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RESUMEN

TITULO: SINTESIS Y CARACTERIZACION DE RECUBRIMIENTOS SOL-GEL PARA LA PRO-
TECCION FRENTE A LA CORROSION DE ALEACIONES DE Mg-3%Al.*

AUTORES: ARGUELLO JAIMES, Victor Andrés; SISA MALPICA, Diego Alberto.**

PALABRAS CLAVE: Aleacién de magnesio AZ31, sol- gel, polarizaciéon anddica, inhibidores de
corrosion.

DESCRIPCION: El desarrollo de las aleaciones ligeras, tales como las aleaciones de magnesio o
aluminio, constituye un tema de vital importancia en industrias como la automotriz y aerondutica,
debido a sus excelentes relaciones resistencia/densidad .El magnesio, ademas de ser el elemento
estructural més ligero, también es el elemento estructural mas activo existente. Es por ello que el
magnesio se disuelve en presencia de los elementos con los que suele ser aleado, causando pro-
blemas de corrosidn generalizada o localizada dependiendo de las condiciones de servicio.

En el presente trabajo se sintetizaron recubrimientos sol-gel hibridos, los cuales se modificaron
sustituyendo el precursor TEOS por un precursor fosforado y se doparon con inhibidores de corro-
sion con el fin de mejorar la resistencia a la corrosion de la aleacion de magnesio AZ31; a fin de
estudiar la influencia de las distintas proporciones de APS y los tiempos de envejecimiento en el
proceso de gelificacion se establecieron proporciones de APS:GPTMS comprendidas entre 0,15:1
y 0,25:1 y tiempos de entre 10 y 60 minutos respectivamente. Dichos recubrimientos se caracteri-
zaron mediante microscopia Optica y microscopia electrénica de barrido.

Por otra parte su resistencia a la corrosion se evalué mediante ensayos de polarizacion anddica
potenciodinamica. Los resultados muestran que recubrimientos con proporciones APS-GPTMS
0,25:1-30 minutos presentan mayor continuidad y homogeneidad con respecto a las demas pro-
porciones; asi mismo, recubrimientos con 2,5% molar de Ce presentan las mejores propiedades
electroquimicas ya que poseen una excelente combinacion de baja densidad de corriente de co-
rrosién y un elevado rango de pasividad con respecto a los demas recubrimientos con y sin dopaje.

*Proyecto de Grado

** Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Dr. Fernando
Viejo Abrante. Codirector: Dra. Ana Emilse Coy Echeverria
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ABSTRACT

TITLE: SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF SOL-GEL COATINGS FOR CORROSION
PROTECTION OF Mg-3%AIl ALLOYS.*

AUTHORS: ARGUELLO JAIMES, Victor Andrés; SISA MALPICA, Diego Alberto.**
KEYWORDS: AZ31 Magnesium alloy, sol-gel, anodic polarization, corrosion inhibitor.

DESCRIPTION: The development of light alloys such as magnesium or aluminum alloys, is a mat-
ter of vital importance in industries such as automotive and aeronautics, due to its excellent
strength/density ratios. Magnesium, besides being lighter structural element, is also the most active
structural element exists. That's why magnesium dissolves in the presence of elements that are
usually alloyed corrosion problems causing widespread or localized depending on the conditions of
service.

In the present work were synthesized hybrid sol-gel coatings, which were modified by replacing the
TEOS precursor by a precursor phosphor and doped with corrosion inhibitors to improve the corro-
sion resistance of magnesium alloy AZ31; in order to study the influence of different proportions of
APS and aging times in the process of gelation is established APS:GPTMS ratios between 0,15:1
and 0.25:1 and times of between 10 and 60 minutes respectively. These coatings were characte-
rized by optical microscopy and scanning electron microscopy (SEM).

Moreover its corrosion resistance was evaluated by potentiodynamic anodic polarization tests. The
results show that coating with APS-GPTMS proportions 0,25:1-30 minutes have greater continuity
and consistency with respect to the other ratios, and coatings with 2.5 mol% of Ce presents the
best electrochemical properties as they have an excellent combination of low corrosion current den-
sity and a high range of passivity with respect to the other coatings with and without doping.

*Degree Project

** Physical-Chemical Engineering Faculty. Chemical Engineering Department. Director: PhD. Fer-
nando Viejo Abrante. Co-director: PhD. Ana Emilse Coy Echeverria.
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1. INTRODUCCION

El desarrollo de las aleaciones ligeras, tales como las aleaciones de magnesio o
de aluminio, constituye un tema de vital importancia en industrias como la automo-
triz y aeronautica, debido a sus excelentes relaciones resistencia/densidad, que
permite reducir el peso vehiculo y, por tanto, el consumo de combustible .En la
industria automotriz, por ejemplo, la reduccién de 100 kg en un vehiculo represen-
ta un ahorro de 0,5 L de combustible por cada 100 km recorridos 2.

El magnesio es el metal estructural con la menor densidad que existe, algo que lo
hace muy atractivo para el uso en este tipo de aplicaciones. Sin embargo, su uso
se ha visto limitado debido a los problemas de corrosion que presenta. El magne-
sio, ademas de ser el elemento estructural mas ligero, también es el elemento es-
tructural mas activo existente; es por ello que el magnesio se disuelve en presen-
cia de los elementos con los que suele ser aleado, causando diferentes problemas

de corrosién dependiendo de las condiciones de servicio ™.

Para que se puedan aprovechar, entonces, las ventajas de estas aleaciones, es
necesario disefiar un sistema de proteccion adecuado. Entre los sistemas de pro-
teccion existentes para aleaciones ligeras, en la actualidad, la técnica sol-gel se
destaca especialmente por ser una técnica de facil aplicacion y relativo bajo costo.
La técnica sol-gel se caracteriza por la formacién de peliculas ceramicas con bue-

34 Ademas, esta técnica

nas propiedades frente a la corrosién y el desgaste |
permite obtener recubrimientos con distintas composiciones y propiedades en fun-

cion de la propiedad superficial deseada .

