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RESUMEN

TITULO: EVALUACION EXPERIMENTAL DE LA IMPLANTACION DE IONESDE Tiy N EN LA
RESISTENCIA A LA CORROSION EN EL ACERO AL CARBONO AISI SAE 1010."

AUTORES:

ARGUELLO QUIROGA, Ariel. SANCHEZ SARMIENTO, Julie Carolina™"

PALABRAS CLAVES: implantacién ionica tridimensional, acero AISI SAE 1010, corrosion,
técnicas electroquimicas.

DESCRIPCION:

La tecnologia de implantacién ionica tridimensional se emplea como técnica de tratamiento
superficial para materiales como aceros y aleaciones industriales. La corrosion es principalmente
un fenédmeno que se produce a nivel superficial, por lo cual existe una estrecha relacién entre la
composicién del material y la estructura de las peliculas que se forman sobre la superficie de los
mismos, por consiguiente, las técnicas de modificacion superficial son tratamientos adecuados
para mejorar dichas propiedades a la corrosiéon de un material especifico.

En este trabajo dicha implantacién i6nica se genero en el dispositivo JUPITER, mediante
descargas pulsadas de alto voltaje a bajas presiones, implantando iones de Nitrégeno y Titanio en
cupones gravimétricos de acero AlISI SAE 1010,empleando parametros de 10 KeV de energia, 0.3
Hz de frecuencia, 1.4-2.0 Pa de presién y tiempos de implantacion 60,90,6,y 9 minutos
respectivamente.

Los cupones gravimétricos no implantados e implantados de Nitrégeno y Titanio se les realizaron
multiples estudios con respecto al comportamiento de la resistencia a la corrosion en la region
superficial, para ello se realizaron ensayos en una solucion de Cloruro de Sodio (NaCl) al 3%,
mediante las técnicas electroquimicas de Rp, EIS y Tafel. Posteriormente se llevo a cabo la
caracterizacion de la superficie de las muestras implantadas, empleando la técnica de topografia
de superficies, la caracterizacion de los productos de corrosién que se obtuvieron después de los
ensayos electroquimicos (empleando la técnica de difraccién de rayos x (DRX)) y finalmente la
caracterizacion del blanco (muestra sin implantacién de iones), mediante la composicion quimica.

De los resultados obtenidos en este trabajo, se observé que la implantacién de iones de Titanio a
un tiempo de 9 minutos para este tipo de acero, presenta el mejor comportamiento en la resistencia
en ambiente de cloruros, presentando menor morfologia de corrosion en la superficie.

" Proyecto de Grado
™ Facultad de Ingenieria Fisicoguimica. Escuela_de Ingenieria Metallrgica. Director Ph.D PENA
BALLESTEROS, Dario Yesid.Codirector: M.Sc NINO Ely Dannier
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ABSTRACT

TITLE: EXPERIMENTAL EVALUATION OF THE IMPLANTATION OF TI AND N IONS IN THE
RESISTANCE TO CORROSION EN CARBON STEEL AISI SAE 1010. -

AUTHORS:
ARGUELLO QUIROGA, Ariel. SANCHEZ SARMIENTO, Julie Carolina’ "

KEYWORDS: TRIDIMENSIONAL IONIC IMPLANTATION, STEEL AISI SAE 1010, CORROSION,
ELECTROCHEMICAL TECHNIQUES

DESCRIPTION:

Tridimensional lonic implantation technology is used as a superficial technique for materials such as
steel and industrial alloys. Corrosion is mainly a phenomena that is produced at a superficial level,
reason why there is a there is a close link between the material composition and the structure of the
film that is formed on its surface, therefore, the techniques of superficial modification are accurate
treatments used to improve the previously mentioned properties to the corrosion of a specific
material.

In this work, the mentioned ionic implantation was generated inside the JUPITER device, within the
application of several pulsed high voltage discharges at low pressures, implanting Nitrogen and
Titanium ions in gravimetrical coupons made of AISI SAE 1010 steel, applying parameters of 10
KeV of energy, at 0.3 Hz of frequency and 1.4 to 2.0 Pa of pressure, and times of implantation of
60, 90, 6 and 9 minutes in respective order.

Several studies about the behavior of the resistance to corrosion in the superficial region were
conducted to Gravimetrical Coupons implanted and non-implanted with Nitrogen and Titanium ions,
for this purpose essays were made in a solution of sodium chloride (NaCl) at 3%, through
electrochemical techniques of Rp, EIS and Tafel. Later the surface characterization of the implanted
samples was conducted using the topographic techniques of surfaces, the characterization of the
corrosion products that were obtained after the electrochemical essays (applying the technique of
diffraction of X Rays (DRX)), and finally the characterization of the white (sample without ion
implantation), by means of the chemical composition.

By the use of the results obtained, it was observed that the implantation of Titanium ions at a time of
9 minutes for this type of steel, achieved the best behavior of the resistance in an environment of
chlorides showing the least corrosion morphology at surface.

" Grade Project
"™ Faculty of physicochemical engineering. School of Metallurgical Engineering. Director: Ph.D
PENA BALLESTEROS, Dario Yesid. Codirector: M.Sc NINO Ely Dannier
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INTRODUCCION

La corrosion es un fendbmeno espontaneo que se presenta practicamente en todos
los materiales procesados por el hombre; este fendmeno de naturaleza
electroquimica es principalmente superficial, por tal razéon su estabilidad
electroquimica se relaciona con la composicién vy la estructura de las capas
superficiales y subsuperficiales de los metales. Por esta razon, cada dia se
desarrollan nuevas tecnologias que tratan de minimizar el impacto negativo de la
corrosion. La técnica de la implantacion iénica es una alternativa en la
modificacion superficial de los materiales, siendo capaz de alcanzar propiedades
Gnicas que por métodos tradicionales metallrgicos no se podrian obtener. Entre
las grandes ventajas de esta técnica es su facil control, precision y su uso en

piezas con dimensiones que no pueden ser modificadas.

La implantacion idnica es ahora usada para el tratamiento superficial avanzado de
herramientas y de algunos equipos (utilizada en la industria petroquimica, médica,

aeroespacial, automovilistica, de alimentos, entre otros) (V. Nifio., 2004).

Estudios realizados anteriormente en aceros como el caso del AISI SAE 4140,
muestran la influencia de la rugosidad superficial en el proceso de implantacion de
iones de Nitrogeno y por ende su comportamiento electroquimico. Por ellos nace
la necesidad de estudiar aceros con bajo contenido de carbono implantados con
Nitrogeno y Titanio respectivamente, evaluando la resistencia a la corrosion de

este material una vez implantados los iones.
Este estudio se evalu6 mediante las técnicas electroquimicas de Rp, EIS y Tafel,

el comportamiento electroquimico del acero AlSI SAE 1010 implantado con iones

de Nitrogeno y Titanio en varios tiempos de implantacion respectivamente.
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1. OBJETIVOS

1.1 OBJETIVO GENERAL

Evaluar la resistencia a la corrosion del acero al carbono AISI SAE 1010
modificado superficial y subsuperficialmente mediante la implantacion i6nica de

Nitrégeno y Titanio.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Evaluar la velocidad de corrosibn mediante las técnicas electroquimicas de Rp,
EIS y Tafel del acero al carbono AISI SAE 1010 expuesto a implantacion ionica,

en una solucion electrolitica de cloruro de sodio (NaCl) al 3% y 271 2°C.

Analizar la estabilidad de los 6xidos formados en la superficie del acero AISI SAE
1010 implantado con iones de Nitrégeno y Titanio, por medio de espectroscopia de
impedancia electroquimica (EIE), con el fin de determinar su influencia en el

deterioro de las muestras.
Comparar las superficies del acero implantado con iones de Nitrdgeno y Titanio

para los diferentes tiempos de implantacion por medio de la técnica de Topografia
de superficies.

