TRANSFERENCIA TECNOLOGICA UIS-QUIRURGICOS ESPECIALIZADOS EN
EL MEJORAMIENTO SUPERFICIAL DEL ACERO AISI 316 LVM USADO PARA
LA FABRICACION DE PROTESIS.

EDGAR YESID GOMEZ BERNAL

FABIAN ANDRES MANTILLA BADILLO

UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER
FACULTAD DE INGENIERIAS FISICOQUIMICAS
ESCUELA DE INGENIERIA METALURGICA Y CIENCIA DE LOS MATERIALES
BUCARAMANGA
2015



TRANSFERENCIA TECNOLOGICA UIS-QUIRURGICOS ESPECIALIZADOS EN
EL MEJORAMIENTO SUPERFICIAL DEL ACERO AISI 316 LVM USADO PARA
LA FABRICACION DE PROTESIS.

EDGAR YESID GOMEZ BERNAL

FABIAN ANDRES MANTILLA BADILLO

Trabajo de grado presentado para optar por el titulo de Ingeniero
Metallrgico.

Director:
PhD. Dario Yesid Pefia Ballestero.

Codirector:
Ing. Hugo Armando Estupifian Duran.

UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER
FACULTAD DE INGENIERIAS FISICOQUIMICAS
ESCUELA DE INGENIERIA METALURGICA Y CIENCIA DE LOS MATERIALES
BUCARAMANGA
2015



DEDICATORIA

Con todo mi amor y carifio dedico este trabajo a mi madre Flor Maria, nada de
esto hubiese sido posible sin ella.

A mi hermano Leonardo por su apoyo incondicional.

A Gimena Lizarazo y a José Bagarozza, personas que me dieron la oportunidad
para seguir avanzando.

A mis amigos y familiares por su apoyo moral, econémico e incondicional.

Edgar Yesid Gomez Bernal



DEDICATORIA

Primero que todo a Dios, por darme la vida, la salud, la sabiduria, por ser la guia
durante mi vida y mi etapa como estudiante, por permitirme terminar
satisfactoriamente mi carrera de ingenieria y obtener éste logro tan importante.

A mi familia: mis padres Clara Inés y Gabriel, a mi hermana Clara Lizeth que
fueron mi apoyo incondicional y la razén para alcanzar éste titulo, los cuales
durante mis estudios me brindaron permanentemente su amor, comprension y
colaboracion, porque siempre creyeron en mi, en mis capacidades, porque
siempre estaran orgullosos de la persona que soy y siempre seran mi motivo para
salir adelante.

A todos mis familiares y amigos que siempre estuvieron alli, y que ayudaron para
la realizacion de éste logro.

A Gisel Camila, quien siempre me brinda su amor, compafila y apoyo
incondicional y se ha convertido en parte de mi felicidad, en una razén mas para
alcanzar mis metas.

Fabian Andrés Mantilla Badillo



AGRADECIMIENTOS

A Dios por darnos la vida, la sabiduria, el conocimiento, la salud y por ser la guia
para alcanzar éste gran logro en nuestras vidas.

A nuestro director de Proyecto Ph.D Dario Yesid Pefia Ballesteros y codirector Ing.
Hugo Armando Estupifidn que nos brindaron su colaboracion y acompafiamiento
para la realizacibn de nuestra investigacion; brindandonos su motivacion,
paciencia y tiempo para gestionar lo necesario para cumplir satisfactoriamente con
este trabajo.

A la empresa Quirdrgicos Especializados S.A. por proporcionar las probetas
necesarias para la investigacion y realizacion del proyecto.

Al personal de Laboratorio del Grupo de Investigacion en Corrosion (GIC) que nos
permitieron desarrollar las pruebas necesarias para la elaboracion de este trabajo.

Agradecemos al Laboratorio de Microscopia de la Universidad Industrial de
Santander — Parque Tecnolégico de Guatiguara y su personal, por el servicio de
microscopia suministrado para la adquisicion de datos.

A Juan Domingo Carrefio, técnico del laboratorio de Microscopia de la escuela de
Ingenieria Metallrgica y Ciencia de los Materiales por su tiempo y servicios
prestados.

A la Universidad Industrial de Santander por acogernos en su alma méater y de la
cual nos sentimos muy orgullosos de pertenecer a ella, a los profesores que de
una u otra manera nos brindaron su conocimiento y que contribuyeron durante
nuestra etapa académica para formarnos como ingenieros, pero mas importante,
como persona.



TABLA DE CONTENIDO

pag.
INTRODUGCCION ..ottt ettt ettt e 18
O] = | = 1 LV 1S TSRO 19
1.1. OBJETIVO GENERAL ......ooovitiieeeeeeeeeeeeeeee et n s 19
1.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS........ciiteeeeeeeeeeeee et eeeee s eten s en e 19
2. MARCO TEORICO ..., 20
2.1. ACEROS INOXIDABLES ......cocveioveteeeteeeeeeeeeteee ettt 20
2.2.  ACERO INOXIDABLE AISI 316 LVM.....ccocveeiieieeeieeeeeeeeeeee e 20
2.3, PASIVIDAD .......oooieeieeeeeeeeeeeee ettt ettt 22
2.4. PASIVACION Y COLORACION DE ACEROS........cccoveeeeeeeeeeeeeeeeene 23
2.5. METODOS DE PASIVACION Y COLORACION DE ACEROS
INOXIDABLES. .....oovevetee ettt ettt n ettt an et e aenneanee e, 24
2.5.1. ColOracion tEIMICA .........uuuieeie e et e e e e e e e e e e eeaaans 24
2.5.2.  Coloracion QUIMICA ........uuuuiiiie et e e e e e e e e e e eenanns 25
2.5.3.  Coloracion eleCtroqUIMICA ............cuuuuuiiiiieeeeeeeeiice e e e eenaens 25
254, MEOAO INCO ..o 26
2.6. RESISTENCIA A LA POLARIZACION.......c.cooviieiieeeeeeeeeeeeeee e 27
2.7. POLARIZACION POTENCIODINAMICA ......coooviiieeeeeeeeeeeeeee e, 29
3. ESTADO DEL ARTE ...oouiiiiieceeeeee ettt 31



4. DESARROLLO EXPERIMENTAL ...oottiiiii e 36

4.1. CARACTERIZACION DEL ACERO AISI 316 LVM ....oooveeveeirceciececeeieeeee, 36
4.2. PREPARACION SUPERFICIAL DE LAS PROBETAS ......ccccoeeveeeeieeieeiee, 37
4.3. TRATAMIENTO QUIMICO.....c.cciiiiiecieceectecee e, 38
4.4. ENDURECIMIENTO ELECTROQUIMICO......ccocoviiviieeceeeeceeeece e 39
4.5. EVALUACION DE LOS ACEROS PASIVADOS Y COLOREADOS............. 40
4.5.1. ESPESOrde la Capa ....ccoooeeieeeeeeeeeeeeeee e 40
4.5.2. COmMPOSICION A€ 18 CAPA.......cuueeiiiiiieee ettt 40
4.5.3. Evaluacion electroquimiCa............cceiieeeeiiiiiiiice e 40
A.5.4.  AGNEIENCIA. ..ottt e e e e e 41
5. RESULTADOS Y DISCUSION.......ccooiiiiieiieeee e ee e sae s 43
5.1. CARACTERIZACION DEL ACERO AISI 316 LVM ....oooveveeeecececeeeeee, 43
5.1.1. Composicion del acero AISI 316 LVM .......ccoooriiiiiiiieieeeeeeiiee e, 43
5.1.2. Evaluacion electroqUimICa.............ouuuuiiiieeeeiiiieiici e eeaaens 44
5.2. TRATAMIENTO QUIMICO......coiiiieieceeeeeeeeeeee e 46
5.2.1. Espesory morfologia de la capa de OXidO.............uuvuremrurimmnnemninnniiinnnnnnnnns 48
5.3. ENDURECIMIENTO ELECTROQUIMICO ........ccoeiiieecirieeceeeeee e 50
5.3.1. Composicion de la capa de OXidO .............uuuumummumimimmniiiiiiiiiiiiiiiiiiiinieaenns 51
5.3.2.  Evaluacion eleCtroqUiMmICa...........uuuuuuuuuuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieieneeeeeeeaeaes 52
5.4, ADHERENCIA . .. eaans 55

10



6. CONCLUSIONES

7. RECOMENDACIONES ..ot 58
BIBLIOGRAFIA ..., 59
ANEXOS ... 64

11



LISTA DE FIGURAS

péag.
Figura 1. Pasividad en potenciales oxidantes por encima de Ep...........cccccoevvnneee. 23
Figura 2. Curva del proceso anddico de un metal que presenta pasivacion. ......... 23
Figura 3. Curva de resistencia a la polarizacion ............cccccccveeeiiie e, 27
Figura 4. Curva de polarizacion potenciodinAmiCa. ..............uvveiiieeeeeeeveiiiiiiieeeeenn, 29
Figura 5. Coordenadas cromaticas psicométricas en funcion del tiempo de
€1ECTIONISIS (IMIN). ..ttt 31
Figura 6. a) Probetas proporcionadas por Quirdrgicos Especializados y b) sus
(0 g T=T 0] 0] = 36
Figura 7. Microscopio 0ptico Olympus GX7 1. .......ceiiiiiieiieiiiiiiieee e 37
Figura 8. Probeta de acero inoxidable AISI 316 LVM montada en resina con
contacto eléctrico en alambre de CODre. ... 38
Figura 9. Tratamiento QUIMICO. .......ccoiiiiiiiiiiiiiiiiiee e e e e e 38
Figura 10. Endurecimiento electroquimiCo. ...........ccceiiiieeiiiiiiiiiii e 39
Figura 11. Microscopio electrénico de barrido Quanta FEG 650. .............cccc......... 40

Figura 12. Equipo de electroquimica Gamry Referencia 600 (centro) junto al horno
(izquierda) usado para mantener una temperatura constante de 37°C durante las
O] (1= o= 1SR 41

Figura 13. Ensayos de adherencia. ............ccooovviiiiiiiiic e 42

Figura 14. Microestructura del acero AISI 316 LVM formado por granos de
austenita. Los puntos negros corresponden a 0xidos sobre la superficie del metal.

............................................................................................................................... 43
Figura 15. Curva potenciodindmica acero AISI 316 LVM. .......ccccooeeeiviiiiiiiiieneeeenn, 45
Figura 16. Resistencia a la polarizacion acero AISI 316 LVM. ..........ccccvvveeeeeennn. 45

12



Figura 17. Aceros obtenidos por coloracion quimica aplicando agitacion
discontinua con tiempos de coloracién de a) 30, b) 40, c) 50 y d) 60 minutos....... 47

Figura 18. Coloraciones obtenidas por tratamiento quimico aplicando agitacion
continua leve con tiempos de coloracion de a) 40, b) 60 y ¢) 80 minutos.............. 47

Figura 19. Aceros coloreados por tratamiento quimico aplicando agitacion
discontinua con tiempos de coloracion de a) 30, b) 50 y d) 60 minutos vistos al
MICroSCOpPIo OPtICO @ 500 AUMENTOS. ......iiieeieeeeeiiice e e e e e 48

Figura 20. Medicion del espesor de la capa de 0xido por SEM. .........ccccceeeeeennn. 49

Figura 21. Morfologia de la capa de 6xido vista al microscopio electrénico de
0= 1 o [0 TR 49

Figura 22. Aceros coloreados por tratamiento quimico de 60 minutos y
endurecidos electroquimicamente con a) 2, b) 4 y c) 6 mA-cm™ durante 5 minutos.

Figura 23. Acero inoxidable AlISI 316 LVM coloreado por tratamiento quimico
durante 60 minutos y posterior endurecimiento con 6 mA-cm™ durante 10 minutos.

