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RESUMEN

En el presente estudio se desarrollé un recubrimiento de matriz ceramica mediante la utilizacion de
una fase xerogel. El recubrimiento se obtuvo mediante la sintetizacion de suelo arcilloso y ceniza de
agave en una solucién precursora. Dicho recubrimiento se deposité sobre sustrato de acero
mediante la técnica de inmersion-extraccion a una velocidad de 8 cm/min. Se aplicaron 5 capas de
recubrimiento con un tiempo de secado de 72 hrs. Con el objeto de comparacidn se prepararon 5
probetas sin recubrimiento que sirvieron como control. Todas las probetas fueron expuestas a una
solucién de NaCl con una concentracion del 14.5% para evaluar el posible efecto anticorrosivo. Al
inicio del experimento se tomaron lecturas de potenciales de corrosion horariamente durante las
primeras 24 hrs., y diariamente durante 22 dias. Los resultados mostraron que no hay un efecto
benéfico del recubrimiento en la proteccion contra la corrosion, a pesar de que los potenciales de
corrosion de las probetas con recubrimiento fueron menos negativas que las de las probetas control.
Bajo las condiciones de exposicion utilizadas en este estudio todas las probetas presentaron

corrosion severa.
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ABSTRACT

In the present study was developed a coating of ceramic matrix by using a phase xerogel. The
coating was obtained by synthesizing clay soil and ash agave in a precursor solution. Said coating is
deposited on the steel substrate by dip-coating technique at a rate of 8 cm / min. 5 applied coating
layers with a drying time of 72 hrs. For the purpose of comparison samples were prepared without
coating 5 served as control. All the specimens were exposed to a NaCl solution having a
concentration of 14.5% to evaluate the possible corrosive effect. At the start of the experiment
readings were taken every hour corrosion potentials for the first 24 hrs., And daily for 22 days. The
results showed that there was no beneficial effect in the protection coating against corrosion,
although the corrosion potentials of the specimens were coated less negative than those of
specimens control. Under the exposure conditions used in this study all specimens showed severe

corrosion.
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CAPITULO 1 PLANTEAMIENTO DE LA INVESTIGACION

1.1 Introduccion

Si bien los procesos de corrosion son fendmenos de superficie; la velocidad vy el
grado de corrosion que presente un material sometido a un ambiente corrosivo,
depende del tiempo de exposicion y la resistencia del material al ser atacado. Sin
embargo existen métodos para retrasar el dafio que causa la corrosion, como

recubrimientos que protegen al substrato.

El acero es un material ampliamente utilizado en la industria, aun en aquellas
areas en que existen atmédsferas corrosivas. El acero utilizado en ambientes
corrosivos es de interés porque el material se degrada reduciendo sus

propiedades mecéanicas debido a las consecuencias de esta oxidacion.

Desde hace tres décadas investigaciones han orientado sus esfuerzos hacia la
aplicacion de cubiertas anticorrosivas para los aceros, encontrando hasta el
momento que ninguna cubierta epodxica o electroquimica puede inhibir los
procesos corrosivos, y en algunos casos se ha llegado a ver una respuesta

completamente adversa.

En las regiones climéticas con un ambiente altamente agresivo, como las zonas
costeras, el acero es atacado por especies moleculares provenientes de la brisa
marina. Estas especies moleculares, por ejemplo el Cloro (CI), al entrar en
contacto con la humedad presente en la superficie del acero tiende a ionizarse

promoviendo reacciones electroliticas, causando la destruccion del substrato.

Debido a la exposicion del acero a ambientes agresivos, uno de los retos de la
tecnologia de materiales es disefiar y obtener recubrimientos que satisfagan las
necesidades de resistencia a la corrosion; tomando en cuenta las propiedades
anticorrosivas que los ceramicos poseen, debido a su ancho de banda prohibido

mayor a 5 eV.
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Los métodos mas populares para retardar el efecto causado por la corrosion han

sido varios, entre estos se tienen aleaciones, amalgamados, recubrimientos
electroliticos, pintura, entero otros, de los cuales muchos de ellos implican un
elevado costo debido a que la mayoria de las veces una sola proteccién no es
suficiente para retardar la corrosion.

Desde la década anterior se ha incrementado el uso de capas protectoras,
usando recubrimientos ceramicos tales como SiO;, ZrO,, SiO2-Al,03, SiO2-TiO,,
ZrO,-PMMA, ZrO,-Y,03, ZrO,-CeO,, para aumentar la vida de servicio de los
aceros expuestos a ambientes oxidativos (Sanctis et al., 1995; Atik., and Aegerter
1992).

La resistencia a la corrosion es una propiedad muy importante en los materiales
expuestos a condiciones agresivas, por lo tanto, muchos investigadores han
estudiado el comportamiento del acero en soluciones acuosas acidas o basicas,
buscando protegerlo mediante diversos tipos de recubrimientos, promoviendo una

capa entre el metal y el medio ambiente corrosivo.

Al respecto, los 6xidos cerdmicos parecen presentar una opcion viable como
recubrimiento, toda vez que estando ya oxidados, suelen reducir su actividad

electrénica y por tanto es posible que inhiban o retarden el proceso de corrosion.

