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RESUMEN

TITULO: INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE PASIVACION SOBRE LA SUSCEPTIBILIDAD
A LA CORROSION LOCALIZADA DEL ACERO INOXIDABLE TIPO AISI- SAE 304 MEDIANTE LA
TECNICA DE RUIDO ELECTROQUIMICO.*

AUTORES: VILLALBA BOLANOS ANA LUCIA**

PALABRAS CLAVES: Ruido electroquimico, acero inoxidable, capa pasiva, tratamiento térmico,
humedad relativa, acabado superficial, ruido en corriente.

CONTENIDO:

Problemas de corrosién localizada en aceros inoxidables se relacionan con la capa pasiva que se
forma en la superficie del material. EI comportamiento de esta capa es como la de un sistema
dinamico, puede activarse y regenerarse segun las condiciones del medio y del acabado
superficial. Este trabajo utilizé la técnica de ruido electroquimico para detectar la fluctuacion en
corriente por los desequilibrios en las reacciones electroquimicas en laminas de acero inoxidable
tipo AISI — SAE 304. Se estudid la influencia sobre la estabilidad de la capa pasiva, teniendo en
cuenta como variables: la humedad relativa, el tiempo de pasivacion y diferentes procesos
superficiales (chorros abrasivos con vidrio, tratamientos térmicos, decapado y pulido manual).

Las laminas fueron expuestas a diferentes condiciones y posterior a esto se realizaron las medidas
electroquimicas, empleando polarizacion anddica de 350 mVsye en un rango de frecuencia de 0.01
a 40 Hz, con una velocidad de muestreo de 100 Hz. EI medio electrolitico fue una solucién buffer
con NaCl 0,05 M y pH: 6,4. El electrodo de referencia de Ag/ AgCl y el contraelectrodo de titanio
con oxido de titanio. El montaje se realizé dentro de una jaula de Faraday y cada medida tuvo una
duracion de 10 minutos.

Este trabajo concluye que mediante esta técnica si es posible caracterizar la estabilidad y la
proteccién de la capa pasiva. Es necesario para la formacién de una capa pasiva estable medios
de pasivacion con alta humedad relativa. Por el contrario, bajas humedades y tratamientos
térmicos, generan un alto ruido en corriente y por ende, una alta probabilidad a la corrosion por
picado. Procesos como el pulido o el decapado pueden remover capas de 6xido no protector.

* Proyecto de Grado. Modalidad pasantia de investigacion.

** Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Dr.-Prof.
Dionisio Laverde. Codirector: Dr.-Ing. Helmuth Sarmiento Klapper
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ABSTRACT

TITLE: INFLUENCE OF SURFACE CONDITIONING ON THE SUSCEPTIBILITY OF LOCALIZED
CORROSION OF STAINLESS STEEL AISI — SAE 304 BY ELECTROCHEMICAL NOISE
MEASUREMENTS.

AUTHOR: VILLALBA BOLANOS ANA LUCIA**

KEY WORDS: Electrochemical noise, stainless steel, passive layer, annealing, relative humidity,
surface conditioning, current noise.

CONTENT:

Localized corrosion problems in stainless steel are related to the passive layer generated in the
material surface. The behavior of this layer is like a dynamic system. Can be activated and
regenerated according to the atmospheric or surface conditioning. Electrochemical technique was
used in this project, in order to identify the current fluctuation due to electrochemical reactions in
stainless steel AISI — SAE 304 sheets. The influence of the passive layer stability was studied,
taking into account variables like: relative humidity, passivation time and different superficial
processes (glass blasting, annealing, pickling and grinding).

The sheets were exposed to different conditions. After that, electrochemical noise measurements
were carried out. Anodic polarization at 350 mVsyg, having a band pass of 0,01 to 40 Hz. The
sampling rate was100 Hz. The electrolytic solution was a borate buffer + 0,05 M NaCl of pH 6,4. A
saturated Ag/AgCl reference electrode was placed in the middle of the cell and a titanium oxide
coated titanium mesh was used as a counter electrode.

This study concludes that using this technique is possible to characterize the stability and protection
of the passive layer. For a stable formation of the passive layer is necessary high relative humidity
of the passivation media. Otherwise, low humidity and annealing increase the current noise
generating a high pitting corrosion probability. Processes like pickling and grinding can remove the
no protective oxide layer.

* Working Grade. Investigation intership mode.

