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SIMBOLOS EMPLEADOS

MPa — mega pascales 10°Pa (unidad de presion)

HB - nimero de Brinell (valor de dureza)

HRb - dureza en Rockwell B (valor de dureza)

W - Watt (unidad de potencia)

HQ - micro ohms 10 Q (unidad de resistencia eléctrica)
M - concentraciéon molar (mol/L)

Rpm - revoluciones por minuto (unidad de frecuencia)
KM - micro metros o micras (10°m)

Hz - Hertz (unidad de frecuencia)

kV - kilo voltios 10°V (unidad para potencial eléctrico, fuerza
electromotriz y tension electriza)



ABREVIACIONES

CENISA - Centro de Ingenieria de Superficies y Acabados

MEB o SEM - Microscopio Electronico de Barrido o Scanning Electron
Microscope

EIS - Espectroscopia de Impedancia Electroquimica
AA2024-T3 - Aleacion de aluminio que se utilizod para esta tesis.
[S] - Anodizado sellado

[SS] - Anodizado sin sellar
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INTRODUCCION

La corrosion esta presente en practicamente todos los sectores, por lo
que su control es muy importante, incluyendo en la vida cotidiana ya
que se trata de un proceso que afecta a todos los metales, por tanto,
debido al uso tan comun de éstos es rara la situacion donde no esté
dandose lugar. Es por ello y de gran importancia que se estudie con
detenimiento, ya que las repercusiones de una mejora son muy
elevadas.

Corrosion se conoce como el ataque quimico o electroquimico que sufren
los materiales por la accion del medio, siempre y cuando conlleve a un
deterioro de dicho material.

Una de las principales problematicas por causa de la corrosiéon, son las
pérdidas monetarias, debido a que los materiales se deterioran
rapidamente y hay que reemplazarlos. Evaluaciones llevadas a cabo por
comités de expertos en corrosion y proteccion contra la corrosion, fijan
las pérdidas anuales causadas por corrosion en los paises desarrollados
y en vias de desarrollo, en torno al 3.5 % del producto interno bruto
(PBI). De ahi que de 1/4 a 1/3 de la produccion mundial de acero se
dedica a reponer las estructuras deterioradas por la corrosion. El costo
del fendmeno de la corrosion implica una parte importante del PIB y
ocurre en un amplio campo de ejemplos, que van desde la corrosién de
una gran estructura metdlica colocada en un medio agresivo, a la de los
implantes metalicos colocados en el cuerpo humano. La otra y no menos
importante probleméatica, son las pérdidas humanas debidas a la
corrosion.

Por este motivo se han buscado alternativas para su control y por ende
disminuir los costos causados por ésta. Existen 5 métodos primarios
para el control de la corrosion:

1) Seleccion de materiales
2) Recubrimientos

3) Inhibidores

4) Proteccion catddica

5) Disefo
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Este trabajo tiene como finalidad el estudio de los recubrimientos
principalmente el anodizado sobre una aleacion de aluminio para el
control de la corrosion. Esto se debe a que en los ultimos 30 afos el
empleo del aluminio y sus aleaciones han adquirido un enorme
desarrollo situado rapidamente en el interés mundial. Ya que posee
caracteristicas muy particulares como: ligereza, buena conduccion
térmica y eléctrica, ademas que es un metal que se puede reciclar. El
Unico problema con el aluminio es que es dificil de proteger y de
decorar, por esta situacion es que se ha orientado principalmente al
anodizado, cuyo comportamiento frente a muchas acciones oxidantes o
corrosivas es muy completo, diferentes al del propio aluminio.

En este trabajo se estudiara el anodizado sobre una aleacién de aluminio
llamada AA2024-T3. Pero también cdémo se comporta el anodizado
agregando inhibidores inorganicos al electrolito del anodizado y
finalmente si se incorporar el sol-gel al sustrato anodizado.

Para caracterizar los recubrimientos tanto parciales como el final, se
utilizaron principalmente dos técnicas, microscopia electronica de
barrido y espectroscopia de impedancia electroquimica.

Estos andlisis mostraron que antes de anodizar al sustrato se debe
decapar quimicamente, y que agregando diferentes inhibidores al &cido
del anodizado, se puede aumentar la proteccién anticorrosiva y a su vez
formar una estructura Optima para la incorporacion del sol-gel,
obteniendo un cambio significativo en la resistencia a la corrosion.
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ANTECEDENTES

2.1. Corrosion

2.1.1. Definicion

Corrosion es un ataque que experimentan los metales, por la accion del
medio en que se utilizan (atmdsfera, terrenos, agua, etc.), llevandose a
cabo en el proceso reacciones quimicas y electroquimicas.

La corrosion tiene lugar porque hay una diferencia de potencial entre
objetos que se conectan eléctricamente y la consecuente pérdida de
iones del metal en el ahodo da como resultado la corrosion.

En el proceso deben darse cuatro elementos esenciales. Todos deben
estar presentes para que la corrosion tenga lugar (figura 2.1).

Estos elementos son:

1. Un electrolito que es un conductor no metélico en el que la corriente
es transportada por el movimiento de los iones.

2. Un anodo.
3. Un céatodo.

4. Una conexion entre anodo y catodo.
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Figura 2. 1. Dafo provocado por la corrosion

2.1.2. Tipos de productos corrosivos
Acidos

Son los de mayor importancia. Se agrupan en tres tipos dependiendo de
su actividad corrosiva:

e Acidos fuertes: lonizan rapidamente. Por ejemplo, el &cido
sulfarico y el acido clorhidrico.

e Acidos débiles: No ionizan rapidamente. Por ejemplo, el acido
fluorhidrico y el acido acético.

e Acidos oxidantes: lonizan rapidamente y poseen la cualidad de
acelerar el proceso de corrosion participando en la reaccion
catodica.

Alcalisis

Su efecto corrosivo es menor que el de los acidos. El factor mas
importante causante de la actividad corrosiva es el ion hidrégeno que se
encuentra ausente o en baja concentracion en los alcalis.

La reaccion mas frecuente en su proceso de corrosion es la formacion de
compuestos complejos, donde el metal corroido se convierte en parte
del anion y pueden formarse sales dobles, basicas o hidroxidos dobles.
Los ataques de corrosion en los alcalis estan localizados.

Como por ejemple el hidroxido de amonio, hidréxido de sodio y el
hidroxido de potasio.
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Sales

Segun el tipo de sal reaccionaran de una u otra forma con los metales.
Se clasifican, dependiendo de su reaccioén al disolverse con agua en:

¢ Neutras

La union de un elemento metalico con un elemento no metalico forman
una sal neutra. Los tipos de sales neutras que existen son: fluoruros,
cloruros, bromuros y yoduros.

e Neutras de oxidacion

Son los derivados de sustituir todos los hidrégenos, o parte de ellos
como en las sales 4cidas, de los oxacidos por cationes metéalicos como el
Na*, o no metalicos como el NH*" (amonio). Por ejemplo, bromato de
calcio, hipoclorito de sodio y sulfato de aluminio.

e Acidas

Son las que resultan de sustituir parte de los hidrogenos de los &cidos
que tienen mas de uno. Por ejemplo, bisulfato sédico, dibifosfato
potéasico y bicarbonato sdédico.

e Acidas de oxidacion

Se forman porque los acidos que presentan mas de un hidrégeno, no
ceden todos los hidrégenos sustituibles con la misma facilidad. Por
ejemplo, bisulfato de sodio, fosfatodiacido de potasio y fosfatoacido de
aluminio.

e Basicas

Se originan cuando en una reaccidn de neutralizacion hay un exceso de
hidroxido respecto del acido. Son compuestos que poseen algun grupo
OH". Por ejemplo, hidroxicloruro de calcio, hidroxitrioxonitrato de
magnesio.

La corrosion de las soluciones acuosas de las sales depende de la
concentraciéon de la sal, la presencia de agentes oxidantes, de la
solubilidad de productos de corrosion y la temperatura.

Las mas corrosivas son las sales acidas, acidas de oxidacion y basicas.




Benito Ramirez Hernandez ANTECEDENTES

Azufre y sus compuestos

El azufre puede combinarse directamente con los metales y el
hidrogeno. En su forma soluble, se encuentra como hidrégeno sulfurado,
diéxido de azufre o triéxido de azufre.

El dioxido de azufre es el mas activo, como producto corrosivo en la
atmosfera.

Haluros

Tienen una elevada afinidad electréonica de ahi que sean altamente
reactivos. La corrosibn aumenta con la presencia de humedad, a
temperatura ambiente.

El mas reactivo es el fluoruro.
Compuestos organicos

Estos tipos de compuestos no suelen ser corrosivos activos. Su accion
corrosiva va asociada con la de los contaminantes organicos.

Su baja actividad corrosiva se debe a que no se ionizan rapidamente en
soluciones acuosas para producir acidos o bases. No son oxidantes y son
poco electroliticos.

Los compuestos organicos de mayor actividad corrosiva son los acidos
organicos, los anhidridos y aldehidos, los compuestos halogenados y los
compuestos con azufre.

Gases

Si estan secos, los gases no son corrosivos a temperatura ambiente. Sin
embargo, a altas temperaturas son corrosivos, a excepcion de los gases
nobles. Por ejemplo, el acido clorhidrico, flGor y cloro.

Metales Liquidos

La accion de los metales liquidos no implica ninguna reaccion quimica.
La importancia del ataque depende de la solubilidad del metal sélido
atacado en el metal liquido y del grado de la disolucién. Por ejemplo, el
zinc, mercurio y calcio.

Sales licuadas
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La corrosibn aumenta con el tiempo pues se transforman en sales
oxidadas con impurezas metalicas. Estos Oxidos reaccionan con las
peliculas de 6xido protectoras formando compuestos solubles en sal.

2.1.3. Medios corrosivos

El deterioro de materiales por exposicion a medios corrosivos puede ser
debido a:

Corrosion por medio ambiente atmosférico

Mas del 50% de las pérdidas totales por corrosion se deben a la
corrosion por el medio ambiente atmosférico.

Los factores que influyen en la velocidad de corrosion son:

e Humedad del aire.
e Presencia de gases.
e Presencia de polvo.

Lo que hace que se corroan los materiales por causa de la atmadsfera es
la combinacion de los factores de contaminacion y de las condiciones
climaticas.

Los ambientes atmosféricos pueden ser industriales, marinos, urbanos y
rurales dependiendo del grado de contaminacién y naturaleza de los
contaminantes. Un ejemplo de esta corrosion se presenta en la figura
2.2.
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Figura 2.2. Tornillo oxidado por la atmdsfera

Corrosion por terreno

Un trozo de metal situado en un terreno se comporta como una pila
galvanica.

La corrosion es debida a un proceso electroquimico donde el terreno se
comporta como electrdélito y las distintas areas del metal son los dnodos
y catodos de las pilas electroliticas (figura 2.3).

Por las diferentes caracteristicas del terreno, se producen en el metal
dos zonas de diferente potencial eléctrico, generandose por ello una
corriente eléctrica continua.

Las caracteristicas del electrélito (el terreno) influyen sobre la corrosion
en los siguientes aspectos:

e Densidad: con valor menor de 1.5 gr/cm® la agresividad es
minima.

e Aireacion: con buena aireacion la agresividad es minima, pero si
existe aireacion diferencial con el terreno circundante Ila
agresividad es de importancia considerable.

e Composicion quimica: los sulfatos y cloruros son perjudiciales,
mientras que los carbonatos son beneficiosos.

e Microorganismos: algunas bacterias transforman los sulfatos en
sulfuros ferrosos, por lo que corroen el material.
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e Resistividad: la corriente que circula por el terreno depende de la
resistencia propia del mismo.

Figura 2.3. Figura daiiada por el terreno

Corrosion por agua

Lo que hace corrosiva al agua es la presencia de oxigeno y cloro
disueltos. Las variables mas importantes que afectan a la corrosion por
el agua de mar son:

v" Velocidad del agua
v Temperatura
v' Contenido en oxigeno

La corrosion aumenta con el contenido de oxigeno y con la temperatura,
esto depende del tipo de material expuesto.

La corrosion del acero y del hierro se caracteriza por los siguientes
factores (imagen 2.4):

e Temperatura: la velocidad de corrosion se duplica cada 30°C de
aumento de temperatura.

e Concentracion de cloro y oxigeno: la velocidad de corrosion es
proporcional al contenido de oxigeno y cloro.

e Contenido de carbonato célcico (CaCO3): la presencia de esta
sustancia reduce la velocidad de corrosion ya que la alcalinidad
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célcica en el agua produce una proteccion sobre las paredes del
material.

e pH del medio: la velocidad de corrosion se reduce con un pH
fuertemente alcalino, mientras que con un pH fuertemente &cido
avanza a gran velocidad. [1]

Figura 2.4. Barco dailado por el agua

2.1.4. Formas de manifestacién de la corrosion
Corrosion uniforme

El metal es atacado quimica o electroquimicamente sufriendo una
pérdida de materia. El ataque uniforme se extiende en toda la superficie
pero también se pierde con frecuencia, siendo en determinadas zonas el
ataque mas localizado con mayor pérdida de metal.

Aun siendo uniforme, si el medio es muy agresivo en poco tiempo la
disminucidon del espesor en el objeto metdlico en él es tal que se pierden
sus caracteristicas mecéanicas, por lo tanto, en muy pocas ocasiones es
recomendable utilizar un metal sin ninguna proteccion dejandolo a
corrosion libre y, cuando se hace, no hay que olvidar sobredimensionar
de forma adecuada (figura 2.5).

10
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Figura 2.5. Corrosion uniforme

Corrosion por picaduras

Este tipo de corrosion denota la existencia de una pequefia zona anddica
frente a una catddica grande.

La corrosion se concentra en la zona anddica hasta llegar incluso a la
perforacion del metal como se muestra en la figura 2.6.