Figura 24. Curvas potenciodindmicas aceros coloreados. ............ooccvvvveeeeeeeeennnne 52

Figura 25. Curvas potenciodindmicas acero coloreado y acero AlISI 316 LVM. ....55

13



LISTA DE TABLAS

pag.
Tabla 1. Composicién quimica del acero AlSI 316 LVM para la fabricacion de
IMPlaNteS DIOMEICOS .....cooiiiiiiiiiiei e 21
Tabla 2. Propiedades mecéanicas aproximadas del acero AISI 316 LVM............... 21
Tabla 3. Propiedades fisicas aproximadas del acero AISI 316 LVM..................... 21
Tabla 4. Resultado de la espectroscopia de emision por chispa. ...........cccooeueeeee. 44
Tabla 5. Parametros electroquimicos acero AISI 316 LVM ...........ccccoeeeeeieeeeeee. 46

Tabla 6. Composicion quimica de la capa formada por tratamiento quimico y por
tratamiento quimico y posterior endureCimiento. .........cccooeeevviieiiiiiiiiie e, 51

Tabla 7. Ecor, lcorr, potencial y corriente de pasivacion y Epic de los aceros
(070 (0] 1= T [ 1 53

Tabla 8. Velocidad de corrosion y resistencia a la polarizacién de los aceros
(o0 ] (0] £ Y= T [0 1< SRR 54

Tabla 9. Resultados a0NereNCIA. ... cuovnieee e e 56

14



LISTA DE ANEXOS

péag.
Anexo A. Preparacion fluido corporal simulado (SBF: Simulated Body Fluid). ...... 64
Anexo B. Coloraciones Obtenidas. .........cooevviiiiiiiiiiii 65
ANEXO C. ESPECITOS EDS. ... 67
Anexo D. Determinacién de la velocidad de corrosion por el método de resistencia
a la polarizacion NNEAL.............oou i 68
Anexo E. Graficas de la zona Tafel..........ccoovieieiiiiiiiiiii e 71
Anexo F. Graficas de resistencia a la polarizacion. ..........ccccccooviiiiiiiiiienniiinnnee. 73

Anexo G. Tablas para la determinacion cualitativa de la adherencia por el método
del cuchillo y el método de la cinta adhesiva. .............ccovviiiiiiiiiiieeiee e, 76

15



RESUMEN

TITULO: TRANSFERENCIA TECNOLOGICA UIS-QUIRURGICOS
ESPECIALIZADOS EN EL MEJORAMIENTO SUPERFICIAL DEL ACERO AISI
316 LVM USADO PARA LA FABRICACION DE PROTESIS*.

AUTORES: Edgar Yesid Gomez Bernal, Fabian Andrés Mantilla Badillo**

PALABRAS CLAVE: Acero AISI 316 LVM, coloracion de aceros, anodizado,
pasivacion, método INCO.

DESCRIPCION: Se realiz6 la coloracion de acero AISI 316 LVM mediante el
método INCO variando el tiempo en la etapa de tratamiento quimico, la densidad
de corriente aplicada y el tiempo de endurecimiento electroquimico. Se determino
un tiempo minimo aproximado de tratamiento quimico bajo agitacion discontinua y
continua de 40 minutos y 60 minutos, respectivamente.

Se evalué electroquimicamente aceros coloreados mediante tratamiento quimico y
aceros coloreados con la aplicacion de densidad de corriente de 2 mA-cm-2, 4
mA-cm-2 y 6 mA-cm-2 durante 5 minutos en la etapa de endurecimiento
electroqguimico en solucion SBF a 37°C; se evidencid6 un aumento en las
propiedades electroquimicas a medida que se incrementaba la de densidad de
corriente aplicada, asi mismo, se comprobd que el endurecimiento electroquimico
mejora las propiedades frente a la corrosion con respecto a los aceros coloreados
solamente por tratamiento quimico.

Los aceros coloreados evaluados mediante microscopia electrénica de barrido
(SEM) exhibieron capas formadas por nodulos de geometria irregular con
presencia, de lo que podrian ser, porosidades.

Las capas formadas estaban compuestas principalmente por hierro y cromo,
posiblemente en forman de O6xidos, y otros elementos como molibdeno,
manganeso Yy silicio en menor proporcion. Luego del endurecimiento
electroquimico, se evidencié un aumento en el porcentaje de cromo de los aceros
coloreados por tratamiento quimico, indicando un posible crecimiento de la capa
debido a la deposicion de cromo disuelto en la solucion.

*Trabajo de grado
**Facultad de ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de ingenieria metalirgica y Ciencia de
Materiales. Director. PhD. Dario Yesid Pefia Ballesteros. Codirector. Ing. Hugo Armando Estupifian.
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ABSTRACT

TITLE: TECHNOLOGY TRANSFERENCE UIS-QUIRIRGICOS ESPECIALIZADOS
IN SUPERFICIAL IMPROVEMENT OF STAINLESS STEEL AISI 316LVM USED
FOR THE MANUFACTURE OF PROSTHESES *

AUTHORS: Edgar Yesid GOmez Bernal, Fabian Andrés Mantilla Badillo**

KEY WORDS: AISI 316 LVM steel, coloration of stainless steels, passivation,
INCO method.

DESCRIPTION: Stainless steels AISI 316 LVM were colored by INCO process
varying the time of the chemical process, the current density in cathodic hardening
treatment and the time of cathodic hardening treatment. It was determined an
approximate minimum time of chemical process applying discontinuous agitation
and continuous agitation of 40 minutes and 60 minutes, respectively.

Stainless steels colored by chemical process and by INCO process to different
current densities (2 mA-cm?, 4 mA-cm?y 6 mA-cm™) in the cathodic hardening
treatment were evaluated electrochemically in SBF at 37°C; an increased of
electrochemical properties occurred according as the current density in hardening
treatment was increased, likewise, it was found that cathodic hardening treatment
improved the corrosion properties of steels colored by chemical process.

Colored stainless steels were evaluated by scanning electron microscopy (SEM),
these exhibited films formed by nodules of irregular geometry with presence of
porosities, apparently.

The films was mostly composed for iron and chromium, possibly as oxides, and
other elements such as molybdenum, manganese and silicon in minority. After
cathodic hardening treatment, it was evidenced an increase in the percentage of
chromium of colored stainless steel with respect to colored steel by chemical
process, indicating a possible growth of the films due to the deposition of chromium
dissolved in the solution.

*Degree Project.
**Faculty of Physicochemical Engineering. School of Metallurgicall Engineering and Materials
Science. Director. PhD. Dario Yesid Pefia Ballesteros. Codirector. Eng. Hugo Armando Estupifian.
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INTRODUCCION

Los aceros inoxidables austeniticos han sido ampliamente usados en la industria
biomédica para la fabricacion de implantes e instrumentacion quirdrgica. Aceros
inoxidables austeniticos con bajo contenido en carbono, como los aceros AlSI
316L y AISI 316LVM, han sido desarrollados con el objetivo de reducir la
formacién de carburos que conllevan a una disminucion en la resistencia a la
corrosion.

El acero 316LVM es reconocido por ser de gran utilidad en el industria quirargica y
también como biomaterial debido a su alta resistencia a la corrosion intergranular
por su bajo contenido de carbono inferior al 0.05 %w/w.

Dentro del cuerpo, el implante de acero 316 LVM estara expuesto a un ambiente
altamente agresivo y bajo esfuerzos fluctuantes y de magnitud considerable, por lo
que su deterioro superficial sera rapido y luego de un tiempo en servicio, el
material no cumplird satisfactoriamente su funcion y que, en el peor de los casos,
el material se agrietara o se fracturara. Para evitar este problema, se suele realizar
un tratamiento superficial con el fin de mejorar propiedades como la resistencia a
la corrosion y, de este modo, extender la vida atil del implante.

El objetivo del presente trabajo es definir los parametros para la obtencion de
acero inoxidable AISI 316 LVM coloreado y pasivado aplicando el método INCO.
El cual consiste en la formacion de una capa de 6Oxido uniforme mediante un
tratamiento quimico inicial en una solucion de &cido sulfarico y cromico a una
temperatura determinada y posteriormente un endurecimiento electroquimico
mediante la aplicacion de corriente continua en una solucion acida.
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1. OBJETIVOS

1.1. OBJETIVO GENERAL

Determinar las variables 6ptimas para la obtencion de acero inoxidable 316 LVM
coloreado mediante el método INCO.

1.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Determinar el tiempo adecuado de tratamiento quimico para el cual se obtiene
superficies de coloracion homogénea.

e Definir la relacién existente entre la densidad de corriente aplicada durante el
endurecimiento electroquimico y las propiedades electroquimicas.

e Determinar la composicién y el espesor de la capa de 6xido formada.
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2. MARCO TEORICO

2.1. ACEROS INOXIDABLES

Los aceros inoxidables son aleaciones de hierro que contienen como minimo un
10,5% w/w de cromo. Estos aceros son clasificados segun su estructura cristalina
como ?ceros martensiticos, ferriticos, austeniticos y aceros duplex (austenita y
ferrita)".

El cromo, presente en el acero, se combina con el oxigeno formando una pelicula
de 6xido de cromo (Cr,O3) sobre la superficie del acero inoxidable, la cual es
capaz de regenerarse y pasivar el metal®.

Los aceros inoxidables son ampliamente utilizados en la fabricacién de implantes
ortopédicos para la fijacion o sustitucion de huesos y articulaciones, placas de
fractura, tornillos ortopédicos, entre otros, debido a su resistencia a la corrosion,
tension, fatiga y al desgaste. Entre las ventajas del uso del acero inoxidable como
implante, tenemos su coste, ya que es menor en comparaciéon con los demas
materiales, asimismo presenta mayor maquinabilidad, disponibilidad, una
aceptable biocompatibilidad y en general, poseen muy buenas propiedades®.

En el campo de los biomateriales los aceros inoxidables como el acero AISI
316LVM y 316L son ampliamente usados como implantes temporales, ya que, al
ser expuestos durante largos periodos de tiempo a los fluidos corporales, se
degradan lentamente por el efecto corrosivo por la interaccién con tales fluidos®,
en cambio las aleaciones de Cr-Co, como también el Titanio y sus aleaciones, son
para uso de implantes generalmente permanentes®, debido a que presentan una
menor velocidad de corrosién en comparacion con los aceros inoxidables.

2.2. ACERO INOXIDABLE AISI 316 LVM

El acero 316LVM es un acero austenitico fundido al vacio con el fin de obtener la
composicién deseada requerida para la fabricacion de prétesis quirdrgicas. Este
acero posee una excelente resistencia a la corrosion cuando es expuesto a tejidos

! JONES, Denny A. Materials selection and design. En: Principles and prevention of corrosion. 2a
ed. Upper Saddle River, New Jersey: Prentice Hall, 1996. p. 513-548.

? KALPAKJIAN, S. y SHMID, S. R. Manufactura, ingenieria y tecnologia. 4a ed. Naucalpan de
Juérez, México: Pearson Educacion, 2002. 1152 p.

® TIWARI, SK., et al. Development and characterization of sol-gel silica— alumina composite
coatings on AlSI 316L for implant applications. En: Surface & Coatings Technology. 2007, vol. 201,
p. 7582-7588.

* RATNER, B., et al. Biomaterials Science: An Introduction to Material in Medicine. San Diego:
Academic Press, 1996. 484 p.

> APERADOR, W., et al. Determinacién por vision artificial del factor de degradacion en aleaciones
biocompatibles. En: Informacién tecnolégica. 2013, vol. 24, no.2, p. 109-120.
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y fluidos corporales. Su principal caracteristica es la alta resistencia a la corrosion
intergranular y a la corrosién en general debido a su bajo contenido en carbono®.
A continuacion se presenta las propiedades mecanicas y fisicas aproximadas del
acero 316LVM’.

Tabla 1. Composicion quimica del acero AISI 316 LVM para la fabricacion de
implantes biomédicos

Elemento C Si Mn Cr Ni
%Peso < 0,03 <0,75 <20 17,0-19,0 13,0-15,0
Elemento Mo Cu Ni P S
% Peso 2,25-3,0 <0,5 <0,1 < 0,025 <001

Tabla 2. Propiedades mecénicas aproximadas del acero AlISI 316 LVM.

Limite de
fluencia min.
(Kp/mm?)

160 22

Resistenciaa Alargamiento
la traccion
(Kp-mm)

50-70 45 50

Contraccion
Min %

Dureza

(Brinell) HB

Tabla 3. Propiedades fisicas aproximadas del acero AISI 316 LVM.

Calor
especifico a
20°C
(callg-°C)

0,035 0,12

Modulo de Resistencia
elasticidad a eléctrica a
20°C 20°C

(Kp/mm) (Q-mm?/m)
7,95 20,300 0,75

Conductividad
térmica a 20°C
(cal/lcm-s-°C)

Peso

especifico
(glcm?®)

Tomado y modificado de: W. Aperador, M. Melgarejo y C. Ramirez, Martin.
Evaluacion mecénica y electroquimica de una placa de acero 316 LVM
previamente utilizada en el organismo humano.

® APERADOR, W., et al. Biomateriales basados en fermanal, una opcion para la fabricacién de
implantes quirdrgicos. En: Revista mexicana de Ingenieria quimica. 2013, vol. 12, no. 2, p. 337-
344.