** Physicochemical Engineering Department. Chemical Engineering School. Director: Dr.-Prof.
Dionisio Laverde. Codirector: Dr.-Ing. Helmuth Sarmiento Klapper
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INTRODUCCION

Durante los ultimos afios se ha presentado en Europa en general, fenémenos de
corrosion localizada en superficies de instalaciones y estructuras de acero
inoxidable principalmente en el tipo AISI — SAE 304, bajo condiciones donde el
material no deberia ser susceptible a presentar problemas de corrosién. Esta
situacion ha llevado a instituciones como la BAM (Instituto Federal para
investigacion y pruebas de materiales — Berlin, Alemania) en conjunto con la

industria y universidades, a investigar a cerca de las causas de dicho fenémeno.

Estudios previos demuestran que la rugosidad de la superficie de un material tiene
una gran incidencia en el potencial de picado [1, 2], la diferencia de los parametros
de la lija (tipo de abrasivo, tamafio de grano, la rapidez, presién, etc.) pueden ser
cruciales no solo en el acabado final, sino en el comportamiento respecto a la
corrosion [3]. El tiempo y las condiciones atmosféricas serdn esenciales para la
creacion de la capa pasiva del acero inoxidable [4]. Estudios relacionados a la
pasivacion de los metales sugieren la importancia de evaluar la influencia de

diferentes parametros, como lo son: tiempo, humedad y estado de la superficie.

El presente trabajo se desarroll6 en el marco de una pasantia de investigacion en
la BAM. Se elaboraron diferentes pruebas electroquimicas para conocer acerca de
la susceptibilidad al picado en las laminas de acero inoxidable tipo AISI — SAE
304. Se encontr6 que la rugosidad de la superficie no es suficiente para predecir
la resistencia a la corrosion, que la susceptibilidad a la corrosion por picado es
dependiente de la formacion de la capa pasiva hablando en términos de tiempo de
pasivacion y humedad, siendo a mayor tiempo y humedad, mas estable la capa.
Procesos de acabado como Ilaminacibn o chorreado con vidrio son
contraproducentes y hacen a la superficie del acero inoxidable mas susceptible a

la corrosion localizada.
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OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Determinar mediante medidas de ruido electroquimico, la influencia de las

condiciones de pasivacion sobre la susceptibilidad a la corrosién localizada del
acero inoxidable tipo AISI — SAE 304.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Establecer la influencia de las variables: tiempo, humedad y estado de la
superficie, sobre la estabilidad de la capa pasiva del acero inoxidable tipo
AlIS| — SAE 304.

Desarrollar una metodologia para medidas in-situ de ruido electroquimico
sobre laminas de acero inoxidable tipo AlSI — SAE 304.

Evaluar la susceptibilidad al picado del acero inoxidable tipo AISI — SAE

304, a partir de la capa pasiva formada tras diferentes tratamientos

superficiales y bajo diferentes condiciones de humedad.
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1. CONCEPTOS TEORICOS

1.1 CORROSION

La corrosién es la degradacion de un material por su interaccion con el medio en
el que se encuentra. Dentro de las variadas formas de corrosion una de las mas
tipicas dentro de los materiales pasivos como los aceros inoxidables o las
aleaciones de aluminio, y con mas graves consecuencias, es la corrosion

localizada [5].

La corrosion localizada es el deterioro de un material en un determinado punto de
su superficie. En materiales pasivos se da en primera instancia por el rompimiento
local de la capa pasiva, que permite que la superficie metalica entre en contacto
con el ambiente. Si bien dicha capa tiene la propiedad de regenerarse bajo varias
condiciones, el fendmeno de la repasivacion puede ser retardado o inhibido (por
ejemplo bajo la presencia de iones cloruro), al punto que la corrosion se propague
de forma local. El picado, por tanto, se manifiesta como socavaciones sobre la
superficie metélica y a pesar que puede no representar una gran pérdida del
material, la velocidad de corrosion en este punto es lo suficientemente alta, que
puede generar la perforacion del material. Dentro de la corrosion localizada
existen diferentes tipos: picado, ataque intergranular, corrosion filiforme, y
corrosion por rendijas [6, 7, 9].

Este tipo de corrosion presenta varias complicaciones, entre otras, es de
naturaleza estocastica lo que dificulta la forma para ser detectada y monitoreada,
puede ocurrir en areas de la estructura que en muchas oportunidades debido al
disefio, no son de facil acceso. En ocasiones, la mayor parte del material no se ve
afectado, asi que las pruebas en condiciones de servicio donde se mide la pérdida
del material, pueden ser inutiles, y este tipo de corrosién pasarse por alto
ocasionando a futuro graves consecuencias [8, 10].

