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Resumen

Titulo: Efecto del grabado quimico en el desarrollo de sistemas superhidrofébicos sobre la
aleacion AA7075 para aplicaciones aeronauticas”

Autores: Paula Andrea Téllez Gonzalez, Julissa Andrea Pérez Rivera™

Palabras Clave: AA7075, Grabado quimico, Sol-gel, Dip-coating, Spray-coating,

Recubrimientos hibridos, Corrosion, hidrofobicidad

Descripcion: La acumulacion de hielo en las aeronaves ocurre cuando las gotas de agua microscopicas
impactan el avion durante el vuelo y se convierten en una capa de hielo; para reducir o retrasar su
acumulacion se implementa el uso de fluidos quimicos “deshielo” y/o “antihielo” que contienen aditivos
gue tienen un impacto ambiental grave ya que se degradan lentamente en el ambiente o producen
subproductos tdxicos. Una alternativa para mitigar el impacto de estas metodologias es el disefio de sistemas
superficiales superhidrofdbicos, con el fin de evitar que las gotas de agua se adhieran a la superficie. Esta
investigacion evalla el efecto de un grabado quimico a diferentes tiempos y temperaturas seguido de la
sintesis y deposicion de recubrimientos hibridos sol-gel base TEOS-GPTMS a diferentes tiempos de
envejecimiento por medio de la técnica dip-coating y spray-coating, se caracterizaron tanto el material base
como los recubrimientos depositados por SEM-EDX, evaluando la resistencia a la corrosion por ensayos
de polarizacién anddica potenciodindmica y la mojabilidad por medicién del angulo de contacto. Con los
resultados obtenidos se concluye que el desempefio de los recubrimientos se ven influenciados directamente
por el pretratamiento quimico, ya que genera la disolucion de particulas intermetalicas favoreciendo el
comportamiento frente a la corrosién y disminuyendo el grado de humectabilidad de la superficie con el
incremento en el tiempo de grabado, esto se refleja principalmente con la técnica spray coating que logra
aumentar la resistencia contra la corrosion y el angulo de contacto, parametros importantes en el desarrollo
de sistemas superhidrofébicos. Sin embargo, debe mantenerse un método de deposicion y tiempo de
envejecimiento adecuado para evitar defectos en las peliculas hibridas. En este sentido, esta investigacion
logra una base para continuar con el estudio de sistemas superhidrofdbicos para aplicaciones aeronauticas.

“ Trabajo de Grado. Modalidad Investigacion

* Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Fernando
Viejo Abrante. Ph.D en Ciencia y Tecnologia de Materiales. Codirectores: Ana Emilse Coy
Echeverria. Ph.D en Ciencia y Tecnologia de Materiales, Laura Marcela Rueda Reyes. Mag en
Ingenieria de Materiales
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Abstract

Title: Effect of chemical etching on the development of superhydrophobic systems on AA7075
alloy for aeronautical applications

Authors: Paula Andrea Téllez Gonzalez, Julissa Andrea Pérez Rivera™

Key Words: AA7075, Chemical etching, Sol-gel, Dip-coating, Spray-coating, Hybrid coatings,

Corrosion, hydrophobicity

Description: The ice accumulation on aircrafts occurs when microscopic water droplets impact
the aircraft during the flight and become an ice layer. In order to reduce or delay this accumulation
the use of chemical fluids “deicing” and “anti-icing” is implemented, they contain additives that
have a serious environmental impact as they degrade slowly in the air or produce toxic byproducts.
An alternative to mitigate the impact of these methodologies is the design of superhydrophobic
systems in order to prevent water droplets adhere to the surface. This research evaluates the effect
of chemical etching at different times and temperatures followed by the synthesis and deposition
of hybrid sol-gel base coatings TEOS-GPTMS at different aging times by dip-coating and spray-
coating techniques. Both the base material and the coatings deposited were characterized by SEM-
EDX and the corrosion resistance was evaluated by polarization tests. Subsequently, the
wettability properties were determined by contact angle measurement. From the results obtained,
it is concluded that the coatings performance is directly influenced by the chemical pretreatment
since it generates the dissolution of intermetallic particles improving the behavior against
corrosion and decreasing the surface wettability degree with the increase in the etching time, this
is mainly reflected with the spray coating technique that manages to increase the resistance against
corrosion and the contact angle, important parameters in the development of superhydrophobic
systems. However, a suitable depositon method and aging time must be maintened to prevent
coatings from failing. In this way an important base is obtained to continue with the study of
superhydrophobic systems for aeronautical applications.

“ Degree Work

“ Faculty of Physicochemical Engineering. School of Chemical Engineering. Director: Fernando
Viejo Abrante. Ph.D in Materials Science and Technology. Co-directors: Ana Emilse Coy
Echeverria. Ph.D in Materials Science and Technology, Laura Marcela Rueda Reyes. Master in —
Material Engineering
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Introduccion

Dentro de la industria aerondutica, el desarrollo de estrategias que permitan la reduccion y
eliminacion de formacion de hielo es de vital importancia para la seguridad del vuelo, ya que dicha
formacion genera una disminucion del rendimiento aerodinamico (Huang et al., 2019)(Lynch &
Khodadoust, 2001). En este sentido, todas las aerolineas siguen el concepto de aeronave limpia
ISO11076, asegurando que no haya contaminacién congelada (hielo, nieve o escarcha) y se
protejan las superficies criticas de la aeronave durante el despegue (Parent & llinca,
2011)(Freeman et al., 2015).

Actualmente, se emplean sistemas de proteccion contra el hielo (“ice protection systems,
IPS por sus siglas en inglés™) sobre las superficies de los aviones. Estas estrategias engloban
diferentes métodos que van desde mecanicos o térmicos, hasta quimicos (Saleema et al., 2011)(De
Pauw & Dolatabadi, 2017). Particularmente, entre los métodos quimicos, la aplicacién de fluidos
de deshielo y antihielo para aeronaves (ADAF, “Aircraft deicing and anti-icing fluids”)
denominados colectivamente anticongelantes, es requerida en los aeropuertos como precaucion de
seguridad (Maintenance et al., 2015)(Czernkovich, 2004).

