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RESUMEN: El presente trabajo tuvo como objetivo sintetizar, caracterizar y evaluar la resistencia a la
corrosion de recubrimientos hibridos sol-gel base TEOS/MPS, sintetizados sobre la aleacion AA2050-T8
(Al-Cu-Li) bajo diferentes condiciones experimentales de polimerizacion, tales como solvente y tiempo
de envejecimiento, asi como diferentes relaciones molares de los precursores inorganico tetraetoxisilano
(TEOS) e hibrido 3-metacriloxipropiltrimetoxisilano (MPS). Se monitore6 la evolucion de los soles durante
el proceso de envejecimiento mediante espectroscopia infrarroja (FT-IR) y ensayos reoldgicos. Los recubri-
mientos se obtuvieron mediante dip-coating y fueron caracterizados a través de microscopia electronica de
barrido (MEB-EDX). La evaluacion de la resistencia a la corrosion se realizéo mediante ensayos de polari-
zacion anddica potenciodinamica, en solucion aireada 0,1 M de NaCl. Los resultados obtenidos revelaron
que, de los tres solventes evaluados, el etanol es el que permite mejor estabilizacion del precursor hibrido
y favorece el proceso de polimerizacion de los grupos metacrilato del precursor MPS. Por otra parte, la
variacion de la relacion molar TEOS:MPS conlleva a la obtencion de recubrimientos mas homogéneos y
continuos al incrementar la relacion del precursor inorganico. Finalmente, todos los recubrimientos sinteti-
zados mejoraron la resistencia a la corrosion de la aleacion AA2050-T8, en especial los sintetizados bajo la
relacion TEOS:MPS 80:20.

PALABRAS CLAVE: Aluminio; Corrosion; Recubrimientos; Sol-Gel

Citar como/Citation: Nieves, C.; Remolina, E.N.; Hernandez, C.A.; Rueda, L.M.; Coy, A.E.; Vigjo, F. (2017) “Sintesis,
caracterizacion y evaluacion de la resistencia a la corrosion de recubrimientos hibridos Sol-Gel base TEOS/MPS sobre
la aleacion AA2050-T8”. Rev. Metal. 53(4): €106. http://dx.doi.org/10.3989/revmetalm.106

ABSTRACT: Synthesis, characterisation and corrosion resistance of TEOSIMPS hybrid sol-gel coatings depo-
sited on the AA2050-T8 alloy. The aim of the present work was to synthesize, characterise and evaluate the
corrosion resistance of TEOS/MPS hybrid sol-gel coatings applied on the AA2050-T8 aluminium alloy
attending to two experimental variables: the sol synthesis conditions (type of solvent and aging time), and
the inorganic/hybrid (TEOS/MPS) ratio. The aging process was monitored by infrared spectroscopy (FTIR)
and viscosity measurements. The hybrid coatings were obtained by dip-coating and then characterized by
scanning electron microscopy (SEM-EDX). The evaluation of corrosion resistance was performed by ano-
dic potentio dynamic polarization testing in aerated 0.1 M NaCl solution. The results showed that etha-
nol as solvent promoted better stabilization of the hybrid precursor and favoured polymerization of the
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methacrylate groups of the MPS precursor. Further, an increase of the TEOS/MPS ratio allowed obtaining
more continuous and uniform coatings. Nevertheless, all the hybrid coatings showed a significant increase in
corrosion resistance of the AA2050-T8 alloy, being more evident for those synthesized with the TEOS:MPS

80:20 ratio.

KEYWORDS: Aluminium; Coating; Corrosion; Sol-Gel

ORCID ID: Claudia Nieves (http://orcid.org/0000-0002-4174-1572); Erika N. Remolina (http://orcid.org/0000-
0002-5164-7408); Carlos A. Hernandez (http://orcid.org/0000-0002-5857-1039); Laura M. Rueda (http://orcid.
org/0000-0002-6664-7611); Ana E. Coy (http://orcid.org/0000-0001-8813-0042); Fernando Viejo (http://orcid.

org/0000-0001-7628-8213)

Copyright: © 2017 CSIC. Este es un articulo de acceso abierto distribuido bajo los términos de la licencia Creative

Commons Attribution (CC BY) Espaiia 3.0.

