las piezas en esta prueba
fueron las siguientes:

Aceros de bajo carbon:

Cargador
Piston

Rompe flamas
Placa

TESIS CON o
FALLA DE ORIGEN




Peso del recubrimiento en mg/dm2

itulo 3 Anslisis y discusion de resultados

Figura 3 Peso de recubrimiento de piezas fosfatadas en acero de bajo cart>én

r_____‘1_2__3_;_5 6 7 8_ 9 10 1.1__12 1345 .,.1?5). 11°§m

Pieza namero

Los resultados observados en ia figura 4, corresponden los
resultados de aceros aleados, de los cuales los 8 primeros fueron
tratados con ultrasonido y los restantes no. Observandose un peso de
recubrimiento y una apariencia mas uniforme en las piezas tratadas

con ultrasonido.

Aceros aleados:

Tubo caiién
Conjunto Corredera

Cajon de Mecanismos

Placa

TESIS CON
FALLA DE ORIGEN
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Figura 4 Peso de recubrimiento de piezas fosfatadas en aceros aleados

150 S VO GO P PR

145
140
135
130
125 '

120

Peso de recubrimiento en mgfdm2

12 3 4 5 6 7 8. 9 101112 13 14 15 16

g Tubo Cafdn === conunto Cormedera o == cajon de Mecanismos — =~ placa de 10 x 10 cm

Pieza nimero

Prueba de resistencia al calor.- Las piezas sometidas a esta prueba
fueron en total 64. Observandose que las piezas que han sido
tratadas por limpieza en forma convencional presentaron alteracion,
mientras que las tratadas con limpieza por ultrasonido no la hubo, por
lo anterior no fue necesario su grafico.

Prueba de adherencia al barnizado.- En este ensayo de adherencia
del barnizado se pintaron 64 piezas con pintura fendlica, la mitad de
ellas 32 se ensayaron en acero de bajo carbén y la otra parte en
acero aleado, sélo se encontré alteracion en 2 piezas que fueron
tratadas en forma convencional, la laca no presentd alteracién, porlo
anterior no se considerd importante la realizaciéon de su grafico.
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Capitulo 3 Andglisis y discusion de resultados

Prueba de resistencia al aceite.- Los resultados de las pruebas de
resistencia al aceite asi mismo fueron 64 piezas empleandose el
mismo tipo de aceros. No se encontré alteracion en las piezas
sometidas a esta prueba. En todos los casos se siguié el cuidado en
la aplicacion y preparacién de la pintura cuidando principalmente el
horneado.
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CAPITULO 4

1)

2)

3)

4)

CONCLUSIONES

A partir de la experiencia realizada, se concluye que:

Se considera como una mejora el procedimiento de limpieza con
la aplicacion de ultrasonido, debido a que se obtiene un mayor
peso del recubrimiento y uniformidad en el recubrimiento de
fosfato con respecto al método convencionai.

Es posible hacer fosfataciones de piezas de armamento que
estén sometidas a desgaste, fabricadas con aceros de bajo
carbén y aleados, observandose mayor resistencia a la
corrosiéon en ambos casos o que redundard en un uso mMas
prolongado de las piezas.

Las capas de fosfato incrementaron ampliamente la adhesion de

la capa organica.

El papel de la fosfatacidon es impedir la progresion de la
oxidacién; con un buen desempefo, ya sea anclada en una
parte del metal base y de otra impregnada con aceite o pintura,
ambas constituyen un obstaculo eficaz a la corrosion.
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5) Las fosfataciones de manganeso, no solo mantendran el

6

~

aceite, sino evitaran el contacto metal-metal, el cual es la causa
de formacién de escamas y atascamientos cuando se hacen
trabajar dos superficies metalicas.

En el trabajo se confirma que la lucha y control de la corrosidon es
un arte dentro del mantenimiento y de los procesos de
fabricacion en el acabado final de cada pieza. Esta area es muy
amplia dado el sin ndmero de condiciones a los cuales se
encuentran sometidos los metales que conforman equipos y

herramientas.
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ANEXO 1

INFORMACION DE SEGURIDAD
ADVERTENCIA:
La seguridad e higiene OSHA exige que las barandillas y las
plataformas cumpliran con los estandares OSHA.