20



2. MARCO TEORICO

2.1 INVESTIGACIONES SOBRE LA INFLUENCIA DE LA IMPLANTACION
IONICA EN ACEROS

A continuacion se hace mencién de algunos estudios de corrosion en diversos

aceros implantados:

CORENGIA, p. et al (2002). "Comportamiento frente a la corrosiébn de aceros
nitrurados por plasma": en la investigacion se nitruro por medio de una descarga
dc-puldsada via plasma un acero de baja aleacion (AISI 4140) y un acero
inoxidable martensitico (AISI 410), con el objeto de evaluar su comportamiento
frente a la corrosién, este fue estudiado por métodos electroquimicos mediante
curvas de polarizacién potenciodinamicas, donde se vari6 el potencial partiendo de
un valor inicial de —1.00 V respecto al electrodo de referencia de calomel saturado
(SCE) hacia la direccién anédica hasta alcanzar una corriente de 1 mA.cm™. Se
usé un electrodo de referencia (SCE) y un contraelectrodo de Platino (Pt). El
electrolito empleado fue NaCl 3 %. Se determind que la nitruracién iénica de el
acero inoxidable martensitico mejora las caracteristicas mecéanicas al tiempo que
empeora el comportamiento a la corrosion. Esto plantea el problema tecnoldgico
de desarrollar procesos que permitan optimizar las propiedades mecanicas y

electroquimicas simultdneamente.

SILVA, m. (2004) “Estudio de la implantacion ionica tridimensional (3DIl) en
descargas a baja presion como proteccion de aceros a la permeacion de
hidrégeno”: en esta investigacion las ldminas de acero AISI-SAE 1010 fueron
implantadas con iones de nitrdgeno y ensayadas en pruebas de permeacion
electroquimica (curvas de polarizacion potenciodindmicas) para establecer su
comportamiento como barrera o como catalizador a la entrada y salida de

Hidrogeno. Se emple6 una solucion electrolitica de NaOH 0.1 N. Determiné una
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razon critica entre el espesor de la zona implantada y el espesor de la muestra,
para el cual la permeabilidad del hidrogeno en estado estacionario es igual tanto

para el sustrato como para el acero implantado.

V. NINO, d. et al (2004) “Comportamiento del acero AISI-SAE 4140 implantado
con iones de nitrdgeno en ambientes hidrogenados”: aplicaron la tecnologia de
implantacion idnica tridimensional para buscar la solucion del problema de
fragilidad causado por la disolucion de hidrogeno y los procesos de oxidacion. Con
el objetivo de establecer la efectividad de la implantacion iGnica como mecanismo
de proteccion a la fragilizacion y agrietamiento inducido por hidrogeno, las
muestras fueron sometidas a ensayos de agrietamiento bajo tension en presencia
del ataque por corrosion (SCC), en una soluciéon de tiosulfato de sodio hidratado
(Na,S,03.5H,0, la cual simula un ambiente de &cido sulfhidrico (H.S), en
condiciones de potencial y pH establecidos. Se determiné que el grado de
fragilidad de las muestras implantadas con iones de Nitrdgeno en descargas
pulsadas de alto voltaje a bajas presiones, con energias de 10 y 20 kV disminuyo6

significativamente.

MARTINEZ, |. et al (2005) “El efecto de la implantacion i6nica de nitrégeno en el
comportamiento de la corrosion de aceros inoxidables en el medio de cloruros”:
en este trabajo se estudio el efecto de la implantacidon de nitrégeno en el
comportamiento de la corrosién de un acero inoxidable austenitico (AISI 304) y
ferritico (AISI 430), empleando la técnica de implantacion iénica tridimensional.
Las dosis implantadas fueron probadas por medio de las pruebas de resistencia
a la polarizacion y de extrapolacion de Tafel. Los resultados demostraron que,
en términos generales, la implantacion de Nitrdgeno mejora la resistencia a la
corrosion aumentando la resistencia a la polarizacion y polarizando la reaccion
anodica del proceso de la corrosion. Los resultados obtenidos fueron
comparados con medidas electroquimicas de la espectroscopia de la impedancia
(EIS).
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DA SILVA, |. et al (2006) “Effects of Plasma Immersion lon Implantation (PIIl) of
Nitrogen on Hardness, Composition and Corrosion Resistance of Ti-6Al-4V Alloy”:
muestras de Ti-6Al-4V fueron tratadas mediante implantacion ionica via plasma
inmersion a diferentes temperaturas (400 y 800°C), con un tiempo de implantacion
(30 y 150 minutos), variando el potencial de plasma (100 y 420 V). Se evalud el
comportamiento de la corrosion por medio de pruebas de polarizacién
potenciodinamicas empleando una solucién de NacCl al 3%, con pH=6, una varilla
de grafito como electrodo auxiliar y un electrodo de referencia de plata/cloruro de
plata (Ag/AgCI). El estudio determind que a temperatura de 800°C y 150 minutos
de tratamiento, la dureza de la superficie aumenta mediante la formacién de la
fase cristalina Ti2N; sin embargo la mejor resistencia a la corrosion se observé en

muestras tratadas a mayor temperatura y menor tiempo de tratamiento (30 min).

RUEDA, a. et al (2006) “Estudio del comportamiento de la corrosién nitrogeno*:
donde se realizaron ensayos de corrosion Tafel a muestras implantadas y no
implantadas de acero AISI-SAE 1020. Dichos ensayos se efectuaron en
soluciones de cloruro de sodio 1.0 M con electrodo de referencia de calomel. La
superficie de la muestra en contacto con la solucién electrolitica fue de 0,968 cm?;
se trabajo con una velocidad de barrido de 0,1 mV/s, y se registraron datos cada
10 mV (100 s). Los resultados reportados muestran un cambio significativo de los
parametros de corrosion, ya que la velocidad de corrosion calculada para la
muestra implantada resulta ser cuatro veces menor que la obtenida para la

muestra no implantada.

FONTALVO, p. et al (2007) “Evaluacion experimental de la resistencia a la
corrosion de un acero AISI-SAE 4140 implantado con iones de nitrégeno”:
muestras de acero AISI-SAE 4140 implantadas con Nitrdgeno mediante
implantacion i6nica tridimensional (3DIl) se le realizaron pruebas electroquimicas
EIS, Rp y Tafel en una soluciéon NaCl al 3%, con el objeto de evaluar la influencia

de la rugosidad de dicho acero implantado frente a la corrosién, donde se obtuvo
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una mayor resistencia a la corrosién para el material a una menor rugosidad. Se
evalud la degradacion del material a las condiciones, en expuestas a NaCl durante
un tiempo de 14 dias, en donde se obtuvo un mayor valor de Rp; con el objetivo
de verificar la ausencia o presencia de una capa protectora en la superficie del

material estudiado.

MOHAN, r. et al (2007) “Plasma immersion ion implantation of nitrogen on
austenitic stainless steel at variable energy for enhanced corrosion resistance”:
implantaron iones por inmersion via plasma (PIIl) de Nitrdgeno en muestras de
acero inoxidable austenitico AISI 316L a diferentes energias (5, 10, 15, 20 kV),
empleando pulsos de 5y 10 ps. Los ensayos de corrosion se realizaron mediante
pruebas de polarizaciéon potenciodinamicas, empleando una soluciéon de NaCl al
1%. Los resultados reportados indicaron que la resistencia a la corrosion del acero
mejora con el aumento de energia hasta -15 kV, pero la implantacion se deteriora
a una energia de implantacion mas alta de -20 kV, posiblemente al crecimiento del

grano en 20 kV de energia.

MELLO, c. b. et al (2010) “Surface modification of SAE 1070 by chromium using
plasma immersion ion implantation and deposition”: se implantaron iones de cromo
al acero SAE 1070 por medio de la técnica (PIll), con el fin de evaluar la
resistencia a la corrosion, propiedades triboldgicas y morfologia de la superficie de
la muestra implantada. La superficie de las muestras de 15 mm de diametro y 3
mm de espesor se limpidé con acetona en un bafio ultrasénico previamente a la
implantacion. EI comportamiento de la corrosion de evaludé mediante la prueba de
polarizacion potenciodinamica, empleando una solucion de NaCl al 3% en peso,
con electrodo de referencia plata/cloruro de plata (Ag/AgCl), una lamina de platino
como contraelectrodo, pH=6 a temperatura ambiente. Las pruebas demostraron
que la corrosion de la pelicula de cromo formada debido a la implantacion,
aumenta el potencial de corrosion, convirtiendo el material mas noble y

disminuyendo la densidad de corriente de corrosion, lo cual mejora la resistencia a
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la corrosion del acero al carbono SAE 1070; indicaron que peliculas mas gruesas

mejoran significativamente la corrosion.