1. INTRODUCCION

Las aleaciones de aluminio han sido amplia-
mente estudiadas por la industria aeronautica
debido a su excelente relacion resistencia/peso
y su buena tolerancia al dano (Polmear, 2005).
Dentro de las aleaciones de aluminio mas utili-
zadas en dicha industria se encuentran las per-
tenecientes a la seric AA7xxx (Al-Zn-Mg), que
exhiben la mayor resistencia mecanica de todas
las aleaciones de aluminio; sin embargo, presen-
tan baja tolerancia al dano (Polmear, 2005; Viejo
et al., 2010a). Por otro lado, se encuentran las
aleaciones de la serie AA2xxx (Al-Cu) que pre-
sentan destacada tolerancia al dafio y estabilidad
térmica, pero con una menor resistencia mecanica
comparada con las aleaciones de la serie AA7xxx
(Li et al., 2005; Viejo et al., 2010b).

Actualmente, existe un creciente interés por
las aleaciones Al-Cu-Li, pertenecientes a la
serie AA2xxx, denominadas aleaciones de ter-
cera generacidén, ya que presentan una resis-
tencia mecanica comparable con las aleaciones
AATxxx, combinada con la excelente tolerancia
al dano de las aleaciones AA2xxx. Asi mismo,
la presencia de Li disminuye el peso de la alea-
cion en aproximadamente 3% en comparacion
con las otras aleaciones de aluminio (Crill ef al.,
2006; Warner, 2006; Li et al., 2008; Guérin et
al., 2015). Dentro de este grupo de aleaciones,
se destaca la aleacion AA2050-T8 que, debido a
su excelente combinacion de resistencia, densi-
dad, resistencia a la fatiga, estabilidad térmica y
tenacidad, se ha convertido en candidata atrac-
tiva en aplicaciones aeronauticas que requieren
alta resistencia especifica y excelente tolerancia
al dano (Lequeu et al., 2010; Malard et al., 2015;
Liet al., 2016).

No obstante, al alear el aluminio con otros
elementos para aumentar las propiedades meca-
nicas, se origina una reduccion en la resistencia
a la corrosién principalmente en ambientes mari-
nos y/o humedos que viene determinada por la
concentracion y distribucion de dichos elementos

(Lietal.,2007; Liet al., 2008; Viejo et al., 2010a).
Particularmente, para las aleaciones Al-Cu-Li
tales como la AA2050-T8, la presencia de cobre,
hierro y manganeso dan lugar a la formacion de
fases intermetalicas de naturaleza catddica que
originan problemas de corrosién localizada tanto
por picadura como galvanica; mientras que, las
fases intermetalicas ricas en cobre y litio dan
lugar a fases de naturaleza anodica provocando
problemas de corrosién por exfoliacion e inter-
granular (Viejo et al., 2010a; Viejo et al., 2010b;
Boag et al., 2011; Gharbi et al., 2017).

Dentro de los métodos de proteccion para las
aleaciones de aluminio existen diversas técnicas
de las que son comunmente estudiadas el ano-
dizado, la conversién quimica, la modificacion
superficial con laser, entre otras (Liu et al., 2008;
Zhengy Li, 2010; Coy et al., 2010; Ma et al., 2011;
Embuka et al., 2017). Dentro de dichas técnicas,
recientemente se ha prestado interés al método
sol-gel, que permite la obtencion de recubrimien-
tos ceramicos que actiian como barreras fisicas
frente a los procesos de corrosion y desgaste,
empleando un equipamiento relativamente senci-
llo y con posibilidad de aplicacion sobre sustratos
con formas complejas (Wang y Bierwagen, 2009;
Zheng y Li, 2010).