La solucidn de operacion de fosfato de manganesc es acida y

puede causar irritacion en la piel y ojos.

PELIGRO:

La solucion de operacion de fosfato de manganeso es acida y
pueden causar irritacion en la piel ojos. Su inhalacion puede causar una
irritacion severa al aparato respiratorio. Su ingestién puede causar
severas irritaciones y quemaduras al sistema gastro — intestinal. No lo
acerque a los ojos y piel. No lo inhales ni tampoco lo ingiera.

PRIMEROS AUXILIOS:

En caso de haber contacto con el fosfato de manganesc o la
solucion de operacion, en los ojos o piel, lavarse con agua limpia y
fresca por lo menos durante 15 minutos, si, se desarrollara una irritacion
en los ojos, requiera atencion meédica inmediata. Remueva y lave |a ropa

y zapatos.
INFORMACION DE MANEJO:

Cuando prepare ¢ adicione fosfato de manganeso a las soluciones
de operacion, use ropa de proteccidon adecuada, lentes de seguridad,
mascarilla, careta de proteccion y guantes de hule. Se recomienda

buena ventilacion para remover el polvo o los vapores que se pueden
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generar en la preparacidon u operacion. Cuando se prepare o adicione
fosfato de manganeso a la solucion, permita que se enfrie la solucidn a
60°C. o mas baja después revise, la solucidn para asegurar una buena
‘disolucién. Si se va a adicionar una gran cantidad de fosfato a la solucién
caliente,” existe el peligro de una erupcion debido al calor latente del
fosfato, siempre adicione lentamente y con cuidado. Evite respirar los
vapores. No acerque los ojos, piel o ropa. , ni tampoco lo ingiera. Evite
contaminarlo con acidos o cualquier material extrafio. Lavese
completamente después de haberlo usado.

INFORMACION DE CONTENEDORES

Mantenga los contenedores cerrados hermeéticamente, almacénelos
dentro de un area fresca y seca, procure abrirlos con mucho cuidado. Si
los productos se congelan después de un almacenamiento prolongado a
baja temperatura, descongélelos en un lugar caliente y agitelos
completamente antes de usarlos. No vuelva a usar los contenedores,
lavelos antes de desecharlos. El desecho impropio o rehuso de este

contenedor puede ser ilegal y peligroso.
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ANEXO Il

OPERACIONES BASICAS DEL PROCESO

A continuacion se describiran las operaciones del procesov por
inmersion de fosfato, aplicado para aceros al carbén y fundicidnes,' con
base para pintura o sin aplicacion de ésta, es decir, de un sello final con
aceite. o
1. Desengrase.

2. Enjuague.

3. Decapado y/o activado.
4. Fosfatado.

5. Sello de aceite.

6. Secado.
DESENGRASE.

La aplicacion de! tipo de desengrase a usar, como se ha
mencionado, depende de la cantidad de grasa contenida en la superficie

de la pieza a fosfatar.

Para el caso, por ejemplo de un contenido de grasa medianas o
pesadas se utilizan desengrasantes alcalinos en caliente, para trabajo
pesado se recomienda el uso de emulsiones organicas o6 ultrasonido. Los
parametros de temperatura concentracion y tiempo, deberan ser
recomendados por el proveedor, en general los parametros comunmente

empleados son los siguientes:
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- Tiempo de inmi&:f‘sién:ﬁo a 15 minutos.
- Terhpefatﬁra: 60 — 80°C.
- Concentracion: 60 — 80 gr./L (si es solida).

El enjuague puede aplicarse en frio, en agua corriente, tiene como
finalidad eliminar los residuos contaminantes grasos, los cuales pueden
quedar atrapados por la forma o tamafio de la pieza, si la recirculacion
del agua es eficiente, el tiempo no debera exceder a 30 segundos,
recomendandose agitacion por aire. El tiempo recomendado en la
inmersion sera de 15 a 30 segundos. .

El decapado se aplica en frio, basandose en soluciones acidas,
existentes en el mercado diferentes productos que se adaptan a las
necesidades de la pieza para la eliminacion del Ooxido. El decapado y/o
activado presenta dos funciones importantes.