Durante muchos afios se han venido utilizando para la sintesis de recubrimientos
sol-gel, precursores inorganicos con objeto de obtener recubrimientos ceramicos
base silice (SiO,) o zirconia (ZrO,) con buenas propiedades al desgaste y corro-
sion. Sin embargo, estos recubrimientos presentan restricciones en su aplicaciéon
como son la formacion de grietas y el limite de grosor de la pelicula debido a las

tensiones durante el secado y el tratamiento térmico .
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En la literatura se ha encontrado que los recubrimientos hibridos (inorganico-
organico) presentan muy buen desempefio frente a la corrosion en medios acuo-
sos [®. El componente inorganico tiene como funcién incrementar la adhesién entre
el sustrato y el recubrimiento hibrido, ademas de mejorar propiedades como la
abrasién y la resistencia térmica, mientras que el incremento de la concentraciéon
del componente organico en el recubrimiento reduce la temperatura de curado,

promoviendo la formacién de peliculas de mayor espesor .

Cuando los recubrimientos sol-gel hibridos son integrales, estos forman una barre-
ra fisica uniforme, y relativamente densa sobre sustratos metalicos. Sin embargo,
los iones corrosivos aun se difunden a través de la porosidad, disolviendo los ele-
mentos metalicos en la interfase entre el recubrimiento y el sustrato. En este sen-
tido, el dopaje con inhibidores de corrosion proporciona una proteccion activa, es-
pecialmente cuando la integridad del recubrimiento estd comprometida ®. Entre
los inhibidores mas usados para incrementar la proteccién contra la corrosion de
los recubrimientos hibridos se encuentran las sales de tierras raras, que han sido

estudiados con mayor profusién por su excelente proteccion frente a la corrosion "
8]

Basado en lo anteriormente expuesto, los objetivos del presente trabajo de inves-
tigacion son, en primer lugar, sintetizar recubrimientos sol-gel hibridos sobre la
aleacion de magnesio AZ31 (Mg-3%AI-1%Zn) bajo diferentes condiciones experi-
mentales y evaluar su mecanismo de proteccion contra la corrosién; y en segundo
lugar, estudiar la influencia de la adicion de distintas proporciones de sales de ce-
rio sobre dicho mecanismo de proteccién. Es de aclarar que la aleacion AZ31 se
caracteriza por una resistencia mecanica media, y encuentra aplicacion en la fa-
bricacion de piezas con formas complejas de responsabilidad moderada, como

partes de los chasis de automdviles, fuselajes de trenes, tranvias, aviones, etc.™.
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2. MARCO TEORICO

2.1 Aleaciones de Magnesio

Debido a que la caracteristica mas importante del magnesio es su densidad
(1,7g/cm®), sus aleaciones se usan donde la reduccién de peso es una considera-
cién importante, por ejemplo, en componentes de automocién y aeronautica ™. Es
bien conocido que estas aleaciones presentan inferiores propiedades mecanicas
gue muchas de las aleaciones comerciales. Sin embargo, al considerar su grave-

dad especifica, estas propiedades pueden volverse altamente atractivas (tabla 1).

Tabla 1. Propiedades de algunas aleaciones comerciales comparadas con la aleaciones de
magnesio AZ80y Az31 1%,

ALEACION Densidad | Limite elasti- Raz6n modulo de
[g/cm?] co [MPa] fluencia-gravedad es-
AA7075 T6 (Al) 2,8 497 177,5
Ti - 6Al - 4V 45 759 168,7
AISI 302 (acero inoxidable) 7,9 966 122,3
Acero HSLA 7,9 379 48
AZ80 1,8 276 153,3
AZ31 1,77 165 - 193 93,2 - 109

En este sentido, las aleaciones de magnesio han reemplazado a otros metales y
sus respectivas aleaciones en una variedad de componentes de automoviles y
otras estructuras livianas. Ejemplos concretos incluyen cubiertas de valvulas y en-
granajes de distribucion, bastidores de cajas de transmision y embragues, radiado-

res, entre muchos otros ™M,
2.2 Resistencia ala corrosion

A pesar de su excelente gravedad especifica, el problema del magnesio y sus
aleaciones ha sido su insuficiente resistencia a la corrosién para muchas aplica-
ciones, dado que posee el mas elevado potencial de electronegatividad de los me-

tales estructurales, y en consecuencia, una gran tendencia a polarizarse anddica-
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mente en condiciones de servicio, generando problemas de corrosion galvanica,

fundamentalmente en ambientes salinos [ %),

La investigacion en metalurgia de magnesio ha evidenciado que la habilidad de
este elemento para resistir la corrosion en este tipo de ambientes, depende fuer-
temente del mantenimiento de las impurezas (hierro, niquel, cobre) bajo sus limi-

tes maximos durante toda la operacién de produccién !

. Es bien conocido que
pequefias cantidades de impureza (0,02%) de hierro o cobre, disminuyen drésti-
camente la resistencia a la corrosion de la aleacion ' *%. Por otro lado, en presen-
cia de la mayoria de los elementos con los cuales suele ser aleado, el magnesio

también suele sufrir corrosion de naturaleza galvanica ™.
2.3 Métodos de protecciéon de aleaciones de magnesio

Entre los principales métodos de proteccion contra la corrosion de las aleaciones

de magnesio se encuentran:
2.3.1 Anodizado (Plasma ElectrolyticOxidation)

Es una técnica utilizada para generar peliculas superficiales protectoras de 6xido o
hidroxido a partir de la oxidacién superficial del elemento base. Esta pelicula se
obtiene por medio de procedimientos electroquimicos, de manera que se logra una
mayor resistencia a la corrosion y desgaste del material. Sin embargo, las pelicu-
las de hidroxido de magnesio formadas mediante anodizado son altamente poro-
sas y se descomponen con facilidad en soluciones acidas o neutras. También son-

relativamentefragiles y pueden romperse bajo tensiont*Y.

2.3.2 Electroless

Este método permite la obtencion de depdsitos metalicos a partir de soluciones
acuosas, en donde una sal metalica es reducida a su forma metalica elemental y
depositada sobre la superficie. Los recubrimientos electroless ofrecen buena resis-

tencia al desgaste y a la corrosion, baja porosidad y espesor uniforme, aln en
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componentes de formas complejas.Sin embargo, debido a la alta actividad quimica
del magnesio, los procesos de electroless suelen ir acompafiados de una gran
cantidad de hidrégeno liberado, y las peliculas electroliticas tienen, por otra parte,

una débil adhesién sobre las aleaciones de magnesio .
2.3.3 Conversion quimica

Los recubrimientos de conversion quimica hacen referencia a los procesos donde
el metal es inmerso en una solucién que contiene ciertos compuestos que reac-
cionan para formar una pelicula protectora ™. Particularmente, los recubrimientos
de conversion basados en cromatos han sido muy comunes en el pasado para la
proteccion de la corrosién de aleaciones de aluminio ™. Sin embargo, debido a
los efectos cancerigenos del cromo (V1) su uso ha sido recientemente prohibido.
En la actualidad se estan investigando recubrimientos base fosfatos, fluoruros o
estanatos, pero hasta la fecha no se ha podido alcanzar la misma calidad de recu-

