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Capitulo I: Introduccion

Una industria pilar en el desarrollo de ciencia y tecnologia en el ultimo siglo ha sido
la industria aerondutica y aeroespacial, siendo la investigacion y desarrollo de nuevos
materiales de las areas mas cruciales, S. Arnold 2012 [1], nos presenta un resumen de toda la
metodologia, investigacion y experimentacion para la seleccion de un material para
componentes aeroespacial, puesto que sus requerimientos y caracteristicas son unos de los
mas exigentes en el mercado, al grado de ser utilizadas en otras industrias como

petroquimicas, maritimas y nucleares por mencionar algunas [2].

La seguridad es una prioridad en la industria aerondutica, las investigaciones de
nuevos materiales han permitido el desarrollo de componentes mas resistentes y duraderos,
capaces de soportar las extremas condiciones a las que una aeronave es expuesta. Sin
embargo, los requerimientos del mercado se actualizan seguido, por lo tanto, estos materiales
estan en constante procesos para mejorar sus propiedades mecdnicas, su resistencia tanto a la

fatiga oxidacién y corrosion [3].

El control de la corrosion en la industria aerondutica es un problema que siempre ha
sido importante, pero lo es cada vez mas a medida que la flota de aviones envejece. La
corrosion puede hacer que una aeronave deje de estar disponible o, en las peores situaciones,
falle catastroficamente [4,5]. En una industria tan importante como la aeronautica (entre
otras) requiere la eficiencia de los materiales y componentes ante situaciones o ambientes

que los comprometan, como es el caso de los ambientes corrosivos y sus implicaciones [4].

Una de las partes importante y el motivo principal por el cual una aeronave puede
volar son los turborreactores, los cuales deben operar de manera optima desde todos los
puntos de vista, por este motivo, el material de sus componentes debe de garantizar altas

resistencias mecanicas y quimicas especialmente en altas temperaturas.

El turbo reactor de un avion esta conformado de diferentes materiales, el motor del

Boeing 787 de General Electric (Fig.1), por ejemplo, estd compuesto principalmente de



superaleacion base niquel, seguido por aleaciones de titanio, base hierro, de aluminio y

materiales compuestos [6].

Compresor de baja presién

Aleacién de Ti o Ni Camara de combustién _

Alabes del ventilador
Aleacion de

; 25 % Aleacion de titanio
Ti/compuesto

'eacién a base de hierro

8 % Aleacién de aluminio

Alabes de turbina

Aleacién de Ni 4 % Compuesto

47 % Aleacién a base de niquel
Compresor de alta presién
Aleacion de Ti o Ni

Seccidn transversal del motor GEnx para el 787 General Electric

Figura 1. Materiales presentes en un turbo reactor, fabricado por General Electric [6].

Principalmente, debido a su excepcional resistencia a altas temperaturas y a la
corrosion, las superaleaciones a base de niquel se utilizan en componentes de turborreactores.
Estos materiales pueden soportar las condiciones extremas del entorno de un motor de
reaccion, manteniendo su integridad estructural y durabilidad a temperaturas que superan los

800°C [6,7].

Ademés, las superaleaciones base niquel ofrecen una excelente combinacion de
propiedades mecanicas, lo que las hace ideales para componentes criticos, principalmente en
los alabes, discos, paletas y camara de combustion asegurando un rendimiento confiable y

una larga vida util en aplicaciones de alta temperatura y presion [6,8,9].

La corrosion en los alabes del compresor puede ser provocada por la presencia de
humedad en el entorno, combinada con niveles elevados de sales y acidos, que tienden a
acumularse principalmente en la zona de flowpath y Leading Edge. Incluso cuando la turbina
no estd en funcionamiento, el compresor puede verse afectado por la humedad si la
temperatura del metal desciende por debajo del punto de condensacioén [8], Esta misma
humedad trae consigo compuestos corrosivos que se acumularan y se pueden introducir en
cavidades de la turbina, donde una vez suba la temperatura por encendido aumentara su

concentracion y se hara quimicamente mas agresivo [12].



La severidad del dafio causado por la corrosion esta determinada por la composicion
quimica de la humedad. Como es conocido los ambientes mas severos y que favorecen la
corrosion son los 4cidos, durante un vuelo las aeronaves estan expuestas a diferentes
ambientes, el mas conocido son lluvias acidas, ocasionadas por diferentes factores entre ellos
los industriales, Garcia et al 2006 define la lluvia acida cuando su pH es menor a 5.6 y reporta
que tan solo en Guadalajara en el 2005 hubo una tendencia acida en las lluvias con una

variacion de 5.33 a 5.9 unidades de pH [13,14].

Aunque estas superaleaciones son principalmente disefiadas para aplicaciones en
entornos altamente corrosivos y agresivos a altas temperaturas, también pueden estar
expuestas a temperaturas mdas bajas durante su vida util. Pueden experimentar ciclos
térmicos, arranque y apagado de equipos o situaciones de mantenimiento que impliquen
temperaturas mas bajas. Por lo tanto, es esencial comprender como se comportan y se corroen
a bajas temperaturas para garantizar la integridad y durabilidad del material en todas las

condiciones de operacion.

En este trabajo de tesis, se realiza el estudio de tres superaleaciones base niquel de la
casa Inconel: 600, 690 y 718, expuestas en medios acidos de NaCl y H>SOs4 a una
concentracion de 5% y 1% respectivamente, manejando dos temperaturas de operacion: 25°
y 60°. La caracterizacion de la cinética de corrosion se realiza por técnicas electroquimicas:

ruido electroquimico, polarizacion ciclica.



Objetivo

Estudiar el mecanismo y cinética de corrosion, de las aleaciones Inconel 600, 690 y

718 mediante el uso de técnicas electroquimicas, en diferentes electrolitos a baja temperatura.

Objetivos especificos
* Determinar la composicion quimica de las aleaciones mediante la técnica de

florescencia de rayos X.

* Preparacion metalografica de las aleaciones en estudio: Corte, montaje y pulido para

obtener los electrodos a utilizar.

* Pruebas electroquimicas; ruido electroquimico, curvas de polarizacion e impedancia
electroquimica a las aleaciones Inconel 600, 690 y 718 a una temperatura de 25 y 60

°C en electrolitos NaCl y H2SOs4.

* Determinacion los parametros electroquimicos para obtener la velocidad de corrosion

y el mecanismo de corrosion en las condiciones del estudio.

*  Determinar la microestructura de las superaleaciones por microscopia optica.

Hipotesis

Las superaleaciones base niquel estdn disefiadas, entre otras cosas, para su uso en
ambientes corrosivos a alta temperatura, mediante el uso de pruebas electroquimicas se
espera obtener la misma eficiencia/comportamiento al evaluar estas aleaciones en ambientes

acidos en bajas temperaturas.



Capitulo II: Marco Tedrico

2.1 Materiales en el sector aeronautico

Los materiales aeronauticos desempefian un papel crucial en el disefio, fabricacion y
operacion de aeronaves. Estos materiales deben cumplir rigurosos estdndares de rendimiento
y seguridad debido a las condiciones extremas a las que estan expuestas las aeronaves durante

el vuelo [15].

En los ultimos anos, ha habido notables progresos en la investigacion y desarrollo de
materiales especificamente disefiados para cumplir funciones estructurales y en los motores
en la industria aeroespacial. Estas innovaciones incluyen la creacion de aleaciones con
propiedades sobresalientes, tales como aquellas basadas en aluminio, titanio y niquel, que

ofrecen ventajas extraordinarias para aplicaciones en la aerondutica [16].

El rapido crecimiento de la industria aerondutica impulsa el rapido desarrollo de
nuevos materiales para aeronaves [1]. La principal fuerza impulsora es la reduccion de costos
mediante la reduccion del peso y la extension de la vida util de las piezas/estructuras de las
aeronaves. Debido a todas las condiciones agresivas a las que son sometidos existen una serie
de criterios importantes durante la seleccion de un material para aplicacion aerondutica, entre

los més importantes son: [17,18,19] .

Peso.

Estrés final.

Estrés de rendimiento.

Rigidez (moédulo de elasticidad).

Limites de temperatura.

Resistencia a la corrosion (ambiente hostil).

Resistencia a la fatiga (Curva de fatiga Esfuerzo-Numero de ciclo).
Tenacidad a la fractura.

Fragilidad a bajas temperaturas.

Resistencia al crecimiento de grietas.

Ductilidad.

vV V V V V V V V V VYV V



» Mantenibilidad (tiempo de inspecciones, reparaciones, etc.).
» Fiabilidad (tiempo medio entre fallo, etc.).

> TFabricacion.

El desarrollo de materiales aeronduticos comenzé en 1903 con estructuras de madera
en los primeros vuelos. A partir de 1927, las aleaciones de aluminio se convirtieron en
dominantes en la industria gracias a avances en tecnologias de revestimiento y anodizado,
manteniendo su predominio durante mas de 80 afios, al pasar de los afios se incorporaron las
aleaciones de titanio, materiales compuestos y superaleaciones entre otros, en la figura 2 se

muestra el porcentaje de materiales de las diferentes generaciones de la empresa Boeing [17].

B Alcaciones de aluminio
B Acero
1 I Aleaciones de titanio
80 I compuestos
1 I otros
70 -
.
3 60
- |
% 50-
=
= |
E 40 -
E J
© 304
E 4
®
= 20
}—
10
0

Boeing 747 Boeing 757 Boeing 767 Boeing 777 Boeing 787

Figura 2. Evolucion de material utilizados en distintas generaciones de aviones Boeing [17].

2.1.1 Aluminio y sus aleaciones

Las aleaciones a base de aluminio son un material clave y base para las estructuras del
fuselaje esto debido a las diversas ventajas que tienen; bajo costo, facil fabricacion y peso
ligero. Desde 1920 ha sido el material més utilizado en la construccién de aeronaves,(fig3)
hoy en dia existen dos series de aleaciones a base de aluminio, las principales aleaciones

estructurales de aluminio han sido;



» las aleaciones 2XXX que contienen cobre (a partir de 2024).
» las aleaciones 7XXX que contienen zinc (a partir de 7075).

La serie 2XXX de aleaciones basadas en aluminio-cobre (Al-Cu) estd principalmente
compuesta por cobre y puede ser tratada térmicamente para alcanzar una resistencia
comparable a la del acero. El cobre se disuelve en la matriz de aluminio formando una fase
llamada Al>,Cu, y en ocasiones se combina con magnesio (Mg) para formar la fase ALCuMg,
lo que aumenta la resistencia. Estas dos fases precipitadas resultan en una mayor resistencia.
Ademas, las aleaciones de la serie 2000 tienen una tolerancia al dafio superior y una mejor

resistencia a la fatiga en comparacion con otras aleaciones basadas en aluminio [17,20,21].