18



1.2 ACEROS INOXIDABLES Y PASIVACION

Los aceros inoxidables son aleaciones de hierro, que contienen al menos un 12%
de cromo, y en ocasiones hasta 10 elementos aleantes. Son capaces de tener un
amplio rango resistente a la corrosién y seguln su estructura cristalina estan
categorizados en cinco diferentes familias; cada una muestra caracteristicas
particulares en cuanto a propiedades mecanicas, resistencia a la corrosion vy

composicion.

1.2.1 La familia de los aceros inoxidables austeniticos:

La estructura cristalina es cubica centrada en las caras y posee caracteristicas
como alta ductilidad, paramagnetismo, excelente dureza y facilidad para la
fabricacion. Especialmente el acero inoxidable tipo AISI — SAE 304 (1.4301 X5
CrNi 18-10) es uno de los grados mas comunes y a pesar de que no es el que
presenta mayor resistencia a la corrosion, es empleado ampliamente en la
industria quimica, alimentaria y médica, por su versatilidad. Al tener cromo como
principal componente de la aleacion, permite que exista una capa protectora
estable (capa pasivante). La presencia de niquel en la aleacién permite estabilizar
la fase austenitica [11, 12].

La capa protectora mencionada se trata de una capa de o0xido que se forma en la
superficie de los aceros inoxidables, la cual es eficazmente protectora contra la
corrosion, se comporta como un sistema dindmico de manera que no puede ser
comparada con una pelicula rigida, como el caso de un recubrimiento. Por el
contrario, en la capa pasiva tienen lugar procesos estocasticos en donde
permanentemente la activacion y, dependiendo de las condiciones, una
repasivacion de la superficie, ocurren de forma localizada. La estabilidad de esta

capa esta fuertemente influenciada por las condiciones a las que esta expuesta,
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una vez esta llegue a ser inestable, la proteccion sera reducida y en consecuencia

el metal rapidamente se corroera [10, 13, 14].

1.3 RUIDO ELECTROQUIMICO

El ruido electroquimico es el fendbmeno en donde sefiales en forma de
fluctuaciones asociadas al potencial y a la corriente, son producidas por
desequilibrios en las reacciones electroquimicas sobre la superficie metalica
(procesos anddicos y catédicos se llevan a cabo por la heterogeneidad de la

superficie y del medio) [15].

Procesos de nucleacién de la corrosioén localizada, que consisten en la destruccién
y formacion de la capa pasiva sobre la superficie del acero inoxidable, son la
fuente mas importante para las sefiales de ruido electroquimico y pueden ser
monitoreadas en tiempo real y con alta sensibilidad [15]. Otras aplicaciones de la
técnica son la evaluacion de recubrimientos, en pruebas de camaras salinas, en el
aseguramiento de la calidad de juntas soldadas, y en la determinacién de

temperaturas criticas de picado [9].

Para el registro de ruido electroquimico son necesarios:

- El elemento de medida que corresponde al sistema electroquimico en

estudio.

- Equipos para medidas de ruido electroquimico (potencial y corriente), y
accesorios segun la aplicacién especifica. La medida de ruido en potencial
corresponde a las oscilaciones de los electrodos de trabajo respecto a un
electrodo de referencia. Ruido en corriente son las oscilaciones de esta
variable fisica, entre 2 electrodos (sin polarizacién) o de un solo electrodo
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bajo control potenciostatico [16]. Un esquema de esta configuracion se

encuentra en el anexol.

- Sistema de adquisicion de datos. En este se establecen algunos
parametros técnicos dependiendo del sistema a investigar [17]. Anexo 2.

2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

En este capitulo se describirh como se llevo a cabo la metodologia experimental

de este proyecto, como se esquematiza en la figura 1.

Figura 1. Diagrama de bloques del esquema de experimentacion.

EXPERIMENTACION

Sistema a Pruebas Caracterizacion| |Variablesa evaluar Desarrollo
Investigar Preliminares | |de la Superficie par{a_llla_sl_ ;ar_}jsmas Experimental
| Medidasde Humedad Relativa
Potencial Abierto —] (10%y 90%)
Medidas ;
- AR Tiempo (8, 24 y 168
Potenciodinamicas — phéras) y
| Medidas de Ruido Acabado de la Superficie
Electroquimico o (Granallado,
Tratamiento de T, Grit.

2.1 SISTEMA A INVESTIGAR
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Laminas de Acero Inoxidables tipo AISI — SAE 304 (Tabla 1), en donde el material
es suministrado por una misma fabrica, y posteriormente se llevaron a tres centros
de servicio diferentes para darle el acabado final mediante pulido de la superficie a
Grit 240. Razon por la cual tendran la connotacion de T1, T2, y T3. En cada lamina
se elaboraron medidas de ruido electroquimico en una solucion buffer (NaCl 0.05
M de pH 6.4), utilizando un electrodo de referencia de Ag/ AgCl y un
contraelectrodo de malla de titanio cubierto con éxido de titanio. En el anexo 3 es
posible ver el montaje utilizado para las diferentes pruebas de ruido electroquimico

con polarizacion.

