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OBJETIVO GENERAL
Determinar la calidad de los recubrimientos de fosfato de cromo sobre materiales de

interés nuclear como lo es el Aluminio 6061 T651 para prevenir y retardar el proceso

corrosivo sobre el sustrato.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Pretratar las superficies metélicas de Aluminio 6061 T651 mecanica y quimicamente

con el fin de eliminar cualquier material contaminante.

e Determinar los pardmetros dptimos para llevar a cabo el fosfatado de cromo sobre
Aluminio 6061 T651 con las soluciones fosfatantes disponibles.

e Fosfatar superficies de Aluminio 6061 T651 utilizando una celda de inmersion

termostatizada.

e Conocer la velocidad de corrosién en milipulgadas por afio (mpa) de las placas de
Aluminio 6061 T651 fosfatadas por medio de las técnicas gravimétricas y

electroquimicas.

e Determinar la variacién de la concentracion de fosfato de cromo en la solucién

fosfatante respecto al tiempo utilizando técnicas espectrofotométricas.
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Capitulo 1. Generalidades

Para muchos la corrosion significa la gran venganza de la naturaleza, ya que los metales
expuestos al medio quedan indefensos en diferentes condiciones. Si bien es cierto que la
corrosion de los metales ocurre de manera natural o espontanea, también se puede combatir
tomando acciones inmediatas para prevenirla y/o controlarla, filosofia en la cual se

, .. . . 1
fundamenta la teoria de los Recubrimientos Anticorrosivos. )

La corrosion es un serio problema que si no es atendido a tiempo puede llegar a ocasionar
destruccién de equipos, altos costos de mantenimiento y reposicion, contaminacion de
productos, pérdida de propiedades mecanicas, condiciones inseguras para el personal, entre

otros.

Por lo tanto, el conocimiento de las propiedades de los materiales constituye un hecho de vital
importancia para su buena aplicacion y aprovechamiento. La aleacion de Aluminio 6061
T651, es un material que se utiliza en aplicaciones especiales, por ejemplo, algunos de los
elementos que constituyen a los reactores nucleares, se fabrican con este material. Sin
embargo, también es factible utilizarlo en la fabricacién de piezas mecanicas destinadas para
la industria naval, aérea, espacial, entre otras. Asi que, la aplicacion de un recubrimiento en su
superficie permitird mejorar sus propiedades anticorrosivas, de modo que, se hace necesario

) ) . . . 1
caracterizarlo a fin de conocer las nuevas ventajas que presenta en estas condiciones. @

1.1 Corrosion

La corrosion es la destruccion de un material por medio de una reaccion quimica o

- . . . . 2
electroquimica, que ocurre en un medio bajo condiciones determinadas. (@)
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Las perdidas econdémicas provocadas por esta suman millones de dolares, tan solo en los
Estados Unidos se estima una inversion de 70 millones de dolares anuales o sea el 4.2% del
PIB, para reparar los dafios producidos por la corrosion. Asi mismo, en otros paises como

Australia, Gran Bretafia y Japén, el costo de la corrosion asciende entre 3-4% del PIB. )

Por lo que, es necesario estudiar y prevenir sus efectos en la amplia variedad de materiales, asi
cuando los metélicos estan involucrados, sus propiedades fisicas y quimicas deben ser
consideradas, y debe observarse que mientras las propiedades fisicas suelen ser constantes, las
propiedades quimicas de estos materiales dependen completamente del ambiente con el cual

estan en contacto.

En el terreno practico, es imposible evitar la corrosion y el secreto efectivo de la ingenieria en
este campo radica mas en su control, que en su eliminacién; es necesario tomar en cuenta el
fenémeno corrosivo desde el disefio de las instalaciones y la seleccion de los materiales y no

., (4
cuando se encuentran en operacion. “)

1.1.1 Tipos de corrosion

Existen diferentes formas en que un material puede sufrir corrosion, para que este
fendmeno suceda los factores que tienen que intervenir son el tipo de material y el medio en
gue se encuentra en operacion, para conocer los tipos de corrosion se muestra en la Tabla 1 la
clasificacion general que comprende la corrosion uniforme y localizada aunque de acuerdo a la

literatura existen otras clasificaciones. @)
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Tabla 1 Tipos de corrosion

@

[ coRrRROSI1ON |

UNIFORME

QUIMICA

* Acida
* Neutra
* Basica

ELECTROQUIMICA

* Reacciones anodicas
(oxidacién)

* Reacciones catdédicas
(reduccién)

LOCALIZADA

GALVANICA

Corrosién acelerada que ocurre
cuando dos metales diferentes
en contacto se exponen a una
solucién conductora.

POR EROSION

Causada por el movimiento
relativo de la superficie del metal
y el medio.

POR SOCAVADOS

Originada por dep6sitos de
mugre, productos de la corrosién,
rasgufios, entre otros.

POR PICADURA

Ocurre como un proceso de
disolucion local anédica donde
la pérdida de metal es
aumentada por la presencia de
un anodo pequefio y un catodo
grande.

POR EXFOLIACION

Corrosion en los limites de grano
paralelos a la superficie del metal
donde los productos de corrosion
separan el metal.

INTERGRANULAR

Se refiere a la corrosién selectiva
de los limites de grano en
metales y aleaciones.

BAJO TENSION

Ataque de un material por la
accion conjunta de dos causas:
guimica (agresivo quimico) y
fisica (tensibn mecanica).
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1.1.2 Corrosion en Aluminio

El aluminio y sus aleaciones se prestan para muchas aplicaciones de ingenieria debido a su
combinacidon de ligereza con resistencia, su conductividad térmica y eléctrica, ademas de sus
cualidades higiénicas y no toxicas.

El aluminio es un metal muy reactivo con alta afinidad por el oxigeno. EI metal es a pesar de
eso resistente a muchas atmdsferas y a una gran variedad de agentes quimicos. Esta resistencia
se debe a la inercia y al caracter protectivo de la capa de 6xido que se forma en la superficie

del aluminio.

En la mayoria de los medios la velocidad de corrosion del aluminio disminuye rapidamente
con el tiempo, solo en algunos casos, por ejemplo en sosa caustica, la velocidad de corrosién
tiene un comportamiento lineal (tiempo vs. velocidad de corrosion). Una velocidad de
corrosion que se incremente con el tiempo es raramente encontrada en aluminio, excepto en

. . 4
soluciones acuosas a altas temperaturas Y Presiones. “)

1.1.2.1 Comportamiento del aluminio en ambientes corrosivos

e Disolucion general. Esta ocurre en soluciones altamente acidas o alcalinas. El &cido
nitrico concentrado mantiene una capa protectora, mientras que los inhibidores
tales como silicatos permiten el uso de algunas soluciones alcalinas a pH mayor de
11.5.

e Picado. Esta es la forma de corrosidon mas cominmente encontrada en el aluminio,

siendo las soluciones que contienen cloruros especialmente dafiinas.

e Corrosion intercristalina. Este tipo de corrosion es electroquimica por naturaleza,
la celda galvanica se forma a causa de heterogeneidades en la estructura de la
aleacion. En las aleaciones tipo aluminio/cobre, la precipitacién de particulas de
CuAl; en los limites de grano durante el tratamiento térmico dejan la solucion

ST T .z 4
solida adyacente en estado anodico y promueve la corrosion. )
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e Corrosion bajo esfuerzo. Ocurre en forma muy limitada y ocurre solamente en
algunos tipos de aleaciones de aluminio, en particular a las aleaciones de alta
resistencia como las de Al/Zn/Mg/Cu y a algunas de las aleaciones Al/Mg.

e Corrosion en capas. Este tipo de corrosion le puede ocurrir a material que tiene una
marcada estructura fibrosa causada por el rolado o la extrusion. Este tipo de ataque

es rapido y muy selectivo, formando capas parcialmente separadas de material

. (4
relativamente no corroido. “)

1.1.3 Técnicas experimentales para medir velocidades de corrosion

1.1.3.1 Gravimétricas

Los cambios gravimétricos usualmente representan la forma mas comdn para determinar la
extension de la corrosion. El célculo de la velocidad de corrosion implica que toda pérdida de
masa ha sido debido a una corrosién general del material. La velocidad de corrosion es
facilmente calculada de acuerdo al peso perdido del metal durante la prueba de corrosion y el

. . ., P ., 5
promedio de la velocidad de corrosion puede ser calculado por la siguiente ecuacion: ©)

VC = 3.45x106L
(A)(T)(p)

Donde:
VC= Velocidad de corrosion en milésimas de pulgada por afio.
P= Pérdida de masa en g, equivalente a la diferencia de pesos (P,-P1).
A= Area expuesta en cm®.
T= Tiempo de exposicién en horas.

p = Densidad del material expuesto en g/cm®.
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Por otro lado para la medicion de las velocidades de corrosion por pérdida de peso requiere de
una buena limpieza de los sustratos corroidos, completamente libres de productos de

corrosion. ®)

1.1.3.2 Electroquimicas

La aplicacién de técnicas de polarizacion, tales como la polarizacion potenciostatica y la
potenciodinamica ha sido muy exitosa en la evaluacion de la velocidad de corrosion y también
en el estudio de los fendbmenos involucrados en la reaccion de corrosion. Este éxito parece

I6gico si se considera que los procesos involucrados son de naturaleza electroquimica.

El uso de estas técnicas se ha vuelto rutinario, sobre todo con la ayuda de las computadoras y
de los programas que permiten llevar a cabo de manera automatica los experimentos y también

el anélisis de los resultados obtenidos.

Las técnicas electroquimicas, consisten en la aplicacion de sefiales de potencial y el registro de
su respuesta en corriente, o bien la aplicacion de sefiales de corriente y el registro de la

respuesta en potencial. De las dos maneras, se polariza la interfase, y su respuesta es

caracteristica de cada sistema bajo estudio. (©)

A continuacién se presenta un resumen de las técnicas electroquimicas empleadas mas

comunmente.
1.1.3.2.1 Extrapolacién de Tafel

Es una polarizacion de alto campo, en la que se aplican sobrepotenciales de 200 a 300 mV

tanto en sentido catddico, como anddico. La Figura 1 muestra una curva de polarizacion, con

la extrapolacion al potencial de corrosion. ©)
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Rama Anodica

E(V)

Fe—- Fez++ 2a

Ecorr [-——===m L

icorr log i

Figura 1 Gréfica de Extrapolacion de Tafel ©

Con esta técnica se obtiene la icor por la extrapolacion de las regiones catddica y anddica en el
potencial de corrosion. Ademas, es posible calcular las pendientes de Tafel, que son

parametros cinéticos Utiles en el calculo de la icor con la Resistencia a la Polarizacion.

El principal inconveniente de la extrapolacion de Tafel es que desplaza a la interfase de sus
condiciones naturales, con la posibilidad de que no sea restablecido el estado estacionario
inicial, o que tarde mucho tiempo. Tiene ademas como limitacion que no es aplicable a
sistemas pasivos, en los cuales la rama anddica describe una tendencia a mantener o reducir la
salida de corriente a medida que se incrementa el potencial, haciendo imposible la

extrapolacion. ©)

1.1.3.2.2 Resistencia a la Polarizacion

La Resistencia a la Polarizacion (Rp) o Polarizacion lineal es una de las técnicas
electroquimicas que ha sido mas utilizada en los dltimos 50 afios. Con el paso del tiempo se
han desarrollado herramientas experimentales que son mas complejas que la Rp, aportan
informacién mecanistica e implican el uso de instrumentacion caray sin embargo, no han
conseguido desplazar a esta técnica de un lugar importante en el ambito de la Ingenieria de la

Corrosion.
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La resistencia a la polarizacién es la técnica electroquimica mas simple y de mayor facilidad
de manejo. Aunque la medida de un potencial electroquimico no aporta informacién
cuantitativa sobre la velocidad de corrosion, ofrece indicaciones cuantitativas que pueden

complementarse con otros ensayos.

En la resistencia a la polarizacion se aplican sobrepotenciales de + 10 a 30 mV, esta técnica es
ampliamente utilizada por su rapidez y la ventaja de que practicamente no perturba al sistema

por estar muy cercano al Ecor. (Figura 2)

La pendiente de la curva es la medida directa de la resistencia que ofrece la interfase metal
solucién al paso de la corriente. Con el valor obtenido se calcula la corriente de corrosion
mediante la relacién: ©

icorr = B/RP

icor = Corriente de corrosion en el sistema.
B = Relacion de las pendientes de Tafel anddica y catddica

Rp = Resistencia de polarizacion.

i (uhicm2)

Figura2 Grafica de Resistencia a la Polarizacion. ©
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1.1.3.2.3 Voltametria Ciclica

La Voltametria Ciclica (CV) es quizas la técnica mas versatil para el estudio de especies
electroactivas. Su versatilidad combinada con la facilidad de medida ha producido un uso
extenso de la CV en los campos de la electroquimica, quimica organica, quimica inorganica y

bioquimica. )

La Voltametria Ciclica es una técnica que consiste en que a un electrodo sumergido en una
solucion que contiene especies electroactivas se le varia el potencial en forma lineal respecto
al tiempo, efectuando un barrido, lo cual puede llevar a una variacién de la corriente si se logra
un potencial en que una reduccién o una oxidacion de la especie en estudio tenga lugar. El
potencial de este electrodo de trabajo se controla con un electrodo de referencia como lo es un
electrodo saturado de Calomel (SCE) o un electrodo de Plata/Cloruro de Plata (Ag/AgCl).