brimientos obtenidos con los cromatos.
2.3.4 Proceso sol-gel

Este proceso se basa en la polimerizacion de especies precursoras en estado
liquido (sol) a baja temperatura, a partir de reacciones de hidrélisis y condensa-
cion, que originan un aumento en la viscosidad del sol hasta alcanzar un estado
gelatinoso (gel). Finalmente, tras un tratamiento térmico adecuado se obtiene un
material ceramico. La ventaja mas importante del método sol-gel, y que no esta
disponible en los métodos convencionales de recubrimiento, es su versatilidad, es
decir, su capacidad de obtener recubrimientos que presenten propiedades especi-
ficas deseadas, que pueden ser elegidas de maneras tan dispares, desde un re-
cubrimiento de elevada superficie especifica y porosidad, hasta un recubrimiento

(12]

denso . Otra ventaja es que se pueden obtener recubrimientos ceramicos me-

diante operaciones sencillas, tal como la técnica de inmersion-extracciéon denomi-

w11

nada comdnmente “dip-coating”™". Este proceso consiste en sumergir y extraer el

sustrato en la suspension (sol-gel), a velocidad controlada y condiciones atmosfeé-
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ricas, formandose una capa de liquido sobre la superficie del sustrato, que me-
diante un posterior proceso de secado y sinterizacion, se adhiere formando una
estructura coherente y predominantemente sélida **?.Durante un posterior proce-
so de sinterizacién, se permite la eliminacion de agua, evaporacién de solventes,
eliminacién de residuos organicos, reacciones de deshidroxilacion y finalmente los
cambios estructurales necesarios hasta que la fase de interés es obtenida y la ad-

herencia del soporte sea la deseada. > **

Los alcéxidos metélicos son los precursores mas comunes para la preparacion de
soles, cuya formula general es M(OR),, donde M es el metal, R es el grupo alquilo
y n es el estado de valencia del metal ©.Durante muchos afios se han venido utili-
zando para la sintesis de recubrimientos sol-gel, precursores inorganicos que
permiten obtener recubrimientos base SiO, (silice) o ZrO, (zirconia) con buenas
propiedades al desgaste y corrosion. Alcoxisilanos, tales como el tetraetoxisilano
(TEOS) y el tetrametoxisilano (TMOS) y alcoxidos de zirconio, titanio y aluminio
son comunmente usados en la ruta sol-gel para preparar recubrimientos protecto-
res de corrosion. Sin embargo, estos recubrimientos presentan restricciones en su
aplicacion, como es la incapacidad de obtener espesores superiores a 1 um, debi-

do a la formacion de grietas durante el secado y el tratamiento térmico !,

En la literatura se ha encontrado que los recubrimientos hibridos (inorganico-
organico) presentan muy buen desempefio frente a la corrosion en medios acuo-
sos ®. Este tipo de recubrimientos son principalmente preparados a partir de una
mezcla de alcoxidos (precursor inorganico) y organoalcoxisilanos (precursor orga-
nico) de estructura R,-Si(OR)3, donde R, es un grupo funcional orgéanico.

En estos recubrimientos, el componente inorganico tiene como funcién incremen-
tar la adhesion entre el sustrato y el recubrimiento hibrido, ademas de mejorar
propiedades como la abrasion y la resistencia térmica; por otra parte, el incremen-

to de la concentracion del componente organico en un recubrimiento hibrido redu-
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ce la temperatura de curado, promoviendo la formacion de peliculas de mayor es-

pesor &,

Cuando los recubrimientos sol-gel hibridos son integrales, éstos forman una barre-
ra fisica uniforme, y relativamente densa sobre sustratos metalicos. Sin embargo,
los iones corrosivos aun se difunden a través de la porosidad, disolviendo los ele-
mentos metalicos en la interfase entre el recubrimiento y el sustrato . En la ac-
tualidad, el desarrollo de nuevos sistemas de peliculas con proteccién activa con-
tra la corrosion, no sélo implica proteccién mecanica de la superficie cubierta con
una densa barrera, sino ademas deben proveer propiedades autosellantes, que
permite la proteccion contra la corrosion incluso después del dafio parcial de la
pelicula. Esas propiedades pueden ser logradas impregnando inhibidores especi-
ficos de corrosién hacia el sistema de la pelicula. Dichos inhibidores pueden pro-
veer proteccidn activa, especialmente cuando la integridad del recubrimiento esta
comprometida **.Entre los inhibidores mas usados para incrementar la proteccion
contra la corrosion de los recubrimientos hibridos se encuentran las sales de tie-
rras raras, que han sido estudiados con mayor profusion por su excelente protec-

cién frente a la corrosion "8,

Por otro lado, Khramov et al recientemente han utilizado precursores funcionales
base fésforo y encontrado que estos recubrimientos presentan mayor afinidad so-
bre el magnesio que los recubrimientos base silicio, y permiten asi una capa sol-
gel con una fuerte adherencia a la superficie de magnesio. Este fendmeno se de-
duce finalmente en una sustancial mejora de la resistencia a la corrosion, debido

al fuerte enlazamiento quimico de los grupos fosfonato al sustrato de magnesio
[14]
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3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

3.1 Material objeto de estudio

El material objeto de estudio, fue la aleacion de magnesio AZ31, suministrada por
MagnesiumElektron (Reino Unido), en forma de laminas de 3 mm de espesor, cu-
ya composicion masica se muestra en la tabla 2.

Tabla 2. Composicién méasica porcentual de la aleacién de magnesio AZ31.

Mg Al Zn Mn Si Fe Cu Ni
Balance | 2,8-3,2 | 0,82 0,4 0,02 0,0015 | 0,0021 | 0,0009

En la figura 1 se observa el diagrama experimental llevado a cabo a lo largo de la
investigacion, en el que se muestran todas y cada una de las pruebas realizadas

tanto para la aleacién base como para cada uno de los recubrimientos.

Figura 1. Procedimiento experimental.