El problema de los métodos para depositar recubrimientos en metales es que
implican un alto coste sumado a los problemas fisicos como la baja adherencia y
la combinacion de los iones presentes en el substrato y recubrimiento, ademas de
las altas temperaturas de sinterizado que se necesitan para tratar los metales
recubiertos. Estas técnicas que requieren altas temperaturas, provocan cambios

en la estructura de los recubrimientos por cambios de fase.

La propuesta presentada en este trabajo es el disefio de un recubrimiento de tipo
ceramico que pueda obtenerse de manera econOmica y sencilla, tomando en
cuenta a las arcillas por su alta plasticidad. Sin embargo toda cubierta arcillosa

con el tiempo y el esfuerzo mecanico inherente a cualquier estructura podria
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inducir fisuras que a la larga tendrian el mismo efecto que cualquier fisura de un

material epoxico o desgaste de cualquier recubrimiento electroquimico.

Por ello, una de las técnicas que permitiria obtener un ceramico con relativa
plasticidad, seria la técnica Sol-Gel, que entre otras bondades, como la de ser
sencilla y de bajo coste, es que las rutas de sintesis con pH en la region basica,
producen precisamente geles plastificantes, a diferencia de los geles obtenidos en

la region de pH acido.

Para que un material sea eficiente como recubierta protectora de otro, éste debe
practicamente acoplarse a la estructura superficial del material a proteger, lo cual
puede ser logrado si sus ordenamientos estructurales cuentan con parametros de
red compatibles, que conllevarian a la vez a coeficientes de dilatacion similares.
Sin embargo, los ceramicos por si solos no podrian ser aplicados como una capa
protectora sobre una superficie metélica (tratando de evitar un ataque quimico), ya
que las diferencias entre los coeficientes de dilatacion tenderan a producir

fracturas en el recubrimiento y desprender la capa oxidica.

Lo expuesto anteriormente son las principales causas para proponer la obtencion
de un recubrimiento que contenga las propiedades de los cerdmicos (como matriz
oxidica), asi como elementos no solamente plastificantes (como el carbono
amorfo), que eviten el agrietamiento del recubrimiento, sino que también,
produzcan una reticula pasivante que impida la difusién de los iones hacia las

zonas de mayor densidad de carga.

A fin de lograr la sustentabilidad de la regidon, se pretende lograr el recubrimiento
usando como materia prima arcillas locales para obtener la matriz oxidica y para la
obtencion de aditivos plastificantes, usar cenizas provenientes de subproductos de

procesos regionales, como las fibras calcinadas de agave.

Diversos estudios de fibras carbonosas indican la presencia de carbon activado
después de que las fibras han sido sometidas a un proceso de incineracion y es la
presencia de este carbono lo que hace suponer una reduccion de la actividad

electroquimica de la arcilla por la reaccion del carbono con los componentes
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minerales de las mismas. De la misma manera, se busca que la presencia de

carbono pueda favorecer la adherencia entre el metal y el recubrimiento.
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1.2 Planteamiento del problema

La resistencia a la corrosion es una propiedad que el acero posee, sin embargo, al
estar expuesto a un ambiente corrosivo resulta necesario proveerle de una
proteccién extra mediante la aplicacion de un recubrimiento que logre inhibir el
ataque de los agentes agresivos que promueven dicha corrosion (Ozylmaz et al.,
2004).

Hasta ahora, los recubrimientos cerdmicos han utilizado precursores sintéticos,
tales como el hexacloruro de tungsteno (WClg), sin embargo este tipo de
recubrimiento no es apto para ser usado en todas las actividades inherentes al
acero, debido al alto costo, fragilidad, alta reactividad en medios alcalinos, y la
diferencia entre los coeficientes de dilatacion de las superficies en contacto
(Acosta et al., 2009).

El Fierro tiende a oxidar como Fe,O3, no por su proceso de obtencién, si no por la
cantidad de electrones de su configuracion electronica, que lo convierte en un
elemento altamente inestable. Por su naturaleza, tiene un enorme potencial de
combinacién, ademas su baja electronegatividad le permite combinarse con iones

méas afines como el Oxigeno.

Se han sintetizado compuestos de Dioxido de Zirconio para el mejoramiento de las
propiedades anticorrosivas mediante la adicion de compuestos tales como el
polimetilmetacrilato (PMMA) como precursor, sin embargo la adhesion entre el
substrato y el recubrimiento es deficiente. Dados estos problemas, es necesario
disefiar un compuesto que cumpla con los requerimientos de proteccion del acero
y que ademas incluya la cualidad de bajo coste, aprovechamiento integral de
recursos naturales y que también tenga una buena adherencia a los substratos de
acero (Massadeq et al., 1999).

Las propiedades de las arcillas de bajo contenido de Fierro y de las cenizas
provenientes de residuos de fibras naturales como la del agave ¢ podrian propiciar

la formacion de un composito con propiedades pasivantes para servir
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potencialmente como recubrimiento anticorrosivo? De ser asi, resultaria en una

matriz oxidica de bajo costo y bajo impacto ambiental.

A pesar de los complicados métodos de produccion de compuestos con matriz
polimérica y metélica, los de matriz ceramica no son menos complejos, y ademas
es la menos desarrollada, los elevados puntos de fusion de las matrices ceramicas

hacen la produccién muy compleja comparada con las dos anteriores.