Para la sintesis de recubrimientos via sol-gel
se dispone de precursores de recubrimientos inor-
ganicos e hibridos. Los precursores comunmente
utilizados para la sintesis de recubrimientos inor-
ganicos son los alcoxidos metalicos de tipo M(OR)
. siendo M un metal como Si, Ti, Zr, Al, Fe, B,
entre otros, aunque normalmente suelen ser base
silano (Si(OR),), por su reactividad moderada
que hace mas controlable el proceso de sintesis
(Han et al., 2007; Wang y Bierwagen, 2009; Zheng
y Li, 2010). Entre ellos aparece el tetractoxisilano
(Si(OEt)4, TEOS), convencionalmente utilizado
en la sintesis de estructuras de silice (SiO,) para
catalizadores, membranas y farmacos (Bonekamp
et al., 2008). Estos recubrimientos se destacan
por su excelente adhesion al sustrato metalico;
no obstante, presentan problemas para obtener
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espesores superiores a un micrometro (1 um) sin
que exista agrietamiento durante el proceso de
secado (Wang y Bierwagen, 2009; Zheng y Li,
2010).

Por otro lado, los precursores de recubrimien-
tos hibridos presentan estructura R’M(OR),,
donde un grupo alcéxido (RO) es sustituido por
un grupo funcional organico R’, tipo fenilo,
epoxi, vinilo, metacrilato, amino, etc. (Hofacker
et al., 2002; Wang y Bierwagen, 2009; Hernandez-
Barrios et al., 2014; Remolina et al., 2017). Dentro
estos precursores hibridos, el 3-metacriloxipropil-
trimetoxisilano (MPS), cuyo grupo funcional es
del tipo metacrilato, es un precursor ampliamente
utilizado ya que permite la modificacion de la
funcionalidad de las peliculas. Sin embargo, la
presencia de este tipo de precursores puede lle-
gar a disminuir la adhesion recubrimiento-metal
(Guo et al., 2006; Rosero et al., 2010a; Wang
et al, 2010).

Es por ello que, en la actualidad, se esta pro-
poniendo la sintesis de recubrimientos a partir
de la combinacion de ambos tipos de precursores
para dar lugar a un nuevo tipo de recubrimien-
tos hibridos en los cuales, el precursor inorganico
(usualmente TEOS) contribuye a incrementar la
adhesion entre el recubrimiento y el metal (Rueda
et al., 2016); mientras que el componente hibrido
(como el MPS), aumenta la flexibilidad y la den-
sidad, reduce la tendencia al agrietamiento, y el
tiempo y la temperatura de curado de las peli-
culas incluso hasta temperatura ambiente, resul-
tando apropiado para las aleaciones de aluminio
que no pueden ser tratadas a elevada temperatura
(Bonekamp et al., 2008; Wang y Bierwagen, 2009;
Zheng y Li, 2010; Remolina et al., 2017).

Pese a lo anterior, las condiciones de sin-
tesis que incluyen la polimerizacion del MPS
aun no han sido estudiadas en detalle, ya que
las que se conocen son para monomeros con-
vencionales y no para precursores base silano
(Moulay, 2010). Con base en las anteriores pre-
misas, el objetivo del presente trabajo fue sinte-
tizar, caracterizar y evaluar el desempeio frente
a la corrosion de recubrimientos hibridos sol-gel
base TEOS/MPS depositados sobre la aleacion
AA2050-T8 (Al-Cu-Li) atendiendo a diferentes
condiciones experimentales de sintesis (solvente,
tiempo de envejecimiento, relacion molar de
precursores).