La serie 7XXX basadas en aluminio-zinc (Al-Zn) estan principalmente aleadas con
zinc y pueden ser tratadas térmicamente para lograr la mayor resistencia en comparacion con
otras series de aleaciones basadas en aluminio. El zinc tiene una alta solubilidad en el
aluminio y, cuando se combina con magnesio (Mg) y cobre (Cu), forma diversas fases que
fortalecen significativamente la aleacion. La aleacion 7075 es un ejemplo destacado utilizado
en aplicaciones donde la resistencia es fundamental, como la piel superior de alas y
estabilizadores. Sin embargo, estas aleaciones tienden a tener baja tenacidad a la fractura,
tolerancia al dafio limitada y una resistencia a la corrosion deficiente. Avances de estas
aleaciones han llevado a su modificacion para mejorar su resistencia, tenacidad y resistencia

a la corrosion con el desarrollo de las aleaciones 7150 y 7055 [17,20,21].

Vidrio reforzado N Recubrimientos
4% Varios 2% y producciones

superficiales: 2%

Titanio y acero
10%

Composites
16%

Aluminio 66%

Figura 3. Porcentajes de los diferentes materiales utilizados en el Airbus A380, sobresaliendo las aleaciones de aluminio

[4].



Los avances en ambas series se lograron principalmente mediante la reduccion de
niveles permitidos de impurezas, especialmente hierro y silicio, lo que resulta en una
disminucion de las particulas de la segunda fase de mayor tamafio en el volumen. Dado que
estas fases secundarias a menudo son los puntos de inicio para el dafio por fatiga y fractura,
la mejora en la pureza llevo al desarrollo de variantes de aleaciones mas resistentes al dafio,

como la evolucion de la aleacion 2024 a 2124, 2224 vy, finalmente, 2524 [22].

2.1.2 Titanio y sus aleaciones
El titanio y sus aleaciones juegan un papel importante en el sector aeronautico debido
a sus propiedades, como su alta resistencia, excelente resistencia a la corrosion, baja densidad

y capacidad para soportar altas temperaturas entre otros [21].

Estas caracteristicas hacen que el titanio sea esencial en la fabricacion de
componentes criticos en aeronaves (Fig,4), como estructuras, partes de motores y sistemas
de tren de aterrizaje, contribuyendo asi a la seguridad, eficiencia y rendimiento de las

aeronaves modernas [18,22].

FUSELAJE DE POPA
as y marcos: aleaci de titanio. FUSELAJE MEDIO

Pluma delantera: soldada con titanio. paros y marcos, aleaci de al

Revestimientos superiores: compuestos, aleaciones de aleaciones de titanio.

titanio. \ /

Alas

Accesorios | les del cuerpo: aleaci de titanio
Fundicién HIP

Larguero delantero: titanio soldado

~ Larguero intermedio: compuestos moldeados por
transferencia de resina, aleaciones de titanio
Larguero trasero: compuestos, aleaciones de titanio.

Figura 4 Aleacion de titanio presente en el avion de combate avanzado Lockheed Martin-Boeing F22 Raptor [4].

La clasificacion de las aleaciones de Ti se divide en cuatro clases dependiendo del
porcentaje de elementos B presente, estas clases son: a, cercanas a, a + B y B metaestables,
estos elementos son Mo, Cr, V, Ta, Fe y Ni, principalmente; son estos elementos los que

puede modificar las propiedades mecéanicas y quimicas de las aleaciones [24].



Una de las aleaciones mas usadas en este sector es, Ti-6Al-4V, que su produccion
inicio en la década de 1950 y siguen siendo fundamental en la industria aeroespacial debido
a su conjunto equilibrado de propiedades. Esta aleacién mantiene su resistencia incluso a
altas temperaturas, lo que es beneficioso para estructuras de aviones y misiles en condiciones

de funcionamiento exigentes [23,24].

2.1.3 Superaleaciones

En la primera mitad del siglo XX, antes del surgimiento de las superaleaciones, los
aceros inoxidables se empleaban en aplicaciones estructurales de alta temperatura,
incluyendo componentes de los nuevos motores a reaccion. Sin embargo, a medida que los
motores de turbina de gas aumentaban su rendimiento, quedd claro que los aceros
presentaban algunas limitaciones. Estas limitaciones impulsaron la necesidad de desarrollar

una nueva clase de aleaciones metalicas que pudieran superar estos obstaculos [25].

Asi naci6 la categoria de las superaleaciones, denominadas asi debido a sus
propiedades estructurales excepcionales, que se mantienen incluso a temperaturas
relativamente altas. El desarrollo de estas aleaciones respondio a la demanda de materiales
capaces de ofrecer un alto rendimiento y una estabilidad estructural duradera bajo
condiciones de servicio que involucraban altas tensiones mecéanicas y agentes corrosivos

[25].

Aleaciones Ti Aleaciones Ni
F
COMPRESOR CAMARA DE HPT LPT

LPC-HPC COMBUSTION

Figura 5. Tipos de materiales utilizados en turborreactor[25].



El término "superaleaciones" tienen sus raices en el periodo posterior a la Segunda
Guerra Mundial, se acufi® por primera para describir aleaciones utilizadas en
turbocompresores y turbinas de motores de aviones, como se muestra la figura 5. Estos
componentes requerian una resistencia excepcional y un rendimiento 6ptimo en condiciones
extremas. Las superaleaciones demostraron ser una solucion prometedora y se convirtieron

en la eleccion preferida para aplicaciones que requerian un rendimiento sobresaliente en

condiciones extremas de temperatura y estrés mecanico [25,2].

Aunque inicialmente se enfocaron en aplicaciones aeroespaciales, las superaleaciones
han evolucionado y se han convertido en materiales fundamentales para una amplia variedad
de industrias, donde la resistencia a altas temperaturas y la estabilidad son requisitos
esenciales. A medida que se expandieron, se utilizaron en plantas quimicas y de petroleo en
tierra, en la figura 6 se puede observar las principales industrias y componentes en donde las
superaleaciones estdn presente. La clave de su popularidad radica en su capacidad para
retener la mayor parte de su resistencia incluso después de exposiciones prolongadas a
temperaturas superiores a 650 °C (1200 °F). Esta propiedad es esencial para resistir las

demandas extremas de estos entornos de funcionamiento.
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Biomedicina Equipos de Centrales eléctricas
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Componentes de vehiculos
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* Postquemadores
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Figura 6. Un esquema con los principales campos de aplicacion de las superaleaciones [4].




Por lo general, las superaleaciones exhiben una estructura o matriz de cristales
cubicos de cara centrada y estdn compuestas principalmente de aleaciones que contienen

elementos como niquel, cobalto, titanio o niquel-hierro.

Las superaleaciones deben de contar con las siguientes propiedades, para cumplir con

eficiencia el trabajo a realizar: [2]

» Capacidad para soportar cargas a altas temperaturas de operacion, cercanas a su punto
de fusion, especialmente en los puntos calientes de los componentes de la turbina de
gas.

» Estabilidad mecanica a largo plazo, con baja deformacion bajo carga en aplicaciones
estructurales de alta temperatura, y mantenimiento de propiedades mecanicas como
resistencia maxima a la traccion, limite elastico y tenacidad a la fractura.

» Resistencia a la corrosion en ambientes agresivos generados por la combustion de
turbosina y la presencia de contaminantes, incluyendo fendmenos de corrosion a alta
temperatura en fase gaseosa y posible condensacion de depdsitos de sal, tanto sélidos

como liquidos.

2.2 Clasificacion de superaleaciones
Las superaleaciones se clasifican en tres seglin el metal predominante presente en la

aleacion [2,25].

2.2.1 Superaleaciones a base de hierro

Surgieron como una evolucion de los aceros inoxidables austeniticos y se
fundamentan en la idea de combinar una estructura de matriz FCC de empaquetamiento
denso con elementos de endurecimiento por solucion solida y formacion de precipitados (en
la mayoria de los casos). La matriz austenitica se compone principalmente de niquel y hierro,
siendo necesario un contenido minimo del 25 % de niquel para estabilizar la fase FCC. Con

carburos (son aleaciones Fe-Ni-Cr).

2.2.2 Superaleaciones a base de cobalto

Contienen mas del 60 % de cobalto en peso. El niquel y el hierro se agregan como

estabilizadores para promover la formacion de la fase austenitica de alta temperatura del
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cobalto. El cromo, por lo general, se encuentra en concentraciones que oscilan entre el 20 %
y el 30 %, mientras que el molibdeno, el tungsteno y otros metales refractarios se afiaden en

una proporcion maxima de alrededor del 10 %.

2.2.3 Superaleaciones base niquel

Las superaleaciones base niquel son aleaciones en las que el niquel es el elemento
principal o predominante, y suelen contener adiciones de elementos comunes como aluminio,
titanio y cromo. Gracias a estas adiciones presentan una excelente resistencia a la corrosion
y oxidacion a altas temperaturas, asi como una buena resistencia mecéanica a temperaturas

elevadas.

Las superaleaciones basadas en niquel se utilizan principalmente en procesos
industriales quimicos y petroleros, cdmaras de combustion, dlabes de turbinas de gas de

aviones(fig.7), toberas, industria aeroespacial y algunas baterias eléctricas.

Gracias a los procesos termomecanicos y tratamientos térmicos utilizados, las piezas
fabricadas con superaleaciones basadas en niquel presentan una estabilidad superficial que
les confiere resistencia a la termofluencia, fatiga, corrosion, oxidacion y les permite operar a

altas temperaturas durante largos periodos de tiempo.

Figura 7 Superaleacion base niquel presente principalmente en los alabes de turborreactor de aeronaves [imagen
obtenida en linea].

Las superaleaciones base niquel suelen presentar las siguientes fases principales (Fig.8)

[2,25].

Fase Gamma (y): Esta fase es la matriz de la aleacion y tiene una estructura cristalina

cubica centrada en las caras (FCC) a base de niquel. Por lo general, contiene un alto
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porcentaje de elementos en solucidon sélida, como cobalto, cromo, molibdeno, hierro y

tungsteno.

