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RESUMEN

TITULO: ESTUDIO ELECTROQUIMICO DE UN ACERO INOXIDABLE AISI 430
EN CONTACTO CON SOLUCIONES QUE SIMULAN ALIMENTOS*

AUTOR: VARGAS CASTRO, Diana Yiseth, CACERES NUNEZ, Jhonatann

Ramiro**

PALABRAS CLAVES: Acero AISI 430, Absorciobn atdmica, Velocidad de

corrosion, Pruebas electroquimicas, SEM, DRX.

DESCRIPCION:

Los aceros inoxidables tienen una amplia gama de aplicaciones que van desde rascacielos,
implantes médicos y contacto con alimentos. Las diversas aplicaciones relacionadas con
alimentos, se debe a sus excelentes propiedades, entre las que se destacan alta resistencia a la
corrosion, resistencia a altas y bajas temperaturas, propiedades mecéanicas y fisicas
sobresalientes, durabilidad, f4cil limpieza y reciclaje; ademas es estéticamente atractivo.

De acuerdo a lo anterior, el acero AISI 430 se somete a la interaccién con una solucién de acido
acético que simula el contacto con un alimento. Con la presente investigacion se busca evaluar la
velocidad de liberacion de iones y las propiedades electroquimicas del acero AISI 430, con tres
acabados superficiales distintos (600, 1200 y 1500) después de ser sumergidos por 4, 7 y 10 dias,
en una solucion de acido acético al 3%, mediante espectroscopia de absorcién atémica y técnicas
electroquimicas: Resistencia a la Polarizacion, Curvas de polarizacion anddicas y Extrapolacion de
tafel, finalmente se determinara el dafio superficial del acero después del contacto con la soluciéon
a diez dias, por medio de Difraccion de rayos X y microscopia electrénica de barrido.

Los resultados indican que el proceso de liberacion de metal y la velocidad de corrosién son
fuertemente dependientes de la temperatura, el acabado superficial y la interaccion entre ellas,
para bajas temperaturas y acabados superficiales méas finos, se presenta el menor
desprendimiento de iones metélicos y mejor comportamiento frente a la corrosion.

* Trabajo de Grado
** Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Metallrgica y Ciencia de
Materiales. Director: Ph.DDarioYesid Pefia Ballesteros.
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ABSTRACT

TITLE: ELECTROCHEMICAL STUDY OF AISI 430 SATINLESS STEEL IN
SIMULATED FOOD SOLUTIONS CONTACT*

AUTHORS: VARGAS CASTRO, Diana Yiseth, CACERES NUNEZ, Jhonatann

Ramiro**

KEYWORDS: Steel AISI 430, Atomic absorption, corrosion rate, electrochemical
tests, SEM, XRD.

DESCRIPTION:

Stainless steels have a wide range of applications, from skyscrapers and medical implants to those
in which contact with food is present. The different applications related to foods can be explained
due to the remarkable properties of stainless steel, between which may be enunciated high
corrosion resistance, high and low temperatures resistance, outstanding mechanical and physical
properties, durability, easy cleaning and recycling. Besides, it is aesthetically attractive.

According with the written above, in this work the stainless steel AISI 430 was subject to an
interaction with an acetic acid solution which simulated food contact. This research project
evaluated the ion liberation rate and also the electrochemical properties of steel AlSI 430 with three
different surface finishes (600, 1200 and 1500), after it was submerged for 4, 7 and 10 days in a 3%
acetic acid solution. To the performance of analyses, were made assays of atomic absorption
spectroscopy and electrochemical techniques: polarization resistance, anodic polarization curves
and Tafel extrapolation. Finally it was determined surface damage of the steel after contact with the
solution for ten days, by using X-ray diffraction and scanning electron microscopy.

Results obtained shows that metal liberation process and corrosion rate are highly dependent of
temperature, surface finish and interaction between these variables. Low temperatures and finer
surface finishes were the conditions in which metal ion release had the lower value and steel
behavior to corrosion was the best.

*Degree Work
** Faculty of Physical Chemistry Engineering. School of Metallurgical Engineering and Materials
Science. Director: Ph.DDarioYesid Pefia Ballesteros.
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INTRODUCCION

El surgimiento y evolucion de los diversos procesos y productos a lo largo de la
historia del mundo han estado fuertemente influenciados por el desarrollo de
materiales. A través del tiempo, la adaptabilidad a los requerimientos y la
contribucion al funcionamiento han sido factores determinantes a la hora de
seleccionar el material mas adecuado para una aplicacion determinada. Por
ejemplo, los polimeros son mas flexibles que los metales pero tienen una
resistencia ultima a la tensién més baja, mientras que los cerdmicos son utilizados
ampliamente en aplicaciones especificas donde su falta de ductilidad sea

aceptable. ¥

La eleccion del material es un asunto que cobra importancia fundamental en las
aplicaciones que incluyen contacto directo o indirecto con los seres humanos, en
especial aquellas relacionadas con los alimentos. Utilizar equipos afectados en su
estructura por dafio mecanico o quimico durante el procesamiento de éstos, asi
como almacenarlos y/o transportarlos en condiciones de poca o nula inocuidad
pueden causar efectos adversos en la salud de los consumidores. En
consecuencia, se han desarrollado regulaciones para establecer condiciones
minimas de calidad de los materiales utilizados en este tipo de aplicaciones y
restricciones para evitar el uso de materiales que excedan valores limites

establecidos (por ejemplo en la migracién de metales).

Los aceros inoxidables poseen una amplia gama de aplicaciones que van desde
rascacielos e implantes médicos hasta diversas aplicaciones relacionadas con
alimentos. Este material posee excelentes propiedades, entre las que se destacan
alta resistencia a la corrosion, resistencia a altas y bajas temperaturas,
propiedades mecéanicas y fisicas sobresalientes, durabilidad, facil limpieza y
reciclaje; ademas es estéticamente atractivo ya que puede conservar su brillo y

color natural. ¥ Dentro de la siderurgia, la historia del acero inoxidable es



relativamente corta, su paternidad y fecha de aparicibn no estdn definidas. Al
parecer fue a principios del siglo XX en simultaneidad en diversos paises, como
resultado de una labor pionera de algunos metallurgicos que descubrieron que con
la adicion de poco mas de 10% de cromo (Cr) al acero, éste particularmente no

presentaba “herrumbre” bajo condiciones normales.?!

El aumento progresivo de la preocupacion general por la calidad del producto, la
salud y los problemas de seguridad como el saneamiento en la industria de
alimentos, se ha convertido en el motor impulsor de trabajos de investigacion
conducentes a la deteccion y control temprano de los defectos sufridos en equipos
de acero inoxidable, tales como contaminacion de la superficie, incrustacion de
hierro, dafio mecanico, defectos relacionados con la soldadura, entre otros, cuyo
resultado mas comun es un ataque de corrosion, hecho que no puede tolerarse
antes, durante ni después de la manufactura del producto. De esta manera, el
problema descrito implica el desarrollo de tecnologia y el requerimiento de
asistencia técnica sobre ciertos procedimientos operativos que permitan prever
accidentes, con atencion especial en la seleccién de un grado de acero inoxidable

para evitar problemas de corrosion.