MUTHUKUMARAN, v. et al (2010) “Experimental investigation on corrosion and
hardness of ion implanted AISI 316L stainless steel”: se estudio el acero inoxidable
AISI 316L implantado con dos tipos de iones: Nitrdgeno y Helio, a una energia de
100 KeV, con una dosis implantada de 1x10’ iones/cm? a temperatura ambiente.
Los efectos de la implantacion de iones en la resistencia a la corrosion del acero
inoxidable se evaluaron por medio de ensayos de polarizacién potenciodinamicas,
en una solucién de NaCl al 0,9%, empleando como electrodo de referencia
Calomel saturado y como contraelectrodo una lamina de platino; se realizé tanto
para blancos como para muestras implantadas. Determinaron que el
comportamiento a la corrosidbn en general mostro una mejoria significativa en
ambos tipos de iones implantados, en Helio (icor=0,0689 mA/cm?) y en Nitrégeno
(icor=1,1183 mA/cm?), comparando estos resultados con los obtenidos en el
blanco (icor=1,2187 mA/cm?). Ademas se encontré una mejora significativa en el
comportamiento a la corrosion en picaduras, para ambas dosis implantadas, en
Helio (E,i=230 Mv) y en Nitrégeno (E=170 Mv), llevando a cabo una
comparacion con los blancos (Eit=92 Mv).

De acuerdo a lo analizado de la revision del estado del arte, la tecnologia de la
implantacion idnica tridimensional empleada como tratamiento de modificacién
superficial de aceros y aleaciones comerciales a nivel industrial es de gran
importancia en el estudio del comportamiento de estos materiales en la mejora de
las propiedades superficiales tales como el desgaste, dureza y resistencia a la
corrosion. Entre los papeles mas importantes que desempefian estos iones
implantados en la resistencia a la corrosion esta dado por la disminucién de la
velocidad de oxidacion del producto de corrosion formado en la superficie del

material.
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Estudios han demostrado que la caracterizacion de las capas protectoras
(pasivas) sobre la superficie de los metales y aleaciones es uno de los aspectos
fundamentales a la hora de entender el comportamiento de estos materiales frente
a distintas condiciones ambientales. Los estudios realizados han mostrado que en
muestras tratadas superficialmente, dan cierta tendencia en los resultados, un
ejemplo muy claro, se reporta en los ensayos Tafel, los cuales demuestran
claramente la region asociada a la formacion de la capa protectora en el material,
en este caso, la curva de polarizacion andédica ademas de mostrar una gran region
pasiva, muestra una densidad de corriente que tiende a mantenerse constante;
para la de polarizacion catddica, reporta densidades de corriente que disminuyen
a medida que va incrementando el potencial, para la cual, en mayoria de los casos
se asume que la reaccién que se produce es la del oxigeno. A nivel general
realizando comparaciones entre muestras tratadas y no tratadas superficialmente,
presentan un mejoramiento en las propiedades de la resistencia a la corrosion, se
tiene que las muestras tratadas, estas mejoras se basan en la presencia de una

capa de oxido estable a nivel superficial anteriormente nombrada.

Pero no en todos los casos el del tratamiento superficial es favorable en las
propiedades mecanicas y tribolégicas de las superficies, es fundamental tener en
cuenta la dosis de iones que se suministra a ciertos materiales, debido a que en
algunas ocasiones, dosis altas podrian llegar a ser perjudiciales para la evaluacion
desde el punto de vista de la corrosion, como en estudios llevados a cabo de iones
implantados de Nitrégeno en ciertas aleaciones comerciales. Casos observados
también demuestran que si los iones implantados degradan alguna propiedad del
sustrato (material base) como la resistencia a la fatiga o conductividad eléctrica,
no es recomendable esta tecnologia, y por lo tanto deberian aplicarse otras
técnicas de modificacion superficial.
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3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Este trabajo de investigacion se desarroll6 en varias etapas, las cuales se
distribuyeron como se representa en el siguiente diagrama de flujo.

Grafico N° 1 Etapas de Trabajo de Investigacion

[ Tratamiento superficial de las muestras (3DIIl). J

Resistencia ala ‘

Espectroscopiade
pelarizacion lineal

impedancia
electroguimica.

Pendientes Tafel. |

| e

Fuente: Los autores
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3.1 REVISION BIBLIOGRAFICA

La primera etapa del trabajo donde se recopilé la informacion y estado del arte
necesaria para el desarrollo de este proyecto, Para este fin se recurri6 a los
diferentes medios, como libros, articulos, revistas, Internet, bases de datos,
investigaciones y la interaccion de informacién con el grupo de investigaciones en
corrosion de la UIS (GIC).

3.2 PREPARACION DE LAS MUESTRAS

A continuacién se describe la forma detallada del procedimiento para la

preparacion de las muestras antes de la realizacion del tratamiento superficial.

3.2.1 Limpieza Superficial De Las Muestras Para La Implantacion I6nica.

Fotografia 1. Cup6n gravimétrico de acero AISI-SAE 1010.

Se trabaj6é con cupones gravimétricos de un acero AISI SAE 1010 de dimensiones
7.6cm x 1.9 cm x 0.03 cm. Posteriormente se realiz6 una limpieza por ultrasonido
en alcohol industrial (etanol 96%), durante un tiempo de 15 minutos, en un
limpiador ultrasonido marca ELMA modelo LC 30/H. Preliminarmente al
tratamiento de implantacion ionica se realizd un sputtering en la camara de vacio,
con el fin de eliminar impurezas y garantizando un buen proceso de modificacion
superficial. Las muestras implantadas con iones de Nitrdgeno, se le realizé un
sputtering con gas de Argén y a las implantadas con iones de Titanio, el
sputtering se llevo a cabo con gas de Nitrogeno. Los pardmetros de descarga

empleados en el sputtering de las muestras fueron los siguientes: Energia: 5 KeV;
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tiempo de exposicion: 20 minutos; Presién de descarga: 2,50-3,30 Pa; Duracion

del pulso: 0,20 mS; frecuencia: 0,30 Hz.

3.2.2 Preparacion De Las Muestras Para Metalografia. La muestra se desbasto
utilizando papel abrasivo de carburo de silicio N° 320, 400, 600 y 1200. Para el
ataque quimico de la probeta se empleé el reactivo quimico recomendado por la
norma ASTM E 407-99; una solucion de 2% de acido nitrico en alcohol metilico,
mejor conocido como NITAL al 2%. El ataque se realizO por inmersion en un
tiempo de 1 min 20 s, para llevar a cabo el analisis microestructural se utiliz el
microscopio OLYMPUS B51.

3.3 TRATAMIENTO SUPERFICIAL DE LAS MUESTRAS 3DlIl.

El tratamiento superficial de las muestras se llevo a cabo mediante descargas de
alto voltaje y bajas presiones, mediante la técnica 3DIII, ejecutada en el reactor
JUPITER (Joint Universal Plasma and lon Technologies Experimental Reactor),

ver fotografia 2.

Fotografia 2. Dispositivo JUPITER (Joint Universal Plasma and lon

Technologies Experimental Reactor) [9]

E
r~
Ll

Nota: 1. Camara de descargas, 2. Sistema de Vacio, 3. Generador de Pulsos de Alto Voltaje, 4.

Sistema de Control, 5. Electrodo Central
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Las muestras a tratar superficialmente se ubican en el citodo de la camara de

descargas, como se indica en la fotografia 3.

Fotografia 3. Catodo de la camara de descarga.

Fuente: Los autores

3.4 PARAMETROS EMPLEADOS EN LA TECNICA 3Dl

Los cupones gravimétricos de acero AISI-SAE 1010 fueron modificados
superficialmente con iones de Nitrégeno y Titanio, como se reporta en la tabla 1.