La rotura local de los revestimientos pasivos que protegen superficies
metalicas sumergidas o enterradas, son igualmente origen de picaduras.

Figura 2.6. Corrosion por picaduras

11
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Corrosion intergranular

Se presenta cuando en los bordes de grano (éstos se forman en el
proceso de cristalizacion de metales) hay un empobrecimiento de un
componente de la aleacion. El ataque se presenta cuando el borde del
grano es anddico respecto al grano en si (pequefia area anddica frente
al area catodica grande). Se trata de una corrosion localizada muy grave
(figura 2.7).

Figura 2.7. Corrosion intergranular

Corrosion selectiva

Se presenta en aleaciones en las que los elementos aleantes difieren
bastante entre si por sus potenciales electroquimicos. El elemento mas
electronegativo, que sera el mas activo y por tanto el anodo, se disuelve
quedando una estructura esponjosa de malas propiedades mecanicas
como se muestra en la figura 2.8.

12
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Figura 2.8. Corrosion selectiva

2.1.5. Riesgos de la corrosion

El equipo instrumental y/o eléctrico puede verse expuesto al efecto de
la corrosion. Este efecto se pone de manifiesto rapidamente mediante
una degradacion progresiva de varios afos, dependiendo del nivel de
corrosion, de las posibles combinaciones sinérgicas entre los gases
contaminantes y las condiciones climatoldgicas existentes.

La corrosion es, ademas uno de los principales factores responsables de
la destruccion del acero. Este material es uno de los empleados con mas
frecuencia en la industria, es importante pues conocer cOmo actua en él
la corrosion para analizar los posibles tratamientos y evitar una
degradacién prematura.

La corrosidn puede aparecer en tanques aéreos metalicos sin protecciéon
0 con protecciéon deficiente, pudiendo provocar la rotura de los mismos y
llevar a la explosion.

En estructuras aéreas una proteccion insuficiente puede llevar a la
pérdida de estabilidad mecanica. En estructuras, tanques o tuberias
enterradas puede producirse una corrosion acelerada por corrientes
erraticas provocando una pérdida de estabilidad mecéanica.

13
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En maquinaria a la intemperie, sin proteccion, especialmente en zonas
cercanas al litoral provoca agarrotamiento de partes moviles, rotura o
averia de la misma.

La corrosion en instalaciones eléctricas lleva a que se produzcan falsos
contactos, puentes eléctricos.

En cuanto a las valvulas, cabe sefalar que el estar expuesta a la
corrosion provoca un agarrotamiento, peligros de explosion por
sobrepresion, maniobra deficiente y control de caudales (liquido o
solido) deficiente. [1]

2.2. Celdas Electroquimicas

2.2.1. Definicién

Una celda electroquimica consta de dos conductores Ilamados
electrodos, cada uno de los cuales esta sumergido en una solucion
electrolitica. En la mayoria de las celdas que interesaran, las soluciones
que rodean los dos electrodos son diferentes y deben estar separadas
para evitar la reaccién directa entre los reactivos. La forma mas comun
de evitar que estén en contacto es insertando un puente salino entre las
soluciones.

Los electrodos en algunas celdas comparten un electrolito comun, éstas
se conocen como celdas sin contacto liquido.

Catodo: Es el electrodo sobre el que se produce la reduccidon. El agente
oxidante gana electrones y por tanto se reduce.

Anodo: Es el electrodo sobre el que se produce la oxidacion. El agente
reductor pierde electrones y por tanto se oxida.

Las celdas electroquimicas se clasifican en dos:
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2.2.2. Celdas galvdnicas o voltaicas

En estas celdas las reacciones electroquimicas convierten la energia
quimica en eléctrica de manera espontanea y el cambio quimico produce
electricidad. Los sistemas electroquimicos en donde ocurren estas
reacciones se llaman también celdas electroquimicas. Por ejemplo, la
pila seca es una celda galvanica, voltaica o electroquimica porque
convierte la energia quimica en eléctrica que puede prender un foco
como se muestra en la figura 2.9.

Celda Galvanica

Cobre
(catodo)

Cu?*(ag) + 2 ¢~ =+ Cu(s) Zn(s) —» Zn"*(ag) + 2 ¢

Figura 2.9. Celda galvanica

2.2.4. Celdas electroliticas

En estas celdas las reacciones electroquimicas no son espontaneas, para
ocurrir requieren electricidad.

La energia eléctrica induce a la reaccidn quimica no espontanea. El
cambio quimico producido por la corriente eléctrica se llama electrolisis.

Los sistemas electroquimicos donde ocurren estas reacciones se llaman
celdas electroliticas tal y como se muestra en la figura 2.10. [2]
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Bateria

Figura 2.10. Celda electrolitica

2.3. Aleacion de aluminio AA2024-T3

El sustrato utilizado es una aleaciéon de aluminio con la designacion
AA2024-T3. Recibe esta nomenclatura porque se usa en aplicaciones
que requieren una relacion fuerza/peso elevada y asi mismo presenta
una buena resistencia a la fatiga. No puede ser soldada, y tiene una
maquinabilidad media. Tiene poca resistencia a la corrosion por lo que a
menudo tiene que ser recubierta.

La AA2024-T3 tiene las siguientes propiedades:

Tabla 2.1. Composicidn quimica del sustrato (aleacion AA2024-T3)

% | Si | Fe|CulMn|Mg|Cr|zn | Ti 2r+BiOtros Al |
m 3.80 0.30 1.20

m 0.50 0.50 4.90 0.90 1.80 0.10 0.25 0.15 0.20 0.15 Resto
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Tabla 2.2. Propiedades fisicas y quimicas del sustrato (aleacion AA2024-T3)

Densidad 2.77 Coef. de 22.9
[gr/cm?] dilatacién (0 a
100)[°C 'x10°]

Rango de 500-638 Conductividad 120
Fusion[°C] térmica(0 a
100) [W/m °C]
Mddulo de 73000 Resistividad a 5.7
Elasticidad 20 °C [HQ2cm]
[MPa]
Coeficiente de 0.33 Calor 920
Poisson especifico(0
al1l00°C)
Dureza 120 HB(75HRb) | Maquinabilidad 70%

Debido a su elevada resistencia mecéanica especialmente a la fatiga, la
aleacion AA2024 es usada comunmente en aeronautica, especialmente
en la estructura de las alas y el fuselaje. Ademas, ya que el material es
susceptible a los choques térmicos, la aleacion se emplea en las pruebas
de certificacion de penetracion en liquidos fuera de los rangos normales
de temperatura. También es utilizada en engranajes y ejes, pernos,
piezas de reloj, partes de computadora, acoplamientos, piezas de
fusibles, cuerpos de valvulas, partes de misiles, municiones, pistones,
piezas de rectificadores, engranajes helicoidales y elementos de
sujecion, equipos veterinarios y ortopédicos (figura 2.11). [3]
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Figura 2.11. Aleacion AA2024-T3

2.4. Anodizado

2.4.1. Definicién

El proceso de oxidacion se presenta cuando el aluminio es generalmente
expuesto a la atmdsfera. Basandose en este fendmeno, el anodizado es
un proceso exitoso del control natural de la oxidacion, que se presenta
cuando el aluminio es sometido a un tratamiento quimico especifico con
corriente eléctrica en el que se logra obtener una superficie dura,
transparente que forma parte integral del aluminio.

En el procedimiento de anodizado se incrementa, a un grosor
considerablemente superior, la fina e invisible capa de 6xido de aluminio
que se forma naturalmente y que proporciona cierto grado de protecciéon
contra la corrosion.

En el anodizado las piezas actiuan de anodo en una soluciéon diluida de
acido, no hacen de catodo, como ocurre en la electrodeposicion, y el
oxigeno que se libera en la superficie del anodo se traduce en la
formacién de una pelicula de 6xido que resulta muy adherente a la base
metalica.

Los principales electrolitos empleados son:

e Acido sulfarico
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e Acido cromico
e Acido sulftirico y oxalico

Estos electrolitos ejercen una accion disolvente sobre la pelicula de
oxido de aluminio, de forma que se produce una estructura celular
porosa. Aproximadamente la mitad del aluminio transformado en 6xido
de aluminio es disuelto por la solucién anodizante.

Figura 2.12. Imagenes del sustrato anodizado

2.4.2. Caracteristicas del anodizado

e Es considerado un material de amplia dureza, similar al zafiro;
después del diamante.

e De apariencia transparente, similar al cristal o vidrio.

¢ Mayor aislamiento a la electricidad.

e Presenta una amplia variedad de acabados y colores.

e El anodizado es parte integral del aluminio y por tanto no es
susceptible de descarapelamiento.

2.4.3. Etapas del proceso

Pre-tratamiento: En esta primera etapa el aluminio es sometido a un
primer tratamiento quimico (decapado), con la finalidad de lograr una
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total limpieza en la superficie de dicho material; con ello, el acabado
resultante logra ser de una apariencia satinada mate en el cudl se
controlan los tonos del acabado en ligero, medio y pesado.

Se controla ademas en este paso la brillantez del aluminio, que permite
tener una amplia variedad en los niveles de la reflexion del acabado.

Tratamiento de anodizado: En esta segunda etapa una de las superficies
es preparada para ser sometida a un tratamiento que construira la
pelicula de anodizado; esto se hace sumergiendo el aluminio en un bafo
electrolitico donde se aplicara corriente eléctrica. Es importante hacer
mencion que la capa anddica se forma en base al aluminio mismo,
convirtiéndose al momento en una dura y porosa pelicula en donde el
factor del espesor del anodizado es posible determinarlo en funcién al
uso final del material.

Post-tratamiento: En esta tercera y Ultima etapa se presenta la
aplicacion del color en la capa anddica. Tintas organicas pueden ser
utilizadas para llenar los poros con algun color o también pueden
depositarse electromecanicamente sales metélicas en los poros para
crear un amplio espectro de colores. Muchos de estos colores seran
resistentes al medio ambiente sin perder colorido.

Finalmente, el sellado de la capa anddica consiste en un bafio de agua
caliente que basicamente dilatara los poros hasta cerrarlos.

2.4.4. Métodos de Anodizado

Anodizado continuo en rollo: la configuraciéon basica de una linea de
anodizado en rollo consiste en una operacion continua de alimentacion,
de los siguientes elementos: tanque de pre-tratamiento, tanque de
limpieza, tanque de post-tratamiento y equipo para reembobinar la
cinta.

Anodizado por hojas: este proceso varia al continuo ya que las piezas
son independientes y deben ser montadas y desmontadas varias veces,
este sistema como el siguiente son utilizados en corridas cortas.

Anodizado por piezas o lotes: este proceso es exactamente igual al
proceso de anodizado por hojas, ambos sistemas se utilizan
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generalmente como parte final del proceso de fabricacion del producto
ya que la pieza se anodiza en su totalidad y todos los bordes o filos, son
anodizados, garantizando un producto de larga vida util. [4]

2.4.5. Aplicaciones del Anodizado

Se emplea mucho la oxidacion anddica para tratar al aluminio y a sus
aleaciones. Sus aplicaciones pueden clasificarse bajo los apartados
siguientes:

Acabados Decorativos

La oxidacién andédica proporciona un atractivo acabado protector y
decorativo para una gran variedad de articulos de aluminio. Segun sea
el estado inicial de la superficie y la composicion de la aleaciéon, se
obtendrd un acabado mate, semibrillante o brillante, la pelicula anédica
puede colorearse para obtener de esta forma una amplia gama de
colores atractivos.

Para el anodizado decorativo se utiliza generalmente el procedimiento a
base de &cido sulfurico. El sistema con &acido crémico se emplea
ocasionalmente para el anodizado decorativo en aquellos casos en que
se requiere un acabado parecido a un esmalte opaco, por ejemplo las
agujas. Ejemplos de diferentes piezas de anodizado se presentan en la
figura 2.13.

Anodizade.de alta.calidad

Figura 2.13. Anodizado decorativo
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El anodizado arquitectdnico

Actualmente se emplea mucho el aluminio en las edificaciones, en
componentes tales como marcos para ventanas, herrajes para puertas,
balaustradas y paneles para revestimientos exteriores de estructuras
metalicas.

En el anodizado destinado para fines arquitectdnicos se aplican peliculas
gruesas del orden de los 16 a 30 micras, que resulta ser necesarios para
satisfacer a las severas condiciones de exposicion a la intemperie
combinadas con la poca frecuente limpieza.

Las peliculas anddicas pueden laquearse para conseguir protegerlas
contra el deterioro que se produce durante el almacenado y la
instalacion, contra la influencia del contacto con el cemento humedo y
también con el objeto de aumentarle la resistencia contra la exposicion
a la intemperie.

Figura 2.14. Anodizado arquitectonico
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Acabados resistentes a la corrosion

Con frecuencia se emplea el procedimiento con acido cromico en
aguellos casos en que se precisa una elevada resistencia a la corrosion
en donde la proteccidn resulta ser el fin primordial. [5]

N

)

Ll

Figura 2.15. Anodizado resistente la corrosion

2.5. Sol-Gel

2.5.1. Definicidon

Este proceso consiste basicamente en la formacién de redes compuestas
por elementos organicos e inorganicos obtenidos a través de dos
reacciones quimicas simultaneas que son la hidrélisis y la condensacion,
éstas se inician a partir de una solucibn homogénea de alcoxido,
disolvente, agua y un catalizador, este ultimo puede o no ser usado, y lo
anterior depende basicamente del tipo de material y su aplicacion final.
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A B o
= LIQUIDO. LIQUIDO
Op o0
009,
° o PARTICULAS
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SOL GEL GEL ENVEJECIDO
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PORO % PORO % PORO
GEL SECO GEL PARCIALMENTE VIDRIO
DENSIFICADO

Figura 2.16. Esquema de la evolucién del sol-gel.