Tabla 1. Composicion del acero inoxidable tipo AISI-SAE 304.

Designacién Composicion
ASTM Norma - . .
AISI No. Ref EN C Mn P S Si Cr Ni Fe
X5CrNi
304 1.4301 18.10 0.08 | 2.00 | 0.045 | 0.03 | 1.0 | 19.0 | 9.25 | Bal

2.2 PRUEBAS PRELIMINARES

Se realizaron las siguientes pruebas preliminares, con las que se determinaron los

parametros del sistema electroquimico a trabajar:

2.2.1 Medidas de potencial de circuito abierto durante 10 minutos. Con el fin de

conocer el estado electroquimico de las laminas a evaluar.

2.2.2 Medidas Potenciodinamicas de polarizacion. Con estas medidas se
establecid el potencial de picado utilizando una velocidad de 0.2 mV/s a
partir del potencial de circuito abierto en direccion anddica. Como criterio
para establecer el cambio en la direccion de la polarizaciéon en direccion

catodica se empled una corriente maxima de 0.1 pA/cm?.
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2.2.3 Medidas de ruido electroquimico bajo control potenciostatico a diferentes
potenciales de polarizacion. Variacion del potencial cada 100 mV SHE,
empezando con 200 mV hasta 500 mV. Y cada 20 mV, desde 280 hasta
460 mV.

2.3 CARACTERIZACION DE LA SUPERFICIE

La rugosidad de la superficie de las tres laminas empleadas para las medidas
fueron determinadas utilizando el Microscopio Confocal Axio CSM 700, Carl Zeiss.
Este instrumento es ideal para la inspeccion de la calidad de las superficies en
materiales metalicos, fibras o cerdmicos. Tiene una visualizacion de alta
resolucibn en 3 dimensiones que permite comprender medidas de manera
geométrica y pardmetros funcionales, garantizando que la textura de la superficie
sea verdaderamente caracterizada. Este microscopio hace medidas topograficas a
una velocidad de 100 imagenes por segundo, e identifica variaciones desde 20 nm

hasta milimetros de altura.

2.4 PARAMETROS DE EVALUACION.

Estudios preliminares han mostrado que la estabilidad de la capa pasiva de un
acero inoxidable depende de las condiciones de formacion. Por tanto, variables
como humedad, tiempo, temperatura y acabado de la superficie, son vitales para
evitar a futuro fenbmenos de corrosion. Teniendo en cuenta que esta capa pasiva
es un sistema dindmico y que presenta eventos de activacion y repasivacion, se
utilizé la técnica de ruido electroquimico para evaluar la influencia de los
parametros anteriormente mencionados sobre las muestras del acero inoxidable

tipo AISI — SAE 304, pues representa un método muy sensible para monitorear la
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estabilidad de la capa pasiva [12]. Con el fin de evaluar la susceptibilidad al picado

se tomaron los siguientes parametros:

2.4.1 Humedad Relativa.

Las probetas fueron almacenadas en una camara climatica en donde la humedad
relativa (HR) era superior al 90% o en un desecador con una HR inferior al 10%,
durante diferentes periodos de tiempo de pasivacion.

2.4.2 Tiempo de pasivacion.

Las laminas provenientes de los tres diferentes centros de servicio fueron
expuestas a determinada humedad relativa por tiempos de 8, 24 o 168 horas.
Otros tiempos (48 y 72 horas) también fueron analizados para algunas laminas.

2.4.3 Acabado de la superficie.

Con el objetivo de evaluar la influencia de pretratamientos cominmente aplicados
en la industria para eliminar las capas de 6xidos metélicos (heat tint), formadas
durante procesos térmicos como procesos de endurecimiento o la aplicacion de
soldadura sobre la futura estabilidad de la capa pasiva del acero inoxidable tipo
AISI — SAE 304, se simul6 la formacion de dichas capas mediante un tratamiento
térmico que consistio en dejar las laminas por 5 o 10 minutos, en un horno a
500°C. Las laminas tomaban una coloracién por la oxidacién sobre la superficie,
después de esto se hicieron diferentes tratamientos para el acabado final que
seran mencionados a continuacion, y se dejaron las laminas durante 24 horas en

la cAmara climética a 90% HR y 30°C.