Tabla 1. Condiciones de implantacion iénica de las probetas.

Nitrégeno 10 1,4-1,8 60 30 20
Nitrégeno 10 1,5-2,0 20 30 20
Titanio 10 0,220-0,280 6 30 20
Titanio 10 0,250-0,280 9 30 20

Fuente: Los autores




El proceso de implantacion es monitoreado desde el panel de control del reactor
JUPITER. La fotografia 4 muestra el panel de control durante el proceso de
implantacion. En el proceso de descarga de alto voltaje se conecta el osciloscopio
con el propésito de monitorear la descarga eléctrica, en el cual se observaron los

pulsos de voltaje (amarillo) y corriente (azul), ver fotografia 5.

Fotografia 4. Panel de control del reactor JUPITER.

Fuente: Los autores

Fotografia 5. Registro de los pulsos de voltaje y corriente de la descarga.

Fuente: Los autores
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3.5 CARACTERIZACION DEL MATERIAL IMPLANTADO.

3.5.1 Ensayos Electroquimicos. Las pruebas electroquimicas de RPL, EIS y
TAFEL fueron realizadas en el equipo ACM BI-STAT. En el montaje se utilizé una
celda plana que consta de tres electrodos: trabajo, referencia y auxiliar. Como
electrodo de referencia se utiliz6 Calomel saturado (SCE) y como electrodo
auxiliar se emple6 uno de grafito. El electrolito de trabajo fue una solucion de
cloruro de sodio (NaCl) al 3% a 27°+2°C. La fotografia 6., muestra el montaje

empleado.

Fotografia 6. Montaje de la celda electroquimica.

Nota: A. Electrodo de referencia (Calomel saturado (SCE)). B. Electrodo auxiliar (Grafito) C.
Electrodo de trabajo (Probeta de acero 1010 implantado y no implantado).

Las pruebas electroquimicas se realizaron segun las normas ASTM G1, G5, 659,
G102 y G106. A continuacion se listan los parametros para los ensayos
electroquimicos RPL, EIS y TAFEL. En estos ensayos el area expuesta del
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electrodo de trabajo fue de 0,79 cm?, densidad 7,67 g/cm® y peso equivalente de

33,12 gramos.
CURVAS EIE
Se realiz6 con base a la norma ASTM G3-99; estas curvas fueron obtenidas para
muestras implantadas y no implantadas (blancos). En la tabla 2 se muestran los

parametros utilizados para este ensayo.

Tabla 2. Pardmetros de trabajo para la curva de EIE.

Frecuencia inicial (Hz) 300000
Frecuencia final (Hz) 0.01
Voltaje AC (mV/min) 10

Tiempo estabilidad (s) 300

Puntos 100

Fuente: Los autores

CURVAS DE RP

Esta técnica se aplico basada en la norma ASTM G5-94 del 2004. Se realizaron
variando el potencial y midiendo la corriente, la cual es proporcional a la velocidad
de corrosion. En la tabla 3 se exponen los parametros utilizados en la prueba de
RP.

Tabla 3. Pardmetros de trabajo para la curva de Rp.

Potencial inicial (mV) -25
Potencial final (mV) 25
Tiempo estabilidad (s) 300
Puntos 100
Velocidad de barrido (V/h) 1,2

Fuente: Los autores
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CURVAS DE TAFEL

El ensayo se realiz6 basado en la norma ASTM G3-89 del 2004. Para esta técnica

se emplearon los parametros citados en la tabla 4.

Tabla 4. Pardmetros de trabajo parala curva TAFEL

Potencial inicial (mV) -250
Potencial final (mV) 250
Tiempo estabilidad (s) 300
Velocidad de barrido (V/h) 2,6
Ciclo 0,5

Fuente: Los autores

3.5.2 Equipos Empleados En La Experimentacion. Se emplearon los siguientes

equipos para el desarrollo de las pruebas electroquimicas:

Fotografia 7. Bipotenciostato ACM Gill AC Bi-Stat

Nota: 1. Bipotenciostato ACM version 5.0. 2. Computadora 3.Canales de salida para la celda.
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Fotografia 8. pH metro

Fuente: Los Autores

Fotografia 9. Balanza analitica

Fuente: Los autores
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Fotografia 10 Plancha de calentamiento

Fuente: Los autores

Fotografia 11 Limpiador Ultras6nico

ULTRASONIC LC30H

Fuente: Los autores

3.5.3 Disefio Experimental Estadistico. Para evaluar la influencia de cada
variable independiente, la interaccion entre ellas y la variable dependiente
(velocidad de corrosién) se elaboré un disefio experimental de 2%, donde 2 es el

namero de niveles y k es el numero de variables (tiempo, sustancia a implantar,
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tiempo exposicion al electrolito). Este disefio establecio realizar ocho ensayos
(23=8), con el fin de establecer si durante el proceso de implantacién de iones de
Nitrégeno y Titanio existe algun efecto en la variable de respuesta, en este caso la
velocidad de corrosioén, en un tiempo especifico de exposicion del electrolito. Con
este disefio experimental para ensayos de corrosibn se permitid conocer un
ndamero minimo de ensayos para obtener la maxima informacion posible sobre el

proceso estudiado y de esta manera realizar la experimentacion requerida.

A su vez este disefio experimental estadistico general se dividi6 en dos modelos
de equivalencia: 1) Nitrdgeno; 2) Titanio. Estos se exponen en la tabla 5.

Tabla 5. Modelos de equivalencia

Nitrogeno

90

Titanio

Fuente: Los autores
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4. RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS

En esta seccién se presentan los resultados mas importantes obtenidos en el
desarrollo de la investigacion, de acuerdo con las actividades propuestas en la

metodologia

4.1 CARACTERIZACION DEL MATERIAL DE TRABAJO

Las muestras utilizadas en los experimentos fueron elaboradas en acero AlSI SAE
1010. El andlisis se realizo por la técnica de Espectroscopia de Emision de Chispa
(tabla 6) sefala la composicion quimica de la muestra correspondiente al acero
AISI SAE 1010.

Tabla 6. Composicion quimica de las muestras de acero AlISI SAE 1010.

Al 0,00462 Nb 0,00207
B 0,00019 Ni 0,0567
C 0,118 P 0,0105
Ca 0,00031 S 0,0232
Co 0,0083 Sb 0,00472
Cr 0,11 Si 0,0861
Cu 0,241 Sn 0,0132
Fe 98,8 Ti 10,0010
Mn 0,472 \Y 0,0019
Mo 0,0132 w 0,0111
N 10,0010

Fuente: UPTC.
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Se realizé un analisis metalogréfico (fotografia 12) observandose que la
microestructura esta compuesta por Ferrita, pequefas colonias de perlita laminar y
sulfuros.

Fotografia 12. Microestructura del material en estado de entrega; a) 200x b)
500x

(a) (b)

4.2. MEDIDAS DE VELOCIDAD DE CORROSION.

Los datos mostrados en esta etapa se refieren a las muestras tratadas y no
tratadas superficialmente donde se busca encontrar la influencia de la
implantacion de iones en las medidas de velocidad de corrosion para las muestras
no implantadas e implantadas con Nitrégeno y Titanio, expuestas por los métodos
de resistencia a la polarizacion lineal, extrapolaciéon de Tafel, ademas de un
analisis de impedancias, llevado a cabo por medio de la técnica de espectroscopia

de impedancia electroquimica.

Se observa una variacion de las pendientes con el efecto de la exposicion en el
electrolito en las muestras y estos resultados son concordantes con las curvas
Tafel mostradas en las figuras (6 a la 10), donde se puede observar un
comportamiento similar en las muestras expuestas a 7 y 21 dias, mientras
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aguellas expuestas a 15 dias se desplazan a la derecha, ademas se observa una

variacion del potencial de corrosion de las muestras.