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

SOL

Figura 2.17. Representacion esquematica de las moléculas de agua que se sitian entre las
particulas coloidales de un sol.
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Un gel consiste en una red tridimensional continua que encierra una fase
liquida. En un gel coloidal, la red se construye a partir de la
aglomeracion de particulas coloidales.

Figura 2.18. Representacion esquematica de un oro cerrado formado durante la densificacion del gel.

2.5.2. Ventajas

e Control de la pureza de los reactivos, del grado de homogeneidad
de la mezcla de precursores, y de la microestructura (uniformidad
y distribucién de tamarfios de particulas).

e La posibilidad de fabricacion en formas dutiles no tradicionales
(fibras, peliculas delgadas, burbujas, elementos 6pticos, etc.) con
propiedades muy controladas.

¢ Otra importante innovacién que aporta el procedimiento sol-gel es
la de poder preparar a temperaturas bajas, materiales muy puros,
con alto grado de homogeneidad, que no siempre pueden
conseguirse por los métodos tradicionales.
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2.5.3 Desventajas

e A pesar de que su proceso es a bajas temperaturas, el costo del
proceso es alto. Ya que los precursores son caros ademas de una
limitada escala de produccion.

e Otra desventaja de este proceso es que aun no hay mucha
relacion entre los desarrollos tecnoldgicos y el proceso sol-gel.

e EIl tiempo de consumo es largo y particularmente requiere cuidado
y control del secado.

Estas significativas limitaciones hacen énfasis en la necesidad de
optimizar los materiales sol-gel, explotar todas sus ventajas al maximo
y aprovechar sus propiedades al maximo en diferentes aplicaciones. [6]

Los principales precursores son los alcoxidos metdlicos, estos alcoxidos
pueden tener composicion muy diferente, pero de forma genérica se
describen de la siguiente expresion:

M (OR),

Donde, M es un metal o metaloide (Si, Ti, Zr,...), R es un grupo alquilo:
metilo (-CH3), etilo (-CzHs), propilo (-C3H7)... y n es el grado de
oxidaciéon del metal.

Estos alcéoxidos en presencia de catalizadores &cidos o basicos
reaccionan con agua a un pH determinado dando lugar a reacciones de
hidrdlisis y policondensacion. [6]

Hidrolisis:
Si(OR)4 + 4H,0 —>  Si(OH); + 4R(OH)
Policondensacion:
Si(OH)s + Si(OH), —> 2Si0, + 4H,0
Si(OH)4 + Si(OR)4 —> 2Si0, + 4ROH:

Los pasos involucrados en el proceso sol-gel se describen a
continuacion:
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a)

b)

d)

Mezclado: un precursor alcoxido (como el TEOS) es hidrolizado al
mezclarse con agua tal como ocurre en la reacciéon 1. La silica
hidratada en la reaccion de condensacion forma enlaces Si-O-Si,
tal como se observa en la reaccion 2.

Se forman enlaces adicionales entre el Si y los iones hidroxilo (Si-
OH) conforme Ila reaccibn de policondensacion ocurre y
eventualmente resulta en una red de SiO,, tal como se observa en
la reaccidon 3. El Agua y el alcohol liberado de la reaccion en forma
de productos, permanecen en los poros de la red.

Gelacion: Con el tiempo, las particulas coloidales y las especies de
silica condensadas forman vinculos hasta formar una red
tridimensional. La caracteristica fisica de la red depende en gran
medida del tamafo de la particula y del nimero de enlaces
formados.

Envejecimiento: También conocido como sinéresis, involucra el
mantenimiento del vaciado por un periodo de tiempo largo, desde
horas hasta dias, inmerso en el liquido. Durante el envejecimiento,
la policondensacién continua, lo cual incrementa el espesor de los
vinculos y decrece la porosidad. La resistencia del gel también
incrementa con el afiejamiento. Un gel afejado debe de
desarrollar la suficiente resistencia para evitar agrietamiento
durante el secado.

Secado: Durante el secado el liquido es removido de los poros de
la red. Gran cantidad de esfuerzo capilar es generado durante el
secado cuando los poros son menores a 20nm. Este esfuerzo,
causara que el gel se agriete catastréficamente a menos que el
proceso de secado sea controlado por alguno de los método
siguientes: (a) disminucién de la energia superficial al agregar
surfactantes o eliminando los poros pequeiios; (b) por
evaporacion hipercritica, la cual evade las interfaces del liquido
solido; (c) manteniendo pequefia la distribucion de tamafno de
poro al controlar la velocidad de hidrélisis y de condensacion.

Densificacion: El calentamiento del gel poroso a alta temperatura
causa gue la densificacién ocurra. Los poros son eliminados, y la
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densidad ultima es alcanzada. La temperatura de densificacion
depende en gran medida del tamafno del poro, la conectividad de
los poros y el area superficial de los mismos. [7]

Reaccién 1: Hidrolisis

OH OH
|

HsCO-Si-OH 4 4(H;0) —— H-Si-OH + 4(CHzOH)
OH OH

TMOS + 4(H,0) ——  Si(OH);+ 4(CH30H)

Reaccién 2: Condensacion

OH OH OH OH
HO-Si~OH + H0-Si-OH ——~ HO-Si-0-Si-OH + H,0
OH OH OH OH

Reaccion 3: [7]

OH OH
HO—Si—OH HO—Si—OH
OH OH OH 0 o OH
| | |
HO—Si—0——S8i—OH, + 6Si(OH), — > HO—Si—O0——Si 0 Si—O0——Si—OH, T 6(H;0)
| |
OH OH OH 0 0 OH
HO—Si—OH HO—Si—OH
OH OH

2.6. Inhibidores

2.6.1. Definicion

Se denomina inhibidor de corrosion a aquella sustancia que afnadida en
cantidades muy pequefas a un reactivo corrosivo, disminuye o elimina
si agresividad frente al metal. Los inhibidores de corrosién, son
productos que actuan ya sea formando peliculas sobre la superficie
metdlica, tales como los molibdatos, fosfatos o etanolaminas, o bien
entregando sus electrones al medio.
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También se puede denominar a un inhibidor como cualquier
constituyente de una fase cuya presencia no es esencial para que
suceda un proceso electroquimico, pero que produce un retardo del
mismo, al modificar el estado superficial del material metalico. En cierto
sentido, un inhibidor puede considerarse como lo opuesto a un
catalizador.

2.6.2. Caracteristicas de los inhibidores de corrosion

Los inhibidores de corrosion cumplen con las siguientes caracteristicas,
principalmente:

¢ Revisten quimicamente y/o fisicamente las superficies metalicas.

e Forman una barrera que aisla la humedad de la superficie
metalica.

e Forman una barrera para excluir el aire (oxigeno) de la superficie
metalica.

e Pueden neutralizar la acidez o alcalinidad de la superficie.

2.6.3. Clasificacion de inhibidores

La inhibicidon puede aplicarse a cualquier sistema que sufre corrosion.
Existe un gran numero de sustancias capaces de actuar como
inhibidores. Los inhibidores solian ser sustancias quimicas naturales,
luego comenzaron a emplearse distintos productos quimicos y, mas
recientemente, al comprobar que varios grupos funcionales de la
quimica organica poseian propiedades inhibidoras, se descubrié una
fuente inagotable de inhibidores potenciales.

La tabla 2.3 presenta una clasificacion general de los inhibidores en
funcion de sus caracteristicas fisico-quimicas. [8]
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Tabla 2.3. Clasificacion de Inhibidores

Tipo de inhibidor

Aniones organicos
Cationes inorganicos
Moléculas inorganicas
Moléculas organicas
Inhibidores de interfase
Inhibidores de membrana
Neutralizadores
Captadores de oxigeno
Inhibidores de decapado
Inhibidores en soluciones
alcalinas.
Inhibidores para soluciones
de cloruros.
v" Inhibidores para agua de
caldera.
v" Inhibidores para agua
potable
v" Inhibidores para
anticongelantes.
Inhibidores para pinturas.
Inhibidores para productos
petroliferos.
Inhibidores anddicos
Inhibidores catddicos
Inhibidores mixtos

Por su composicion

Por su mecanismo

AV NI N N N NV N NN

<

Por si aplicacion

ANIAN

Por el proceso parcial que
interfieren

A NN

Para esta tesis se usaron inhibidores inorganicos, los inhibidores de
corrosion inorganicos son sales que forman una pelicula protectora,
neutralizando las sales disueltas en el agua e impidiendo su
incrustacion. Se suele utilizar sal de molibdeno mezclado con nitritos o
fosfatos. Otra caracteristica a destacar es que dichos inhibidores en su
gran mayoria son téxicos.
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2.6.4. Mecanismo de proteccién

Se acepta, generalmente, que el efecto beneficioso de un inhibidor es el
resultado de una de las formas de actuacion siguientes:

a) Adsorcion de una pelicula delgada, muchas veces monomolecular,
sobre la superficie del material metalico sujeto a corrosion. Pueden
presentarse tres casos:

- Si la capa es monomolecular, como la formada por las aminas o
compuestos disociados que se adsorben en forma idnica, se
denominan inhibidores de interfase, que pueden ser, a su vez,
anodicos o catodicos.

- Si la capa se desarrolla en espesor para formar una capa
polimolecular o un compuesto, se les llama inhibidores de
membrana, como los formados por capas de conversion
superficial.

- Si la reaccion se produce no en la superficie, sino en la doble capa
de difusién, se les llama de capa difusa, caso del Ca(OH);
insoluble, que precipita formando una capa protectora.

b) Formacién de una capa pasivante, a veces de naturaleza desconocida
y tan delgada que resulta inapreciable, conocidos como inhibidores
pasivantes, que resultan muy eficaces. Estos inhibidores son de tipo
anddico y se aplican exclusivamente para facilitar la pasividad de los
metales pasivables.

¢) Modificacion de las caracteristicas corrosivas del medio, a través de la
eliminacion o desactivacion del constituyente agresivo del mismo:
neutralizantes en medios acidos. Se denominan captadores de oxigeno.

Dado el caracter electroquimico de los fendmenos de corrosiéon que se
desarrollan a temperatura ambiente y moderada, estas formas de
actuacion de los inhibidores se traducen en impedimentos a la
realizaciéon de los procesos parciales, andédicos o catddicos del proceso
global de corrosién. Como ambas reacciones tienen lugar en cantidades
equivalentes, la limitaciéon de una de ellas se refleja, en igual magnitud,
en el ataque. [8]
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2.7. Caracterizacion de Materiales

Microscopio Electrénico de Barrido (MEB) o Scanning Electron Microscope
(SEM)

2.7.1. Definicién

Este instrumento permite observar la topografia de una muestra
utilizando los electrones secundarios producidos por la interaccion de un
haz de electrones de alta energia con la muestra.

Ademas de la emision de electrones secundarios, la interaccion haz-
muestra produce otras sefales como: retrodispersion de electrones,
produccion de rayos X, electrones Auger, catodo luminiscencia (figura
2.19). Los microscopios electronicos recientes combinan una serie de
detectores para analizar las distintas sefiales que se generan.

Figura 2.19. Seiiales que genera el haz de electrones

Sefales generadas por la interaccion del haz de electrones con una
muestra.
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Para

NG RWNE

Haz incidente.

Electrones Auger.

Catodo luminiscencia.
Muestra

Electrones secundarios.
Electrones retrodispersados
RX caracteristicos.

formar la imagen en un microscopio electronico de barrido se

utiliza la sefal de electrones secundarios; que son generados por la
interaccion inelastica del haz primario con la muestra. En la siguiente
figura se muestra un esquema de un microscopio electronico de barrido.

Figura 2.20.Imagen del MEB
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Los elementos que lo conforman son:

Canodn de electrones.

Lente condensador.

Lente Final.

Bobinas deflectoras.

Detector de electrones secundarios.
Muestra

. Tubo de rayos catoédicos.

[°]

@000 oTop

2.7.2. Principales aplicaciones

Las aplicaciones del microscopio electrénico de barrido son muy
variadas, y van desde la industria petroquimica o la metalurgia hasta la
medicina forense. Sus analisis proporcionan datos como textura, tamafno
y forma de la muestra.

Entre las areas de aplicacion de esta técnica, se pueden mencionar:
Geologia

Investigaciones geomineras, cristalograficas, mineralégicas vy
petroldgicas. Estudio morfolégico y estructural de las muestras.

Estudio de materiales

Caracterizacion microestructural de materiales. ldentificacion, anélisis
de fases cristalinas y transiciones de fases en diversos materiales tales
como metales, ceramicos, materiales compuestos, semiconductores,
polimeros y minerales. Composicién de superficies y tamafo de grano.
Valoracion del deterioro de materiales, determinacion del grado de
cristalinidad y presencia de defectos. Identificacion del tipo de
degradacion: fatiga, corrosion, fragilizacion.

Metalurgia

Control de calidad y estudio de fatiga de materiales, caracteristicas
texturales. Analisis de fractura (fractomecanica) en materiales.
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Odontologia

En este campo son muchas las aplicaciones de las caracterizaciones
morfologicas que se pueden realizar con el microscopio electréonico de
barrido.

Una aplicacion especifica de este microscopio se obtiene al estudiar la
direccionalidad de las varillas del esmalte dental. Ademas se pueden
analizar a través del SEM las alteraciones causadas por los acidos
producidos por la entrada de microorganismos y restos alimenticios en
las superficies vestibulares de los dientes anteriores, ya que sobre ellos
se produce la retencién de los materiales odontolégicos en fracturas,
fisuras.

Paleontologia y Arqueologia
Caracterizacion de aspectos morfologicos.
Control de Calidad

En este campo, el microscopio electrénico de barrido es de gran utilidad
para el seguimiento morfolégico de procesos y su aplicacion en el
control de calidad de productos de uso y consumo. Algunas industrias
que lo utilizan son:

Fibras

En fibras textiles el microscopio electronico de barrido se utiliza para
examinar:

e Detalles superficiales de fibras.

e Modificaciones en las formas de las fibras o en detalles
superficiales.

e Darfiado de fibras.

e Construccion de hilos y tejidos.

e Fractografia de fibras rotas por diferentes causas.

e Urdimbre.