- Granallado de las laminas con chorro abrasivo de perlas de vidrio (CPV), y
con chorro abrasivo de vidrio troceado (CVT).
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- Acabado Grit 120 y 240. Después del tratamiento térmico, fueron lijadas las

laminas y dejadas por 24 horas en la camara humeda.

- Decapado. Las laminas fueron decapadas con una pasta industrial (HNO3
+ HF).

2.5 DESARROLLO EXPERIMENTAL

Para evaluar la influencia de las condiciones de pasivacion sobre la susceptibilidad
a la corrosién localizada del acero inoxidable tipo AISI - SAE 304, se utilizé la
técnica de ruido electroquimico. Por lo tanto, lAminas de dicho acero se evaluaron
empleando un potenciostato/ galvanostato de resistencia cero (ZRA) integrado
(Jaissle Elektronik GmbH). Las medidas fueron realizadas empleando polarizacién
anddica a 350 mVsye en un rango de frecuencia de 0.01 a 40 Hz con una
velocidad de muestreo de 100 Hz. En el anexo 4 se muestran los equipos
utilizados para hacer todas las medidas de ruido electroquimico. Otros parametros

considerados fueron:

Rango de Frecuencia 0.01 - 40 Hz
Velocidad de Muestreo 100 Hz
Amplificacion en corriente x 1000
Adquisicién de Datos PC
Tamarfio del Cupdn Laminas de 200 x 50 mm
Area empleada en la medicion 2.835 cm®
Tiempo de Medida 10 minutos
Métodos de Analisis Andlisis visual y estadistico
Equipos Complementarios Jaula de Faraday
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3. RESULTADOS Y ANALISIS

A continuacion se presentara la informacion méas relevante de los resultados
obtenidos, relacionada con la influencia de las condiciones evaluadas sobre la

estabilidad y el grado de proteccion ofrecido por la capa pasiva.

3.1 PRUEBAS PRELIMINARES

Se realizaron medidas de potencial de circuito abierto para conocer el potencial de
picado en el que se encontraba el sistema. A través de estas medidas se identificd
que el potencial electroquimico de la superficie al cabo de 10 minutos estaba entre
230y 290 mVsye. Este comportamiento puede observarse en la Figura 2. Posterior
a esto, se realizaron medidas potenciodinAmicas de polarizacion. Estas se
mantienen en un rango entre 680 y 760 mVsug, que corresponde al potencial de
picado y puede verificarse en la figura 3.

Figura 2. Gréafica de las medidas de potencial de circuito abierto en las tres
diferentes laminas de acero inoxidable tipo AISI — SAE 304.
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Figura 3. Grafica de las medidas Potenciodinamicas de polarizacion utilizando

una corriente maxima de 0.1 pA/cm?.
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La ultima medida preliminar consisti6 en medidas de ruido electroquimico en
funcion del potencial de polarizacion para observar la diferencia de las probetas
gue eran o0 no susceptibles al picado a un potencial. Se determind que el potencial
adecuado para realizar las pruebas estaba alrededor de 350 mVsyg, COMO Sse
muestra en la figura 4. A dicho potencial el material deberd presentar un picado
metaestable, permitiendo a través de las medidas de ruido electroquimico evaluar
la susceptibilidad de la superficie al picado en relacibn a las condiciones
experimentales. (DE — ECN: Desviacién estandar de la sefial de ruido

electroquimico en corriente).
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Figura 4. Medidas de ruido electroquimico en funcién del potencial de polarizacion.
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3.2 CARACTERIZACION DE LA SUPERFICIE

La rugosidad de las laminas de acero inoxidable tipo AISI — SAE 304, fueron
caracterizadas utilizando el microscopio confocal Axio CSM 700, Carl Zeiss,
descrito en el capitulo anterior. Las figuras 5, 6 y 7 son las imagenes de los
resultados obtenidos para cada una de estas. R, es la rugosidad aritmética. No se
encontré ninguna diferencia representativa entre las rugosidades de los tres tipos
de laminas, y los valores son mostrados en la tabla 2.

Tabla 2. Resultado de las rugosidades para las tres laminas.