Fase Gamma Prima (y’): La fase gamma prima en las superaleaciones base niquel
consiste en Ni3(Al, Ti) y es una fase de precipitacion. La fase y” se precipita de manera
homogénea en toda la matriz y y proporciona estabilidad. Ademas, la fase y” es altamente

ductil y contribuye a fortalecer la matriz sin comprometer la resistencia a la fractura de la

aleacion.
A) T B) T
II II
! - |
| ATOMO DE |
ATOMO DE NIQUEL O
NIQUEL ALUMINIO
A i
Figura 8. Estructura cristalina FCC, presentes en las superaleaciones base niquel,
A) Gamma prima B) Gamma [4].
Inconel 600:

La aleacion INCONEL® 600 (UNS N06600/W.Nr. 2.4816) es un material estandar
para aplicaciones que requieren resistencia a la corrosion y al calor. Tiene excelentes
propiedades mecénicas, alta resistencia y buena trabajabilidad. El alto contenido de niquel le
confiere resistencia a la corrosion por compuestos organicos € inorganicos, y es inmune al
agrietamiento por corrosion bajo tension de iones de cloruro. El cromo brinda resistencia a
compuestos de azufre y a condiciones oxidantes a altas temperaturas o en soluciones
corrosivas. La aleacion no se endurece por precipitacion, sino por trabajo en frio. INCONEL
aleacion 600 es versatil y se utiliza en diversas aplicaciones, desde temperaturas criogénicas

hasta mas de 2000 °F (1095 °C) [26].

Inconel 690:
La aleacion INCONEL® 690 (UNS N06690/W. Nr. 2.4642) es una combinacion de

niquel y cromo con una alta resistencia a medios acuosos corrosivos y altas temperaturas

atmosféricas. Ademas de su resistencia a la corrosion, la aleacion 690 muestra una resistencia
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significativa, estabilidad metaltirgica y caracteristicas favorables para su fabricacion. El
contenido considerable de cromo brinda a la aleacion una excelente resistencia a quimicos y
gases oxidantes a altas temperaturas. La alta proporcion de niquel proporciona resistencia al
agrietamiento por corrosion bajo tension en entornos que contienen cloruro y también frente

a soluciones de hidroxido de sodio [27].

Inconel 718:
La aleacion INCONEL® 718 (UNS N0O7718/W.Nr. 2.4668) es un material resistente a

la corrosion y de alta resistencia compuesto por cromo y niquel, que se utiliza en un rango
de temperatura de -423°F a 1300°F. Esta aleacion, que puede ser endurecida por
envejecimiento, se puede fabricar facilmente, incluso en piezas complejas. Sus propiedades
de soldadura son destacables, especialmente su resistencia al agrietamiento posterior a la
soldadura. La combinacion de la facilidad y la economia de fabricacion de la aleacion 718
de INCONEL, junto con su buena resistencia a la traccion, fatiga, fluencia y ruptura, ha

resultado en su amplia aplicacion en diversos campos [28].

2.3 Corrosion

La corrosion se refiere al proceso quimico o electroquimico por el cual un material
metalico, se deteriora gradualmente debido a la interaccion con su entorno. Es un fendmeno
natural que ocurre cuando el metal se expone a sustancias corrosivas, como el oxigeno, la
humedad, los 4cidos, los compuestos salinos o la contaminacion atmosférica. A estos

ambientes se le conoce como electrolitos [30, 31,32].

Estos electrolitos facilitan el traslado de iones (tanto cationes como aniones) y
originan dos reacciones distintas (anodica y catodica). Al contar con dos variedades de
metales en un electrolito especifico, el metal menos noble asumiria la funciéon de anodo,
presentando corrosion en el proceso, mientras que el metal mas noble desempefiaria el papel

de catodo, quedando protegido [30, 32,33].
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Figura 9. tipos de corrosion y tipos de corrosion tipicos en aeronautica [31-32].

2.3.1 Corrosion en la industria aeronautica

El manejo de la corrosiéon en la industria aerondutica representa una preocupacion

historica, la cual adquiere una relevancia creciente conforme la flota de aeronaves envejece.

La corrosion tiene el potencial de ocasionar que una aeronave salga de servicio e incluso, en

situaciones extremas, provocar fallos catastroficos (Fig. 10) [29].

Figura 10. Accidente del avion Boeing 737 operado por Aloha Airlines. [obtenida de internet]

En una industria tan importante como la industria aerondutica, se hace necesario que

los materiales y componentes sean altamente eficientes frente a condiciones o entornos que
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puedan ponerlos en riesgo, como es el caso de los ambientes corrosivos y las ramificaciones

asociadas [29].

En el estudio de SJ.findlay y colaboradores, mencionan que en aeronaves los
componentes pueden fallar cuando ya no soportan las tensiones durante su operacion.
También determina diferentes razones de fallas entre ellas, la corrosion, que se encuentra en

segundo lugar en componentes aeronauticos y es la primera en componentes de ingenieria

como se muestra en la tabla 1.

Tabla 1. Frecuencia de los mecanismos de falla[§].

Porcentajes de falla (%)

Mecanismo de fallo Componentes de Componentes de
ingenieria aeronaves

Corrosion 29 16
Fatiga 25 55
Fractura por fragilidad 16 -
Sobrecarga 11 14
Corrosion a alta 7 2
temperatura

SCC 6 7
Arrastre 3 -
Desgaste/abrasion/erosion 3 6

Tipos de corrosion en aeronautica

La corrosion esta presenta en todas las industrias que utilizan materiales metéalicos en
sus componentes, y la industria aerondutica no es la excepcion,(fig.9) la mayoria de los

componentes son propensos a sufrir algun tipo de corrosion en mayor o menor porcentaje
[31,32].
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Figura 9. Esquemas de las Formas Comunes de corrosion [30].

En aeronaves existen diferentes tipos de corrosion, en la figura 11 se observa esquemas de

como se puede observar desde un corte trasversal y se explican a continuacion.

Corrosion uniforme: Este tipo de corrosion, llamado también corrosion general o
seca, afecta de manera relativamente homogénea la superficie metalica estéril. El oxigeno
juega un papel central en su desarrollo. Cuando los metales se exponen a ambientes himedos,

pueden manifestar un aspecto oxidado [34-37].

Corrosion galvanica; La corrosion galvanica se presenta al unir dos metales distintos
en un sistema. Los metales con menor potencial actuaran como anodos (cediendo iones al
sistema), mientras que los metales con mayor potencial electroquimico funcionaran como
catodos. Un caso es la corrosion que se presenta entre los elementos del fuselaje y los

remaches [34-37].

Corrosion intergranular: La corrosion intergranular es un tipo de corrosion
localizada que ocurre en los limites de granos de un metal o aleacion, sin afectar
significativamente los propios granos o cristales. Surge debido a una diferencia de potencial
entre los limites anddicos y catddicos de los granos. En casos graves, este ataque puede llevar
a una disminucion de la resistencia y ductilidad, llegando incluso a la destruccion del metal

por corrosion [34-37].
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Corrosion por picadura: La corrosion por picaduras provoca la formacion de
agujeros en la estructura. Estos agujeros pueden variar en forma, pero tienden a crecer
vertical y profundamente en el material. Las picaduras pueden también desencadenar la

formacion de grietas por fatiga, disminuyendo la resistencia del material [34-37].

SCC: Esto ocurre debido a la combinacion de tensiones de traccion estatica o aplicada
en una superficie durante un tiempo bajo condiciones corrosivas. En general, la
susceptibilidad se incrementa con el aumento del esfuerzo, especialmente cerca del limite
elastico, asi como con la elevacion de la temperatura, el tiempo de exposicion y la

concentracion de agentes corrosivos en el entorno circundante [34-37].

2.3.2 Corrosion electroquimica
La corrosion electroquimica es un proceso quimico que ocurre cuando un metal se
deteriora debido a reacciones electroquimicas con su entorno. Es un tipo comun de corrosion

que ocurre en presencia de un electrolito.

El fundamento de la corrosion electroquimica se basa en las reacciones redox (de

reduccién-oxidacion) que ocurren entre un metal y su entorno corrosivo [32,38].

Voltimetro

27
M

Anodo Puente Saline

[

Catodo

M= M+ e M +te M

Figura 10 Esquematizacion de celda electroquimica [33].

Cuando un metal se encuentra en contacto con un electrolito, que puede ser un liquido
conductor o incluso la humedad presente en el aire, se establece una interfaz metal-electrolito.

En esta interfaz, ocurren dos reacciones electroquimicas simultaneas:[32,33,38].

Oxidacion: En el metal expuesto al electrolito, los atomos metélicos pierden

electrones y se convierten en iones metalicos positivos (cationes).
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Reduccion: En el electrolito, ocurre una reaccion de reduccion donde los iones
presentes en el electrolito aceptan los electrones liberados en la reaccidon de oxidacion. Esto
puede involucrar la reduccion de oxigeno, la reduccion de iones hidrogeno o la reduccion de

otros componentes del electrolito, dependiendo del medio corrosivo.

A medida que la corrosion electroquimica avanza, el metal se va oxidando en el &nodo
y los iones metalicos positivos se disuelven en el electrolito. Esto provoca la degradacion y

la pérdida de masa del metal a lo largo del tiempo [33].

2.3.3 Cinética de corrosion
La cinética de corrosion se refiere al estudio de la velocidad y el mecanismo de la
corrosion de materiales en contacto con su entorno corrosivo. La cinética de corrosion se

ocupa de comprender como y a qué velocidad ocurre este proceso de deterioro [39].

La velocidad de corrosion puede variar segun varios factores, como la naturaleza del
material, la composicion quimica del entorno corrosivo, la temperatura, la presion y otros
factores ambientales. El estudio de la cinética de corrosion implica la medicion y el analisis

de la velocidad de corrosion en funcion de estos factores [39,40].

El conocimiento de la cinética de corrosion es fundamental para el disefio de materiales
resistentes a la corrosion, asi como para la seleccion de materiales adecuados en entornos

corrosivos especificos.

2.4 Técnicas de evaluacion electroquimicas

Las técnicas de corrosion electroquimica son métodos veloces para evaluar la
capacidad de un material para resistir la corrosion al estar expuesto a un ambiente especifico.
El comportamiento del material frente a la corrosion se estima mediante la medicion de su
potencial y corriente, lo cual proporciona informacion sobre su respuesta ante este fendmeno.

Entre las mas utilizadas se encuentran:

» Ruido electroquimico.
» Curvas de polarizacion ciclica.
» Espectroscopia de impedancia electroquimica.

» Resistencia de polarizacion lineal.
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2.4.1 Ruido electroquimico

La técnica de ruido electroquimico (EN por sus siglas en inglés) ha sido un avance
significativo en la investigacion y monitorizacion de la corrosion. Una de sus ventajas clave
es la capacidad para detectar y analizar las etapas iniciales de la corrosion localizada. E1 EN
describe las fluctuaciones espontaneas de potencial y corriente de bajo nivel durante procesos

electroquimicos [41].

