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Resumen

Actualmente existen diferentes métodos que mitigan los efectos de la corrosion, entre los cuales se encuentran los recubrimientos
anticorrosivos, tales como el ceramico base silice/PDMS que ha mostrado una resistencia a la corrosion de buena a excelente. En
este trabajo se reporta el efecto de la viscosidad, concentracion del PDMS, grupo funcional sobre las propiedades anticorrosivas
del ceramico. Los resultados muestran que los cerdmicos con menor viscosidad (n~3 mPas) presentan mejor resistencia a la
corrosion debido a que tienen una mejor adherencia al sustrato metalico y muestran un incremento (5-10 %) en la dureza Leeb
incluso después de la corrosion. Por otra parte, el grupo funcional modifica el comportamiento anticorrosivo presentando el
siguiente orden: Fenil> Amino>Metilo.

Palabras Clave: corrosion, AL-6061, SiO./PDMS, recubrimiento anticorrosivo.
Abstract

Nowadays, there are various methods to mitigate the effects of corrosion, including anticorrosive coatings such as silica/PDMS-
based ceramics, which have shown good to excellent corrosion resistance. In this paper, the effect of viscosity, PDMS
concentration and functional group on the anticorrosive properties of ceramics are reported. The results show that ceramics with
lower viscosity (n~3 mPa.s) have better corrosion resistance because they have better adhesion to the metallic substrate showing
an increase (5-10%) in Leeb hardness even after corrosion. On the other hand, the functional group modifies the corrosion behavior
in the following order Phenyl>Amino>Methyl.

Keywords: Corrosion, anticorrosive coating, Al-6061; SiO,/PDMS.

1. Introduccion Para evitar la corrosion se emplean diferentes métodos que van

desde la seleccion del material, el uso de &nodos de sacrificio

La corrosion es un fenémeno fisico-quimico que provoca la
degradacién de los metales ocasionando la pérdida de
propiedades fisicas como son la resistencia mecanica y
llegando a generar su degradacion. Esto ocurre, como se
muestra en la Figura 1 agentes oxidantes del medio (humedad,
sustancias &cidas, alcalinas o salinas) provocan la reaccion de
oxidacién en el metal que se encuentra en la superficie del
material.

Por lo que, se puede decir que para que la corrosion ocurra se
requiere generar in situ una pila galvanica donde el dnodo es
el metal que se oxida o corroe (Behyar, 2023; Aydin, 2023).

*Autor para la correspondencia: msalazarh@ipn.mx

y la aplicacion de recubrimientos (Corréa,2023; Sharma, 2021;
Haiaaou, 2021). Estos se depositan sobre la superficie del
metal para evitar que el agente corrosivo tenga contacto con la
superficie y asi evitar la oxidacion del metal.

Recientemente, C. Salazar-Hernéndez y colaboradores han
desarrollado  recubrimientos hibridos base silice y
polidimetilsiloxano (PDMS). Donde el PDMS se entrecruza en
la red de silice (véase Figura 2) permitiendo obtener
recubrimientos con alta estabilidad mecéanica, adherencia y
buena resistencia a la corrosion (Salazar,2017; Salazar, 2018;
Salazar, 2019).
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Figura. 1 Esquema de corrosion en superficies metalicas y su
proteccion con recubrimientos
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Figura 2. Estructura quimica del material hibrido SiO2/PDMS
(Salazar, 2019)

De acuerdo con la Figura 3, donde se muestra una superficie
de Aluminio expuesta a condiciones de corrosion
observandose una alta corrosion intergranular; por otra parte,
el ceramico (micrografia antes de la corrosion a la derecha) se
deposita sobre la superficie metalica formando una capa
gruesa que cubre la rugosidad inicial del metal; libre de fisuras
o grietas. Después de la corrosion (fotografia a la derecha) se
identifica la formacion de grietas en el recubrimiento
permitiendo el inicio de la corrosion del metal. Estas fisuras se
generan por la inestabilidad mecénica del material.