El potencial controlado que es aplicado por estos dos electrodos puede ser considerado como
una sefial de excitacion. La sefial de excitacion para la CV es un potencial de barrido lineal
con forma de onda triangular como se muestra en la Figura 3. Este potencial de excitacion

triangular sefiala el potencial de barrido del electrodo entre dos valores, a veces llamado

potencial combinado. ®)

}—— ciclo 1——4}——ciclo 2 —
-02 4 A
s o 7N
A Y
= 02 . N
§ 0.4 Pl %
S 06 2 \
= D3 o8 P \\
E inicial d " E final
0 20 &0 60 80
Tiempo (s)

Figura 3 Tipica sefial de excitacion de Voltametria Ciclica
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Un voltamperograma ciclico (Figura 4) se obtiene midiendo la corriente del electrodo activo
durante el potencial de barrido. La corriente puede ser considerada la sefial de respuesta a la

sefial de excitacion potencial. Los voltamperogramas son un despliegue de corriente (eje

vertical) contra el potencial (eje horizontal). ®)

S =20
=
]
=
Xy

"o
=
-]
= o
L
-
[
Q
[

-0
-]
=4
b
2 -z0
= o8B o5 Lo BP9 o2 o -0

Potencial (V)
VU S R VI SN ———
S a4 3 X VY © % 3 ¥ -a n

Figura 4 Gréfica de Voltametria Ciclica @®

1.2 Recubrimientos

La deposicion de recubrimientos sobre superficies metalicas, modifica las propiedades de las
mismas. Existe una amplia gama de técnicas y métodos de aplicacion de recubrimientos,
donde cada una de ellos adiciona particularidades especificas a los materiales, empleados
como sustratos; comercialmente se producen fosfatos de hierro, zinc y manganeso sobre
aceros, esto constituye una buena base para la aplicacion de pinturas, incremento en la

. . L, 9
resistencia a la corrosion, 0 al desgaste. ©

10
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En particular, los recubrimientos a base fosfato, se aplican sobre diferentes sustratos,
mejorando sus caracteristicas, dependiendo de diversos factores como: las propiedades de éste,

método de aplicacion y solucién quimica utilizada, entre otros.

1.2.1 Tipos de Recubrimientos

Los recubrimientos que se utilizan para aumentar la resistencia a la corrosion

- - G
generalmente se pueden clasificar en las siguientes categorias: ®)

Aceites y grasas

e Inorgénicos o de conversion
e Esmalte vitreo

e Orgéanicos

e Metalicos

1.2.1.1 Aceites y grasas

Los aceites y grasas son protectores temporales, puesto que son repelentes del agua y
presentan una barrera de difusion al oxigeno. Algunas grasas contienen grupos quimicamente
activos, tales como el radical carboxilo (-COQ’), de modo que forman jabones metalicos,

limitando alin mas el area del material que pueda corroerse.

1.2.1.2 Inorganicos o de conversion

Son recubrimientos superficiales protectores aplicados a los materiales metalicos bajo

condiciones controladas; reciben su nombre debido a que la superficie metélica es

;- 9
transformada en un compuesto quimico. ®)
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Los recubrimientos de conversion son usualmente aplicados por inmersién, este tipo incluye
oxidos, fosfatos y cromatos; éstos pueden ser usados solos, pero generalmente sirven
como base para pintura, ya que mejoran ampliamente la adhesion de ésta y de otros
recubrimientos organicos; ademas, pueden ser aplicados sobre los metales y las aleaciones de

. .. . . ) 9
hierro, aluminio, magnesio, cadmio, zinc, entre otros. ©

e Los cromatos son aplicados a zinc, cadmio y aluminio cuando el recubrimiento por si
solo ofrece proteccion razonable bajo condiciones moderadas, éste puede reemplazar al

anodizado en algunos casos.

e Los oxidos negros son frecuentemente aplicados a hierro y acero por inmersion,

resultando un color atractivo, pero la proteccion contra la corrosion es limitada.

e EI fosfatado es comunmente utilizado para hierro y acero, y ocasionalmente para
aleaciones de zinc y aluminio; el proceso de inmersién es utilizado para fosfatar
articulos pequefios, los articulos grandes son tratados por rociado. Dependiendo de su
espesor, los recubrimientos fosfatados proporcionan mejora en la resistencia a la
corrosion y son una buena base para aceite, pintura, grasa y peliculas lubricantes

solidas.
1.2.1.3 Esmalte vitreo

Son recubrimientos de una barrera de vidrio relativamente gruesa (aprox. 0.7 mm). Estos
aislan al material completamente y por lo tanto, son Utiles para evitar la corrosion de hierros y

aceros en ambientes no muy hostiles.

Debido a que el vidrio de silicato se disuelve en alcalis fuertes, los esmaltes estan restringidos

a la accion de &cidos o electrolitos neutros tales como el agua. ®)
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1.2.1.4 Organicos

En particular son pinturas, los mas variados y complejos recubrimientos anticorrosivos;
consisten basicamente de una capa polimérica formada por un aglomerador y el pigmento

disperso en toda la superficie.

A fin de evitar completamente la aparicion de poros, se acostumbra aplicar varias capas, ya
sea con brocha, rodillo o mediante rocio; teniendo cuidado de que las capas sucesivas se

peguen a las previas para producir un recubrimiento de una pieza.
1.2.1.5 Metalicos

Estos se pueden aplicar por formas muy diversas; mediante difusion a altas temperaturas a
partir de gas, liquido o so6lido, o mediante el recubrimiento “fri6” efectuado por un rociado
metélico o por electrodeposicion.

Considerando el comportamiento electroquimico, un metal reactivo proporciona proteccion
por sacrificio al metal que se encuentra debajo de él. Un recubrimiento relativamente noble,

produce un potencial de corrosién mayor, y de este modo, una mayor velocidad de corrosion.

A pesar de lo anterior, frecuentemente se utilizan recubrimientos mas nobles, puesto que
brindan una proteccion adecuada a lo largo de varios afios, y pueden tener la ventaja adicional
de presentar una apariencia atractiva y poseer alta resistencia al desgaste. ©

1.2.2 Proceso de Recubrimiento

Para prevenir la corrosion, se debe de aplicar un sistema de recubrimiento, que consiste en
tres etapas: primario, intermedio y acabado; proporciona una respuesta excelente a la mayoria
de los requerimientos especificos de los recubrimientos. La Figura 5 muestra un sistema de

recubrimientos de tres etapas, y el propoésito de la aplicacion de cada unay las tres especies de

recubrimientos utilizadas. ©)
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e—— . Bamera inicial al medio ambiente
(Proporciona resistencia y apariencia)

Capas_ Bammera superior a quimicos vy al medio
Intermedias (Proporciona espesor)
T o
(Fosfatado)
Sustrato

)

Figura 5 Tres capas impermeables del sistema de recubrimiento.

1.2.2.1 Primario

El primario es general para todo recubrimiento anticorrosivo y se considera como una de
las etapas de mayor importancia del sistema de recubrimientos; los propdsitos primordiales del

primario son los siguientes:

e Adhesion donde existe un fuerte enlace con el sustrato

e Cohesion debido a las fuerzas internas

e Inercia porque existe resistencia a la corrosion

e Enlace intercapa por la formacion de un fuerte enlace con el recubrimiento en la
etapa intermedia

e Distension o expansion provocada por la flexibilidad

En el primario se utiliza un inhibidor, éste debe contener pigmentos y ser capaz de utilizar
éstos de tal forma que reduzcan la tendencia de la superficie metalica a corroerse. En
resumen, el primario debe reaccionar con la humedad y electrélitos a fin de proteger

catddicamente el sustrato metalico, por lo tanto esta etapa es la clave para la adhesion.

Esta etapa es aplicada y con un reposo de dias 0 meses previo a las siguientes capas, por lo

tanto también deben presentar suficiente resistencia a la atmosfera, para proteger al sustrato de

., . . 9
alguna forma de corrosion durante el tiempo necesario. ®)
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1.2.2.2 Intermedio o cuerpo del recubrimiento

La etapa intermedia presenta las siguientes caracteristicas:

e Espesor para el total del recubrimiento.
e Elevada resistencia quimica.

e Resistencia a transferir vapor himedo.
e Incremento de la resistencia eléctrica.

e Fuerte cohesion con el primario y el acabado.

El intermedio generalmente tiene un poco mas baja la relacién pigmento-vehiculo, de tal

manera, que es un recubrimiento plano con adhesion fisica, impenetrable o impermeable.

Otra funcién importante del recubrimiento intermedio es la de proporcionar una fuerte barrera
contra quimicos agresivos del medio ambiente o inmersos; son generalmente eficientes
respecto a propiedades de apariencia, de manera que no son muy utilizados como acabado

final. También pueden ser utilizados para proporcionar resistencia fisica. ®)

1.2.2.3 Acabado

El acabado también desempefia varias funciones importantes como son:

e Apariencia agradable.

e Proporciona un sello resistente para el sistema de recubrimientos.
e Forma la barrera inicial al medio ambiente.

e Proporciona resistencia al ataque quimico.

e Proporciona una superficie dura y resistente al desgaste.

El acabado proporciona un sello resinoso sobre el recubrimiento intermedio y el primario. El

primer acabado puede penetrar en el recubrimiento intermedio y de esta forma proporciona

una superficie impermeable o impenetrable en la cima. ®)
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En esta etapa se forma un recubrimiento mas denso y delgado que en el intermedio, porque los
acabados son formulados con bajas proporciones pigmento- vehiculo, ya que presentan un
menor volumen de pigmento en relacion a un mayor volumen de resina, y por ende

proporcionan una firmeza superior de la capa.

Otras caracteristicas que proporciona son la apariencia, color, textura, brillo y resistencia al
crecimiento de algas. En otros casos el acabado puede aplicarse so6lo para dar buena

apariencia; un resumen de las funciones de las etapas del sistema de recubrimientos esta dado

es la Tabla 2. *9
Tabla 2 Resumen funcional de las etapas de un sistema de recubrimiento.
ETAPA FUNCION RECUBRI!\/IIENTOS RECUBRIMIENTOS
PRINCIPAL ESPECIFICOS GENERALES
*Adhesion al sustrato *Adhesion
*Enlace al recubrimiento *Cohesion
PRIMARIO Adhesién intermedio *Resistividad
*Flexibilidad
*Enlace interno
*Enlace al primario *Cohesién
*Enlace al acabado *Enlace intercapa
INTERMEDIO Espesor y “Espesor
estructura *Fuerte resistencia
quimica,
ambiental y eléctrica
*Resistencia atmosférica *Sello superficial
. . y/o al medio ambiente *Fuerza
Resistencia *Resistencia
ACABADO ala *Flexibilidad
atmosfera ; )
*Apariencia
*Dureza

1.2.3 Recubrimiento Fosfatado

Los recubrimientos a base fosfato ocupan un lugar importante en las técnicas utilizadas

para proteger diferentes superficies metélicas de los dafios causados por la corrosion.

Los recubrimientos fosfatados son depoésitos inorganicos cristalinos uniformes sobre

- - . L : 10
superficies metalicas debido a una reaccion quimica en el metal base previamente tratado. (10)
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1.2.4 Usos de los Fosfatos

Las siguientes, son las principales aplicaciones de los recubrimientos a base de fosfato y a

continuacion se describen.

Base para pintura.

e Lubricay proporciona resistencia al desgaste.

e Proporciona resistencia temporal contra la corrosion moderada.
e Base para aceite u otro material que prevenga la oxidacion.

e Facilita el trabajo en frio de las superficies metalicas.

La base para pintura proporciona la vida util de un articulo metélico pintado, depende
basicamente de la durabilidad del recubrimiento y de la adherencia de la pelicula sobre la
superficie donde se aplica. La proteccion es para prevenir la corrosion en el sustrato metalico,

reduciendo la actividad quimica en la interfase de éste y la pintura.

La buena adherencia que proporciona el recubrimiento de fosfato, permite incrementar la
resistencia a las capas de humedad y agua, deteniendo o al menos retardando, sustancialmente,
la corrosion que se pudiera presentar. Dicho recubrimiento actia como una pelicula

dieléctrica, aislando el anodo activo y el catodo que existe en toda la superficie del metal base.