Sin embargo, el destino de los ADAF utilizados es variable, ya que pueden llegar a través
de los desagues pluviales hasta las aguas superficiales receptoras y viajar al sistema de aguas
subterraneas (Corsi et al., 2006). La presencia en los efluentes de estos compuestos anticongelantes
varia dependiendo de las condiciones climaticas, pero incluso a concentraciones bajas pueden
llegar a tener repercusiones ambientales en la flora y fauna acuética, debido a que son fuente de
toxicidad y contaminacion organica (Freeman et al., 2015). Los ADAF contienen un paquete de
aditivos como etoxilatos de alquilfenol y los denominados triazoles, los cuales retrasan o reducen

la acumulacién de hielo y funcionan como inhibidores de corrosién. Sin embargo, se degradan
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lentamente en el ambiente natural o producen subproductos altamente toxicos; ademas, también
contienen metales pesados como plomo, cadmio o cromo en niveles elevados que hacen su
clasificacion como residuo peligroso (McNeill & Cancilla, 2009).

Como dato, el Escuadron de Proteccion Ambiental de los Estados Unidos ha estimado que
anualmente se descargan 35 millones de kilogramos de ADAF a dichas corrientes de agua (J.C.
Lourenco et al., 2019)(J. C. Lourenco et al., 2015)(X. Chen et al., 2012). Ya mas especificamente,
en un estudio realizado por Steven R. Corsi et al (Corsi et al., 2006) que buscaba investigar los
efectos de la escorrentia ADAF en las corrientes receptoras, se caracterizaron los componentes
anticongelantes y descongelantes de los aviones en el aeropuerto internacional general Mitchel
(GMIA) en los Estados Unidos y se detecté una concentracion total de glicol que alcanzaba
méaximos de 16.000 [mg/L] (DQO méximo de 35.500 [mg/L]) con una concentracion media total
de 5.490 [mg/L] (mediana DQO de 11.600 [mg/L]).

En el caso de la actividad aeroportuaria colombiana, las estadisticas operacionales de la
aerocivil registran anualmente 21.000 vuelos salientes en el aeropuerto Olaya Herrera de la ciudad
de Medellin, 38.000 vuelos en el aeropuerto José Maria Cérdova de Rionegro, y 157.000 vuelos
en el aeropuerto el Dorado de Bogoté (Aeronautica Civil de Colombia, n.d.). Pese a que en el pais
no se presentan temporadas de invierno y los métodos de deshielo no se hacen necesarios, la
presencia de trozos de hielo o agua liquida sobreenfriada en las nubes, siguen significando fuentes
importantes de deposicion de hielo durante el vuelo que afectan la estabilidad de la aeronave
(Piscitelli et al., 2019), por lo que es necesaria la implementacion de aditivos anticongelantes antes
y durante el vuelo. Desafortunadamente, en la actualidad, los aeropuertos colombianos no cuentan

con sistemas de recoleccion y tratamiento para estos fluidos.
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Una posible alternativa de solucién al empleo de ADAF es el disefio de recubrimientos
hielofébicos, que ha generado un gran interés en el campo cientifico durante las ultimas dos
décadas, debido a una comprensién mas profunda de la nucleacion del hielo y la adhesién del
hielo, al avance de los nanomateriales y los métodos de fabricacion de los mismos (Huang et al.,
2019). Un enfoque para este tipo de recubrimientos es buscar una superficie repelente al agua, es
decir, un recubrimiento superhidrofdébico, donde se espera que, al no mojarse la superficie, la
adherencia del hielo sea minima o no se adhiera (Wu et al., 2019). El término superhidrofdbico se
atribuye a superficies con altos angulos de contacto (>150°) y bajos &ngulos de histéresis (<10°),
condiciones en las cuales las gotas de agua saldrian con casi cero humectacion (Kim et al., 2018).
Para el disefio de este tipo de superficies se ha utilizado un enfoque basado en la combinacién de
un proceso de modificacién superficial, utilizando técnicas como la texturizacién por laser o ataque
con reactivos quimicos (grabado quimico); seguido de una disminucién de la energia superficial
aplicando recubrimientos con base en acidos grasos o en compuestos fluorados, con el fin de llegar
al estado de Cassie-Baxter que asegura la propiedad de superhidrofobia.

Con respecto a los métodos anteriores, el procesamiento con tecnologia laser permite
obtener disefios a la medida de diferentes patrones de modificacion superficial de la aleacion
(Susoff et al., 2013). No obstante, esta técnica conlleva altos costos econémicos que dificulta su
implementacién a escala industrial. En este sentido, aparece el grabado quimico, caracterizado por
ser un método mas sencillo y econdémico, ya que se realiza por inmersion del material en un medio
quimico convencionalmente alcalino o acido. Para las aleaciones de aluminio, material por
excelencia empleado en aeronautica, se emplean reactivos como NaOH, HCI, HNOs, HF,
combinaciones de ellos ya estandarizadas o en diferentes etapas (Zheng et al., 2016)(Esmaeilirad

et al., 2016)(Sumit Barthwal, 2019). La texturizacion de la superficie del material dependera de
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factores tales como tiempo y temperatura del tratamiento, asi como la reactividad del material
frente al agente quimico, por lo que la composicion y microestructura de la aleacién juegan un
papel clave en el proceso (Kim et al., 2018)(Lomga et al., 2017).

Con respecto a la aplicacion de recubrimientos, los &cidos grasos resultan ser mas
econdmicos que otro tipo de compuestos y exhiben excelente respuesta en términos de
hidrofobicidad. En este sentido, J. Lomga et.al realizd un proceso de modificacion superficial en
dos etapas que consistid en un cambio en la rugosidad por grabado quimico en una solucion de
NaOH, seguido de inmersion en una solucion de &cido laurico para la obtencion del recubrimiento.
Las superficies obtenidas mostraron un angulo de contacto de 172° y un angulo de histéresis de 5°.
No obstante, este tipo de recubrimientos present6 problemas en cuanto a durabilidad, debido a su
baja resistencia al desgaste y rapida degradacion (Lomga et al., 2017)(Zhang et al., 2012)(Zheng
etal., 2016).