Antes de la Corrosién

Al/R. Si0,/PDMS

Fiura 3. Micrografias delsusrato Al-6061 y del recubrimiento
hibrido SiO.-PDMS, antes (a) y después de la corrosion (b) (Salazar,
2017)

Por otra parte, C. Salazar-Hernandez y colaboradores en el
2019 reportaron el efecto del grupo funcional en el PDMS
sobre el comportamiento anticorrosivo y propiedades fisicas
del cerdmico base SiO./PDMS-funcionalizado; con grupos
funcionales metilo, amino y fenil (Figura 4). Indicando que el
grupo metilo es quien da menor resistencia a la corrosion en
comparacion con el fenilo y amino; teniendo un mayor
incremento en la dureza y adherencia para estos dos grupos
funcionales; por lo que dichos grupos dan una mayor
estabilidad mecanica y quimica al cerdmico incrementando asi
su resistencia a la corrosion salina-acida (Salazar, 2019).
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Figura 4. Efecto del grupo funcional en el PDMS sobre el
comportamiento anticorrosivo y propiedades fisicas del
recubrimiento SiO./PDMS-funcionalizado. (Salazar, 2019)

Por lo que en este proyecto se propone estudiar el efecto de la
viscosidad sobre la formacién del recubrimiento, evaluando su
efecto sobre propiedad anticorrosiva y propiedades fisicas
como la dureza y adherencia.

2 Metodologia
2.1 Sintesis de los ceramicos SiO2/PDMS-funcionalizados

Los recubrimientos fueron obtenidos a partir de la metodologia
sol-gel empleando tetra-etil-orto-silicato, TEOS (99%; Fluka)
como reactivo de partida para la formacion de la silice y tres
diferentes polisiloxanos cuya estructura se muestra en la
Figura 5; polidimetilsiloxano hidroxi terminado (PDMS-OH;
GELEST;  9912-32cst),  copolimero  difenilsiloxano-
dimetilsiloxano hidroxi terminado (PDS; GELEST 40-80 cst)
y el polidimtilsiloxano-dimetilamina terminado (PDMS-N;
Gelest; 15-30 cst). Para ello se realizd una solucion sol
mezclando las cantidades indicadas en la Tabla 1; adicionando
el 1% w con respecto al TEOS de dibutildilaurato de estafio,
DBTL (95%; Aldrich) que actu6 como catalizador de
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policondensacion promoviendo el entrecruzamiento de la
fraccion de silice y las cadenas siloxana del PDMS.

o. _o_ O \
H(]\:Si ~si e Si< _N Si/o\\Si//o\Si N—_
IIRAWAN A, A A\
n
n
PDMS-OH PDMS-N

0~ 40 S:i/o S:i/OH
S
m

PDS
Figura 5. Polisiloxanos empleados en la obtenciéon de los
ceramicos SiO2/PDMS-funcionalizado. [8]

Ho\sli

Tabla 1. Cantidades empleadas para la sintesis de la solucion
sol

TEOS | PDMS-OH | PDMS-N | PDS
(@ ()] (@
SiO,/PDMS-CH? 2
SiOz/PDMS-N 10 2
Si0./PDS 2

Las soluciones sol se calentaron a 50°C manteniendo la
temperatura constante y determinando el cambio de la
viscosidad con el tiempo midiendo con un viscosimetro
Brookfield DV2RLV empleando el adaptador UL vy
controlando la temperatura a 50°C con un recirculador TC-
650.

2.2 Aplicacion de los SiO2/PDMS-funcionalizados

Se cortaron laminillas de AI-6061 con espesor de 3 mm en
dimensiones de 2X3 cm. Antes de aplicar el recubrimiento se
sometieron a abrasién con lija de agua de 600 para eliminar
suciedad presente, posteriormente se realizaron 2 lavados con
agua destilada y finalmente 1 con etanol grado reactivo para
secar en la estufa a 50°C por 3 hr. Los recubrimientos se
depositaron empleando la técnica de inmersion controlando la
velocidad de inmersion en 1mm/min, para colocar a secar a
temperatura ambiente por 24 hr.

2.3 Caracterizacién de los Recubrimiento
SiO2/PDMS-funcionalizado

Espectroscopia Infrarrojo. Los especrtros de infrarrojo se
obtuvieron en un equipo ATR-FTIR Thermo Scientific Nicolet
iS10; midiendo el promedio de 32 scans en una ventana
espectral de 4000-600 cm™ con una resolucion de 4 cm™.

Caracterizacion fisica: Dureza Leeb. La dureza Leeb fue
medida con un equipo UNI-T UT-347A siguiendo las
recomendaciones de la norma ASTM A956/A956M-17a.