- La primera consiste en eliminar &l oxido

- La segunda sensibilizar la superficie del acero, para el
tratamiento posterior de conversién en la solucion del bafio
del fosfato.

Tiempo de inmersiéon es de 5 a 15 minutos, la concentracion es de
5 a 20 % en volumen es importante mencionar que €l tiempo y la
concentracion varian, dependiendo el grado de oxidacién.

ENJUAGUE.
iguaimente que en el enjuague anterior debera tlevarse a cabo en
agua corriente fria, y si éste presenta eficiente recirculacion, su tiempo no
debera exceder de 30 segundos.
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FOSFATADO.

Para la aplicacion del recubrlmlento por conversuon de fosfato sobre
- de “4cido fosférico,

la superficie, se utlhzan solucnon
ademas de otros admvos
éstos productos. La temperatura‘ equeruda‘ es ‘de’ 60 a' 90 °C., el tiempo
8y 30 mlnutos dependlendo del tamarno

doien el mercado una variedad de

de inmersiéon puede ser entr
de la pieza, la concentracion de la solucion es de un 2 a 6% en volumen.

ENJUAGUE:

Este enjuague se aplica en agua corriente fria, es ’ importante la
recirculacion constante para remover sales solubles o compuestos
activos procedentes del bafio de fosfatado las cuales de no eliminarse
tienden a provocar imperfecciones como areas. Afectadas por la
corrosion y posteriormente tienden a formar ampollamientos en la
aplicacion de pintura (2). Existen tres factores a considerar para los

enjuagues.

- No debe exceder de 70 mg/L de cloruros totales y sulfatos
(calculados como Cl- +S04=),

- La alcalinidad total no sera mayor a 225 mg/L, un rango
maximo aceptable sera de 200 mg/L. (1) (2).

- Parametros de contro! el tiempo recomendabie oscilaran
entre los 15 — 30 segundos. ademas de proporcionarie

agitacion por cualquier método.
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SELLO CON ACEITE.

Paralelamente a la pintura, el aceitado es otro tipo de acabado
aplicado a las capas fosfatadas. Retenido por los poros de dichas capas,
el aceite facilita el movimiento de las piezas en contacto mientras les da

una excelente resistencia a la oxidacion

Se a’pli’c:a ) payra piezas que no requieren pintarse, es un
recubriimien'tb:suplementario e incrementa la resistencia a la corrosion e
inclusive (né’utkrakliza cualquier residuo acido remanente de la solucion del
fosfato, genéi‘almente se utilizan aceites solubles, los cuales ofrecen la
ventaja de introducirse en areas de dificil acceso. Ademas, este acabado
quita la humedad que pueda subsistir en las capas de fosfatos y, si uno
lo desea, quita también las huellas dactilares.

El unico control consiste en comprobar si el aceite no contiene
agua, para remediar este inconveniente. hay que prever en la parte
inferior de la tina un grifo que permita evacuar el exceso de agua. El
proveedor de aceite normalmente da 10s porcentajes para conseguir la

fluidez perfecta.

Parametros de control: se recomienda tiempos cortos de inmersion
desde 10 a 30 segundos maximo, se trabajan atrededor de 0.5 % éstas
varian dependiendo las caracteristicas del producto.

Las caracteristicas de una fosfatacion se relacionan directamente
con los parametros que rigen la buena marcha del bafo, y sobre todo
con las preparaciones de superficie antes del tratamiento.

Se insiste mucho sobre este punto, ya que demasiado a menudo,

los responsables de talleres de acabados de superficie tienen tendencia
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a cuidar especialmente los acabados en detrimento de las preparaciones,
pues el acabado no tendra valor sino a la condicion terminante de que se

efectle sobre capas bien preparadas.

EL BARNIZADO

El! barnizado después de la fosfatacion tiene sobre todo como
proposito el aumentar la resistencia a la corrosion del conjunto tratado.

En efecto, desde el punto de vista resistencia a los frotamientos, los
fosfatos de manganeso (mas aceite) convienen perfectamente sin hacer

necesaria fa aplicacién de barniz.