" APERADOR, W., et al. Evaluacién mecanica y electroquimica de una placa de acero 316 LVM
previamente utilizada en el organismo humano. En: El hombre y la maquina. 2012, no. 38, p. 51-
58.
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El alto contenido de cromo en el acero 316LVM como en la acero 316L, le otorga a
estos aceros una resistencia a la corrosion por pasividad, pero cabe resaltar que la
capa pasiva formada no es tan robusta como en el caso de Titanio y sus
aleaciones y como en las aleaciones de Co-Cr, lo que hace susceptible al acero a
la corrosion por picado cuando se somete a procedimientos de implantes a largo
plazo, permitiendo en ciertas condiciones una significativa liberacion de iones o
atomos al tejido expuesto®. Cabe resaltar que el acero inoxidable 316LVM ha
tenido una gran aplicabilidad en el campo de los biomateriales ya que éste
presenta mejores propiedades frente al uso de los aceros inoxidables comunes
para el uso como prétesis; en donde estas aplicaciones frecuentemente requieren
la remocién del implante al momento que ocurra la cura del hueso®, por lo que el
acero inoxidable 316LVM ha sido usado para la fabricacion de implantes
temporales como platinas de fractura y tornillos para la fijacibn de huesos y
cadera.

2.3. PASIVIDAD

La pasividad es la propiedad presente en determinados metales y aleaciones que
les permite permanecer practicamente inertes en determinados medios en los
cuales de acuerdo con la termodinamica, deberian comportarse como metales
activos y disolverse con determinada velocidad a través de mecanismos de
corrosion electroquimica®. En estos metales, la velocidad de corrosién decrece
por encima del potencial de pasivacion (E,) al pasar del estado activo a un estado
pasivo como se muestra en la Figura 1, y por debajo se corroen a una velocidad
relativamente alta'’.

® LARA, Laura, et al. Comportamiento electroquimico en ringer’s de recubrimientos de HAP
obtenidos por electrodeposicion sobre acero inoxidable 316 LVM anodizado. En: Scientia et
Technica Afio XIlII, no. 36, 2007, p. 273-278.

® COOK, S.D. The in vivo performance of 250 internal fixation devices; a fellow up study. En:
Biomaterials. 1986, vol. 8, p. 177-184.

1 GONZALEZ, José. Control de la corrosién: Estudio y medida por técnicas electroquimicas.
Madrid, Espafia: C.S.I.C., 1989. 524 p.

1 JONES, Denny A. The technology and evaluating of corrosion. En: Principles and prevention of
corrosion. 2a ed. Upper Saddle River, New Jersey: Prentice Hall, 1996. p. 1-39.
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Figura 1. Pasividad en potenciales oxidantes por encima de E,.
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Tomado de: Denny A. Jones. Principles and prevention of corrosion.

2.4. PASIVACION Y COLORACION DE ACEROS

El fendmeno de pasivacion se genera como consecuencia de la formacion de una
capa compacta de un pequefio espesor de oxido, adherente y de baja porosidad,
la cual aisla el metal del medio en el cual interactia. En algunos casos la capa
pasiva se rompe ya sea mecanicamente o por la interaccion con agentes
agresivos, generando en la superficie un conjunto de orificios que conllevan al
rompimiento local de la capa y por ende una corrosion por picado. El picado se
presenta por encima de cierto potencial llamado potencial de ruptura (E,p) 0
potencial de picado, que representa el valor del potencial donde inician los picados
en el electrodo pasivo, el cual siempre es mas positivo que el potencial de
corrosion (Eqp>Ecor) cCOMo se muestra en la Figura 2.

Figura 2. Curva del proceso anddico de un metal que presenta pasivacion.
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Tomado de: F. Rauchle y M. I. Diaz. Pasivacion y pasividad.
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La capa formada naturalmente puede ser modificada con el fin de lograr una
mayor estabilidad y obtener propiedades para aplicaciones especificas, lo cual es
posible mediante la variacién del espesor y composicion de la capa sometiendo el
acero a tratamientos superficiales cuyo objetivo principal es el aumento de la
resistencia a la corrosion. Las peliculas de oOxido de cromo formadas en la
superficie del acero inoxidable tienen una variedad de aplicaciones que permiten
al acero ser usado en la proteccion frente a la corrosion, adsorcion selectiva de
compuestos y fines decorativos debido a la amplia gama de colores que se
pueden obtener acorde al espesor de la capa®.

La pasivacion en los aceros inoxidables se puede obtener mediante varios
tratamientos superficiales. Uno de éstos tratamientos consiste en obtener peliculas
de Oxido de cromo sobre la superficie del metal al introducirlo en una solucién
acida y, dependiendo del método, la aplicacién de corriente. El color es una
propiedad adicional obtenida como consecuencia del crecimiento de la capa de
6xido, cuyo control se puede realizar variando los parametros del proceso™,

2.5. METODOS DE PASIVACION Y COLORACION DE ACEROS
INOXIDABLES.

Se han desarrollado diferentes métodos que permiten la coloracién y pasivacion

de aceros inoxidables dentro de los cuales se encuentran: coloracién térmica,

coloracién quimica, coloracién electroquimica y el método INCO.

2.5.1. Coloracion térmica. La coloracion térmica es el método mas antiguo de
coloracion para los aceros, el cual consiste en someter el acero inoxidable a
diversas temperaturas en hornos con el fin de favorecer la formacién de 6xidos en
la superficie y asi generar el crecimiento de la capa de 6éxido™”.

Modificando la temperatura a la cual se expone el acero se pueden obtener
diversos espesores de capa de 6xido y por ende diversas coloraciones.

2 DOFF, J., et al. Formation and composition of nanoporous films on 316L stainless steel by pulsed
Pgolarization. En: Electrochimica Acta. 2011, vol. 56, p. 3225-3237.

OGURA, K., et al. Coloration of stainless steel at room temperature by triangular current scan
method. En: Electrochimic. Act. 1996, vol. 41, no. 18, p. 2849-2853.
Y DIAZ LORENZ, Marta. Coloracién del acero inoxidable y caracterizacion del recubrimiento para
aplicaciones biomédicas. Trabajo de grado. Ingenieria de materiales. Barcelona: Universidad
Politécnica de Catalunya. Departamento de Ciencia de los Materiales, 2004. 84 p.
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2.5.2. Coloracion quimica. Este método consiste en sumergir la muestra del
acero inoxidable en una solucién acida que esta conformada por acido sulfarico y
acido cromico, la cual genera la formacién de una delgada capa de 6xido que se
produce mediante mecanismo de disolucion y reduccién en donde se tiene la
disolucién del acero y la reduccién del acido crémico™.

El color obtenido depende de variables como la composicién de la solucion, el
tiempo de inmersion, la temperatura de la solucion y la condicion superficial del
acero™®. Mediante varias investigaciones se ha determinado que la temperatura
adecuada para este tratamiento se encuentra entre los 70° y 80°CY. El
inconveniente que presenta este método es que la capa formada presenta alta
porosidad por lo que suele ser necesario realizar un tratamiento electroquimico
posterior para mejorar sus propiedades superficiales.

2.5.3. Coloracion electroquimica. Consiste en la formacion y disolucion de la
capa de oxido de aceros inoxidables en solucion de acido crémico y acido sulfurico
por la aplicacion de una corriente alterna®®. La corriente aplicada puede presentar
una onda sinusoidal, triangular o cuadrada, la cual se le aplica al sustrato del
acerciga una temperatura ambiente o temperaturas comprendidas entre 70° y
80°C™.

La pieza a recubrir se dispone en el catodo y los valores de densidad de corriente
adecuados se encuentran alrededor de 1,5 mA-cm™ para el pico catédico y — 0,5
mA-cm™ para el pico anédico; la densidad para el pico catédico es mucho mayor
que para el pico anddico, debido a que el pico anddico representa la disolucion del
oxido formado y si este valor se acerca al valor del pico catédico se estaria
disolviendo en exceso el 6xido formado, lo que daria por resultado un proceso
altamente ineficiente, en donde se tendria un aumento en el tiempo del proceso y
un alto consumo de energia®.

El electrolito usado para éste método es una solucion acida de acido sulfurico
(=5 M) y acido crémico (=2,5 M). El color obtenido en el método electroquimico
depende directamente del espesor final de la pelicula, pero cabe resaltar que esta

* KIKUTI, Elaine, et al. Composition and structure of coloured oxide films on stainless steel formed
by triangular current scan and cathodic hardening treatment. En: Corrosion Science. 2007, vol. 49,
P; 2303-2314.

DOFF, J., et al. Formation and composition of nanoporous films on 316L stainless steel by pulsed
Bolarization. En: Electrochimica Acta. 2011, vol. 56, p. 3225-3237.

KIKUTI, Elaine, et al. Chemical and electrochemical coloration of stainless steel and pitting
corrosion resistance studies. En: J. Braz. Chem. Soc. 2004, vol. 15, no. 4, p. 472-480.
% Ibidem.
9 |bidem.
% OGURA, K., et al. Coloration of stainless steel at room temperature by triangular current scan
method. En: Electrochimic. Act. 1996, vol. 41, no. 18, p. 2849-2853.
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asociado al tiempo del proceso y el periodo de la onda de corriente, que ademas
determina las propiedades electroquimicas y mecénicas finales de la capa®. De
manera general, a menor periodo, el tiempo de la coloracion para obtener
determinado color se hace menor debido a que la velocidad de formacion de la
capa de oxido es mayor a medida que se disminuye el periodo.

Quimicamente, la formacién de la capa de 6xido ocurre de la siguiente manera®
23.
Cuando se aplica la corriente catodica el metal se oxida y libera electrones:

M — M*" + ze” (M = Fe, Cr, Ni, etc.)

Cuando se aplica la corriente anddica los iones de 6xido de cromo junto con el
hidrogeno disuelto y los electrones en la soluciéon se reducen y forman iones de
Cry agua:

Cr,0,% +14H" + 6e” — 2 Cr** + 7H,0

Por ultimo, los iones generados en ambas reacciones se hidrolizan para formar la
capa pasiva:

pPM** + qCr** + rH,0 — M,CrqO, + 2rH*

2.5.4. Método INCO. El método INCO es un método de coloreado electroquimico
por corriente continua en el cual se puede obtener una gran variedad de colores
sobre un acero inoxidable y se basa en el uso de una solucién de &cido sulfarico y
acido crémico.

Este método consta de dos etapas: La primera es un tratamiento quimico y la
segunda consta de un tratamiento electroquimico. En la primera etapa el acero es
sumergido en una solucion &cida de H,SO,4 y CrO3 con una concentracion de 5 M
y 2,5 M respectivamente, a una temperatura entre 70 y 80°C; durante esta etapa
llamada coloracion quimica, ocurre el crecimiento de la capa de 6xido y el tiempo
de inmersioén es el factor que determinara el espesor de la capa y por consiguiente
el color obtenido en la superficie del acero, cabe resaltar que la capa obtenida
durante este proceso es porosa, por lo que es necesario someterla a una segunda

2 RABELO, Rosa, et al. Characterization of interference thin films grown on stainless steel surface by
alternate pulse current in a sulphochromic solution. En: Materials Research. 2008, vol. 11, no. 4. p. 421-426.
> OGURA, K., et al. Coloration of stainless steel at room temperature by triangular current scan method. En:
Electrochimic. Act. 1996, vol. 41, no. 18, p. 2849-2853.

2 KIKUTI, Elaine, et al. Composition and structure of coloured oxide films on stainless steel formed by
triangular current scan and cathodic hardening treatment. En: Corrosion Science. 2007, vol. 49, p. 2303-
2314.
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etapa llamada endurecimiento electroquimico®®; que consiste en pasar corriente
directa a través de la muestra con una densidad de corriente catddica entre los 2 y
6 mA-cm™ en una solucién acida a temperatura ambiente. En esta etapa ocurre el
endurecimiento de la capa mediante el taponamiento de los poros, y crecimiento
de la capa, cabe resaltar que también ocurre un cambio en la coloracion y, al igual
que en el paso anterior, el color obtenido dependera los parametros del proceso?.

2.6. RESISTENCIA A LA POLARIZACION

Es una técnica electroquimica para el monitoreo de la corrosion que permite medir
la tasa de corrosidon de forma directa y en tiempo real. La resistencia a la
polarizacion (Rp) se determina mediante la ecuacion de Stern- Geary, la cual
establece la relacién entre el potencial y la densidad de corriente en estado
estacionario®®. La técnica consiste en desplazar al sistema de su potencial de
equilibrio Ecor, a otro valor de potencial, ya sea catdédica o anddicamente,
registrando las variaciones de potencial (AE) y de corriente (Al) del sistema debido
al desplazamiento®’, como se muestra en la Figura 3, con el objetivo de determinar
la pendiente de la curva cuando la corriente que pasa a través del sistema es cero.

Figura 3. Curva de resistencia a la polarizacion
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Tomado de: Yafiez Zamora, Cynthia Sintesis y caracterizacion de peliculas
delgadas del sistema ZrO,: 8% Y,03; mediante la técnica sol-gel.