Por lo tanto el problema es que no existe un recubrimiento que sea obtenido a
partir de compuestos minerales presentes en los recursos naturales de la region
como la arcilla y la ceniza de agave, y que ademas, su sintesis, deposicion y

sinterizado, requieran temperaturas bajas como la del medio ambiente.
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1.3 Justificacion

Un recubrimiento pasivante debe inducir el atrapamiento de iones ante un
substrato reactivo como el acero. Un arreglo estructural resultara apropiado si
tiende a reducir las reacciones catddicas favoreciendo la formacion de

compuestos eléctricamente inertes sobre la energia de formacion del Fe;Os.

Los aceros requieren de tratamientos pasivantes, que impidan o retrasen de
manera eficaz el ataque de agentes agresivos que promueven la oxidacion del

Fierro sobre su superficie y la consecuente disolucién del substrato.

Si bien los aceros para construccion contienen de 0.3% a 0.33% de carbono
(NMX-C-407 ONNCCE-2001), lo cual sirve para mejorar su resistencia a la
formacion de 6xidos, la adicion de un porcentaje mayor de carbono induce efectos

indeseables, como es una menor rigidez y por lo tanto menor capacidad de carga.

¢ Qué compuestos pueden ser favorecidos energéticamente sobre la formacién de
Fe,03? Los polimeros suelen ser buenos candidatos porque poseen cadenas de
carbono que les confieren a los éxidos ceramicos caracteristicas plasticas, sin
embargo, en el caso del acero de refuerzo, los coeficientes de dilatacion no son
compatibles. Sin embargo, moléculas organicas con menor energia de formacion
como el CCl; en medios alcalinos, podrian disminuir el efecto de difusién de los

iones cloruro (Pustai and McGreevy., 1997).

Las fibras naturales tienen algunas ventajas sobre los polimeros industriales:
poseen minerales como magnesio y potasio que tienden a atrapar iones de
manera efectiva; contienen silicio, cuyo caracter tetravalente como el carbono,
favorece el arreglo tetraédrico de la estructura. Cuando el arreglo estructural
contiene carbono, los espacios reticulares son menores a los de silicio por la
region ocupada por su densidad electrénica, por lo que iones cloruro podrian ser

atrapados en ellos.
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1.4 Antecedentes

En busca del mejoramiento de las propiedades superficiales de los materiales,
investigadores buscan el mejoramiento de los métodos, caracterizacion, aplicacion
y técnicas de procesamiento de materiales, ademas de la deposicion de barreras
gue retrasen el efecto dafiino causado por la corrosion. Por ejemplo, en el caso de
la construccion, los aceros de refuerzo juegan un rol importante, ya que éstos
componen las edificaciones de nuestro planeta proporcionando una mayor
resistencia, sin embargo estos aceros se ven afectados por los estragos causados
por la corrosion, como son el debilitamiento de las estructuras y por lo tanto
causando una fuerte inversion econdmica en la reparacion de los dafos (Del Valle,
Pérez y Maerinez., 2001).

En la investigacion del mejoramiento de las propiedades superficiales de
proteccidén contra la corrosion, diversos investigadores han probado la efectividad
de recubrimientos depositados en substrato de acero, los cuales han sido
sintetizados por la técnica Sol-Gel y probados en ambientes agresivos donde el
acero estd inmerso. La efectividad de estos recubrimientos, radica en que
funcionen como una capa protectora, evitando la corrosion del substrato (Galliano
et al., 1998; Weng et. al., 2004, Gallardo y Damborenea., 2004).

Otras investigaciones buscan una manera de optimizar el comportamiento del
acero que puede sufrir corrosién, se han depositado diferentes tipos de
recubrimientos ceramicos e hibridos, los cuales de manera muy eficiente actdan
como una barrera fisica contra la corrosion en himedo y en seco. Para evaluar el
efecto de estos recubrimientos se ha hecho una caracterizacion de las peliculas
depositadas a partir de ensayos electroquimicos y no dejando de lado, la
evaluaciéon morfologica de estos recubrimientos (Maggio et al., 1996 y Chen et al.,
2005).
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Los estudios no solo toman en cuenta la efectividad del recubrimiento, también es

2, S

importante el proceso que se lleva a cabo para su obtencion. (Atik y Aegerter.,
1992) y (Balmurgan y Rajeswari., 2003) desarrollaron via Sol-Gel, recubrimientos
de ZrO,, obtenidos a partir de Isopropoxido de Zirconio [Zr(=C3H7)4], isopropanol
(CsH;OH) y acido acético (C3COOH). Las peliculas delgadas de recubrimiento,
fueron obtenidas por Dip-Coating a una velocidad de inmersién de 10cm/min. Las
peliculas resultantes fueron sinterizadas aproximadamente a 900C obteniendo
espesores entre 35 y 55 nandmetros. Para evaluar el efecto de superficie de la
corrosion en los substratos de acero recubiertos por las peliculas de gel, las
muestras fueron sometidas a un medio corrosivo con acido sulfarico (H,SO,4) a
diferentes temperaturas. Cabe destacar que estos autores para realizar la
inmersion y mantener las particulas en suspension, usaron radiacion ultrasonica a
20 kHz.