Como solucién a dicho inconveniente se propone el disefio de recubrimientos sol-gel
fluorados (Antonini et al., 2011). En este sentido, N.Saleema et al utilizaron un cambio en la
rugosidad mediante grabado quimico con HCI seguido de la aplicacion de dos recubrimientos
fluorados con Fluorinert FC-75 sobre la aleacion de aluminio AA6061 (AIMg-Si), empleando
como precursores el tetrabutoxititanio (TBOT) y el acetato de zinc dihidratado. De esta manera,
obtuvieron superficies superhidrofobicas que no mostraron adhesién del hielo después de las
pruebas de hielofobicidad. Ademaés, llegaron a la conclusion de que la energia necesaria de purga
del motor para mantener el borde delantero del ala libre de hielo se reducia alrededor de un 80%
(Saleema et al., 2011)(Antonini et al., 2011). Sin embargo, no se realizaron pruebas para evaluar
la resistencia a la corrosion del recubrimiento, factor importante a tener en cuenta dadas las

condiciones ambientales habituales durante el vuelo.
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Particularmente, los recubrimientos hibridos sol-gel disefiados a partir del precursor
inorgdnico TEOS (tetraetoxisilano Si(OC2H5)4) y el precursor organico GPTMS
(3glicidoxipropiltrimetoxisilano) han demostrado brindar una buena proteccidn contra la corrosion
y mejores propiedades mecanicas (Rodic et al., 2014)(Hernandez et al., 2014). Ademas, este tipo
de sistemas se procesa a bajas temperaturas de curado lo que resulta conveniente para las
aleaciones de aluminio, brinda estabilidad térmica, tiene un bajo costo de procesamiento y permite
la deposiciéon de peliculas sobre grandes areas de un amplio rango de superficies diferentes
(Cervantes, 2015)(Kunst et al., 2014)(Nieves et al., 2017). Particularmente, se destacan aquellos
que incluyen aditivos base flior y que resultan ademas en un comportamiento superhidrofdébico y
anti-hielo (Zheng et al., 2016).

Con relacidn a lo anterior, M. Susoff et al, investigaron diversos recubrimientos hibridos
sol-gel sobre aluminio puro sin ningun tratamiento previo, utilizando TEOS y GPTMS como
precursores y agregando aditivos fluorados (Fluorolink S10 y Fluoroetelomer-V). Los resultados
de la investigacion demostraron una disminucion de la adhesion del hielo, obteniendo un factor de
reduccion de adhesion del hielo (ARF) de aproximadamente 20 (Susoff et al., 2013).

Las investigaciones anteriores muestran que los recubrimientos fluorurados incluyendo
grabado quimico como pretratamiento permiten obtener una respuesta hidrofobica sobre
superficies de aluminio para el uso en la industria aeronautica. Sin embargo, los resultados
obtenidos no pueden ser extrapolados a otras aleaciones de aluminio de mayor referencia, entre
ellas la aleacion AA7075 (Al-Zn-Cu-Mg), cominmente utilizada en aeronautica por ofrecer alta
resistencia mecanica y buena maquinabilidad (Lourenco et al., 2015). Lo anterior debido a que su
composicion y microestructura exhiben caracteristicas y propiedades quimicas diferentes a las ya

estudiadas.
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Con base en lo anterior, se identifica la necesidad de disefiar un sistema superhidrofébico
sobre la aleacion AA7075, por medio de tratamiento superficial por grabado quimico y un
recubrimiento hibrido fluorado, empleando el método sol-gel, que cumpla con las propiedades de
repelencia al agua y ademas proporcione una buena resistencia a la corrosion. Especificamente,
dentro de este trabajo de grado se evaluard el efecto del empleo del grabado quimico en medio
alcalino como pretratamiento para incrementar la rugosidad superficial, previo a la deposicion de
un recubrimiento hibrido basado en el sistema TEOS-GPTMS, de manera que mejore la

hidrofobicidad y resistencia a la corrosion de la aleacion.
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1. Objetivos

1.1 Objetivo General

Evaluar el efecto del grabado quimico en medio alcalino sobre el comportamiento frente a
la corrosion y superhidrofobicidad de un recubrimiento hibrido base TEOS-GPTMS depositado

sobre la aleacién de aluminio AA7075.
1.2 Objetivos Especificos

Evaluar la influencia del tiempo y la temperatura del pretratamiento alcalino sobre la
morfologia de la superficie de aleacién grabada.

Evaluar la influencia del pretratamiento quimico sobre la morfologia de recubrimientos
TEOS-GPTMS depositados posteriormente.

Determinar el efecto del pretratamiento quimico sobre el desempefio frente a la corrosion

y grado de hidrofobicidad de los recubrimientos TEOS-GPTMS.

2. Metodologia

La Figura 1 ilustra el esquema general de la metodologia utilizada para el desarrollo del

presente proyecto de investigacion.

Figural

Esquema metodologia general empleada en el desarrollo del proyecto.
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Sintesis y deposicion de los

Pretratamiento quimico recubrimientos hibridos Evaluacién resistencia a la
base TEOS-GPTMS corrosién de los
Ataque PMIRCO B : Ry recubrimientos depositados
temperaturas de 25°C y 60°C, + Tiempos de envejecimiento(1y 3
en solucién de NaOH a 1, 5 y dias) Evaluacién de resistencia a la
10min; seguido de inmersién en * Deposicién por los métodos Dip corrosion en solucién de NaCL
HNO3 por 2 min a temperatura coating y spray coating [IM], por ensayos de
ambiente * Numero de capas (monocapay polarizacién anédica
bicapa) potenciodinamica
| ] | ! |
A B i LY ES S
Caracterizacion del Evaluacion del Caracterizacion de los Evaluaciénde la
material base pretratamiento recubrimientos hidrofobicidad
hibridos.
+ Caracterizacion * SEM-EDX « Determinacién del
microestructural por « Microscopia confocal * SE.M'EDX g
« Microscopia confocal angulo de contacto

microsccopia SEM-EDX..

+ Evaluacion de resistencia a la
corrosion por ensayos de
polarizacion anddica
potenciodinamica

2.1 Caracterizacion del material base

El material base empleado en el presente proyecto fue la aleacion de aluminio AA7075 que
fue suministrada en forma de laminas de 2 [mm] de espesor y cortadas posteriormente con
diferentes dimensiones dependiendo de su empleo durante el desarrollo del trabajo de grado. Su
composicion quimica se presenta en la Tabla 1.

Tabla 1
Composicién quimica elemental (%peso) de la aleacion de aluminio AA7075

Elemento Zn Cu Mg Fe Si Ni Cr Ti

% en peso 5.0-7.0 1.4-2.0 1.8-2.8 05 05 0.1 0.1 0.05

Nota:Tomado de Utyaganova et al., 2021.

2.2 Pretratamiento por grabado quimico

Para el pretratamiento quimico las muestras se prepararon superficialmente mediante un
proceso de desbaste gradual con papel abrasivo de carburo de silicio hasta granulometria P1200.