2. MATERIALES Y METODOS
a. Material objeto de estudio

El material objeto de estudio fue la aleacion
AA2050-T8 (Al-Cu-Li), proporcionada bajo tra-
tamiento térmico T8 (TT de solucion, deforma-
cion y posterior envejecimiento artificial) por la
compafiia Alcan Aerospace (Reino Unido). La
composicién nominal de la aleacion se muestra en
la Tabla 1.

b. Sintesis y caracterizacion de los soles hibridos

Para la sintesis de los soles se empled tetraetoxisi-
lano (TEOS, Alfa Aesar, 98%) como precursor inor-
ganico y 3-metacriloxipropil-trimetoxisilano (MPS,
Aldrich, 98%) como precursor hibrido; como inicia-
dor del proceso de polimerizacion se utilizo peroxido
de benzoilo en una relacion de 0,01 mol/mol de
dobles enlaces C=C (Rosero et al., 2010a; Ohtsuki
et al., 2002). La caracterizacioén de los soles se desa-
rrolld en dos etapas. En la primera etapa se evaluo
la influencia del tipo de solvente en el proceso de
polimerizacion del precursor MPS. Para ello fueron
utilizados tres solventes diferentes: tolueno como
solvente apolar-aprotico, tetrahidrofurano como
solvente polar-aprético y etanol como solvente
polar-prético (Barry Carte y Grant Norton, 2007).
Los soles fueron sintetizados empleando el precur-
sor hibrido, el iniciador de la polimerizacion y un
solvente en una relacion en volumen de 1:1 de sol-
vente con respecto al precursor MPS (Rosero et al.,
2009; Rosero et al., 2010b).

Una vez seleccionado el solvente, en una segunda
etapa fue evaluada la influencia del tiempo de enve-
jecimiento del proceso de hidrolisis y condensacion
del sol hibrido por un tiempo de hasta 7 dias. Para
ello, se incluydo TEOS, HNO; (0,6%vol.) como cata-
lizador de las reacciones de hidrolisis y condensa-
cion, y se mantuvo la relacion volumen de 1:1 de
solvente, esta vez con respecto a la mezcla de pre-
cursores (Contreras ef al., 2015). Finalmente, se
evaluo la influencia de diferentes relaciones molares
TEOS:MPS (80:20, 60:40: 40:60, 20:80). El pH de
los soles para todas las relaciones molares se {ijo en
un valor de 3.

Los soles fueron monitoreados mediante espec-
troscopia infrarroja (FT-IR) y ensayos reoldgicos
a temperatura de 25 °C. Para ello se empled un

TaBLA 1. Composicion nominal de la aleacion AA2050-T8 (Al-Cu-Li) (% peso)

% peso Cu Li Mg Mn Ag Fe Ti Si Zx OTROS Al
Min 3,2 0,7 0,2 0,2 0,2 - - 0,06 -

Balance
Max 3.9 1.3 0,6 0,5 0,8 0,10 0,1 0,08 0,14 0,20
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espectrofotdémetro infrarrojo con transformada de
Fourier (FT-IR) SHIMADSU FTIR-84005 y un
reometro digital BROOKFIELD modelo DV.III
+ RHEOMETER V5.0 con una aguja ULA 0.0 a
240 rpm.

c. Deposicion de los recubrimientos hibridos

La deposicion de los recubrimientos se llevo a
cabo mediante la técnica de dip-coating, para lo
cual fueron preparadas superficialmente mues-
tras de geometria rectangular con dimensiones
de 15x10x5 mm mediante desbaste gradual con
papel de carburo de silicio, SiC, hasta granulome-
tria P1200. A continuacion, las muestras fueron
sumergidas verticalmente en el sol a una velocidad
constante de 6 cm'min”' donde permanecieron por
2 min, con el fin de garantizar la mojabilidad del
sol sobre la superficie de la muestra. Transcurrido
dicho tiempo, las muestras se extrajeron a la
misma velocidad empleada para la inmersion vy,
posteriormente, se sometieron a un tratamiento
térmico de curado que consistio en 30 min a tem-
peratura ambiente y, a continuacion, 2 ha 60 °Cy
2 hmés a 120 °C.