A medida que se incrementa la temperatura de sinterizado de las peliculas
delgadas, pueden aparecer diferentes fases en el recubrimiento o en la interface
entre éste y el substrato, lo cual puede o no resultar benéfico, por ejemplo, al
aumentar la temperatura de sinterizado en la obtencion de peliculas de ZrO,, (Atik
y Aegerter., 1992 y Maggio et al., 1997) observaron el crecimiento de una
segunda fase de dioxido de Zirconio (ZrO,) en la interface recubrimiento-substrato,
lo que promovio la fisuracion del recubrimiento debido al crecimiento de ésta

segunda fase.

No solo la aparicion de nuevas fases influye en la efectividad del recubrimiento si
no que también el espesor de las peliculas delgadas y el numero de capas que se
apliquen al substrato. Segun (Paterson y Nissan., 1996) y (Atick et al., 1996), los
defectos en el recubrimiento se incrementar en espesores mayores a 40 nm,
considerandolo critico. Ademas, las investigaciones en cuanto al espesor de las
peliculas delgadas han demostrado que estos espesores se ven afectados por los
componentes de la mezcla, por ejemplo, la adicién de polietilenglicol aumenta
significativamente el valor de este espesor critico (Atik y Aegerter., 1992; Maggio
et al., 1997; Paterson y Nissan., 1996, Atick et al., 1996).
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En la formacién de peliculas delgadas de diéxido de Zirconio, la adicién de
Zirconio y Cerio en las soluciones precursoras mejoran significativamente las
propiedades finales del recubrimiento, entre ellas una de las mas importantes es el
coeficiente de dilatacion térmico y el médulo elastico del material, similares al del
acero. Esto es importante porque asi se disminuyen las fisuras de las peliculas
cerdmicas durante el tratamiento térmico (Atick et al., 1996 y Maggio y Thomas
1997).

En la lucha por retrasar el proceso de corrosion, se han llevado a cabo
recubrimientos hibridos de TiO,-SiO, obtenidos a partir de alcéxidos de butoxido
de titanio [Ti(OCzHs)4] y butdxido de silicio Si(OC,Hs), disueltos en etanol y
catalizados con acido acético, los recubrimientos fueron depositados mediante
inmersion-extraccion a una velocidad de 10 cm/min utilizando vibracion ultrasonica
a 20 kHz sobre substratos de acero y vidrio porta objetos, los cuales fueron
sinterizados a 800 y evaluados frente a la corros ion en medios &cidos y basicos
por pérdida de peso, quedando de manifiesto que estos recubrimientos

disminuyen la corrosion en el substrato (Atik y Zarzycki., 1994).

Por otra parte, recubrimientos amorfos de dioxido de silicio SiO, han sido
obtenidos a partir de Tetraethyl orthosilicato (TEOS) disuelto en etanol y catalizado
con acido acético, los recubrimientos fueron depositados por inmersion a una
velocidad de 10 cm/min utilizando vibracion ultrasonica a 20 kHz sobre substratos
de acero. La pelicula de gel fue tratada térmicamente a 600C y 800 €. Los
recubrimientos obtenidos mostraron ser densos y una buena adherencia. El
tamafo promedio del espesor fue de 0.4 nm (Atik et al., 1994; Simoes y Avaca.,
2000 y Vasconcelos et al., 2000).

Sinterizando capas a 500 T de recubrimientos silic eos preoxidados obtenidos
mediante la mezcla de Tetraethyl Orthosilicato (TEOS), etanol, agua destilada,
acido nitrico y &cido aceético Sanctis (1995) obtuvo peliculas con un espesor de
200 nm, y ademas, observo que en aceros desnudos sometidos a ambiente
agresivo, a 400C, 500C, 550C y 600<C por 20 hora s, la velocidad de corrosion

es muy alta comparada con los aceros recubiertos con SiO, bajo las mismas
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condiciones. Un punto muy relevante a resaltar, es que las muestras recubiertas

con peliculas delgadas de SiO; tienen una mayor resistencia a la corrosion debido
a la similitud en el coeficiente de dilatacion del recubrimiento y la superficie
metdlica, lo que es logico debido a que en el momento del sinterizado se

disminuye el numero de grietas en el recubrimiento (Sanctis., 1995).

En el campo de la biomédica, las prétesis metélicas estan sujetas a ambientes
corrosivos propios del organismo humano, por esto, se han desarrollado
recubrimientos de hidroxiapatita mediante el uso de Sol-Gel, los cuales fueron
depositados en acero mediante inmersidn-extraccion a una velocidad de 5 cm/min
y consiguiendo un espesor de recubrimiento de 3 micrometros sobre los
substratos. También se detallo que el aumento en la temperatura de sinterizado

mejoro el grado (Liu y Tsenb., 2001).
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1.5 Objetivos

Objetivo general

Disefar, obtener y caracterizar soluciones coloidales de arcilla y cenizas de agave

para su uso potencial como recubrimiento anticorrosivo en substrato de acero.

Obijetivos especificos
1. Obtener tiempos maximos de sedimentacion de particulas arcillosas y de

ceniza de agave en soluciones oleaginosas.

2. Obtener soluciones precursoras de Oxidos cerdmicos a partir de arcilla y

ceniza de agave.

3. Caracterizar las propiedades micro estructurales de los suelos arcillosos y

la ceniza de agave.

4. Obtener recubrimientos en substrato de acero mediante inmersion-

extraccion.

5. Analizar la probabilidad de corrosion en los substratos recubiertos,
mediante la técnica de media celda.
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1.6 Hipotesis

H1: Mediante la adicion de suelos arcillosos y residuos carbonosos de agave se
obtienen fases xerogel en soluciones precursoras.