En concordancia con lo anterior, y con base en los aspectos antes mencionados,
la actual investigacién esta direccionada a establecer la relacion existente en la
liberacién de iones del acero AISI 430 a diferente acabado superficial, en una
solucion que simula alimentos. Para establecer esta relacion se modificara
superficialmente el acero con tres diferentes pulidos mecénicos: Papel abrasivo
600, 1200 y 1500. Posteriormente, se evaluaron las propiedades electroquimicas
mediante los ensayos de Potencial a Circuito Abierto (OCP), Resistencia a la
Polarizacion (Rp), Curvas de Polarizacion Potenciodinamica y Extrapolacion de
Tafel. Finalmente se determinara el dafio superficial del acero por medio de:

Microscopia Electronica de Barrido (SEM) y Difraccion de Rayos X (DRX).



OBJETIVOS

GENERAL

Evaluar las propiedades electroquimicas de un acero AISI 430 en contacto con

soluciones que simulan un alimento.
ESPECIFICOS
e Determinar la velocidad de corrosion del acero AISI 430 en contacto con
una solucién que simula un alimento por medio de técnicas electroquimicas
de Rp, Potenciodinamica y Extrapolacion de Tafel, en una solucion

electrolitica de acido acético al 3%.

e Calcular la liberacion de iones del acero AISI 430 con diferente acabado

superficial en contacto con una solucién que simula un alimento.

e Determinar el dafio superficial del acero después del contacto con la

solucion a 10 dias de exposiciéon, por medio de DRX y FE-SEM.

1. CONCEPTOS TEORICOS
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1.1 Acero inoxidable

El término “acero inoxidable” basicamente se define como un acero de bajo
carbono, con contenido minimo aprox. de 10,5% de cromo en peso. Nivel en el
cual reacciona con el oxigeno y la humedad del entorno, formando una pelicula
pasiva, protectora, transparente y adherente de 6xido sobre la superficie del metal.
B! Estos aceros son conocidos por su resistencia a la corrosién, donde al aumentar
el contenido minimo de Cr incrementa dicha resistencia. Asi mismo, la adicion de

un 8% o més de Ni permite aumentar el valor de esta propiedad. !
1.1.1 Aceros inoxidables ferriticos

Estas aleaciones poseen buena resistencia a la corrosion bajo esfuerzos,
corrosion por picadura y corrosion por fisuras (particularmente en medios con
cloruros). Histéricamente, los aceros ferriticos han sido utilizados en grandes
cantidades en aplicaciones que no requieren soldadura. Por ejemplo, los de
grados medios de cromo son usados para adornos de automdviles y en general

para aplicaciones decorativas y de arquitectura.

Uno de sus principales requerimientos es la resistencia a la corrosion mas que las
propiedades mecanicas (dureza, tenacidad y ductilidad). Los contenidos de cromo
bajos de 10,5 — 12,5% son usados para aplicaciones como sistemas de tubos de
escapes en automdaviles donde la resistencia a la corrosion es mayor a los aceros
simples al carbono. Aquellos con contenidos medios y altos de cromo son usados
en medios agresivos a la corrosion, como hornos de alta eficiencia, pero los
aceros inoxidables ferriticos se encuentran limitados a temperaturas de servicio
por debajo de los 400°C, puesto que a esas temperaturas forman fases fragiles y
los altos contenidos de cromo son particularmente susceptibles a la fragilizacion a
los 475 °C. Pl
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1.1.1.1 Ac

ero inoxidable tipo 430

Esta es la aleacibn mas cominmente usada de los aceros ferriticos, la cual

presenta una buena resistencia a la corrosion en atmosferas medianamente

agresivas y resistentes a la oxidacion hasta 816°C.

I. Caracteristicas: Esta maravillosa aleacion higiénica y duradera se ha

convertido en un favorito en las cocinas domésticas y por las mismas razones,

es el

material de eleccibn en industrias de alimentos presentando

caracteristicas tales como:

[}
[ J
II. Ventaj

y pose

Dactil en condiciones de recocido

No endurece excesivamente durante trabajado en frio

Puede ser formado usando procesos comunes de embutido y doblado
Es magnético en todas las condiciones.

No susceptible a la corrosién por fractura 6 por esfuerzos de tension.
as: Este tipo de acero combina resistencia a la corrosion con economia
e las siguientes ventajas en comparacion con los aceros austeniticos:
Resistencia a la corrosién por fractura bajo tension en soluciones con
cloruros.

Alto limite elastico o esfuerzo de cedencia.

Menor endurecimiento por trabajado.

[ll. Composicion (%W)

Tabla 1. Composicion tipica de un acero AlSI 430!,

C Mn P S Si Cr Ni

430

0.12 1.0 0.04 0.03 1.0 16-18 0.75

Fuente: Fabricacion y caracterizacién del acero inoxidable 430 como estandar en las pruebas de

polarizacién

de acuerdo a la norma ASTM G5. Instituto Politécnico Nacional, 2010.

2. ESTADO DEL ARTE

22



El desarrollo histérico de los aceros inoxidables es relativamente corto, de hecho
se halla en un progreso constante, pero se encuentra en un punto en el que los
nuevos materiales deberan vencer los patrones de compra existente, puesto que,
s6lo un bajo porcentaje de innovadores lo compran y lo utilizan. Se data que estos
materiales tuvieron incremento de produccion con el desarrollo de técnicas
desarrolladas después de la segunda Guerra Mundial, como procedimientos
técnicos de aceleracion al oxiconvertidor, el laminador Sendzimir continuo, el tren
planetario para la laminacion en caliente, la colada continua, etc. ocasionando
abaratamiento en los costos de produccién y por consiguiente un precio mucho

mas comercial para el mercado.

Al discutir sobre la patente y fecha aproximada de aparicion del acero inoxidable
se enlistan varias pero muy distintas. Sin embargo, parece ser que su aparicion en
la industria fue realizada simultaneamente en diversos paises. Por ejemplo, para
1913 en Inglaterra, Brearley revel6 que los aceros que contenian del 9 al 16% de
cromo presentaban una buena resistencia a la corrosion, patentando esta aleacién
en Canada y Estados Unidos. De manera casi simultanea ElwoolHaynes en
Estados Unidos, estudiaba acerca de aleaciones cobalto-cromo y cobalto-cromo-
tungsteno, mencionando su notable resistencia a la corrosion, incluso con la
adicién de hierro pero con la limitacion de que la aleacidon contuviera en su

composicién, al menos, 10% de cromo y 5% de cobalto.

Asimismo, en Alemania para 1914, Strauss y Maurer publicaron en una memoria
las propiedades de resistencia a la oxidacion (herrumbre) y a los acidos, de
aquellos aceros con un contenido considerable de cromo y niquel (Ni). Para 1917
en Francia, Cheverd patentd los aceros que contenian del 10 al 15% de cromo y
20 al 40% de niquel. ©!

En la actualidad existen mas de 200 tipos de acero inoxidable, los cuales cumplen

con los requisitos minimos de cromo. De estos, no se utilizan mas de 10 para el
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almacenamiento, la produccion, el transporte y abastecimiento de alimentos y
bebidas.