d. Caracterizacion de los recubrimientos hibridos

Con el fin de estudiar caracteristicas superficiales
tales como continuidad, espesor, uniformidad, com-
posicién y rugosidad, los diferentes recubrimientos
obtenidos fueron examinados mediante microscopia
electrénica de barrido (MEB). Para ello se empled
un microscopio electronico de barrido ambiental
(MEB-EDX) QUANTA FEG 650 que presenta sis-
temas de deteccidn de energias dispersivas de Rayos
X (EDX) y analisis de imagen de electrones retrodis-
persados (BSE).

e. Evaluacion de la resistencia a la corrosion

Con objeto de evaluar la resistencia a la corro-
sion que ofrecen los recubrimientos obtenidos bajo
diferentes relaciones molares TEOS:MPS y tiempos
de envejecimiento, se llevaron a cabo ensayos elec-
troquimicos de polarizacién anodica potenciodina-
mica, mediante el uso de un potenciostato GAMRY
6000. Se disefié una celda electroquimica de tres
electrodos, compuesta de un electrodo auxiliar
(platino), un electrodo de referencia (calomelanos
saturados) y un electrodo de trabajo, en este caso la
muestra objeto de estudio. El medio de ensayo uti-
lizado fue una solucion aireada de 0,1M de NaCl,
mientras que el area de exposicion de las muestras
fue de 1 cm”.

Las muestras se sumergieron previamente en
la solucién salina por 1 h con objeto de permitir
la estabilizacion del sistema. Una vez alcanzado
dicho tiempo, se procedio a realizar el ensayo de

polarizacion anddica en el que se llevd a cabo un
barrido anodico de potencial desde -100 mV hasta
2000 mV (con respecto al potencial de circuito
abierto (OCP)), con una velocidad de barrido
de 0,3 mV-s" y una densidad de corriente limite de
1 mA-cm™.

3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1. Caracterizacion de los soles hibridos

En la Fig. 1 se presentan los espectros FT-IR
para la region comprendida entre 1800-1600 cm™,
donde aparecen los modos de vibracioén represen-
tativos de los enlaces C=0 y C=C relacionados
con el proceso de estabilizacion y polimerizacidon
respectivamente del MPS en los soles. En general,
se observa que los espectros correspondientes a los
soles sintetizados con tolueno (Fig. 1a) y tetrahi-
drofurano (Fig. 1b) como solventes no se ven
alterados con el transcurso del tiempo. Por otro
lado, el espectro correspondiente al sol empleando
etanol (Fig. 1c) si presenta una evolucion, obser-
vandose un ensanchamiento de las bandas en
la zona estudiada debido a dos razones: i) en la
region entre 1735-1680 cm™' la banda relacionada
con las vibraciones por tension de los enlaces C=0
ubicada inicialmente en 1720 cm™' presenta un
ensanchamiento probablemente debido a la formacion
de puentes de hidrogeno alrededor de 1700 cm ™' entre
el grupo carbonilo y el etanol, favoreciendo la
estabilizacion del precursor hibrido (Rosero et al.,
2010b); y ii) en la region entre 1650-1620 cm™, la
banda asociada con las vibraciones por tension de
los enlaces C=C ubicada inicialmente en 1638 cm™"
presenta un ensanchamiento relacionado proba-
blemente con el progreso del proceso de polimeri-
zacion del precursor hibrido al romperse el doble
enlace C=C.

Por otra parte, en las Figs. 2a y 2b se presenta
el analisis por deconvolucién de los espectros FTIR
correspondientes a los precursores TEOS y MPS en
la region comprendida entre 1250 y 1000 cm ™ rela-
cionada con las reacciones de hidrolisis y condensa-
cion presentes en el proceso sol-gel.

Para el espectro infrarrojo del TEOS (Fig. 2a)
se identificaron 3 bandas a 1170, 1110y 1080 cm™'
asociadas a las vibraciones de los enlaces Si-O-C
(Téllez et al., 2004; Wang et al., 2010); mientras
que, para el precursor MPS, ademas de las bandas
ya mencionadas, se detecto la presencia de las ban-
das a 1200, 1190 cm™' originadas por las vibracio-
nes de los enlaces Si-C y a 1040 cm ™' relacionada
con las vibraciones por tension de los enlaces C-O,
todas relacionadas con la cadena organica (Limpo
et al., 1993; Pena et al., 2007; Criado et al., 2014),
(Fig. 2b).