¢ Dimensiones de caracteristicas de fibras desde diferentes angulos.

Peritajes

Estudios de muestras de cualquiera de las areas antes mencionadas.
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Medicina Forense

Analisis morfologico de pruebas.
Botanica, Biomedicina y Medicina
Estudio morfoldgico.

Obras de arte

Estudio quimico y estructural de obras de arte, alteracion de
monumentos, control de calidad, identificacion de pigmentos
(restauracion, autentificacion).

Peritaciones Caligraficas

Estudio de trazos.

Electrénica

Control y calidad de partes electronicas. [10]
2.7.3. Ventajas

e Mayor resolucion.
¢ Mayor numero de seflales, mayor informacion.
¢ Imagen de detalles profundos de la superficie de la muestra: 3D

2.7.4. Desventajas

e Costos
e Destruccion de la muestra: fijacion y secado
e Personal especializado (tiempo de especializacion)

Espectroscopia de Impedancia Electroquimica (EIS)
2.7.5. Definicion

La técnica de espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS, por sus
siglas en inglés) es un método electroquimico utilizado en estudios de
corrosion, el cual se basa en el uso de una sefial de corriente alterna
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(CA) que es aplicada a un electrodo (metal de corrosién) determinando
la respuesta correspondiente.

En el procedimiento experimental mas comunmente usado, se aplica
una pequena sefal de potencial (E) a un electrodo y se mide su
respuesta en corriente (1) a diferentes frecuencias. No obstante, en
ciertas circunstancias, es posible aplicar una sefal pequefia de corriente
y medir la respuesta en potencial del sistema. Asi, el equipo electrénico
usado procesa las mediciones de potencial como resultado de una serie
de valores de impedancia correspondientes a cada frecuencia estudiada:
esta relacion de valores de impedancia y frecuencia se denomina
“espectro de impedancias”.

La impedancia es un término que describe la resistencia eléctrica (R)
utilizada en circuitos de corriente alterna (CA). En un circuito de
corriente directa (CD) la relacion entre la corriente (1) y el potencial (E)
esta dada por la ley de ohm.

E=IR (1)

En donde E es en volts (V), I en amperes (A) y R en ohms (). En el
caso de una sefal alterna la expresion equivalente es:

E=1Z (2)

En la ecuacion (2) Z representa la impedancia del circuito, con unidades
de ohm (). Es necesario hacer notar que a diferencia de la resistencia,
la impedancia de un circuito de CA depende de la frecuencia de la sefal
que sea aplicada. La frecuencia (f) de un sistema de CA se expresa en
unidades de Hertz (Hz) o niimero de ciclos por segundo (s™).

Los datos obtenidos en EIS son reportados por los equipos comerciales
en una de dos formas:

)] Modulo de impedancia (]Z]) y el angulo de fase (D).
i) Componente real de la impedancia total (Z°) y componente
imaginaria de la impedancia total (Z" 7).

Estos dos métodos para describir los datos de impedancia son la base de
dos maneras comunes de presentar los datos, denominados graficos de
Nyquist y de Bode.
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El médulo de impedancia |Z]|, el angulo de fase (®) y los componentes
real e imaginario de impedancia total, se relacionan entre si de acuerdo

a las siguientes expresiones.
1ZI’=22+2""2 (3)

tan (@) =2Z""/Z' (4)

Z = |Z] cos (®) (5)

Z" "= |Z] sen (®) (6)

2.7.6. Grdfico de Nyquist

También conocido como grafico de plano complejo, corresponde a
graficar Z~~ vs Z© como se muestra en la siguiente figura.

2" [ohm em z}

Figura 2.21. Componentes real (Z’) e imaginario (Z’°) de la impedancia total (Z) para un circuito en paralelo
resistencia (R), capacitancia (C) a diferentes frecuencias. LA flecha indica la direccién en la cual aumenta la

frecuencia.
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2.7.7. Grdfico de Bode

Los graficos de Bode son representaciones de diferentes parametros de
la impedancia contra frecuencia y existen diferentes variantes. Los
graficos de Bode mas comunes son:

a) Logaritmo base 10 del moddulo de impedancia (|Z]) contra
logaritmo base 10 de la frecuencia (f).
b) Angulo de fase (®) contra logaritmo base 10 de la frecuencia (f).

A diferencia de los graficos de Nyquist, las representaciones de Bode
contienen toda la informacién de un ensayo EIS, ya que las frecuencias
se identifican claramente.
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Figura 2.22. Grafico de Bode de |Z| vs f, correspondiente a la impedancia de circuito serie-paralelo a
diferentes frecuencias, que considera Rct, Cdl, Rsol.
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0.01 0.1 1 10 100 1000 10000 100000

Figura 2.23. Gréfico de Bode de angulo de fase (D) vs f, correspondiente a la impedancia de circuito serie-
paralelo a diferentes frecuencias, que considera Rct, Cdl, Rsol.

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

a) Grafico.
b) Ajuste de los datos obtenidos, a la respuesta de circuitos eléctricos
equivalentes. [11]
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HIPOTESIS

Al aplicar la técnica de anodizado sobre la aleacion de aluminio AA2024-
T3 y al agregar inhibidores inorganicos variando su concentracion, al
electrolito del anodizado, se espera obtener una estructura de anodizado
que favorezca la fuerza de adherencia con el recubrimiento hibrido (sol-
gel) depositado sobre su superficie. Por lo anterior, se espera obtener
un sistema que sea resistente a la corrosion que proteja al sustrato de
aluminio.

41



CAPITULO 4
OBJETIVOS




Benito Ramirez Hernandez OBJETIVOS

OBJETIVOS

4.1. Objetivos generales

Este proyecto tiene como principal objetivo desarrollar la estructura
oOptima del anodizado sobre aleaciones de aluminio AA2024-T3, para la
incorporacion del Sol-Gel con la intencibn de crear una barrera de
transferencia de carga que disminuya en general el proceso de corrosion
en el sustrato.

4.2. Objetivos particulares

Para lograr el objetivo general es necesario tomar en cuenta los
siguientes aspectos.

1. Estudio y caracterizacion del proceso de anodizado por las técnicas de
microscopia electronica de barrido (SEM) vy espectroscopia de
impedancia electroquimica (EIS).

2. Incorporacion de un inhibidor al electrolito del anodizado, se probaran
tres diferentes inhibidores inorganicos y posteriormente con las técnicas
de caracterizacibn mencionadas en el punto anterior seleccionar el
inhibidor que mejore la resistencia a la corrosién y por consiguiente
obtener la estructura optima del anodizado con inhibidor.

3. Incorporacion del sol-gel al sustrato anodizado con inhibidor por
medio de la técnica spin coating o centrifugado, posteriormente con el
SEM caracterizar la superficie después de los tratamientos anteriores.

4. Determinar la resistencia a la corrosién en un medio salino de Na,SO,4
0.1M de la aleacion de aluminio AA2024-T3 después de los tratamientos
anteriores.
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METODO EXPERIMENTAL

5.1. Preparacion del sustrato

5.1.1. Acabado superficial

Se lij6 el sustrato hasta obtener un acabado 1000, empezando por una
lija comercial grado 220, pasando por una de 800 hasta llegar a la lija
1000.

Figura 5.24. Sustrato sobre lija que da el acabado 1000

Una vez teniendo el acabado (figura 5.24) indicado, se prosiguié a
meter éste en un bafo ultrasénico para eliminar cualquier tipo de
contaminante.

5.1.2. Decapado

Ya que la placa tuvo el acabado deseado, se sumergido en una soluciéon
de acido fluorhidrico HF (Por fines de confidencialidad del grupo CENISA
se omite el dato de la concentracion). Se extrajo de la solucion, se lavo
con agua corriente y posteriormente se limpié mediante un proceso
ultrasonico durante 5 minutos (figura 5.25).
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Figura 5.25. Recipiente en donde se llevo acabo el decapado con HF

5.2. Electrolisis (Anodizado)

Una vez que se tuvieron las placas con el acabado y decapado
requerido, se continu6 con el proceso de electrolisis, para conseguir el
anodizado deseado. Para este proceso se necesitaron los siguientes
elementos:

a) Recipiente: es en donde se llevé a cabo la electrdlisis: para
nuestro proceso se utilizé un vaso de precipitados, para que las
piezas no se tocaran y tuvieran una buena agitacion.

b) Fuente de alimentacion eléctrica: es la que se reguld y aplicé la
corriente eléctrica en una celda electroqguimica; para este proceso
se mantuvo constante la intensidad de corriente.

c) Catodo: para nuestro proceso este electrodo es una placa de
aluminio comercial.
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d) Anodo: este electrodo fue nuestro sustrato de estudio, la aleacion
de aluminio AA2024-T3.

e) Electrolito: es una sustancia que contiene iones libres, los cuales
se comportan como medio conductor eléctrico, para esta
investigacion se utilizaron 2 electrolitos acidos:

v HySO0, a diferentes concentraciones + H,O (de 0.1 M a 1 M)
v H,SO, a diferentes concentraciones + H,C,04; (Acido
Oxalico) + H,O (de 0.1 M a 1 M).

f) Agitacion: la agitacion se mantuvo constante y se llevo a cabo con
un agitador magnético.

g) Tiempo de exposicion: el tiempo de anodizado depende del
espesor deseado, para este proceso se variaron los tiempos de
exposicion.

h) Temperatura: la temperatura a la que se llevé a cabo el proceso
fue a temperatura ambiente.

Para la instalacion de los elementos anteriores, se coloco el recipiente
con el electrolito y el agitador magnético en una parrilla con agitacion. A
continuaciéon se conectdé la fuente de alimentaciéon a la corriente
eléctrica.

Se asignd un cable rojo para el catodo (polo negativo) y un cable negro
para el anodo (polo positivo) y se conectaron en la fuente de
alimentacion. En el otro extremo de cada cable se conectaron las placas;
en el cable negro (anodo) se conectdé la aleacion AA2024-T3 y en el
cable rojo (catodo) se conectd la placa de aluminio tal y como se
muestra en la figura 5.25.

Una vez conectados los electrodos, se sumergio el anodo y el catodo en
el electrolito. Después se encendido la fuente de alimentacion y se
programoO una intensidad de corriente; ésta no se mantuvo constante
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sino que oscilé conforme transcurrid el tiempo, por esta razén se vigilo
el proceso para que no variara la intensidad y asi tener un anodizado
uniforme.

Transcurrido el tiempo de electrdlisis, se prosiguié a apagar la fuente de
alimentacion y a extraer los electrodos del electrolito, éstos se lavaron
con agua destilada y se secaron (figura 5.26).

Parrilla

Fuente de
alimentacion

Figura 5.26. Proceso donde se llevé acabo la electrolisis que estd constituido por: una fuente de
alimentacion con dos electrodos, parrilla, vaso de precipitados y dos soportes para sostener los
electrodos. La fuente de alimentacidn regula la intensidad de corriente, la parrilla es para mantener
agitacion constante con un agitador magnético y el baiio de agua es para mantener la temperatura.
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Electrodos

Figura 5.27. Los electrodos (anodo y catodo) son fijados por caimanes y pinzas

Anodo

Figura 5.28. En la figura se observa el anodo, en este se lleva acabo el proceso de anodizado
sobre el sustrato
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5.3. Sellado

Este proceso se usO para cerrar los poros del anodizado, para esto la
placa anodizada se sumergié en agua hirviendo durante 15 minutos
(figura 5.29).

Figura 5.29. El sellado de sustrato anodizado se llevé acabo en un vaso de precipitados lleno de
agua sobre una parrilla que suministraba la energia para hacer hervir el agua.

5.4. Incorporacion de un Inhibidor al electrolito.

Para esta etapa se incorporaron tres inhibidores en el electrolito de
H>SOg4, los cuales son:

e Fosfato de sodio
¢ Vanadato de sodio
e Molibdato de sodio

(Por fines de confidencialidad del grupo CENISA se omiten los datos de
la concentracion)
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Esto se realiz6 con la finalidad de aumentar la capa anodizada, por ende
aumentar la resistencia a la corrosion.

5.5. Incorporacion del Sol-Gel al sustrato anodizado.

El método de sintesis del sol-gel requiere la preparacion de dos
disoluciones para generar el recubrimiento el cual se describe a
continuacion.

a) Preparacion de la primera solucion.

Colocar en un vaso de precipitados con una barra magnética y
afadir etilacetoacetato. Gota a gota se afadié propoxido de
zirconio 1V. Se someti6 a agitacion magnética por 20 min. Una vez
transcurrido este tiempo se acoplé la sonda sénica, se encendio el
equipo y se agité por 90 min.

b) Preparacion de la segunda solucion.

Se colocdé en un vaso de precipitados nuevamente un agitador
magnético con isopropanol; gota agota se afadié 3-
glicidoxipropiltrimetoxisilano. Se agité magnéticamente por 60min,
se cubrié el vaso de precipitados con parafilm.

c) El sol final se sintetiz6 al afiadir la primera solucidén con la segunda
solucion gota a gota con agitacion magnética y ultrasénica por 60
min.

d) Se dej6 envejecer el sol 3 por al menos 24h. [12]

El sol gel se deposité en el sustrato anodizado por medio de la técnica
spin coating o centrifugado. Esta es una técnica muy utilizada en
laboratorios, que consiste en aplicar uniformemente capas finas en
substratos planos. En el proceso, se deposita una cantidad encima del
substrato y se rota éste a una velocidad aproximada de 20,000 rpm por
28 s para distribuir uniformemente esta capa por fuerza centrifuga. La
rotacion continda hasta que el fluido se desplaza hasta los bordes del
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sustrato, y hasta que se consigue el espesor de capa deseado. El
disolvente utilizado en la técnica normalmente es volatil y se evapora,
quedando definitivamente la capa de material en el substrato, cuyo
espesor depende de la velocidad de giro, el material depositado y el
disolvente.