Laminas T1 T2 T3
Rugosidad Aritmética (um) 1.3 0.8 15
Rugosidad Maxima (um) 11.8 9.0 16.5
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Figura 5. Imagen para la superficie de la lamina T1 y su rugosidad aritmética.
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3.4 MEDIDAS DE RUIDO ELECTROQUIMICO

3.3.1 Influencia de la humedad relativa sobre la estabilidad de la capa pasiva.

Se encontrd una diferencia significativa en la pasivacion de las ldminas, respecto a
la humedad relativa del medio de exposicién. Los datos estadisticos de todas las
pruebas realizadas se presentan en la tabla 3, en donde DE es la desviacion
estandar del ruido en corriente y SA es la media aritmética de las corriente. Los
datos presentados en la tabla, hacen notorio el cambio en la corriente y en el ruido
electroquimico respecto a la diferencia entre el tiempo de pasivaciéon y la humedad
relativa. Podria decirse que la estabilidad de la capa pasiva de un acero inoxidable
del tipo AISI- SAE 304 se alcanza en un tiempo de pasivacion de una semana
(168 h), a altas HR, mientras que a bajas humedades relativas hay una mayor
actividad electroquimica y dicha estabilidad es dificilmente obtenida. Todas las
fallas estdn en base a 5 medidas.

Tabla 3. Andlisis estadistico de las medidas de ruido electroquimico para los
diferentes tiempos de exposicion a determinada HR.

t Exposicion 8h 24 h 168 h
HR 10% 90% 10% 90% 10% 90%
SA-C[OK]ie”te 62+47 | 27+38 | 38+26 | 14+02 | 63+18 | 1.4+0.3
M
T1 D[E-AR]E 851 +251 | 686+ 152 | 590 + 152 | 247 + 112 | 926 + 16 | 295 + 251
n
No. Fallas S 3 4 2 3 2
SA-C[OX]ieme 172 +150 | 23+18 69 + 56 29+ 19 53+58 | 1.0+0.02
M
T2 D[E-AR]E 1468+452 | 874+ 191 | 866 +333 | 575+77 | 564+ 267 | 30+22
n
No. Fallas S 3 S) 4 4 2
SA-C[OK]ie”te 13+02 | 1.3+03 | 77+36 34 + 13 27+1 | 1.0+0.01
M
T3 D[E-AR]E 264 +112 | 133+95 | 574+ 114 | 503 + 358 | 503+ 165 | 4.7 +3.7
n
No. Fallas 2 1 3 3 3 0
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Las laminas fueron dejadas en un desecador con 10% HR, a temperatura
ambiente, la figura 8 muestra el resultado de la variacion de corriente y del ruido
en corriente (ECN) para 168 horas. Otros tiempos de pasivacion se encuentran en
los anexos 5y 6. En la figura 9 se muestra el caso cuando el medio de pasivacion
fue una camara climatica a 90% de HR y 30°C.

Figura 8. Gréfica del resultado de las medidas de ruido electroquimico después de
168 horas en un desecador a 10% HR.
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Figura 9. Gréfica del resultado de las medidas de ruido electroquimico después de
168 horas es una camara climatica a 90% HR.
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3.3.2 Estabilidad de la capa pasiva segun el acabado.

Como acabado se utilizé un chorro abrasivo con perlas de vidrio (CPV), este
mismo y un posterior chorro abrasivo con vidrio troceado (CVT) dio otro tipo de
acabado. Se encontr6é que la humedad relativa y el tiempo de exposicién inciden
nuevamente sobre la pasivacion de la superficie del acero inoxidable, beneficiando
la estabilidad de la capa pasiva para el caso de altas humedades relativas. Las
figuras 10 y 11 muestran la diferencia para los resultados de ruido electroquimico
para los acabados mencionados.

Figura 10. Resultado de las medidas de ruido electroquimico después de 24 horas
en un desecador a 10% HR. Para el acabado CPV.
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Figura 11. Resultado de las medidas de ruido electroquimico después de 24 horas

es una camara climéatica a 90% HR. Para el acabado CPV.
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Estas pruebas se realizaron Unicamente en las laminas T2 y T3, que
anteriormente mostraban los resultados mas disimiles. La tabla 4 muestran los

analisis estadisticos para estas medidas.

Tabla 4. Andlisis estadistico de las medidas de ruido electroquimico para las

diferentes HR (durante 24 h) segun el tratamiento de granallado.

Tratamiento CPV CPV + CVT
HR 10% 90% 10% 90%
SA - Corriente 55+51 | 1.7+0.2 | 520+15 | 3.3+0.6
[UA]
T2 854+ 148 + 75 | 1464 + 428 141+
+ +
DE — RE [nA] 188 116
No. Fallas 3) 1 3) 3
SA - Corriente 53+50 | 1.8+0.1 | 471+48 | 2.8+0.2
[UA]
T3 822 1732 1894 + 252 | 28 +2
+ +
DE — RE [nA] 078 11
No. Fallas 3) 0 3) 2

3.3.3 Tratamiento térmico, con acabado de la superficie.

Se dejaron laminas a 5 0 10 minutos en la mufla a 500°C. Posteriormente se les
realiz6 un acabado de superficie y permanecieron por 24 horas en la camara
climatica. Los resultados de ruido electroquimico se muestran en la tabla 5.