* RABELO, Rosa, et al. Characterization of interference thin films grown on stainless steel surface

by alternate pulse current in a sulphochromic solution. En: Materials Research. 2008, vol. 11, no. 4.
. 421-426.

k LORENZO, B. y RIVERO, J. Coloreado de acero AISI 304 mediante la técnica de barrido

triangular de corriente. Trabajo de grado. Ingeniero de materiales. Sartenejas: Universidad Simon

Bolivar. 2010, 88 p.

*® GENESCA, Juan y RODRIGUEZ, F. Técnicas Electroquimicas para el Control y Estudio de la

Corrosion: Resistencia a la polarizacién. Universidad Nacional Autonoma de México, Facultad de

(?uimica, México, 2002. p. 28-33.

" JONES, Denny A. The technology and evaluating of corrosion. En: Principles and prevention of

corrosion. 2a ed. Upper Saddle River, New Jersey: Prentice Hall, 1996. p. 1-39.
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La ecuacién para calcular la icor @ partir de la curva de resistencia a la polarizacion
se obtiene mediante la ley de Ohm:

E =IxR
Despejando la resistencia (R) se tiene:

R=E/I
Donde E es el potencial, | la corriente y R la resistencia.

Si los electrodos son corroidos a alta velocidad los iones metalicos pasaran facil y
rapidamente a la solucion, por lo que un pequefio potencial aplicado producira un
aumento grande en la corriente, corresponde a una alta velocidad de corrosion y
por lo tanto una baja resistencia a la polarizacién. Lo siguiente se ve expresado
por la ecuacién de Stern-Geary?®:

_ B (4E)
b= icorr  (Ai)

Siendo:

AE: Incremento de la potencial

Ai: incremento de corriente

Donde B es funcién de las constantes de Tafel, por lo tanto se tiene:

Rp 1 baxbc ( 1

" 2303 ba+bc

: ) [Q - cm?]

Lcorr

De la resistencia a la polarizacién se puede determinar la densidad de corriente de
corrosion y, a partir de ésta, se puede calcular la velocidad de corrosion con la
siguiente ecuacion.

EW X icorr
Vcorr =0.1288 X ——MM

Para el célculo de la velocidad de corrosion tenemos que:
Veorr = Velocidad de corrosion (mpy)

EW= Peso equivalente (g-eq?)

p = Densidad (g-cm™)

l.orr= Densidad de corrosion (A-cm'z)

8 GALVELE, J.R. Tafel’s Law in pitting corrosion and crevice corrosion susceptibility. En: Corrosion
Science. 2005, vol. 47, p. 3053-3067.
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2.7. POLARIZACION POTENCIODINAMICA

Esta técnica consiste en hacer un barrido de potenciales dentro de un rango de
valores que han sido determinados con anterioridad dependiendo del estudio
deseado. En donde se espera que el metal se estabilice, es decir que alcance un
potencial constante en donde las semireacciones anddica y catddica estén
compensadas para que posteriormente mediante la aplicacion de corriente se
alejen del potencial de equilibrio dando la respuesta de la probeta expresada en
intensidad (I) o densidad de corriente (i), mediante una curva que representa el
potencial (E) frente a corriente en escala logaritmica (Log 1)*°. La Figura 4
representa una curva de polarizacion en donde es posible evidenciar las zonas de
estudio mas relevantes.

Figura 4. Curva de polarizacion potenciodinamica.
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Tomado de: Dimaté Castellanos, Laura Marcela. Resistencia a la corrosion en
recubrimientos comerciales metaceram y Proxom producidos con el sistema de
proyeccién de técnica por llama.

Teniendo en cuenta la Figura 4, las zonas y puntos importantes que conforman la
curva potenciodinamica son:

A) Potencial de corrosion.

» SANCHEZ, Adrian. Montaje y puesta a punto de un potenciostato comercial para llevar a cabo
medidas de corrosion electroquimica. Trabajo de grado. Ingenieria técnica industrial: Electrénica
industrial. Madrid: Universidad Carlos Il de Madrid. Departamento de Fisica, 2009. 69 p.
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B) Zona activa: En esta zona predomina la disolucion del metal en la que se tiene
que al aumentar la corriente aumenta el potencial, por ende la velocidad de
corrosion.

C) Potencial de pasivacion, en este punto empieza a formarse una pelicula
delgada de Oxido sobre la superficie.

D) A partir de éste punto se inicia el proceso de pasivacion.

E) Zona activa-pasiva.

F) Zona Pasiva; en esta zona la corriente se mantiene constante y se mantiene la
misma velocidad de corrosion, la formacion de la capa protectora impide que el
material se siga consumiendo.

G) Corriente de pasivacion.

H) La Zona de G-H comienza en el potencial de ruptura de la capa pasiva.
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3. ESTADO DEL ARTE

En 1995, K. Ogura form6 capas de Oxido de distintos espesores sobre acero
inoxidable AISI 304 a temperatura ambiente por el método de corriente pulsante
de onda triangular y usando como electrolito una solucién de &cido sulfarico (5M) y
acido crémico (2.5 M). Experimentalmente, Ogura fijo los valores maximos y
minimos de los picos de la onda de corriente a 2 mA-cm? y -0.8 mA.cm™
respectivamente. Ademas, se concluyéo que el espesor de la capa de Oxido
formada para un tiempo de electrolisis constante es directamente proporcional al
Log 1/ min, donde T es el periodo de la onda de corriente. De esta manera, Ogura
logré estimar los pardmetros para la obtencion de AISI 304 coloreado en funcién
del tiempo del proceso (ver Figura 5)°.

Figura 5. Coordenadas cromaticas psicométricas en funcion del tiempo de
electrolisis (min).
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Tomado de: K. Ogura. Coloration of stainless steel at room temperature by
triangular current scan method.

En 1994, J.H. Wang, J.G. Duh y H.C. Shin realizaron un estudio comparativo entre
los tres métodos de coloracion: Método quimico, método INCO (método quimico
seguido de tratamiento electroquimico con corriente directa) y método por
corriente pulsante. Bajo las condiciones de estudio, las mejores propiedades
electroquimicas luego del coloreado fueron presentadas por la capa formada por
el método INCO, seguida de la capa formada por el método por corriente pulsante
y, por ultimo, la capa formada por coloreado quimico. También, se evidencid que
un tratamiento posterior de endurecimiento de la capa en cualquiera de los casos

% OGURA, K., et al. Coloration of stainless steel at room temperature by triangular current scan
method. En: Electrochimic. Act. 1996, vol. 41, no. 18, p. 2849-2853.
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aumento considerablemente la resistencia a la corrosion por picado al reducir la
difusion de los reactivos que intervienen en el proceso de corrosion®!,

En 1996, Linh y Duh depositaron peliculas coloreadas sobre acero inoxidable AlSI
304 mediante el método de corriente pulsante en una solucion de 2.5M CrO3; y 5M
H,SO, a 75°C. En su investigacion, determinaron que el tiempo para obtener
peliculas de igual espesor es mayor usando alta frecuencia en la corriente
aplicada que usando bajas frecuencias™?.

Linh y colaboradores demostraron que la concentracién de Fe presente sobre la
pelicula coloreada decrece con el tiempo de coloreado. También hallaron que los
iones de CrO" y FeO" estan presentes en las peliculas de Oxido y que sus
concentraciones incrementan a medida que aumenta el tiempo del coloreado®?.

En 2004, Kikuti y col. obtuvieron acero AISI 304 coloreado por tres distintos
métodos: coloracion quimica, método por corriente pulsante y coloracion por
potencial pulsante, en una solucién de acido cromico (2.5 M) y acido sulfurico (5
M). La coloracion quimica fue realizada a 70°C a distintos tiempo de inmersion y la
coloraciéon por el método electroquimico fue llevada a cabo a temperatura
ambiente variando el tiempo del proceso. En su estudio determinaron que es
posible la obtencion de una amplia gama de acero coloreado y que la coloracion
por el método quimico presenta la mayor rata de crecimiento de la pelicula en
comparacion a los métodos electroquimicos®*.

De las pruebas electroquimicas realizadas en solucion salina concluyeron que los
aceros AISI 304 coloreados por coloracion quimica presentan un amplio rango de
potencial libre de corrosién por picado pero presentan el valor mas negativo de
potencial de corrosion®.

E. Kikuti y colaboradores estudiaron la influencia del endurecimiento
electroguimico en la composicién y estructura de las capas de 6xido formadas por
el método de corriente pulsante triangular sobre acero AISI 304 en 2006. Las
capas de Oxido fueron formadas en solucién acida de &cido cromico y &cido
sulfarico aplicando corriente triangular pulsante entre 2 mA-cm? y -0.8 mA-cm™.
La etapa de endurecimiento catédico se llevé a cabo en una solucion de H3PO4 y

%L WANG, J. H., et al. Corrosion characteristics of coloured films on stainless steel formed by
chemical, INCO and a.c. processes. En: Surface and Coatings Technology. 1996, vol. 78, p. 248-
254,
2 LIN, C. J. y DUH, J.G. Elemental redistribution in coloured films on SUS304 stainless steel
produced by current pulse method. En: Surface and Coatings Technology. 1996, vol. 85, p. 175-
182.
% Ibidem.
% KIKUTI, Elaine, et al. Chemical and electrochemical coloration of stainless steel and pitting
g:sorrosion resistance studies. En: J. Braz. Chem. Soc. 2004, vol. 15, no. 4, p. 472-480.

Ibidem.
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acido créomico aplicando una densidad de corriente de 4 mA-cm™. Del estudio
realizado se concluyé que la capa formada luego del endurecimiento era mas
compacta, presentaba menos porosidad y presentaba un incremento en el
contenido de cromo en comparacion con las capas sin endurecimiento posterior.
Ademas, las pruebas de impedancia electroquimica realizadas explicaron la
formacion de wuna capa de Oxido externa luego del endurecimiento
electroquimico®.

En 2007, Zuohui Cheng y colaboradores realizaron anodizados sobre acero AlSI
304 usando una solucién de acido sulfarico, acido crémico y otros aditivos a 70°C
en un proceso de un solo paso usando una celda doble, la cual consistia en un
circuito para realizar los anodizados y un circuito para el endurecimiento de la
capa de 6xido, ambos circuitos en corriente directa. Zuohui varié la densidad de
corriente catoddica aplicada al sistema y obtuvo peliculas de o6xido de menor
porosidad a medida que la densidad de corriente aplicada era mayor. Ademas, los
aceros coloreados usando altos valores densidades de corriente presentaron
mayor resistencia al desgaste que los aceros coloreados a menores densidades
de corriente®”.

Por otra parte, los andlisis composicionales realizados reportaron un incremento
en el contenido de cromo a mayores densidades de corriente catédicas indicando
un aumento en la deposicion de 6xido sobre la superficie del acero a medida que
se incrementaba la corriente aplicada®®.

En 2010, J. Doff y colaboradores lograron la formacién de capas de éxido sobre
acero AISI 316L por el método de potencial pulsante de onda cuadrada en una
solucion de acido sulfarico 5M a 60°C. La velocidad de formacion de la capa fue
del orden de 1 a 10 nm-min™ obteniendo capas de éxido con poros de tamafio en
el orden de los nanémetros. Las capas formadas eran compuestas principalmente
de cromo y molibdeno en forma de sulfatos, 6xidos e hidroxidos. Se comparoé la
formacién de peliculas bajo condiciones anddicas y condiciones catodica,
revelando un mayor enriguecimiento de cromo en la pelicula formada bajo
condiciones catédicas*®.

En 2010, Karina O. Vasconcelos y colaboradores compararon las propiedades
electroquimicas del acero AISI 304 anodizado por el método de corriente pulsante
de onda triangular en presencia y ausencia de acido cromico en el electrolito. Los

% KIKUTI, Elaine, et al. Composition and structure of coloured oxide films on stainless steel formed

by triangular current scan and cathodic hardening treatment. En: Corrosion Science. 2007, vol. 49,
. 2303-2314.

" CHENG, Z., et al. A one-step process for chemical coloring on stainless Steel. En: Surface and

Coatings Technology. 2008, vol. 202, p. 4102-4106.

%8 Ibidem.

% DOFF, J., et al. Formation and composition of nanoporous films on 316L stainless steel by pulsed

polarization. En: Electrochimica Acta. 2011, vol. 56, p. 3225-3237.
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tres aceros evaluados (acero sin colorear, acero coloreado en acido cromico y
acido sulfdrico y acero coloreado en ausencia de acido crémico) presentaron un
potencial de picado similar, pero mayores al E,ic del acero sin colorear®.