Fuente: Autores.
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3.2 Caracterizacion del material objeto de estudio

Se prepararon superficialmente muestras de la aleacion mediante un proceso de
desbaste y pulido. Para el desbaste se utilizé papel abrasivo de hasta granulo-
metria 1200. Posteriormente, se procedié a pulir las muestras con pasta de dia-
mante de 3 y 1 um hasta obtener un acabado superficial tipo especular. A conti-
nuacion, las muestras se atacaron con solucion de acido picrico (10 ml de &cido
acético y 6 g de acido picrico en 100 ml de etanol) con el fin de revelar la microes-

tructura general del material.

Para la caracterizacion microestructural se utilizd6 un microscopio optico OLYM-
PUS GX71 facilitado por la Escuela de Ingenieria Metalurgica y Ciencia de Mate-
riales de la Universidad Industrial de Santander, y el microscopio electrénico de
barrido (MEB) JEOL JSM 6490, facilitado por la Universidad de Antioquia. Dicho
microscopio electronico esta equipado con detectores para el analisis de energias
dispersivas de rayos X (EDX) y para la obtencion de imagenes por electrones re-

trodispersados (BSE).

3.3 Preparacion de soles hibridos
3.3.1 Preparacion de soles hibridos base TEOS — GPTMS — APS

Se utilizaron 3 tipos distintos de precursores para la preparacion de los soles
hibridos: tetraetoxisilano (TEOS) como precursor inorganico, y glicidiltrimetoxisila-
no (GPTMS) y 3-aminopropiltrietoxisilano (APS), como precursores organicos fun-
cionalizados. La funcién del TEOS y el GPTMS fue la de proporcionar un esquele-
to base silicio mediante un proceso de hidrélisis y condensacion de ambos precur-
sores; mientras que el APS fue afiadido para favorecer el grado de entrecruza-
miento de dicho esqueleto a través de la reaccion entre los grupos epoxi (GPTMS)
y amino (APS), asi como a través de su propio proceso de hidrolisis y condensa-
cion con los otros dos precursores. Esto permitié activar y acelerar el proceso de

gelificacion del sol™®.
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Para la preparacion del sol, los precursores TEOS y GPTMS fueron mezclados en
una proporcion molar constante de 3:1 usando etanol como solvente y con una
agitacion constante de 250 rpm. Esta solucion se mezclo con acido acético diluido
(0,5% vol) y agitada por 15 minutos. Finalmente, se agrego el agente de entrecru-
zamiento, APS, que, debido a su elevada reactividad, fue afiadido lentamente para
permitir que el proceso de gelificacion ocurriera de manera uniforme y homogé-

nea.

Se establecid un intervalo de estudio de contenido en APS, con objeto de evaluar
la influencia de su adicién en la aceleracion del proceso de envejecimiento. En
este sentido, se fijaron proporciones molares de 0,15:1, 0,20:1 y 0,25:1 de APS
respecto al precursor GPTMS, con objeto de obtener un intervalo de tiempos de
gelificacion finales entre 1 y 3 horas aproximadamente, tiempos razonables desde
el punto de vista tanto de estudio como de viabilidad industrial. Proporciones ma-
yores a 0,25:1 de APS dieron lugar a procesos de gelificacion rapidos, violentos e
incontrolables del sol, mientras que proporciones inferiores a 0,15:1 ralentizaron el

proceso de gelificacién por encima de las 8 horas!*®.

Finalmente, también se decidié evaluar la influencia del tiempo de envejecimiento
del sol en la calidad del recubrimiento, establecido entre el momento que se adi-
ciona el agente de entrecruzamiento (APS) y el momento en que se realiza el re-
cubrimiento mediante dip-coating. Dicho tiempo de envejecimiento se establecid

entre 10 y 60 minutos CON intervalos de 10 minutos.
3.3.2 Preparacion de soles hibridos modificados con precursor fosfonato

Se evalud el efecto de la modificacion del sol hibrido con precursores fosfonato en
la calidad de la proteccion contra la corrosion obtenida. Para ello se seleccionaron
los soles hibridos que se consideraron optimos para la aleacion, desde el punto de
vista de la calidad de protecciéon brindada frente a la corrosién y en funcion de la
proporcion de APS y el tiempo de gelificacion. *°Dichos soles se modificaronme-

diante la sustitucion del precursor TEOS por diferentes porcentajes molares de un
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precursor adicional: tris (trimetilsilil) fosfato (10 y 20%). El nuevo precursor fue adi-

cionado inmediatamente después del TEOS y previo al proceso de hidrdlisis.

3.3.3 Preparacion de soles hibridos dopados con cerio

Asi mismo, se estudi6 el efecto de autocurado de los recubrimientos dopados con
sales lantanidas. Esta vez los soles hibridos considerados 6ptimos se doparon con
diferentes proporciones de cerio (0,5, 1,5y 2,5% molar), en forma de acetato de
cerio [Ce(C;H30,)-1.5H,0]. La adicién del agente dopante se realiz6 durante el
proceso de hidrdlisis en medio acido, manteniéndose el resto del procedimiento

exactamente igual que el descrito para los recubrimientos sin dopante.

3.4 Caracterizacion de los soles

3.4.1 Espectroscopia infrarroja (IR)

Con objeto de poder interpretar las reacciones que sucedian durante los procesos
de hidrdlisis, condensacion y envejecimiento, se llevo a cabo un estudio mediante
espectroscopia infrarroja de diferentes muestras representativas que incluyeron
los precursores individuales, el sol hidrolizado y un sol envejecido por diferentes
tiempos. Se utilizé un espectrofotometro infrarrojo con transformada de Fourier
(FT-IR) SHIMADZU 84005, facilitado por la Escuela de Ingenieria Quimica de la
ulS.