El EN Permite estimar la velocidad y el mecanismo de corrosion en diversas
aleaciones metalicas a través de la medicion y andlisis de las fluctuaciones de corriente y
voltaje. Ademads, su principal ventaja radica en que no perturba los sistemas corrosivos
estudiados durante la medicidn, lo que permite que los sistemas se mantengan en su potencial

de corrosion natural [42,43].
Cottis, RA (2008) [41] describe dos tipos de ruidos electroquimicos.

Ruido de Potencial Electroquimico
La medicion del Ruido de Potencial Electroquimico (RPE) se puede llevar a cabo de

dos maneras: registrando la diferencia de potencial entre un electrodo corroido y un electrodo
de referencia con bajo nivel de ruido, o registrando la diferencia de potencial entre dos
electrodos corroidos. Aunque la segunda técnica tiene ventajas para la monitorizacion
préctica de la corrosion, los resultados pueden ser un poco mas complicados de interpretar,
ya que no es posible determinar con certeza cudl de los dos electrodos esta generando el

ruido.

Ruido de Corriente Electroquimica
Normalmente, la medicion del Ruido de Corriente Electroquimica (RCE) se realiza

al medir la corriente entre dos electrodos que son nominalmente idénticos. Como alternativa,
se puede medir la corriente generada por un solo electrodo que se mantiene a un potencial
fijo. El primer método es mas sencillo, ya que evita la necesidad de utilizar un electrodo de
referencia con bajo nivel de ruido y un potenciostato, y también elimina las dudas acerca de
como afecta el mantener el electrodo de trabajo a un potencial fijo en lugar de permitir que

varie de manera natural.
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Meétodos de analisis

Existen diferentes métodos de analisis, para la interpretacion de los datos obtenidos
mediante EN, de los cuales lo mas comunes son, dominio o serie de tiempo, dominio o serie
en frecuencia y dominio o serie en frecuencia-tiempo, (en este trabajo solo hablaremos y por

lo tanto trabajaremos en dominio o serie en el tiempo).
Dominio o serie de tiempo

Este método, (también conocido como dominio de tiempo), se utiliza para analizar
las fluctuaciones estocasticas de corriente y potencial a lo largo del tiempo. Permite
identificar visualmente detalles caracteristicos de varios tipos de corrosion, como transitorios
de rompimiento y repasivacion, asi como oscilaciones asociadas a resquicios o corrosion por

picadura [44].

Ademas, en el dominio del tiempo, se emplean métodos estadisticos que incluyen
medidas como varianza, sesgo, media, curtosis, desviacion estandar, indice de localizacion y

resistencia al ruido (Rn) para un analisis mas completo de la corrosion [44].

Analisis visual
Es el primero que se realiza casi en tiempo real, Las series temporales de potencial y

corriente se grafican en funcion del tiempo. Esto permite identificar patrones y anomalias
visualmente. Algunas de estas son transitorios o tendencias y asi poder identificar corrosion
por picadura, uniforme o si el sistema es pasivo. Sin embargo, como se trata de un analisis

visual las interpretaciones de este puede variar dependiendo la experiencia en el area.

Analisis estadisticos
Los métodos estadisticos simples consideran una serie de tiempo como una coleccion

de potenciales o corrientes individuales, sin tener en cuenta la relacion entre un valor y el
siguiente. En lugar de ello, se enfocan en la distribucion de los valores a lo largo del tiempo

[41,44,46]. Algunos de estos parametros son los siguientes;

Desviacion estandar: La desviacion estandar es un parametro estadistico utilizado
para medir la magnitud de las fluctuaciones en sefiales de ruido electroquimico. Se relaciona

con la velocidad de corrosion, ya que, a mayor desviacion estandar en un registro, mayor es
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la velocidad de corrosion del sistema. Este parametro proporciona informacion sobre la
amplitud de las fluctuaciones relacionadas con el ruido y es cominmente utilizado en
aplicaciones de control de corrosion, siendo el primer paso en el andlisis de procesos

[41,44,46].

/ I7 ()a x)
[ec. 1]

N1

Media: Existen dos tipos de medias, de corriente y de potencial, ambas indican
diferentes valores, El valor del potencial promedio es util para calcular pardmetros en
procesos de ataques localizados y la media en corriente se esperaria que tuviese un valor de
cero cuando se realiza la medicion entre dos electrodos idénticos lo cudl en la practica no
ocurre debido a pequenas diferencias en el comportamiento de cada uno de los dos electrodos

[41,44,46].

1N 2
Xpus = /;anl X5 [ec. 2]

Es un punto discutible si el potencial o la corriente media pueden considerarse
realmente como EN, y algunos métodos de medicion utilizan un filtro de paso alto para

eliminar estos datos.

Resistencia (Rn); Es el valor que se obtiene al dividir la variacion estandar del
potencial entre el valor de la variacion estandar de la corriente, multiplicado por el area total

expuesta del material. Como lo muestra la siguiente formula:

Rn=2*A [ec. 3]

gy

Varias series de experimentos han demostrado que Rn es comparable con la

resistencia a la polarizacion lineal, Rp. Aceptando la equivalencia de Rp y Rn, es posible
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determinar la densidad de corriente de corrosion a partir de la ecuacion de Stern-Geary

[41,44,46].

Indice de localizacion; El indice de localizacion se cre6 para reemplazar el
coeficiente de variacion y evitar problemas con valores muy grandes. Se calcula como la
desviacion estandar de una corriente dividida por la raiz cuadratica media (rms) de la misma

corriente:

L= =2 [ec. 4]

I rms

Debido a que el valor RMS siempre es mayor que la media, el indice de localizacion
nunca puede ser mayor que 1, Asi valores de IL cercanos a 1, indica que el proceso esta
siendo dominado por corrosion localizada. Mientras que valores cercanos a 0, indica que el
proceso esta siendo dominado por corrosion uniforme como lo marca en la tabla 2 [41,

44,46].

Tabla 2 Rango del indice de localizacion para el tipo de corrosion [47].

IL TIPO DE CORROSION
0.1-1 Localizada
0.001-0.01 Generalizada
0.01-0.1 Mixta
>0.1 Iniciacion de picado

No obstante, Mansfeld y Sun llevaron a cabo una investigacion en la que descubrieron
que el uso del indice de localizacion tiene ciertas restricciones al analizar distintos sistemas,
y aunque es posible seguir utilizandolo, se recomienda ejercer precaucion al aplicarlo en un
contexto especifico. Por este motivo, Eden y Reid desarrollaron una patente para identificar
el tipo de corrosion basdndose en el tercer y cuarto momento estadistico, es decir, el Sesgo y

la Curtosis [48].

Sesgo: La asimetria, también conocida como sesgo, es un indicador que muestra cuan
inclinada esta la distribucion de valores en una direccion. Se normaliza en relacion con la
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desviacion estandar y carece de unidades de medida. Una distribucion perfectamente
simétrica tiene una asimetria de 0. La asimetria a veces se ha utilizado para identificar eventos
de corrosion por picadura metaestable. Es importante destacar que los eventos transitorios
que ocurren en ambas direcciones tienden a tener una asimetria cercana a cero. Por lo tanto,
este parametro puede ser menos util cuando se monitorea la corrosion utilizando tres

electrodos similares.

N = .3
g N ¢ : o
i=

[ec. 5]

Kurtosis: La curtosis es un indicador que mide la "altura" o el "pico" de la
distribucion de valores. En una distribucion normal, la curtosis es 3 y siempre es positiva. A
menudo, se resta 3 al valor medido, lo que se conoce como "curtosis normalizada" para evitar
confusiones, aunque no siempre se hace. Si una distribucion muestra una cantidad moderada
de eventos transitorios en ambas direcciones, se esperaria que tenga una curtosis mayor que

3, y esto se ha utilizado como indicador de corrosion localizada.

N — 4
. 1 Xn — Xn
Kurtosis = —Z (—)
N ¢ 4 o
1=

[ec. 6]

La tabla 3 muestra los valores de sesgo y Kurtosis segiin Eden y Reid, segun sea la
sefal que se estudia (corriente o potencial) determinando el tiempo de corrosion presente en

el material, complementando otros métodos de analisis.
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Tabla 3 tipos de corrosion en base a sesgo y Kurtosis [48].

Potencial Corriente
Sesgo Kurtosis Sesgo Kurtosis
Uniforme <+1 <3 <+1 <3
Picadura <-1 >3 >+2 >3
Intergranular SCC 4 20 -4 20
Intergranular SCC #1 -6.6 18a114 1.5a3.2 6.4al15.6
Intergranular SCC#2 -2a-6 5a45 3aéb6 10a 60

2.4.2 Curvas de polarizacion potenciodinamica ciclica

Las curvas de polarizacion ciclica (CPC) es un método de analisis que nos permiten
estudiar directamente las propiedades de corrosion de un material. En La CPC, un
potenciostato aplica un potencial de corriente continua (CC) que aumenta o disminuye
constantemente (potenciodinamico) dentro de un rango especifico en una celda

electroquimica al electrodo de trabajo, que es el material que se esta analizando [49-52].

En el proceso de polarizacion ciclica, se obtienen curvas CPC, estas curvas
representan el comportamiento del potencial del electrodo de prueba en funcién de la
densidad de corriente aplicada. La rama anddica de la curva muestra como el potencial del

electrodo aumenta en la direccion anddica hasta alcanzar un valor méximo preseleccionado.

Durante este proceso, se polariza el material, lo que induce oxidacion o reduccion en
la superficie dependiendo de si el potencial aumenta o disminuye con el tiempo. Cuando el
potencial aumenta, provoca la ruptura de la pelicula pasiva de 6xido y un aumento dréstico
en la corriente, después de eso eventualmente inicia la corrosidon, una vez que alcanza un

punto especifico (Epic).

Una vez alcanzado el potencial maximo se invierte y disminuye hasta volver al
potencial en circuito abierto inicial (OCP), lo que convierte la medicién en un ciclo. Esta
exploracion inversa es util para comprender como el material puede recuperar su resistencia
a la corrosion después de que esta haya comenzado. Algunos materiales pueden ser
excelentes para prevenir la corrosion inicialmente, pero pueden ser menos efectivos para

detenerla una vez que ha comenzado [49-52].
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En las curvas, dos datos importantes son la histéresis y el potencial de repasivacion,
(Erep). Estos dos datos se ilustran y se explican en la figura 13. La histéresis puede ser
positiva o negativa, dependiendo de si la densidad de corriente en el escaneo inverso es mayor
o menor que en el escaneo directo. La histéresis proporciona informacion sobre la facilidad
con la que una pelicula pasiva se repara y puede ayudar a entender la corrosion por picaduras.
La histéresis positiva ocurre cuando el dafio pasivo de la pelicula no se repara y/o se inician
picaduras; La histéresis negativa ocurre cuando una pelicula pasiva dafada se repara sola 'y

no se inician picaduras [49].