4.2.1. Célculo de la Resistencia a la polarizacion lineal. Las figuras (1 a la 5)
muestran los resultados de la técnica de resistencia a la polarizacion lineal para
cada una de las muestras trabajadas, se puede apreciar que tanto para las
muestras implantadas como para las no implantadas (blancos), la resistencia a la
polarizacion (pendiente de la curva), va disminuyendo a medida que aumenta el
tiempo de exposicion al electrolito, lo que significa que se observa un aumento en

la velocidad de corrosion.

Figura 1. Curvas de resistencia a la polarizacion lineal para muestras de

acero AISI SAE 1010 sin implantacion de iones.

Fuente: Los autores
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Los célculos de la resistencia a la polarizacién, con respecto al tiempo de
exposicion al electrolito, en las muestras implantadas con Nitrdgeno a 60 y 90
minutos, muestran un decaimiento representado en el potencial, que me determina
una disminucion en la velocidad de corrosién a medida que aumenta el tiempo de
exposicion al electrolito y aumenta la dosis implantada en la superficie de las
muestras.
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Figura 2. Curvas de resistencia a la polarizacién lineal para muestras de

acero AlISI SAE 1010 implantadas con Nitrogeno a 60 min.
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Fuente: Los autores

Figura 3. Curvas de resistencia a la polarizacién lineal para muestras de

acero AISI SAE 1010 implantadas con Nitrogeno a 90 min.
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Fuente: Los autores

Para aquellas muestras que fueron implantadas con titanio a 6 minutos (figura 4),
se observa un incremento en la resistencia a la polarizacion entre los rangos de 7
y 15 dias de exposicion al electrolito, lo que representa que existe un aumento en
la velocidad de corrosion entre estos dos rangos; mientras que entre el rango de
15 y 21 dias de exposicion, se observa una disminucion significativa en la
pendiente de las curvas, lo cual revela una disminucion importante en la velocidad

de corrosion. Evaluando las muestras implantadas con iones de titanio a 9 minutos
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(figura 5), sucede el proceso contrario a las modificadas a 6 minutos, en este caso,
en el rango de 7 y 15 dias de exposicién, se observa un decaimiento significativo
de la resistencia a la polarizacién (882,82 ohm.cm? a 143,65 ohm.cm? ), lo que
muestra una gran caida en el valor de la velocidad de corrosion; por otra parte,
entre el rango de 15 dias y 21 dias, la resistencia a la polarizacion aumenta un

poco, al mismo tiempo que la velocidad de corrosidon respectivamente.

Figura 4. Curvas de resistencia a la polarizacion lineal para muestras de
acero AISI SAE 1010 implantadas con Titanio a 6 min.
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Fuente: Los autores

Figura 5. Curvas de resistencia a la polarizacién lineal para muestras de
acero AISI SAE 1010 implantadas con Titanio a 9 min.
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Fuente: Los autores

Realizando una andlisis entre las muestras no implantadas e implantadas con

Nitrogeno y Titanio, se observa que la resistencia a la polarizacion de las muestras
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tratadas con iones de Titanio es significativamente mayor respecto a las no
implantadas y para las modificadas con iones de Nitrdgeno, lo cual demuestra que
el tratamiento de implantacion de iones de Titanio es mas influyente y significativo
en el comportamiento corrosivo del material, mejorando asi su resistencia a la
corrosion. El aumento de la resistencia a la corrosion debido a los tratamientos
empleados, da paso a la formacion de una zona protectora en el orden las
unidades atomicas en la superficie del material hacia adentro impidiendo su
reaccion anodica. Los valores de Rp se hallaron segun lo propuesto en la norma
ASTM G-59. En las tablas (7 a la 11) se presentan los datos obtenidos en esta
prueba.

4.2.2 Calculo de las Pendientes Tafel. En las figuras (6 a la 10) se presentan las
curvas de polarizaciéon anddica y catddica de las muestras de acero AISI SAE
1010 implantadas y no implantadas (blancos). Las curvas Tafel de las muestras no
implantadas exhiben en general el mismo comportamiento, en ellas se observa el
desplazamiento de la densidad de corriente limite hacia la izquierda del blanco
expuesto a 7 dias, mientras que los otros blancos su densidad aumenta hacia la
derecha, observando un comportamiento muy similar entre los blancos de 15y 21
dias de exposicion; existe la preferencia al aumento de la velocidad de corrosion a

medida que aumenta el tiempo de exposicion en el electrolito.

Figura 6. Curvas de Tafel para muestras de acero AISI SAE 1010 sin

implantacion de iones.
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Fuente: Los autores.

Tabla 7. Resultados de la prueba Rp y Tafel para muestras de acero AlSI SAE

1010 sin implantacion de iones

BLANCO 0 DIAS 1806,3 2,44 50,062 -100,76 1,357
BLANCO 7 DIAS 194,75 2,58 59,024 -43,289 1,435
BLANCO 15
. 288,85 2,07 91,96 -43,377 1,151
DIAS
BLANCO 21
; 332,7 2,01 83,389 -40,285 1,118
DIAS

Fuente: Los autores.

En los especimenes trabajados se presentan velocidades de corrosion menores a
1,5 mpy. Los datos se muestran en la tabla 7. Estas curvas permitieron encontrar
los valores de las pendientes anddica y catddica en cada caso, las cuales son
necesarias para calcular un valor acertado de la velocidad de corrosion para cada
uno de los casos estudiados. El célculo de la velocidad de corrosion se encontré
mediante la siguiente formula segun la norma ASTM G 102:

Donde:

Mpy: Velocidad de penetracion (mili pulgadas por afio)
PE: Peso equivalente

Icorr: Densidad de corriente de corrosién (mA/cm?)

p: Densidad (g/cm?)
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Observando las gréficas de las muestras implantadas tanto para Nitrégeno como
para Titanio a nivel general, se observa un pequefio desplazamiento hacia la
derecha de aquellas muestras expuestas a 15 dias en el electrolito; mientras que
para las expuestas a 7 y 21 dias respectivamente su tendencia es el
desplazamiento a la izquierda indicando una menor densidad de corriente y por lo

tanto mayor velocidad de corrosion.

Al realizar un analisis comparativo por dias de exposicion al electrolito de las
curvas Tafel para las probetas implantadas con nitrdgeno a 60 y 90 minutos,
figuras (7 y 8) en las muestras 1011 y 1013 en 7 dias de exposicion, se observa
que la probeta 1011 presenta un comportamiento mas noble realizando la
comparacion con la probeta 1013, al encontrarse esta desplazada hacia la
izquierda, asi como un potencial de corrosion menos negativo, lo que indica que
es mas estable; con base en esto se puede decir que se observd una notoria
mejora en la resistencia a la corrosion para las probetas de 90 minutos de

implantacion.

Figura 7. Curvas de Tafel para muestras de acero AISI SAE 1010 implantadas
con Nitr6geno a 60 min.
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Fuente: Los autores.
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Tabla 8. Resultados de la prueba Rp y Tafel para muestras de acero AlSI SAE

1010 implantadas con Nitrogeno a 60 min.

1013 289,01 2,478 76,904 -95,321 1,378
1015 261,88 1,42 139,34 -21,727 0,790
1004 80,385 1,754 141,38 -28,555 0,976

Fuente: Los autores

Para las probetas 1009 y 1015, figuras (7 y 8), de 15 dias de exposicion, la
diferencia entre las probetas en cuanto a potencial de corrosion y estabilidad
termodinamica no es tan significativa, por el contrario hay una tendencia bien
marcada a ser iguales tanto para 60 como para 90 minutos de implantacion de
Nitrégeno. Dicha tendencia también se observa en las probetas 1004 y 1007 de 21
dias de exposicion al electrolito, aunque no es tan marcada, se puede decir que la
probeta 1004 esta desplazada levemente hacia la izquierda en comparacion con la
1007 y un potencial practicamente igual, lo cual se puede decir que la probeta
1007 de 90 minutos de implantacion es mas resistente a la corrosion que la

probeta 1004 implantada a 60 minutos.