3.4.2 Caracterizacion reologica

De forma complementaria, con el fin de evaluar como afecta la viscosidad del
sol en la calidad del recubrimiento final obtenido, se realizé un estudio reoldgi-
co del proceso de gelificacion. Se analizaron soles TEOS-GPTMS (3:1) con las
diferentes proporciones molares de APS:GPTMS seleccionadas [(0,15-0,25):1].
Para ello se utilizdé un viscosimetro BROOKFIELD modelo DV.III + RHEOME-
TER V5.0 con una aguja ULAO.O, facilitado por la Escuela de Ingenieria Quimi-
ca de la UIS. Se tomaron datos de viscosidad (cP) cada 5 minutos durante el
proceso de gelificacion para tiempos finales de 1 hora y a una temperatura de

25°C aproximadamente.
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3.5 Aplicacién de recubrimientos sol-gel mediante la técnica Dip-coating

Previo al proceso de recubrimiento, las muestras fueron desbastadas con papel
abrasivo hasta granulometria 1200 y, posteriormente, secadas con etanol y aire
caliente. La deposicion del sol sobre la superficie metalica se realizé con ayuda de
un dip-coater disefiado por la Escuela de Ingenieria Mecanica de la UIS vy facilita-
do por el Laboratorio de Ceramicos de la Escuela de Ingenieria Metallrgica y
Ciencia de Materiales de la UIS. Se sumergieron muestras del material en soles
con distintos tiempos de envejecimiento a una velocidad de inmersién constante
de 6 cm/min, donde permanecieron sumergidas por 2 minutos a fin de garantizar
la mojabilidad y adhesion del recubrimiento sobre la superficie de las muestras.
Cumplido dicho tiempo, la muestra fue retirada conservando la misma velocidad

utilizada en el proceso de inmersién.

3.6 Tratamiento térmico: secado y curado

Una vez recubiertas las muestras, se secaron durante 30 minutos a temperatura
ambiente, y posteriormente fueron sometidas a un tratamiento térmico de curado-
sinterizado en una estufa, donde permanecieron 4 horas a 60°C, para evaporar la
mayor parte del etanol, y después a 120°C, durante 2 horas, donde el resto del
etanol y el agua fueron retirados del recubrimiento. Este tratamiento de aumento
gradual de la temperatura se realizé con el objetivo de reducir la formacion de grie-

tas en el recubrimiento.
3.7 Caracterizacion de los recubrimientos

Los recubrimientos sintetizados a partir de diferentes proporciones de APS vy dife-
rentes tiempos de envejecimiento fueron caracterizados con los microscopios opti-
co y electronico de barrido, descritos en el numeral 3.2, con el fin de identificar sus
caracteristicas fisicoquimicas tales como composicion, espesor y posibles defec-

tos superficiales tales como grietas.
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3.8 Evaluacion de laresistencia ala corrosién

Con objeto de evaluar la resistencia a la corrosion localizada de los materiales ob-
jeto de estudio, se llevéd a cabo ensayos de polarizacion anddica potenciodinamica
mediante el uso de un potenciostato ACM Instruments facilitado por el Grupo de
Investigacion en Corrosion (GIC) de la UIS. A través del estudio de las curvas ob-
tenidas por esta técnica se pudo determinar los parametros de interés caracteristi-
cos de un proceso de corrosion localizada, tales como el potencial de corrosion
(Ecorr), €l potencial de picadura (Epic), densidad de corriente de corrosion (icor),
densidad de corriente de pasivacion (ins) e intervalo de pasividad (Epic — Ecor)™®

(figura 2).

Para el ensayo se utilizé una celda electroquimica de tres electrodos, donde el
electrodo de trabajo fue la muestra objeto de estudio, mientras que el electrodo
auxiliar y el electrodo de referencia utilizados, fueron platino y calomel saturado,

respectivamente.

Figura 2. Esquema general de una curva de polarizacidon potenciodinamica

Epic

o
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Fuente: CONTRERAS, Geraldine, Informe de pasantia Universidad Simén Bolivar
(2011)
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El medio de ensayo utilizado fue una solucién aireada 0,1M de NaCl y el area de
exposicién de las muestras fue aproximadamente 1cm?. Previo al ensayo, las
muestras se sumergieron en la solucion salina por 30 minutos con objeto de per-
mitir la estabilizacién del sistema. Una vez alcanzado dicho tiempo, se procedié a
realizar el ensayo de polarizacién anddica, en el cual se llevé a cabo un barrido
anodico de potencial desde -100 mV hasta 2000 mV (con respecto al potencial de
circuito abierto (OCP)), con una velocidad de barrido de 0,3 mV/s y una densidad

de corriente limite de 1 mA/cm?.

30



4. RESULTADOS Y ANALISIS

4.1 Caracterizacion de la aleacion AZ31

En la figura 3 se muestra la micrografia obtenida por microscopia 6ptica de la mi-

croestructura de la aleacion AZ31 revelada con solucién de acido picrico.

Se puede apreciar que la aleacion presenta una microestructura tipica de forja,

con granos equiaxiales de a-Mg homogéneos y de un tamafio comprendido alre-

17]

dedor de los 10 pm ™7, y con presencia de inclusionesde forma irregular, cuya

composicion corresponde a compuestos de formula genérica Mn - Al 8.

Figura 3. Micrografia 6ptica de la aleacién AZ31 revelada con solucién de acido picrico.
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4.2 Caracterizacion de los soles
4.2.1 EspectroscopialR

En el espectro IR del precursor TEOS (Figura 4a) se pueden identificar dostipos
de bandas caracteristicas que pertenecen a este compuesto: las asociadas a la
vibracion de tension (v) y flexion (8) del enlace C-H de los grupos metilo (-CH3) y
metileno (-CH,-), entre 2800-3000 y 1300-1500 cm™, respectivamente; y las ban-
das correspondientes a la vibracion de la estructura Si-O-Et, que se identifica por
una banda centrada en torno a los 1100 cm™, que presenta una duplacorrespon-
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diente a la tensién de los enlaces Si-O (1107 cm™) y Si-O-C (1082 cm™), vy las

bandas entorno a 790 y 470 cm™, asociadas a la flexion del enlace Si-O 9,

En comparacién con el TEOS, el precursor GPTMS se caracterizé principalmente
por la presencia de varias bandas adicionales caracteristicas (figura 4b): las ban-
das asociadas a la vibracion de los enlaces C-O y C-O-C del anillo epoxidico(1637
y 910 cm™); y la banda a 1194 cm™ correspondiente a las vibraciones de tensién

del enlace Si-C (vs.c), caracteristica de los precursores organicos™?.

Figura 4. Espectros IR de los precursores: (a) TEOS, (b) GPTMS y (c) APS.
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Finalmente, a diferencia de los dos precursores anteriores, el APS posee un grupo
amino (-NHy) en su estructura molecularque origina la aparicion de bandas aso-
ciadas a las vibraciones de tension y flexion del enlace N-H del grupo amino pri-

mario (3295, 3364 y 1600 cm™) y del enlace C-N entorno a 1310 cm™ (Figura 4c).