Tabla 5. Andlisis estadistico de las medidas de ruido electroquimico para los

diferentes acabados de las superficies de las ldminas T2, segun el tiempo del

tratamiento térmico. Pasivacion a 90% de HR durante 24 h.

33



Tiempo cpV CPV + oulid Decapad
i ulido
en Horno Tratamiento cVT o
SA -
Corriente 155 + 97 139+106 | 1.4+0.1 | 3.3+0.1
[LA]
5 min 1391 +
DE — RE [nA] | 1885+ 401 611 158 £+ 86 | 141 +£127
No. Fallas S 5 0 1
SA -
Corriente 481 + 70 167 £ 70 1.5+0.1 {1.3+0.04
[MA]
10 min 1116 + 132 +
_ 2300 £ 93 20 +28
DE-RE [nA] 206 127
No. Fallas S 5 1 0

En las figuras 12, 13 y 14 se indican los resultados graficos para las medidas de
ruido electroquimico con un tiempo de 5 minutos en la mufla. Como se observa, el
acabado con chorro abrasivo (CPV + CVT), no gener6 ningun cambio favorable

después de la termo coloracion. Por el contrario, el decapado y el lijado sobre la

superficie, eliminan el efecto causado por la alta temperatura.

Figura 12. Resultado de las medidas de ruido electroquimico después del

tratamiento térmico de 5 minutos y acabado de CPV+ CVT.
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Figura 13. Resultado de las medidas de ruido electroquimico después del

tratamiento térmico de 5 minutos y acabado con pulidora manual, Grit 240.
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Las graficas para el tratamiento térmico de 10 minutos, son muy similares a las

mostradas anteriormente, la diferencia radica en que la corriente y el ruido en

corriente tienen valores mas altos, tal informacién se encuentra en el anexo 7.

Figura 14. Resultado de las medidas de ruido electroquimico después del
tratamiento térmico de 5 minutos y decapado.

6

N
o
o

Q N4
= I
.5160 3
i: 1
§ g °]
1204 e
0
801
-2
401 -4 |
o] v - - ; -6 v . . :
0 2 4 6 8 10 0 2 4 6 8 10
Tiempo [min] Tiempo [min]

Todos los datos presentados anteriormente, quieren mostrarse a manera de tablas
gréficas (figuras de la 15 a la 28), que permitan ser mas claros con las diferencias
de los resultados. Ademas de la desviacion estandar del ruido en corriente
medido, se presenta la probabilidad al picado, este porcentaje fue el resultado del

namero de medidas en las [dminas que no lograron repasivarse.
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Figura 15. Graficas de la desviacion estdndar del ruido en corriente y la
probabilidad al picado para laminas de acero inoxidable tipo AISI — SAE 304 en un
desecador (10% HR).
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Figura 16. Graficas de la desviacion estandar del ruido en corriente y de la
probabilidad a la corrosién por picado para laminas de acero inoxidable tipo AISI —
SAE 304 en una cdmara climética (90% HR).
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Figura 17. Graficas de la DE del ruido en corriente y de la probabilidad a la

corrosion por picado, después de CPV y CPV + CVT. Dejadas en una camara
climéatica (90% HR) por 24 horas.
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Figura 18. Graficas de la desviacion estdndar del ruido en corriente y la

probabilidad a la corrosién por picado para laminas de acero inoxidable tipo AISI —

SAE 304 con tratamiento térmico y un posterior acabado de superficie. Camara
climéatica (90% HR) por 24 horas.
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Por dltimo, se presenta una grafica (figura 19) para la lamina T2 que tiene todos
los datos obtenidos para los diferentes procesos realizados y luego medidos con la
técnica de ruido electroguimico, de esta manera se puede observar de forma
directa la influencia de las todas las variables evaluadas.

Es claro a partir de los resultados obtenidos, la importancia de la humedad relativa
para la creacion de una capa estable en el acero inoxidable tipo AISI — SAE 304.
Con excepcién del termo tratamiento, en la grafica 19 se observa que después de
24 horas en la camara climatica, la desviacion estandar del ruido en corriente es
considerablemente menor. También es visible la alta actividad en la capa pasiva
después del tratamiento térmico con acabados de chorro abrasivo con vidrio, y

como este efecto es reducido al pulir o decapar la superficie.