Las caracteristicas de higiene y durabilidad de esta aleacion la han convertido en
favorita para su uso en cocinas domésticas y demas aplicaciones relacionadas
con el campo de los alimentos: transporte de bebidas, equipos de procesamiento
de leche, industria de lacteos y chocolate, industria de procesamiento de frutas,
contenedores (tanques de vino, hervidores cerveceros, barriles de cerveza),
equipos de procesamiento de alimentos secos, utensilios (batidoras y mezcladoras
de masa de pan), mataderos, procesamiento de pescados, equipos presentes en
grandes cocinas (de restaurantes, hospitales, etc.), entre otros.[”

Antes de llegar a manos del consumidor, los alimentos deben ser procesados y
empaquetados en condiciones higiénicas. En épocas anteriores, los hornos de
acero inoxidable, utensilios de cocina y vajilla eran considerados un lujo caro en la
cocina. Sin embargo, hechos como la produccion en masa y la competencia han
cambiado tal percepcion y en la actualidad todos pueden disfrutar los beneficios y
atributos de esta notable familia de materiales. Asi pues, hoy en dia mas del 30%
de todo el acero producido es utilizado en productos relacionados con el sector de

alimentos y bebidas. !

El comportamiento de la corrosibn de los aceros inoxidables ha sido
principalmente estudiado en soluciones acuosas de acidos inorganicos o sales. No
obstante, hace falta profundizar en el andlisis de este fendmeno en &cidos
organicos y en soluciones no acuosas. [ Es de especial importancia la obtencién
de informacién viable sobre la tasa de liberacion de metales, a fin de evaluar el
potencial de riesgo de efectos adversos producto de la exposicion a los

componentes metélicos de los aceros inoxidables. !

Otero, et al (11 estudiaron la velocidad de corrosion de los aceros inoxidables AlSI
304L y 316L preparados por metalurgia de polvos y desarrollaron un estudio

cinético del proceso de corrosion. Para tal fin, emplearon métodos electroguimicos
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de corriente continua, en soluciones de acidos organicos (acético, formico, lactico
oxalico) a diferentes concentraciones. Los resultados obtenidos demostraron que
los aceros AISI 304L y 316L sinterizados tuvieron las velocidades de corrosion
mas altas y que se presentd el mecanismo de corrosion por grietas, con atague
localizado en las &reas de poro. EI mismo mecanismo de corrosion fue estudiado
por Young, et al *? en el acero inoxidable ferritico 430. Los autores investigaron la
iniciacién de corrosion por grietas utilizando el mecanismo de caida IR, para lo
cual utilizaron electrodos de acero inoxidable 430 con grietas artificiales, que
fueron polarizadas potenciodinamicamente en soluciones de NaCl a diferentes
concentraciones. Se analizaron varios tamafios de grietas artificiales y se realizo la
medicion de la curva de densidad de corriente vs tiempo en cada solucién. La
conclusibn méas importante de dicha investigacion estuvo relacionada con la
objetividad y reproducibilidad del mecanismo de caida IR para el andlisis de
corrosion por grietas, respecto a otros métodos existentes.

Por su parte, Sekineet al [ investigaron el comportamiento de corrosién de un
acero inoxidable tipo 430 en soluciones de acidos acético y férmico, midiendo la
pérdida de peso por corrosion, la curva de polarizacion, la variacién de potencial
del electrodo natural con el tiempo y la impedancia en la interfaz acero-solucion.
Dichos autores encontraron que la velocidad de corrosion del acero 430 en
soluciones de acidos acético y férmico fue marcadamente dependiente de la
concentracion de acido y de la temperatura. Utilizando microanalisis de iones,
también observaron enriquecimiento de cromo en la capa superficial del acero.
Singh y Mukherjee ™ analizaron la cinética de corrosién de un acero dulce en
solucion acuosa de acido acético, por pérdida de peso y técnicas de polarizacion a
tres temperaturas diferentes (25, 35 y 45°C). Los autores reportaron una pérdida
de peso significativa del acero a temperatura ambiente, indicando poca resistencia
a la corrosion en acido acético bajo dicha condicion. La velocidad maxima de
corrosion fue obtenida para una solucién de acido acético al 25%, a las tres

temperaturas experimentales.
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En lo relacionado con las velocidades de liberacion de componentes de las
aleaciones, Herting, G, et al ! analizaron varios tipos de acero inoxidable de
diferente microestructura y resistencia a la corrosion. Fueron investigados siete
diferentes tipos de acero inoxidable: dos ferriticos (409 y 430), uno duplex (2205) y
cuatro austeniticos (201, 304, 310 y 316L). Entre los resultados obtenidos pueden
citarse: i)bajas velocidades de liberacion de Cr, Ni y Mo en todos los grados de
acero inoxidable analizados, al igual que mayores velocidades totales de
liberacion de constituyentes de la aleacion cuando estos se encuentran inmersos
en el ambiente mas acido evaluado (ALF);ii)el acero austenitico de grado 310 (alto
contenido de niquel y cromo) mostré las menores tasas de liberacion total en el
ambiente &cido evaluado, mientras que los aceros inoxidables ferriticos de bajo
contenido de aleacién (409 y 430), la tasa mas alta; iii) el hierro fue el componente
preferentemente liberado en todos los aceros evaluados, en comparacion con los
otros constituyentes de la aleacion; iv) todos los grados de acero mostraron con el
tiempo una disminucién de las tasas de liberacion de todos los componentes de la
aleacion en el ambiente acido evaluado. Este hecho fue atribuido al
enriquecimiento gradual del contenido de cromo en la pelicula superficial de todos

los aceros analizados.

El mismo autor @ analizé la liberacion de cromo e hierro de un acero inoxidable
AISI 430 en contacto con alimento simulado. Lo anterior, debido a que el uso de
este material en la industria de alimentos elimina los efectos potenciales adversos
sobre la salud ocasionados por la liberacién de niquel, constituyente importante de
los aceros mas comunmente utilizados en aplicaciones e instrumentos alimenticios
(AISI 403, AISI 316). No obstante, persiste la necesidad de cuestionar los efectos
potenciales causados por el cromo presente en el acero evaluado (AISI 430).El
aumento del contenido de cromo mas alla del minimo de 10,5% confiere una
mayor resistencia a la corrosion, pero a su vez, incrementa el riesgo de liberacion
de este compuesto. Un consumo elevado de cromo puede causar efectos toxicos,

gue dependen de muchos parametros, incluyendo el estado quimico y el medio
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ambiente. Por lo general no se esperan efectos adversos a la salud con un

consumo diario de 10 mg/persona. %

Todos los materiales utilizados para aplicaciones en contacto directo o indirecto
con los seres humanos, como los elementos relacionados con los alimentos,
puede causar efectos adversos a la salud. Por tal motivo, se encuentran
disponibles regulaciones, restricciones y protocolos para evitar el uso de
materiales que excedan los valores limites establecidos para, por ejemplo, la
migracion de metales (liberacion de metal). Existen diferentes regulaciones en la
forma de probar los aceros inoxidables utilizados para diversas aplicaciones de
alimentos y en la fijacion de niveles maximos de liberacion de metal que no
causen efectos adversos en la salud humana (EN 1186-3, 21-03-1973 DM). Se
recomienda el acido acético para las pruebas de articulos metalicos en contacto
con productos alimenticios. **! Sin embargo, no hay una prueba estandarizada que
se adopte para determinar el cromo liberado de acero inoxidable en contacto con
los alimentos. Una de las normas mas detalladas es el texto de la ley italiana
sobre la migracion global, DM 21-03-1973, art. 37. 1%