Cuando a una superficie metalica se le aplica una capa insoluble de fosfato, adquiere
propiedades para resistir mejor el desgaste. En muchos elementos de méaquinas, la aplicacion
de fosfato es ampliamente utilizado. Las ventajas de reduccién de desgaste se logran siempre
que la capa depositada sea uniforme, cuando la penetracion de la capa en el metal es la
adecuada, segln la especificacion que se trate. Ademas, si se presenta afinidad con el

. - T (12
lubricante que se utiliza, los resultados son todavia mas satisfactorios. (12)
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La proteccidon contra la corrosion que proporciona el fosfato es temporal, al aplicar un
recubrimiento insoluble de fosfato a una superficie metalica, se provee de una barrera fisica
contra la humedad. El grado de corrosion que posee la capa depositada sobre el metal ferroso

o no ferroso, depende de factores como son: uniformidad y espesor de la capa, tamafio,
densidad y microestructura del cristal, asi como el tipo de sellador final. A su vez, el espesor
de la capa depende del método de limpieza previo tratamiento, composicién de la solucion de
fosfatacion, temperatura y duracion del tratamiento. Para lograr la mejor resistencia a la
corrosion, se prefiere que la capa de fosfato o base de zinc o de manganeso, ambas de espesor

. . . : 12
considerable, se acomparien de un suplemento que bien puede ser un aceite o una cera. (12)

1.2.5 Formacién del Fosfato

Un recubrimiento de fosfato, se obtiene mediante la conversion de la superficie del metal,
a través de una reaccién quimica, entre el sustrato, el &cido fosforico y otras sustancias, en
condiciones controladas. Los recubrimientos de fosfato, consisten en un tratamiento a base de
una solucién diluida de acido fosférico y otros quimicos sobre superficies metélicas,
generalmente hierro, acero, acero galvanizado o aluminio y sus aleaciones. La superficie
reacciona quimicamente con la solucion, convirtiéndose en una capa protectora ligera de

fosfato. (1)

La reaccion quimica que se produce durante el proceso de fosfato, ocurre cuando los quimicos
contenidos en el bafio, reaccionan con el metal que va a ser fosfatado. Entre la interfase de
ambos, se neutraliza una fina capa de la solucion por el efecto del ataque al metal. Dicha
solucion, altera la solubilidad de los metales de fosfato, reduciéndose y se precipita en forma
de cristales o amorfa segun el tipo de tratamiento. La superficie del metal atrae a los cristales

por efecto de la normal del potencial electroestatico, depositandolos en los sitios catddicos.

En todos los bafios de fosfato a base de zinc, hierro y manganeso, que son los mas
comerciales, se les aplican aceleradores que pueden ser nitrato, clorato, peroxido o bien un
acido sulfonico organico. La finalidad de agregarlos es realizar el recubrimiento con mayor

: . . : ~ . 12
rapidez, oxidar hierro ferroso y reducir el tamafio del cristal. (12)

15



Capitulo 1

Las caracteristicas de estructura, penetracion y base, se determinan ejerciendo el control de:

e Meétodo de limpieza previo tratamiento.
e Uso de enjuagues activos.
e Maétodo de aplicacion.

e Composicion quimica de la solucidn fosfatizante.

Existen diferencia entre los tipos de fosfato, por ejemplo; el fosfato de zinc tiene una
estructura cristalina que varia desde capas con depositos microcristalinos muy delgadas hasta
capas gruesas a base de cristales de cuarzo. Las caracteristicas de los cristales, asi como su
peso son variadas. El color de este tipo de recubrimiento va desde un gris de diferente

tonalidad de ligera a obscura. (1)

La importancia del uso y aplicacion de este recubrimiento presenta ventajas en los materiales
por los que se utiliza principalmente en los dados que permiten la preparacién o base para
pintura o lubricacion; auxiliar en trabajo de metales en frio, como el rolado, resistencia a la
corrosion e incremento de la resistencia al desgaste. En capas de fosfato de zinc aplicadas por
el método de inmersién, los materiales adquieren caracteristicas que facilitan en trabajo de

extrusion o grabado en frio.

Asi mismo, para el fosfato de hierro se utilizan soluciones con una base de metal-alcali, pH de
4.0 6 5.0. Una vez que la solucidn tiene contacto con la superficie, se produce sobre la misma
una capa amorfa de cristales finos constituida basicamente por 6xidos de hierro que va desde

el color azul iridiscente hasta azul rojizo.

Por principio, el recubrimiento del metal se inicia debido a la accion de algunas sales de
fosfato y aceleradores disueltos en la solucion de acido fosforico, esta capa se forma una
vez que el acido reacciona con el metal y los fosfatados de hierro se producen utilizando

. , . 11
sustancias que actien como catalizadores. (11)
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Por ejemplo, en el acero, al reaccionar con un acido de fosfatacion, primeramente se produce
un el fosfato ferrico que entra al recubrimiento y enseguida se produce el fosfato ferroso que
entra a la solucion como un compuesto soluble de hierro, si se oxida no tardaria en ser soluble
precipitandose en el bafio de la solucién; para evitar esto, se agregan agentes oxidantes para

remover el fosfato ferroso, sobre todo porque inhiben la formacion del recubrimiento.

También se puede realizar el fosfato con fosfatado de manganeso que requiere de 5-30
minutos de tiempo para su aplicacion, durante el cual se obtienen pesos de 5.4-32.3 g/m?l a
apariencia de su grano es firme y fino. Se pueden obtener también, cristales refinados en la
superficie, siempre y cuando se utilicen limpiadores y agentes acondicionadores a base de

fosfato de manganeso.

Generalmente se aplican en piezas ferrosas, como rodamientos, engranes, partes de maquinas
de combustion interna, entre otros; con el proposito de prevenir dafios en el arranque y
proporcionarle propiedades de resistencia al desgaste. Debido a que se usan como base para

o - L 11
aceite, éste intensifica su color hasta lograr una apariencia de color negro. (1)

1.2.6 Proceso de Fosfatado

En general, para realizar un fosfatado se requiere de los siguientes pasos:

e Limpieza

e Enjuague (antes del fosfato)

e Fosfatado

e Enjuague (después del fosfato)

e Secado
Dependiendo de las necesidades y de la funcion el recubrimiento de fosfatado, el
procedimiento se modificard. A continuacion se describen los pasos para realizar el proceso

de fosfatado: (13)
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e Limpieza

La limpieza de la superficie del material donde se deposita el recubrimiento es esencial, ya
que depende en gran parte de la uniformidad del contacto entre superficie del sustrato y la
solucion fosfatizante. Para ello, se utilizan medios quimicos, mecanicos o ambos a la vez. La
superficie debe quedar libre de polvo, grasa, aceite, huellas dactilares o algin otro material
extrafio. La sustancia de limpieza debe seleccionarse, tomando en cuenta que no debe influir

durante el proceso de fosfatacion. Tampoco debe neutralizar la solucion de acido fosforico.

e Enjuague (antes del fosfatado)

Luego de la limpieza, generalmente las piezas se someten a un enjuague, por inmersion o
rociado, con agua caliente o fria, con el fin de remover cualquier residuo, que pudiera afectar
la composicion de la solucién o la calidad del recubrimiento. En el caso de la inmersion, se
debe proveer de un método de agitacién y circulacion del agua en los tanques, con el fin de

asegurar una alta eficiencia.

e Fosfatado

Periodo de tiempo en el cual la solucion fosfatizante permanece en contacto directo con la
superficie, en la que se depositara el recubrimiento de fosfato. De acuerdo a las condiciones
del proceso, sustancias 0 composicion de la solucion, pH, temperatura y proceso utilizado con

- - - , - 14
las caracteristicas fisicas del recubrimiento son bien especificas en cada caso. (14)

e Enjuague (después del fosfatado)

La intencion en este proceso, es retirar los residuos de fosfato que no se hayan adherido a

.. , .. 1
la superficie del sustrato, asi como de crear las condiciones para un buen secado. (13)
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e Secado

Es la exposicion de las piezas al medio ambiente o cerca de alguna fuente de calor para
que adquiera las caracteristicas propias del recubrimiento. Se recomienda no tocar las piezas

ya fosfatadas ya que se pueden dafiar algunas zonas del recubrimiento. (14)

1.2.7 Métodos de Aplicacién

Los métodos de aplicacion de los recubrimientos de fosfato més conocidos son los de
rociado e inmersion. Algunas veces, ambos se pueden combinar, como en el caso de la
industria automotriz, pues un factor determinante en la seleccion del método de aplicacion es,

la forma y tamafio de las piezas por fosfatar. (12)

1.2.7.1 Rociado (spray)

Mediante este método, s6lo es posible aplicar recubrimientos de fosfato de zinc y hierro.
Generalmente, es muy eficiente cuando se requiere de fosfatar grandes volumenes de piezas
pequefias, superando por mucho al de inmersion. No se recomienda en procesos donde se
intenta fosfatar piezas pequefias colocadas dentro de canastos, debido a que no sufre efecto en
todas aquellas &reas comunes, donde tiene contacto directo entre si.

Previamente tratada la superficie metalica, las aplicaciones por rociado no exceden los 60
segundos, dependiendo del peso de recubrimiento deseado, los recubrimientos obtenidos

mediante este método son finos y densos.

1.2.7.2 Inmersion

A través de este método, es posible aplicar eficientemente recubrimientos de fosfato de
zinc, hierro y magnesio. En procesos continuos, éste es un sistema practico y econémico
cuando se requiere de producir un gran volumen de piezas de tamafio pequefio como: resortes,

seguros, tornillos, tuercas, entre otras piezas. El tiempo de aplicacion es de aproximadamente
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5 minutos y su mayor ventaja es que proporciona un mayor espesor del recubrimiento, siendo
esta técnica una de las mas difundidas y aplicadas para obtener primarios elaborados de

fosfatados. (12)

1.2.7.3 Electroquimico

Un procedimiento tipico para el fosfatado electroquimico toma entre 0.5 - 5 minutos de
polarizacion electroquimica seguida de consolidacion quimica para un tiempo total de 14
minutos, consiguiéndose de esta manera un recubrimiento uniforme de baja porosidad.
Mediante el uso de esta técnica, el peso de recubrimiento tiende siempre a ser mas alto y de
menor porosidad que el obtenido por inmersién. La principal desventaja de esta técnica son los
costos elevados de instalacion y uso en una planta, pero tiene la ventaja de proporcionar mayor

flexibilidad y control. ™

1.2.8 Factores que influyen en el proceso del fosfatado

En el acabado de superficies metalicas como hierro, acero, aluminio, zinc, y aleaciones de

aluminio y materiales no ferrosos; el fosfatado es un proceso ampliamente utilizado.

Piezas pequefias se fosfatan por inmersion, en tanto que el método de rociado se prefiere
cuando los articulos son grandes. La calidad del fosfatado depende de la influencia de
diversos factores durante el proceso, mismos que determinan finalmente la naturaleza de los
recubrimientos obtenidos. Entre ellos, se encuentran la naturaleza de la superficie que es
fosfatada, composicidn y estructura de la superficie del sustrato, preparacion y activacion de la
superficie, tratamientos térmicos, maquinados y método de aplicacion. En cuanto a la
solucion, los pardmetros méas importantes a considerar son composicion, concentracion, pH,

temperatura y aceleradores. (16)
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La naturaleza del sustrato, en base a la composicion del metal, causa diferencias en toda el
area fosfatada debido a su naturaleza quimica y a la presencia de elementos de aleacion. De la
misma manera, sin restarle importancia, la estructura de la superficie metalica tiene también

gran influencia. Se sabe por estudios de Ghali (@7

, que a mayor rugosidad, mas grande es le
peso de la capa depositada por unidad de area, considerado el tiempo de tratamiento requerido,
en tanto las superficies pulidas, responden pobremente al proceso de fosfatado. Para obtener
adecuados resultados, se recomienda que los valores de rugosidad de las superficies que

reciben la capa de fosfato tengan valores de rugosidad de 0.76 — 1.77 m p .

Diversos articulos confirman que cuando una superficie tiene un gran numero de cavidades y

fisuras, se favorece el ataque acido, de donde resulta un mejor fosfatado.

Por principio, la superficie del sustrato debe ser sometida a métodos de limpieza, los cuales le
proporcionaran ventajas durante el proceso de fosfatado. Esta, debe de llevarse a cabo con
sustancias que no contengan cloro y ademas que no formen capas. El acabado superficial es
determinante, dado que al limpiar la superficie del sustrato se removeran productos generados
de corrosion, asi como contaminantes grasos presentes. A fin de eliminar a estos ultimos, se
recomienda utilizar solventes organicos, los cuales promoveran de recubrimientos de grano

fino.

Algunas veces, cuando se han utilizado potentes inhibidores en el ataque al metal, el proceso
de fosfatado se dificulta, al menos que se empleen limpiadores alcalinos fuertes, mismos que

podrian remover los residuos de los inhibidores.

La activacion de la superficie del sustrato debe incrementarse mediante la adicion de un
activador durante la limpieza de la superficie, la cual determinara el rango de nucleacion del
recubrimiento fosfatado. Se han usado ampliamente soluciones a base de fosfato de sodio de

1-2% en peso, del contenido de 0.001% de compuesto de titanio. (16)
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Si el sustrato se somete a un tratamiento térmico o a procesos de maquinado, ésta puede ser
causa de formaciones heterogéneas, las cuales alteran sensiblemente el tamafio del grano. Al
recibir tratamiento térmico, cuando se inicia el proceso de fosfatado, el ataque del metal se
presenta principalmente en las fronteras del grano, convirtiéndose en un factor de influencia

determinante en el proceso.

En relacion a los tratamientos térmicos, la distribucion de los elementos constituyentes de las
aleaciones heterogéneas pueden variar, por lo que los sitios &nodo y catodo que resultan sobre

la superficie, pueden decidir la fosfatacion.