H2: Fases de xerogel compuestas de suelo arcilloso y residuo carbonoso de

agave producen recubrimientos con capacidad protectora contra la corrosion.
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CAPITULO 2. MARCO CONCEPTUAL Y TEORICO

2.1 Oxidos ceramicos

Son productos inorgénicos, esencialmente no metalicos, policristalinos y fragiles.
Su importancia se basa en la abundancia que tienen en la naturaleza y sus
propiedades fisicas, mecanicas, térmicas y anticorrosivas que presentan. Son de
alta dureza, buenos aislantes térmicos y eléctricos y tienen buena estabilidad

guimica, la cual confiere un efecto anticorrosivo.

Aunque los materiales ceramicos deberian ser mas resistentes que los metalicos,
su alta rigidez causada por su fina estructura, no permite que hayan
deslizamientos bases para una deformacion, sin embargo, al afiadir Carbono a las

matrices ceramicas podria incrementarse la amorfisidad de las fases.

Son tomados en cuenta en esta tesis para realizar recubrimientos sobre substratos
de acero, buscando la disminucion de su cristalinidad mediante la adicion de

residuos carbonosos organicos.

Por esto, la obtencion de compuestos de matriz ceramica para uso anticorrosivo
mediante la introduccion de carbono, disminuye los rangos de corrosion en
substratos de acero, ademas, los efectos de superficie en la interfaz substrato-
recubrimiento, demuestran que un tamafo de grano de aproximadamente 35 nm
de la matriz ceramica favorece la proteccion del acero contra la corrosion (Li.,
2004).

El arreglo estructural de uno o mas 6xidos ceramicos que albergue a las especies
atomicas en los espacios reticulares de la matriz oxidica confiere propiedades un
tanto desalentadoras para un recubrimiento, sobre todo si estara sujeto a
esfuerzos, dada su naturaleza fragil y quebradiza, sin embargo, la adicién de
compuestos organicos suele inducir la plasticidad de la matriz, aumentando su
capacidad de carga, transmitiendo los esfuerzos al refuerzo y por lo tanto

aumentando su resistencia a los esfuerzos estructurales.
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Las matrices ceramicas oxidicas, suelen estar constituidas por una fase dispersa

(dura y fragil) discreta y uniforme, ademas, la matriz es blanda y ductil. Sus

caracteristicas son:

1. La matriz es generalmente de naturaleza oxidica (un oxido duro y estable).

2. El refuerzo lo constituyen particulas con oOptimas caracteristicas fisicas y

mecanicas.

3. La uniodn entre la matriz y el refuerzo es muy buena y confiere propiedades

gue los constituyentes por si solos no presentan.

2.2 Materiales compuestos

Es un sistema integrado por una mezcla o combinacibn de dos o mas
constituyentes (micro o macro) que difieren en forma y composicion quimica, sin
embargo, al combinarse forman un compuesto con mejores propiedades que la de
los constituyentes originales. Existen materiales compuestos naturales, micro y
macro compuestos. Esta tesis se enfoca a los micro-compuestos particulados y en
dispersion (macro y micro particulas esféricas, planas, con formas irregulares,
huecas, etc., pero con tamafos de particula de aproximadamente 0.1 pm a 100

pnm) embebidas en una matriz.
En un material compuesto distinguimos dos componentes:

La Matriz: Fase continla y que actua como un ligante, esta fase rodea a las fases
dispersas. La matriz da estabilidad al compuesto, transfiere las cargas al refuerzo

y lo protege del deterioro mecanico y quimico.

El Refuerzo: es la fase discontinua, soporta los esfuerzos y le confiere resistencia

al compuesto.
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Se pueden establecer tres clasificaciones para los compuestos, dependiendo de la

estructura de la fase dispersa: 1) reforzados con particulas, 2) reforzados con

fibras y 3) compuestos estructurales.

Esta tesis toma en cuenta a los compuestos reforzados por particulas, sin
embargo, se enfoca en una segunda clasificacion de materiales compuestos en

funcion de la naturaleza de la matriz (Compuestos de matriz ceramica).

Ademas de clasificar el compuesto realizado en esta tesis como reforzado por
particulas, también puede clasificarse como un compuesto reforzado por fibras,
aunque la segunda parece no encajar de manera correcta, debemos tomar en
cuenta que los compuestos ceramicos presentes en los componentes del
compuesto, presentan una estructura fibrilar y que las investigaciones referentes a
compuestos reforzados con fibras cerdmicas de cuarzo y silice las tratan como

compuestos reforzados por fibras (Dean-Mo., et al 2001) y (Jaquotot., 2009).

2.2.1 Compuestos ref orzados

La mayoria de los compuestos reforzados con fibras son poliméricos, y utilizan las
fibras como refuerzo confiriendo resistencia y evitando la propagacion de fracturas
en el compuesto, los recubrimientos basados en fibras pueden presentarse de
forma corta, continuas unidireccionales, tejidas o con resina, entre estas destacan
las usadas como esmaltes nano estructurados en recubrimientos de pavimentos y
revestimientos ceramicos. Cabe mencionar que utilizan arcilla como la sepiolita,
qgue es fibrilar y de naturaleza ceramica, ademas de ser una fibra y entrar en la
clasificacion de compuestos reforzados con fibras, también se clasifica como
reforzada por particulas, debido a su tamafio de aproximadamente 50 nm
(Jaquotot 2009).