3. DESARROLLO EXPERIMENTAL

Este trabajo de investigacion se desarroll6 en varias etapas, las cuales se

distribuyeron como se representa en el siguiente diagrama de flujo:
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Figura 1. Esquema del desarrollo experimental

Acero Inoxidable =~ = Revisién | Czralcﬁrlzagi?n
AISI 430 Bibliografica ¢l Matenia
Preparacién de las Desbaste
Muestras [ Mecanico
—b
!Ensayo.(l'Je Andlisis
inmersion . Metalografico
Pruebas electroquimicas w: |
J Limpieza
ultrasénica
Caracterizacién Espe ion
superficial Atémica (AA)
Difraccién de Rayos-X (DRX) Microscopia Electrénica de

Barrido (SEM)

Resultados y Analisis

A

Conclusiones
e Informe Final

Fuente: Autores

3.1 Revision bibliogréfica

En esta primera etapa de la investigacion se consultaron documentos de diverso
tipo (articulos de revista, libros, paginas de internet) en las fuentes bibliograficas
que se encontraran a disposicion (bases de datos, biblioteca, Internet). Esto, con
el objeto de recopilar informaciéon que fuera de utilidad en lo referente a las
propiedades y el comportamiento del acero a tratar, las pruebas electroquimicas,
las pruebas de analisis de muestras, el uso adecuado de equipos y las normas

para el analisis de los resultados.
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3.2 Preparacion de las muestras

Se obtuvieron probetas con dimensiones aproximadas de 2x2cm y espesor de
0,45mm de una lamina de acero inoxidable AISI 430 suministrado por el director
del Grupo de investigacion de corrosion (GIC), al cual se le realizaron las

siguientes etapas:

Figura 2. Probeta acero AlSI 430.

Fuente: Autores

3.2.1 Caracterizacion del material

Posterior al suministro y corte de las probetas, se realizO6 un ensayo de
espectrometria de chispa, utilizando el equipo Bruker Q4, en el cual fueron
determinados los elementos presentes y el porcentaje de cada uno de ellos en la

muestra.
3.2.2 Desbaste mecanico

Las probetas se prepararon superficialmente mediante un desbaste humedo con
papel abrasivo de carburo de silicio (SiC) bajo indicaciones de la norma ASTM E3,
hasta obtener diferentes acabados superficiales N° 600,1200 y 1500.Luego fueron

secadas y guardadas herméticamente en bolsas Ziploc.
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3.2.3 Analisis metalogréfico

Una vez finalizada la preparacion superficial de la muestra, se llevo a cabo un
analisis microestructural de la aleacién, mediante ataque quimico, utilizando un
reactivo con 10ml de Glicerina, 30 ml de HCI y 30 ml de HNO3 por un tiempo
aproximado de dos minutos segun norma ASTM E407(16). La microestructura se
observé mediante un Microscopio 6ptico Marca OLYMPUS GX71 (Anexo A, figura
19), con magnificacion de 100x, 1000x y 2000x.

3.2.4 Limpieza ultrasdnica

Antes de la exposicion de las muestras, se realizé una limpieza ultrasénica con
etanol y secadas al aire, durante un tiempo aproximado de 14 minutos, con el fin

de liberar la superficie de la suciedad y los contaminantes.
3.3 Determinacion de la concentracion de metal liberado

Para determinar la concentracion de metal liberado se realizaron ensayos de
inmersion donde las muestras de Acero AISI 430 fueron expuestas en una
solucion que simula alimentos (acido acético al 3%). Previamente a la exposicion
de las muestras todos los recipientes (de vidrio) fueron lavados, esterilizados,
limpiados con etanol y enjuagados con agua destilada. Durante el desarrollo del
ensayo los recipientes fueron sellados para evitar pérdidas de material por
evaporacion. El procedimiento se llevé a cabo en dos etapas:

% Temperaturas de 25°C y 60°C, tres acabados superficiales (600, 1200,
1500) y tiempo de inmersion de 10 dias.

% Temperatura de 100°C, unico acabado superficial (1200) y tiempos de

inmersion de 30, 60 y 90 minutos.

Los parametros de prueba se hicieron basados en la Norma Italiana DM 2103-

1972, Art. 37 con el fin de estudiar la influencia de las variables experimentales
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incluyendo, acabado superficial, temperatura y tiempo de inmersion sobre los
efectos cinéticos.

3.3.1 Espectroscopia de absorcion atomica (AA)

Esta técnica fue aplicada a la solucion final (producto de los ensayos de
inmersion) con el fin de detectar la presencia y determinar cuantitativamente la
concentracion de los elementos metalicos (Fe, Cr y Ni) liberados por las muestras.
El equipo utilizado fue un espectrofotometrometro Buck Scientific 210VGP. (Anexo
A, figura 20).

3.4 Medidas electroquimicas

Todos los ensayos electroquimicos de OCP, Rp y polarizacién potenciodinamica
se realizaron con inmersiéon de las muestras en una solucién que simula contacto
con alimentos. El objetivo fue determinar la velocidad de corrosion en la superficie
de las probetas. El equipo utilizado en todos los ensayos fue un
potenciostato/galvanostato GamryPC4 750 controlado por ordenador. En el
montaje se utilizé una celda plana que consta de: un electrodo de trabajo (Acero
AISI 430), una red de titanio platinado como contraelectrodo y un electrodo de
referencia de Ag/AgCl, que a su vez fue introducido en un lugin con KCI saturado.
El electrolito de trabajo fue una solucién de Acido acético al 3% v/v y el area de
exposicion fue de 1 cm de diametro aproximadamente. En todos los casos la
celda se sell6 con ayuda de empaques de goma para evitar fugas y evaporacion

de la solucion.

La temperatura de trabajo de los ensayos fue de 25°C, 45°C y 60°C 2 °C, que se
alcanz6 con ayuda de un bafio termostatado marca Memmert con capacidad de
95°C. Para evitar la contaminacion del medio de trabajo, tanto las muestras como
los electrodos empleados se limpiaban con agua destilada y se secaban al aire

antes de ser sumergidos en la solucion. En las figuras 3 y 4 se observa la
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disposicion de las probetas inmersas en la solucion electrolitica, el equipo y el
montaje utilizado para el desarrollo de las pruebas electroquimicas.

Todos los elementos utilizados fueron adjudicados por el laboratorio del grupo de
investigacion de corrosion (GIC) de la Escuela de Ingenieria Metalurgica y Ciencia

de los Materiales de la Universidad Industrial de Santander (UIS).

Figura 3. Montaje de las probetas sometidas al ensayo de inmersion en la solucion electrolitica.

Fuente: Autores.

Figura 4. (a) Potenciostato/galvanostato utilizado en el desarrollo de las pruebas electroquimicas;
(b) Celda electroquimica.

® Electrodo de trabajo: Acero AlSI 430
® cContraelectrodo: Titanio platinado
® Electrodo de referencia: Ag/AgClI

Fuente: Autores.
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3.4.1 Potencial de circuito abierto (OCP)

La medida del OCP permitié conocer el valor del potencial en estado estacionario
de la muestra y asi conocer su capacidad protectora. En este caso la medida del
potencial se hizo por un tiempo aproximado de 900 segundos por muestra.