Figura 19. Gréfica de la DE del ruido en corriente para la lamina T2 de acero
inoxidable tipo AISI — SAE 304, con las diferentes condiciones a las que fue

sometida, después de un tiempo de pasivacion de 24 horas.
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4. CONCLUSIONES

Mediante la técnica de ruido electroquimico bajo polarizacion andédica en
una solucién buffer conteniendo iones cloruro, es posible caracterizar la
estabilidad y la proteccién de la capa pasiva formada en el acero inoxidable
tipo AISI — SAE 304, después de diferentes tratamientos superficiales.

La superficie del acero inoxidable tipo AISI — SAE 304 requiere de una
pasivacion a humedad relativa alta, ya que favorecera un proceso catddico
fuerte, creando una capa pasiva estable. Los resultados sugieren una
probabilidad a la corrosiébn menor al 50%. Una capa pasiva formada en una
HR del 10%, sin importar el tiempo, no tendra la estabilidad necesaria para

ayudar a la resistencia contra la corrosion.

Tratamientos superficiales en las laminas estudiadas, son determinantes
en la formacion de la capa pasiva. Para los casos experimentados, se
encontré que indiferente al tratamiento, es fundamental que el medio esté
favorecido con humedades relativas altas. No deben considerarse procesos
de chorreado con vidrio puesto que no aportan beneficios en la formacion

de una capa pasiva estable.

Tratamientos térmicos que oxidan la superficie son contraproducentes para
la resistencia a la corrosion del acero inoxidable tipo AISI - SAE 304,
puesto que generan una capa de oxido no protectora, haciendo mas
inestable la superficie y aumentando la susceptibilidad a la corrosion por
picado. Este efecto negativo se mitiga mediante el posterior decapado o

pulido de la superficie, mientras que el chorro con vidrio resulta ineficaz.
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ANEXOS

Anexo 1. Esquema general para el registro de ruido electroquimico.

WE1 j WE2

<d—
*

ZRA
DC DC
+ +
AMPLIF. AMPLIF.
FLITRO FLITRO

AC AC

CONVERSOR AD + PC

Arreglo de 2 electrodos de trabajo (WE1l, WE2), electrodo de referencia (RE),
amperimetro de cero resistencia (ZRA) para la medida de corriente, dispositivo
para medidas de potencial (V), filtros y amplificadores para el acondicionamiento
de de las sefiales obtenidas (AMPLIF. FILTRO) que separan los componentes DC
y AC de la sefial, y por ultimo, para la adquisicion de datos se emplea un software
para relacionar los parametros requeridos y ordenadores (CONVERSOR AD + PC)
[17].
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Anexo 2. Parametros, condiciones de registro y analisis sugeridos segun la

aplicacion del ruido electroquimico [17].

APLICACION

Rango de frecuencia

Velocidad de
muestreo

Amplificacion

Adquisicion de datos

Tamafio del cupdn

Tiempo de medida

Métodos de analisis

Equipos
complementarios

Electroquimico

Ruido

|_| Hasta 4000

Hz

| 1100 - 100000

X

Analizador de|
frecuencias,
PC

Whisker -
0.1cm?2

| | Segundos -

minutos

FFT, analisis
y conteo de
transcientes

Jaula de

Faraday

43

Monitoreo de
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Investigacion| | Evaluaciony
Basica pruebas de
Corrosion
0.1 - 2000 Hz|]_| 0.01 - 40 Hz

Hasta 1 Hz

|_| Hasta 1000

Hz

Hasta 2 Hz

=100 - 10000 X

1-100 x

—  PC

PC, Data
logger

=1 0.1 - 10 cm?2

1-1000 cm?

Minutos -
dias

Dias - Aflos

S, RMS, FFT,

— conteo de

transcientes

S, RMS (en
linea)

Jaula de
Faraday

Burst
Average




Anexo 3. Montaje in-situ para medidas de Ruido Electroquimico de las laminas de
Acero Inoxidable.

Anexo 4. Jaula de Faraday y Potenciostato con Galvanostato integrado.
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Anexo 5. a) Resultado de las medidas de ruido electroquimico después de 8 horas
en un desecador a 10% HR. b) Después de 24 horas de pasivacion.
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Anexo 6. a) Resultado de las medidas de ruido electroquimico después de 8 horas
en un desecador a 90% HR. b) Después de 24 horas de pasivacion.
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Anexo 7. Resultado de las medidas de ruido electroquimico después del
tratamiento térmico, acabado y 24 horas en la camara climatica a 90% HR. a) 5
minutos en el horno, y acabado con chorro de perlas de vidrio (CPV). b) 10
minutos en el horno, acabado con pulidora manual, Grit 240. ¢) 10 minutos en el

horno y posterior decapado.
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