Figura 5.30. Imagen del equipo con el que se realiza el proceso de centrifugado (spin coating).

Este proceso de spin coating puede resultar en ocasiones dificil con
algunos materiales, debido a la posible absorcion de humedad
ambiental, por lo que controlar estrictamente las condiciones de
deposicion mediante atmdésfera inerte es muy recomendable para evitar
la adsorcion de humedad, y sus principales ventajas son eficiencia en
costes, s6lo un numero limitado de parametros tienen que ser
controlados, bajo mantenimiento, facilidad de operacion y adaptabilidad
a una variedad de diferentes procesos. [13]

En la figura 5.31 se presenta el esquema general de todo lo descrito con
anterioridad.
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Electrdlisis:
H,SO,
Acabado 1000 Decapado HF

+
Inhibidor

Figura 5.31. Proceso del recubrimiento completo

5.6. Pruebas de corrosion

A cada muestra se le realizaron pruebas de corrosion, con el propdsito
de encontrar las condiciones adecuadas para aumentar la resistencia a
la corrosion, estas pruebas se llevan a cabo en un medio salino
utilizando una disolucién de fosfato de sodio (Na;PO,) 0.1M.

Las placas se colocan en la base de una celda de acrilico, la placa se
sujeta con un tornillo y un anillo de plastico que permite el contacto de
la placa y la disolucion salina.

Las celdas se colocan en una celda de Faraday para evitar interferencias
del medio y con esto obtener las lecturas de impedancia electroquimica
(figura 5.32).

51



Benito Ramirez Hernandez METODO EXPERIMENTAL

Figura 5.32. Imagen en donde se llevaron a cabo las pruebas de EIS.
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DISCUSION DE RESULTADOS

6.1. Anodizado

6.1.1. Superficie

En las primeras pruebas se realizd la electrolisis sin condiciones
especificas, observando que el anodizado era muy pobre. Por lo tanto,
se encontraron en la literatura los tratamientos de decapado previos al
anodizado con las siguientes condiciones con un acabado 220 y 1000:

a) Decapado: NaOH-HCI ; Electrolito: H>SO4

b) Decapado: NaOH-HCI ; Electrolito: H>,SO4 + H2C,04
c) Decapado: HF ; Electrolito: H,SO4

d) Decapado: HF ; Electrolito: H,SO4 + H,C,04

e) Decapado: NaOH-HNOg3 ; Electrolito: H,SO,4

f) Decapado: NaOH-HNO3; ; Electrolito: H,SO4 + HoC,04

Se observé que el tratamiento (c¢) con un decapado de HF, acabado
1000 y usando un electrolito de H,SO4, es el que cumplié la principal
caracteristica deseada, la cual era obtener una capa oxidada superficial
uniforme a lo largo de la placa; esto se observa en las siguientes
figuras, en las que se aprecia un anodizado homogéneo con un similar
tamafno de poro en toda la superficie expuesta.
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Figura 6.33. Imagenes del sustrato anodizado con las condiciones: decapado de HF, acabado 220
y electrdlisis de H,SO, por una hora. En donde a) Imagen del sustrato; b) imagen del sustrato
vista con SEM a 2500x.
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Figura 6.34. Imagenes del sustrato anodizado con las condiciones: decapado de HF, acabado
1000 y electrolisis de H,SO, por una hora. En donde a) Imagen del sustrato; b) imagen del
sustrato vista con SEM a 5000x.
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Las imagenes de los demas tratamientos se observan en el Anexo 1 con
fines comparativos.

6.1.2. Espesor

Una vez encontrado el mejor tratamiento, se realizaron pruebas a
diferentes tiempos para obtener el espesor mas adecuado (grosor,
uniformidad y resistencia a la corrosion). A continuacion se describen las
condiciones empleadas.

a) Decapado: HF ; Electrolito: H;SO, ; Acabado: 1000 ; Tiempo de
electrolisis: 30 min

b) Decapado: HF ; Electrolito: H,SO4 ; Acabado: 1000 ; Tiempo de
electrolisis: 60 min

c) Decapado: HF ; Electrolito: H,SO4 ; Acabado: 1000 ; Tiempo de
electrolisis: 90 min

El tratamiento numero (b) con un decapado HF y con un electrolito de
H.SO, a un tiempo de 60 minutos, es el que cumpli6 con las
caracteristicas deseadas, lo que signific6 el maximo espesor de la capa
anodizada que fue de casi 4 micrometros con una maxima resistencia a
la corrosion (grafica 6.1), ya que a un tiempo de 30 y 90 minutos la
capa anodizada presenté un comportamiento pobre posiblemente debido
a que el sustrato al obtener espesores mayores se empez6 a desprender
ocasionando un espesor mas delgado aunque el tiempo de exposicion
era mayor. Esto se puede observar en la siguiente imagen.
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*3030_0006 2013/10/29  13:04 HL 20

*2030_0010 2013/10/29 ~ 13:21 HL 20°
b)

Figura 6.35. Imagenes del espesor con condiciones del inciso (b), las cuales fueron las mejores.
En donde a) imagen del espesor del sustrato sin sellar vista con SEM; b) imagen del espesor de la
placa sellada vista con SEM.
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Las imagenes de los demas tratamientos se encuentran en el Anexo 1.
6.1.3 Prueba de Corrosion

A continuacion se muestran las graficas de espectroscopia de
impedancia electroquimica a diferentes tiempos de anodizado (decapado
HF, Electrolito H»,SO,4) y a diferentes tiempos de impedancia.
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§:§ Baias frecuencias ===30min [S]
o —=a—30min [SS]
e 60MiN [S]
e 650MiN [SS]
T o .
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K
o
c
T
- < - v
. . g
Resistencia del
anodizado Altas frecuencias:

L

o

+

w

~1.E+00 1.E+01 1.E+02 1.E+03 1.E+04

Frecuencia (Hz)

Grafica 6.1. Grafica de Bode-impedancia del anodizado a diferentes tiempos de electrdlisis, en
donde se sumerge el sustrato anodizado a un medio salino agresivo de Na,SO, 0.1 M por un
tiempo de cero horas. [S: sellado y SS: sin sellar]
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Grafica 6.2. Grafica en donde se muestra el acercamiento a bajas frecuencias de la grafica 6.1.

Anodizado ——30min [s]
e=a==30min [SS]
et 60MinN [S]
== 60Min [SS]
& === 90Min [S]
£
‘é’ wo==90mMin [SS]
_g Nﬁﬁ P _— — I — —
R
(8]
c
[}
-c C—
(]
o
g \
*
—
o
i
™.E+03 1.E+04

Frecuencia (Hz)

Grafica 6.3. Grafica en donde se muestra el acercamiento a altas frecuencias de la grafica 6.1.
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Se puede observar que a altas y a bajas frecuencias el anodizado con un
tiempo de 60 min en condicidon de sellado (gréafica verde) siempre se
encuentra por encima, con un valor de impedancia arriba de 200 ohm-
cm?, y las demas se encuentran por debajo de 200 ohm-cm?, a un
tiempo “cero” o tiempo de inmersién de impedancia, lo que indica que la
capa anodizada provee una buena resistencia al sistema.

g Anodizado
w
— e 30Min [S]
e==g==30min [SS]
e 60Min [S]
= === 60Min [SS]
£
E === 90min [S]
£ 9 ==o==90min [SS]
o O
QO i
c
3]
e
(]
o
E
o
o
Ij-J -
+i00E+00 1.00E+01 1.00E+02 1.00E+03 1.00E+04
Frecuencia (Hz)

Grafica 6.4. Grafica de Bode-impedancia del anodizado a diferentes tiempos de electrdlisis, en
donde se sumerge el sustrato anodizado a un medio salino agresivo de Na,SO, 0.1 M por un
tiempo de 90 horas. [S: sellado y SS: sin sellar]
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Grafica 6.5. Grafica en donde se muestra el acercamiento de las bajas frecuencias de la
grafica 6.4.
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Grafica 6.6. Grafica en donde se muestra el acercamiento de las altas frecuencias de la
grafica 6.4.
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Ahora bien, al comparar los resultados de impedancia a un tiempo de
90h de ensayo, se observa que todos los sistemas de anodizado sellado
y sin sellado (30, 60 y 90 minutos) presentan un mMisSMoO
comportamiento a lo largo de todo el espectro de impedancia, lo que
indica que el grado de proteccion es similar y que ademas, la interaccion
electrolito vs. tipo de anodizado, genera un proceso de oxidacion que
tiene el mismo efecto en todas las placas, el proceso de corrosion del
aluminio no se ve influenciado por el tiempo de anodizado empleado.
El comportamiento de la placa a 60 minutos sellado (grafica verde) no
difiere mucho del presentado por la gréafica 6.1.

6.2. Incorporacion de inhibidores al electrolito

Para esta etapa, como se menciond anteriormente, se incorporaron 3
inhibidores inorganicos diferentes al electrolito de &cido sulfdrico con la
finalidad de aumentar la resistencia a la corrosion y asi el tiempo de
vida util del sustrato. A continuacién se muestran los resultados
obtenidos.

6.2.1. Espesores

Se realizaron pruebas para obtener los espesores (ultrasonido) del
sustrato recubierto con cada inhibidor a diferentes concentraciones,
sellado y sin sellar. Estos fueron los resultados:

Tabla 6.4. Espesores de la placa anodizada sin inhibidores.

Espesores(pm) Sin inhibidor

Sellado 2.20

En la siguiente tabla se muestra el promedio de todos los espesores de
cada inhibidor a las diferentes concentraciones.
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Tabla 6.5. Promedio de espesores de la placa anodiza con inhibidores.

0.1M | 0.1M | 0.2M | 0.2M | 0.3M | 0.3M | 0.4M | 0.4M | 0.5M | 0.5M
Espesores(pm)
S SS S SS S SS S SS S SS
22 21 23 22 22 24 28 21 28 26
24 23 25 25 23 22 24 24 22 20
23 25 25 21 21 26 25 25 23 22

Se puede observar que existe una tendencia similar en los 3 inhibidores
ya que el espesor se encuentra entre 2 y 3 micrémetros (um). Con lo
anterior se puede observar que el anodizado sin inhibidores presenta un
espesor mayor a un micrometro. Con los resultados de impedancia se
corroborard& que los sistemas con inhibidor presentan mejores
resistencias a la corrosiéon aun y cuando tuvieron espesores menores de
anodizado.

6.2.2. Prueba de Corrosiéon (Impedancia)

A continuacién se muestran las graficas de Impedancia (Bode) con el
objetivo de seleccionar el mejor inhibidor. Este serd el que aumente
considerablemente la proteccion contra la corrosion.

Molibdato de sodio (Na;Mo0O,)

Aun tiempo de exposicion de cero horas (tiempo de inmersion en
Na,SO, 0.1 M) se obtuvo la siguiente grafica:
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Grafica 6.7. Grafica de Bode-impedancia del anodizado con inhibidor Na,Mo0O,, a diferentes
concentraciones de inhibidor, en donde se sumerge el sustrato anodizado a un medio salino
agresivo de Na,SO, 0.1 M por un tiempo de cero horas. [S: sellado y SS: sin sellar]
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Inhibidor Na,MoO,
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Grafica 6.8. Grafica en donde se muestra el acercamiento de las bajas frecuencias de la
grafica 6.7.
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Grafica 6.9. Grafica en donde se muestra el acercamiento de las altas frecuencias de la
grafica 6.7.
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A un tiempo de exposicion de 96 horas se obtuvo la siguiente grafica:
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Grafica 6.10. Grafica de Bode-impedancia del anodizado con inhibidor Na,Mo0O,, a diferentes
concentraciones de inhibidor, en donde se sumerge el sustrato anodizado a un medio salino
agresivo de Na,SO, 0.1 M por un tiempo de 96 horas. [S: sellado y SS: sin sellar]
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Grafica 6.11. Grafica en donde se muestra el acercamiento de las bajas frecuencias de la
grafica 6.10.
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Grafica 6.12. Grafica en donde se muestra el acercamiento de las altas frecuencias de la
grafica 6.10.
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A un tiempo de exposicion de 216 horas se obtuvo la siguiente grafica:

Inhibidor Na,MoO,
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Grafica 6.13. Grafica de Bode-impedancia del anodizado con inhibidor Na,Mo0O,, a diferentes
concentraciones de inhibidor, en donde se sumerge el sustrato anodizado a un medio salino
agresivo de Na,SO, 0.1 M por un tiempo de 216 horas. [S: sellado y SS: sin sellar]
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Grafica 6.14. Gréfica en donde se muestra el acercamiento de las bajas frecuencias de la
grafica 6.13.

Inhibidor Na,MoO,

= (), 1M([S]
—=—0.1M[SS]
——0.2M][S]
\ ——0.2M[SS]
——0.3M[S]
——0.3M[SS]
——0.4M[S]
e 0.4M([SS]

0.5M[S]
w=s==0.5M[SS]

Impedancia (ohm-cm?)

.E+03 1.E+04
Frecuencia (Hz)

Grafica 6.15. Grafica en donde se muestra el acercamiento de las altas frecuencias de la
grafica 6.13.
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Al analizar las graficas anteriores se observd que a medida que el
tiempo trascurrié se mantuvieron similares los valores de impedancias
ya que fueron muy parecidos hasta 216 horas de ensayo. Sin embargo,
analizando cuidadosamente estos resultados, se observa que la
condiciobn de 0.1M sin sellar sobresale por encima de las demas
condiciones a lo largo de todo el ensayo, con un valor de impedancia de
150 ohm-cm? y las demas por debajo de este valor. Por este motivo se
seleccion6 que a la concentracion de 0.1M sin sellar es el mejor
resultado.