La composicion de la solucion fosfatizante y la concentracion de sus constituyentes,
determinan en gran medida la naturaleza de la formacion del recubrimiento. Una alta
concentracion de iones de metales pesados contenidos en los aceleradores de fosfatacion,

producen recubrimientos de mejor proteccion.

Pardmetro determinante en la calidad de la fosfatacion es también la acidez de la solucidn,
donde los valores de &cido libre (AL) y acido total (AT), asi como su relacion (AL/AT),
deben mantenerse a niveles de requerimiento éptimo para asegurar una adecuada calidad de

fosfatado.

La adicion de aceleradores y su concentracion, en ciertas condiciones de operacion, es de vital
importancia en el proceso de fosfatado, debido a que su presencia favorece la formacion de un
mejor recubrimiento, aungue una concentracion alta puede ocasionar pasividad en la superficie

del metal.

La temperatura tiene gran influencia durante la fosfatacion. Las temperaturas elevadas
favorecen la facil precipitacion del fosfato en un tiempo corto, sin embargo, se requiere mayor
cantidad de &cido fosférico. En el caso de bafios que operan a temperaturas ambiente, la
posibilidad de incremento en acidez es mas probable, lo cual se puede normalizar al adicionar

_ 16
carbonatos al metal que forma el recubrimiento. (16)
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El proceso de calentamiento de la solucion es vital, debe darse en condiciones Optimas, pues
para reducir los costos. Casi todos los procesos tienen temperaturas de operacion bien
definidas. En los procesos de fosfatado, se han adoptado diversos procesos de calentamiento
de solucion, entre los que se encuentran: calentamiento que puede ser por vapor, corriente
eléctrica, directo con gas o aceite, con doble chaqueta, mediante cambiador de calor, entre
otros.

La cinética del proceso de fosfatacion es en cierto grado determinante, por tal razon, es un

factor clave en la obtencion de diversas microestructuras y gran calidad de los recubrimientos.

El método de deposicion del recubrimiento, es sin lugar a dudas el parametro de mayor
influencia en el proceso de formacion del mismo. Actualmente los que tienen mayor
aceptacion en la industria son los de inmersién y el de rociado. Sin embargo, existen, nuevos
métodos y dispositivos de aplicacién muy versatiles, como es el de aplicacion de fosfato a
través de un mecanismo movil, que puede utilizarse inclusive en “situ”, semejante al proceso

de pintado por medios mecénicos automatizados. (16)

1.2.9 Fosfatado de cromo sobre Al 6061 T651

De acuerdo al proceso de fosfato existen diversos recubrimientos que permiten realizar
estudios para investigar otros tipos de fosfatos como es el del fosfato de cromo que esta siendo

patentado para mejorar las propiedades corrosivas sobre el Al 6061 T651.

A continuacion se presentan las diversas reacciones quimicas para obtener el recubrimiento de

fosfato de cromo sobre Al 6061 T651. Inicialmente se presenta ataque del acido al aluminio.

2Al + 4H" = 2AP" + 2H,

La rapidez con que se presenta esta reaccion depende de los niveles de acidez. La adicién de

., .. . . 18
ion fluoruro en la solucion, acompleja la solucion. (18)
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2Al + 4H" + 6F = 2AlF; + 2H,

La velocidad de disociacion con que se presentan las reacciones anteriores se explica una vez
que se determina el potencial de cada una de las ecuaciones anteriores, donde sus valores
corresponden de 1.7 y 2.1 V respectivamente. La formacion de la capa de recubrimiento
depende mucho del rompimiento del sustrato por el desprendimiento del hidrogeno que se

libera; es este momento, el cromato oxida el hidrégeno en agua.

2Al + 14H" + 6F + Cr,0;% = 2AlF; + 2Cr** +7H,0

Como la mayoria de las veces el fluoruro proviene de la sal &cida de sodio o potasio, se

produce precipitacion de aluminio disuelto como la sal insoluble NasAlFs .

6Na* +2Al + 2H + 12HF + Cr,0;% = 2NasAlFg + 2Cr**+ 7TH,0

De modo que las reacciones de formacion del recubrimiento se presentan de la siguiente

forma:

12Na" + 2Al +2H" + 12HF + Cr,0; “+ 2H,PO, = 2AIPO, + 12NaF + 2Cr*" 7H;0

Con la presencia de iones fosfato, la reaccion de disolucién provoca la precipitacion de
mezclas de fosfato de aluminio y cromo sobre la superficie, debido sobre todo al consumo de

iones H*. 1®

1.3 Reactor Nuclear TRIGA Mark 111

Este estudio es importante debido a que el Al 6061 T651 es el material con que esta
fabricada la tina del Reactor Nuclear TRIGA Mark 111y por el cual es necesario realizar un

recubrimiento de fosfato de cromo para disminuir la corrosion del equipo.
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Los reactores nucleares son instalaciones en las que puede iniciarse y mantenerse bajo control
una fision nuclear, cominmente conocida como reaccion en cadena. Esta reaccion se da
cuando algunos atomos pesados, por ejemplo de uranio, captura un neutrén, se vuelve

inestable y se produce el rompimiento o fision. (19)

La construccién del edificio que alberga el Reactor Nuclear TRIGA Mark Il (Figura 6) se
inicid en junio de 1964 y se termind en octubre de 1968. Iniciaron las pruebas de
preoperacion del reactor el 4 de noviembre del mismo afio. El 26 de noviembre se registro por
primera vez una potencia de 1 MW vy el 6 de diciembre la compafiia Gulf General Atomic hizo

L : ] 1
entrega del reactor a la Comision Nacional de Energia Nuclear. (19)

Figura 6 Vista del reactor nuclear TRIGA Mark 111 (19

Este reactor es llamado asi, puesto que las tres primeras letras de TRIGA sefialan sus
finalidades del mismo: la “T” (training), se refiere a la capacitacion de personal; la “R”
(research), representa la investigacion cientifica y la “I” (is6topos), haciendo alusion a la
produccion de isotopos, asi mismo las dos Gltimas letras corresponden a General Atomic, el

fabricante, y el complemento del nombre Mark 111 alude al modelo del reactor. (19)
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El TRIGA Mark 11l ha sido considerado siempre muy seguro, ya que el combustible mismo
del reactor contiene el extintor, el cual actla y detiene de golpe la combustion cuando la
temperatura del combustible nuclear pasa de los 350 grados centigrados. El citado extintor es
hidruro de zirconio, mezclado homogéneamente con el uranio natural y el uranio 235 en los

elementos del combustible.

En los reactores se controla la reaccion de fision por medio de barras de control que detienen o
mantienen la liberacion de energia, éstas se pueden introducir y sacar a voluntad entre los
elementos de combustible nuclear, estas contienen boro que es un buen absorbedor de

neutrones. (20)

La reaccion de fision del Reactor TRIGA se vigila inicialmente acercando una fuente de
neutrones a los combustibles. En este reactor se utiliza una fuente de americio-berilio (Am-
Be), el americio es un elemento inestable que emite particulas alfa, éstas son absorbidas por el
berilio, éste se vuelve inestable que emite un neutrén que, al ser absorbido por el uranio,
produce la fision y emision de nuevos neutrones, amplificando asi la reaccion de fisién en

cadena.

En el caso del reactor TRIGA Mark Ill, su combustible estd compuesto por una mezcla de
uranio-zirconio-hidrégeno, el uranio representa un 8.5% del peso total, el zirconio 89.85% y

1.65% correspondiente al hidrogeno, esta mezcla da caracteristicas de seguridad al reactor.

La potencia del reactor se controla mediante la extraccién o introduccion de las barras de
control, estas mantienen una determinada cantidad de reacciones de fision en el reactor para
provocar una potencia estable, que permite el incremento o disminucion de las mismas, hasta

alcanzar la potencia o el apagado del reactor.

Los principales usos del reactor del TRIGA Mark Ill ubicado en el Instituto Nacional de

Investigaciones Nucleares (ININ), son: (19)
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e Analisis por activacion: Técnica que consiste en exponer una muestra al campo de
neutrones, la cual al absorberlos se torna inestable y emite rayos gamma con una cierta
energia y un cierto ritmo propiedades que permite establecer la identificacion del

elemento.

e Produccion de radioisotopos: Algunos materiales se colocan en el campo de
neutrones para obtener is6topos inestables que emiten rayos gamma 6 particulas beta;
utilizados en medicina para diagnostico o tratamiento de enfermedades, ademéas de

otras aplicaciones en la industria, la agricultura, entre otras.

e Capacitacion de personal: El reactor también se utiliza para adiestrar personal en la

., 19
operacién de reactores nucleares.( )

El reactor TRIGA Mark Il es del tipo alberca con nucleo mavil, enfriado y moderado por

agua ligera; en la Figura 7, se presenta un diagrama esquematico mostrando las principales

partes del reactor. (20)
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Figura 7 Principales componentes del reactor TRIGA Mark 111. (20)

1. Acceso de la columna térmica. 13. Mecanismos de manejo de barras.

2. Puerta de columna térmica. 14. Tanque del reactor (Aluminio 6061 T651).
3. Hohlraum (espacio vacio en CT). 15. Sistema neumatico de transferencia.

4. Columna térmica horizontal. 16. Sistema rotatorio de irradiacion de muestras.
5. Columna térmica vertical. 17. Nucleo del reactor.

6. Tapon de columna térmica vertical. 18. Cuarto de exposicion.

7. Acceso a columna térmica vertical. 19. Puerta del cuarto de exposicion.

8. Tubos radiales al ndcleo del reactor. 20. Tubos de acceso al cuarto de exposicion

9. Tubo lateral de acceso a CT horizontal. 21. Concreto boratado del cuarto de exposicion.
10. Tubos tangenciales al nucleo del reactor. 22. Placa movil para acceso a CT vertical.

11. Blindaje de concreto. 23. Sistemas para apertura de puertas.

12. Puente movil.
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Un reactor presenta diversos dafios inducidos por radiacion en el nicleo del reactor, una
muestra de estos, se representa en la Figura 8, algunos ejemplos son fracturas, corrosion,
encapsulamiento de hidrégeno, fatiga, entre otros; primordialmente estos son provocados por

los siguientes factores: @

e Segregacion de impurezas a limite de grano e interfaces.

e Precipitacién y cambios de composicion en limite de grano.

e Endurecimiento por irradiacion (Clustering and precipitation).
e Fragilizacion por generacion de Hy.

e Dairio de peliculas pasivas.

Figura. 8 Encapsulamiento de hidrégeno en la pared de la tina del reactor.

El reactor presenta diferentes tipos de corrosion, en la Tabla 3, se proporciona un panorama
general de la corrosion presente en las partes del reactor BWR (Boiling Water Reactor),
instalado en Laguna Verde, en el estado de Veracruz; cuya funcion primordial es la de

. s (1
producir energia eléctrica. )
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Las partes metalicas de éste, pueden ser atacados por diferentes agentes agresivos o

corrosivos, los cuales deben ser reparados o reemplazados; esto involucra pérdidas

econémicas y de tiempo, en detrimento de la empresa o instituciones dependientes del

suministro energético que proporciona el reactor.

@

Tabla 3 Tipo de corrosion que presentan las partes del reactor BWR. @)

CORROSION CORROSION
PARTE MATERIAL GENERAL LOCALIZADA
Alojamiento de Zircaloy-2 (BWR) ER Corrosion nodular (BWR)
combustible Zircaloy-4 (BWR) ER DHC, PCI (SCC por l2)
N d”gls‘f)%é?taer,r'fjb?eﬁg”s AlSI 30453 VGR IASCC
bombas de impulso Alloy 600 VGR IGSCC
. ' Alloy X-750 VGR IGSCC, IASCC, HE
tubos guia)
Aleaciones de bajo
., contenido de acero (A-508,
Tanque de presidon A-5338), (CLAD con VGR CF,1GSCC
depositos de soldadura SS)
Tuberias
Aguas d_e a_IlmentaC|on AISI 304SS VGR IGSCC
Circuito de Acero al Carbono (SA106- GR EC. TGSCC. PC
recirculacion GrB o0 SA333-G6) ’ ’
Vapor
Generador de vapor Alloy 600 VGR IGSCC, IGC
Tubo Alloy 800 VGR TGSCC
Alloy 690 VGR IGSCC
Placa soporte del tubo Acero al carbono AlSI GR CcC
405/410 VGR
Tuberia del Cobres GR SCC, CC
condensador Aleacion Ni-Cu GR PC
Acero Inoxidable VGR PC
Titanio ER DHC
Turbina 3Cr-0.5Mo Acero con bajo
Discos contenido de carbono GR
ASTM A-471 (acero NiCr IGSCC, CF
Alabes MoV) VGR SCC, CF, PC
AISI 403SS VGR
AISI 410SS
Sistemas auxiliares de AIS| 304SS VGR PC, CC, MIC
tuberias AlISI 316SS VGR CC, MIC
DHC rompimiento retardado de hidrégeno ER excelente resistencia
HE encapsulado de hidrégeno VGR muy buena resistencia
CF fatiga por corrosion GR buena resistencia
SCC corrosion por tension debida a esfuerzos de CC corrosion por agrietamiento
tension PC corrosion por picadura
TGSCC corrosion por tension debida a esfuerzos IGC corrosion al interior del grano
externos del grano MIC corrosion influenciada por bacterias
IGSCC corrosién por tensidon debida a esfuerzos
internos del grano
IASCC corrosion por tension debida a irradiacion
asistida
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Capitulo 2 Desarrollo Experimental

Con el desarrollo de la tecnologia, existen materiales los cuales se les puede modificar la
resistencia a la corrosién por medio de recubrimientos depositados sobre estos, con el fin de
modificar las propiedades iniciales de las superficies y proponerlos para su nueva aplicacion

ya sea en la ciencia, ingenieria o en la produccion.