En términos generales desde el punto de vista termodindmico para aquellas
muestras que presenten un potencial mas noble, es decir menos negativo,
muestran un comportamiento de mayor estabilidad en la interfase metal-solucién,
con base en esto la probeta 1011 tuvo el comportamiento mas noble de las

muestras implantadas con nitrégeno.
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Para las muestras implantadas a 60 minutos de nitrégeno, figura (7), se determiné
una menor resistencia a la corrosion para 7 dias de exposicion al electrolito, pero
a medida que aumenta el tiempo de exposicién se produjo un cambio marcado en
la resistencia a la corrosion mostrando una mayor estabilidad, producto de una
mejora debida a la formacion de una capa pasiva. Para las probetas implantadas
con nitrégeno 90 minutos, ver figura (8), existe una tendencia marcada en la
resistencia a la corrosion para los 7, 15 y 21 dias, permaneciendo en el mismo
rango. Los resultados de los valores de las pendientes anddicas y catdédicas
calculadas de las curvas potenciodinamicas mostradas en las figuras (7 y 8) se
presentan en las tablas 8 y 9 respectivamente.

Figura 8. Curvas de Tafel para muestras de acero AISI SAE 1010 implantadas
con Nitrégeno a 90 min.
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Fuente: Los autores

Tabla 9. Resultados de la prueba Rp y Tafel para muestras de acero AlSI SAE
1010 implantadas con Nitrogeno a 90 min.

1011 455,11 2,27 126,09 -11,67 1,263
1009 310,21 1,712 119,17 -31,474 0,952
1007 179,95 1,606 114,6 -23,13 0,138

Fuente: Los autores
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El analisis de las curvas para las muestras implantadas con Titanio, se puede
observar que el comportamiento para ambos tiempos de implantacién difiere un

poco en ambas regiones: anddica y catédica (parte superior e inferior de la curva,
respectivamente).

Figura 9. Curvas de Tafel para muestras de acero AISI SAE 1010 implantadas
con Titanio a 6min.
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Fuente: Los autores

Tabla 10. Resultados de la prueba Rp y Tafel para muestras de acero AlSI
SAE 1010 implantadas con Titanio a 6 min.

1008 882,99 2,794 79,26 -45,698 1,554
1014 1447,7 3,004 74,982 -43,399 1,671
1006 173,6 2,23 76,248 -59,414 1,240

Fuente: Los autores

Las densidades de corriente asociadas a un mismo potencial para los tiempos de
exposicion de 7 dias es mayor para las muestras implantadas comparadas con las
muestras sin implantar, esto tiende a mantenerse constante en la region anddica;

por otra parte para las muestras expuestas durante 15 dias, sus densidades de
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corriente tienden a ser menores o iguales a las muestras de los blancos. En las
figuras 9 y 10 se puede detallar que el potencial necesario para que la muestra

implantada se corroa es mayor que para la muestra no implantada, por el hecho
de la curva encontrarse desplazada hacia arriba.

Figura 10. Curvas de Tafel para muestras de acero AISI SAE 1010
implantadas con Titanio a 9 min.
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Fuente: Los autores

Tabla 11. Resultados de la prueba Rp y Tafel para muestras de acero AlSI

SAE 1010 implantadas con Titanio a 9 min.

1017 1230 2,646 107,4 -39,227 1,472
1003 122,66 1,615 89,085 -47,669 0,898
1018 422,12 2,089 95,75 -42,359 1,162

Fuente: Los autores

Desde el punto de vista termodinamico para aquellas muestras que presenten un

potencial mas noble (menos negativo) presentan un comportamiento de mayor
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estabilidad en la interfase metal-solucion. Con base en lo anterior se establece
gue las muestras implantadas mas estables termodinAmicamente son las probetas
1014 (implantada con Titanio a 6 min) y la 1003 (implantada con Titanio a 9 min),
ambas expuestas a 15 dias de exposicion en el electrolito; el potencial que poseen

estas dos muestras corresponde a -733,90 mV.

De igual manera, en todas las anteriores curvas se observa que la estabilidad del
sistema no se alcanz6 al mismo potencial para todas las condiciones de los
ensayos, debido a la disminucion de la corriente limite, por lo que hace que la

reaccion anddica corte con la catédica en un potencial mas bajo.

4.2.3 Analisis de EIS. En esta etapa se analizaron los resultados obtenidos a
partir de la técnica de espectroscopia de impedancia electroquimica, se generaron
tres tipos de graficas a partir de los datos obtenidos experimentalmente, en los
cuales se observaron los diferentes fenomenos que ocurren en la doble capa
electroquimica. Esta técnica de gran precision permite estudiar el comportamiento
electroquimico del material estudiado. La interpretacion de la impedancia del
sistema se basa en el empleo de circuitos equivalentes, los cuales representan las
caracteristicas eléctricas y fisicas del material en el electrolito de trabajo. Esto

permite simular los procesos que estan ocurriendo

4.2.3.1 Diagramas de Nyquist. Los diagramas de Nyquist obtenidos para las
muestras implantadas y no implantadas muestran la presencia de un doble domo,
como se muestra en las figuras (11 a la 15), los cuales no se comportan como
circulos ideales, lo cual indica que las capas de oOxidos formadas no son
completamente homogéneas, ademas demuestra que a medida que incrementa el

tiempo de exposicion al electrolito el doble domo disminuye.
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Figura 11. Diagramas de Nyquist para muestras de acero AISI SAE 1010 sin

implantacion de iones.
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Fuente: Los autores

El analisis de los diagramas de Nyquist para las muestras implantadas con
Nitrogeno a 60 y 90 minutos (figuras 12 y 13), Se aprecia, para las muestras
expuestas a 7 dias, un arco capacitivo a altas y medias frecuencias, que se
transforma en un pequefio arco o semicirculo inductivo en la regién de bajas
frecuencias [24]. El arco capacitivo, cuyo didmetro estd relacionado con la
resistencia a la transferencia de carga Ry en la intercara metal/electrolito, se hace
menor al aumentar el tiempo de exposicion al electrolito, para ambos tiempos de
implantacion, pero al momento de realizar la comparacion entre estos tiempos de
implantacion, se puede observar que este arco capacitivo es significativamente

menor para las muestras implantadas a 90 minutos, figura (13).
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Figura 12. Diagramas de Nyquist para muestras de acero AISI SAE 1010

implantadas con Nitrégeno a 60 minutos.
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Fuente: Los autores

En cuanto al semicirculo inductivo que se presentd en las region de bajas
frecuencias, este se relaciona habitualmente con procesos de adsorcion y
desorcion de especies intermedias de reaccion sobre la superficie del metal, pero
como se puede observar en las figuras (12 y 13), este semicirculo formado en
dichas regiones, desaparece al aumentar el tiempo de exposicion al electrolito de
las muestras implantadas [24]. Para las muestras implantadas a 90 minutos, figura
(13), se observa que a bajas frecuencias, la difusion deforma la parte derecha de
la semicircunferencia, se curva hacia el eje real a frecuencias decrecientes y
finalmente toma un comportamiento de tipo ligeramente inductivo; esto hace
pensar que se esté desarrollando un complejo proceso de corrosion, con la
formacion de una capa de productos que tienden a disminuir la velocidad de

disolucién, permitiendo el contacto de la muestra con el electrolito.
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Figura 13. Diagramas de Nyquist para muestras de acero AISI SAE 1010

implantadas con Nitrégeno a 90 minutos.
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Fuente: Los autores

Los diagramas de Nyquist obtenidos para las muestras implantadas con Titanio,
figuras (14 y 15), muestran la presencia de un doble domo, los cuales no se
comportan como circulos ideales, lo que indica que las capas de 6xidos formadas
no son completamente homogéneas, ademas indica que no existe una tendencia
marcada para ambos tiempos de implantacion; como se observa en la figura (14),
para el tiempo de implantacion de 6 minutos, en el tiempo de 7 dias de exposicién
al electrolito se observa que a altas y medias frecuencias, se presenta un arco
capacitivo, lo que no sucede para la muestra implantada a 9 minutos, figura (15),
para el mismo tiempo de exposicion al electrolito, debido a que el domo que se
observa para esta muestra, presenta un valor maximo de impedancia imaginaria

de 110 ohm.cm? y este domo se deforma hacia la parte derecha del semicirculo.