Fosfato de sodio (NazPO,)

A un tiempo de exposicion de cero horas se obtuvo la siguiente gréfica:
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Grafica 6.16. Grafica de Bode-impedancia del anodizado con inhibidor Nas;PO,, a diferentes
concentraciones de inhibidor, en donde se sumerge el sustrato anodizado a un medio salino
agresivo de Na,SO, 0.1 M por un tiempo de cero horas. [S: sellado y SS: sin sellar]
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Grafica 6.17. Grafica en donde se muestra el acercamiento de las bajas frecuencias de la
grafica 6.16.
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Grafica 6.18. Grafica en donde se muestra el acercamiento de las altas frecuencias de la
grafica 6.16.
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A un tiempo de exposicion de 96 horas se obtuvo la siguiente grafica:
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Grafica 6.19. Grdifica de Bode-impedancia del anodizado con inhibidor Na;PO,, a diferentes
concentraciones de inhibidor, en donde se sumerge el sustrato anodizado a un medio salino
agresivo de Na,SO, 0.1 M por un tiempo de 96 horas. [S: sellado y SS: sin sellar]
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Grafica 6.20. Grafica en donde se muestra el acercamiento de las bajas frecuencias de
la grafica 6.19.
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Grafica 6.21. Grafica en donde se muestra el acercamiento de las altas frecuencias de la
grafica 6.19.
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Aun tiempo de exposicion de 216 horas se obtuvo la siguiente grafica:
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Grafica 6.22. Grdafica de Bode-impedancia del anodizado con inhibidor Na;PO,, a diferentes
concentraciones de inhibidor, en donde se sumerge el sustrato anodizado a un medio salino
agresivo de Na,SO, 0.1 M por un tiempo de 216 horas. [S: sellado y SS: sin sellar]
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Grafica 6.23. Grafica en donde se muestra el acercamiento de las bajas frecuencias de la

grafica 6.22.
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Grafica 6.24. Grafica en donde se muestra el acercamiento de las altas frecuencias de la

grafica 6.22.
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De la misma manera que en el caso anterior, al analizar las gréficas de
fosfato de sodio, se observé que a medida que el tiempo trascurrid
también se mantuvieron constantes los valores de impedancias durante
las 216 horas de ensayo. De igual forma, al observar cuidadosamente a
los resultados, se encuentra que la grafica morada obscura se mantuvo
por encima de las demas, con un valor de impedancia de 200 ohm-cm?
y las demas por debajo de este valor. Es por este motivo que para el
fosfato de sodio se selecciond esta grafica que corresponde a la
concentracion de 0.2M sin sellar.

Vanadato de Sodio (NaVvOs3)

A un tiempo de exposicion de cero horas se obtuvo la siguiente grafica:
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Grafica 6.25. Grafica de Bode-impedancia del anodizado con inhibidor NaVO;, a diferentes
concentraciones de inhibidor, en donde se sumerge el sustrato anodizado a un medio salino
agresivo de Na,SO, 0.1 M por un tiempo de cero horas. [S: sellado y SS: sin sellar]
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Grafica 6.26. Grafica en donde se muestra el acercamiento de las bajas frecuencias de la
grafica 6.25.
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Grafica 6.27. Grafica en donde se muestra el acercamiento de las altas frecuencias de la
grafica 6.25.
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Aun tiempo de exposicion de 96 horas se obtuvo la siguiente grafica:
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Grafica 6.28. Grafica de Bode-impedancia del anodizado con inhibidor NaVO;, a diferentes
concentraciones de inhibidor, en donde se sumerge el sustrato anodizado a un medio salino
agresivo de Na,SO, 0.1 M por un tiempo de 96 horas. [S: sellado y SS: sin sellar]
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Grafica 6.29. Gréfica en donde se muestra el acercamiento de las bajas frecuencias de la
grafica 6.28.
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Grafica 6.30. Grafica en donde se muestra el acercamiento de las altas frecuencias de la
grafica 6.28.
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Aun tiempo de exposicion de 216 horas se obtuvo la siguiente grafica:
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Grafica 6.31. Grafica de Bode-impedancia del anodizado con inhibidor NaVO;, a diferentes
concentraciones de inhibidor, en donde se sumerge el sustrato anodizado a un medio salino
agresivo de Na,SO, 0.1 M por un tiempo de 216 horas. [S: sellado y SS: sin sellar]
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Grafica 6.32. Gréfica en donde se muestra el acercamiento de las bajas frecuencias de la
grafica 6.31.
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Grafica 6.33. Grafica en donde se muestra el acercamiento de las altas frecuencias de la
grafica 6.31.
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Las graficas del metavanadato de sodio, mostraron que a medida que el
tiempo trascurrié se mantuvieron otra vez similares a los valores de
impedancias, con valores por encima de los 200 ohm-cm?. De igual
forma se selecciond el que presentd los valores mayores tanto a altas
como a bajas frecuencias, siendo la condiciéon de concentracion de 0.5M
y sin sellar.

El hecho que los resultados de impedancia durante 216h de ensayo
hayan sido estables en los tres tipos de inhibidores, indica que la
interaccion quimica del inhibidor durante la formaciéon de la capa
anodizada, generd enlaces quimicos estables que no se disolvieron o
deterioraron durante inmersion prolongada en Na;SO4 0.1 M.

A continuacion se presentaran las gréaficas, en donde se compararon los
tres inhibidores seleccionados y con esto escoger s6lo uno de los tres,
los cuales son:

e Inhibidor 1: NaMoO4 0.1M [SS]
e Inhibidor 2: NazgPO, 0.2M [SS]
e Inhibidor 3: NavVO3; 0.5M [SS]

A un tiempo de exposicion de cero horas se obtuvo la siguiente gréfica:
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Grafica 6.34. Grafica de Bode-impedancia en donde se compraran las tres mejores condiciones
de cada inhibidor anodizado, en la cual se sumerge el sustrato anodizado a un medio salino
agresivo de Na,SO, 0.1 M por un tiempo cero horas.

A un tiempo de exposicion de 96 horas se obtuvo la siguiente gréfica:
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Grafica 6.35. Grafica de Bode-impedancia en donde se compraran las tres mejores condiciones
de cada inhibidor anodizado, en la cual se sumerge el sustrato anodizado a un medio salino

agresivo de Na,SO, 0.1 M por un tiempo 96 horas.

A un tiempo de exposicion de 216 horas se obtuvo la siguiente grafica:
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Grafica 6.36. Grafica de Bode-impedancia en donde se compraran las tres mejores condiciones
de cada inhibidor anodizado, en la cual se sumerge el sustrato anodizado a un medio salino
agresivo de Na,SO, 0.1 M por un tiempo 216 horas.

Se analizaron las graficas de las tres mejores condiciones de cada
inhibidor de corrosiéon elegidas. Se observé que a medida que el tiempo
trascurrié, dos de las tres graficas dieron valores muy parecidos, tan
parecidos que al tiempo de 216 h casi las graficas estan encima una de
otra. Estas gréaficas correspondieron al Fosfato de Sodio 0.2M sin sellar y
del Metavanadato de Sodio 0.5M sin sellar, graficas roja y verde
respectivamente. Por lo que se optd por recubrir las dos condiciones con
sol-gel, esperando que alguno de los dos sistemas fuera el mas
adecuado para retardar el proceso de corrosion del aluminio.

6.2.3. Superficie

Una vez que se obtuvieron los mejores sistemas, se prosiguié a analizar
la superficie, para comprobar que Ilos inhibidores seleccionados
cumplieran con la caracteristica requerida, un anodizado superficial
uniforme. A continuacidbn se muestran las imagenes obtenidas con el
SEM de los dos inhibidores.
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Fosfato de sodio 0.2M sin sellar

Figura 6.36. Imagen de la placa anodizada con inhibidor Na;PO,

Tabla 6.6. Composicion quimica del sustrato anodizado con Na;PO, 0.2 M sin sellar

Elemento %Peso

C 8.54
(o) 18.68
Mg 1.75
Al 66.31
Si 1.59
P 0.05
Mn 0.18
Cu 2.33
Ag 0.55
Total 100.00

Nota: los datos de todas las tablas de composicion quimica los
obtuvimos por medio del microscopio electrénico de barrido.
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' zEky ) 1,000 180w, Fo-Usal
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Figura 6.37. Imagenes del sustrato anodizado con Nas;PO, 0.2 M. En donde a) imagen del
sustrato recubierto vista con SEM a 1000x; b) imagen del sustrato recubierto vista con SEM del
poro a 8000x.
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Metavanadato de sodio 0.5M sin sellar

Figura 6.38. Imagen de la placa anodizada con inhibidor NaVO;

Tabla 6.7. Composicion quimica del sustrato anodizado con NaVO; 0.5 sin sellar

Elemento Peso% |

o 2.15
Mg 1.54
Al 92.90
\" 0.03
Mn 0.35
Cu 2.04
Ag 1.03

Total 100.00
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sakl %1, BBE FO-USATASL

FR-USAI

Figura 6.39. Imagenes del sustrato anodizado con NaVO; 0.5M. En donde a) imagen del sustrato
recubierto vista con SEM a 1000x; b) imagen del sustrato recubierto vista con SEM del poro a
8000x.
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Analizando las imagenes se observd que para los dos inhibidores la
formacion de la capa anodizada fue uniforme. Cabe mencionar que para
el metavanadato de sodio la superficie se observd mas porosa que la del
fosfato de sodio, es decir, el tamafo de poro promedio fue mas grande.
También se observd que la superficie del sustrato anodizado a simple
vista fue uniforme. Para el fosfato de sodio la superficie anodizada fue
de color amarillo mientras que para el metavanadato fue blanca, esto se
debié al color natural del compuesto. En las tablas de composicion
quimica para cada sistema, se corroboré que el inhibidor efectivamente
se integr6 a la capa anodizada, ya que en la cuantificacion del
porcentaje en peso de la capa anodizada, aparecidé el vanadio y el
fosforo.

Las imagenes complementarias se encuentran en el Anexo 2.

6.3. Incorporacion del Sol-gel a la capa anodizada con inhibidor.

6.3.1. Espesores

Se realizaron pruebas para medir el espesor del sustrato anodizado con
cada inhibidor recubierto con Sol-gel; estos fueron los resultados:

Tabla 6.8. Espesores Sol-gel

Espesores (micrometros

2.8 2.8 <! 3 2.7 2.8 3.3 2.8 3

& 2.6 2.9 3.3 3.2 3.2 3.3 2.9 3.1 3

Tabla 6.9. Promedio de espesores Sol-gel

Promedio de Espesores(pm

2.9
3

Donde:
Sol-gel 1 (sustrato anodizado con inhibidor NazPO,y con Sol-gel)
Sol-gel 2 (sustrato anodizado con inhibidor NavVO3 y con Sol-gel)
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6.3.2 Pruebas de corrosién (impedancia)

Para esta seccion se compararon 5 tipos de resultados, los cuales
fueron:

Blanco (Sustrato con acabado 1000)

Anodizado Sellado (Decapado HF, Electrolito HoSO,4)

Anodizado sin Sellado (Decapado HF, Electrolito H>2SO4)

Sol-gel 1 (Incorporaciéon de sol-gel al sustrato anodizado con
inhibidor NazPO,)

Sol-gel 2 (Incorporaciéon de sol-gel al sustrato anodizado con
inhibidor NaVvO3)

Lo anterior tuvo el propdésito de encontrar la ruta mas adecuada para
retardar el proceso de corrosion y que el sustrato tuviera una vida util
mas larga. A continuacién se muestran los resultados obtenidos:

A un tiempo de exposicion de cero horas se obtuvo la siguiente grafica:

Impedancia (ohm-cm?)
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o
+
w
—
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+
w
—
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A
. \
? e Anod [SS]
w
—
=== S0l-gel 1
(o]
<
w ==o==Sol-gel 2
—
—
o
+
w
“1.E+00 1.E+01 1.E+02 1.E+03 1.E+04
Frecuencia(Hz)

Grafica 6.37. Grafica de Bode-impedancia en donde se comprara el recubrimiento final, en este
caso son 2(sol-gel 1 y 2), con el sustrato desnudo y con el anodizado sellado y sin sellar, las 5
condiciones se exponen a un medio salino agresivo de Na,SO, 0.1 M por un tiempo cero horas.
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A un tiempo de exposicion de 96 horas se obtuvo la siguiente gréfica:
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Grafica 6.38. Grafica de Bode-impedancia en donde se comprara el recubrimiento final, en este
caso son 2(sol-gel 1y 2), con el sustrato desnudo y con el anodizado sellado y sin sellar, las 5
condiciones se exponen a un medio salino agresivo de Na,SO, 0.1 M por un tiempo 96 horas.

A un tiempo de exposicion de 216 horas se obtuvo la siguiente grafica:
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Grafica 6.39. Grafica de Bode-impedancia en donde se comprara el recubrimiento final, en este
caso son 2(sol-gel 1y 2), con el sustrato desnudo y con el anodizado sellado y sin sellar, las 5
condiciones se exponen a un medio salino agresivo de Na,SO, 0.1 M por un tiempo 216 horas.

Se analizaron los resultados a los diferentes tiempos de inmersion,
observando que incorporando el Sol-gel al sustrato anodizado con los
inhibidores la resistencia a un medio corrosivo aumenta de manera
considerable, con valores de impedancia por encima de los 2000 ohm-

cm?.

Esto se puede comprobar observando las gréficas, en donde se aprecia
que las graficas de sol-gel estan muy por encima de las demas, y que
las graficas de anodizado sin inhibidor y sin Sol-Gel estan en valores en
valores de 1E+2, un valor muy por debajo de las de sol-gel con
inhibidor, que se encuentran en valores de impedancia de 1E+3.