3.4.2 Resistencia ala polarizacion (RP)

Este método electroquimico fue realizado con base en la norma ASTM G59(17),
obteniéndose las curvas de Rp de los ensayos mencionados en tabla 5. Los

pardmetros de ejecucion utilizados en esta prueba se muestran en la tabla 2.

Tabla 2. Parametros utilizados en las pruebas de Resistencia a la Polarizacién y Polarizacion
Potenciodinamica.

PARAMETRO RP POTENCIODINAMICA
Potencial inicial [v] -0.02 -1.5
Potencial final [V] 0.02 1.8
Tiempo de estabilidad [s] 900 900
Velocidad de Barrido [mV/s] 0.5 0.96

Fuente: Autores.

3.4.3 Curvas de polarizacion potenciodindmica

Antes de iniciar el ensayo, se dejaba estabilizar el sistema durante 15 minutos.
Tras este paso, se realizaba un barrido ciclico con velocidad suficientemente lenta
para permitir el intercambio de cargas que se producen en la interfase del material.

Bajo la norma ASTM G102(18) y en las condiciones mostradas en la tabla 2.

3.5 Caracterizacion superficial de las probetas

Los cambios composicionales en la capa superficial de las muestras fueron
examinados mediante microscopia electronica de barrido (SEM) y difraccion de
rayos X (DRX). A continuacion se describe de forma detallada cada una de ellas.
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3.5.1 Microscopia electrénica de barrido (SEM)

Con esta técnica se obtuvieron imagenes en alta resolucion mediante el
Microscopio Electrénico de Barrido QUANTA™FEG 650, mostrado en el Anexo A,
figura 21. Este ensayo se realiz6 en el laboratorio de Microscopia Electrénica de

Barrido de la Universidad Industrial de Santander (UIS), sede Guatiguara.

3.5.2 Difraccion de rayos x (DRX)

Esta técnica se realiz6 mediante un difractometro de rayos-X marca BRUKER
modelo D8 DISCOVER con geometria DaVinci mostrado en el Anexo A, figura 21.

Bajo los parametros mostrados en la tabla 3.

Tabla 3. Parametros utilizados por la técnica de DRX

PARAMETRO VALOR
Voltaje 40 [kV]
Corriente 30 [mA]
Rendija de Divergencia 0.1mm
Rendija de Recepcion 0.6 mm
SollerEcuatorial 0.2°
Muestreo 0.015° 2thetha
Angulo de incidencia 2°
Rango de Medicion 10-70° 2thetha
Radiacion Cukel
Filtro Niquel
Detector Centelleo (0D)
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Continuo
2[s]

Tipo de Barrido

Tiempo de muestreo

Fuente: Laboratorio de Difraccion de Rayos X

3.6 DISENO EXPERIMENTAL

Las variables a evaluar fueron: Temperatura (T), tiempo de inmersion (t) y

acabado superficial (A) como se observa en la tabla 4.

Tabla 4. Variables evaluadas en el desarrollo de la investigacion.

Variable Niveles
Temperatura [°C] 25 60
Tiempo [dias] 4 10
Acabado [lija No.] 600 1500

Fuente: Autores

Con el objeto de establecer la manera en que se correlacionan las variables
independientes con la variable dependiente (velocidad de corrosion),asi como de
determinar si la interaccion entre ellas es significativa, se desarrollé6 un disefio
experimental 2“.donde 2 es el nimero de niveles y k el nimero de variables
(acabado superficial, tiempo de inmersion, temperatura). Segun este disefio fueron
realizados 8 ensayos (2° =8), logrando ofrecer la mayor informacién posible. En la

tabla 5 se muestra el disefio de experimentos realizado:

Tabla 5. Disefio de experimentos

Acabado Tiempo de
o ) . Temperatura
Ensayos | superficial | inmersion ]
[Lija No.] [Dias]
1 600 4 25
2 600 4 60
3 600 10 25
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4 600 10 60
5 600 10 60
6 1200 7 45
7 1200 7 45
8 1500 4 25
9 1500 4 60
10 1500 10 25
11 1500 10 25
12 1500 10 60

Fuente: Autores.

4. RESULTADOS Y ANALISIS

4.1 Preparacion de las muestras

4.1.1 Caracterizacion del material

El ensayo de espectrometria de emision éptica presentd una descripcion de la
composicién quimica del acero estudiado, con los porcentajes de elementos
presentes mostrados en la tabla 6. Se observan variaciones significativas en el
contenido de Mn, Siy Ni, respecto a la concentracién tipica del acero 430. Por el
contrario, los porcentajes de C, P y Cr fueron bastante similares.

(5]

Tabla 6. Composicion quimica del acero AlSI 430 tipica *™ y del acero estudiado.

C Mn P S Si Cr Ni Fe
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430 (Tipica) [%] 0,12 | 1,0 | 0,04 | 0,03 1,0 | 16-18 | 0,75 | Balance
430 (Ensayo de
chispa) [%]

0,096 | 0,512 | 0,020 | <0,150 | 0,338 | 16,70 | 0,256 | 81,22

Fuente: Autores
4.1.2 Anélisis metalogréfico

La microestructura del acero inoxidable ferritico AISI 430 en estado de entrega se
observa en la figura 5. Es notoria la presencia de algunas inclusiones y de granos
de ferrita, los cuales no revelaron de manera definida el limite de grano. Por lo
general, el acero AISI 430 muestra granos de ferrita bien definidos y de color
uniforme. Al respecto, Vargas, J. ! fabricé y caracterizé un ejemplar de dicho
acero, que posteriormente comparo con el estandar disponible comercialmente. El
autor obtuvo resultados similares en lo referente a la microestructura presentada

por ambos aceros.

El hecho que en el presente trabajo el analisis metalografico no coincida
completamente con el reportado por el autor y con el acero comercial, se atribuye
a que el material fue trabajado por laminacién en frio, deformando los granos
(Figura 5b) y haciendo a la microestructura no uniforme. Es decir, algunos granos
guedaron en un nivel mas profundo que otros creando huecos entre ellos, y
ocasionaron que en el momento del ataque quimico el reactivo se instalara alli y
revelara una diferencia de tonalidad entre zonas claras y oscuras, pero que

esencialmente siguen siendo ferrita.

Figura 5. Micrografias Opticas del Acero AISI 430 comercial y el estudiado: (a) Comercial [6], (b)

5” b
. ‘&“

100x, (c) 1000x y (d) 2000x.
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Fuente: Autores

4.2 Determinacién de la concentracion de metal liberado

La prueba de espectroscopia de absorcion atomica (AA) fue aplicada en las
soluciones finales de los ensayos de inmersion. Se hallaron datos de liberacién de
iones metalicos de Fe, Ni y Cr en cada una de las etapas realizadas (primera
etapa, a temperaturas de trabajo de 25°C y 60°C durante un tiempo de inmersion
de diez dias; segunda etapa a una temperatura de trabajo de 100°C y tiempos de
inmersion de 30, 60 y 90 minutos). Los resultados obtenidos se muestran en la
tabla 7.

Tabla 7. Datos de liberacion de iones para un tiempo de inmersion de 10 dias.