Con respecto a los soles, en la figura 5(a) se muestra el espectro IR de la solucién
hidrolizada después estar en medio acido acético diluido por 15 minutos. Se pue-

den identificar dos bandas caracteristicas: la primera de ellas ubicada entre 1050 y
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1100 cm™ que agrupa tres sefiales diferentes y en la que se destaca la presencia
de una nueva banda adicional a 1050 cm™ perteneciente a la vibracién de los en-
laces Si-O-Si (vas), que indica que esta ocurriendo el proceso de hidrdlisis y con-
densacion parcial de las moléculas de los precursores; y la banda ubicada en
1080 cm™ que evidencia todavia la existencia de enlaces Si-O-C, y revela que los
precursores no se han hidrolizado completamente. Por otro lado, la banda centra-
da alrededor de 3500 cm™ correspondiente a las vibraciones de enlaces OH
aparece como consecuencia del agua y el etanol del medio de hidrdlisis, asi como

de la produccion de moléculas de agua durante el proceso de condensacion*?,

Figura 5. Espectros IR de a) sol hidrolizado y b) soles envejecidos durante tiempos distin-
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Por otro lado, el espectro IR de los soles envejecidos para diferentes tiempos (20,
40 y 60 min) se muestran en la figura 5(b), donde se advierte primeramente un
aumento en la intensidad de la sefial correspondiente a la vibracién de enlaces Si-
O-Si a 1050 cm™ y la desaparicién de la sefial de 1080 cm™ correspondiente a la
vibracion de los enlaces Si-O-C. Ambos hechos son indicadores fundamentales de
que el proceso de hidrolisis se ha llevado a cabo de forma completa y que el pro-
ceso de condensacion se ha incrementado considerablemente. Por otro lado, tam-

bién desaparecen las bandas indicativas del grupo epoxi (1640 cm™) y del grupo
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amino primario (3250-3350 cm™), lo que indica que la reaccién entre ambos gru-
pos se llevo a cabo favorablemente incluso para los primeros tiempos de enveje-
cimiento. En los anexos A y B se resumen las principales bandas de los espectros

IR ilustradas en las figuras 4 y 5.
4.2.2 Caracterizacion reoldgica

En la figura 6 se puede observar que la viscosidad de las soluciones aumentd di-
rectamente con la proporcién de APS y con el tiempo de envejecimiento siguiendo
una ley exponencial, de tal forma que, para determinados tiempos, el sol sufrié un
cambio acentuado en su viscosidad hasta el momento en el cual que se gelifico
completamente. Ejemplo de este fendbmeno fue evidenciado en soles preparados
con proporciones 0,25:1 para los que se observé que, en el periodo comprendido
gue entre 40 a 60 minutos de envejecimiento, la viscosidad del sol se quintuplicd

llegando a 32 cP, valor final para el cual el sol estaba completamente gelificado
(18]

Figura 6. Evolucion de la viscosidad (cP) vs el tiempo de envejecimiento de soles prepara-

dos con diferentes proporciones molares de APS:GPTMS.
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Por otro lado, es importante notar que pequefios incrementos en la proporcién de
APS modificaron de forma considerable la curva de viscosidad, acelerando el pro-

ceso de gelificacion.
4.3 Caracterizacion de los recubrimientos

En la figura 7 se muestran algunas micrografias electrénicas de los recubrimien-
tos (vista general y detalle), donde se observan caracteristicas tales como grietas,
poros y zonas recubiertas y sin recubrir.

En general, para la condicién 0,15:1-40 minutos, se observan zonas claras y zo-
nas oscuras que corresponden a zonas sin recubrimiento y zonas recubiertas,
respectivamente, lo que indica la falta de continuidad en el recubrimiento para es-

tas condiciones *8?% (Figuras 7ay 7b).

Figura 7. Micrografias obtenidas por MEB de varios recubrimientos realizados sobre la alea-
cion AzZ31:ay b) 0,15:1-40 min; c y d) 0,25:1-30 min,e y f) 0,25:1-40 minutos.
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Fuente: Autores

A medida que se aumenta la proporcion de APS en el sol, se mejora la continuidad
y uniformidad del recubrimiento sobre la superficie, de tal forma que, para la pro-
porcion 0,25:1-30 min, se aprecia un recubrimiento continuo y homogéneo, con

una microestructura porosa (figuras 7c y 7d). Finalmente, para las condiciones
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mas extremas (0,25:1 — 40 min), el sol adquiere una viscosidad tan elevada que su
aplicacion origina peliculas de elevado espesor, induciendo la formacion de grietas

(figuras 7e y 7f).

En la figura 8se muestran detalles de la vista superficial y de la seccion transversal
del recubrimiento obtenido sobre la aleacion AZ31 recubierta con sol-gel con una
proporcion de APS: GPTMS de 0,25:1 y un tiempo de envejecimiento de 30 minu-
tos.Se destaca el alto grado de porosidad de estas peliculas con un tamafio de
poro de aproximadamente entre 1y 2 um (figura 8a), que podria facilitar la difusion
de cerio y favorecer su efecto inhibidor de corrosién. Por otro lado, en la seccién
transversal se puede apreciar que para esta condicién, los recubrimientosfueron
uniformes, alcanzando un espesor aproximado de entre 1 y 2 um (figura 8b).

Figura 8. Micrografiasobtenidas por MEB del recubrimiento realizado sobre la aleacion AZ31
con proporcién de APS: GPTMS de 0,25:1 y 30 minutos de envejecimiento: a) vista superfi-

cial y b) seccién transversal.
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4.4 Evaluacion de la Resistencia a la corrosion

4.4.1. Recubrimientos sol-gel hibridos base TEOS-GPTMS-APS

En la figura 9 se encuentran las curvas de polarizacion anddicas de la aleacion

base y recubierta con sol-gel para proporciones de APS de 0,15:1 y 0,25:1, y dife-
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rentes tiempos de gelificacion, después de inmersion en solucién 0,1M de NaCl

por 30 min.

En general, se puede apreciar como la aleacion base (sin recubrir), presenta una
resistencia a la corrosion muy baja, con tendencia a sufrir tanto corrosién generali-
zada como por picadura, al ser expuesta a la solucién salina. Por otro lado, todos
los recubrimientos sol-gel realizados con proporciones 0,15:1 de APS presentaron
una mejora de la resistencia a la corrosion respecto a la aleacion base, ya que
lograron disminuir entre 1 y 2 6rdenes de magnitud la densidad de corriente de
corrosion (icorr). Dichos recubrimientos presentan ademas cierto caracter pasivo y
protector, con rangos de pasividad de alrededor de 70 mV para la mejor condicion
experimental (60 min de envejecimiento) (figura 9a).