En las ultimas décadas, el uso del aluminio y sus aleaciones ha tomado gran importancia, por
su bajo peso, una alta resistencia a la corrosion, entre otros, por lo que miles de piezas de todo
tipo se fabrican con este material, especialmente en la industria automotriz, aerondutica y

espacial.

Caso particular el Al 6061 T651 como sustrato, que sometido a un tratamiento de deposicién
de recubrimiento de fosfato de cromo para comprobar la resistencia a la corrosion, que es lo

que experimentalmente se ha hecho en este trabajo de investigacion.

2.1 Material empleado

Para el desarrollo del presente trabajo de investigacion se utilizd como sustrato el Al 6061
T651 el cual es utilizado en la tina del Reactor Nuclear TRIGA Mark 111 cuyas propiedades, se
indican en la Tabla 4 y la composicion quimica para realizar el fosfato de cromo se muestra en
la Tabla 5; asi como una caracterizacion del microanalisis (Figura 9) con la ayuda del

Microscopio Electronico de Barrido (MEB) marca Phillips XL30.
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Tabla 4 Propiedades del Al 6061 T651 de acuerdo a ASTM B 209M Y
PARAMETRO CARACTERISTICA

Designacion ASTM Al 6061
Designacion I1SO Al-Mg Si Cu
Templado ASTM T651

Esfuerzo minimo de tension (Mpa) 260

Esfuerzo minimo de cedencia (Mpa) 220
Densidad (g/cm?) 2.70

Coeficiente estéatico de friccién

cuando se desliza sobre acero 1032

0.35 entre superficies planas

Coeficiente cinético de friccion

cuando se desliza sobre acero 1032

0.25 entre superficies planas

Conductividad térmica (W/mK) 180
Resistividad eléctrica (o0€2 mm) 50
Expansion térmica (10-¢/K) 24

Resistencia al desgaste adhesivo
(mg/1000 ciclos) 59 HRB

a 105 rev/min= 17.06
a 4150rev/min= 21.15

Tabla 5 Composicion quimica del Al 6061 T651 (2)

MATERIAL COMPOSICION QUIMICA (%)

Al 6061 T651 Cr

0.40-0.8 Si, 0.7 Fe, 0.15-0.40 Cu,
0.15 Mn, 0.8-1.2 Mg, 0.04-0.35

0.25Zn.0.5Ti, 0.20 otros
elementos y el resto de Al.
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Label:ALUNSNIO 6861 FASE BLANCA

pdl Wb F—71——1

BSE.12.8 Al 6061 =

AccN  Magn
Cula 25 0 kv 500%
B00  e00 S

a) b)
Figura 9 a) Microanalisis b)Imagen de Al 6061 T651. Fase Blanca: Al, Si, Cr, Mn, Cu y Fe.
Fase Oscura: Al, Mg y Si. Fase Gris: Al (500x)

2.2 Determinacion de la curva de calibracion de fosfato de cromo

Para la conocer la concentracién de fosfato de cromo inicialmente se determino un

espectro de absorcién de radiacion visible para la solucion fosfatante.

Para la obtencion del espectro de absorcion de radiacion visible Figura 10, se utilizd un
Espectrofotometro Spectronic 20 marca Genesys Instruments Figura 11, en el cual se realiz6
un barrido entre los intervalos de 370 a 570 nm haciendo una variacién de la longitud de onda
de 10 en 10 nm, Tabla (6).Anexo A

04
Cromo,0.001 M, pH 215

0.3 4

02 4
(440,0.17)

Absorbancia (u.a.)

0.1 4

oo
3560

T
400

T
450

T
500

Longitud de onda {nm

T
550 600

)

Figura 10 Espectro de absorcion de radiacion visible para la solucion de fosfato de cromo.
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Figura 11 Espectrofotdmetro utilizado para determinar la concentracion de fosfato de cromo

Tabla 6 Resultados obtenidos para determinar la longitud de onda del cromo.

Determinacién del Espectro de Absorcion de Radiacién Visible
Long. Onda Absorbancia Absorbancia
(nm) (Cn (Blanco)
370 0.785 0.606
380 0.567 0.309
390 0.372 0.028
400 0.228 0.005

410 0.165 0
420 0.157
430 0.169
440 0.176
450 0.171
460 0.159
470 0.131
480 0.102
490 0.073
500 0.050
510 0.032
520 0.018
530 0.010
540 0.005
550 0.002
560 0.001
570 0

Obtenido el espectro de absorcion y considerando la longitud del maximo de absorcion (440
nm) se procedidé a obtener una curva de calibracién con soluciones estandares para poder
determinar la concentracion de muestras problema. Para ello se prepararon 8 soluciones de
concentracion conocida (0.0001, 0.0003, 0.0005, 0.0007, 0.001, 0.003, 0.005 y 0.007 M) de la
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solucion fosfatante, asi como un blanco; el cual contenia acido fosférico (H3PO,), floruro
acido de sodio (NaHFy) y agua desionizada; la curva de calibracion estandar con los
siguientes valores (Tabla 7), la cual fue ajustada a la ecuacion de una linea recta o Ley de Beer
(Figura 12).

Tabla 7 Valores de absorbancia para construir la curva de calibracion estandar.

Curva de Calibracion
Conc. Sol Absorbancia Absorbancia
(M) Promedio
0 0 0 0 0
0.0001 0.056 0.057 0.056 0.056
0.0003 0.066 0.066 0.066 0.066
0.0005 0.112 0.112 0.113 0.112
0.0007 0.148 0.147 0.148 0.148
0.001 0.214 0.214 0.214 0.214
0.003 0.624 0.624 0.624 0.624
0.005 1.014 1.012 1.012 1.012
0.007 1.427 1.428 1.427 1.427

0.6

Absorbancia

0.4 4

0.2 =

oa \ T \ T \ T \ T T
o.ooo o.ooz o0.oo4 o.0o8 0.008 oo1o

Concentracion (Molar)

Figura 12 Curva de calibracion estandar para el fosfato de cromo.
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Para concluir con el objetivo de esta experimentacion se realizo el recubrimiento de una placa
de Al 6061 T651; con la diferencia que por cada 10 minutos transcurridos se tomoé una
alicuota de la solucién fosfatante para medir el valor de la absorbancia y asi obtener la

variacion de la concentracion de fosfato de cromo respecto al tiempo en la solucion.

2.3Fosfatado de las probetas

Se cortaron diferentes probetas con dimensiones distintas para someterlas a un tratamiento

quimico durante el cual se les depositd en su superficie el recubrimiento de fosfato de cromo.

La preparacion de la superficie del Al 6061 T651, se realiz6 de acuerdo a la especificacion de

la norma ASTM D 1730, para recubrimientos metalicos e inorganicos. (22)

Para realizar el proceso de fosfato se consideraron pardmetros de optimizacion obtenidos en
trabajos previos de investigacién en un aluminio comercial semiduro, de composicion 99%
aluminio y pequefias concentraciones de magnesio y cromo. Los de mayor trascendencia son

los relacionados con los valores de temperatura, pH, y tiempo de tratamiento, asi como de la

. ;- .z . 1
composicion quimica de la solucion utilizada. @

El método de fosfatado utilizado fue el de inmersidn en una celda termostatizada, como se
esquematiza en la Figura 13, y la composicion de la solucion quimica empleada y las

condiciones de trabajo se presentan en la Tabla 8.

Tabla 8 Solucién quimica para obtener el fosfato de cromo’ @

COMPONENTE FORMULA QUIMICA | CONCENTRACION (g/L)
Acido fosférico H3POa4 65
Anhidrido cromico CrOs 10
Floruro acido de sodio NaHF2 5
PARAMETROS DEL PROCESO
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Temperatura: 30 *C, pH: 2.5 y tiempo de tratamiento: 30 minutos

Figura 13 Celda termostatizada para aplicacion del fosfato por el método de inmersion.

2.4 Proceso de fosfatado

e Limpieza.

Empleando agua caliente, se procedi6 a desprender el recubrimiento plastico de
proteccion que tiene de fabricacion el Al 6061 T651. Asi mismo, para tener la superficie
apropiada para el tratamiento fue necesario tratar las placas primeramente con lijas del No.
100 hasta No. 400; con el fin de crear una superficie lisa libre de ralladuras o materiales
extrafios. Por Gltimo, se limpio totalmente la superficie con acetona, hasta eliminar la mayoria
de las grasas o aceites que pudieran estar adheridas a la superficie metalica y que fueran

depositadas durante la manipulacion o corte de la placa.
e Enjuague.
Enseguida se les someti6 a un enjuague con agua desmineralizada, a la misma

temperatura de la solucion, con el fin de que no se presente un cambio brusco de temperatura

al introducir el sustrato de aluminio en la solucién.
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e Fosfatado.

Se introdujeron una por una las placas a fosfatar en la celda de inmersion,
inmediatamente dieron inicio una serie de reacciones quimicas durante las cuales se llevé a
cabo la deposicion del recubrimiento sobre el sustrato, siguiendo los mecanismos de
formacion ya indicados. El tiempo de permanencia de las probetas dentro de la solucion fue de

30 minutos (Figura 14).

e Enjuague después del fosfatado.

Se les sometié a un enjuague con agua caliente desmineralizada, agitando de manera
enérgica al sustrato hasta no quedar rastros de la solucion en su superficie. Durante este
proceso se debe tener cuidado, ya que el recubrimiento cuando se encuentra humedo, es

susceptible de sufrir ralladuras o desprenderse con facilidad.

Figura 14. Proceso de fosfatado mediante la celda de inmersion.
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e Secado.

Finalmente, las probetas se retiraron del enjuague y se les coloco en el exterior para que

secaran a temperatura ambiente. En la Figura 15 se observa la apariencia de las probetas, con

un color verde esmeralda homogeéneo. (23.24)

Figura 15 Apariencia de las probetas después de someterlas al proceso de fosfatado.

2.5 Pruebas de corrosion

Las pruebas de corrosion en las placas fosfatadas se realizaron por dos diferentes técnicas,
las cuales fueron gravimétricas (por pérdida de peso) y electroquimicas, cuyas técnicas se
describen a continuacion.

2.5.1 Gravimétricas

Las pruebas de corrosion gravimétricas fueron realizadas de acuerdo al siguiente

procedimiento:
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Se disefiaron tres cubas de acrilico, donde se introdujeron diferentes soluciones corrosivas
como fueron: HCI, NaOH y agua del reactor (AR); con un pH de 2.1, 105 y 7.2
respectivamente; en cada una de ellas se colocaron 8 placas de Al 6061 T 651 fosfatadas y una
sin recubrimiento por cada cuba. En la Tabla 9 se muestra las condiciones de trabajo para cada
uno de los medios corrosivos.

Tabla 9 Medios corrosivos para pruebas gravimetricas

No. de 3
SOLUCION CORROSIVA
Cuba
Cubal NaOH 0.01 N
Cuba 2 HCIl 0.1 N
Cuba 3 Agua del Reactor

En la Figura 16 se muestra representativamente el arreglo de las placas para la prueba de

corrosion gravimétricas con las diferentes soluciones corrosivas.

Figura 16 Cubas de acrilico para pruebas de corrosion gravimétricas

Inicialmente fueron pesadas 24 placas fosfatadas y 3 placas sin recubrimiento, antes de ser

introducidas a las soluciones corrosivas.
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Las placas fueron retiradas una por semana de cada una de las soluciones corrosivas a las
cuales fueron expuestas, hasta cumplir con un periodo de 8 semanas; posteriormente las placas
fueron lavadas utilizando una brocha y chorros de agua de la llave, hasta retirar la mayoria de

los productos de corrosion, se secaron a temperatura ambiente y se pesaron.

2.5.2 Electroquimicas

2.5.2.1 Extrapolacion de Tafel y Resistencia a la Polarizacion

Las celdas de polarizacion que fueron utilizadas se construyeron montando sobre cada una
de las placas fosfatadas (electrodo de trabajo) un tubo de acrilico de 5.8 cm. de diametro y 10
cm. de altura. Estos altimos fueron adheridos perfectamente al material fosfatado, por medio
de silicona. (se montaron 3 celdas con placas de Al 6061 T651 fosfatadas utilizando las
mismas soluciones corrosivas que en la prueba por pérdida de peso). En la parte superior del
tubo de acrilico se coloc6 un tapon de plastico con 2 horadaciones, por donde fueron
colocados un electrodo de grafito y un capilar de Luggin o puente salino que unia al seno de la
solucién de prueba con el electrodo de referencia, el cual fue un electrodo de calomel (ECS);
en la Figura 17 se muestra un esquema de la celda de polarizacion.