Cuando se requiere de altas resistencias se recurre al uso de fibras tejidas, sin

embargo en la produccion de recubrimientos via Sol-Gel, dificilmente se pueden
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tejer fibras, mas bien, se tejen redes poliméricas en las que una fase solida esta

inmersa en una fase liquida, por esto, el uso de particulas menores a 2 um es

conveniente para la realizacion de suspensiones coloidales.

2.2.2 Fibras naturales como alternativa de refuerzo en compuestos

El desarrollo de compuestos reforzados es muy importante y ha tomado un gran
auge en la industria, llegando a competir con materiales tales como el acero y el
aluminio. En la industria la relacion propiedad/peso son insustituibles, estos son
los llamados materiales de alto rendimiento, constituidos por una matriz polimérica
como la poliariletercetona (PAEK, polieerimida, y fibras largas de elevada
resistencia como son las fibras de armaida y de carbono. El uso de fibras
naturales en la elaboracién de compuestos tiene ventajas inherentes a su caracter
benigno con el medio ambiente. Su bajo peso especifico, resistencia a la flexion,
ademas de ser buenos aislantes, los vuelven excelentes candidatos para su
introduccion en las operaciones industriales, donde los metales, polimeros y
demas materiales sintéticos se desempefian (Ochoa., 2005).

La investigacion en torno a las aplicaciones de los biomateriales también ha tenido
un importante aumento de interés, ya que al buscar la sustentabilidad se ha
optado por incorporar productos que sean biodegradables y que por ende su
reintegracion al medio ambiente sea mucho mas rapida. La contaminacion, el
desperdicio y la falta de conciencia ecoldgica estan por encima de lo que
investigadores tratamos de abarcar, pero ante esta situacion, la creacién de
materiales compuestos a base de fibra natural esta también tomando un serio
crecimiento y su potencial a futuro es inevitable. Por ejemplo, la investigacion en

torno al uso de fibras naturales (Maya y Sabu., 2007).

Compuestos reforzados con fibras naturales provenientes del coco, la palma vy el
agave son ampliamente estudiados con el fin de encontrar mejoras, buscando

sustituir a los sintéticos. Estos compuestos, han sido desarrollados partiendo de
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residuos lignoceluldsicos provenientes de la agroindustria y aprovechando las

propiedades que las fibras poseen, ademas de sus componentes cristalinos
(Rezar y Mominul., 2008) y (Mominul., 2009).

* Fibras

La fibra es una célula alargada, relativamente flexible, macrosc6picamente
homogénea, con una pequefia seccion trasversal y una elevada relacion
longitud-anchura (Warner, 1995). Las fibras bioldgicas (Figura 1) o también
conocidas como fibras vegetales son un producto derivado de los
materiales lignoceluldsicos. Los agaves son caracteristicos de México, de
los cuales en el estado de Oaxaca se identifican 23 especies,
predominando el agave angustifolia Haw (SAGARPA., 2005).

Comercialmente las fibras son clasificadas como suaves y duras. Son fibras
suaves por ejemplo la del lino y el ramio, las cuales se obtienen del tallo de
estas plantas, que son tejidos del sistema vascular que transportan los
azucares y otros productos de la fotosintesis, asi mismo de tallos

dicotiledoneas, son suaves, elasticos y flexibles.

Figura. 1 Imagen representativa de las fibras de agave como producto precursor de residuos carbonosos.

Las fibras duras son aquellas que tienen su origen en las hojas, como el fique,
abaca, pifia, palmas, sisal, henequén, lechuguilla, entre otras. Son fibras de
hojas monocotiledéneas. Cada fibra es un cordon fibroso o un haz vascular
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gue posee un alto contenido de lignina y tiene textura rigida. Por su origen, las

fibras vegetales se encuentran en las raices, tallos, hojas, frutos y semillas.

2.2.3 Residuos carbonosos provenientes de fibras de agave residuales

Podemos entender como residuo carbonoso a todo aquel residuo que resulta de la
combustion y que posee Carbono en su composicion. Los residuos carbonosos
gue se utilizaron en esta tesis son el resultado de la pirolisis controlada de las
fibras naturales de agave. El tiempo de pirolisis y el control en el suministro de
oxigeno conlleva a la regulacion del contenido de carbono en las fibras y a la
preservacion o no de una estructura fibrilar (Betancourt, 2007).

Los residuos carbonosos de agave (Figura 2) son una buena opcion para proveer
de carbono con capacidad reactiva para formar cadenas poliméricas que retrasen
0 eviten la aparicion y propagacion de fisuras en un recubrimiento de matriz
oxidica. Debido a que un compuesto de matriz cerdmica reforzado con carbono
agave soporta las cargas mucho después de que empieza la falla (Chavez., 2008).
Es por esto que los compuestos de matriz ceramica resultan atractivos, dada su
alta resistencia y manejabilidad. La alta estabilidad termodindmica de los
minerales de las cenizas de agave y la alta reactividad del carbono son elementos
necesarios para la formacion de una capa pasivante, que ademas absorba los

esfuerzos y los distribuya a lo largo de la matriz.
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Figura. 2 Residuos carbonosos de agave.