Figura 9. Curvas de polarizacién anddicas del material base y del material recubierto con
proporciones APS:GPTMS y tiempos de gelificacién: a) 0,15:1y b) 0,25:1.
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Asi mismo, los recubrimientos obtenidos con proporciones de APS:GPTMS de
0,25:1mejoraron en gran medida la resistencia a la corrosion de la aleacion, am-
pliando considerablemente la zona de pasividad respecto a los recubrimientos
0,15:1 (figura 9b).

En la tabla 3 se listan los parametros electroquimicos obtenidos a partir de las cur-

vas de polarizacién anddica, tanto de la aleacion base como cada uno de los re-
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cubrimientos sol-gel en las proporciones y tiempos de envejecimiento especifica-

dos.

Tabla 3. Parametros electroquimicos de las curvas de polarizacion anddica de las muestras
ensayadas e ilustradas en la figura 9.

. E i E,i Rango de pasi- i
Material mv) | (alem?d (mV) vig ad (mpV) (Alem?)
Aleacién Base -1514 1,50E-5 - - -
Recubrimiento
APS - tenvej
0,15:1 20 min -1502 1,00E-6 -1449 53 3,05E-6
0,15:1 40 min -1511 1,00E-7 -1466 45 4, 30E-7
0,15:1 60 min -1512 3,00E-7 -1442 70 2,70E-6
0,20:1 20 min -1497 3,10E-7 -1459 38 7,46E-7
0,20:1 40 min -1520 2,85E-6 -1469 51 7,09E-6
0,20:1 60 min -1519 1.82E-6 -1466 53 4,23E-6
0,25:1 20 min -1531 2,53E-7 -1437 94 1,20E-6
0,25:1 30 min -1523 1,03E-6 -1379 150 9,02E-6
0,25:1 40 min -1556 2,53E-7 -1343 213 2,61E-6

Fuente: Autores

A partir de los resultados se comprueba que los recubrimientos obtenidos con la
condicion 0,25:1 — 40 min presentan las mejores caracteristicas electroquimicas y
presentan una excelente combinacion de baja densidad de corriente de corrosion
y elevado rango de pasivacion. Sin embargo, revisando la curva de evolucion de la
viscosidad para relaciones molares APS:GPTMS de 0,25:1 ilustrada en la figura 6,
se observa que tiempos de envejecimiento de 40 minutos estan muy préximos al
umbral donde se acelera el proceso de gelificacion. En este sentido, se ha obser-
vado que pequefias modificaciones dentro de estas condiciones experimentales
pueden alterar drasticamente las caracteristicas del recubrimiento, encontrando
desde peliculas con excelentes caracteristicas protectoras a otras no uniformes

con elevado espesor y agrietamiento (figura 7f).

Con objeto de seleccionar una condicion experimental menos critica como refe-
rencia para estudios posteriores, se decidié optar por una condicion con un tiempo

de envejecimiento menor, pero que mantuviera buenas caracteristicas electroqui-
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micas. Finalmente, se eligi6 como condicion experimental de referencia la condi-
cion 0,25:1-30 minutos. En trabajos previos ya se ha comprobado que bajo dichas
condiciones se consiguen buenas caracteristicas protectoras al tiempo que los

resultados obtenidos son reproducibles 8.

4.4.2 Recubrimientos sol-gel hibridos base TEOS-GPTMS-APS modificados con
precursor fosfonato.

La influencia de diferentes contenidos en precursor fosfonato en las caracteristicas
protectoras del recubrimiento se muestra en la figura 10. En general, se observa
gue aungue existe una ligera disminucion de las caracteristicas pasivas del recu-
brimiento, existe también una reduccién paulatina del valor de i @ medida que se
incrementa la presencia de fosfonato, hasta alcanzar valores alrededor de un or-
den de magnitud menor con relacién al recubrimiento base (de 1E-6 hasta 2,4E-7)
(ver tabla 4). Se puede pensar entonces que la sustitucion parcial del precursor
TEOS por el precursor fosfonato mejora en cierta forma, aunque no sustancial-

mente, las caracteristicas protectoras del recubrimiento #12%,

Figura 10. Curvas de polarizacién potenciodindmica obtenidas para recubrimientos modifi-
cados con diferentes proporciones molares de precursor fosfonato.
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Tabla 4. Pardmetros electroquimicos de los recubrimientos modificados con precursor fos-

fonato, comparados con la aleacion base y el sol-gel.

Recubrimiento (Ifg‘\’}r) (Allccorrrr12) Epic (MV) Ra:/r;ggdd(emp\?)sr (AI/pcarSnz)
Aleacion base -1514 1,50E-5 - - -
Recubrimiento

(0,25:1-30 min)

0% Fosfonato -1523 1,03E-6 -1379 150 9,02E-6
10% Fosfonato -1580 6,18E-7 -1505 75 1,27E-6
20% Fosfonato -1617 2,44E-7 -1510 107 6,18E-7

4.4.3 Recubrimientos sol-gel hibridos base TEOS-GPTMS-APS dopados con ce-
rio.

Con relacion al efecto de la adicion de cerio a los recubrimientos, en la figura 11
cabe destacar que el recubrimiento con contenido de 2,5% molar de ceriopresenta
unamejora ostensible de las propiedades electroquimicas del recubrimiento, al-
canzando los menores valores de icor Y l0S mayores rangos de pasividad, con res-

pecto a los demas tipos de recubrimientos con y sin dopaje.

Figura 11. Curvas de polarizacién anddica obtenidas para recubrimientos dopados con dife-
rentes proporciones de cerio.
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En la tabla 5 se resumen los valores de los parametros electroquimicos de las cur-
vas de polarizacién anddica ilustradas en la figura 11. Es evidente que a medida
gue aumenta la proporcién de cerio afiadido al recubrimiento mejoran las carac-
teristicas electroquimicas del mismo, disminuyendo la densidad de corriente de
corrosion en cerca de un orden de magnitud y aumentando el rango de pasividad
en cerca de 100 mV, con relacion al recubrimiento de referencia (0,25:1-30 min).
De hecho, es de resaltar que los recubrimientos dopados con 2,5 %Ce presentan
unas caracteristicas electroquimicas similares o incluso superiores a las presenta-

das por los recubrimientos obtenidos para la condicion 0,25:1-40 min.