Determinacion de la Adherencia. Se determind la Fuerza
requerida para lograr el desprendimiento del recubrimiento
empleando el método de Pull of test usando un equipo PosiTest
AT-A siguiendo la norma ASTM D4541.

2.4 Evaluacién de la corrosion

Los ensayos de corrosion fueron realizados en un banco Peak
Tech DIT-105 con DCpower supply-2250 adapter. Donde se
controla el voltaje y corriente generada en la pila galvanica
formada por la placa de Al/6061 con y sin los recubrimientos
como anodo y se empleando grafito como catodo. Se utilizo
una solucion de NaCl 3.5% w con pH de 3; para acidificar se
adiciono HCI concentrado gota a gota. Se aplico una corriente
constante de 0.5A por 2 hr para posteriormente medir la
pérdida de peso generado y determinar la velocidad de
corrosion de acuerdo con la Ec. 1y 2 (Salazar, 2017).

Am kg
Vo= E e e €
V., = Ve _ [mm 2
cp T P) - afio ( )
3 Resultados

3.1. Caracterizacion quimica de los recubrimientos

La Figura 6a muestra los espectros de infrarrojo para el
ceramico SiO,/PDMS-CHjz; donde se identific el enlace
siloxano (Si-O-Si) de la red de la silice a 1007 cm™%; mientras
que este enlace correspondiente para la cadena siloxano se
observa como una banda intensa delgada a 856 cm; el enlace
Si-C a 1257 cm™ y el C-H de los grupos metilo como un
triplete a 2917 cm™ (Launer, 1987).

Para el SiO,/PDS (Figura 6b) los grupos siloxanos de la silice
y cadena siloxano presentan similares desplazamientos;
ademas, en este espectro se identifico el grupo fenil a 3067 cm-
! que corresponde al C-H del anillo aromatico; a 1128 cm™ se
observan los sobretonos de este enlace; mientras que a 710-
697 cm™* el C=C del anillo. Mientras que en SiO/PDMS-N el
grupo amino se identifico con la sefial de intensidad moderada
a 854 cm™ que corresponde al enlace Si-N y con la sefial a
1256 cm del enlace Si-C.



E. J. Neri-Vegalet al. / Publicacién Semestral Padi Vol. 11 No. Especial 5 (2023) 197-203 200

F g B If‘,/} “ €
KB PHENE
TN AT T | >
B T
o _J ! 'r,/l el
0 %0 800 ™ 00 0 800
0
0.8]] oo
[v]
%] 008 A
£ 06 "
004
S 0.4 L
2 ol ‘:.. £ c
00 D
—<_=
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 Numero de Onda, v (cm'1)

Numero de Onda, v (cm")

1.0
0.8

0.6

Absorbancia, A

0.4

0.2

0.0
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Numero de Onda, v (cm™ 1)

Figura 6. Espectros de infrarrojo de las muestras de (a) SiO2/PDMS-CH3 (b) SiO2/PDS (c) SiO2/PDMS-N.

(a)
Si0./PDMS-N(CHs), Si0,/PDMS-fenilo

(b)
SiO,/PDMS-fenilo

Figura 8. Cerdmicos depositados en Al/6061 (a) Con n~2-9 mPass (b) 20-58 mPa:s
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La Figura 7 muestra las curvas de flujo obtenidas en el
proceso de gelificacion de las soluciones sol; para el grupo
metilo la gelificacion comienza alrededor de los 25 min;
mientras que para los grupos fenil y amino; este se observé a
los 15 min. La viscosidad es una propiedad de la solucion sol
que controla el acabado del recubrimiento depositado; como
se muestra en la Figura 8; formando en todos los casos
recubrimientos transparentes libres de fracturas; conforme se
incrementa la viscosidad se forman pequefias particulas gel
(remarcadas con circulo rojo) que son atrapadas dentro del
recubrimiento.

Para los recubrimientos depositados con n~ 20-58mPas;
aplicados entre 10-15 min; se determind la adherencia medida
como la fuerza de tension requerida para desprender el
ceramico de la superficie. Estos resultados se muestran en la
Figura 9; donde se aprecia que esta propiedad sigue el
siguiente comportamiento: SiO/PDMS-CH;>SiO,/PDMS-
Fenil>SiOz/PDMS-N(CHjs)..