Por otro lado, el acero anodizado en ausencia de acido cromico presentd un
mayor rango de potencial libre de corrosion por picado pero su potencial de
corrosion fue menor en comparacion con el Eqor del acero anodizado en presencia
de &cido crémico. De las pruebas electroquimicas, se dedujo que las peliculas
crecidas en ausencia y presencia de cromo presentaron distinta area expuesta,
observandose mayor &rea expuesta en las capas de 6xido formadas en presencia
de acido crémico™.

Luis Padilla realizo un estudio sobre la coloracién de aceros AlSI 316L y 304 por el
método INCO en 2011. Padilla logro obtener capas de 6xido de distintos colores
sobre los aceros, para ello, sumergio los aceros en una solucion de acido crémico
y &cido sulfurico a diferentes tiempos de inmersion y a una temperatura de 80°C, y
realizo un posterior endurecimiento electroquimico en una solucién acida a
temperatura ambiente aplicando diferentes densidades de corriente®.

Su estudio reveld6 que un mayor tiempo de inmersiébn suponia un mayor
crecimiento de la capa de éxido formada, pero un tiempo prolongado de inmersién
producia corrosion intergranular en el acero. Las pruebas electroquimicas
revelaron una mejoria en las propiedades electroquimicas en ambos aceros de la
zona pasiva respecto a los aceros sin colorear, especificamente, en un aumento
del rango de pasividad y en un aumento en el potencial de picado®.

En 2011, Pachon y Vega realizaron recubrimientos de 6xido de cromo sobre
aceros AISI 316L y AISI 420 nitrurado mediante la técnica de corriente pulsante
triangular, en electrolito de H,SO4 + Cr,03, variando los tiempos de exposicion y
los espaciados entre ondas (7). Determinaron que en el acero AISI 316LVM el
espesor de la capa aumenta con el tiempo de electrolisis, en cambio para el acero
420 a tiempos cortos de anodizado el espesor tiende a aumentar pero a tiempos
superiores de 30 minutos el espesor disminuye lo cual es asociado a una
disolucién parcial de la capa en circunstancias fuertemente oxidantes. También
concluyeron que para una T mayor la pelicula presentaba un menor espesor, ya
gue se necesitd un mayor tiempo para que ocurriese el proceso anddico y

“° VASCONCELOS, Karina, et al. Pitting corrosion resistance of coloured oxide films grown on
stainless steel in sulphuric acid in the presence and absence of chromic acid. En: J. Braz. Chem.
Soc. 2010, vol. 21, no. 3, p. 469-475.

* Ibidem.

“2 PADILLA JIMENEZ, Luis Fernando. Coloracién de aceros inoxidables AlSI 304 y AISI 316L para
uso biomédico. Trabajo de grado. Ingeniero metalirgico. Bucaramanga: Universidad Industrial de
Santander. Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Metallrgica y Ciencia de
los Materiales, 2011. 101 p.

* Ibidem.
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catédico, relacionandolo con una menor velocidad del barrido durante el proceso
de electrolisis. Llegando a la conclusion que manejando el espaciado entre ondas
es posible controlar el espesor de la capa en el acero, en un tiempo de electrolisis
constante, permitiendo la obtencion de coloraciones bajo ciertos parametros**.

“ PACHON FERREIRA, Adriana Lucia y VEGA VEGA, Adriana Paola. Crecimientos de 6xidos en
aceros AlSI 420 nitrurado y AlISI 316L por la técnica de corriente pulsante para fines quirdrgicos.
Trabajo de grado. Ingeniero metallrgico. Bucaramanga: Universidad Industrial de Santander.

Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Metallurgica y Ciencia de los
Materiales, 2011. 115 p.
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4. DESARROLLO EXPERIMENTAL

El presente proyecto consistio en la determinacion de parametros para la
obtencion de acero inoxidable AISI 316 LVM pasivado Yy coloreado
homogéneamente aplicando el método INCO, el cual consta de dos pasos:
coloracién quimica y endurecimiento electroquimico.

Cabe resaltar que cada equipo utilizado fue calibrado previo a su utilizacion para la
realizacion de cada proceso.

Los equipos, material de laboratorio, las instalaciones y personal técnico fueron
facilitados por el Grupo de Investigacion en Corrosion (GIC), el Laboratorio de
Microscopia de la escuela de Ingenieria Metallrgica y el Grupo de Investigacion
en Optica y Tratamiento de Sefiales (GOTS).

El desarrollo del presente proyecto se llevd a cabo como se describe a

continuacion:

4.1. CARACTERIZACION DEL ACERO AISI 316 LVM

Las muestras de acero inoxidable AISI 316 LVM fueron proporcionadas por la
empresa Quirdrgicos Especializados S.A. de la ciudad de Bucaramanga. Las
probetas eran cilindricas con dimensiones de 4 mm de altura y 16 mm de didmetro
(Ver Figura 6).

Figura 6. a) Probetas proporcionadas por Quirargicos Especializados y b) sus
dimensiones.

a)

b)

- =

16 mm
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Las probetas fueron sometidas a ensayo de emision por chispa y se realiz6 un
analisis microestructural del acero.

El ensayo de emision por chispa fue realizado en el Instituto Para La Investigacion
y La Innovacion En Ciencia y Tecnologia De Materiales de la Universidad
Pedagogica y Tecnoldgica De Colombia - INCITEMA.

Para realizar el andlisis microestructural una de las probetas fue desbastada
usando papel abrasivo para luego ser pulida sucesivamente en alimina de 3 pmy
0.05 pm. Luego, la superficie fue atacada segun la norma ASTM E407*° en una
celda electroquimica con una solucion de acido oxalico (10% W/V) aplicando un
potencial de 6 V durante 5 segundos con el fin de revelar los limites de grano de la
austenita. Finalmente, el acero atacado fue visto en el microscopio éptico Olympus
GX71 mostrado en la Figura 7.

Figura 7. Microscopio éptico Olympus GX71.

4.2. PREPARACION SUPERFICIAL DE LAS PROBETAS

Antes de someter el acero al proceso de pasivacion y coloracién, las probetas
fueron sucesivamente desbastadas usando papeles abrasivos con granulometrias
de 120, 240, 400, 600 y 1200.

Luego, las superficies fueron desengrasadas cuidadosamente usando alcohol
isopropilico y enjugadas con agua destilada. Por ultimo, las probetas se dejaron
secar al aire.

> AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Practice for Microetching
Metals and Alloys. ASTM E407. West Conshohocken, Pensilvania: ASTM International, 2015. 22 p.
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Algunas probetas fueron montadas en resina epoxi junto con un cable de cobre,
como se observa en la Figura 8, con el fin de facilitar la realizacion de las pruebas
electroquimicas.

Figura 8. Probeta de acero inoxidable AISI 316 LVM montada en resina con
contacto eléctrico en alambre de cobre.

=

4.3. TRATAMIENTO QUIMICO

El tratamiento quimico consistié en la inmersion de las probetas en una solucion
acida de acido cromico (2,5 M) y acido sulfarico (5 M) en tiempos comprendidos
entre 30 y 80 minutos a una temperatura de 80°C aproximadamente.

El montaje realizado se puede apreciar en la Figura 9, el cual consistié en un vaso

de precipitado, un montaje para las probetas, un termémetro de mercurio y una
plancha de calentamiento y agitacion (Scilogex MS7-H550-Pro).

Figura 9. Tratamiento quimico.
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En esta etapa se realizO un andlisis preliminar del tiempo necesario para la
obtencion de superficies homogéneas y la influencia de la agitacion en el proceso;
para ello se realizaron inmersiones con agitacion discontinua por periodos de
tiempo de 30, 40, 50 y 60 minutos, e inmersiones con agitacion continua por
periodos de tiempo de 40, 60 y 80 minutos.

Para aplicar agitacion al sistema discontinuo se us6 un agitador magnético
agitando el sistema cada 10 minutos aplicando 500 revoluciones por minuto
durante 20 segundos.

Para el sistema continuo se hizo uso de la agitacibn magnética aplicando 200
revoluciones por minuto aproximadamente.

Al terminar el proceso las probetas fueron enjugadas con agua destilada y
secadas al aire sobre papel absorbente.

4.4, ENDURECIMIENTO ELECTROQUIMICO

Para esta etapa del proceso, se realiz6 un montaje en una celda usando un contra
electrodo de grafito en una solucién acida de acido créomico (2,5 M) y acido
sulfarico (5 M). El proceso se realizé a temperatura ambiente y, con ayuda de una
fuente (Thermo EC 570-90), se aplico corriente directa (ver Figura 10).

Figura 10. Endurecimiento electroquimico.

Probetas previamente coloreadas usando un tiempo de coloracién constante en la
etapa de coloracion quimica fueron sometidas a endurecimiento electroquimico y
se varid la densidad de corriente aplicada al sistema, de este modo, las
densidades de corriente aplicadas fueron de 2, 4 y 6 mA-cm™.
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Al igual que en el tratamiento quimico, luego de terminado el proceso las probetas
fueron enjuagadas con agua destilada y secadas al aire.

4.5. EVALUACION DE LOS ACEROS PASIVADOS Y COLOREADOS

4.5.1. Espesor de la capa. La medicion del espesor se realiz6 usando la técnica
de microscopia electronica de barrido realizada en el Laboratorio de Microscopia
del Parque Tecnolégico de Guatiguara de la Universidad Industrial de Santander.
Para ello, los aceros coloreados fueron cortados en perfil, montados en resina
epoxi y desbastados cuidadosamente usando papeles abrasivos y alimina de 3
pm.

45.2. Composicion de la capa. Usando la técnica de EDS del
microscopio  electronico Quanta FEG 650, mostrado en la Figura 11, se
determind la cantidad porcentual de los elementos que componen la capa de
oxido formada.

Figura 11. Microscopio electronico de barrido Quanta FEG 650.

4.5.3. Evaluacién electroquimica. Con el objetivo de determinar las propiedades
electroquimicas se realizaron pruebas electroquimicas en un medio que simulaba
las condiciones dentro del cuerpo humano a 37°C. La solucién para las pruebas
fue preparada siguiendo las instrucciones dadas por Tadashi Kokubo en su

articulo “How useful is SBF in predicting in vivo bone bioactivity”*®.

Las pruebas electroquimicas se realizaron usando el equipo GAMRY 300 (ver
Figura 12), y se llevaron a cabo pruebas de resistencia la polarizacion y curvas
potenciodindmicas. Para ello, se realiz6 un montaje usando un recipiente de vidrio,

% KOKUBO, Tadashi y TAKADAMA, Hiroaki. How useful is SBF in predicting in vivo bone
bioactivity? En: Biomaterials. 2006, vol. 16, p. 2907-2915.
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un electrodo de grafito como contraelectrodo y un electrodo de referencia Ag/AgCI
3M.

Figura 12. Equipo de electroqguimica Gamry Referencia 600 (centro) junto al horno
(izquierda) usado para mantener una temperatura constante de 37°C durante las
pruebas.

-,-i‘\\ (= =

Para la realizacién de las pruebas, primero se dejo estabilizar el sistema con un
circuito de potencial abierto (ocp) durante 1 hora. Luego, se realizé la resistencia a
la polarizacion realizando un barrido entre -0.01 V y +0.01 V respecto al Eqep @ una
velocidad de 0,167 mV/s.

Para las curvas potenciodinamicas se realiz6 un barrido con una velocidad de
barrido de 0,4 mv/s y se us6 un rango de barrido de -0.8 V a 1.1 V respecto al
potencial de circuito abierto.

4.5.4. Adherencia Con el objetivo de evaluar la adherencia de las capas se
realizaron dos ensayos cualitativos:

v Ensayo de adhesion por cuchillo para capas sobre sustrato metalico,
hormigén y sustratos duros: ASTM D6677%

Con ayuda de un bisturi, se dibujé una “X” sobre la superficie de la capa hasta el
sustrato. Luego, se procedio a levantar la capa con el bisturi desde el centro de la
“X” (ver Figura 13a).

*” AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Test Method for Evaluating
Adhesion by Knife. ASTM D6677. West Conshohocken, Pensilvania: ASTM International, 2012. 2

p.
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v' Ensayo de adhesién por cinta adhesiva para capas sobre sustrato
metalico: ASTM D3359%

Usando un bisturi y una regla se dibujé una malla de 1 mm aproximadamente
sobre la superficie de la capa. Después, se pego la cinta adhesiva sobre la
superficie y se presiono ligeramente para asegurar el contacto entre la cinta y la
superficie. Luego, se retird la cinta formando un angulo de 180° con la superficie
evaluada (ver Figura 13b).

Figura 13. Ensayos de adherencia.

*® AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Test Methods for Measuring
Adhesion by Tape Test. ASTM D3359. West Conshohocken, Pensilvania: ASTM International,
2009. 8 p.
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5. RESULTADOS Y DISCUSION

5.1. CARACTERIZACION DEL ACERO AISI 316 LVM

Con el fin de caracterizar el acero otorgado por la empresa Quirdrgicos
Especializados S.A., se realiz6 andlisis microestructural, analisis composicional
por espectroscopia de emisidn por chispa y se evalué el comportamiento
electroquimico del acero en solucion de fluido corporal simulado a 37°C.

