Resistencia a la Corrosion de Peliculas Delgadas Ceramicas en medios acuosos
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Introduccion

Las peliculas delgadas en superficies metalicas sintetizadas por el método sol-gel han proveido un camino 1til para
proteger contra la corrosion [1-3]. La barrera de proteccion de la pelicula hecha via el proceso sol-gel y que cubre al
metal consiste en la preparacion de una solucion (el sol) formando posteriormente el gel se obtiene y aplica por
varios métodos a las superficies a ser protegidas [3]. La proteccion de resistencia a la corrosion de aceros con
peliculas de circonio [4] y peliculas de aluminio con silice [5] son dos recientes ejemplos que se han estudiado en la
literatura.

En el proceso sol-gel, la formacion de la pelicula es cumplida a través de los métodos de deposicion de pelicula
liquida, en donde una fase liquida continua es forzada a desplazar el aire al substrato a través de un proceso de
mojado. Las técnicas mas comunes en esta clase de métodos son el de inmersion (dip-coating) y el spin-coating. La
técnica sol-gel requiere menos equipo, puede ser manipulada para formas grandes y complejas, y es aplicable a
substratos que no resisten altas temperaturas [6].

En este trabajo se presentan los resultados obtenidos por técnicas de medicién potenciodindmicas de peliculas
delgadas de SiO»-Al;Os depositadas sobre acero 1008 dip-coating, y medidas en soluciones acuosas de 1.0 M H,SO,4
y 1.0 M NaCl a temperatura ambiente y caracterizadas por microscopia electronica de barrido (MEB) después de ser

estudiadas en los medios.

Objetivo
Sintesis de peliculas delgadas de SiO,-AlL,Os;y ZrO, por el proceso sol-gel depositadas sobre substratos metalicos
para su evaluacion como proteccion contra la corrosion en medios acuosos acidos y su caracterizacion por

microscopia electronica de barrido y espectroscopia de infrarrojo.

Metodologia Experimental

Las diferentes soluciones precursoras para producir las peliculas delgadas fueron preparadas usando
tetraetilortosilicato (TEOS), isopropoxido de aluminio (AIP), isopropdéxido de zirconia y ethanol, las cuales fueron
llevadas a reflujo por 3 horas y posteriormente las peliculas obtenidas fueron depositadas en substratos metalicos por
la técnica de inmersion (dip-coating).

El acero de bajo carbono utilizado fue del tipo 1008 (UNS G1008), es un acero de producto de carbon basico

conteniendo Fe <0.1C — 0.5Mn (max) — 0.04S (max)-0.05P(max) (wt%). Las piezas metalicas fueron limpiadas para



remover cualquier capa de oxido y desengrasadas asimismo con alcohol isopropilico antes de aplicar la pelicula
delgada como recubrimiento.

Para llevar a cabo el depdsito de la pelicula en el substrato de acero, el sol fue envejecido por 15 dias, el tiempo de
residencia durante la inmersion fue de 6 minutos y con una velocidad de inmersién de 20 cm/min. El acero
recubierto fue secado a temperatura ambiente y después se le dio un tratamiento térmico a 600 °C por 2 horas con

una velocidad de calentamiento de 2°C/min.

Mediciones de Corrosion

Para evaluar la respuesta a la resistencia a la corrosion de estas peliculas usadas como recubrimientos, las curvas de
polarizacion potenciodindmicas fueron evaluadas con potenciostato marca ACM Instruments con velocidad de
polarizacion de 1mV/seg, en medios acuosos de 1.0 M H,SO4 y NaCl y a temperatura ambiente. Las mediciones
electroquimicas son métodos precisos y convenientes para evaluar la resistencia a la corrosion de un material en un
medio especifico [8]. Las muestras recubiertas fueron observadas antes y después del ataque corrosivo por
microscopia electronica de barrido (SEM JEOL 5400) obteniendo imagenes superficiales por electrones secundarios

de las areas danadas y no dafiadas.

Resultados

Los resultados obtenidos de la proteccion contra la corrosion en los dos medios fueron similares. La proteccion de las
peliculas fue limitada por el crecimiento del rompimiento de la pelicula debido a la tension residual entre la pelicula
y el substrato y el crecimiento de 6xidos del substrato bajo la pelicula durante la prueba de corrosion. Las
morfologias de las muestras en el acero con el recubrimiento (pelicula) antes y después de ser evaluadas en los
medios acuosos fueron investigadas por microscopia electronica de barrido (MEB).

Los resultados de las evaluaciones de la resistencia a la corrosion indicaron que la pelicula como recubrimiento
provee proteccion en esos medios para esos substratos, como lo muestran las curvas y esta pelicula desarrolldo un
comportamiento pasivo en el rango anddico.

Las microestructuras de las peliculas densificadas de SiO»-AL,O; sobre el acero son mostradas en la Fig. 1 y la Fig.
2. La Fig. 1 muestra el aspecto de la pelicula antes de la prueba de corrosion y la Fig. 2 muestra la prueba después de
ser corroida en el medio acuoso de NaCl. Se observd una variaciéon en la microestructura, en la fig. 2 la pelicula
presenta microfisuras y bajo la pelicula, en el substrato, se observo la formacion caracteristica de 6xidos metalicos de
(FeO) debido a las reacciones de las pruebas de polarizacion, las cuales fueron formadas en las areas de

rompimiento.
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Conclusiones

El proceso sol-gel es una técnica importante par la sintesis de peliculas delgadas ceramicas, y de vidrios inorganicos
a baja temperatura. Utilizando alkéxidos metalicos en la reaccion de sintesis se obtuvieron recubrimientos ceramicos
de alta pureza, los cuales incrementan la proteccion contra la corrosion de los substratos metalicos en el medio acido,

resultados que fueron obtenidos por pruebas electroquimicas.
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