Temperatura Acabado Fe Ni Cr
[°C] [lija No.] [p.p.m] [p.p.m] [p.p.m]
600 0,4026 No detectable | No detectable
25 1200 0,3305 No detectable | No detectable
1500 0,2872 No detectable | No detectable
600 1,2549 0,1329 0,0961
*0 1200 0,8244 0,1061 0,0593
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1500 0,8093 No detectable | No detectable

Fuente: Autores

Las variaciones en los valores de liberacion de iones de hierro, niquel y cromo en
los ensayos de inmersion, pueden ser empleadas para describir el efecto que
genera el acabado superficial del acero inoxidable en contacto con los alimentos.
En la figura 6 se presentan las variaciones de la liberacion, medidas luego de 10
dias de inmersién, a 60°C.Se observa un comportamiento decreciente en la
liberacién de iones a medida que disminuye la rugosidad. Asi pues, el acabado
con mayor rugosidad (600) presentd la mayor liberacion de iones metalicos y en el
de menor rugosidad (1500) fue observada la menor liberacion. Debe resaltarse
que, en el caso de Niy Cr, el desprendimiento solo se dio para acabados de 600
y 1200. Los mayores valores de liberacion de iones de Fe, Niy Cr fueron: 1.2549,
0.1329 y 0.0961 mg/L respectivamente. El tipo de relacién hallada entre la
liberacion de iones y el acabado superficial coincide con lo reportado en
investigaciones anteriores. "

Figura 6. Concentracion de iones liberados Vs Acabado superficial a 60°C

Liberacion de lones Metalicos [mg/L]

Fuente: Autores
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La liberacibn de iones también fue analizada incluyendo el efecto de la
temperatura. En la figura 7 se muestran las variaciones de la liberacion medidas a
temperaturas de 25 y 60°C, con tiempos de inmersion de 10 dias. Nuevamente en
este caso, el hierro presento las mayores concentraciones de iones, seguido por el
niquel, con valores de liberacion no muy significativos respecto a los del hierro. En
el caso del cromo, solo se observé desprendimiento de iones a 60°C. Los demas
casos no fueron tomados en cuenta puesto que en el momento de la lectura no se
hizo detectable ningun valor. El comportamiento decreciente en funcién del
acabado superficial se conservé en este caso, coincidiendo de nuevo con lo
reportado por Hertin. ¥ Permitiendo establecer que a mayor temperatura y
rugosidad de la superficie, mayor es el desprendimiento de los iones metélicos y

viceversa.

Figura 7. Concentraciones de iones metdlicos vs Acabado Superficial, a 25°C y 60°C.
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Fuente: Autores

El proceso de liberacion de componentes metalicos también es dependiente del
tiempo. Esto se ilustra en la figura 8, que muestra los cambios de las ratas de
liberacién durante tiempos de 5, 15, 30, 60 y 90 minutos a 100°C. La mayor parte

de metal se libera en los iones de hierro durante el primer tiempo de inmersion,
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tomando luego un comportamiento sinusoidal. Mostrando un fendémeno de

liberacién no homogéneo, que ha sido observado previamente en otros estudios. %

El aumento de la temperatura hasta 100°C, simulando la migracion a altas
temperaturas y disminuyendo el tiempo de inmersion segun la ley italiana (21-03-
1973 DM) de 10 dias a 3 pruebas consecutivas de 30 minutos cada una, dio como
resultado los datos mostrados en la tabla 8.

Tabla 8. Datos de liberacién de iones para tiempos de inmersion de 5,15, 30, 60 y 90 minutos.

TE;T:; Fe (100°) | Ni(100°) | Cr(100°)
5 0,7558 0 0,0119
15 0,4861 0 0
30 0,6128 0 0
60 0,7095 0 0
90 0,6236 0 0,0175

Fuente: Autores

Figura 8. Concentraciones de iones metélicos vs tiempo para acabado superficial 1200, a 100°C.
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Fuente: Autores

4.3 Medidas electroquimicas
4.3.1 Medicién del potencial a circuito abierto (OCP)

Los resultados obtenidos en la medida de potencial de circuito abierto en funcion
del tiempo (E vs. t), permiten observar que en todos los casos se presentd una
tendencia de la medida hacia valores mas positivos (Ver Anexo B, figura 22), pero

sin mostrar un valor definido o constante.
4.3.2 Calculo de laresistencia a la polarizacion lineal (Rp)

Los resultados obtenidos después de realizar los ensayos de resistencia a la
polarizacion lineal en una solucién electrolitica de acido acético al 3% se muestran
en las figura 9y 10.
Figura 9. Curvas Rp para las muestras expuestas a 25°C y 60°, durante 10 dias de inmersion.
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Fuente: Autores

Los célculos de la resistencia a la polarizacion con respecto a la temperatura en
las muestras con acabado superficial 600 (mayor rugosidad) y 1500 (menor

rugosidad), muestran un aumento representativo en el potencial, que determina
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una disminucion en la velocidad de corrosion para bajas temperaturas y acabado
mas fino (Ver tabla 9).

Tabla 9. Calculo de resistencia a la polarizaciéon para temperaturas de 25 y 60°c

T A 1 Rp
[°C] [LijaNo] | [Dias] [Q/cm?]
50 600 10 3,40E+04
1500 10 6,41E+04
- 600 10 6,00E+04
1500 10 1,06 E+6

Fuente: Autores

Figura 10. Curvas Rp para las muestras expuestas a 60°C, durante 4 y 10 dias de inmersion.
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Fuente: Autores

Para aquellas muestras con acabado superficial de 600 en el rango de 4y 10 dias
de exposicion, se observa un aumento apreciable de la resistencia a la
polarizacion de 1,52E+4 a 3,40E+4 (Ver tabla 10), indicando una caida en el valor
de la velocidad de corrosiéon. Este mismo comportamiento se da a temperaturas de
25°C mostrado en la figura 23, Anexo B.

Tabla 10. Calculo de resistencia a la polarizacion para las muestras expuestas a 60°c, durante 4 y
10 dias de inmersion.
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[°C] [LijaNo] | [Dias] [Q/cm?]
600 4 1,52E+04

50 1500 4 5,41E+04
600 10 3,40E+04
1500 10 6,41E+04

Fuente: Autores

4.3.3 Polarizacién potenciodinamica
En las figuras 11 y 12, se muestran las curvas de polarizaciéon potenciodinamica
en las que se observa el comportamiento corrosivo del material, como se ve, el

material presenta una misma tendencia para todas las condiciones en estudio.
Figura 11. Curvas de polarizacion potenciodinamica para 4 y 10 dias de inmersion
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Fuente: Autor

En las muestras expuestas a diez dias el potencial de transicién activa- pasiva es
mayor con respecto a las de cuatro dias, es decir, el inicio de pasivacion del
material se da a valores de potenciales mas positivos. Luego se observa la
formacion de la capa pasiva, en este segmento la densidad de corriente disminuye
debido a que la capa impide el paso de corriente, dicha capa no es
termodinAmicamente estable debido a la no homogeneidad de las deposiciones de

oxido en la superficie del material.
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A cuatro dias de inmersion se observa un rompimiento de la capa de pasivacion a
potenciales mas positivos con respecto a los potenciales de las muestras a diez
dias para acabos de 600 y 1500. En este punto se da el inicio de la formacién de

la picadura.