El grabado quimico se llevo a cabo por medio de un proceso de “etching desmutting”, cominmente
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empleado en la industria de aluminio como procedimiento de remocién de contaminantes y
homogeneizacion superficial. La primera etapa del proceso consiste en sumergir la aleacion de
aluminio en una solucion de 60 [g/L] de NaOH, seguido de una segunda etapa de inmersion en
una soluciéon de HNO3 al 65% a temperatura ambiente durante 2 [min] (S. Y. Chen et al., 2021).
Como variables de estudio se evaluaron el tiempo (hasta 10 [min]) y la temperatura de inmersion

en la primera etapa (25 y 60 °C).
2.3 Sintesis y deposicion de los recubrimientos hibridos

Para la preparacion de los soles se utilizd el precursor de peliculas inorganicas
tetraetoxisilano (TEOS) y de peliculas organicas 3-glicidoxipropiltrimetoxisilano (GPTMS). La
sintesis se realiz6 en medio acido empleando etanol como solvente bajo condiciones establecidas
en trabajos de investigacion anteriores realizados (Rondon, 2018) dentro del Grupo de
Investigacion en Desarrollo y Tecnologia de Nuevos Materiales, GIMAT en el que se establecio
la relacion TEOS/GTPMS 1:1y acido acético al 0,4[% vol.] como catalizador de las reacciones de
hidrolisis y condensacion.

Las peliculas se depositaron mediante dos técnicas. La primera, dip coating, aplicando
recubrimientos monocapa con tiempo de 1 [d] de envejecimiento, y recubrimientos bicapa de 3 [d]
de envejecimiento, sumergiendo las muestras verticalmente en los soles a una velocidad de
inmersion-extraccion 2 [mm/s], con un tiempo de inmersion de 120 [s] y un tiempo de extraccion
de 40 [s] para los recubrimientos bicapa.

La segunda técnica empleada fue spray coating, depositando recubrimientos monocapa de
3 [d] de envejecimiento mediante pulverizacion con aire a una velocidad de avance aproximada
de 80 [mm/s], presion de 4 [bar] y a una distancia entre la pistola y el sustrato de 15 [cm].

Posteriormente, se realiz6 un tratamiento térmico en dos etapas que consistio en 1 [h] a 60 [°C]
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seguido de 2 [h] a 100 [°C], con el fin de evaporar completamente el solvente y agua, asi como

realizar el tratamiento de curado del recubrimiento.
2.4 Caracterizacién microestructural

2.4.1 Material base

Previo a la caracterizacion, el material se prepard superficialmente mediante desbaste
progresivo con papel abrasivo de carburo de silicio hasta granulometria P1200, seguido de pulido
con pasta de diamante de 3 [um]; y ataque quimico en solucion Keller (solucion acuosa de HF-
HCI-H NO3) por 45 [s] (ASTM Standard, 2015). La caracterizacion microestructural se llevo a
cabo mediante el uso del microscopio electrénico de barrido (SEM) Quanta FG650 ambiental que
cuenta con dos detectores, uno de dispersion de energia de rayos X (EDX) que permite un analisis
elemental semicuantitativo de los elementos quimicos y cualitativo a nivel microestructural, y un
detector de electrones retrodispersados (BSE) tipo SSD que permite el analisis de superficies

mediante contraste de nimero atdbmico promedio de las fases presentes.

2.4.2 Grabado quimico y recubrimientos hibridos

La modificacion de la superficie tras el pretratamiento fue evaluada mediante SEM-EDX.
Ademas, se analizo la rugosidad obtenida en la superficie por medio del microscopio Optico
confocal 3D HIROX KH770. Por otro lado, para la caracterizacion microestructural de los
recubrimientos sol-gel depositados, se analizaron caracteristicas como composicion, continuidad

y uniformidad del recubrimiento, empleando SEM-EDX.

2.4.3 Evaluacion de la resistencia a la corrosion electroquimica

Para la evaluaciéon del comportamiento frente a la corrosién se llevaron a cabo ensayos

electroquimicos de polarizacion anddica potenciodinamica. Los ensayos fueron realizados en el
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potenciostato galvanostato GAMRY INTERFACE 1010T conectado a una celda de tres
electrodos, donde el electrodo de referencia fue de plata-cloruro de plata (Ag/AgCl), el contra
electrodo de platino y el electrodo de trabajo fue la muestra a analizar. La solucion empleada para
la evaluacion fue NaCl 1[M] a temperatura ambiente simulando un ambiente corrosivo con un area
de exposicion al medio agresivo de 1 [cm2]. El ensayo de polarizacion potenciodindmica se llevo
a cabo por medio de un barrido de potencial desde -100 [mV] hasta 2000 [mV] con respecto al
potencial de circuito abierto (OCP, por sus siglas en inglés), con una velocidad de barrido de 0,3
[mV/s] y una densidad de corriente limite de 1 [mA/cm2] (Hernandez et al., 2014). Mediante el
ensayo se lograron obtener parametros electroquimicos determinantes de un proceso de corrosion
como lo son: el potencial de corrosion (Ecorr) al cual trabaja el sistema en condiciones de
equilibrio en el medio de ensayo y la densidad de corriente de corrosion (icorr) que se establecio
en condiciones de equilibrio en el medio de ensayo y es directamente proporcional a la velocidad

del proceso de corrosion (ASTM Standard, 2012).

2.4.4 Determinacion de angulo de contacto

Las propiedades de humectabilidad de las superficies obtenidas fueron determinadas por
medio de la medicidn del angulo de contacto con apoyo del CIDEMAT de la Universidad de
Antioquia, para lo cual se empleo el gonidmetro Ramé-Hart modelo 250 standard asegurando una
distancia de aproximadamente % de la distancia total que se observa en la ventana de la cAmara 'y

utilizando un volumen de gota de agua de 4[pL].

3. Analisis de resultados
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3.1 Caracterizacion del material base
3.1.1 Caracterizacion microestructural

La micrografia SEM-EDX tomada con electrones retrodispersados ilustrada en la Figura
2a muestra la microestructura de la aleacion AA7075 revelada por medio de reactivo Keller, en
donde se pueden observar los granos alfa de la matriz de aluminio y, ademas, se logran identificar
dos tipos de fases intermetélicas secundarias distribuidas por toda la matriz, las cuales se
diferencian por la tonalidad de color. Los anélisis EDX muestran que los compuestos
intermetalicos de color mas oscuro corresponden a la fase Al(Zn,Mg,Si) y aquellos que presentan
un color més claro corresponden a la fase Al(Cu,Fe,Mn) (Figura 2a) y 2b)).