Inicio y
propagacion de
picadura

pit
Propagacion de
picaduras previas

-
=

p

transicion anddica a
catddica,

Potencial

No hay inicio ni
propagacion de
Tl e e picaduras

I

0

O
¢
=1

\J

Log (densidad de corriente)

Figura 11 llustracion esquematica de la curva CPC y los parametros de corrosion[49].
Cuando el OCP es mayor que Erep, los pozos de corrosion generalmente seguiran
creciendo; cuando es menor, es menos probable que crezcan. La capacidad de un material
para recuperar su resistencia a la corrosion se relaciona con su capacidad para reformar la

pelicula de 6xido pasiva después de su ruptura, es decir, lograr la repasivacion.
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La interpolacion de Tafel (Figl4) se utiliza en electroquimica para determinar los
parametros fundamentales de una curva de polarizacion ciclica, como la densidad de
corriente de corrosion (Icorr) y el potencial de corrosion (Ecorr) entre otros valores de un

sistema electroquimico [50].

+

Potential relative to E.,,

Log current density

Figura 12. Esquematizacion de interpolacion Tafel [50].

2.4.3 Impedancia electroquimica

Esta técnica utiliza una sefial de CA para excitar o perturbar un sistema se utiliza
comunmente para investigar procesos electroquimicos en interfaces solido-liquido, como en
electrodos, recubrimientos protectores, peliculas delgadas. La espectroscopia de impedancia
electroquimica es una técnica utilizada en la electroquimica para estudiar la respuesta de un
sistema electroquimico a una perturbacion sinusoidal en el potencial o la corriente eléctricos

[34, 52,53].

Estas perturbaciones son pequefias sefiales periddicas en la superficie del electrodo
midiendo asi su respuesta electroquimica, la cual se analiza para obtener datos de los

mecanismos y la cinética de corrosion del material.

Entre sus ventajas se incluyen:
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» Puede ser utilizado sobre materiales de alta resistencia como pinturas y
revestimientos.

» Puede utilizarse como técnica en linea ya que se dispone de datos dependientes
del tiempo.

> Es una técnica no destructiva.

Y

Proporciona datos cuantitativos.

> Utiliza entornos de servicio.

2.4.4 Resistencia de polarizacion lineal

La técnica de resistencia a la polarizacion proporciona una estimacion de la velocidad
de corrosion. Este método se basa en la ecuacion de Stearn Geary. La teoria detras de la
técnica es que la velocidad de corrosion de la probeta de ensayo es inversamente proporcional

a su resistencia a la polarizacion [52, 54,55].

La ventaja de la técnica de monitoreo LPR es que la medicién de la velocidad de
corrosion es relativamente instantdneamente. Esta es una herramienta mdas rentable en
comparacion al método de cupon o el método ER, donde la medicion fundamental es la
pérdida de metal y donde para la obtencion de la velocidad de corrosion es necesario largas
exposiciones de tiempo. Por el contrario, la desventaja de LPR es que, para realizarla con
éxito, se tiene que exponer en ambientes electroliticos acuosos limpios, la técnica no

funcionaré en gases o emulsiones de agua/aceite [54,56].

2.5 Métodos de proteccion

La corrosion, puede ser significativamente controlada mediante la aplicacion de
métodos de proteccion contra la corrosion, el manejo efectivo de la corrosion implica la
aplicacion de técnicas de ingenieria, que aprovechan los avances tecnoldgicos y cientificos
en el desarrollo (entre otros) de recubrimientos anticorrosion y materiales resistentes a la

corrosion.
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El objetivo principal de estas técnicas de control de la corrosion es minimizar la tasa
de corrosion de los materiales a un nivel aceptable, lo que puede aumentar significativamente

su vida util y reducir los costos de mantenimiento y reemplazo [57,58].

.

Figura 13.Metodos de proteccion A) anodos de sacrificio, B) inhibidor de corrosion, C) recubrimientos [obtenidos de
internet].

2.5.1 Proteccion catodica

La proteccion catddica es un método esencial para prevenir la corrosion de estructuras
metalicas. Puede lograrse a través de dos enfoques principales: mediante el uso de un d&nodo

de sacrificio o mediante la aplicacion de corriente impresa.

La utilizacion de "anodos de sacrificio” (fig. 15A), donde se emplea un dnodo hecho
de un metal mas activo que la estructura a proteger. En este caso, la estructura a proteger
funciona como el catodo de una nueva celda de corrosion. Este enfoque se aplica
ampliamente para proteger estructuras subterrdneas como tanques de almacenamiento de

agua, tuberias enterradas, cascos de barcos e instalaciones marinas.

La proteccion catddica también se puede lograr polarizando la estructura a proteger a
potenciales mas negativos que su potencial de corrosion mediante una fuente de alimentacion

externa [57,58].

2.5.2 Inhibidores de corrosion

Los inhibidores de corrosion (Fig. 15 B), en su mayoria compuestos organicos, son
esenciales para la prevencion de la corrosion. Al introducirse en el medio corrosivo en
pequefias cantidades, estos inhibidores forman una pelicula protectora en la superficie
metalica, reduciendo asi el contacto entre el metal y el entorno corrosivo Este método es

altamente eficaz en la reduccion de la corrosion en diversas aplicaciones industriales [57,58].
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2.5.3 Recubrimientos

Recubrimientos son aplicados como materiales delgados, ya sea liquidos o en polvo,
y se solidifican para adherirse de manera continua al material que se busca proteger. Es
fundamental evitar dafos localizados que puedan exponer areas de la superficie metalica a la

corrosion como se ve en la figural5 C.

Entre los ejemplos de capas de proteccion mediante recubrimientos superficiales se
encuentran la aplicacion de pintura o recubrimientos de polimeros, la formacion de 6xidos
metalicos como en el anodizado de aluminio, y la utilizacion de recubrimientos metalicos
como el electrochapado de laminas de acero con zinc o el galvanizado por inmersion en

caliente [57,58].
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Capitulo III: Metodologia experimental

3.1 Materiales

3.1.1 Composicion Quimica

Se llevd a cabo un analisis del material utilizando la técnica de espectroscopia de
Fluorescencia de Rayos X (FRX) mediante el uso de una pistola portatil mostrada en la figura
16. El objetivo principal fue determinar la composicion quimica de la superaleacion y

compararla con las hojas técnicas.

Figura 14 .Pistola de Fluorescencia de rayos X.

3.1.2 Preparacion de Electrodos

Las muestras de analisis fueron obtenidas mediante el corte de barras de las diferentes
superaleaciones (INCONEL® 600,690 y 718) aproximadamente de 1 ¢cm de espesor, se
procedid a encapsular en resina conectado a un cable de cobre permitiendo el contacto
eléctrico y poder conectarlo las pruebas electroquimicas. Se realizaron un total de 12

electrodos de trabajo, 4 por cada superaleacion.

Al finalizar el tiempo de fraguado de la resina se procedid al desbaste y lijado de la
superficie de trabajo de las probetas, se realizd mediante una desbastadora metalografica
Marca Struers Modelo Tegrapol 25, Tegraforce 5 y Tegradocer 5, (figura 17) hasta lija de
carburo de silicio #600, al finalizar son enjuagadas con alcohol y secados con aire a presion,

y almacenadas en un desecador para evitar su oxidacion.
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Figura 15. Devastadora metalogrdfica marca Struers.

3.1.3 Analisis Metalografico

Para el analisis microestructural se seleccionaron una probeta de cada material, se
realiz6 la técnica de metalografia siguiendo los pasos de desbaste, y pulido hasta acabado
espejo (lija de carburo de silicio #4000), la superficie fue atacada quimicamente con una
solucion de 5 mL H>SO4, 3 mL HNO3, 92 mL HCI (ASM Handbook 9) [59] , para revelar
su microestructura, los tiempos de permanencia fueron variando de segundos a minutos,

puesto que se tenia que verificar el correcto revelado de su microestructura.

Se empleo el microscopio Optico Zeiss modelo V12 observado en la figura 18, para
realizar la observacion de la microestructura. Se tomaron micrografias con el software Zeiss-

Axio observer Z1 a una magnificacion de 100X en un é4rea especifica.
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Figura 16. Microscopio optico Zeiss modelo V12.

3.2 Pruebas electroquimicas

Las pruebas electroquimicas que se realizaron fueron curvas de polarizacion ciclica y
ruido electroquimico preparadas en una celda de corrosion convencional, utilizando un
equipo de potenciostato/galvanostato/ZRA VERSASTAT 4 (fig.19) con una configuracion
de tres electrodos; un electrodo de trabajo, un electrodo auxiliar de platino y un electrodo de
referencia de calomel saturado. Se manejaron dos electrolitos diferentes, de NaCl al 5% y
H>SO04 al 1%, a dos temperaturas diferentes, 25 °(ambiente) y 60°. En la tabla 4 se puede

observar la matriz de experimentacion.

Tabla 4. Matriz de experimentacion

Superaleacion Temperatura Electrolito Técnicas electroquimicas
(°cO) Ruido Curvas de
electroquimico polarizacién

ciclica
600 25 NaCl 5% * *
60 H>S04 1% * *
690 25 NaCl 5% * *
60 H>S04 1% * *
718 25 NacCl 5% * *
60 H,S04 1% * *
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Las pruebas electroquimicas son métodos fundamentales utilizados en el estudio de
procesos de corrosion. Estas pruebas se basan en la medicidon y andlisis de los cambios

eléctricos que ocurren en una interfaz metal-electrolito durante la corrosion.

Figura 17 Potenciostato/galvanostato/ZRA VERSASTAT 4 y celda de corrosion.

3.2.1 Curvas De Polarizacion Ciclica

Las curvas de polarizacion son herramientas esenciales para el estudio de la corrosion,
ya que proporcionan informacion sobre la cinética de corrosion, los mecanismos de corrosion
y la resistencia a la corrosion de los materiales. Al igual que la prueba de ruido
electroquimico, en esta prueba se manejaron dos electrodos de trabajo, (electrodo de platino
y electrodo de superaleacion) y un electrodo de referencia (electrodo calomel saturado),
siguiendo la norma ASTM G61 [61], los pardmetros electroquimicos con los que se llevo a

cabo esta técnica se muestran en la tabla 7.

Tabla 5. Pardametros electroquimicos utilizados en CPC.