Bectrodo auxiliar Potenciostate

de grafito _— Galvanostato
r Bectrodo de refemcia
ECS

Capilar de Luggin

=

Conexién al
sustrato

Tubo de
acrilico

Placa fosfatda
Bectrodo de trabajo
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Figura 17 Esquema de la celda de polarizacion utilizada en las pruebas
de corrosidn electroquimicas en placas fosfatadas.

Para la realizacion de estas pruebas de corrosion electroquimicas se utiliz6 un
Potenciostato/Galvanostato de Barrido marca ACM Instruments Gill AC, acoplado a una
computadora (Figura 18), la cual nos proporciona los resultados correspondientes de cada

prueba.

Se utiliz6 el método de Resistencia a la Polarizacién, debido a que permite medir bajas
velocidades de corrosion, ademas de ser una técnica rapida y efectiva. Junto con este método
se utilizd la extrapolacion de Tafel para la obtencion de las pendientes anddicas y catodicas y

asi obtener las velocidades de corrosion de los materiales ensayados.

Figura 18 Diagrama generalizado del equipo utilizado para las
pruebas de Rp y extrapolacion de Tafel.

Una vez montada y conectada la celda de polarizacion se le dio un tiempo de calentamiento de
10 minutos al equipo, posteriormente se habilito la celda dandole un tiempo de 3 minutos para

la estabilidad de la misma.
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Por ultimo se procedio a introducir los pardmetros correspondientes, los cuales fueron:

e Material: Al 6061 T651

e Areaexpuesta: 15.41 cm?

e Velocidad de barrido: 10mV/min

e Potencial inicial: 200mV Tafel / 20mV Rp
e Potencial final: -200mV Tafel /-20mV Rp
e Densidad del material: 2.70 g/cm®

e Peso especifico: 8.99 g/equiv

e Electrodo de referencia: SCE

Las mediciones fueron tomadas cada semana hasta completar un periodo de un mes. Ademas

fue ajustado el pH de cada solucién corrosiva empleada.

2.5.2.2 VVoltametria Ciclica

La celda de polarizacion que se utilizd para esta prueba es con la que cuenta el equipo y
consta de una celda de vidrio con un capuchén de plastico en el que se coloc6 un electrodo de
referencia de Ag/AgCI, un contra electrodo de platino y nuestras placas fosfatadas como
electrodo de trabajo. En la Figura 19 se muestra un esquema de la celda de polarizacién

utilizada.

Para la realizacibn de las pruebas de Voltametria Ciclica se utilizO un
Potenciostato/Galvanostato de barrido marca Princenton Applied Research Modelo 273 A,

acoplado a una computadora (Figura 20).
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Chagueta del electrodo

Alarmbre de Platine

—

Capsula del Blec_lrodo Capsula del
de referencia contraelectrodo
Tubo de purga
Chaqueta del

contraglectrodo

de referencia

Capuchon de la celda

Collarin

Colda de polarizacitn

Figura 20 Diagrama generalizado del equipo utilizado para las
pruebas de Voltametria Ciclica
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Una vez montada la celda se le di6 el mismo tiempo de calentamiento al equipo y de
estabilidad que en las pruebas realizadas anteriormente. Las soluciones empleadas en la celda
electroquimica para atacar las placas fosfatadas fueron HCI 0.1 N, NaOH 0.01 y agua del
reactor. Por ultimo se procedié a correr las pruebas variando solamente un parametro, el cual
fue la velocidad de barrido de un intervalo de 10 mV/min. hasta 100 mV/min. con un

incremento de 10 en 10 mV/min en cada una de las soluciones corrosivas.
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Capitulo 3 Resultados

3.1 Determinacioén de la curva de la concentraciéon de fosfato de cromo

Ya obtenidos los valores de absorbancia respecto al tiempo de la solucion fosfatante se
procedié a calcular la Concentracidon Relativa mediante la siguiente ecuacion y los resultados

se muestran en la Tabla 10.

Donde:
Cr= Concentracion relativa
C; = Concentracion molar al tiempo t

C, = Concentracion al tiempo cero

Tabla 10 Valores obtenidos para obtener la concentracion de fosfato de cromo respecto al tiempo.

Tiempo . Concentracion Concentracion
(min) Absorbancia Molar (Ct) Relativa (CR)

0 0.206 0.1023 1.0000

10 0.204 0.1013 0.9902

20 0.203 0.1008 0.9853

40 0.203 0.1008 0.9853

60 0.196 0.0971 0.9491

80 0.194 0.0960 0.9384
100 0.189 0.0934 0.9130
120 0.190 0.0945 0.9237
140 0.184 0.0908 0.8875
160 0.183 0.0903 0.8826
180 0.179 0.0882 0.8621
200 0.174 0.0856 0.8367
220 0.174 0.0856 0.8367
240 0.174 0.0856 0.8367
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Como resultado de estos valores se afirma, que con base en las observaciones experimentales
(Figura 21), que después de cuatro horas de expuesta la placa a la solucién fosfatante la
deposicion ya no se realiza, debido a la disminucién de la concentracion de fosfato de cromo y
a una saturacion de iones entre la placa fosfatada y la solucion; por lo tanto para poder recubrir

la placa en las condiciones apropiadas, sera necesario preparar una solucion fosfatante nueva.

1.00 —
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082 4
0.80 T T T T T T g T T T T T T T
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Figura 21 Variacion de la concentracion de fosfato de cromo respecto
al tiempo sobre Al 6061 T651 fosfatado.
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3.2 Fosfataciones en placas de Aluminio 6061 T651

En la Figura 22, se muestran las probetas fosfatadas que se colocaron en los diferentes
procesos de corrosion, estas muestran un color verde esmeralda homogéneo; en la Tabla 11 se

enlistan los pesos obtenidos después del procedimiento de fosfatacion.

@)

Figura 22 Probetas después de someterlas al proceso de fosfatado para las pruebas de corrosion.
(1) Gravimétricas
(2) Extrapolacion de Tafel y Resistencia a la polarizacion
(3) Voltametria Ciclica
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Tabla 11. Resultados de variacion depeso obtenido en el proceso de fosfatado.

Peso inicial | Peso final | Diferencia de peso
Placa
()] ()] ()]

1 37.5056 37.5354 0.0298
2 37.6006 37.6270 0.0264
3 36.9262 36.9467 0.0205
4 36.4461 36.4803 0.0342
5 37.4780 37.5148 0.0368
6 38.4183 38.4473 0.0290
7 37.8398 37.8629 0.0231
8 37.1118 37.1387 0.0269
9 39.0227 39.0474 0.0247
10 37.7846 37.8057 0.0211
11 38.3719 38.3917 0.0198
12 37.8259 37.8481 0.0222
13 39.3387 39.3680 0.0293
14 38.4309 38.4605 0.0296
15 37.9066 37.9278 0.0212
16 38.7193 38.7459 0.0266
17 38.5057 38.5301 0.0224
18 37.6719 37.6964 0.0245
19 38.4510 38.5301 0.0223
20 39.1914 39.2143 0.0229
21 38.3592 38.3850 0.0258
22 38.8725 38.9041 0.0316
23 37.8566 37.8887 0.0321
24 38.9784 39.0108 0.0324

Peso promedio 0.0265

Para determinar la morfologia del recubrimiento las probetas se analizaron en el MEB, la
micrografia tomada se muestra en al Figura 23. En ella, se observa que el material se deposita
en forma de bloques de manera desordenada, presentando fracturas.
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Figura 23 Micrografia de la morfologia de la superficie del recubrimiento de fosfato de cromo (500x)

Ademaés se toma una fotografia de corte transversal del fosfatado para observar la uniformidad
del recubrimiento, en este se muestra que existen separaciones entre blogue y blogue donde se
deposita material de fosfato de cromo de tamafio mas pequefio, logrando que dichos huecos no

se prolonguen hasta el sustrato, ya que serian zonas quedarian desprotegidas (Figura 24).

AccY Magn Det WD ———— 10um
250kV 8000x SE 121 Al6061 F2

Figura 24 Corte transversal. Micrografia en la que se aprecia la manera en
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que el fosfato de cromo se deposita sobre el Al 6061 T651 (3000x)

3.3 Pruebas de corrosion en placas fosfatadas

3.3.1 Gravimétricas

En la Tabla 12 se muestran los resultados después del proceso de corrosion en una solucion de
NaOH 0.01 N a un pH de 10.5 donde se determina la velocidad de corrosion a partir del

tiempo de exposicion.

La mayor velocidad de corrosién ocurre durante la primera semana de exposicién y la cual se
reduce considerablemente de la segunda semana en adelante, este efecto se debe a que durante
la primera semana s6lo se presenta un ataque agresivo en el metal fosfatado, aunado a la
pérdida de material. Por lo que la reduccion en las velocidades de corrosion en la segunda
semana se debe a la formacion de capas sobre la superficie del material, las cuales aumentan el

peso final del material, dando como resultado la pasividad del material.
Estas placas presentaron un burbujeo excesivo durante la primera semana, por lo que el ataque

de la solucién en el material se mostré agresivo ya que se observa un oscurecimiento del

recubrimiento y pequefias picaduras en la superficie.

Tabla 12. Pérdida de peso después del proceso de corrosion en la solucién de NaOH

I Peso inicial | Peso final | Pérdida de peso | T. exposiciéon | Vel. Corrosidn
S B (© (©) () mpa
1 37.5354 37.4560 0.0794 168 11.88
2 37.6270 37.5979 0.0291 336 2.17
3 36.9467 36.9346 0.0121 504 0.603
4 36.4803 36.4715 0.0088 672 0.329
5 37.5148 37.5070 0.0078 829 0.236
6 38.4473 38.4439 0.0034 997 0.085
7 37.8629 37.8598 0.0031 1146 0.068
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8 37.1387 37.1382 0.0005 1314 0.009

Las placas que fueron expuestas a la solucién de HCI 0.1 N con un pH de 2.1, con el fin de
determinar la velocidad de corrosion a partir del tiempo de exposicion despues del proceso de
corrosion, presentan un comportamiento semejante de la velocidad de corrosion a lo largo de

las cuatro semanas de exposicion; como lo muestra la Tabla 13.

En estas placas se observo un debilitamiento del recubrimiento desde la tercera semana de
exposicion, este se desprendié facilmente al momento de ser realizada la limpieza de las

placas; sin embargo; el sustrato no sufrié un apreciable ataque quimico de la solucion en su

superficie.
Tabla 13. Pérdida de peso después del proceso de corrosion en la solucién de HCI
o Peso inicial | Peso final | Pérdida de peso | T. exposicidn | Vel. Corrosion
R ™) © (© () mpa
9 39.0474 38.9914 0.0560 168 8.384
10 37.8057 37.7112 0.0945 336 7.074
11 38.3917 38.2837 0.1080 504 5.389
12 37.8481 37.7100 0.1381 672 5.169
13 39.3680 39.1710 0.1970 829 5.977
14 38.4605 38.1987 0.2618 997 6.604
15 37.9278 37.6609 0.2669 1146 5.858
16 38.7459 38.4254 0.3205 1314 6.1351

La Tabla 14 muestra los resultados después del proceso de corrosion en la solucion del agua
del reactor donde se observan las mas bajas velocidades de corrosion de los tres diferentes

medios Corrosivos.

Estas placas no presentaron a simple vista deterioro aparente en su superficie; solo se obtuvo

una pequefa pérdida de peso del material con el paso del tiempo.
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Tabla 14. Pérdida de peso después del proceso de corrosion inmersas en agua del reactor (AR)

o Peso inicial | Peso final | Pérdida de peso | T. exposiciéon | Vel. Corrosidn
e (©) (©) () mpa
17 38.5301 38.5273 0.0028 168 0.419
18 37.6954 37.6232 0.0032 336 0.239
19 38.4733 37.4699 0.0034 504 0.169
20 39.2143 39.2104 0.0039 672 0.145
21 38.3850 38.3804 0.0046 829 0.139
22 38.9041 38.8980 0.0061 997 0.153
23 37.8887 37.8812 0.0075 1146 0.164
24 39.0108 39.0012 0.0096 1314 0.183

En la Figura 25 se muestran una comparacion entre las curvas obtenidas a partir de la

velocidad de corrosién que presentan las placas fosfatadas en los diferentes medios.

Velocidad deCormrasidn ()
(3]
]

= Ml

— 8 —NaQH
—&— Agua dereactor

\‘ e o
_____./

T T T T T
600 800 1000 1200 1400
Tiempo de exposicon Ch)

Figura 25 Velocidades de Corrosion en pruebas gravimétricas en placas fosfatadas.
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Por lo que se obtiene; que las placas fosfatadas que presentaron mayor resistencia a la

corrosion fueron las expuestas en el agua del reactor, seguidas por las de la solucion basica

presentando estas una pasivacion en el material despues de la primer semana y por altimo las

que fueron colocadas en un medio &cido.

Cabe hacer mencion que las placas de Al 6061 T651 sin recubrimiento colocadas en las

soluciones corrosivas presentan diferencia con los resultados obtenidos con las placas que si

fueron fosfatadas a un tiempo de exposicion de 1314 horas, puesto que estas presentan un

deterioro mayor en su superficie (Figura 26) y una mayor velocidad de corrosion, como lo

muestra la Tabla 15.