Figura 2
Anélisis SEM- EDX aleacion AA7075: a) microestructura AA7075 a 4000x, Andlisis EDX de las

fases intermetélicas secundarias: b) Al(Mg,Zn,Si), ¢) Al(Cu,Fe,Mn).
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4.1.2 Caracterizacion electroquimica

Los resultados del ensayo electroquimico de polarizacion anddica potenciodindmica
después 1[h] de inmersion en solucion de NaCl [0.1M] a temperatura ambiente se muestran en la
Figura 3. En la curva de evolucién del OCP (Figura 3a) se evidencia la presencia de una regién
inicial de oscilacién de potencial, que puede atribuirse a los procesos de corrosién microgalvanicos
causados por la existencia de fases de distinta naturaleza en el material. Posteriormente, se
identifica una caida de potencial de 15[mV], demostrando que en este punto el material comienza
a sufrir procesos de corrosion por picadura de caracter irreversible. Adicional a esto, en la curva
de polarizacion anddica potenciodinamica (Figura 3b) no se logra distinguir el potencial de
picadura (Epic), ya que éste se asemeja al potencial de corrosion (Ecorr) con un valor de -0,68 [V],
lo que implica que el sistema, al entrar en el medio salino, sufre de corrosién por picadura sin
necesidad de llegar a polarizarlo. En este sentido, se establece que Ecorr=Epic, mientras que la
densidad de corriente de corrosion (icorr) de la aleacion AA7075 corresponde a 9 x10-7 [A/lcm2].
Figura 3
a) Curva de evolucion de OCP y b) Curva de polarizacién anodica potenciodinamica de la

aleacion AA7075.
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4.2 Caracterizacion del pretratamiento quimico

En la Figura 4 se presentan las micrografias electronicas de las superficies de las muestras
atacadas en solucién de NaOH de 60 [g/L] a 1 y 10 [min], y posterior inmersion en solucion de
HNO:s al 65% en funcion de la temperatura de la solucion (25 y 60 [°C]).

Se evidencia como tiempos mas prolongados de pretratamiento generan un incremento de
la rugosidad superficial del material. Sin embargo, el aumento de la temperatura provoca una
mayor disolucion de la superficie metalica llegando a eliminar incluso las lineas de desbaste
originales.

Figura 4
Micrografias electronicas BSED de la superficie de la aleacion después de los tratamientos a: 25

°C con inmersiones de a)1min b) 10miny 60°C por c¢) 1min d) 10min.
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Por otra parte, el andlisis superficial por microscopia electronica de barrido, permitio
determinar que las fases intermetélicas Al(Zn,Mg,Si) presentan tendencia a disolverse debido a la
naturaleza anddica, lo que favorece la aparicion de pequefios orificios en la superficie (Jin et al.,
2020); mientras que los precipitados de la fase Al(Cu,Fe,Mn), caracterizados por su naturaleza
catodica, generan pares galvanicos donde se disuelve la matriz de aluminio adyacente a dichos

precipitados (Figura 5)(Tiringer et al., 2017)(Moffitt et al., 2001).

Figura 5
Micrografia electrénica BSED a 2000x de la superficie de la aleacién AA7075 después de grabado

quimico a temperatura ambiente por 10min (A10).

Es posible visualizar en la inmersion por 1 [min] (Figura 6a)), las lineas del desbaste
producto de la preparacién mecanica previa del material, que pueden alcanzar unos cambios de
altura de hasta 1.5 [um]; sin embargo, a 10 [min] de inmersidn, al tener un mayor tiempo de ataque,
estas lineas son menos notorias, resaltandose la rugosidad inherente al pretratamiento, en donde se
forman orificios con diferente profundidad de hasta 3[um], atribuido a la disolucion de la matriz

de aluminio asi como las fases intermetalicas anddicas presentes (Figura 6b)).

Figura 6
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Micrografias opticas 2D Y 3D a 4900X después de los pretratamientos quimicos a 25°C: a)1min

(2D), b) 1min (3D), ¢) 10min (2D) y d) 10min (3D).

lineasde

desbaste

Las micrografias opticas 2D y de 3D de las superficies tratadas a 60°C se muestran en la
Figura 7. En este caso, para los tratamientos a 1 y 10 [min], se alcanzan orificios de mayor diametro
y profundidad (por encima de 4 [um]), demostrando asi que, al proporcionar un ataque mas
agresivo causado por el aumento en la temperatura, se logra una mayor disolucién tanto de
particulas intermetalicas como de la matriz de la aleacidon, eliminando completamente las lineas

de desbaste y proporcionando una mayor rugosidad.

Figura 7
Micrografias Opticas 2D y 3D a 4900X después de los pretratamientos quimicos a 60°C: a)lmin

(2D), b)1min (3D), c¢) 10min (2D) y d) 10min (3D).
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4.3 Caracterizacion de los recubrimientos hibridos de 1 dia de envejecimiento depositados

por dip-coating
4.3.1 Caracterizacion microestructural

Las micrografias SEM del recubrimiento hibrido sol-gel monocapa de 1 dia de
envejecimiento, depositados mediante la técnica dip-coating después de los diferentes
pretratamientos (Figura 8), muestran que aquel depositado sobre el grabado a temperatura
ambiente resulta en una superficie uniforme. No obstante, aparecen algunas zonas puntuales
parcialmente desprotegidas (Figura 8 (a)-(c)), lo que da indicios de que el espesor del
recubrimiento no es lo suficientemente adecuado para poder cubrir el material completamente. A
modo comparativo, en el Figura Al del Anexo se presenta la micrografia SEM del recubrimiento

base hibrido sol-gel aplicado directamente sobre la aleacion sin pretratamiento.

Figura 8



GRABADO QUIMICO EN SISTEMAS SUPERHIDROFOBICOS 31

Micrografias electrénicas de las superficies obtenidas con recubrimiento monocapa de 1dia de

envejecimiento tras los tratamientos a 25 °C por: a) 1min b) 10miny 60°C por: ¢) 1min d) 10min

Sin embargo, al aumentar la temperatura a 60[°C], se puede evidenciar como el
recubrimiento se deposita preferencialmente en las zonas mas profundas de la aleacion grabada
(Figuras 8(c) y (d)), resultado de la formacion de una superficie de mayor rugosidad. En ese
sentido, se evidencia que el recubrimiento no se logra adaptar a la morfologia superficial del
material, lo cual puede ser debido principalmente a dos factores: en primer lugar, tiempos cortos
de envejecimiento resultan en soles con alta presencia de precursor no hidrolizado v,
consecuentemente, con baja humectabilidad y viscosidad, ocasionando la falta de continuidad y
proteccién en algunas zonas; en segundo lugar, el empleo de la técnica dip coating que parece
tender a homogeneizar la superficie, favoreciendo la deposicion del recubrimiento en las &reas de

mayor profundidad.
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En la Figura 9 se presentan las micrografias Opticas 2D y 3D de la interfaz
recubrimientosuperficie, correspondientes a las superficies recubiertas con una pelicula de 1 dia
de envejecimiento con previo tratamiento por 10 [min] a 25y 60 [°C], respectivamente, en donde
se muestra como el recubrimiento no se adapta a la morfologia del material, sino que por el
contrario tiende a homogeneizar la superficie depositdndose inicialmente en las zonas mas

profundas.