Rango de polarizacion -1.2a 1.2 mV vs OCP
Ciclo Completo

Velocidad de barrido 1 mV/seg

Potencial de inicio OCP

Electrodo de referencia Calomel saturado (ECS)

Una vez obtenido las curvas se realiza la extrapolacion Tafel (fig.20), que es un
método matematico utilizado para estimar la corriente de corrosion (Icorr) o el potencial de

corrosion (Ecorr) entre otros valores de una celda electroquimica, lo que nos proporciona
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informacion principalmente sobre la velocidad de corrosion y la tendencia que tiene el

material al corroerse.
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Figura 18 Ejemplificacion de extrapolacion Tafel[50].
Esta técnica implica la extension de una serie de valores lineales conocidos en un
grafico de Tafel para determinar estos parametros. Todo este proceso se puede llevar a cabo
manualmente o con la ayuda de software, en este caso se utiliz6 la ayuda del programa Cview

para obtener los datos antes mencionados, figura 21.
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Figura 19. Sofiware Cview obteniendo datos electroquimicos.
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3.2.2 Ruido Electroquimico

Es una técnica no invasiva, sensible y versatil que permite monitorear y comprender
mejor el comportamiento corrosivo de los materiales en diferentes condiciones de servicio.
Como se menciond antes, para esta prueba se utilizdo un arreglo de 3 electrodos, dos
electrodos de trabajo, (electrodo de platino y electrodo de superaleacion) y un electrodo de
referencia (electrodo calomel saturado), siguiendo la norma ASTM G199-9[60]. En la tabla

5 se exponen los parametros de la prueba.

Tabla 6. Pardametros de técnica de Ruido Electroquimico.

Parametros de EN

Velocidad de adquisicion de 1 dato por segundo

datos
Numero de datos 4096
Electrodo de referencia Calomel Saturado (ECS)

Mediante el uso del programa desarrollado en MATLAB 2020a por el Grupo de
Corrosion y proteccion del CIIIA/FIME/UANL se realizo el procesamiento de los datos para
obtener el andlisis en el dominio del tiempo, para obtener mediante férmulas mostradas en la

tabla 6:
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Tabla 7. Formulas para el andlisis en el dominio del tiempo.

Férmulas para el analisis en el dominio del tiempo

Resistencia al ruido o,
R,=—=xA

g

Indice de localizacién o
IL =
I

N _

e Sesgo =13 (Fn T’
N o
i=1

Kurtosis = 4

1 N
Kurtosis = —Z
N ¢

3.3 Microscopia Electronica de Barrido

Para la caracterizacion de la superficie de las muestras, se empled la técnica de
Microscopia Electronica de Barrido (MEB) mediante el uso de un microscopio electronico
de barrido marca Jeol modelo 65101v mostrado en la figura 22. Se examind la superficie del

material a un aumento de 200X y 500X.

Luego, mediante el uso de la técnica de Espectroscopia por Dispersion de Energia
(EDS), se identificaron los elementos presentes en la superficie y los elementos causantes de
corrosion desarrollados en la superficie del material durante las pruebas electroquimicas,

buscando.

Figura 20. Microscopio electronico de barrido marca Jeol modelo 65101v.
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CAPITULO 1V: Resultados y Discusion

4.1 Analisis de composicion quimica.
En la tabla 8 se presentan la composicion quimica obtenida mediante espectroscopia

de Fluorescencia de Rayos X (FRX) [9,10].

Tabla 8. Composicion Quimica de las superaleaciones evaluadas

Composicion
Inconel 600  Niquel 72.72%
Cromo 16.18%
Hierro 9.10%
Cobre 0.53%
Manganeso 0.30%
Silicio 0.22%
Inconel 690  Niquel 61.43%
Cromo 28.45%
Hierro 8.23%
Silicio 0.47%
Cobre 0.44%
Manganeso 0.28
Inconel 718  Niquel 50.16%
Hierro 18.65%
Cromo 18.55%
Niobio 4.978%
Molibdeno 2.844%
Azufre 1.43%
Titanio 1.03%
Aluminio 0.80%
Cobre 0.54%
Cobalto 0.46%
Silicio 0.25%
Manganeso 0.20%
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4.2 Caracterizacion microestructural

En la figura 23,24,25 se observan las microestructuras de las superaleaciones 600,
690 y 718 respectivamente en donde se observa diferencia principalmente en los tamafios de
grano. En las superaleaciones 600 y 690 hay presencia de maclas con una microestructura
austenitica, mientras que en la superaleacion 718 presenta granos equiaxiales de tamafo

pequeiio, en las 3 microestructuras se alcanzan a apreciar algunos precipitados.

Figura 21. Microestructura, Superaleacion 600 a 100X.
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Figura 22. Microestructura, Superaleacion 690 A 100x.

Figura 23. Microestructura, Superaleacion 718 A 100x.
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4.3 Curvas de Polarizacion Ciclica

Se presentan los resultados obtenidos por CPC, entre los pardmetros obtenidos donde
se analizaron los potenciales de corrosion (Ecorr), densidades de corriente (Icorr) e histéresis.
Para identificacion de las muestras se nombraron mediante el siguiente codigo;
SUPERALEACION — ELECTROLITO- TEMPERATURA, por ejemplo, la muestra 600-

NaCl-25, es la superaleacion 600 expuesta en cloruro de sodio a temperatura de 25°.

Los graficas obtenidas mediante CPC, se presentan en 4 grupos divididos en
electrolito y temperatura, para su facil comparacion bajo las mismas variables, por lo tanto,

se cuenta con:

» Grupo 1: electrolito H2SO4 a 25° de temperatura.
» Grupo 2: electrolito H2SO4 a 60° de temperatura.
» Grupo 3: electrolito NaCl a 25° de temperatura.
» Grupo 4: electrolito NaCl a 60° de temperatura.

Por otro lado, se presentan tablas con los valores electroquimicos obtenidos mediante

la extrapolacion Tafel, estas tablas se dividen solamente por electrolitos.

La resistencia del material a la corrosion localizada se evaliia en base a la medicion
de potencial de repasivacion Erep y el potencial de corrosion Ecorr. Si Erep se encuentra en
los valores mas nobles que el Ecorr, la propagacion de las picaduras activas se ve disminuida
o detenida. Al mismo tiempo el tamafio del ciclo de histéresis nos da informacién sobre la
resistencia, a mayor tamafio del bucle de histéresis significa una mayor interrupcion de la
pelicula pasiva, seguida de una mayor dificultad para restaurar la pelicula pasiva dafada, a

mayor tamafio mas grave el ataque localizado [49].
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Figura 24. llustracion esquematica de pruebas CPC para tres condiciones diferentes: (a) exhibiendo potencial de
proteccion, (b) con evolucion de oxigeno, (c) sin potencial de proteccion. [49].

En lanorma ASTMG82 [62], nos indica que podemos determinar si una superaleacion
es susceptible a sufrir o frenar la corrosion mediante su potencial de corrosion (Ecorr), usando
el principio bésico de una serie galvanica: entre mas noble (electropositivo) sea el material

tendra tendencia a sufrir una corrosion reducida, mientras si es mas activo (electronegativo)

sera mas susceptible a sufrir una corrosion.

De acuerdo con la norma ASTMGI102 [63], La densidad de corriente esta
directamente proporcional a la velocidad de corrosion que un metal puede sufrir, esto quiere

decir que mientras mas densidad de corriente consuma un metal, mayor velocidad de

corrosion obtendra respecto a las demas.
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Figura 25. Curvas de polarizacion ciclica de las superaleaciones Inconel 600(4) 690(B) Y 718(C) en H2804 a 25°.

En la figura 27 y 28 (600-A, 690-B, y 718-C) se puede observar los resultados de
CPC donde se muestra las superaleaciones 600, 690 y 718 en H2SO4 a 25° y 60°
respectivamente, las tres superaleaciones se comportan de una manera similar, se observa
una curva catodica de activacion, hasta llegar al potencial de corrosion, después de pasar por
una region de corrosion activa, la densidad de corriente disminuye a un potencial critico,
llamado potencial de Flade (Er), esta disminucion se debe a la formacion de la capa pasiva
sobre la superficie del metal (zona siguiente cuasi vertical) lo cual indica resistencia a la
iniciacion y propagacion de la corrosion, esta capa pasiva se rompe al llegar al potencial de
picadura de donde inicia un proceso de activacion, al término del medio ciclo, se puede
observar que en las 6 muestras se desarrolla una pequefia histéresis positiva, que se puede

atribuir a una corrosion localizada.
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Termodinamicamente, bajo estas condiciones es la superaleacion 718 a una
temperatura de 60° C, la que presenta un Ecorr mas noble con un valor de -0.26211 V,
mostrando la menor tendencia a corroerse [62,64], al mismo tiempo desde la cinética
corrosion, fue la misma superaleacion 718 que presento un valor mucho menor de 6.06x10"
% Amp/cm?, con diferencia de un orden de magnitud en comparacion a las demas, indicando

una corrosion mas lenta que las demas [49].
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Figura 26. Curvas de polarizacion ciclica de las superaleaciones Inconel 600(4) 690(B) Y 718(C) en H28S04 a 60°.

En ambas figuras se observa que en el escaneo inverso la curva siempre permanece
por encima del escaneo inicial, por lo tanto, no se forma (o es diminuto) un bucle de histéresis.

Demostrando que las superaleaciones 600, 690 y 718 en H>SO4 a 25° y 60° C son excelente
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para reformar la pelicula pasiva de 6xido y, por lo tanto, es muy buena frenando el proceso

de corrosion.

De la misma manera que los resultados a 25 grados, es la superaleacion 718 que
presenta potencial de corrosion mas positivo de -0.10919 V, indicando mayor resistencia a la
corrosion, desde el punto de vista de la cinética, aunque las tres estan en el orden de magnitud

10> Amp/cm? presenta una pequefia diferencia de las demdas muestras [49,62.64].

El comportamiento electroquimico de las superaleaciones en ambiente de cloruro de

sodio a 25° y 60° C se presenta en las figuras 29 y 30 respectivamente

A)2 B) 2
—— 600-NaCl-25 ———690-NaCl-25
w w
(6] O
) 5]
[ 1]
> >
S S
© ©
o Q
= | =
1] a
g g
-2 T T T T T T T T T -2 L B L B B L B AL B B L B L
1E-10 1E9 1E-8 1E-7 1E-6 1E-5 1E-4 0.001 0.01 0.1 1E-9 1E-8 1E7 1E-6 1E-5 1E-4 0001 0.01 0.1
Log | (Amp/cm?) Log | (Amp/cm?)