Tabla 15.Diferencia de la velocidad de corrosion entre placas a un tiempo de exposicién de 1314 hr.

VELOCIDAD DE CORROSION (mpa)

SOLUCION
Con recubrimiento | Sin recubrimiento
NaOH 0.0090 12.4415
HCI 6.1351 10.8258
Agua reactor 0.1830 0.2667

Figura 26 Placas de Al 6061 T651 sin recubrimiento

(1) Agua del reactor. (2) NaOH 0.01 N. (3) HCI 0.1 N
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3.3.2 Electroquimicas

3.3.2.1 Extrapolacién de Tafel y Resistencia a la Polarizacion

En la Tabla 16, se muestran los resultados obtenidos de las pruebas de corrosion
electroquimicas por medio de extrapolacion de Tafel y Resistencia a la Polarizacion realizadas
en placas fosfatadas en la solucion de NaOH; donde se determina la velocidad de corrosion a

partir del tiempo de exposicion. Anexo B

Como se observa; en esta solucion corrosiva se presenta el valor maximo en la velocidad de
corrosion durante la corrida uno, disminuyendo a partir de la segunda y manteniendo un

comportamiento parecido en la tercera.

En la cuarta corrida al realizar el analisis correspondiente se observa que los resultados
obtenidos presentan un comportamiento diferente, esto se debe a que la corrosion que se

presenta es minima y el rango de medicion del equipo no proporciona un resultado.

Tabla 16 Velocidad de corrosion en placas fosfatada en solucion de NaOH 0.01 N

_ T. exposicion Ba Bc | corr Vel. Corrosion
Corrida
(hr) V/DEC | V/DEC | mA/cmz? mpa
1 0 0.56 0.36 | 1.541x10% 5.04
2 168 0.61 0.48 | 7.294x10% 1.13
3 336 0.23 0.17 | 2.759x108 1.04
4 504 - - - -

La Tabla 17 muestra los valores de la velocidad de corrosion en una solucion de HCI; en esta
placa fosfatada se observa que desde la primer corrida y hasta la cuarta se presentan un

comportamiento semejante a lo largo del tiempo de exposicion.
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Tabla 17 Velocidad de corrosion en placas fosfatada en solucion de HCI 0.1 N

. T. exposicion Ba Bc | corr Vel. Corrosion
Corrida
(hr) V/DEC | V/DEC | mA/cm? mpa
1 0 0.68 0.23 | 2.384x10+ 0.88
2 168 0.49 0.46 | 5.664x10+ 0.59
3 336 0.56 0.44 5.99x10-4 0.44
4 504 0.54 0.45 | -6.786x104 0.48

La placa fosfatada expuesta en agua del rector no presenta un ataque apreciable en el material
fosfatado, lo cual se ve reflejado en la Tabla 18 con los valores de las bajas velocidades de

corrosion.

Tabla 18 Velocidad de corrosion en placas fosfatada en solucién de agua del reactor.

_ T. exposicion Ba Bc | corr Vel. Corrosion
Corrida
(hr) V/DEC | V/DEC | mA/cm? mpa
1 0 0.76 0.59 | 8.129x10% 0.019
2 168 0.82 0.72 | 6.408x10% 0.022
3 336 0.38 0.29 | 8.335x10% 0.029
3 504 0.76 0.64 | 8.501x106 0.018

En la Figura 27 se muestran las curvas obtenidas a partir de los valores de la velocidad de
corrosion que presentan las placas fosfatadas en los diferentes medios a partir de los resultados

obtenidos de las técnicas de Extrapolacion de Tafel y Resistencia a la polarizacion.
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Figura 27 Comparacion de las Velocidades de Corrosion en pruebas electroquimicas en placas fosfatadas

Se determina que al comparar los resultados de las técnicas Gravimétricas y Electroquimicas
se observa que presentan una similitud, esto hace constar que las dos técnicas son confiables

para determinar la velocidad de corrosion de cualquier sustrato con un recubrimiento

3.3.2.2 VVoltametria Ciclica

Esta técnica fue utilizada para estudiar el comportamiento anticorrosivo del
recubrimiento sobre Al 6061 T651 en diferentes medios variando las velocidades de barrido;
que tiene su antecedente en el trabajo realizado por K. Kiss en 1987 sobre recubrimientos de

fosfatados de zn.
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Se realiz6 un barrido de potencial sobre las placas fosfatadas calculando el potencial de
corrosion para poder comparar el comportamiento de las mismas (Tabla 19); mostrando que
las placas fosfatadas expuestas en la solucién de NaOH presentaron el maximo potencial de
corrosion, lo que es de esperarse puesto que la placa expuesta en esta solucion en pruebas
anteriores presentaron el fenébmeno de pasivacion, esto se debe a que el maximo potencial se
presenta en estas placas debido a que como se da un mayor ataque sobre la superficie se

necesita mayor potencial para poder corroer una mayor area superficial. Anexo C

Tabla 19 Potencial a diferentes velocidades de barrido en los medios corrosivos

Vel. Barrido Potencial E (V)

mV/s HCI NaOH AR
10 0.71 1.44 0.55
20 0.71 1.42 0.62
30 0.80 1.40 0.55
40 0.76 1.34 0.64
50 0.72 1.32 0.61
60 0.71 1.30 0.61
70 0.72 1.30 0.61
80 0.71 1.28 0.60
90 0.71 1.28 0.61
100 0.72 1.26 0.60

La Figura 28 presenta una comparacion del potencial requerido para producir la corrosion en
los recubrimientos a diferentes velocidades de barrido sobre recubrimientos de fosfato de

cromo en los tres medio utilizados.
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Figura 28 Potencial requerido para producir el proceso de oxidacion sobre los recubrimientos
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Conclusiones

CONCLUSIONES

De los resultados del presente trabajo de investigacion, se concluye:

El recubrimiento de fosfato de cromo presenta homogeneidad en la superficie del

Al 6061 T651 utilizando los parametros establecidos.

Después de cuatro horas de expuesta la placa a la solucién fosfatante la deposicion
ya no se realiza, debido a la disminucion de la concentracién de fosfato de cromo y
a una saturacion de iones entre la placa fosfatada y la solucion; por lo tanto para
poder recubrir la placa en las condiciones apropiadas, sera necesario preparar una

solucién fosfatante nueva.

En las pruebas de corrosion gravimétricas y electroquimicas se observé que existe
una mayor resistencia a la corrosion en medios acidos que en basicos, pero estos
presentaron una velocidad de corrosion mayor en la primer semana y
posteriormente se observo formaciones de capas sobre el sustrato por lo que existe
el proceso de pasivacion de las superficies metalicas evitando que se continué la

corrosion sobres los sustratos.

En las pruebas de VVoltametria ciclica se presenta el maximo potencial en las placas
que fueron expuestas en la solucién de NaOH debido a que como se da un mayor
ataque sobre la superficie se necesita mayor potencial para poder corroer una

mayor area superficial.
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PROPUESTAS

La posibilidad de realizar estudios en el campo de los recubrimientos es muy amplia, ya
que ésta se ha vuelto un &rea fundamental de la investigacion para poder mitigar o controlar la

corrosion.

Por lo que en la actualidad se realizan estudios sobre la caracterizacion de materiales que se

encuentran con algun recubrimiento y que estan expuestos a procesos de corrosion.

Por ello es la importancia de este estudio, de tratar a un material de interés en procesos
nucleares como lo es el Aluminio 6061 T651 con un recubrimiento de fosfato de cromo para
cambiar las propiedades iniciales del sustrato y obtener una nueva superficie que resista mas la

corrosion, brindando de esta manera un mayor tiempo de vida al material utilizado.

Cualquier cambio de los parametros considerados en la deposicion del recubrimiento de
fosfato de cromo, o del sustrato a utilizar, constituye posibles alternativas de investigacion ya
que si se le somete a pruebas mecanicas y quimicas, los resultados obtenidos seguramente

seran diferentes a los obtenidos en esta investigacion.

La presente investigacion abre un nuevo campo de aplicacion al Ingeniero Metallrgico en la
industria nuclear, ya que en esta area existen muchos problemas que pueden ser investigados

como son la corrosién, caracterizacion y la aplicacion de otros recubrimientos, entre otros.
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Anexos

ANEXO A

Espectrometria de absorcion de radiacion ultravioleta-visible @

El analisis quimico proporciona informacion sobre la composicion de una muestra,
algunos de los analisis dan como resultado de tipo cualitativo y aportan informacion util en la
gue pueden reconocerse especies atébmicas o moleculares, deducirse caracteristicas

estructurales o reconocer en la muestra la presencia de determinados grupos funcionales.

Otros analisis son de tipo cuantitativo; son éstos los resultados que se representan como datos
NUMEricos y se expresan como porcentaje, partes por millén o miligramos por litro. En ambos
tipos de analisis la informacidn necesaria se obtiene por medio de la medida de una propiedad

fisica que se relaciona en forma de caracteristica con él o los componentes de interes.

Las propiedades que se utilizan para reconocer la composicién quimica de la muestra pueden
denominarse sefiales analiticas. Como ejemplo de este tipo de sefiales cabe citar la emision o
la absorcion de la luz, la conductancia, el peso, el volumen y el indice de refraccion, pero

ninguna es exclusiva de una especie dada.

En la Figura 4.12 se representa un haz de radiacion antes y después de pasar a través de una
capa de solucion de espesor b y que contiene una especie molecular que absorbe radiacion
cuya concentracion es ¢. Como consecuencia de las interacciones entre los fotones y las

particulas absorbentes, la potencia del haz disminuye de Po a P.

b Solucidon
Reflexion -+— coloreada
Po 5 ! 3 .
Haz incidente Haz transmitido

Figura 4.12 Atenuacion de un haz de radiacion por una solucién que absorbe.
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La relacion entre la radiaciéon no absorbida P (con respecto a la muestra testigo) y la radiacion
incidente Po se denomina transmitancia T, definida por:
P

T=—
Po

La cantidad de luz absorbida es proporcional al nimero de moléculas capaces de absorber
energia, por tanto, la transmitancia disminuye a medida que aumenta la concentracion del
soluto en solucién. Un parametro mas ampliamente utilizado que la transmitancia es la

absorbancia A, la cual se define como el logaritmo del reciproco de la transmitancia:

Obsérvese que a diferencia de la transmitancia, la absorbancia de una solucién aumenta a

medida que aumenta la atenuacion del haz luminoso.
Ley de Lambert-Beer

A medida que un haz de fotones pasa por un sistema de una especie absorbente, el
grado de absorcion con respecto a la distancia atravesada x es directamente proporcional al
poder del haz de fotones P (la intensidad se mide en unidades de energia por unidad de tiempo
0 bien potencia). Asi la reduccién de la intensidad, -dP, puede enunciarse matematicamente

como:

P
dx
donde k es una constante de proporcionalidad caracteristica de la especie absorbente y de la

energia de los fotones, y P representa el poder de radiacion a cualquier distancia x, entonces:

—%P = —d(InP) = kdx
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Si consideramos que Po es el poder de radiacion si x=0 y que P es el poder radiante de la
radiacion transmitida que emerge del medio absorbente si x=6, entonces la ecuacion anterior

podré integrarse con respecto al total del trayecto de la radiacion.

P 5
denP:kIdx
Po 0

Obteniendo:
P
—(InP-InPo)=-In—=ko
Po
Por tanto:
— Ini = kk'bC
Po

Convirtiendo In a logip y agrupando constantes:
P
—log— = abC
Po
Sustituyendo las ecuaciones anteriores tenemos:

A=abC

La ecuacion anterior se conoce como Ley de Lambert-Beer, la cual establece que la
concentracion de una especie molecular en solucién es directamente proporcional a su

absorbancia.
Si la longitud de trayecto de la muestra b, se expresa en centimetros y la concentracion en
gramos de absorbente por litro de solucidn, la constante a, llamada absorbancia relativa

especifica o coeficiente de absorcién especifica, tiene unidades litro g™* cm™.

Con frecuencia la concentracion C, se expresa en términos de concentraciones molares,

manteniendo b en unidades de centimetros, entonces la ecuacion final se escribe como:

A=é&C
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Donde ¢ se denomina coeficiente de absortividad molar o coeficiente molar de absorcion y se

expresa en unidades de L mol™ cm™.

Una gréfica de la absorbancia en funcién de la concentracion sera una linea recta que pasa por
el origen, tal y como se muestra en la Figura 4.13, y cabe hacer mencidn que esta técnica solo

es valida a concentraciones bajas.