53



Figura 14. Diagramas de Nyquist para muestras de acero AISI SAE 1010

implantadas con Titanio a 6 minutos.
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Fuente: Los autores

Para los tiempo de 15 dias de exposicion al electrolito, en las figuras 14 y 15, se
observa que para las muestras implantadas a 6 minutos, el domo disminuye
significativamente de tamafio, con respecto aquellas que fueron implantadas a 9
minutos, lo cual me conlleva a que estas Ultimas muestras presentan un

comportamiento mucho mas resistivo, para este tiempo de exposicion.

Figura 15. Diagramas de Nyquist para muestras de acero AISI SAE 1010

implantadas con Titanio a 9 minutos.
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4.2.4. Calculo de circuitos equivalentes. Para esta seccién se propuso un
circuito equivalente, que describiera las propiedades de las capas electroquimicas
antes analizadas, basandose en lo expuesto en la teoria y en concordancia con lo
encontrado experimentalmente. Los valores para cada uno de los elementos
constituyentes de los circuitos modelos se calcularon a partir de los datos
experimentales y luego fueron simulados por medio del software Zview 2.9, con el
objeto de ajustar y corroborar que tan exactos eran los datos experimentales en

comparacion con los ideales. Ver figuras 16 y 17.

Modelo simulado para las muestras implantadas.

De acuerdo con los fendmenos electroquimicos observados en los ensayos de

impedancia se describe el circuito de la siguiente manera:

Rsol: Resistencia del electrolito.

R1: Resistencia de la primera capa (metal-solucion).

O EFC,: Representa una resistencia y capacitancia interna de la primera
capa.
0 R2: Resistencia de la doble capa electroquimica y es donde se lleva a cabo
el intercambio i6nico

O EFC,: Representa una resistencia y capacitancia de la doble capa
electroquimica.

R3: Resistencia de la tercera capa electroquimica.

O EFC3;: Representa una resistencia y capacitancia de la tercera capa

electroquimica.

En la tablas 12 Y 13 se especifica los valores calculados para los electrodos de
trabajo, donde se puede observar las propiedades dieléctricas de la capa interna,

la doble capay la tercera capa.
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Figura 16. Circuito equivalente propuesto para las muestras implantadas con

iones de Nitrégeno.
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Figura 17. Circuito equivalente propuesto para las muestras implantadas con

iones de Titanio.
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Fuente: Los autores

Tabla 12. Valores para el circuito equivalente para muestras implantadas con

iones de Nitrégeno.

7,343

EFC1 (T)

0,049878

0,63695

-300

EFC2 (T)

0,001409

3072

EFC3 (T)

0,001181

17,58

Fuente: Los autores
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Tabla 13. Valores para el circuito equivalente para muestras implantadas con

iones de Titanio

1,421

EFC1 (T)

Fase 1 (P)

-0,018823

0,024288

3,48

EFC2 (T)

Fase 2 (P)

0,0049841

0,65165

48,66

Fuente: Los autores

4.2.4.1. Simulacion de circuitos por ZVIEW 2.9. Después de adaptar el sistema

a un circuito equivalente y con los datos obtenidos experimentalmente, el siguiente

paso fue ajustar los datos con ayuda del Zview 2.9, el cual permitié simular valores

de frecuencia, lo que hizo posible completar las curvas y ademas facilitd el

analisis, de que tan cerca se adaptaban los datos experimentales en comparacion

con los datos obtenidos en la simulacion.

De esta manera, se comprobd que el circuito propuesto describia de manera

cercana a lo obtenido experimentalmente, al determinar el porcentaje de error;

luego de esta determinacion, se trazaron graficas simuladas para uno de los

sistemas de implantacion (Nitrogeno y Titanio). Ver figuras 18 y 19.
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Figura 18. Diagrama de Bode experimental y simulacion, para implantacién
de iones de Nitrégeno.
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Figura 19. Diagrama de Bode experimental y simulacion, para implantacion

de iones de Titanio.

S o
3 W
S 10 b
3 -20 t'v}
8 -30 Q 8 =—STIMULADA
Q Q8 —exeeemmentaL
N -#0 I8 SIMULADA
Q A\
% so % —— EXPERIMENTAL
\U) _
3 co
%) 3 8
LOE FRECLIENCIA (HZ)D

Fuente: Los autores
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4.3. TOPOGRAFIA DE LA SUPERFICIE DE RAYADO

La fotografia 10 muestra la topografia de la superficie de rayado para la muestra
de acero AISI SAE 1010 implantado con iones de Nitrogeno a 60 minutos; Para
medir la profundidad del rayado, se implemento6 el Microscopio Imager Z1 de Carl-
zeiss que mostrd una profundidad = 50 p desde la superficie descubierta hasta la

parte superior de la capa implantada de Nitrégeno.

Fotografia 13. Topografia de la superficie de rayado para muestras de acero
AISI SAE 1010 implantado con iones Nitrogeno a 60 minutos

Fuente: Microscopio Imager Z1 de Carl Zeiss. Lab. GOTS-UIS.

La fotografia 11 muestra la topografia de la superficie de rayado para la muestra

de acero AISI SAE 1010 implantado con iones de Nitrogeno a 90 minutos; Para

medir la profundidad del rayado, se implemento6 el Microscopio Imager Z1 de Carl-
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Zeiss que mostro una profundidad + 37 u desde la superficie descubierta hasta la

parte superior de la capa implantada de Nitrégeno.

Fotografia 14. Topografia de la superficie de rayado para muestras de acero

AISI SAE 1010 implantado con iones Nitrogeno a 90 minutos.

Fuente: Microscopio Imager Z1 de Carl Zeiss. Lab. GOTS-UIS.

La fotografia 12 muestra la topografia de la superficie de rayado para la muestra
de acero AISI SAE 1010 implantado con iones de Titanio a 6 minutos; Para medir
la profundidad del rayado, se implemento6 el Microscopio Imager Z1 de Carl-Zeiss
gue mostré una profundidad + 30 u desde la superficie descubierta hasta la parte

superior de la capa implantada de Titanio.
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Fotografia 15. Topografia de la superficie de rayado para muestras de acero
AISI SAE 1010 implantado con iones Titanio a 6 minutos.

Fuente: Microscopio Imager Z1 de Carl Zeiss. Lab. GOTS-UIS.

La fotografia 13 muestra la topografia de la superficie de rayado para la muestra
de acero AISI SAE 1010 implantado con iones de Titanio a 9 minutos; Para medir
la profundidad del rayado, se implemento6 el Microscopio Imager Z1 de Carl-Zeiss
gue mostré una profundidad + 33 u desde la superficie descubierta hasta la parte

superior de la capa implantada de Titanio.
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Fotografia 16. Topografia de la superficie de rayado para muestras de acero
AISI SAE 1010 implantado con iones Titanio a 9 minutos.

Fuente: Microscopio Imager Z1 de Carl Zeiss. Lab. GOTS-UIS.

De acuerdo con estas topografias observadas anteriormente, existe la formacién
de corrosion general, lo cual conlleva a que las velocidades de corrosion
calculadas anteriormente mediante la técnica de extrapolacion de Tafel aplican

correctamente para este tipo de corrosion.

4.4, CARACTERIZACION DE OXIDOS POR DIFRACCION DE RAYOS X (DRX)

El andlisis de difraccion de rayos X fue una herramienta importante empleada con
el objeto de caracterizar de manera cuantitativa los 6xidos que se obtuvieron de
los productos de corrosion de las pruebas realizadas en los tiempos de 15 dias de

exposicion al electrolito de los cupones, para ambos tipos de muestras
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implantadas Nitrogeno y Titanio. Las muestras fueron pulverizadas en un mortero
de agata y llevadas a un tamafio de 38 um (400 mesh). El espécimen
seleccionado de cada muestra fue montado en un portamuestra de aluminio

mediante la técnica de llenado frontal.

El analisis se realizo en un difractometro de polvo marca PANalytical modelo
X'PERT PRO MPD bajo las siguientes condiciones:

Voltaje: 45(kV).

Corriente: 40(mA).