Una alternativa al uso de compuestos oxidicos sintetizados a partir de Tetracloruro
de Titanio (TiCls), Tetraetilortosilicato (TEOS), entre otros, es la utilizacién de
compuestos como la wewellita presente en los residuos carbonosos de las fibras
naturales y Oxido de Silicio presente en las arcillas. Entre otras investigaciones, el
uso de residuos carbonosos puede complementar algunas investigaciones de
recubrimientos ceramicos, debido a que para el 2008 se han estado realizando
estudios para aprovechar el residuo generado por las carboeléctricas con el fin de
realizar recubrimientos de ceniza volante y carbono en substratos metalicos
(Chavez., 2008).

2.3 Suelos arcillosos

Este tipo de suelos presentan una textura fina, dominando ampliamente las arcillas
(45% de acrillas, 30% de limo y 25% de arena). Segun datos del INEGI, los suelos
arcillosos ocupan el 14.2% del territorio nacional, estos suelos son variables,

presentan contraccion en tiempo de sequia y expansion en tiempo de lluvia.

La arcilla es una sustancia que se torna plastica al entrar en contacto con el agua,
estan formadas por silicatos hidratados de Aluminio con Hierro, magnesio, calcio,

sodio y potasio. Sin embargo, cuando las arcillas son sometidas a un tratamiento
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térmico, usualmente calcinacion, pierden plasticidad; el arte ceramico se basa en

esta técnica. La caracterizacion de las arcillas depende fundamentalmente de la

identificacion de los minerales presentes por analisis térmico y de rayos X.

La unidad cristalografica fundamental en las arcillas —como en todos los silicatos-
es el grupo anidnico siloxano (SO,)s. Ademas, intervienen en su formacion otros

cationes ( Ca*+, Mg®*, AI**, K*, Na*, Fe*', Fe?*, H").

2.3.1 Importancia de suelos arcillosos en la fase di  spersa del compuesto

para la elaboracién de recubrimien tos

1. Las arcillas poseen un tamafio de particula aproximadamente menores a 5
um. lo que las hace despreciar las fuerzas gravitacionales y formar

soluciones coloidales.

2. Debido a su consolidacion, soportan cargas debido a las pérdidas de
espacio poroso por las aperturas entre sus particulas, lo que podria resultar

conveniente si un recubrimiento esta sujeto a cargas ciclicas.

3. Su plasticidad les permite deformarse sin elasticidad, sin cambio de
volumen y sin ruptura visible, sin embargo ésta se condiciona por su
contenido de agua, el modo por el cual el agua es retenida y la forma y
tamafio de las particulas. Lo que resultaria inconveniente en un
recubrimiento anticorrosivo, debido a que el agua es un medio de difusion

de agentes que promueven la corrosion.
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Las particulas arcillosas poseen cargas eléctricas parecidas, por lo que

originan mutua repulsion, siendo arrastradas a lo largo de las corrientes o
dispersadas en un cuerpo de agua. Esta caracteristica resulta importante
en la formacion de soluciones precursoras donde la arcilla es la fase

dispersa, ya que se garantiza el movimiento Browniano de estas particulas.

5. Forman ceramicos, los cuales tienen propiedades anticorrosivas, lo que

resulta efectivo en la prevencion de la corrosion.

Aunque las arcillas poseen ventajas que las convierten en candidatas para la
realizacion de recubrimientos también poseen ciertas desventajas. El punto 5 de
las razones de estudio de las arcillas habla de la formacion de ceramicos, este
punto no menciona la fragilidad que éstos presentan dada su alta dureza. Sin
embargo, en esta tesis se trabajo con la formacion de soluciones de arcilla y

residuos carbonosos de agave, lo cual puede reducir la fragilidad de los ceramicos

2.3.2 Minerales presentes en los suelos arcillosos

o lllita

Se forman por la meteorizacion de los silicatos (fundamentalmente
feldespatos), por alteracion de otros materiales arcillosos y durante la
degradacion de la muscovita, a la cual su estructura es muy similar, donde en
la posicion de los potasios aparecen moléculas de agua. El potasio entra en la
intercapa sin agua acomodandose en los huecos ditrigonales de los oxigenos
basales de la capa tetraédrica. El espacio basal de 10 angstroms no varia por

calentamiento. Estas arcillas no son expansivas.

Estan constituidos por minerales parecidos a la mica muscovita. La illita es

posiblemente el grupo mas abundante en los depdsitos arcillosos marinos
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modernos. Es también la arcilla mas abundante en los depdsitos sedimentarios

y es el material arcilloso predominante en las lutitas. Son un grupo de
minerales dioctaédricos, micaceos, que poseen mayor contenido de Si, Mg, Fe

y agua, y menos Al tetraédrico y K en la intercapa que la muscovita.

e Cuarzo

El cuarzo es un mineral de Diéxido de Silicio (SO,) altamente abundante en la
corteza terrestre del cual forman parte un gran namero de rocas igneas
metamorficas y sedimentarias. En los gneises es un mineral fundamental, asi
como en las ortocuarcitas. EI Cuarzo comun es la forma a, estable hasta
573T; por encima de esta temper atura es estable la forma [ hexagonal,

conservada paramoérficamente solo en rocas volcénicas.