En cuanto a la evolucidon de las reacciones de
hidroélisis y condensaciéon de los soles hibridos, en
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FiGura 1. Espectros FT-IR de los soles para la relacion TEOS:MPS 60:40 preparados con diferentes solventes.

las Figs. 2c y 2d se presenta el analisis por decon-
volucion de los espectros IR de los soles a 1 hora y
7 dias de envejecimiento, respectivamente. En este
sentido, se evidencia la disminucion progresiva de la
intensidad relativa de las bandas relacionadas con
las vibraciones Si-O-C a 1170, 1110y 1080 cm™, lo
que se atribuye a la evolucion de las reacciones de
hidrolisis de los precursores. Asi mismo, debido al
avance de las reacciones de condensacion se apare-
cen dos nuevas bandas a 1055y 1135 cm ™' asociadas
a las vibraciones de los enlaces Si-O-Si (Jiang et al.,
2008; Criado et al., 2014).

Adicionalmente, la evolucion de la viscosidad
de los soles para diferente relaciones molares
TEOS:MPS se presenta en la Fig. 3, en donde se
observa un aumento gradual de la viscosidad de
los soles con el incremento del precursor hibrido,
pasando de 2,35 cP a 2,95 cP (un incremento de
alrededor del 25%) para relaciones molares de
80:20 a 20:80, respectivamente, después de 6 horas
de envejecimiento de los soles. El comportamiento

de los soles ante el incremento del precursor
hibrido se relaciona probablemente con la mayor
proporcion de enlaces C=C susceptibles de reac-
cionar y aumentar el grado de entrecruzamiento
en el sol, asi como al mayor grado de viscosidad
del precursor MPS con relacion al precursor inor-
ganico TEOS.

3.2. Caracterizacion de los recubrimientos

A modo representativo en la Fig. 4 se pre-
sentan las micrografias electronicas de los recu-
brimientos sintetizados sobre la aleacién de
aluminio AA2050-T8 para la relacion molar
60:40 TEOS:MPS vy diferentes tiempos de
envejecimiento.

En general, a medida que incrementa el tiempo
de envejecimiento del sol, se obtienen recubri-
mientos mas continuos y uniformes. Este hecho
estd asociado al mayor grado de hidrolisis del
sol previo al momento de la deposicion de los
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F1GuURrA 3. Evolucidn de la viscosidad de los soles TEOS:MPS
para las relaciones molares estudiadas.

recubrimientos, que favorece la formacion de
grupos silanol fundamentales para que se lleve a
cabo la adecuada union del recubrimiento con el
sustrato metalico (Si-O-Al) permitiendo asi una
mejor mojabilidad del sol (Contreras et al., 2015).

Con relacién al efecto de la relaciéon TEOS/
MPS, en la Fig. 5 se muestran las micrografias
electronicas de los recubrimientos sintetizados
para diferentes relaciones molares y 24 h de
tiempo de envejecimiento del sol. En general,
se observa que los recubrimientos no presentan
agrietamiento o desprendimiento. Sin embargo,
un alto contenido del precursor hibrido (20:80 —
40:60) conlleva a la obtencién de recubrimientos
con baja uniformidad y continuidad (Figs. 5a 'y
5b). Por el contrario, el incremento del conte-
nido del precursor inorganico aumenta la moja-
bilidad del sol sobre el sustrato metalico, lo que
se traduce en recubrimientos mas homogéneos
(Figs. 5c y 5d).
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(b)

FIGURA 4. Micrografias electronicas de los recubrimientos para la relacion molar 60:40 TEOS:MPS y diferentes tiempos de
envejecimiento.