El andlisis metalogréfico reveld la microestructura mostrada en la Figura 14, en la
que se evidencio la presencia de austenita sin ningun tipo de inclusiones y un
tamafo de grano alrededor de 6.5.

Figura 14. Microestructura del acero AISI 316 LVM formado por granos de
austenita. Los puntos negros corresponden a 0xidos sobre la superficie del metal.
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5.1.1. Composicion del acero AISI 316 LVM. La Tabla 4 muestra el resultado de
la espectroscopia de emision por chispa y se comparan con los rangos de
porcentajes aceptables para el acero AISI 316 LVM, los cuales deben satisfacer el
cumplimiento de la norma ASTM F138 para aceros usados en implantes®.

9 AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Specification for Wrought 18
Chromium-14 Nickel-2.5 Molybdenum Stainless Steel Bar and Wire for Surgical Implants. ASTM
F138. West Conshohocken, Pensilvania: ASTM International, 2013. 5 p.
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En relacion a la Tabla 4 se puede observar que los porcentajes obtenidos
corresponden a los porcentajes aceptables con excepcion de las cantidades de
molibdeno y niquel alejandose una décima del valor admisible.

Tabla 4. Resultado de la espectroscopia de emision por chispa.

Elemento % W/W Emision por % W/W Aceptables
chispa

Al 0.00123 -
C < 0.005 <0.03
Co 0.067 -
Cr 16.82 17.0-19.0
Cu 0.284 <0.5
Fe 61.8 Balance
Mn 1.67 <0.2
Mo 3.69 2.25-35
N 0.101 <0.1
Nb 0.00493 -
Ni 15,15 13.0-15.0
P 0.0210 <0.025
S < 0,001 <0.01
Si 0.416 <0.75
Sn 0.00264 -
Ti 0.00614 -
V 0.0378 -
W 0.0268 -

Un factor a tener en cuenta esta dado por la norma ASTM F138, dicho factor esta
relacionado con la resistencia a la corrosion por picado y, cuanto mayor sea su
valor, mayor es la resistencia a la corrosion del acero. Para aceros inoxidables
usados en la fabricacion de implantes quirdrgicos se debe cumplir que:

%Cr + 3.3 X %Mo = 26.0
En este caso,
16.82 + 3.3 X 3.69 = 28.997 > 26.0

Por lo que se concluye que el acero cumple con los requisitos en cuanto a
composicién especificados por la norma ASTM F138.

5.1.2. Evaluacion electroquimica. La curva potenciodinamica obtenida en la
evaluacion electroquimica del acero AISI 316 LVM se muestra en la Figura 15.
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Figura 15. Curva potenciodinamica acero AISI 316 LVM.
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En la zona activa, el acero 316 LVM presenta un potencial de corrosion de -311
mV vs Ag/AgCl y una densidad de corriente de corrosién de 0.563 pA-cm™. En la
zona de pasivacion se ubica el potencial de picado alrededor de 620 mV vy el
potencial de pasivacién a -180 mV definiendo el intervalo de la zona pasiva de
aproximadamente 800 mV; la minima densidad de corriente en la zona pasiva se
ubica alrededor de los 100 mV con un valor de 1.119 pA-cm™.

La Figura 16 muestra la curva obtenida en el ensayo de resistencia a la

polarizacién. El valor de la Rp fue de 106563 Q-cm?, y a partir de este valor se
calculd6 la velocidad de corrosion (ver Anexo D), la cual fue de 0.0389 mpy.

Figura 16. Resistencia a la polarizacion acero AlSI 316 LVM.
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La tabla 5 muestra los parametros electroquimicos del acero AISI 316 LVM
determinados por las pruebas realizadas:

Tabla 5. Parametros electroquimicos acero AlISI 316 LVM

Parametro electroquimico Valor

Potencial de corrosion -311 mV Vs Ag/AgCl
Corriente de corrosion 0.563 pA-cm™
Potencial de pasivacion =-180 mV Vs Ag/AgCl
Corriente de pasivacion 1.119 pA-cm™
Potencial de picado =620 mV
Resistencia a la polarizaciéon 106563 Q-cm?

ba 0.0273

bc 0.1178
Velocidad de corrosion 0.0389 mpy

5.2. TRATAMIENTO QUIMICO

Con el objetivo de determinar las variables Optimas para la obtencion de capas
homogéneas en un tiempo minimo, y teniendo en cuenta que los valores de
temperatura del proceso y concentracion de la solucion acida, fueron fijados a
80°C y 2,5 M CrO3 — 5 M H,SO,, respectivamente, se realizaron coloraciones
guimicas variando el tiempo y el tipo de agitacion aplicada.

Se aplicaron 2 tipos de agitacién: agitacion discontinua, que consisti6 en la
aplicacion de agitaciéon cada 10 minutos con ayuda de un agitador magnético a
500 rpm durante 20 segundos, y agitacion continua leve, aplicando agitacion
constante al sistema a 200 rpm.

La Figura 17 muestra los aceros obtenidos en la etapa de coloracién quimica bajo
agitacion discontinua con distintos tiempos de inmersién. La Figura 17a
corresponde al acero obtenido con tiempo de inmersion de 30 minutos, en éste se
puede apreciar una falta de homogeneidad en la coloracion revelando tonos
anaranjados y verdes grisaceos. Por otro lado, las Figuras 17b, 17c y 17d
corresponde a aceros con tiempos de inmersiéon de 40, 50 y 60 minutos
respectivamente, y en ellos se puede observar un color definido y homogéneo.

La Figura 18 muestra los aceros obtenidos luego de someterlos a coloracion
guimica bajo agitacidon constante con distintos tiempo de inmersion. La Figura 18a
muestra un acero coloreado durante 40 minutos con una coloracion no
homogénea, éste presenta tonos azules en los bordes y tonos verdes en el centro.
En contraste, los acero coloreados durante 60 (Figura 18b) y 80 minutos (Figura
18c) muestran un color definido y mas homogéneo.
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Figura 17. Aceros obtenidos por coloracion quimica aplicando agitacion
discontinua con tiempos de coloracion de a) 30, b) 40, ¢) 50 y d) 60 minutos.

la) b)

c) d)

Figura 18. Coloraciones obtenidas por tratamiento quimico aplicando agitacién
continua leve con tiempos de coloracion de a) 40, b) 60 y ¢) 80 minutos.
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Comparando las coloraciones obtenidas, los aceros coloreados bajo agitacion
continua durante 40 minutos presentaron falta de homogeneidad, por el contrario,
las coloraciones realizadas bajo agitacion discontinua durante el mismo intervalo
de tiempo presentaron coloraciones homogéneas. De lo anterior, se dedujo que la
agitacion aplicada al sistema influye en el tiempo necesario para lo obtencién de
coloraciones homogéneas; en este sentido, un aumento en agitacion del sistema
traeria consigo un incremento en el tiempo minimo de coloracion. Por lo tanto, la
agitacién es un parametro que debe tenerse en cuenta al momento de realizar la
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etapa quimica de coloracién por inmersién, ademas este debe ser fijado y
mencionado con el fin de facilitar los procedimientos para llevar a cabo la
coloracion del acero.

Las vistas al microscopio de los aceros coloreados revelaron que la falta de
homogeneidad se ocasion6 por falta de crecimiento de la pelicula de 6xido y que,
por ende, un mayor tiempo de inmersidn supone un mayor crecimiento de la capa
de 6xido (ver Figural9).

Figura 19. Aceros coloreados por tratamiento quimico aplicando agitacion
discontinua con tiempos de coloracion de a) 30, b) 50 y d) 60 minutos vistos al
microscopio Optico a 500 aumentos.

Resultados similares fueron obtenidos por Padilla® durante la coloracién de acero
AISI 304 a 80°C en solucion acida de &cido cromico y acido sulfarico: a 40 minutos
de inmersién obtuvo una coloracién no homogénea y, en contraste, a 50 minutos
de inmersion las superficies presentaron un color uniforme.

5.2.1. Espesor y morfologia de la capa de 6xido. Como se describe en el
desarrollo experimental del presente proyecto, probetas fueron cortadas en perfil y
montadas en resina para la medicion del espesor. En la Figura 20 se puede
observar el perfil de la capa formada sobre la superficie del metal por tratamiento
guimico en un tiempo de coloracion de 60 minutos bajo agitacion constante leve.
El espesor promedio de la capa estuvo alrededor de 730 nm. Se evidencio que la
capa formada no presentd uniformidad en su espesor aunque el acero coloreado
presentd una coloracion homogénea.

* PADILLA JIMENEZ, Luis Fernando. Coloracién de aceros inoxidables AlSI 304 y AlSI 316L para
uso biomédico. Trabajo de grado. Ingeniero metalirgico. Bucaramanga: Universidad Industrial de
Santander. Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Metallrgica y Ciencia de
los Materiales, 2011. 101 p.
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Figura 20. Medicion del espesor de la capa de 6xido por SEM.

Respecto a la morfologia, la superficie del sustrato esta cubierta por nédulos con
geometria irregular con algunas porosidades de tamafo considerable, tal como lo
revelo las vistas al microscopio electrénico (ver Figura 21). Algunos investigadores
sugieren que el crecimiento de la capa de 6xido ocurre preferencialmente sobre
los granos del sustrato metélico produciendo una estructura delimitada por los
limites de grano del metal®* 2,

Figura 21. Morfologia de la capa de 6xido vista al microscopio electronico de
barrido.

L KIKUTI, Elaine, et al. Composition and structure of coloured oxide films on stainless steel formed
by triangular current scan and cathodic hardening treatment. En: Corrosion Science. 2007, vol. 49,
B, 2303-2314.

CONRRADO, Rosangela, et al. Corrosion resistance of coloured films grown on stainless steel by
the alternating potencial pulse method. En: Electrochimica Acta. 2003, vol.48, p. 2417-2424.
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5.3. ENDURECIMIENTO ELECTROQUIMICO

En esta etapa aceros coloreados quimicamente durante 60 minutos usando
agitacion continua leve fueron endurecidos electroquimicamente aplicando
densidades de corriente de 2, 4 y 6 mA-cm™ durante 5 minutos.

La Figura 22 muestra los aceros obtenidos luego del endurecimiento. El acero
coloreado quimicamente era de color amarillo oscuro como se puede apreciar en
la Figura 18b, al aplicar el endurecimiento la tonalidad fue cambiando a violeta, en
este sentido, en la Figura 22a se aprecia la aparicion de un punto violeta en el
centro y que se torna en una mancha mas grande en las Figuras 22b y 22c.

Figura 22. Aceros coloreados por tratamiento quimico de 60 minutos y
endurecidos electroquimicamente con a) 2, b) 4 y c) 6 mA-cm™ durante 5 minutos.

a K b)

Por las coloraciones obtenidas, se dedujo que la obtencibn de una capa
homogénea también depende de esta etapa, ya que al aplicar 6 mA-cm™ se
obtuvo una capa con una coloracién mas homogénea que al aplicar 2 mA-cm?vy el
cambio de tonalidad se fue dando gradualmente a medida que se aumentaba la
densidad de corriente aplicada.

En este sentido, para obtener un acero coloreado homogéneamente fue necesario
realizar el endurecimiento electroquimico aplicando una densidad de corriente de
6 mA.-cm™ durante 10 minutos, resultado que es mostrado en la Figura 23, por lo
gue se estimd que alrededor de esta valor estaria el tiempo minimo en el que se
obtienen superficies homogéneas bajo los parametros de estudio.
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Figura 23. Acero inoxidable AlISI 316 LVM coloreado por tratamiento quimico
durante 60 minutos y posterior endurecimiento con 6 mA-cm™ durante 10 minutos.

5.3.1. Composicién de la capa de 6xido. La Tabla 6 muestra la composicién de
las capa formada por tratamiento quimico durante 60 minutos de inmersién y la
capa formada por tratamiento quimico y posterior endurecimiento con 6 mA-cm™
durante 10 minutos.

Tabla 6. Composicion quimica de la capa formada por tratamiento quimico y por
tratamiento quimico y posterior endurecimiento.

Elemento % W/W Tratamiento %W/W Tratamiento
Quimico Quimico +
Endurecimiento
(@) 9,42 8,77
Si 0,7 0,56
Mo 2,76 2,22
Cr 17,68 20,59
Mn 1,44 1,83
Fe 51,58 51,59

De los resultados obtenidos se dedujo que las capas formadas se componen
principalmente de hierro y cromo, posiblemente en forma de 6xidos. Cabe resaltar
la presencia de elementos como el silicio, molibdeno y manganeso en la capa,
elementos que participan en la formacién de la capa, tal y como describe J. Doff y
colaboradores en su investigacién®, estos elementos pueden estar presentes en
forma de 6xidos e hidroxidos.