Figura 9
Micrografias oOpticas 2D y 3D de la superficie recubierta con sol de 1 dia después del

pretratamiento quimico por 10 min a 25°C: a) 2D b) 3D y 60°C: c¢) 2D y d) 3D.

Jbrimiento

Las micrografias transversales de los recubrimientos monocapa depositados despues de
proporcionar el ataque por 1 y 10 [min] a temperatura de 25 [°C], revelan en el caso del

pretratamiento por 1 [min], que presenta uniformidad a lo largo del material y un espesor que se
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encuentra comprendido entre 3-4 [um] (figura 10-a)). Para el recubrimiento aplicado después de
realizar el ataque por 10 [min], se puede observar que el espesor del recubrimiento es menor y
varia adaptandose a la rugosidad del material, en donde se encuentran espesores de
aproximadamente 1,5 y 3 [um] en las zonas de menor y mayor profundidad, respectivamente
(figura 10-b)). El anterior resultado confirma que la deposicion mediante dip-coating tiende a
homogeneizar superficialmente el recubrimiento, reduciendo el efecto del grabado quimico y su

impacto en el caracter hidrofobico del material.

Figura 10
Micrografias SEM transversales del recubrimiento de 1 dia de envejecimiento aplicado por la

técnica dip-coating con pretratamientos a temperatura de 25°C por tiempos de: a)1miny b) 10min

4.3.2 Caracterizacion Electroquimica

La Figura 11 y Tabla 3 muestran los resultados de las pruebas de polarizacion anddica
potenciodindmica de los recubrimientos monocapa depositados tras 1 [d] de envejecimiento
aplicados en funcion del tipo de pretratamiento en comparacion con la aleacion base AA7075 y el
recubrimiento sol-gel sin pretratamiento. En primer lugar, se puede observar que la curva de

polarizacién del recubrimiento base experimenta un desplazamiento hacia la izquierda respecto a



GRABADO QUIMICO EN SISTEMAS SUPERHIDROFOBICOS 34

la aleacion base, reduciendo la icor €n un orden de magnitud (3,17E-08 [A/cm?]), lo que significa
una leve mejora en la resistencia a la corrosion de la superficie. Sin embargo, se mantiene Ecorr=
Epic, indicando que el material no es pasivo y la capa protectora sigue presentando zonas
defectuosas (posiblemente &reas puntuales sin recubrir de acuerdo con la caracterizacion realizada
previamente), donde puede originarse el ataque localizado por picadura. Por su parte, los
tratamientos aplicados a temperatura ambiente logran disminuir la icorr €n un orden de magnitud,
excepto por el tratamiento de 5[min], ya que presenta algunas zonas desprotegidas por donde la
solucién puede atacar y la disolucidn de particulas no alcanza a ser suficiente para favorecer su

comportamiento a la corrosion.

Figura 11
Curvas de polarizacién anodica potenciodindmica de los recubrimientos monocapa de 1 dia de

envejecimiento a temperatura de: a) 25°C y b) 60°C
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En cuanto a los tratamientos realizados a 60[°C] (figura 11-b)), se puede evidenciar que el
incremento en la temperatura del pretratamiento tiende a aumentar el valor de Ecorr, obteniendo un
valor promedio de -0.62 [V] para los tres tiempos de ataque. Esta tendencia se atribuye a la

disolucion de particulas anddicas que hace que la superficie del material se vuelva cada vez mas
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noble. Por otra parte, también se observa que icorr tiende a disminuir empezando con un valor de
1,07x10° [A/cm?] para 1 minuto de ataque y alcanzando 5,5x10° [A/cm?] con 10 minutos de
ataque. Dicha reduccion viene acompafiada con la definicion de una region de pasivacion que,
debido a la presencia de defectos en la superficie del recubrimiento, podria asociarse

especificamente al pretratamiento quimico y no como tal al recubrimiento.

Tabla 2

Parametros electroquimicos extraidos de las curvas de polarizacién de los recubrimientos de 1

dia de envejecimiento.

Tratamientoa Ecorr[V] icorr [ A/lcm?] Tratamientoa Ecorr[V] icorr[

25°C 60°C Alcm2]
Material base  -0,680 9,0 E-7 Rec. base -0,646 3,2 E-08
1min -0,682 7,2 E-08 Imin -0,612 1,1 E-06
5min -0,677 2,9 E-07 5min -0,619 5,3 E-08
10min -0,622 3,1 E-08 10min -0,627 5,5 E-09

No obstante, se decidio descartar los tratamientos realizados a temperatura de 60[°C] para
etapas posteriores de la investigacion ya que, después del pretratamiento aplicado, presentaron un
aspecto superficial no uniforme con secciones de diferente color afectando la estética del material.

Por otro lado, debido al bajo espesor del recubrimiento, se decidié aumentar el tiempo de
envejecimiento del sol con el fin de favorecer el avance de las reacciones de condensacion e
incrementar la viscosidad y el espesor del recubrimiento, ademas de adicionar una nueva capa para

asegurar una mayor area recubierta.
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4.4 Caracterizacion de los recubrimientos hibridos bicapa de 3 dias de envejecimiento

depositados por dip-coating

4.4.1 Caracterizacion microestructural

El aumento del tiempo de envejecimiento permitié incrementar la viscosidad y, por ende,
el espesor del recubrimiento (ver Figura 12), también influenciado por la adicién de una capa,
generando una superficie mas homogeénea y cubriendo los defectos que no fueron alcanzados por

los recubrimientos monocapa.

Figura 12
Micrografia electronica de las superficies de AA7075 con recubrimiento bicapa de 3 dias de
envejecimiento con previo ataque quimico a temperatura de 25°C por tiempos de: a)

Recubrimiento base, b) 1miny c) 10min

|

Por otro lado, en las micrografias 2D y 3D (Figura 13) se puede observar que la deposicion
de los recubrimientos de 3 [d] de envejecimiento permite obtener una superficie mas uniforme,
generando una disminucion en la profundidad de los orificios comprobando asi el aumento en el

espesor del recubrimiento.