En cuanto al aspecto, la fosfatacion queda gris, aun gastada
localimente, mientras que una pintura (negro por ejemplo), alterada
{ocalmente, presenta contrastes de color gris — negro poco agradables a

la vista.

En estas condiciones, la resistencia a la corrosiéon de una pieza
fosfatada y pintada (pintura fendlica) aumenta  considerablemente en
relacion con otra uanicamente fosfatada, por ende una pieza solo
fosfatada se sometera a una hora y media a pruebas a la niebia salina
BS—-117 de ASTM. Y treinta seis horas para piezas pintadas.

Pues, para los paises calidos y himedos (clima tropical), la

aplicacion de pintura se justifica de lleno.

Las pinturas, que endurecen al calor, son cocidas al horno y
presentan la maxima resistencia a los agentes atmosféricos, a los
disolventes y a los productos de mantenimiento de las armas.
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ANEXQO it

PROCEDIMIENTO DE FOSFATACION EN FRIO.

En el estuche de reparacion contienen distintos productos estan

envasados en frascos numerados del 1 al 4.

Si la parte dafiada tiene grasa u oxidacion, hay que limpiaria con
papel de esmeril, grano 240. Después. De desengrasar con un trapo
empapado en disolvente (frasco 1). Dejar secar 3 a 4 minutos.

1. Agotar el frasco No 2 Tomar 10 partes de barniz negro y verterios en

el recipiente granulado.

2. Tomar 3 partes de endurecedor (frasco No. 3 ) y verterlas en el

recipiente granulado.

3. Agregar unas gotas del disolvente contenido en el frasco No 1 a la
mezcia ya preparada. Se determinara la cantidad de disolvente en
funcion de i1a viscosidad deseada para la aplicacion. Una capa espesa
de barniz necesita poco disolvente, una capa fina necesita mas. De
todas formas, este disolvente se evapora y solo las materias secas
quedan sobre la pieza ( barniz y endurecedor)

4. El tiempo de secado se relaciona con la cantidad de disolvente

utilizado en ta mezcla.

5. Dejar reaccionar la mezcla 30 minutos antes de aplicarla.
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Con una brocha, aplicar el producto de fosfatacion ( frasco No 4) en

la superficie para preparar. Dejar reaccionar durante 5 minutos.

Repetir esta operacion 36 4 veces.

Enjuagar con agua fria la superficie fosfatada y los alrededores
inmediatos de la superficie reparada. Se debe absolutamente eliminar

residuos quimicos antes de pintar.

Secar con trapos o aire comprimido.

10. ‘Con una segunda brocha, aplicar en la superficie fosfatada barniz

11,

poliuretano. Segun la proteccion deseada, se aplicara una a dos
capas ( dejar secar unos 10 minutos entre las aplicaciones).

Dejar secar durante 24 horas.

12. Con un papel de esmeril, grano 320, frotar levemente la superficie

preparada para quitar el brillo del barniz.

13. Aceitar ia pieza de nuevo.

PRECAUCIONES.

Desengrasada la superficie para reparar, no tocarla con las manos.

Después de cada utilizacion, limpiar perfectamente el gollete y el

tapon

Del frasco No. 3 con solvente del frasco No. 1. Tapar los frascos No

1y 4 después de utilizarlos.

79




Tirar la mezcla ae bérﬁiz a las 5 horas de  su. preparacion ya
que eI momento de Ia polimenzacion habra termmado.
y 'de.la atmosfera ajustar la viscosidad de ta
rasc ojj) Nunca dejar l0s frascos No. 2

Segun la temperat

Para hmpnar los accesonos A brochas aceitadoras, etc. ), utilizar el
solvente contenldo en'el frasco No. 1. No olvidar que agua y humedad

es enemlga del barniz polluretano.

DATOS TECNICOS:

Frasco No. 1. Diluente para pintura: Acetato de etilo.
Frasco No. 2. Barniz negro mate poliuretano.

Frasco No. 3. Endurecedor.
Frasco No. 4. Fosfatacion basandose en zinc y disolventes.
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ANEXO v

CONTROL ANALITICO

Los procedimientos analiticos se recomiendan para el uso del
personal que ha sido entrenado para laborar en el laboratorio, los cuales
deberan tener los conocimientos basicos de seguridad en la industria
Quimica. Los procedimientos incluyen el uso de equipo de proteccién
adecuado al personal; el uso de equipo de Laboratorio adecuado; el uso
de métodos para el manejo de productos quimicos; y el uso general de
procedimientos de seguridad del laboratorio.