Luego de realizar el endurecimiento electroquimico se evidencia un aumento en la
cantidad de cromo en la capa, resultado obtenido también por E. Kikuti y

*¥ DOFF, J., et al. Formation and composition of nanoporous films on 316L stainless steel by pulsed
polarization. En: Electrochimica Acta. 2011, vol. 56, p. 3225-3237.
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colaboradores luego de realizar endurecimiento catodico al acero previamente
coloreado por el método de corriente triangular™®. Esto se debe a que durante el
endurecimiento electroquimico ocurre un crecimiento de la capa de o6xido,
teniendo como aportador principal al crecimiento, el cromo en forma de ion
disuelto en la solucion acida.

5.3.2. Evaluacion electroquimica. La Figura 24 muestra las curvas
potenciodindmicas obtenidas en la evaluacion del acero coloreado quimicamente
durante 60 minutos bajo a agitacion continua y de los aceros coloreados por
inmersion durante 60 minutos y posterior endurecimiento aplicando 2,4y 6
mA-cm™. De igual manera la Tabla 7 muestra los datos de interés tomados de las
curvas obtenidas.

Figura 24. Curvas potenciodinamicas aceros coloreados.
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>* KIKUTI, Elaine, et al. Composition and structure of coloured oxide films on stainless steel formed
by triangular current scan and cathodic hardening treatment. En: Corrosion Science. 2007, vol. 49,
p. 2303-2314.
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Tabla 7. Ecorr, lcom, potencial y corriente de pasivacion y Epic de los aceros
coloreados.

Potencial de Corriente
lor (A Pasivacion de
*107°) VAS Pasivacion
Ag/AgCl) (A*107%

ECOI’I’ (V
Tratamiento VS
Ag/AgCl)

Potencial de
picado (V
Vs Ag/AgCl)

-0.7897  7.8834 ~-0.65 0.05 0.4 —0.45
ETlé(? é;,lir_lg#]'-z -0.7514  5.3958 ~-0.67 0.015 0.4-0.45
ETéS 'JJZT;ZZ -0.7295  3.5265 ~-0.62 0.01 0.4— 045
SRS 07226 1.7258 ~-0.67 0.009 0.4 —0.45

Elec. BmA-cm

De las curvas potenciodindmicas de los aceros coloreados se evidencié que el
acero con tratamiento quimico y endurecido usando 6 mA-cm™ present6 el mayor
potencial de corrosion (Ecor). A su vez, los aceros coloreados por tratamiento
quimico y posterior endurecimiento con 2 y 4 mA-cm™ presentaron potenciales
mayores al potencial de corrosion del acero que fue tratado quimicamente.

El inicio de la pasivacion de los aceros coloreados se ubico alrededor de -0.65 V
Vs. Ag/AgCl pero a diferentes corrientes, por ejemplo, el acero con tratamiento
quimico reportd el inicio de la pasivacion a 0.22 mA y el acero sometido a
tratamiento quimico y endurecido electroquimicamente usando 6 mA-cm™ a 0.029
mA. Asi mismo, el acero con endurecimiento a 6 mA-cm™ presenté la menor
corriente de pasivacion con un valor alrededor de 0.009 mA.

En la zona de pasivacion de los aceros coloreados por tratamiento quimico y
aceros coloreados por tratamiento quimico y posterior endurecimiento, en los
potenciales comprendidos entre -600 mV y 100 mV Vs. Ag/AgCl
aproximadamente, se evidencié un aumento la corriente de pasivacion, esto se
debe a que los 6xidos que componen la capa se hacen solubles, lo que trae
consigo una disolucion de la capa que protege el metal y un aumento en el paso
de corriente. Este aumento en la corriente de pasivacion también ha sido
reportado por E. Kikuti y colaboradores en la coloracion de AlSI 304 por corriente
triangular™.

En la Tabla 8 se muestran las velocidades de corrosién calculadas a partir de la
resistencia a la polarizacion (ver Anexo D). Se evidencia que las velocidades
disminuyen a medida que se incrementaba la densidad de corriente aplicada y un

*° KIKUTI, Elaine, et al. Composition and structure of coloured oxide films on stainless steel formed
by triangular current scan and cathodic hardening treatment. En: Corrosion Science. 2007, vol. 49,
p. 2303-2314.

53



aumento en la resistencia del acero coloreado a la polarizacion. El acero
coloreado por tratamiento quimico present6 la mayor velocidad de corrosion por lo
que un tratamiento electroquimico posterior mejora las propiedades del material
frente a la corrosion, hecho que también ha sido sustentado por J. H. Wang y
colaboradores®®.

Tabla 8. Velocidad de corrosion y resistencia a la polarizaciéon de los aceros
coloreados.

Tratamiento Rp ba be roaie (i
T. QUIMICO 20877 0.0326  0.0984 0.2196
Endurecimiento 28117  0.0303 0.0901 0.1509
2mA-cm
EndureC|m|gnto 39707 0.0265 0.1013 0.0990
4mA-cm
Endurecimiento 43182 0.0229 0.102 0.0810

6mA-cm?

De los aceros coloreados, el acero que presentd las mejores propiedades
electroguimicas fue el acero coloreado quimicamente con posterior
endurecimiento a 6 mA-cm, demostrando de esta forma que existe una mejora
en las propiedades electroquimicas a medida que se aplica mayor densidad de
corriente durante el proceso de endurecimiento electroquimico. Esto se debe a
qgue la densidad de corriente aplicada durante el endurecimiento esta relacionada
con el crecimiento de la capa de 6xido, un aporte mayor de corriente al sistema
conlleva a un mayor crecimiento de la capa de 6éxido>’.

Por otro lado, en comparacion con los resultados obtenidos en la evaluacién
electroguimica del AISI 316 LVM, se nota una reduccién en las propiedades
electroquimicas de los aceros coloreados.

El potencial de corrosién reporta una disminucion, hecho que también fue
reportado por E. Kikuti en la coloraciéon por método quimico de AISI 3048, asi

*® WANG, J. H., et al. Corrosion characteristics of coloured films on stainless steel formed by
chemical, INCO and a.c. processes. En: Surface and Coatings Technology. 1996, vol. 78, p. 248-
254.

" PADILLA JIMENEZ, Luis Fernando. Coloracién de aceros inoxidables AlSI 304 y AISI 316L para
uso biomédico. Trabajo de grado. Ingeniero metalirgico. Bucaramanga: Universidad Industrial de
Santander. Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Metallrgica y Ciencia de
los Materiales, 2011. 101 p.

% KIKUTI, Elaine, et al. Chemical and electrochemical coloration of stainless steel and pitting
corrosion resistance studies. En: J. Braz. Chem. Soc. 2004, vol. 15, no. 4, p. 472-480.
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mismo el potencial de picado disminuye, hecho que también ha sido reportado por
Sheffel en la anodizacion de acero AISI 430 en solucién acida®. La disminucién de
estas propiedades se debe a la formacion de una capa altamente porosa que
incrementa el area superficial de contacto y la cinética electroquimica del acero
coloreado. Sin embargo, los aceros coloreados presentaron un intervalo de
pasividad mas amplio que el del acero AISI 316 LVM debido a que la capa
formada opuso resistencia al inicio de la corrosion por picado, el intervalo de la
zona de pasividad de los aceros coloreados oscilo alrededor de 900 mV y 1000
mV. En la Figura 25 se puede observar la comparacion entre la curva
potenciodindmica del acero AISI 316 LVM y el acero coloreado por tratamiento
quimico (80 min) y endurecido electroquimicamente aplicando 6 mA-cm™ durante
25 minutos evidenciando la reduccion en las propiedades electroquimicas luego
del tratamiento.

Figura 25. Curvas potenciodinamicas acero coloreado y acero AlSI 316 LVM.
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5.4. ADHERENCIA
En la Tabla 9 se muestras los resultados de los ensayos de adhesién, los cuales
estan expresados de acuerdo a las normas ASTM (ver Anexo G).

*® SCHEFFEL, Pier, et al. Anodizacién de aceros inoxidables como tratamiento superficial para la
obtencién de estructuras porosas. En: Revista Latinoamericana de Metalurgia y Materiales. 2014,
vol. 32 (2), p. 189-195.
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Tabla 9. Resultados adherencia.

A Adherencia por Adherencia por cinta
cero coloreado ) .
cuchillo adhesiva
T. Quimico (60 min) 10 5B
T. Quimico (60 min) +
End. Elec. 15 min — 10 4B
6mMA-cm™
T. Quimico (60 min) +
End. Elec. 20 min - 10 4B
6mA-cm™
T. Quimico (80 min) +
End. Elec. 30 min — 10 5B
6mMA-cm™

Las capas formadas por el método INCO sobre acero AISI 316 LVM presentaron
alta adhesion y los resultados obtenidos no presentaron tendencia alguna al variar
el tiempo del endurecimiento electroquimico o el tiempo de coloracion quimica.
Ademas, luego de realizado el ensayo de adherencia por cinta adhesiva, las capas
no revelaron cambios en la coloracion; esta caracteristica es de suma importancia,
ya que facilita el transporte y embalaje de los aceros coloreados.

La alta adherencia exhibida por las capas se debe posiblemente a que la
interaccion entre el sustrato y la capa se da nivel atémico®, ya que la adherencia
es de tipo quimico.

® TIRADO ARIZA, David Fernando. Estudio de la influencia de las técnicas de deposicion,
corriente directa y corriente pulsante inversa, en la adherencia del cobre sobre zamak y niquel
sobre cobre. Trabajo de grado. Ingeniero Quimico. Bucaramanga: Universidad Industrial de
Santander. Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria quimica, 2006. 64 p.
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6. CONCLUSIONES

Se logré la formacion de capas de 6xido sobre acero inoxidable AISI 316 LVM
por el método INCO, los aceros presentaron distintas coloraciones al variar
parametros del proceso como el tiempo de coloracién quimica y el tiempo de
endurecimiento electroquimico.

El tiempo de tratamiento quimico para la obtencién de aceros coloreados
homogéneamente debe ser mayor a 40 minutos aplicando agitacion
discontinua y a 60 minutos aplicando agitacion continua aproximadamente.

Las capas formadas estan compuestas mayoritariamente de hierro y cromo
posiblemente en forma de 6xidos, ademas de elementos como el Si, Mn y Mo
en cantidades menores. También, se evidenciéo un aumento en el contenido de
cromo en un 3% aproximadamente luego del endurecimiento electroquimico.

La aplicaciéon del endurecimiento electroquimico en el método INCO mejora las
propiedades frente a la corrosion del acero coloreado solo por tratamiento
quimico al disminuir la velocidad de corrosion en la zona activa, aumentar el
potencial de corrosion y reducir la corriente de pasivacion en la zona pasiva.

La reduccién en las propiedades electroquimicas del acero coloreado respecto
al acero AISI 316 LVM se puede atribuir a la formacion de una capa porosa
que generd una mayor interaccion con el medio al incrementar su area de
contacto.

Debido a los resultados obtenidos en la evaluacién electroquimica, se sugiere
no usar acero inoxidable AISI 316 LVM coloreado por el método INCO bajo los
parametros estudiados en la fabricacion de implantes o de instrumentacién
quirargica.
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7. RECOMENDACIONES

v' Realizar pruebas mecanicas a los aceros coloreados tales como: Resistencia
al desgaste, evaluacion cuantitativa de la adherencia y determinacion de la

dureza de la pelicula de 6xido.

v' Realizar y evaluar coloraciones aplicando el método electroquimico con
corriente alterna (ACE) con el objetivo de comparar los resultados obtenidos
por los dos métodos: INCO y ACE.
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ANEXOS

Anexo A. Preparacion fluido corporal simulado (SBF: Simulated Body Fluid).
Para la preparacion de 1L de fluido corporal simulado, usado como medio en las
pruebas electroquimicas, se usaron los siguientes reactivos:

Tabla A-1. Reactivos usados en la preparacion de 1L de fluido corporal simulado

Orden Reactivo Cantidad Pureza (%
1 NacCl 8.035¢g 99.5
2 NaHCOs3 0.355¢g 99.5
3 KCI 0.225¢ 99.5
4 KoHPO4-3H,0 0.231¢g 99.0
5 MgCl,-6H,0 0.311g 98.0
6 HCI (1 M) 39 ml -
7 CaCl, 0.292 g 95.0
8 Na,SO,4 0.072 g 99.0

HOCH>))z(NH>»
9 (( (Tri)s).)( ) 6.118 g 99.0
10 HCI (1 M) 0-5ml -

Tomado y traducido de: TADASHI KOKUBO Y HIROAKI TAKADAMA. How
useful is SBF in predicting in vivo bone bioactivity?