Tabla 5. Parametros electroquimicos de las curvas de polarizacién anddica ilustradas en la

figura 11.
Recubrimiento (Eni‘\’}r) (Allcé’rr{qz) Epic (MV) Re:/r}g;ddéamp\?)sr (AI/pca|fnz)
Aleacién base -1514 1,50E-5 - - -
0% Ce -1523 1,03E-6 -1379 150 9,02E-6
0,5% Ce -1527 1,88E-6 -1460 67 4,62E-6
1,5% Ce -1502 8,13E-7 -1373 129 8,00E-6
2,5% Ce -1535 3,95E-7 -1290 245 5,87E-6

Fuente: Autores

Sin embargo, para poder evaluar realmente el mecanismo de actuacién del cerio,
se realizaron ensayos de polarizacion anddica para tiempos mas prolongados de
inmersion en la solucion agresiva. En este sentido, en la figura 12 se presentan la
comparacion de las curvas de polarizacién potenciodinAmica de las muestras re-
cubiertas con sol-gel bajo la condicién 0,25:1-30 min sin cerio y con dopaje de

2,5% Ce, para tiempos de inmersion de 30 min y 24 horas.

Se observa que las caracteristicas electroquimicas del recubrimiento sol-gel sin
cerio, transcurridas 24 horas de inmersion, se reducen sustancialmente, del tal
forma que el valor de icor aumenta cerca de un orden de magnitud respecto al
mismo recubrimiento después de 30 min de inmersién, al mismo tiempo que pier-
de por completo su pasividad. Se deduce que para este tiempo de ensayo el re-

cubrimiento sol-gel ya se encuentra dafado
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Figura 12. Curvas de polarizacion potenciodindmicas para recubrimientos sol-gel sin cerio, y
con 2,5%Ce para tiempos de inmersion de 30 minutos y 24 horas.
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Por el contrario, el recubrimiento dopado con 2,5% Ce después de 24 horas sigue
presentando una excelente resistencia a la corrosion, ya que a pesar que aumenta
ligeramente el valor de i, mantiene e incluso mejora su propiedades pasivas,
llegando hasta 340 mV de pasividad (ver tabla 6). Este resultado es indicio del
efecto de autocurado que ofrece el cerio una vez que el recubrimiento se encuen-

tra dafiadot?®%42!

. De hecho, experimentalmente se comprueba que el aspecto
superficial de las muestras dopadas con Cedespués del ensayo adquiere una to-

nalidad amarilla, sefial de que el cerio esta depositandose en forma de hidréxido.

Tabla 6. Parametros electroquimicos de las curvas de polarizacion anddica ilustradas en la

figura 12.

. i Rango de pasi- i
Recubrimiento | Eco (MV) (A/(é)rr]tlz) Epic (MV) vigad (mpV) (A/pcarsnz)
0% Ce 30 min -1523 1,03E-6 -1379 150 9,02E-6

0% Ce 24 h -1473 1,10E-5 - - -
2,5% Ce 30 min -1535 3,95E-7 -1290 245 5,87E-6
25%ce24h -1514 1,41E-6 -1173 341 9,49E-6
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5. CONCLUSIONES

» En general, los recubrimientos sol-gel hibridos mejoraron la resistencia a la
corrosion de la aleacién de magnesio AZ31, disminuyendo su densidad de
corriente de corrosion entre uno y dos ordenes de magnitud y permitiendo

la aparicion de una region de pasividad.

» La proporcion molar de precursores APS:GPTMS afectd sustancialmente al
proceso de gelificacion y la viscosidad del sol, siendo un factor importante
en la obtencién de recubrimientos con buenas caracteristicas superficiales y

de resistencia a la corrosion.

» La sustitucion parcial del precursor TEOS por el precursor fosfonato, aun-
gue logré disminuir la densidad de corriente de corrosion de los recubri-
mientos modificados, también disminuy6 el rango de pasividad, lo que indi-
ca que la resistencia a la corrosion de estos recubrimientos mejoro, pero no

de la manera esperada.

» Los recubrimientos dopados con Ce presentaron un incremento ostensible
de la resistencia a la corrosion, sobretodo aquéllos dopados con 2,5%
Ce.Dicho elemento actu6 como inhibidor de corrosion, proporcionando un
efecto de autocurado y permitiendo mantener las propiedades electroquimi-
cas del recubrimiento practicamente inalteradas después de su exposicion

al medio por tiempos relativamente prolongados.
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6. RECOMENDACIONES

Para estudios posteriores se recomienda:

7/
L X4

Realizar una caracterizacion mas exhaustiva de cada uno de los recubri-
mientos sintetizados, mediante técnicas tales como espectroscopiaRaman,
XPS, microscopia electronica de trasmision, difraccion de Rayos X, entre

otras.

Hacer una evaluacién mas detallada, mediante ensayos de espectroscopia
de impedancia electroquimica, de la resistencia a la corrosién de los recu-
brimientos sol-gel, sobretodo aquéllos dopados con cerio, con objeto de de-
terminar con mayor claridad su efecto en el mecanismo de autocurado de

los recubrimientos.
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8. ANEXOS

ANEXO A.Asignacion de las principales bandas de los espectros IR de los
precursores ilustrados en la figura 4.

TEOS GPTMS APS
Asignacion Posicion (cm™) Posicion (cm™) Posicion (cm™)
80pSi-O 469 449 452
8Si-0 791 791 791
8 C-O-C (epoxi) 910

v Si-O-C 1082 1087 1085

v Si-O 1107 - -
vs Si-C - 1194 1191

& C-O-C (epoxi) 1253 -
8 CHs 1390 1387 1389
8; CH, 1483 1471 1464
vs C-N - - 1310
ON-H - - 1600

6 C-0 - 1637 -
Vas CH, - 2840 2841

vs CH, 2890 - -
vs CH; - 2941 2940

Vas CH3 2976 - -

v N-H - - 3250-3350
9.

ANEXO B. Asignhacion de las bandas principales de los espectros IR de los
soles ilustrados en la figura 5.

Sol TEOS-GPTMS Soles envejecidos
Asignacion Posicién (cm™) Posicion (cm™)
SopSi-O 450 450-470
vsSi-O-Si 790 780-790
& C-O-C (epoxi) 910 -
vasSi-O-Si 1050 1050-1060
v Si-O-C 1080 -
v Si-O 1100 1100
§ C-O-C (epoxi) 1253 -
6 C-0O 1640 -
vasCHs; 2875 2880
vsCHj; 2900 2920
v O-H 3500 3430
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