Se puede apreciar en la Fig. 6 la influencia de
cada uno de los precursores en la morfologia de
los recubrimientos, que generd dos efectos diferen-
tes: 1) los recubrimientos sintetizados con elevada
relacion molar de MPS presentaron una textura
mas lisa y plastica, similar a la que presentan los
recubrimientos organicos amorfos (Fig. 6a); mien-
tras que ii) los recubrimientos sintetizados con
elevada relacion molar de TEOS exhibieron una
textura granular y ceramica caracteristica de los
recubrimientos inorganicos, aunque sin la presen-
cia del agrietamiento que los caracteriza (Fig. 6d).

De forma complementaria, en la Fig. 7 se pre-
sentan las micrografias electronicas de la seccion

transversal de los recubrimientos sintetizados
para las diferentes relaciones molares TEOS:MPS
estudiadas a 24 h de envejecimiento de los soles. El
analisis de dichas micrografias confirmoé lo obser-
vado en las micrograficas superficiales, es decir,
la formacién de recubrimientos sin signos apa-
rentes de agrietamiento y con buena adhesion al
sustrato. No obstante, se observa una significativa
diferencia de espesor de los recubrimientos con la
variacion de la relacién molar de los precursores,
de tal forma que para la mayor relacion molar del
precursor hibrido estudiada (20:80) se obtuvieron
espesores de hasta 68 um, aunque este espesor no
es uniforme en toda la superficie, siendo posible
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FIGURA 5. Micrografias electronicas de los recubrimientos para diferentes relaciones molares TEOS:MPS a las 24 h de envejecimiento
del sol.

observar espesores menores de 1 um en otras zonas
de la muestra (Fig. 7a), dejando en evidencia una
vez mas la falta de uniformidad y continuidad de
este tipo de recubrimientos. Por el contrario, el
incremento del precursor inorganico permite obte-
ner recubrimientos con espesores entre 1 y 2 um
aproximadamente, que son mas continuos en toda
la superficie del sustrato, favoreciendo la homo-
geneidad del recubrimiento, especialmente para la
relacion 80:20.

3.3. Evaluacion de la resistencia a la corrosion

En la Fig. 8a se presentan las curvas de polariza-
cion anodica potenciodinamica de la aleacion base
y recubierta para la relacion molar 20:80 a diferen-
tes tiempos de envejecimiento del sol, después de

ser expuestas en medio aireado de 0,1 M de NaCl
por un tiempo de 1 h, a temperatura ambiente. En
la curva de polarizacidén de aleacion AA2050-T8
se evidencia que este material no presenta poten-
cial de picadura y experimenta corrosioén de forma
espontanea al ser expuesto en el medio agresivo.
El potencial de corrosiéon se ubica en -0,611 V
y su densidad de corriente de corrosion (i) €S
1,797E-7 A-cm™. Por otra parte, con respecto a los
recubrimientos sol-gel, se observa que, en general,
para todos los tiempos de estudio, las peliculas
sintetizadas mejoran la resistencia a la corrosién
del material base, al disminuir los valores de i, en
alrededor de dos ordenes de magnitud y otorgar
un rango de proteccion que, dependiendo de las
condiciones de sintesis, alcanza valores superiores
a 100 mV.

Revista de Metalurgia 53(4), Octubre-Diciembre 2017, ¢106. ISSN-L: 0034-8570 doi: http://dx.doi.org/10.3989/revmetalm.106


http://dx.doi.org/10.3989/revmetalm.106

Sintesis, caracterizacion y evaluacion de la resistencia a la corrosion de recubrimientos hibridos Sol-Gel base TEOS/MPS « 9

(@)

(©

(b)

(d)

FIGURA 6. Micrografias electronicas de los recubrimientos por sol-gel para diferentes relaciones molares TEOS:MPS.