Antes de iniciar la preparacion de la solucion, los recipientes y demas implementos
a usar durante la preparacion fueron esterilizados con una solucién diluida de
hipoclorito durante 4 horas.

Para comenzar con la preparacion se calenté 700 ml de agua destilada en un
bafio de maria hasta llegar a un temperatura de 36.5 °C, la cual se mantuvo
durante todo el proceso de disolucion de los reactivos. Luego, Los reactivos desde
el 1 hasta el 8 (ver Tabla A-1) fueron disueltos uno a uno, teniendo especial
cuidado en la adicion del CaCls,, el cual fue agregado a la solucion lentamente, y
los reactivos higroscopicos, como el K;HPO,4 y el MgCly, los cuales fueron pesado
y agregados a la solucion lo mas rapido posible.

Para la adicion de los reactivos 9 y 10, se aforo la solucion hasta 900 ml y se
agrego tris hasta llegar un pH de 7.45 + 0.01. Posteriormente se agregé HCI hasta
disminuir el pH hasta 7.3 + 0.5. Como sobro Tris, se volvié afiadir manteniendo el
pH por debajo de 7.45, y se volvié agregar HCI hasta un pH mayor a 7.3. De este
modo se repitid este proceso hasta disolver los 6.119 g de Tris en la solucion.
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Por ultimo, se realizé un ajuste de pH con HCI hasta exactamente 7.40 a 36.5 °C.
La solucion fue aforada a 1L con agua destilada y dejo enfriar a temperatura
ambiente durante media hora aproximadamente. Luego, fue empacada en un
recipiente plastico, el cual fue esterilizado previamente, y guarda en el frigorifico a
5°C aproximadamente.

Anexo B. Coloraciones obtenidas.

e Coloraciones obtenidas por coloracion quimica:

La etapa de coloracion quimica se realizdé por inmersion del acero en solucién de
cromico (2.5 M) y acido sulfarico (5 M) a 80°C. La agitacion discontinua se realizé
con el uso de un agitador magnético aplicando 500 rpm cada 10 minutos al
sistema durante 20 segundos mientras que en la agitacion continua se aplico 200
rpm constantemente al sistema.

Tabla B-1.Coloraciones obtenidas por coloracion quimica.

Tipo de agitacion Tiempo de tratamiento quimico Coloracién
(min)
Agitacion 40
discontinua
Verde
50

Amarillo

60

Violeta
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Agitacion continua 60

-

Amatrillo oscuro

80

| —

Violeta

e Coloraciones obtenidas por el método INCO.

A continuacién se muestran las coloraciones obtenidas para el acero inoxidable
316LVM colorado y pasivado mediante el método INCO. Tanto el tratamiento
quimico como el endurecimiento electroquimico se llevé a cabo en solucion de
acido crémico (2.5 M) y acido sulfarico (5 M), el tratamiento quimico se realizé a
80°C aplicando agitacion continua (200 rpm aprox.) y la densidad de corriente
aplicada durante el endurecimiento fue de 6 mA-cm™.

Tabla B-2. Coloraciones obtenidas mediante el método INCO.

Tiempo de tratamiento Tiendo de endurecimiento Coloracion
quimico (min) electroquimico (min) obtenida

i

Verde Azulado

60 20

Verde
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80 30

Dorado

80 40

Violeta

Anexo C. Espectros EDS.

Las siguientes figuras corresponden a espectros de EDS generales del acero AlSI
316 LVM coloreado por tratamiento quimico y coloreado por tratamiento quimico y
posterior endurecimiento electroquimico, los cuales fueron tomados en el
laboratorio de microscopia del Parque Tecnolégico de Guatiguara — Sede UIS
Guatiguara.

Figura C-1. Espectro EDS acero AISI 316 LVM coloreado por tratamiento quimico
durante 60 minutos.
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Figura C-2. Espectro EDS acero AISI 316 LVM coloreado por tratamiento quimico
durante 60 minutos y posterior endurecimiento electroquimico (d=6 pA-cm?, t=10
min).
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Anexo D. Determinacion de la velocidad de corrosion por el método de
resistencia a la polarizacion lineal.

Para determinar el valor de la densidad de corriente se calculé el valor de la
resistencia a la polarizacion. El cual se calculd determinando el valor de la recta
tangente en la curva i=0.

Figura D-1. Curva de la resistencia a la Polarizacion del acero 316LVM.
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La curva obtenida se ajusté a un polinomio de segundo grado a la curva, éste
polinomio se derivo y luego se calculo el limite de ésta derivada cuando x tiende a
cero, el cual representa el valor de la resistencia a la polarizacion.

y = 4x 101 x2 + 106674 x — 0.1724

0
i =8x 10" x 4+ 106674
0x

. Oy
lim— = 106674
X-0 ax

Rp = 106674 2 - cm?

Se realizdé un promedio con el valor de las resistencias a la polarizacion obtenidas
en las curvas de las pruebas realizadas dando como resultado:

Rp = 106563 Q - cm?

Mediante la ecuacion de Stern-Geary se obtuvo la densidad de corriente de
corrosion donde B es funcion de las constantes de Tafel.

Rp — B
p_icorr

Entonces se tiene:
] B
leorr = R_p

_ Ba x Bc
2,303 x (Ba + Bo)

. 0.0273 x 0.1178
~ 2303 x (0.0273 + 0.1178)

= 9.63645 x 1073

_ 963645+ 107> 187 107 A em? = 0.09043 LA - c1r?
— =Y. X : = VU '
Leorr 106563 . e

Luego,
26.58 x 0.09043

4 = 0.1288 x
corr 795

Veor = 0.0389 mpy
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e Beta anddicay beta catddica:

La beta anddica y beta catodica fueron calculadas por el método de extrapolacion
de la curva catddica de Tafel como sigue:

A partir de la curva de la zona Tafel del acero AlISI 316 LVM se determiné el valor
del potencial de corrosion:

Ecorr = - 0311 V VS Ag/AgCl
Para realizar el célculo de la pendiente de Tafel catédica se tomaron 20 datos
menores a -0.311 V y se realizé una regresion lineal con estos datos.

Tabla D-1. Valores utilizados para la determinacién de la pendiente catodica.

| (A) E (V Vs Log |
3.03x 10™° Ag' 5.51841406
.03 x -3.69 x 5.
3.01 x 10 -3.69 x 10" -5.52186657
2.99 x 10 -3.68 x 10 -5.5249102
2.97 x 10 -3.68 x 10" -5.5279753
2.94 x 10 -3.67 x 10" -5.53106219
2.92 x 107 -3.67 x 10" -5.53417118
2.90 x 10 -3.67 x 10" -5.53820144
2.88 x 10 -3.66 x 10 -5.54121112
2.85 x 10 -3.66 x 10 -5.54469823
2.83 x 10 -3.65 x 10% -5.54790675
2.81 x 10 -3.65 x 10 -5.55098468
2.79 x 10 -3.65 x 10 -5.55501889
2.77 x 10 -3.64 x 10 -5.55799084
2.74 x 10 -3.64 x 10 -5.56161589
2.72 x 10 -3.63 x 10 -5.56511188
2.70 x 10 -3.63 x 10" -5.56847542
2.68 x 10 -3.63 x 10 -5.57170319
2.66 x 107 -3.62 x 10" -5.57544502
2.64 x 10 -3.62 x 10 -5.57905459
2.62 x 107 -3.61 x 10 -5.5818645

Tomando los datos de E (V) vs Log i se realizé la
siguiente ecuacion:

regresion lineal y se obtuvo la

y=-0.1178 Log | — 1.0189

70



Luego se tomaron 9 valores a igual distancia entre el potencial de corrosion y el
limite de la zona Tafel catddica (< 50 mv) y teniendo en cuenta que ia = ic — iapp
se construyo la siguiente tabla:

Tabla D-2. Valores de corriente de la recta anddica calculados a partir de la recta

catodica.
lapp Ex10% Icx10% la=Ic-lapp
2.34 x 10™° -3.56 2.3679 2.89 x 10™° -7.5391046
2.08 x 10 -3.51 2.1558 7.78 x 10%®  -7.10880346
1.80 x 107 -3.46 1.9475  1.49x10%  -6.82540808
1.54 x 10 -3.41 17731  2.30x10%  -6.63813405
1.27 x 10 -3.36 1.6048  3.39x 107  -6.46999966
1.00 x 107 -3.31 1.4497 450 x 10% = -6.34694128
7.58 x 10 -3.26 13199 5.62x10%  -6.25049025
4.99 x 10 -3.21 1.1923  6.94x10%  -6.15880229
2.57 x 10 -3.16 1.0834  8.26x10% -6.08289393

Realizando regresion lineal se obtuvo la ecuacion que definié la ecuacion de la
recta anddica y se hallé la beta anddica:

y =0.0273 Log | — 0.1561
ba =0.0273

Anexo E. Graficas de la zona Tafel.
A continuacion se muestras las gréaficas de la zona Tafel del acero AISI 316 LVM y
de los aceros coloreados.

Figura E-1. Zona Tafel acero AISI 316 LVM.
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Figura E-2. Zona Tafel acero AISI 316 LVM coloreado por tratamiento quimico (60

min).
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Figura E-3. Zona Tafel acero AISI 316 LVM coloreado por tratamiento quimico (60
min) y posterior endurecimiento con 2 mA.cm™.
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Figura E-4. Zona Tafel acero AISI 316 LVM coloreado por tratamiento quimico (60
min) y posterior endurecimiento con 4 mA.cm™.
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Figura E-5. Zona Tafel acero AISI 316 LVM coloreado por tratamiento quimico (60
min) y posterior endurecimiento con 6 mA.cm™.
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Anexo F. Graficas de resistencia a la polarizacion.
A continuacion se muestras las graficas de resistencia a la polarizacion del acero
AISI 316 LVM y de los aceros coloreados.
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Figura F-1. Resistencia a la polarizacién acero AISI 316 LVM.

-0,155
-0,16 //
= -0,165
) /
<
< /
< -0,17
"
g /
>
w -0,175 //
-_—/
-0,18
-0,185
-2,0E-07 -1,5E-07 -1,0E-07 -5,0E-08 0,0E+00 5,0E-08 1,0E-07 1,5E-07
1(A)

Figura F-2. Resistencia a la polarizacién acero AlSI 316 LVM coloreado por
tratamiento quimico (60 min).
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Figura F-3. Resistencia a la polarizacion acero AlSI 316 LVM coloreado por
tratamiento quimico (60 min) y posterior endurecimiento con 2 mA-cm™.
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Figura F-4. Resistencia a la polarizacién acero AlSI 316 LVM coloreado por
tratamiento quimico (60 min) y posterior endurecimiento con 4 mA-cm™.
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Figura F-5. Resistencia a la polarizacién acero AlSI 316 LVM coloreado por
tratamiento quimico (60 min) y posterior endurecimiento con 6 mA-cm™.
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Anexo G. Tablas para la determinacién cualitativa de la adherencia por el
método del cuchillo y el método de la cinta adhesiva.

Tabla G-1. Determinacion del valor cualitativo de la adherencia por el método del
cuchillo.

Valor Descripcion |
La capa es extremadamente dificil de remover; fragmentos no mas

e grandes que 0.8 mm por 0.8 mm son removidos con gran dificultad
La capa es dificil de remover; fragmentos en el rango de 1.6 x 1.6
8 o
mm a 3.2 x 3.2 mm pueden removerse con dificultad.
6 La capa es algo dificil de remover; fragmentos en el rango de 3.2 x

3.2 mm a 6.3 x 6.3 mm pueden ser removidos con ligera dificultad.
La capa es algo dificil de remover; cantidades en exceso de
4 fragmentos de 6.3 x 6.3 mm pueden ser removidos al ejercer una
ligera presion con el cuchillo.
La capa es facilmente removida; una vez levantada con la hoja del
2 cuchillo se pueden emplear las manos para arrancar trozos de
longitud de al menos 6.3 mm
La capa puede ser facilmente separa del sustrato en trozos de mas
de 6.3 mm de longitud.

Tomado y traducido de: Norma ASTM D6677: Standard Test Method for
Evaluating Adhesion by Knife — ASTM International.
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Tabla G-2. Determinacion del valor cualitativo de la adherencia por el método de
la cinta adhesiva.

0%
5B Nada
4B Menor al 5%
3B 5-15% =
I
T

2B 15 -35% :n_ g

: #

1B 35 - 65% #

0B Mas del 65% #

Tomado y traducido de: Norma ASTM D3359: Standard Test Methods for
Measuring Adhesion by Tape Test — ASTM International.
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