Lista de reactivos y equipos de laboratorio necesarios para el control

del proceso:

EQUIPO DE LABORATORIO.

) i
CANTIDAD DESCRIPCION E TESIS ¢ny

Matraz erlenmeyer de 150mL. i FA..L&LA\ DE C).’:)JGEN

a

Probeta de plastico de 100mL.

|

Bureta automatica de 25mL.

Pipetas volumétricas de 10mL.

Pipetas volumétricas de SmL.
Pipetas volumétricas de 2mL.

Perilla de aspiracion.
Frascos goteros para indicador.

Frasco gotero para acido.

Frasco despachador color ambar,
Probeta de 1 000 mi.

Balanza de 10 K

Tenmémetrode G a 110 °C.

i ) ol al al N Al s A Al e
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REACTIVOS ANALITICOS:

Los reactivos utilizados deben de acuerdo  -con. un

procedimiento - ‘
Certificado y en caso den contar con dicho método ' se recomienda

comprarse ya preparado, todos los reactivos deberan ser grado analitico.

1. Indicador de fenolftaleina.

2. Indicador de anaranjado de metiio — cianol — xileno.
3. Papel indicador para %ierro.

4. Solucion de acido sulifirico al 50% Vol.

5. Solucion estandarizada de hidroxido de sodio 0.1N.

6. Solucion estandarizada de permanganato de potasio 0. 1N.

CONTROL DE CALIDAD

Un sistema de la calidad se suele materializar a través de un
manual de calidad unos procedimientos de actuacion o instrucciones
de trabajo que detallan quién tiene que hacer, que, cuando y como a
si mismo, se debe planificar la puesta en marcha de casa tipo de
servicio que detalie los controles y supervision de todos los aspectos
logisticos y recursos materiales necesario para asegurar el buen fin
de la calidad. Los siguientes controles se consideran los mas

habituales para este tipo de proceso.
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DETERMINACION DE LA ACIDEZ TOTAL.

Para la determinacién de la acidez total pipetear 2 mililitros de
muestra de la solucidén del bafio en un matraz Earlenmeyer de
150 mililitros completar el volumen a 100 mililitros adicionar S gotas
de indicador de fenolftaleina. Se titula con la solucion de hidroxido
de sodio 0.1 N. Hasta un vire de incoloro a ligeramente rosa,; los
mililitros de la soluciéon de hidroxido de sodio 0.1 N, usados en la

titulacion representan el valor de acidez total en mililitros.
Rango recomendable de acidez es de 11.5a 12.5 mL

Para aumentar el valor de ia acidez total en O 1ml, adicionar 1.2 g/L

(0.87mi/L) de solucién madre de fosfato.

Normalmente la acidez toral se mantiene en 12mL, sin embargo, en

algunas soluciones con un valor de acidez toral tan bajo como 8 mL dan -

resultados satisfactorios. Adiciones frecuentes de solucién madre de
fosfato dan resultados mas uniformes que las adiciones ocasionales en
grandes cantidades. Mantener la acidez total dentro de mas o menos 0,5
mL del valor encontrado, el cual darad los mejores resultados.

DETERMINACION DE ACIDEZ LIBRE.

Para la cuantificacion de la acidez libre es necesario pipetear 10
mililitros de la muestra en un matraz Earlenmeyer de 150 mililitros
completar el volumen a 100 mililitros, adicionar 2 gotas de indicador
anaranjado de metilo — cianol —xileno, se procede a titular con la solucion
de hidroxido de sodio 0.1 N, hasta que la solucion vire de ptrpura a
verde. Los mililitros de la solucion de hidroxido de sodio 0.1 N, son

directamente proporcionales al valor de la acidez libre en litros.
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El rango recomendable de acidez libre es de: 2.0 a 2.2 mililitros.

Para el valor de acidez total de 12 mililitros.