A su vez estas graficas de sol-gel se aprecia que son muy parecidas,
pero notando que a altas frecuencias, numéricamente la grafica de Sol-
gel 1 esta por encima de la de Sol-gel 2, en cambio, a bajas frecuencias
se observa gque se presentdé un comportamiento inverso, la grafica de
sol-gel 1 esta por encima de la de sol-gel 2. Para efectos de proteccion,
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ambos sistemas con sol-gel tienen el mismo comportamiento
electroquimico.

6.3.3. Superficie

Recubrimiento de Sol-Gel previamente anodizado inhibidor
Na3P04

Figura 6.40. Imagen del sustrato recubierto con sol-gel previamente anodizado con inhibidor
Naz;PO,
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1.8kU x4, 288 =R JEM-5688

b)

Figura 6.41. Imagen de SEM de la figura 6.36. En donde a) imagen de sustrato recubierto con
sol-gel vista con SEM a 500x; b) imagen del sustrato recubierto con sol-gel vista con SEM a
4500x.

95



Benito Ramirez Hernandez RESULTADOS

Tabla 6.10. Composicion quimica del sustrato recubierto con sol-gel previamente
anodizado con inhibidor Na;PO,.

C 45.73
o 35.00
Mg 0.02
Al 0.20
Si 14.66
Zr 3.25
Cu 1.14
Total 100
Recubrimiento de Sol-Gel previamente anodizado inhibidor
NaVO3

Figura 6.42. Imagen del sustrato recubierto con sol-gel previamente anodizado con inhibidor
NaV03
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1.8kU ®388  SBmm J5M-55688

1.8kU

b)

Figura 6.43. Imagen del SEM de la figura 6.38. En donde a) imagen de sustrato recubierto con
sol-gel vista con SEM a 500x; b) imagen del sustrato recubierto con sol-gel vista con SEM a
4500x.
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Tabla 6.11. Composicion quimica del sustrato recubierto con sol-gel previamente

anodizado con inhibidor NaVvVO;

Elemento Peso %

C 52.49

o 34.54
Mg 0.10
Al 7.06

Si 11.44
Zr 9.99
Total 100

Analizando las imagenes antes vistas, se puede observar que tanto para
el fosfato de sodio, como para el metavanadato de sodio la superficie
vista en el SEM es completamente uniforme, ya que no se aprecia
ninguna deformidad como grietas o poros, lo que significa que el sol-gel
se adhiere muy bien a la capa anodizada, también se puede ver en la
tablas 6.10 y 6.11 de composiciéon quimica que ni el Vanadio ni el
Fosfato aparecen, esto nos indica que al afadir el Sol-Gel a la capa

anodizada con inhibidor no reaccionan.
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CONCLUSIONES

e Se lograron encontrar las condiciones adecuadas para obtener un
sistema uniforme (Anodizado + Inhibidor + Sol-gel), con un
maximo espesor y con una alta resistencia a la corrosion sobre la
aleacion de aluminio AA2024-T3.

e EIl proceso de anodizado por si solo con acido sulfdarico, tuvo una
baja resistencia a la corrosion, ya que la capa que se formoé fue
muy porosa y esto provoco que el medio corrosivo penetrara y se
corroyera el metal mas rapido.

e Al agregar inhibidores inorganicos al electrolito de acido sulfurico,
se observé un aumento en la resistencia a la corrosion sobre el
sustrato, en comparacion con sélo el proceso de anodizado, debido
a que el inhibidor penetré en los poros del anodizado haciendo
mas resistente a la corrosiéon en medio salino.

e Al agregar el recubrimiento sol-gel al anodizado, la resistencia a la
corrosion aumentd considerablemente casi 10 veces mas en
comparacion al sistema anodizado-inhibidor, lo que indica una
favorable interacciéon quimica entre el anodizado-inhibidor con el
sol gel.

e Con este tipo de mejoras, el sustrato puede llegar a tener un
tiempo mayor de vida util, en comparacion al metal desnudo. Esto
se debié a que el anodizado al tener una buena interaccion con el
inhibidor, se mejord la adherencia del sol-gel y por lo tanto,
mejord el efecto barrera del sistema frente a condiciones salinas
de Na,SO4 a 0.1 M.
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ANEXOS

9.1. Anexo 1: Anodizado

En este anexo 1 se puede observar los resultados de los demas
tratamientos del anodizado, esto con el fin de comprar los resultados del
capitulo 6.1 correspondiente al anodizado.

9.1.1. Superficie

s ‘- P
= Lok ~ - \
e b o : )
2™ ¥y Q ’f K . \
! .- 3 O -
& Acg vV ESpot Magn 'Det = 20 b e -
20 00x  SE 11.9 ANODIZADQ-H12 )\

Figura 9.44. Imagenes del sustrato anodizado con decapado NaOH-HCl y electrdlisis con H,SO,
por un tiempo de 1h. En donde a) a un acabado 220; b) acabado 1000; c) imagen de a) tomada
con SEM; d) imagen de b) tomada con SEM.
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Figura 9.45. Imagenes del sustrato anodizado con decapado NaOH-HCI vy electrdlisis con H,SO,-
H,C,0, por un tiempo de 1h. En donde a) a un acabado 220; b) acabado 1000; c) imagen de a)
tomada con SEM; d) imagen de b) tomada con SEM.
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Figura 9.46. Imagen del sustrato anodizado con decapado HF y electrdlisis con H,SO,-H,C,0, por
un tiempo de 1h. En donde a) a un acabado 220; b) acabado 1000; c) imagen de a) tomada con
SEM; d) imagen de b) tomada con SEM.
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Figura 9.47. Imagen del sustrato anodizado con decapado NaOH-HNO; y electrdlisis con H,SO,
por un tiempo de 1h. En donde a) a un acabado 220; b) acabado 1000; c) imagen de a) tomada
con SEM; d) imagen de b) tomada con SEM.
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Figura 9.48. Imagen del sustrato anodizado con decapado NaOH-HNO3 y electrdlisis con H,SO,-
H,C,0, por un tiempo de 1h. En donde a) a un acabado 220; b) acabado 1000; c) imagen de a)
tomada con SEM; d) imagen de b) tomada con SEM.
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9.1.1. Espesores

"43030_0011 2013/10/29 13:45 HL 10 ) 2013/10/29 15:20 HL

a) b)

Figura 9.49. Imagenes de espesores del sustrato anodizado con decapado HF y electrdlisis con
H,S0, a un tiempo de 30 min. En donde a) imagen del sustrato recubierto sin sellar tomada con
SEM; b) imagen del sustrato recubierto sellado tomada con SEM.

"43030_0013

7406 TIL 207 *13030_0024 2013710729 15:58 HL

2013/10/29

a) b)

Figura 9.50. Imagenes de espesores del sustrato anodizado con decapado HF y electrdlisis con
H,SO, a un tiempo de 90 min. En donde a) imagen del sustrato recubierto sin sellar tomada con
SEM; b) imagen del sustrato recubierto sellado tomada con SEM.
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9.2. Anexo 2: Inhibidores

En este anexo 2 se puede observar los resultados de los demas
tratamientos del anodizado con inhibidores, esto con el fin de comparar
los resultados del capitulo 6.2 correspondiente al anodizado con
inhibidores.

Sustrato recubierto con molibdato de sodio (Na:MoO,)

e 0.1 M Sellado

*13030_0365 2014/02/14 10:20 H D9.6 x8.0k 100

a) b)

Figura 9.51. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.12. Composicidn quimica del sustrato recubierto con Na,MoO, 0.1 M sellado.

Al 94.10
o 5.00
Na 0.74
Mo 0.16

Total 100.00
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e 0.1 M Sin sellar

13030_0360 2014/02/14

a) b)

Figura 9.52. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.13. Composicidn quimica del sustrato recubierto con Na,MoO, 0.1 M sin sellar

Al 94.96
o 4.28
Na 0.55
Mo 0.21
Total 100.00

109



Benito Ramirez Hernandez ANEXOS

e 0.2 M Sellado

13030_0370 2014/02/14 10:33 H  D9.7 x8.0k 10

a) b)

Figura 9.53. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.14. Composicion quimica del sustrato recubierto con Na,Mo0O, 0.2 M sellado

Elemento Peso%

Al 90.66
o 6.76
Ge 1.64
Na 0.62
Mo 0.32
Total 100.00
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e 0.2 M Sin sellar

*13030_0376 2014/02/14 10:57 H  D10.2 x8.0k

a) b)

Figura 9.54. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.15. Composicion quimica del sustrato recubierto con Na,MoO, 0.2 M sin sellar

Al 96.54
o 2.64
Na 0.59
Mo 0.23
Total 100.00
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e 0.3 M Sellado

13030_0386 2014/02/14 13:35 H  D9.1 x8.0k 10

a) b)

Figura 9.55. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.16. Composicién quimica del sustrato recubierto con Na,MoO, 0.3 M sellado

Al 94.95
(0] 4.38
Na 0.55
Mo 0.03
Total 100.00
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e 0.3 M Sin sellar

"13030_0381 2014/02/14 13:15 H D9.0 x8.0k 100

a) b)

Figura 9.56. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.17. Composicion quimica del sustrato recubierto con Na,MoO, 0.3 M sin sellar

Elemento Peso%

Al 96.87
(o) 2.36
Na 0.59
Mo 0.18
Total 100.00
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e 0.4 M Sellado

13030_0391 2014/02/14 13:53 H  D9.0 x8.0k

a) b)

Figura 9.57. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.18. Composicion quimica del sustrato recubierto con Na,MoO, 0.4 M sellado

Elemento Peso% |
Al 93.09
o 5.73
Na 0.69
Mo 0.49
Total 100.00
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e 0.4 M Sin sellar

a)

Figura 9.58. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con

SEM.

Tabla 9.19. Composicion quimica del sustrato recubierto con Na,MoO, 0.4 M sin sellar

Elemento Peso%

C 6.07
o 3.72
Mg 1.33
Al 86.31
Mn 0.32
Cu 1.97
Mo 0.28
Total 100.00
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e 0.5 M Sellado

a) b)

Figura 9.59. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.20. Composicién quimica del sustrato recubierto con Na,MoO, 0.5 M sellado

Elemento Peso%

C 7.30
o 6.15
Mg 1.45
Al 80.89
Mn 0.25
Cu 2.52
Mo 0.75
Ag 0.69
Total 100.00
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e 0.5 M Sin sellar

FR-USAI 4

a) b)

Figura 9.60. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.21. Composicidn quimica del sustrato recubierto con Na,MoO, 0.5 M sin sellar

Elemento Peso%

o 2.95
Mg 1.51
Al 91.46
Mn 0.39
Cu 2.21
Mo 0.45
Ag 1.04
Total 100.00
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Fosfato de Sodio (NazPO,)

e 0.1 M Sellado

a) b)

Figura 9.61. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.22. Composicidn quimica del sustrato recubierto con Na;PO, 0.1 M sellado

Elemento Peso%

C 9.29
o 13.87
Mg 1.67
Al 71.20
Si 1.10
P 0.06
Mn 0.22
Cu 2.59
Total 100.00
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e 0.1 M Sin sellar

FQ-USAI

Figura 9.62. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM

Tabla 9.23. Composicion quimica del sustrato recubierto con Na;PO, 0.1 M sin sellar

Elemento Peso%

C 8.10
(o) 20.45
Mg 1.91
Al 64.85
Si 2.06
P 0.01
Mn 0.17
Cu 2.06
Ag 0.39
Total 100.00
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e 0.2 M Sellado

FR-UsSAI

a) b)

Figura 63. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.24. Composicidn quimica del sustrato recubierto con Na;PO, 0.2 M sellado

Elemento Peso%

C 5.24
o 7.02
Mg 1.43
Al 82.51
P 0.04
Mn 0.26
Cu 2.60
Ag 0.90
Total 100.00
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e 0.3 M Sellado

FQ-USAI

a) b)

Figura 9.64. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.25. Composicion quimica del sustrato recubierto con Na;PO, 0.3 M sellado

Elemento ' Peso% |

C 7.73
o 17.52
Mg 1.74
Al 69.11
Si 1.60
P 0.01
Mn 0.22
Cu 2.08
Total 100.00
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e 0.3 M Sin sellar

FO-USAI

a) b)

Figura 9.65. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.26. Composicion quimica del sustrato recubierto con Na;PO, 0.3 M sin sellar

Elemento _ Peso% |

C 7.26
(o) 6.01
Mg 1.55
Al 81.33
P 0.09
Mn 0.30
Cu 2.79
Ag 0.67
Total 100.00
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e 0.4 M Sellado

a) b)

Figura 9.66. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.27. Composicion quimica del sustrato recubierto con Na;PO, 0.4 M sellado

Elemento Peso%

C 8.65
o 16.79
Mg 1.86
Al 68.12
Si 1.63
P 0.01
Mn 0.22
Cu 2.73
Total 100.00
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e 0.4 M Sin sellar

a) b)

Figura 9.67. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.28. Composicidn quimica del sustrato recubierto con Na;PO, 0.4 M sin sellar

Elemento Peso%

o 5.21
Mg 1.54
Al 83.36
P 0.06
Mn 0.24
Cu 2.43
Ag 0.90
Total 100.00
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e 0.5 M Sellado

a) b)

Figura 9.68. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.29. Composicion quimica del sustrato recubierto con Na;PO, 0.5 M sellado

Elemento _ Peso% |

C 7.87
o 18.41
Mg 1.70
Al 67.84
Si 1.70
P 0.01
Mn 0.21
Cu 1.82
Ag 0.44
Total 100.00
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e 0.5 M Sin sellar

FO-USAI

a) b)

Figura 9.69. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.30. Composicion quimica del sustrato recubierto con Na;PO, 0.5 M sin sellar

Elemento _ Peso%

C 6.26
(o) 6.34
Mg 1.49
Al 81.58
P 0.07
Mn 0.30
Cu 3.29
Ag 0.68
Total 100.00
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Metavanadato de Sodio (NaVvO3)

e 0.1 M Sellado

a) b)

Figura 9.70. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.31. Composicion quimica del sustrato recubierto con NaVO; 0.1 M sellado

| _Elemento  Peso% |

C 5.97
(o) 5.57
Mg 1.42
Al 83.67
\'") 0.01
Mn 0.26
Cu 2.34
Ag 0.76

Total 100.00
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e 0.1 M Sin sellar

Figura 9.71. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.32. Composicién quimica del sustrato recubierto con NaVO; 0.1 M sin sellar

Elemento Peso%

C 6.17
(o) 6.50
Mg 1.56
Al 82.11
\'"/ 0.03
Mn 0.21
Cu 2.71
Ag 0.72
Total 100.00
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e 0.2 M Sellado

FQ-UsaI

a) b)

Figura 9.72. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.33. Composicion quimica del sustrato recubierto con NaVO; 0.2 M sellado

Elemento Peso%

(o 8.21
Mg 1.44
Al 86.66
\" 0.03
Mn 0.33
Cu 2.50
Ag 0.85
Total 100.00
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0.2 M Sin sellar

FQ-USAI

Figura 9.73. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con

SEM.