Figura 13
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Micrografias oOpticas 2D y 3D de la superficie con recubrimientos bicapa de 3 dias de

envejecimiento: a)1 min (2D), b)1min (3D), ¢) 10min (2D), d) 10min(3D)

En concordancia con lo anterior, las micrografias transversales de los recubrimientos
bicapa depositados muestran que, en el caso del pretratamiento por 1 [min], éste presenta
uniformidad a lo largo del material y un espesor que se encuentra comprendido entre 67 [um];
mientras que después de realizar el ataque por 10 [min] se obtuvo un espesor entre 5-9 [um],
evidenciandose que la primera capa tiende a cubrir los orificios generados y la segunda se encarga

de proporcionar mayor uniformidad (Figura 14).

Figura 14
Micrografias SEM transversales del recubrimiento de 3 dia de envejecimiento bicapa aplicado

por la técnica dip-coating con pretratamientos por tiempos de: a) 1miny d) 10min
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4.4.2 Evaluacion de la resistencia a la corrosién

Los resultados de las pruebas de polarizacién anddica de los recubrimientos bicapa de 3
[d] de envejecimiento se presentan en la Figura 15 y Tabla 3. El aumento del tiempo de
envejecimiento y el nimero de capas se ve reflejado en la curva de evolucion del OCP con un
incremento en el potencial de corrosion, obteniendo una superficie mas noble en comparacién con
la aleacion base. Sin embargo, durante el tiempo de inmersion (1 [h]), se observé un
comportamiento inestable producido por un proceso continuo corrosion, posiblemente asociado a
la presencia de defectos superficiales en el recubrimiento. En cuanto a las curvas de polarizacion,
se muestra una ligera disminucion de icorr para el recubrimiento base, en comparacion con el
resultado a 1 [d] de envejecimiento, pasando de 3,17 x 108 [A/cm?] a 9,62 x 10°° [A/cm?], debido

a una mejor deposicion de la barrera protectora.

Figura 15
Recubrimientos bicapa de 3 dias de envejecimiento depositados por dip coating: a) Curva de

evolucion del OCP y b) Curvas de polarizacion anddica potenciodinamica.
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No obstante, el incremento en el nimero de capas muestra un comportamiento opuesto a

la tendencia identificada con los tratamientos anteriores, ya que con el aumento del tiempo del

ataque quimico aumenta icorr, desde 8,76 x 10°° [A/cm?] para 1 min de ataque a 1,65 X 10°" [A/cm?]

para 10 min, hecho que indica que cuanto mas rugosa resulta la superficie, menor efectividad

presenta la barrera protectora. Lo anterior posiblemente se debe a que, al aplicar un sistema bicapa

que ademas es de mayor viscosidad, el recubrimiento tiende presentar problemas de agrietamiento

y de adaptabilidad a la rugosidad superficial.

Tabla 3

Parametros electroquimicos extraidos de las curvas de polarizacién de los recubrimientos

bicapa de 3 dias de envejecimiento.

Ecorr [V] icorr [A/cm2]
Rec. Base 1min 5min 10min Rec. Base 1min 5min 10min
-0,630 -0,669 -0,625 -0,617 9,62E-09 8,76E-09 6,25E-08 1,65E-07
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4.5 Caracterizacion de los recubrimientos hibridos de 3 dias de envejecimiento depositados

por spray-coating
4.5.1 Caracterizacion microestructural

Las micrografias SEM del recubrimiento de 3 [d] de envejecimiento depositado sobre la
superficie pretratada usando el método de spray-coating (Figura 16), muestran superficies
homogéneas y uniformes para los dos tiempos de ataque, lo que demuestra que este método de

deposicion proporciona mayor cobertura en comparacion con la técnica de dip-coating.

Figura 16

Micrografias SEM del recubrimiento de 3 dia de envejecimiento monocapa aplicado por la técnica

spray-coating con pretratamientos por tiempos de: @) 1min, b) 10min.

500 pm

Adicionalmente, se presentan las micrografias épticas 2D y 3D de las superficies tratadas
y posteriormente recubiertas (Figura 17), donde se puede observar cémo la deposicion del
recubrimiento presenta una tendencia a suavizar la superficie, disminuyendo la rugosidad

impartida por el pretratamiento y, por lo tanto, proporcionando uniformidad a la superficie.

Figura 17
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Micrografias opticas 2D y 3D de la superficie con recubrimientos bicapa con pretratamientos a

tiempos de inmersion de: 1min a)2D b)3D ,y 10min ¢)2D d)3D.

Por otro lado, en las micrografias transversales de los recubrimientos se puede apreciar
que, para el primer tiempo, se alcanza un espesor de aproximadamente 14 [um] y para el segundo,
valores entre 13 y 15[um], en ambos casos mayores que los alcanzados por dip-coating tanto
monocapa como bicapa (Figura 18). Ademas, se observa uniformidad a lo largo del material para

los dos tiempos de ataque.

Figura 18
Micrografias SEM transversales del recubrimiento de 3 dia de envejecimiento monocapa aplicado

por la técnica spray-coating con pretratamientos por tiempos de: a)lmin y b) 10min.
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4.5.2 Evaluaciodn de la resistencia a la corrosién

En las curvas de evolucion del OCP obtenidas del recubrimiento depositado por spray
coating después de una hora de inmersién en medio salino se evidencio, por un lado, una naturaleza
mas noble de la superficie con potenciales muy superiores a la aleacion base; y, por otro lado que,
a medida que se incrementa el tiempo de grabado quimico, el valor de OCP presenta un
comportamiento cada vez mas estable, posiblemente relacionado a la formacion de una pelicula
mas homogeénea y uniforme, y a la remocidn de compuestos intermetalicos generadores de pares

galvanicos que incrementan la actividad electroquimica de la superficie (ver Figura 19-a)).

Figura 19
a) curva de evolucion del OCP y b) curva de polarizacion anddica potenciodindmica de los

recubrimientos depositados por spray.
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Adicional a esto, las curvas de polarizacion anddica potenciodinamica (Figura 19-b)),

muestran un comportamiento uniforme para todas las muestras grabadas quimicamente con un

valor de icor en torno a 108 [A/cm?], un orden de magnitud por debajo del recubrimiento base.

Ademas, a diferencia del dip coating, la aleacion recubierta por spray no presenta corrosion por

picadura y aparece una region de proteccién, lo que indica una mejor calidad del recubrimiento

depositado, probablemente debido a la combinacion de una mejor deposicién y aumento del

espesor del recubrimiento, unido a la remocion de pares galvanicos en la superficie del material.