Figura 12. Curvas de polarizacién potenciodinamica a temperaturas de 25°C y 60°C, durante un
tiempo de 10 dias.
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Fuente: Autores

El efecto de la temperatura sobre el proceso de corrosién se ilustra en la figura 12.
Donde se muestra que, al exponer el acero a una temperatura de 60°C, se acelera
el proceso de disolucion de metal haciendo necesaria una menor cantidad de
energia en el rompimiento de la capa pasiva. Asi mismo, el acabado superficial
tiene efecto sobre la velocidad de corrosion, puesto que a mayor rugosidad (600)
hay mayor area de exposicibn para que exista la disolucion del metal.
Ocasionando el dafio del material por iniciacién de la picadura en un tiempo mas

corto.
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4.3.4 Calculo de las pendietes de Tafel

A partir de las curvas potenciondinamicas se calcularon las pendientes de tafel por

extrapolacion de las zonas anddicas y catodicas de las curvas resultantes.

El comportamiento descrito en la figura 11, mostré un aumento en el valor de la
densidad de corriente para las muestras expuestas a cuadro dias de inmersién
con respecto a las de diez dias, es decir, un desplazamiento de las curvas hacia la
derecha al disminuir el tiempo de exposicion, incrementando la velocidad de
corrosion. El aumento en la velocidad de corrosion puede estar relacionado a la
disolucién de la capa pasiva 0 que la capa no es termodinAmicamente estable.
(Ver tabla 11).

Tabla 11. Velocidades de corrosién calculadas a partir de las pendientes de Tafel y Rp para
muestras a 4 y 10 dias de inmersion.

T A t Rp Ba Bc lcorr Veorr

[°C] |[Lija No.] |[Dfas]| [Q/cm?] |(mV/década) |(mV/década) | [pA/cm?] [mpy]
600 4 |2,38E+04| 123,07 -162,97  19,170987 [ 0.0706667

’e 1500 1,05E+06| 115,84 -158,68 | 0,383951|0.0029585
600 10 |6,90E+04 147.,6 -175,5  12,700152 | 0,0208059
1500 10 |1,06E+06| 120,25 -165,83  |0,179215(0.0013809

Fuente: Autores

En la figura 12 se muestran las curvas para las probetas con acabados
superficiales de 600 y 1500 que han estado a temperaturas de 25y 60°C durante
10 dias, a 60°C se observa un aumento de potencial, es decir el potencial se ha
desplazado hacia el régimen mas noble con un aumento en la densidad de
corriente, proporcionando un aumento de la velocidad de corrosion a medida que

aumenta la temperatura (ver tabla 12).

Tabla 12. Velocidades de corrosién calculadas a partir de las pendientes de Tafel para muestras a
25y 60°C.
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T A t Rp Ba Bc leorr Veorr
| oS | IDfas] | [vem?] | (mvidécada) | (mVidécada) | [paem? | (mpy]
251 600 | 10 |6,90E+04| 115,84 -158,68 | 2,700152 |0,020806
25 11500 | 10 |[1,06E+06| 120,25 -165,83  |0,179215|0,001381
60 | 600 | 10 |[3,40E+04| 108,31 -220,36 | 2,720299|0,020961
60 | 1500 | 10 |6,41E+04| 64,795 -142,8  |0,803517{0,006191

Fuente: Autores

4.4 Caracterizaciéon superficial de las probetas

4.4.1 Microscopia electrénica de barrido (SEM)

Con el objetivo de obtener las caracteristicas superficiales mas adecuadas del
acero inoxidable AISI 430, que permitan ponerlo en contacto directo con los
alimentos sin consecuencias perjudiciales en la salud de los seres humanos,
fueron propuestos tres pardmetros de evaluacion: el desbaste mecanico de la
superficie, el tiempo de inmersion y la temperatura de trabajo. En la figura 13 se
presentan las micrografias SEM de las muestras de acero AISI 430 expuestas a

pruebas de inmersion y electroquimicas. Las modificadas por desbaste mecanico

sin ensayo alguno (blanco) en el Anexo C.

Figura 13. Micrografias SEM para las muestras (a-d) a600-T60.




500um 400um

Fuente: Autores

Figura 14. Micrografias SEM para las muestras (e-h) a1200-T45

Fuente: Autores

Figura 15. Micrografias SEM para las muestras (i-I) a1500-T60.
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Fuer

Se observa una micrografia no homogénea, con alteracion superficial y con una
cantidad relativa de manchas, Oxidos y puntos negros presentes, indicando
principalmente presencia de corrosion por picadura. Esta se presenta como un
ataque concentrado en areas muy reducidas y hace al acero inestable, como

consecuencia de la ruptura de la capa pasiva.

Con base en las micrografias SEM, se estableci6 que la mayor cantidad de
picadura se presento6 luego de diez dias de inmersién en acido acético (3%), en la
muestra con mayor rugosidad (600) y temperatura de trabajo de 60°C (Figura 13
a-d). La corrosion disminuyé a medida que la superficie del acero se torné6 mas
lisa, tal y como se observa en la Figura 15 i-l para la muestra con desbaste
abrasivo 1500 (menor rugosidad) e igual tiempo de inmersion y temperatura de

trabajo. Concluyéndose, la existencia de relacién directa entre la rugosidad y la
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cantidad de picadura presente. Lo anterior fue deducido al estimar la cantidad de
picado que se pudo apreciar sobre el &rea evaluada y sobre el resto de la

superficie de la muestra, explorada durante el desarrollo del ensayo.

La caracterizacion por espectroscopia de energia dispersa (EDS) permitio realizar
el analisis quimico elemental en las diferentes muestras. En la figura 16 se detalla
que luego de diez dias de inmersién y la ejecucion de pruebas electroquimicas,
hubo una deposicion de o6xidos sobre la superficie de manera no uniforme.
Representada por la presencia de picos correspondientes a cromo, hierro, y
oxigeno entre los mas altos, aunque también se present6 un cierto porcentaje en
peso de potasio (K) y cloro (Cl). La aparicién de estos dos Ultimos compuestos
pudo ser ocasionada por una contaminacion en la celda utilizada al realizar el
montaje y desmontaje de las probetas. La intensidad de los picos esta
representada por los porcentajes en peso de la composicién, los cuales
disminuyen a medida que la rugosidad de la superficie es menor.

Figura 16. Micrografias FE-SEM para las muestras a600-T60.
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Figura 17. Micrografias FE-SEM para las muestras (a, b) a1200-T45.
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Figura 18. Micrografias FE-SEM para las muestras a1500-T60.
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En los espectros mostrados en las figuras 17 y 18, también es notoria la presencia
de otros picos tales como Si, P, S, Ni, Cu y C con baja intensidad, cuya
responsabilidad de aparicion se le atribuye a la composicion de la aleacion en
general. Sin embargo, estan presentes en porcentajes muy irrelevantes, por lo que
no causan efectos adversos. Al no ser uniforme, la capa s6lo muestra estos

espectros en sitios muy localizados haciendo muy variable la superficie.