Con respecto al efecto de la relacion TEOS/
MPS, en la Fig. 8b se presentan las curvas de
polarizacion anodica para las diferentes relacio-
nes molares estudiadas a 4 h de envejecimiento
del sol. Se aprecia que la relacion molar TEOS/
MPS no afecta significativamente el valor de i,
que se mantiene en el rango de 10° — 10" A-cm™;
sin embargo, la relacion 80:20 presenta una zona
de pasivaciéon mas amplia (~0,170 V), relacionada
posiblemente con la mayor homogeneidad que
exhiben los recubrimientos sintetizados bajo esta
relacion de precursores.

Finalmente, los parametros electroquimicos
mas importantes de las curvas de polarizacion
de los recubrimientos evaluados junto con los
correspondientes al material base se retinen en la
Tabla 2.

4. CONCLUSIONES

- El etanol como solvente permite la estabili-
zacion y solubilizacion del precursor MPS al
formar puentes de hidrégeno con el grupo car-
bonilo, y ser un medio adecuado para que se
favorezca el proceso de polimerizacion de los
grupos metacrilato en presencia de peroxido
de benzoilo.

- Elincremento de la relacién molar del precursor
inorgdnico mejora significativamente las carac-
teristicas morfoldgicas de los recubrimientos,
especialmente en lo relacionado a uniformidad
de espesor. Caracteristicas que se ven favoreci-
das con el aumento del tiempo de envejecimiento
del sol debido al mayor grado de hidrolisis.
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FIGURA 7. Micrografias electronicas de la seccion transversal de los recubrimientos a 24 h de envejecimiento y diferentes relaciones

molares TEOS:MPS.
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FIGURA 8. Curvas de polarizacion anodica potenciodinamica de la aleacion base y recubierta: a) relacion molar TEOS:MPS
20:80 y diferentes tiempos de envejecimiento del sol; b) 4 h de envejecimiento del sol y diferentes relaciones molares TEOS:MPS
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TABLA 2. Parametros electroquimicos de las curvas de polarizacion anddica de los recubrimientos evaluados

Relacién Molar Tiempo
TEOS:MPS Envejecimiento (h) Eeorr (V) Teorr (A-em’) Eyi (V) Epic = Ecorr (V) Tpas (A-em?)
AA2050-T8 -0,611 1,797E-7 - - -
20:80 2 -0,635 7,842E-10 -0,575 0,060 2,570E-9
4 -0,675 1,908E-9 -0,587 0,088 6,384E-9
6 -0,676 1,905E-9 -0,627 0,049 6,114E-9
24 -0,665 2,593E-9 -0,608 0,057 8,798E-9
40:60 2 -0,649 1,297E-9 -0,610 0,039 4,839E-9
-0,670 2,325E-9 -0,608 0,062 7,740E-9
6 -0,594 1,628E-9 -0,478 0,116 2,553E-8
24 -0,754 9,599E-9 -0,664, 0,090 4,725E-8
60:40 2 -0,617 1,563E-9 -0,575 0,042 5,327E-9
-0,665 1,506E-9 -0,571 0,094 5,553E-9
6 -0,586 1,044E-9 -0,559 -0,027 3,145E-9
24 -0,636 1,164E-9 -0,543 0,093 4,117E-9
80:20 2 -0,633 9,219E-10 -0,570 0,063 4,032E-9
-0,673 9,566E-10 -0,542 0,131 5,625E-9
6 -0,616 6,856E-10 -0,551 0,065 3,054E-9
24 -0,642 1,721E-9 -0,472 0,170 7,425 E-9
- En general, los recubrimientos sol-gel Bonekamp, B.C., Kreiter, R., Vente, J.F. (2008). Cap. Sol-gel

TEOS:MPS sintetizados sobre la aleacion
AA2050-T8 aumentaron su resistencia a la
corrosion, al disminuir el valor de i, en
dos ordenes de magnitud y otorgar un rango
de pasivacion de hasta 0,170 V aproximada-
mente, siendo este aumento mas significativo
para las peliculas sintetizadas con la relacion
molar 80:20.
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