Tabla 4

Parametros electroquimicos extraidos de las curvas de polarizacion de los recubrimientos

monocapa spray de 3 dias de envejecimiento

Ecorr [V] icorr [A/cm2]
Rec. Base 1min 5min 10min Rec. Base 1min 5min 10min
-0,616 -0,640 -0,631 -0,622 1,01E-07 7,32E-08 4,72E-08  7,49E-08
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4.6 Determinacion del &ngulo de contacto

En la Figura 20 se observan los resultados de la medicion del angulo de contacto para cada
uno de los tratamientos aplicados. Para el caso de los recubrimientos monocapa de 1 [d] de
envejecimiento depositado por dip coating, se obtuvieron valores que no llegan a alcanzar 70°, ya
que el bajo grado de hidrdlisis y condensacion de este sol hace que la red sea muy hidrofilica.
Inicialmente, para el recubrimiento base se consiguié un angulo de contacto 56,6° (Figura 20-a)),
que tuvo un leve aumento con la implementacion del pretratamiento por grabado quimico llegando
a un angulo de 67,6° para el grabado realizado por 5 [min] lo que demuestra un efecto positivo de
la rugosidad obtenida. No obstante, para 10[min] el angulo decae a 61,0°, posiblemente debido a
que el grado de rugosidad para este Gltimo tiempo de ataque es tan elevado que el recubrimiento
tiende a depositarse en las regiones de mayor profundidad dejando zonas superficiales
parcialmente desprotegidas.

Al incrementar el tiempo de envejecimiento y el nimero de capas empleando el mismo
método de deposicion, se puede observar inicialmente un aumento significativo en el angulo
obtenido para el recubrimiento base (80,8°), ya que en este caso el recubrimiento es de mayor
espesor y ademas logra una mejor cobertura. A pesar de esto, con cada tiempo de ataque se
evidenci6 una caida en el valor del angulo de contacto (Figura 20-b)) lo que representa mayor
grado de humectabilidad. Este comportamiento es atribuido a que, la mayor viscosidad del sol
sumada al aumento en el espesor por el nimero de capas, no son adecuados para este metodo de
deposicion, ya que tiende a acumularse en algunas zonas de la superficie y con el incremento en
el tiempo de atague (mayor rugosidad) presenta problemas para adaptarse a la morfologia del
material generando tensiones que pueden provocar agrietamiento. Es necesario resaltar que no se

presenta la medicion para la superficie atacada por 10 [min] y posteriormente recubierta, ya que
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los resultados obtenidos no fueron confiables debido a las caracteristicas heterogéneas del
recubrimiento.

Con respecto al spray coating (Figura 20-c)), se consiguié un &ngulo de 78,7° para el
recubrimiento base, valor que fue aumentando ligeramente con cada tiempo de ataque empleado,
alcanzando valores de 80,3°, 81,9° y 82,0° para 1,5 y 10 [min] de ataque, respectivamente. Este
comportamiento se debe a que el aumento en el espesor del recubrimiento mediante spray coating
logra que el material no se vea afectado por los defectos superficiales y ademas presente una mejor
deposicidn evitando que se genere agrietamiento en el recubrimiento.

Finalmente, es importante resaltar que los resultados obtenidos mediante la medicién de

angulo de contacto son coherentes con lo observado en los ensayos electroquimicos.

Figura 20
a) Recubrimiento monocapa dip-coating de 1 dia de envejecimiento, b) Recubrimiento bicapa dip-
coating de 3 dias de envejecimiento, ¢) Recubrimiento monocapa spray-coating de 3 dias de

envejecimiento

Rec. Base 1 min 5 min 10 min

a)
b)
o b co
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5. Conclusiones

La aleacion AA7075 presenta dos tipos de fases intermetalicas secundarias en su matriz,
las cuales afectan negativamente al comportamiento frente a la corrosion del material generando
procesos de corrosién migrogalvanicos que provocan la inestabilidad del material al entrar en
contacto con el medio salino.

El pretratamiento quimico aplicado sobre la aleacion permite la disolucion de particulas de
naturaleza anodica generando un cambio en la morfologia de la superficie que incrementa la
rugosidad y provoca la aparicion de orificios. En este sentido, a medida que se incrementa el
tiempo y la temperatura de ataque disminuye la actividad electroquimica del material dando lugar
a una superficie méas noble.

Los recubrimientos depositados brindan un mejor grado de proteccion en solucion salina
con la implementacion del pretratamiento quimico, demostrando una disminucion de la densidad
de corriente respecto al recubrimiento base y la aleacion sin ningun tratamiento. Particularmente,
los recubrimientos depositados por spray coating presentaron mayor resistencia contra la corrosion
al aparecer una zona de proteccion que logra mantener su estado superficial durante el tiempo de
inmersion.

El aumento en el tiempo de envejecimiento y el nimero de capas afect6 el comportamiento
electroquimico y de humectabilidad del recubrimiento depositado por dip coating debido a que el
grado de viscosidad obtenido genera problemas de adaptabilidad al acumularse en algunas zonas,
lo que puede provocar agrietamiento de la barrera protectora con el aumento en la rugosidad de la

superficie.
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El grabado quimico previo a la deposicion de la barrera protectora logra disminuir las
propiedades de humectabilidad de la superficie aumentando el &ngulo de contacto obtenido con el
incremento en el tiempo de ataque. Especificamente, las peliculas depositadas por spray lograron
aumentar significativamente este parametro respecto a la aleacion base, siendo esta condicion la

que se acerca mas a una propiedad de hidrofobicidad con un angulo de 82°.

6. Recomendaciones

Analizar las condiciones del grabado, implementando distintas concentraciones y tiempos
de inmersion en las soluciones de ataque que favorezca la obtencion de superficies limpias al
aumentar la temperatura de inmersién, y poder aprovechar sus mejores propiedades

electroquimicas.

Con el fin de complementar este estudio, se plantea la modificacion de la sintesis del
recubrimiento con el propdsito de alcanzar las propiedades de superhidrofobicidad en el material

a través del uso de compuestos que permitan reducir la energia superficial.

Evaluar el comportamiento hielofébico y a la radiacion UV de los sistemas disefiados, asi
como la realizacion de ensayos de corrosion por tiempos de inmersion mas prolongados para
comprender el mecanismo de degradacion de los recubrimientos y las propiedades alcanzadas con

el grabado quimico.
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Apendice

Apendice A. Caracterizacion microestructural del recubrimiento base monocapa de 1 dia de

envejecimiento

Figura Al. Micrografia electronica de la superficie de AA7075 con recubrimiento

monocapa de 1 dia de envejecimiento.