Rendijas Soller: 0.04 rad (Incidencia y Difraccion).

Rendijas Fijas: 1/4 y 1/8 (Incidencia) y 1/4 (Difraccion).

Muestreo: 0.013° 2theta.

Rango de Medicion: 4-70° 2theta.

Radiacion: CuKal.

Filtro: Ni.

Detector: de estado sdlido referencia PIXcel con 255 canales activos.
Tipo de barrido: Continuo.

Tiempo por paso: 59 segundos.

La tabla 14 muestra el analisis de DRX de los productos de corrosion formados en
la solucibn de NaCl para las muestras implantadas con Nitrogeno, revelo la
presencia de Lepidocrocita [FeO (OH)], Goetita [FeO (OH)], Halita [NaCl] y
Magnetita [Fe,O3].
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Tabla 14. Resultados de la cuantificacion de los andlisis de DRX para los

productos de corrosion en solucién de NaCl para muestras implantadas con
Nitrégeno.

FASE No. JSFR_‘;ETA NOMBRE CUANTITATIVO
FeO(OH) 010-74-6247 Lepidocrocita 625% (DE=08)
. FeO(OH) 010-81-0462 Goslita 106 % (DE=05)
Cristalinos
Na G 010-70-2500 Halita 20% (D.E=02)
Fe: 0, 010-75-0449 Magnetita 9% (D.E=03)
Total Cristalino 84.3 %
Amorfos y otros 15.7 %

Fuente: Laboratorio de Difraccion de Rayos-X.

Figura 20. DRX de los productos de corrosién en solucion de NaCl para
muestras implantadas con Nitrégeno.
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Fuente: Laboratorio de Difraccion de Rayos-X.

La tabla 15 muestra el analisis de DRX de los productos de corrosion formados en
la solucién de NaCl para las muestras implantadas con Titanio, el cual revelo la

presencia de Lepidocrocita [FeO (OH)], Goetita [FeO (OH)], Halita [NaCl] y
Magnetita [Fe,Oz3].
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Tabla 15. Resultados de la cuantificacion de los andlisis de DRX para los
productos de corrosion en solucién de NaCl para muestras implantadas con

Titanio
FASE No. TARJETA NOMBRE CUANTITATIVO
Fe O (OH) 010-70-8045 Lepidocrocita 725 % (D.E = 0.8)
o Fe O (OH) 010-81-0464 Goetita 31 % (D.E =02)
Cristalinos h

Na Ci 010-70-2509 Halita 31% (DE=02)
Fe, O 010-71-6336 Magnetita 46% (DE=02)

Total Cristalino 83.3 %

Amorfos y otros 16.7 %

Fuente: Laboratorio de Difraccion de Rayos-X.

Figura 21. DRX de los productos de corrosion en solucion de NaCl para

muestras implantadas con Titanio.

I 77 ‘ T

Fuente: Laboratorio de Difraccion de Rayos-X.

Estos productos de corrosion demuestran que se presento corrosion uniforme
sobre las superficies de las muestras expuestas a la solucion de NaCl. La
Lepidocrocita y Goetita (Hidroxidos de Hierro) fueron los productos en mayor
cantidad, mientras que la Magnetita se encuentro en una menor proporcion.
Realizando una comparacion con el porcentaje de Magnetita de las muestras,
existe una mayor cantidad en las muestras implantadas con Nitrégeno, lo cual

indicaria que presenta mayor corrosion general en dichas probetas.
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5. CONCLUSIONES

Los valores de velocidad de corrosion obtenidos para los dos tipos de modificacion
superficial en el acero, confirma el efecto de la implantacion de iones sobre el
material base, el cual muestra una tendencia a la disminucion de velocidad de

corrosion con el incremento del tiempo de implantacion.

El uso de la técnica de espectroscopia de impedancia electroquimica (EIE)
permitio realizar un andlisis mas detallado de todos los procesos de corrosion
involucrados en el sistema y en combinacion con los resultados obtenidos en el
analisis de las curvas de polarizacion, se pudo determinar que las mejores
condiciones para el acero estudiado en ambiente de cloruros es la modificacion

superficial con iones de Titanio a un tiempo de 9 minutos de implantacion.

El tratamiento de modificacion superficial producido por la técnica de implantacion,
demostré que el acero AISI SAE 1010 mejora su resistencia a los fenomenos
corrosivos generales en ambientes de cloruros cuando se implantan iones de
Titanio, como se demuestra en la topografia de superficies realizada a las
probetas, indicando que aquellas que se trataron con Titanio muestra una
significativa disminuciéon de la morfologia de corrosion respecto aquellas que

fueron implantadas con Nitrogeno.

Segun los datos obtenidos se afirma para los ensayos de EIE, que la implantacion
de iones en las muestras influye significativamente en el comportamiento de la
doble capa electroquimica, observando que a tiempos mayores de implantacion
tanto para iones de Nitrégeno como de Titanio, la capa de éxido se hace mas
resistiva, pero esta capa se hace mas capacitiva en comparacion con el otro

proceso en muestras implantadas con iones de Titanio a tiempos de 9 minutos.
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6. RECOMENDACIONES

Para estudios posteriores se recomienda evaluar el comportamiento tribolégico del

material antes y después de la implantacion de iones.
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ANEXO A. DIAGRAMAS DE BODE: ANGULO DE FASE.

Diagramas de Bode angulo de fase para muestras de acero AlISI SAE 1010

sin implantacién de iones.
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BLANCO 21
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0,01 0,1 1 10 100 1000 10000 100000

Frecuencia (Hz)

Fuente: Los autores

Diagramas de Bode angulo de fase para muestras de acero AlISI SAE 1010

implantadas con Nitrégeno a 60 minutos.
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Fuente: Los autores
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Diagramas de Bode angulo de fase para muestras de acero AlISI SAE 1010

implantadas con Nitrégeno a 90 minutos.
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5
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Fuente: Los autores

Diagramas de Bode angulo de fase para muestras de acero AlISI SAE 1010

implantadas con Titanio a 6 minutos.
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Fuente: Los autores
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Diagramas de Bode angulo de fase para muestras de acero AlISI SAE 1010

implantadas con Titanio a 9 minutos.
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Fuente: Los autores
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ANEXO B. DIAGRAMAS DE BODE

Diagramas de Bode Impedancia para muestras de acero AlISI SAE 1010 sin
implantacion de iones.
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Fuente: Los autores

Diagramas de Bode Impedancia para muestras de acero AISI SAE 1010

implantadas con Nitrogeno a 60 minutos.
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Fuente: Los autores
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Diagramas de Bode Impedancia para muestras de acero AISI SAE 1010
implantadas con Nitrégeno a 90 minutos.
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Diagramas de Bode Impedancia para muestras de acero AISI SAE 1010
implantadas con Titanio a 6 minutos.
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Diagramas de Bode Impedancia para muestras de acero AISI SAE 1010
implantadas con Titanio a 9 minutos.
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ANEXO C. RESISTENCIA A LA POLARIZACION LINEAL (RPL)

Al potencial de corrosion, la derivada de la curva E=f (i) es igual a Rp y el valor de
la corriente externa i es igual a cero. Entonces, el valor de la resistencia de
polarizacion se obtiene del polinomio como el coeficiente grado 1. En la siguiente
grafica, se representa las medidas de Resistencia a la polarizacion lineal de una
muestra implantada con Nitrdgeno expuesta a 21 dias a Cloruro de Sodio. Aqui Rp

es la resistencia a la polarizacién, en Q.cm?.
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540
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Fuente: Los autores
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Curvas de resistencia a la polarizacion lineal para muestras de acero AlSI
SAE 1010 sin implantacion de iones.
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Curvas de resistencia a la polarizacion lineal para muestras de acero AlSI
SAE 1010 implantadas con Nitrogeno a 60 min
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Curvas de resistencia a la polarizacion lineal para muestras de acero AlSI

SAE 1010 implantadas con Nitrégeno a 90 min
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Curvas de resistencia a la polarizacion lineal para muestras de acero AISI
SAE 1010 implantadas con Titanio a 6 min
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