Para disminuir el valor de acidez libre en 0.1 mL, adicionar 0.30 g/L
de neutralizador ( preparar una lechada de nautralizador en agua antes
de hacer ia adicidon. Agite hasta dilucion completa.

La presencia de demasiada acidez libre en la solucion puede ser
causada por el calentamiento de la solucién sin procesar piezas, o por
procesar pocas piezas en un gran volumen de solucion. Cuando la
solucion contiene demasiada acidez excesivamente |la superficie de las
piezas; no produce un recubrimiento completo dentro del tiempo del
normal de 15 minutos lo cual indica por gasificacion continua; produce un
recubrimiento lodoso sin adherencia, una parte se desprende; produce
un recubrimiento marrén en lugar de un negro grisaceo; o produce un

recubrimiento con aspereza.
DETERMINACION DEL CONTENIDO DE FIERRO:

Sumerja una tira de papel indicador en la solucion. Si el papel
cambia a rosa indica la presencia de fierro. Si no hay presencia de
fierro, el papel no cambiara a rosa. En este caso, adicione una solucion
de permanganato de potasio ( aproximadamente 60 g/L en pequefas
cantidades al bano a una temperatura el rango de 65 — 70°C, hasta que
esta sea de color ligeramente rosa. Evite un gran exceso, enseguida
adicione fierro a! bafio como se indica en la preparacion del bafio nuevo.

Esta técnica consiste en tomar 10mlL. De muestra en un matraz
erlenmeyer de 150ml., de la solucion de fosfato, aforar a 100mL.

Homogeneizar la muestra adiciona de 10 a 20 gotas de la solucidn acido
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sulfurico de al 50% en val., se titula con una solucién de permanganato
de potasio 0.1;N, hasta que la solucién vire  aun color rosa que persista
durante 15 segu‘ndos.‘ para los calculos se"considera' que cada mililitro de
soluciéln‘ 0.‘1‘ N ‘de permanganato de potasio indica la presencia de
0.055% de fierro.

El rango recomendable de fierro es de 0.2 a 0.3 % por ende la
cantidad de titulante sera de: ( 3.6 a 5.4mL, permanganato de potasio 0.1

N)

Mantener el contenido de fierro de la solucion de trabajo, en el rango

- de 0.20 a 0.30 % (3.6 a 5.4mL, de titulacion). Pero la experiencia de

produccién ha demostrado que se obtienen resultados satisfactorios en

algunos aceros, fuera de dicho rango. El fierro debe ser controlado

dentro de Jos limites requerido para producir un recubrimiento
satisfactorio sobre un tipo particular de acero o aleacion procesado.

Una conce.ntracién alta de fierro se puede reducir precipitando y
removiendo parte del fierro con peroxido de hidrogeno y la neutralizacion
del acido libre con el neutralizador para tal efecto. La cantidad de fierro
a remover por tratamiento no debe exceder de 0.10%. Por cada 1 000

litros de solucion de proceso mezclar 2.4 Kg
De neutralizador de acidez con suficiente agua, para formar una

techada. Adicionar 625 mL. De peroxido de hidrogeno a la lechada y
distribuir la mezcla sobre |la superficie de la solucion.
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ANEXO V

PESO DEL RECUBRIMIENTO.

Cuando la pieza fosfatada se realiza

la prueba de peso de

recubrimiento de la manera siguiente:

1.

Tomar una muestra tratada en el bano a controlar y calcular la
superficie total.
Si la pieza esta aceitada, sumergirla es un disolvente para

eliminar el aceite ( acetato de etilo).
Pesar |la muestra (hasta el 1/10 de mg). .
Eliminar la capa de fosfato sumergiendo la pieza durante 15

minutos en wuna solucién de Aacido cromico, con una

concentracion de 50 mg/L
Después de la inmersion, enjuagar en agua corriente fria y secar

la pieza.

Pesar de nuevamente.

Repetir estas medidas varias veces hasta que los resultados

sean constantes, utilizando cada vez una solucion nueva de

acido cromico.

El peso del fosfato por unidad de superficie lo dara, en mg por

dmz2, la siguiente formula:

Peso inicial{(en mg) - Peso final (en mqg)
Superficie total en dm2

Para los fosfatos de manganeso las normas prevén entre 140 y 150

mg/dm2.
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