Tabla 9.34. Composicidon quimica del sustrato recubierto con NaVO; 0.2 M sin sellar

Elemento Peso%

(o 2.34
Mg 1.41
Al 92.76
\" 0.00
Mn 0.26
Cu 2.20
Ag 1.02
Total 100.00
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e 0.3 M Sellado

a) b)

Figura 9.74. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.35. Composicidn quimica del sustrato recubierto con NaVO; 0.3 M sellado

Elemento Peso%

C 6.70
o 7.59
Mg 1.54
Al 80.67
Si 0.55
Vv 0.02
Mn 0.25
Cu 1.94
Ag 0.76
Total 100.00
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e 0.3 M Sin sellar

FQ-USAI

Figura 9.75. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.36. Composicion quimica del sustrato recubierto con NaVO; 0.3 M sin sellar

Elemento Peso%

Mg 1.67
Al 94.61
\'"/ 0.05
Mn 0.31
Cu 2.23
Ag 1.12
Mg 1.67
Total 100.00
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e 0.4 M Sellado

FQ-USAI

a) b)

Figura 9.76. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.37. Composicidn quimica del sustrato recubierto con NaVO; 0.4 M sellado

Elemento Peso%

C 8.44
(o) 6.75
Mg 1.47
Al 80.25
Si 0.74
\" 0.01
Cu 1.70
Ag 0.67
Total 100.00
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e 0.4 M Sin sellar

a) b)

Figura 9.77. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.38. Composicién quimica del sustrato recubierto con NaVO; 0.4 M sin sellar

Elemento Peso%

(0] 2.72
Mg 1.60
Al 92.11
\'"/ 0.03
Mn 0.37
Cu 2.02
Ag 1.21
Total 100.00
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e 0.5 M Sellado

a) b)

Figura 9.78. a) Imagen del sustrato recubierto; b) imagen del sustrato recubierto tomada con
SEM.

Tabla 9.39. Composicidon quimica del sustrato recubierto con NavVO; 0.5 M sellado

Elemento Peso%

C 11.85
(o) 9.36
Mg 1.58
Al 74.16
Si 0.70
\'"/ 0.02
Mn 0.28
Cu 1.50
Ag 0.59
Total 100.00
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9.3. Anexo 3: Hojas de seguridad

Acido sulfirico

Formula quimica: H,SO,

Peso molecular: 98.079 g/mol

Estado Fisico: Liquido.

Apariencia: Incoloro a amarillento/pardo oscuro, denso y oleoso.
Olor: Picante y penetrante.

Temperatura de Ebullicion: 327 °C (solucién al 98%).
Temperatura de Fusion: -2 °C (solucién al 98%).

Inhalacion: Severa Irritacion de las vias respiratorias. Fuerte
deshidratacion de los tejidos afectados. Dafio Corrosivo con
quemaduras. Erosion dental y ampollas en la boca. Dificultad para
respirar. Puede producirse severo dafio pulmonar - Edema pulmonar.

Contacto con la Piel: Altamente irritante y corrosivo. Fuerte
deshidratacion. Quemaduras graves.

Contacto con los Ojos: Severas irritaciones y quemaduras graves.
Posible dafio permanente que pueden derivar en ceguera.

Acido oxalico

Formula quimica: H.C,0,4

Peso molecular: 126.04 g/mol

Estado fisico: Polvo.

Aspecto: Blanco.

Olor: Inodoro.

Presion de vapor: 92 mm hectogramo a 60 °C
Punto de fusion: 102 °C sublima

Inhalacion: Irritacion y/o corrosion de las mucosas y el eséfago. Altas
concentraciones pueden causar nefritis y convulsiones. Es venenoso en
exposiciones prolongadas.

Ingestion: El acido oxalico puede causar envenenamiento severo o la
muerte, dependiendo de la concentracion y de la cantidad ingerida.
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Concentraciones del 10 % del sélido, puede causar quemaduras en la
boca, garganta, estbmago y vomito.

Contacto con la Piel: Corrosivo e irritante. Soluciones del 5 al 10 %
Puede provocar ulceracion de la piel, dolor de la piel, decoloracion de la
piel, debilitamiento de las uias.

Contacto Ocular: Irritacién. El acido oxalico es un irritante severo de
los ojos y puede causar enrojecimiento, dolor y dafio de la coérnea.
Contacto prolongado con soluciones de acido oxalico pueden producir
danos irreversibles en los ojos.

Hidréxido de sodio

Formula quimica: NaOH

Peso molecular: 40.01 g/mol

Aspecto: Solido blanco e higroscopico

Punto de ebullicion: 1388°C (a 760 mm de Hg)
Punto de fusion: 318.4 °C

Densidad: 2.13 g/ml (25 °C)

Inhalacion: La inhalacién de polvo o neblina causa irritacién y dafo del
tracto respiratorio. En caso de exposicion a concentraciones altas, se
presenta ulceracion nasal.

Contacto con ojos: El NaOH es extremadamente corrosivo a los ojos
por lo que las salpicaduras son muy peligrosas, pueden provocar desde
una gran irritacién en la cérnea, ulceracion, nubosidades y, finalmente,
su desintegracion.

Ingestion: Causa quemaduras severas en la boca, si se traga el dafo
es, ademas, en el eséfago produciendo vomito y colapso.

Acido Clorhidrico

Formula quimica: HCI

Peso molecular: 36.46 g/mol

Aspecto: gas licuado comprimido incoloro
Presion de vapor (A 17.8 °C): 4 atm
Densidad del vapor: 1.27

Densidad del gas (a 0 °C): 1.639 g/I
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Punto de congelacion de disoluciones acuosas: -17.14°C
Punto de ebullicion de disoluciones acuosas: 48.72 °C

Inhalacion: En el caso de exposiciones agudas, los mayores efectos se
limitan al tracto respiratorio superior. El gas causa dificultad para
respirar, tos e inflamacion y ulceracion de nariz, traquea y laringe.
Exposiciones severas causan espasmo de la laringe y edema en los
pulmones y cuerdas vocales.

Contacto con ojos: Este acido es un irritante severo de los ojos y su
contacto con ellos puede causar quemaduras, reducir la vision o,
incluso, la pérdida total de ésta.

Contacto con la piel: En forma de vapor o disoluciones concentradas
causa quemaduras serias, dermatitis y fotosensibilizaciéon. Las
quemaduras pueden dejar cicatrices, que incluso pueden desfigurar las
regiones que han sido dafadas.

Ingestion: Produce corrosion de las membranas mucosas de la boca,
es6fago y estdbmago. Los sintomas que se presentan son: disfagia,
nauseas, vomito, sed intensa y diarrea. Puede presentarse, incluso,
colapso respiratorio y muerte por necrosis del es6fago y estobmago.

Acido fluorhidrico

Formula quimica: HF

Peso molecular: 36.46 g/mol

Aspecto: (20 °C) Liquido humeante en el aire
Color: Incoloro a amarillo

Olor: Irritante

Punto de fusion: - 30 °C

FP4

Punto de ebullicion: 108 °C

Inhalacion: Sacar al intoxicado de la zona contaminada, mantenerlo en
reposo y si fuera necesario practicarle la respiracion artificial.

Contacto con la piel: Médico de urgencia. Retirar la ropa contaminada
bajo la ducha y lavar la piel alcanzada con agua corriente. Evitar
enfriamiento (taparlo con una manta), procurar ropas limpias.
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Contacto con los ojos: Lavar inmediatamente con abundante agua,
durante 15 minutos, manteniendo los parpados ampliamente abiertos.
Oftalmdlogo y meédico de urgencia SIEMPRE. Prever un transporte
urgente hacia un centro hospitalario.

Ingestion: Médico de urgencia en todos los casos. Prever transporte
urgente hacia centro hospitalario. Si sujeto consciente: Enjuagar la boca
con agua fresca, no dar de beber ni provocar el vomito. Si inconsciente:
Gestos clasicos de reanimacion.

Acido Nitrico

Formula quimica: HNO3

Peso molecular: 63 g/mol

Aspecto: Liquido transparente e incoloro
Punto de ebullicion: 86 °C.

Punto de fusion: -42 °C.

Inhalacion: Una inhalacibn aguda de este producto produce
estornudos, ronquera, laringitis, problemas para respirar, irritacion del
tracto respiratorio y dolor del térax.

Contacto con ojos: Produce irritacion, dolor, lagrimeo, erosién de la
cornea e incluso, ceguera.

Contacto con la piel: Para la piel, es peligroso tanto liquido, como en
forma de vapor. Causa quemaduras severas, la piel adquiere un color
amarillo y se presenta dolor y dermatitis.

Ingestion: Este acido es muy corrosivo y puede destruir los tejidos
gastrointestinales. Los principales sintomas de una intoxicacion por
ingestion de este acido son: salivacién, sed intensa, dificultad para
tragar, dolor y shock. Se producen quemaduras en boca, esofago y
estdmago, hay dolor estomacal y debilitamiento.
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Metavanadato de sodio

Formula quimica: NavO;
Peso molecular: 121.93 g/mol
Aspecto: polvo

Color: amarillo claro

Ingestion: Llamar inmediatamente a un CENTRO DE INFORMACION
TOXICOLOGICA o0 a un médico.

Contacto con la piel: Lavar con agua y jabon abundantes.

Inhalacién: Transportar a la victima al exterior y mantenerla en reposo
en una posicion confortable para respirar.

Contacto con los ojos: Enjuagar con agua cuidadosamente durante
varios minutos. Quitar las lentes de contacto cuando estén presentes y
pueda hacerse con facilidad. Proseguir con el lavado.

Fosfato de sodio

Formula quimica: NaszPO,

Peso molecular: 163.94 g/mol

Aspecto: sélido

Punto de fusion: 75 °C (167 °F) Se descompone antes de fundir.
Solubilidad en agua: 121 g/l a 20 °C (68 °F)

Inhalado: Si aspir6, mueva la persona al aire fresco. Si ha parado de
respirar, hacer la respiracion artificial. Consultar a un médico.

Contacto con la piel: Eliminar lavando con jabén y mucha agua.
Consultar a un médico.

Contacto con los ojos: Lavese a fondo con agua abundante durante 15
minutos por lo menos y consulte al médico.

Ingestion: Nunca debe administrarse nada por la boca a una persona
inconsciente. Enjuague la boca con agua. Consultar a un médico.
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Molibdato de sodio

Formula quimica: Na;MoO,

Peso molecular: 205.92 g/mol

Aspecto: cristalino

Color: incoloro

Punto de fusion: 687 °C (1,269 °F)

Densidad relativa: 3.78 g/cm3 a 25 °C (77 °F)

Inhalado: Si aspir6, mueva la persona al aire fresco. Si ha parado de
respirar, hacer la respiracion artificial. Consultar a un médico.

Contacto con la piel: Eliminar lavando con jabén y mucha agua.
Consultar a un médico.

Contacto con los ojos: Lavarse abundantemente los o0jos con agua
como medida de precaucion.

Ingestion: Nunca debe administrarse nada por la boca a una persona
inconsciente. Enjuague la boca con agua. Consultar a un médico.

Etilacetoacetato

Formula quimica: CgH1003
Peso Molecular: 130.14 g/mol
Aspecto: Liquido

Puno de ebulliciéon: 181 °C
Punto de Fusion: -43 °C

Ingestion: Enjuagar la boca con agua. Acuda inmediatamente al
médico y muéstrele la etiqueta o el envase. Mantener en reposo. No
provocar el vomito.

Contacto con los ojos: Retirar las lentes de contacto y lavar
abundantemente con agua limpia durante por lo menos quince minutos.
Solicitar asistencia médica si se producen efectos adversos.

Inhalacion: Traslade a la persona afectada al aire libre, conserve la
temperatura corporal y manténgala en reposo.
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Contacto con la piel: Retirar la ropa contaminada. Lavar la piel con
abundantes cantidades de agua y jabon neutro. Consulte con un médico
si los sintomas persisten.

3-Glicidoxipropiltrimetoxisilano

Formula quimica: CoH5004Si
Peso Molecular: 236.42 g/mol
Aspecto: Liquido incoloro
Puno de ebullicién: 120 °C

Indicaciones de peligro: Provoca lesiones oculares graves. Nocivo
para los organismos acuaticos, con efectos nocivos duraderos.

Propodxido de zirconio (IV)

Formula quimica: C1oHo3047r
Peso Molecular: 327 g/mol
Aspecto: Liquido amarillo
Puno de ebulliciéon: 208 °C

Indicaciones de peligro: Liquidos y vapores inflamables. Provoca
lesiones oculares graves. Puede provocar somnolencia o vértigo.
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