4.4.2 Difraccion de rayos X (DRX)

Mediante la técnica de difraccion de rayos X (DRX), se pretendia evaluar
quimicamente las fases presentes o compuestos presentados en las muestras. En
la figura 19 se muestran los patrones de difraccion para las muestras con diez dias
de inmersion identificadas como: al500T60, al500T25, a600T60 y a600T60
donde a: acabado superficial y T: temperatura de trabajo. Comprobandose la no
identificacion de fases u Oxidos presentes, permitiendo concluir que el Unico pico
reportado es el de hierro y que ademas de este no se presenta ningln otro para

poder evaluar la fases presentes en la muestra.

Figura 19. Superposicién de los perfiles de Difraccién con incidencia rasante.
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45 Anélisis estadistico

En el diagrama de Pareto (Figura 20) se observa la influencia de tres variables: A:
Temperatura, B: Tiempo de inmersion y C: acabado superficial sobre la velocidad
de corrosion, que fueron empleadas en la trayectoria del proyecto, donde las
variables que tiene una influencia significativa en la velocidad de corrosion (mpy),
son la Temperatura y el acabado superficial, mientras que la interaccion entre las
dos variables anteriormente mencionadas muestra la correlacion existente con la

velocidad de corrosion.

Figura 20. Diagrama de Pareto

Diagrama de Pareto estandarizado para velocidad de corrosion
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Fuente: Autores

En la tabla 13, se presenta el analisis de varianza para la Velocidad de Corrosion,
donde se corrobora lo mostrado en el diagrama de Pareto. Las variables o
interacciones de las mismas cuyo valor es menor al valor-P 0.05 muestran su
influencia en la V¢, con un nivel de confianza del 95% son las halladas en el
diagrama de Pareto. Por el contrario aquellas variables que superan dicho valor-p

no tienen influencia sobre la variable respuesta (Vcorr).

El estadistico R-cuadrada indica que el modelo, asi ajustado, 98,1663% de la
variabilidad en Velocidad de Corrosion. El estadistico R-cuadrada ajustada, que es
mas adecuado para comparar modelos con diferente numero de variables
independientes es 94,4989%. Esto permite corroborar que el modelo ensayado

para este proyecto y sus variables es correcto.
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R-cuadrada= 98,2973%
R-cuadrada (ajustada por g.l.) = 94,8919%
Error estandar de la estancia = 0,292149

Media absoluta de error = 0,12209

Tabla 13. Andlisis de varianza para velocidad de corrosion.

Fuente Suma de cuadrados |Gl|Cuadrado medio|Razon-F |Valor-P
A:temperatura 9,68764 1 9,68764 113,50 0,0018 |
B:Tiempo 0,473413 1 0,473413 5,85 |0,0998
C:Acabado 3,40319 1 3,40319 39,87 [0,0080 |

AB 0,0792023 1 0,0792023 0,93 |0,4069

AC 1,20966 1 1,20966 14,17 {0,0328
BC 0,0324233 1 0,0324233 0,38 |0,5813
Total error 0,256053 3 0,0853512
Total (corr.) 15,0381 9

Fuente: Autores

A partir de la figura 21, diagrama de efectos principales, se observa que al

aumentar la temperatura y teniendo un acabado superficial con un desbaste

abrasivo (lija N° 600), aumenta la Velocidad de corrosion, asi mismo, al aumentar

la temperatura y el tiempo de inmersion la velocidad de corrosion disminuye.

Figura 21. Diagrama de efectos principales para velocidad de corrosion (mpy)

Fuente: Autores
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En la figura 22, se presenta el diagrama de la interaccion de los efectos de, en el
cual se observa el efecto de las interacciones AC( Temperatura- Acabado), como
se menciond anteriormente, mientras A+, es decir en su nivel mas alto y C-

acabado 600, aumentan la velocidad de corrosion.

Figura 22. Diagrama de efectos de interaccion
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Fuente: Autores

Este disefio de experimentos coincide con los andlisis obtenidos en los analisis
experimentales y resultados, donde las variables temperatura, acabado superficial
y la interaccién entre ellas tienen un efecto significativo en la velocidad de

corrosion.
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CONCLUSIONES

— Los resultados de espectrofotometria de absorcion atémica, muestran un
comportamiento creciente en la liberacion de iones a medida que aumenta la
rugosidad y la temperatura. Las muestras con superficies mas rugosas (600)
y temperatura de 60°C presentaron la mayor liberacidon con respecto a la
superficie mas lisa. Los limites obtenidos fueron de 1.2549, 0.1329 y 0.0961
mg/L para el hierro, niquel y cromo respectivamente.

— Los mayores limites de liberacién de cromo se observaron a una temperatura
de trabajo de 60°C, sin embargo estos no superan el limite permitido, 0.1
mg/L segun la ley italiana DM 21-03-1973, art. 37.

— Mediante la técnica de extrapolacion de las pendientes de tafel, se
obtuvieron valores de corrosién que confirman el efecto del aumento de la

temperatura y la rugosidad, generando mayor susceptibilidad a la corrosion.

— El uso de la técnica de microscopia electronica de barrido (SEM) luego de
diez dias de inmersion confirmé el efecto del acabado superficial y la
temperatura con respecto a la corrosion, donde el mayor dafio de corrosion

por picado se dio en acabados mas rugosos (600) y temperaturas de 60°C.
— El acero AISI 430 resulta apropiado para ser utilizado en aplicaciones que

involucren contacto con alimentos, siempre y cuando se garantice un

acabado superficial fino y una exposicion a altas temperaturas por tiempos
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prolongados. Como requisito adicional no es recomendable que el acero
haya sido trabajado en frio, puesto que este representaria un endurecimiento
del material y una deformacion de los granos de manera no uniforme,
creando puntos localizados que al contacto con un electrolito se

comportarian como zonas anddicas y catddicas.

RECOMENDACIONES

— Para estudios posteriores se recomienda evaluar el comportamiento
electroguimico del material mediante la técnica de Espectroscopia de

impedancia electroquimica.
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ANEXOS

ANEXO A.
Equipos utilizados en el desarrollo de la investigacion

Figura 23. Microscopio 6ptico - Laboratorio de Metalografia UIS

Fuente: Autores.

Figura 24. Espectrometro de absorcién atomica. Tomada en el laboratorio del grupo GIMBA (UIS).

Sede Guatiguara.

Fuente: Autores.

Figura 25. Equipos utilizados en las técnicas de SEM y DRX. (a) Microscopio Electrénico de
Barrido, (b)Difractémetro de Rayos X.
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Fuente: Autores

ANEXO B.
Resultados de las pruebas electroquimicas

Figura 26. Grafica del comportamiento sobre el potencial de circuito abierto.
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Fuente: Autores.

Figura 27. Curvas Rp para las muestras expuestas a 25°C, durante 4 y 10 dias de inmersion.
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Fuente: Autores.
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ANEXO C.
Micrografias SEM

Figura 28. Micrografias SEM de la muestra con acabado especular y sin ensayo de inmersion.

Fuente: Autores

Figura 29. Micrografias SEM magnificadas a 6000X, de las muestras luego de inmersion (a)a600-
T25,(b)a600-T60, (c) al200-T45, (d)al500-T25,(e) a1l500-T60, mostrando el acabado Superficial.
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Fuente: Autores

Figura 30. Micrografias SEM de las muestras (a)a600-T25,(b) a’1200-T’45, (c) a1500-T60,
después de 10 dias de inmersion. Magnificadas a 1000X.

Fuente: Autores
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