180 A
160 A
140 A
120 A
100 A

Adeherencia; F (N)

80 A1
60 A
40 1
20 A

Si02/PDMS-CH3 I Si02/PDMS-N(CH3)2 I Si02/PDMS-fenil
Figura 9. Adherencia de los cerdmicos medida por el método

de Pull off Test; recubrimientos aplicados con n~10mPas.

3.2 Prueba de Corrosion

Los recubrimientos fueron aplicados a diferente tiempo
(viscosidad) observando que a mayor viscosidad se disminuye
la resistencia a la corrosion; como puede observarse en la
Figura 10. Donde por ejemplo para el SiO.,/PDMS-CHjs
aplicado a los 10 min (1.1975 mPas) se increment6 la
resistencia a la corrosion en 66%; mientras que si se aplica a
los 20 min (8.6 mPas) el incrementd a la resistencia a la
corrosion fue solo del 43%; comportamiento similar se
observé para los otros dos cerdmicos.
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Figura 7. Identificacion del tiempo de gelificacion a través de
las curvas de flujo.
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Figura 10. Efecto de la viscosidad en el incremento a la
resistencia a la corrosion del Al-6061 con recubrimientos
SiO,/PDMS-funcionalizado.

Por otra parte, se evalu6 el cambio de la dureza del
material debido al fenémeno de corrosién en los
recubrimientos aplicados con una viscosidad n~ 3mPas;
lo cual se obtiene a los 15 min de gelificacion para
SiO./PDMS-CH3;  10min  de  gelificacion  para
SiO2/PDMS-N(CHs3) y a los 5 min de gelificacion para el
SiO,/PDMS-fenil. De acuerdo con la Figura 11; los
resultados de dureza medidos antes de la corrosion
indican que los cerdmicos incrementan la dureza del Al-
6061 de acuerdo con el siguiente orden:

Si0,2/PDMS-CHjs < SiO2/PDMS-N(CHj3), < SiO2/PDMS-
Fenil

La Tabla 2 muestra la disminucion de esta propiedad
mecénica después de la corrosion. Donde el Al-6061 sin
recubrimiento disminuye la HLB en un 8.49%; una menor
pérdida de la propiedad se observé con los recubrimientos
cerdmicos que con respectd al aluminio degradado se
determind un incremento de dureza entre el 5-10.95%.
Observandose una mayor estabilidad en el ceramico
modificado con el grupo fenil.
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Figura 11. Cambio del indice de dureza Leeb en el
Al/6061 con y sin recubrimientos cerdmicos después de
ser sometidos a corrosion

Conclusiones

De acuerdo los resultados observados se pueden indicar
que la viscosidad es un factor importante para obtener un
buen acabado y mejor recubrimiento en las superficies de
Al/6061 empleadas; observando que a menor viscosidad
mayor es el incremento en la resistencia a la corrosion.
Esto debido a que se forman recubrimientos con menor

SiO,/PDMS-N(CHs),
B <9 ]

SiO2/PDMS-N(CHs)2

Tabla 2. Valores de HLB en AL-6061 con y sin
recubrimientos ceramicos después de la corrosién

Dureza %
HLB Cambio
Al-6061 420
Al/6061/SiO,/PDMS-CHs 441 +5.0
Al/6061/Si0./PDMS-N(CH;), 453 +7.86
Al/6061/SiO,/PDMS-fenil 466 +10.45

+ indica un incrementé

La Figura 12 muestra las probetas después de corrosion
donde se observa que los recubrimientos depositados con
menor viscosidad presentan mayor resistencia a la
corrosion; mientras que el grupo funcional genera
estabilidad al recubrimiento teniendo que el cerdamico con
menor degradacion fue el modificado con el grupo fenil.

S-fenilo

SiO,/PDM
A

‘\,-1 i

SiO./PDMS-fenilo

Figura 12. Muestras de Al/6061 con los recubrimientos cerdmicos después de ser expuestos 40 min a las condiciones de corrosion
(a) Recubrimientos aplicados con n~3 mPa:s (b) Recubrimientos aplicados con n~10-20 mPa's

espesor que incrementa la adherencia del cerdmico en el
recubrimiento.

Por otra parte, el grupo funcional también es otra variable
gue permite incrementar la resistencia a la corrosion;
observandose que el grupo fenil da mayor estabilidad al
recubrimiento seguido por el grupo amino y el de menor
estabilidad fue el grupo metilo.
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