ABSORBANCIA

COHCENTRACIOH

Figura 4.13 Representacion de la Ley de Beer.
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ANEXO B

Resultados de Pruebas electroquimicas (Tafel y Rp) por semana

NaOH

ACM Instruments Gill AC Potenciostato/Galvanostato

Date Run: 08-09-04
Inicial Pot: -200 mV
Final Pot: 200 mV

Scan Rate: 10 mV/m
Sample Area: 15.41 cm?
Equiv. Wt: 899¢g
Density: 2.7 g/ml

Ref. Elec: SCE 241.5E-3V

TAFEL CALCULATIONS:
NaOH 1

Corrosion Rate: NA

Icorr:

Beta Anodic: 0.56 V/DEC
Beta Cathodic:0.36 V/DEC

-95"

“F A

Potencial (V)

" 1.000E-06

Corriente (A)

~ 1.000E-07

" 1.000E-05

(2
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ACM Instruments Gill AC Potenciostato/Galvanostato

Date Run: 08-09-04
Inicial Pot: -20 mV

Final Pot: 20 mV

Scan Rate: 10 mV/m
Sample Area: 15.41 cm?
Equiv. Wt: 899¢
Density: 2.7 g/ml

Ref. Elec: SCE 241.5E-3V

Rp CALCULATIONS:
NaOH 1

Corrosion Rate: 5.04 mpy
Icorr: 1.541 E -5

Beta Anodic: 0.56 V/DEC
Beta Cathodic:0.36 V/DEC

Potencial (V)

-1.385F
-1.39F-

-1.395°¢

-1.4;

-1.405|

=
i

-

-1.41}
-1.4155
E

L« BEIETRRAETY

-3.000E-06 -2.000E-06

-1.000E06 0

Corriente (A)

1.000E-06
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ACM Instruments Gill AC Potenciostato/Galvanostato

Date Run: 15-09-04 Rp CALCULATIONS:
Inicial Pot: -20 mV NaOH 2

Final Pot: 20 mV

Scan Rate: 10 mV/m Corrosion Rate: 1.13 mpy
Sample Area: 15.41 cm? Icorr: 7.294 E -6

Equiv. Wt: 899 g Beta Anodic: 0.61 V/DEC
Density: 2.7 g/ml Beta Cathodic:0.48 V/DEC
Ref. Elec: SCE 241.5E-3V

-8051
-1}
-615/

-62;

Potencial (V)

- 625 —

_63:

-835; # 5

-84r e |

~-7.500E-07 "~ 2500E-07 O  2500E-07
Corriente (A)
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ACM Instruments Gill AC Potenciostato/Galvanostato

Date Run: 22-09-04
Inicial Pot: -20 mV

Final Pot: 20 mV

Scan Rate: 10 mV/m
Sample Area: 15.41 cm?
Equiv. Wt: 899¢
Density: 2.7 g/ml

Ref. Elec: SCE 241.5E-3V

Rp CALCULATIONS:
NaOH 3

Corrosion Rate: 1.04 mpy
Icorr: 2.759 E -8

Beta Anodic: 0.23 V/DEC
Beta Cathodic:0.17 V/DEC

.265'
27
2751

-.28!

Potencial (V)

-285|
.20

-285—

T -5000E-08

".2500E08 2@ ©  2500E-08

Corriente(A)
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ACM Instruments Gill AC Potenciostato/Galvanostato

Date Run: 29-09-04
Inicial Pot: -20 mV

Final Pot: 20 mV

Scan Rate: 10 mV/m
Sample Area: 15.41 cm?
Equiv. Wt: 899 ¢
Density: 2.7 g/ml

Ref. Elec: SCE 241.5E-3V

Rp CALCULATIONS:
NaOH 4

Corrosion Rate:  mpy
Icorr:

Beta Anodic:

Beta Cathodic:

Potencial (V)

-4 .000E-O07

LAL LA A LI L1l ll.)

1.000E-07

2.000E07 0

Corriente (&)
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I

ACM Instruments Gill AC Potenciostato/Galvanostato

Date Run: 08-09-04
Inicial Pot: -200 mV
Final Pot: 200 mV

Scan Rate: 10 mV/m
Sample Area: 15.41 cm?
Equiv. Wt: 899 g
Density: 2.7 g/ml

Ref. Elec: SCE 241.5E-3V

TAFEL CALCULATIONS:
HCl 1

Corrosion Rate: NA

Icorr:

Beta Anodic: 0.68 V/DEC
Beta Cathodic:0.23 V/DEC

Potencial (V)
@
o

.85}

~1.000E-06

1.000E-05  1.000E-04  1.000E-02

Corriente (A)
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ACM Instruments Gill AC Potenciostato/Galvanostato

Date Run: 08-09-04
Inicial Pot: -20 mV

Final Pot: 20 mV

Scan Rate: 10 mV/m
Sample Area: 15.41 cm?
Equiv. Wt: 899¢
Density: 2.7 g/ml

Ref. Elec: SCE 241.5E-3V

Rp CALCULATIONS:
HCl 1

Corrosion Rate: 0.88 mpy
Icorr: 2.384 E -4

Beta Anodic: 0.68 V/DEC
Beta Cathodic:0.23 V/DEC

65!

- 655

Potencial (V)

- 665
-67}

-2.000E-05

AW

0

Lirded d o g dd guansiy jpuippafine it iy iediglio

1.000E-05 3.000E-05
Corriente (A)
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ACM Instruments Gill AC Potenciostato/Galvanostato

Date Run: 15-09-04

Inicial Pot; -20 mV
Final Pot: 20 mV

Scan Rate: 10 mV/m

Sample Area: 15.41
Equiv. Wt: 899¢
Density: 2.7 g/ml

cm?

Ref. Elec: SCE 241.5E-3V

HCl 2

Rp CALCULATIONS:

Corrosion Rate: 0.59 mpy
Icorr: 5.664 E -4

Beta Anodic: 0.49 V/DEC
Beta Cathodic:0.46 V/DEC

6555

-665F

- 87|

Potencial (V)

-675[

- B8

 -5.000E-05

2500E05 0

Corriente (A)

BTN T T T R N Y O O G
2.500E-05 5.000E-05
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ACM Instruments Gill AC Potenciostato/Galvanostato

Date Run: 22-09-04
Inicial Pot: -20 mV
Final Pot: 20 mV
Scan Rate: 10 mV/m

Sample Area: 15.41 cm?

Equiv. Wt: 899¢
Density: 2.7 g/ml

Ref. Elec: SCE 241.5E-3V

Rp CALCULATIONS:
HC1 3

Corrosion Rate: 0.44 mpy
Icorr: 5.993 E -4

Beta Anodic: 0.56 V/DEC
Beta Cathodic:0.44 V/DEC

__BTE

-675

Potencial (V)

- 68/
- 685!

=69

-695 /

~ 5.000E-05

2500E05 0  2500E-05

Corriente (A)

ol
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ACM Instruments Gill AC Potenciostato/Galvanostato

Date Run: 29-09-04
Inicial Pot: -20 mV

Final Pot: 20 mV

Scan Rate: 10 mV/m
Sample Area: 15.41 cm?
Equiv. Wt: 899¢
Density: 2.7 g/ml

Ref. Elec: SCE 241.5E-3V

Rp CALCULATIONS:
HCl 4

Corrosion Rate: 0.48 mpy
Icorr: 6.786 E -4

Beta Anodic: 0.54 V/DEC
Beta Cathodic:0.45 V/DEC

- 655!
-66"
-.665

-B7L

-875E

Potencial (V)

-.68| o

-6855

-69

"_5.000E-05  -2.500E-05

0  2500E-05
Corriente (A)
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Agua de Reactor

ACM Instruments Gill AC Potenciostato/Galvanostato

Date Run: 08-09-04
Inicial Pot: -200 mV
Final Pot: 200 mV

Scan Rate: 10 mV/m

TAFEL CALCULATIONS:
AReact 1

Corrosion Rate: NA

Sample Area: 15.41 cm? Icorr:
Equiv. Wt: 899 ¢ Beta Anodic: 0.76 V/DEC
Density: 2.7 g/ml Beta Cathodic:0.59 V/DEC
Ref. Elec: SCE 241.5E-3V
7k
-.75 =
8l
2 ,- 3
E -85 _J
g ' -:
k=3 H
- [ :
-9F
—.95? i
-1}
1.000E-08 1.000E-07 1.000E-06
Corriente (A)
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ACM Instruments Gill AC Potenciostato/Galvanostato

Date Run: 08-09-04
Inicial Pot: -20 mV

Final Pot: 20 mV

Scan Rate: 10 mV/m
Sample Area: 15.41 cm?
Equiv. Wt: 899¢
Density: 2.7 g/ml

Ref. Elec: SCE 241.5E-3V

Rp CALCULATIONS:
AReact 1

Corrosion Rate: 0.019 mpy
Icorr: 8.129 E -6

Beta Anodic: 0.76 V/DEC
Beta Cathodic:0.59 V/DEC

=65

- 655}

=665 -

Potencial (V)

-67
-675

-B8F

¥

¥

[}
b

-8.000E-07  -6.000E-07

........................

 -4.000E-07  -2.000E-07

Corriente (A)
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ACM Instruments Gill AC Potenciostato/Galvanostato

Date Run: 15-09-04
Inicial Pot: -20 mV

Final Pot: 20 mV

Scan Rate: 10 mV/m
Sample Area: 15.41 cm?
Equiv. Wt: 899 ¢
Density: 2.7 g/ml

Ref. Elec: SCE 241.5E-3V

Rp CALCULATIONS:
AReact 2

Corrosion Rate: 0.022 mpy
Icorr: 6.408 E -6

Beta Anodic: 0.82 V/DEC
Beta Cathodic:0.72 V/DEC

Potencial (V)

-28E
-285
29"
295,
-.305?

3155/

-4.000E-07  -2.000E07

0 1.000E-07  3.00007

Corriente (A)
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ACM Instruments Gill AC Potenciostato/Galvanostato

Date Run: 22-09-04 Rp CALCULATIONS:
Inicial Pot: -20 mV AReact 3

Final Pot: 20 mV

Scan Rate: 10 mV/m Corrosion Rate: 0.029 mpy
Sample Area: 15.41 cm? Icorr: 8.335 E -6

Equiv. Wt: 899 g Beta Anodic: 0.38 V/DEC
Density: 2.7 g/ml Beta Cathodic:0.29 V/DEC
Ref. Elec: SCE 241.5E-3V

-475;
-48°-

-.485|

Potencial (V)

-.495

NG

-2.000E-07  -1.000E07 O 5000E-08

Corriente (A)
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ANEXO C

Resultados de Voltametria Ciclica

Hogs! 270,250 Ressarch Elestrechemistru Softusce . v 4.y
Shmme:.  GiNAEIELGETaNNASH BTee: Vi -
cu! "E¥ECic GoUTARRETRY Fiie Stataa:  moRRAL o0
Bata o 718788 " 1 ime_mune omiazias ¢
25327 va R T Pass or  Ea
Zr ?22.000 vs. 2 g7 15°%% 51 287550 e & S5 RASE
Uz 781988 val R e ' vs. R S 2 6dse-85
3% a%adae-u3 57 e%a8%8-3% NE 1 sc
A6 <2a SR alT NE  Zesy
B0 “2’acersce §%_ Rom FL  WORE
BT HIGH STABTLITY  REF O Ps1se sce aRk S6lTo
Ak "1%005e088 A57 R i
Naom
sea.a
sea.o
s0e. 0
aea.9
z
S
200.0
100.0
a.0
-1ee.0 | | | | |
1.488  1.ee8  e.6ee  B.2es  -9.288  -0.888  -1.000  -1.400 -i.888  -2.zae
E w)

Ciclo obtenido en una soluciéon de NaOH 0.01 N con recubrimiento de

fosfato de cromo a una velocidad de barrido de 30 mV/s E=1.40

n
Fi - Ps
cu £l
Da T R
PT cP PASS v L cT PASS oT PASS
Ip =2.080 va " ET is s vi -8.958 va. R vo PASS
Uz 758 val & Er 227000 ve. & Si 3 ewec-83
=R 2.990e-02 ST 1.2902E-21 NG L sC 1
AR aza Er  auid NF  Zosy
R0 “4lemecsne IR FL  HonE
RT WEGH STABILITY  REF B 24180 SCE GRx SOLID
AR 1.202E+2Q Ay N ocC -2, B
Wei_z
2. 000
i.e00
.00 —
3 o
¥ -1 e
- h
m
=2. 000
-3. 000 1
\
/
V
-4.000 1 L L
1.488 1. @9 e . s28 8.z00 -2.298 -2.6880 =1.00@ =1.400 =1.800 -2.202
E (u)

Ciclo obtenido en una solucién de HCI 0.1N con recubrimiento de

fosfato de cromo a una velocidad de barrido de 30 mV/s E=0.80
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I (uh)

rodei Elsctrochemistry Softuare v 4. 11
Fil aNAR_3 Fatat: M2z7IATIYE] ver zaz
cu File Status NORMAL
Dat Time Run: 13:@4:14
PT CP  PASS va. R €T  PAs BT  pPass
1R =2.@02 ve. R ET 1 vi -8.9508 va. R VD PASS
vz 2 va! R e -2.208 vm. R SI 2. 080E-23
SR 3. GeeE-82 sT 8. BE7E-@2 NG 1 sc 1
A CR auUTO NP 2951
RU 2. cesE+a IR NONE FL NONE
RT HIGH STABILITY REF @,24150 SCE uRK SOLID
AR 1.eeBE+aa AU NO oc  -e. 359
ARLT
saa
sea
see

@ | 1 1 1
1. 400 1.eea ©.8B8 e.ze0 -8.za0 -e.se0 -1.200 -1i.408 -1.888 -Z.z@e
E <vr

Ciclo obtenido en agua del reactor con recubrimiento de

fosfato de cromo a una velocidad de barrido de 30 mV/s E=0.55
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	NaOH  0.01 N