C)2

—— 718-NaCl-25

Potencial (V) vs SCE

5) .
1E-10 1E-9 1E-8 1E-7 1E-6 1E-5 1E-4 0.001 0.0 0.1

T T T T T T T T

Log | (Amp/cm?)

Figura 27. Curvas de polarizacion ciclica de las superaleaciones Inconel 600(A) 690(B) Y 718(C) en NaCl a 25°.
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En la figura 29 se observan que las superaleaciones 600(Fig.29A) y 690 (Fig.29B),
después del potencial de corrosion tiene una pasivacion mas pequeia (en comparacion a las
expuestas en H2SOj4), hasta llegar al potencial de picadura donde hay un aumento en la
densidad de corriente, al finalizar el medio ciclo ambas presentan una histéresis positiva con
un ciclo de mayor tamafio en comparacion a las muestras expuestas a H>SO4, denotando alta

tendencia al dafio localizado.

Asi mismo, la aleacion 718 (Fig.29C) después de llegar al Ecorr, €xiste un proceso de
pasivacion, seguido de una pequeia activacion, para seguir con un segundo proceso de
pasivacion, al finalizar a diferencia de los otros dos materiales presenta una histéresis

negativa como resultado de una corrosion uniforme.

A diferencia que en las expuestas en acido sulfurico, es la superaleaciéon 600 en
cloruro de sodio a 25°, la que presenta (por muy poco) un potencial de Corrosion més positivo
de -0.35296 V, presentando menor tendencia a corroerse, en cambio es la super aleacion 718
la que presenta una cinética de corrosion menor de 4.16x10°7 Amp/cm? (con diferencia de
un orden de magnitud) indicando que, aunque no es la que tiene menor tendencia a corroerse,

es la aleacion que lo hace a una velocidad més lento en comparacion a las demas. [49,62.64].
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Figura 28. Curvas de polarizacion ciclica de las superaleaciones Inconel 600(A) 690(B) Y 718(C) en NaCl a 60°.

En la figura 30 se observa que las superaleaciones en presencia de NaCl a 60°, de las
cuales es la superaleacion 690 la que presenta una forma peculiar, donde el barrido inicial

concuerda en la posicion del barrido final, indicando corrosion general.

En las superaleaciones 690 y 718 se observa que después de llegar a Epic, presentan
una zona activa con gran demanda de corriente siendo la 600 (Fig.30A) la que més demanda
presenta, bajo estas condiciones la superaleacion 718 (Fig.30C) tiene una pequenia zona de
pasivacion, sin embargo, es la que presenta un ciclo de mayor tamafio en su histéresis
positiva, indicando una alta tendencia al dano localizado en comparacion a la superaleacion

600.
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A 60 grados dan unos resultados muy distintos y que no tienen similitud a los
obtenidos a 25 grados como en el caso de los expuestos en H>SO4, con un potencial de
corrosion de mas noble de -0.31818 V es la aleacion 600, seguida por la 718 y 690, pero

presenta un Icorr de 6.1611x10°° Amp/cm?

, esto quiere decir que, aunque es la menos
propensa a presentar corrosion lo haria de manera mas répida a diferencia de los demas, una

vez iniciada.

La diferencia entre el area superficial del ciclo de histéresis para las superaleaciones
en presencia de NaCl (siendo esta mayor) en comparacion a las expuestas en H2SOs, significa
que, las superaleaciones expuestas a electrolitos de NaCl sufrieron una severa corrosion por

picaduras en comparacion a las expuestas en H>SOa.

Esta diferencia entre los bucles de histéresis de las superaleaciones en los diferentes
electrolitos se debe a los iones agresivos de cloruro como lo explica S. Esmailzadeh et al
2017. Los cuales tienen un efecto agresivo en la durabilidad de la capa pasiva en la superficie

del material, esto se puede observar comparando las figuras 27 y 28 con la 29 y 30.

Del mismo modo hay una diferencia entre la cinética de corrosion, donde se ve
claramente que las aleaciones expuestas en acido sulfurico tienen una mayor velocidad de
corrosion en comparacion a las expuestas en cloruro de sodio por diferencia de uno hasta dos

ordenes de magnitud.

Tabla 9.Pardmetros electroquimicos de la técnica de CPC de las superaleaciones Inconel 600, 690y 718 en H2SO4a 25 y
60°C (L=Localizada G= Generalizada).

Superaleacion  Electrolito/  Ecorr (V) Erep Leorr Histéresis  Tipo de
Temperatura V) (Amp/cm?) corrosion
(C)
600 H2S0s-25 -0.26609  0.8487  3.0129E-05 Positiva L
H2S504-60 -0.16628  0.8026 1.8096E-05 Positiva L
690 H2S04-25 -0.27634  1.0260  3.4986E-05 Positiva L
H2S04-60 -0.18240  0.9160 3.31E-05 Positiva L
718 H:S0s-25 -0.26211 0.8639 6.06E-06 Positiva L
H2S04-60 -0.10919  0.9532 1.67E-05 Positiva L
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Tabla 10. Parametros electroquimicos de la técnica de CPC de las superaleaciones Inconel 600, 690y 718 en NaCl a 25 y
60°C (L=Localizada G= Generalizada).

Superaleacion  Electrolito/ Ecorr Erep Leorr Histéresis  Tipo de
Temperatura ) V) (Amp/cm?) corrosion
o
600 N2(|C(l:—)25 -0.35296  -0.0969  1.4391E-06 Positiva L
NaCl-60 -0.31818  -0.0110  6.1611E-06 Positiva L
690 NaCl-25 -0.77575  -0.1257  2.9320E-06 Positiva L
NaCl-60 -0.33940 - 4.5788E-06 - L
718 NaCl-25 -0.35406 - 4.16E-07 Negativa G
NaCl-60 -0.32112  -0.2073 5.85E-06 Positiva L

En las tablas 9 y 10 se presentan los pardmetros electroquimicos de las tres aleaciones
en las diferentes variables trabajadas, de las cuales algunos ya fueron explicadas
anteriormente mediante las graficas obtenidas, en las cuales se puede observar y concluir que
la superaleacion 718 a 25 grados expuesta en cloruro de sodio es la que presenta una menor
cinética de corrosion de todas las muestras analizadas, pero es la muestra 718- HoSO4-60 el
que presenta un potencial de corrosion mas noble, demostrando menor tendencia a presentar

corrosion.

La gran resistencia presentada por la superaleacion 718 en comparacion a la 600 y
690, se le atribuye a la diferencia en su composicion quimica de las tres superaleaciones,
presentados anteriormente en las tablas 9 y 10, siendo la superaleacion 718 que cuenta con
mayor cantidad de cromo, (en comparacion a la 600) y presenta molibdeno y titanio (que las
otras dos no cuentan) aportando gran resistencia a la corrosiébn como lo cita Mouritz

2012.[65]

4.4 Ruido electroquimico

4.4.1 Analisis visual de las series de tiempo.

El analisis visual de las series de tiempo permite la identificacion de las
particularidades de diversos tipos de corrosion. Esto implica asociar los momentos
transitorios ya sea con la corrosion generalizada o con eventos de ruptura o reactivacion, al
mismo tiempo que se identifican fluctuaciones vinculadas a la formacion de hendiduras o

picaduras.
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Al igual que en apartado de CPC, los resultados obtenidos mediante RE se presentan
en 4 grupos divididos en electrolito y temperatura, ya su vez presentado en potencial y

corriente, para su comparacion bajo las mismas variables, por lo tanto, se cuenta con:

» Grupo 1: electrolito HxSO4 a 25° de temperatura.
» Grupo 2: electrolito H>SO4a 60° de temperatura.
» Grupo 3: electrolito NaCl a 25° de temperatura.
» Grupo 4: electrolito NaCl a 60° de temperatura.
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corriente (B-C).
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En la figura 31 se presentan la serie de tiempo de ruido electroquimico en potencial
y corriente de las 3 superaleaciones en H>SO4 a 25 grados, en la figura 31A, se muestra la
serie en tiempo en potencial donde se observan que las superaleaciones 690 y 718 presentan
un comportamiento similar teniendo unas oscilaciones con un amplia frecuencia y baja
amplitud de potencial, lo cual indica que la superficie del material se encuentra en
condiciones pasivas, con la unica diferencia de la superaleacion 600, donde
aproximadamente entre los 700 y 1200 s, presenta una fluctuacion de potencial de amplia
frecuencia y amplitud hacia potenciales menos nobles, este comportamiento indican que
hay una nucleacién en areas localizadas, y a partir de los 1200 s continua con un

comportamiento estable similar a las otras dos muestras.

La figura 31 B y C presentan la respuesta de RE en corriente de las tres
superaleaciones, se observa que tienen una demanda de corriente muy bajas, en el orden de
10°y 107 Amp/cm?* , la superaleaciéon 718 presenta transitorios (secuencia de valores
caracteristicos por un aumento seguido por una disminucion) iniciales oscilando valores muy
cercanos a 10 Amp/cm?, y la superaleacion 600 presenta transitorios con valores de 10
Amp/cm?, estos transitorios nos indica que hubo algin tipo de disolucién del material lo que
provoca que este tenga algun tipo de corrosion localizada [66,67,68], a partir del segundo
1500 la superaleacion presentan un comportamiento de oscilaciones similar, por su parte la
muestra 690 no presenta fluctuaciones, indicando un proceso de pasivacion, significando

pocos productos de corrosion.
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En la figura 32 se observan los resultados de la serie de tiempo en potencial y corriente
de las superaleaciones expuestas en acido sulfurico a 60 grados, en la figura 32A (ruido en
potencial) se observa como la probeta con superaleacion 718 presenta fluctuaciones iniciales
tanto catodico como anddicos de alta amplitud y baja frecuencia, para después estabilizarse
y presentar fluctuaciones de gran frecuencia y muy baja amplitud, al igual que el resto de las
muestras, por otra parte, la superaleacion 600 se observan dos transitorios entre los 1000 y
1500 segundos que sobresalen por su amplitud mayor, en comparacion a sus restos los cuales
muestran transitorios de baja amplitud y frecuencia, mismo comportamiento que mantiene la

superaleacion 690 durante todo la prueba.
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En la respuesta de ruido electronico en corriente, fig. 32B, la superaleacion 690
presenta una gran cantidad de transitorios caoticos tanto catddicos como anodicos de vida
corta, indicando que hay rupturas de la pelicula pasiva en areas localizadas y por lo tanto
mayor material disuelto [44,67,68], en comparacion a la 718 que solo presenta un solo
transitorio y se comporta de manera estable al igual que la superaleacion 600, caracteristico
de un comportamiento mas estable. Esta informacion se puede complementar con los datos
de la tabla 11 donde se obtiene que la superaleacion 690 presenta un icorr mas grande por lo

tanto tiende a corroerse mas rapido en comparacion a las otras superaleaciones.

Las pruebas realizadas en NaCl a 25 grados se puede observar en la figura 33 , en la
respuesta de RE en corriente (Fig. 33 B-C), se observa una demanda de corriente demasiado
pequefia en valores de 10 Amp/cm?, la muestra 690 presenta un comportamiento estable
durante toda la prueba, oscilaciones de muy baja amplitud, la muestra 718 antes de los 500
puntos, presento pequefios transitorios de poca vida y fue el de valor de 6x10° Amp/cm? el
de mayor amplitud, asociados a nucleaciéon de picaduras en un lugar localizado, a partir de
ahi presento el mismo comportamiento estable al igual que la superaleacion 690, a diferencia
de la muestra 600 donde se muestra oscilaciones y pequefios transitorios caodticos en

comparacion a las otras dos muestras.

En estos resultados se puede observar con mayor claridad que los transitorios que se
presentan en la RE de corriente, corresponden a los presenten en RE en potencial [66], lo
cual se entiende que hubo una baja presencia de corrosion localizada pero las nucleaciones

no continuaron, y se siguid con un comportamiento pasivante.
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En la figura 34 se muestra el comportamiento de las superaleaciones en cloruro de
sodio a 60° C, donde en la figura 34 A y B se observa la serie de tiempo de Ruido
electroquimico en potencial y se observa una baja demanda de potencial, en la figura 34B,
se observa mas claro que la superaleacion 600 es la que presenta oscilaciones de mayor
amplitud en comparacion a las demds, y también se observa un transitorio anddico
sobresaliente por su mayor amplitud en comparacion a los demas, aproximadamente en el
punto 2100, de poca duracion de vida. En cambio, las muestras 690 y 718, tuvieron un
comportamiento similar con pequefios transistores de baja amplitud y frecuencia durante toda

la prueba.

Enla figura 34 C y D se observan los resultados de la serie en corriente, donde las
muestras presentan un comportamiento de transitorios cadticos (en comparacion a las demas
muestras) tanto anddicos como catddicos, lo que representa rupturas de las capas pasivas y
disolucion de material en areas localizadas, siendo la muestra 600 la que presenta las
oscilaciones mas grandes en comparacion a las demads, con una demanda de corriente de 10

® Amp/cm?, en comparacion a las otras dos donde sus amplitudes son de 10”7 Amp/cm?y 10
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8 Amp/cm?, con un comportamiento muy estable, solo sobresalen dos transitorio anédico, uno
al inicio y el segundo aproximado en los 2100 segundos, los mismos que se observa en la
respuesta en potencial, lo que significa que por un momento se rompi6 la pasividad natural

del material pero se repasivé rapidamente [66,67].

4.4.2 Analisis estadistico en la serie de tiempo

En las tablas 11 y 12 presentan los resultados de los parametros electroquimicos en el
dominio de tiempo obtenidos de las tres superaleaciones, dichos pardmetros son: densidad de
corriente (Icorr), raiz cuadratica media(Irms), desviaciéon estandar en corriente(ci),
resistencia al ruido(Rn), indice de localizacion(IL), Sesgo, Kurtosis, y tipo de

corrosion(M=Mixta, L=localizada, U=Uniforme).

Al observar los indices de localizacion, junto con el sesgo y Kurtosis, se cuenta que
en la mayoria de las muestras presentan un proceso de corrosion localizado, pero también se
observan muestras donde el indice de localizacion es MIXTA y el sesgo y Kurtosis es
LOCALIZADO, en estos casos se toma en cuenta el resultado obtenido por sesgo y kutorisis,
como se menciond en capitulo anterior el IL tiene limitaciones y se puede corroborar con

estos momentos estadisticos [48].

Tabla 11. Resultados de parametro del ruido electroquimico cuando se realiza el analisis estadistico de las
superaleaciones en H2SO4-

lcorr Irms ci Rn Kurtosi T.
M Alcm? mA/cm? mA/cm?  KOhms lL. T.C. sesgo T.C. S C.

718-H2S04-25 1.10E-06 2.90E-06 4.00E-07 24200.67 0.12 L 5.77 L 40.70

718- H2SO4-60 1.90E-06 5.80E-06 2.20E-06 13639.11 0.37 L 3.70 L 32.35 L

600- H2SO4-25 6.00E-07 6.90E-06 5.00E-07 42940.97 0.07 M 0.80 u 1.89 u

600- H2SO4-60 3.00E-06 2.20E-06 2.00E-07 8735219 0.09 M 4.02 L 22.66 L

690-H2S04-25 3.90E-06 5.00E-07 1.00E-07  6750.48 0.27 L 6.95 L 87.42 L

690- H2SO4-60 1.26E-04 7.88E-05 4.60E-06 206.339 0.05 M 1.64 L 451 L

En la tabla 11 se presentan los parametros electroquimicos en el dominio del tiempo

obtenidos por RE, de las muestras expuestas en acido sulfurico, donde se pueden destacar
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principalmente dos cosa, la primera es que, la superaleacion 600 a 25 grados es la tnica que
presenta corrosion uniforme (determinado por el sesgo y kurtosis) y es, segiin su parametro
de Icorr, la muestra con menor cinética de corrosion, la segunda cosa que se puede destacar,
es que, la superaleacion 690 a 60 grados es la que presenta la més alta densidad de corriente;
con una magnitud de 10* Amp/cm?, lo cual representa que tiende a tener la velocidad de

corrosion mas alta en comparacion a los demas.

Tabla 12. Resultados de pardametro del ruido electroquimico cuando se realiza el andlisis estadistico de las
superaleaciones en NaCl.

lcorr Irms oi Rn
M

Alem?  mA/em? mAlem?  KOhms ILL. T.C. sesgo T.C. Kurtosis T.C.

718-NaCl-25 5.00E-07 2.00E-07 1.00E-07 47846.90 054 L 26.07 L 1139.86 L

718-NaCl-60 3.30E-06 4.00E-07 1.00E-07 7886.45 0.20 L 2.51 L 9.10 L
600-NaCl-25 9.00E-07 2.80E-06 2.00E-07 29464.42 0.07 M -044 U 1.78 u
600-NaCl-60 2.20E-06 6.70E-06 4.00E-07 11736.51 0.05 M 1.05 L 11.34 L

690-NaCl-25 2.00E-07 3.00E-07 0.00E+00 154538.07 0.10 L 2.50 L 24.58 L

690-NaCl-60 2.00E-07 1.00E-07 0.00E+00 156834.68 0.13 L 3.13 L 12.33 L

En la tabla 12 se muestran los resultados de los parametros electroquimicos de las
superaleaciones expuestas en cloruro de sodio, donde al igual que las muestras anteriores, la
superaleacion 600 a 25°, es la inica que presentan un tipo de corrosion uniforme(determinado
por sesgo y kurtosis), bajo estos parametros de experimentacion, el Icorr de todas las
muestras, estan en dos magnitudes 10°® Amp/cm?y 10”7 Amp/cm?, la mayor y menor cinética
de corrosion se definen por diferencias diminutas, siendo la superaleacion 718 a 60° la que
tiene la cinética de corrosion mas alta, por otro lado, la superaleacion 690 a 25° y 60° son la

que cuenta con la mas baja.

Actualmente no hay muchos trabajos en donde se estudie el comportamiento
electroquimico de superaleaciones a baja temperatura, sin embargo, con base a los resultados

de la densidad de corriente que son proporcional a la velocidad de corrosion, las
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superaleaciones base niquel de la familia INCONEL 600, 690 y 700 que se estudiaron en este

trabajo, demostraron tener una alta resistencia a la corrosion en baja temperatura.

Los resultados de este trabajo son semejantes a diversas investigaciones similares
sobre otras aleaciones y superaleaciones, incluso en concentraciones mas fuertes como es el
caso de: J. M. Jaquez-Mufioz et al [69] que estudio superaleacion base niquel y cobalto
Waspaloy and Ultimet en un electrolito de NaCl y H2SO4 en concentracion de 3.5% a 25° y
60° obteniendo icorr de magnitudes de E® y E7 A/cm?, igualmente, en el 2021 J. M. Jaquez-
Muifioz et al[42] analizo diversas aleaciones de titanio en un electrolito de NaCl y H2SO4 en
concentracion de 3.5% a temperatura ambiente obteniendo valores de Icorr en magnitudes de
E®y E7 A/em?, por otro lado, Gaona Tiburcio en el 2014,[67] comparo la resistencia de
diferentes superaleaciones con aceros comerciales, en diferentes electrolitos en altos

porcentajes de concentracién obteniendo magnitudes de Icorr de entre E¢y E® A/em?.
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CAPITULO V: Conclusiones

» El uso de pruebas electroquimicas, como curvas de polarizacion ciclica y ruido
electroquimico, proporciona una comprension detallada y complementaria del
comportamiento de corrosion de los materiales.

» La combinacion de estos métodos no solo mejora la precision en la caracterizacion
de la corrosion, sino que también facilita una evaluacion mas profunda de los
mecanismos subyacentes y el desarrollo de estrategias de mitigacion mas efectivas.

» Las curvas de polarizacion ciclica permiten evaluar la resistencia a la corrosion y la
formacion de peliculas pasivantes, ofreciendo una vision clara de las caracteristicas
electroquimicas de los materiales en condiciones variadas.

» El andlisis de ruido electroquimico ofrece informacion sobre la estabilidad de las
reacciones de corrosion y determinar el tipo de corrosion a las que el material es
susceptible bajo condiciones especificas.

» De las CPC obtenemos que la muestra 718-H2SO4-60 presenta un Ecorr de -0.10919
V indicando una menor tendencia a la corrosiéon en comparacion a las demas
muestras, por otro lado, en presencia de cloruro de sodio es la superaleacion 600 a
60° que indica menor tendencia a corroerse presentado un Ecorr de -0.31818

» Las superaleaciones en presencia de H>SO4 tienden a presentar una capa pasiva sobre
la superficie del metal como vemos en las curvas.

» La mayoria de las superaleaciones presentan histéresis positiva, representativa de
corrosion localizada, siendo las expuestas en NaCl las que presentan un area
superficial mayor de histéresis.

> Gracias a los parametros estadisticos de Indice de localizacion, sesgo y Kurtosis se
confirma que la mayoria de las superaleaciones tiende a presentar corrosion
localizada por picaduras.

> Las superaleaciones presentan una densidad de corriente bajas de E® y E7 A/em?

indicando una gran resistencia a la corrosion bajo las condiciones trabajadas.
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