El Cuarzo es duro, ligero, carece de exfoliacion pero con una neta fractura
concoidea y una discreta divisibilidad segun las caras del romboedro. Es
extremadamente piezoeléctrico y piroeléctrico. Es infusible e insoluble en los
acidos a excepcion del acido fluorhidrico en el que se descompone
produciendo vapores de tetrafluoruro de silicio gaseoso; es atacable por las
bases fuertes. Se conocen también otras formas polimorfas del Cuarzo, como
por ejemplo de cristobalita a y b (respectivamente tetragonal y cubica), la
tridimita (hexagonal) y una forma cubica extraordinariamente rara

(melanoflogita).

* Albita

La albita es un mineral del grupo de los silicatos, subgrupo tectosilicatos y
dentro de ellos pertenece a los feldespatos denominados plagioclasas. Es un
aluminosilicato de sodio, que puede contener calcio o potasio sustituyendo al
sodio en la red cristalina, pero por definicion de albita debe tener mucho méas

sodio (més de 90%) que calcio y potasio juntos (menos de 10%).
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Presenta un aspecto de cristales bien formados blancos, casi siempre

maclados. La macla de cristales aplanados juntos crea el efecto de
estriaciones en la superficie del cristal, siendo tan caracteristica que se designa

como macla de albita.

Es el extremo con sodio de dos series de solucion sélida distintas. Por un lado
la serie de las plagioclasas, a la cual se considera que pertenece, cuyos
extremos son la albita (plagioclasa de sodio) y la anortita (plagioclasa de
calcio). Por otra parte la serie de los feldespatos potasicos, cuyos extremos
son la albita (NaAlSizOg) y la ortoclasa (KAISi3Og), con toda una serie de

minerales intermedios con proporciones variables de sodio y potasio.

* Nontronita

Es del grupo de las esméctitas la cual tipicamente tiene una composicién
guimica que consta de méas de 30% de Fe,O3; y menos de 12% de Al,Os. La
Nontronita no es un mineral comun y por eso no se encuentra tan facilmente en
los bancos de arcilla en comparacion con la montmorilonita u otro mineral
arcilloso. La Nontronita puede tener variables cantidades de agua ligada,
asociada a la superficie de las capas y al intercambio catidénico. Las capas
dioctaédricas de la Nontronita estan compuestas principalmente por hierro
trivalente (Fe® *), aunque en algunos casos éste es sustituido por aluminio
trivalente (A *) y magnesio divalente (Mg® *). La hoja tetraédrica esta
compuesta principalmente de silicio tetravalente (Si* *) pero pueden haber
sustituciones de Fe** o AI** o combinaciones de estos (Aproximadamente 1 de
cada 8).

INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL 24



CIIDIR Oaxaca ‘

Algunas propiedades de los minerales enlistados anteriormente, se presentan en

la Tabla 1.
Tabla 1 Propiedades de minerales presentes en los suelos arcillosos
Minerales lllita Cuarzo Albita Nontronita
Minerales Oxidos
Cateqoria Minerales (antes clasificado Silicatos Esmécticas -
3 g filosilicatos dentro de los Filosilicatos
S tectosilicatos)
c
()
o 09.F 09.EC.40 09 -
Clase 9. EC.25 (Strun 4.DA.05 (Strun . L
é (Strunz) (Strunz) (Tectosilicatos) Silicatos
@
]
-"é (K,H30)(Al,Mg,Fe Nay g_0.9Cag.o- NaO0.3Fe+++2(Si,
DE_ Formula )2(Si,Al)4010[(OH) SiO; 01Al10 11Si3.0- Al)40O10(OH)2en(
2,(H20)] 290s H20)
. Blanco,
Gris-blanco a
. transparente.
plateado-blanco, Amarilla, verde , o .
. . Segun variacion Blanco a gris,
Color gris verdoso, a olivo, verde, L |
. ) también puede azul, verde, rojo.
veces con otras naranja, café. R
. ser rosa, rojizo o
tonalidades
negro.
Raya Blanca Incoloro Blanco Blanca
@ Lustre Perlado Blanca Vitreo Vitreo
o
& Transparencia Traslucida Sub opaco Transpa,re_nte a Transpar(_ente °
9 translucido traslucido
ke
B Sistema
8 N Monoclinico Monoclinica Romboédrico Triclinico
a Cristalino
Fractura Micacea Concoidal Concoidal Concoidal
Dureza 1 a2 Moss 1.5 - 2 (Mohs) 6-6.5 (Mohs)
Tenacidad Elastica Fragil Quebradizo Fragil
Densidad 2.8 glcm® 2.3 glcm® 2.65 glcm’® 2.61 glcm®
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2.4 Técnica Sol-Gel

Crea soles transparentes con el afan de obtener geles, de los cuales se pueden
obtener oxidos ceramicos empleando sales metalicas o alcoxidos. Mediante esta
técnica se pueden obtener materiales ceramicos con propiedades homogéneas y
de buena calidad, a un bajo costo y con menos energia que los demas materiales
(Altamirano., 2001).

Las técnicas convencionales para depositar materiales ceramicos requieren
elevadas temperaturas de sinterizado, lo cual en algunos casos las hace
inaplicables en sustratos de acero. Es por esto que la técnica sol-gel se convierte
en una alternativa importante en la creacion de recubrimientos que protejan
sustratos inmersos en ambientes altamente corrosivos. Ademas involucra un bajo
coste por las bajas temperaturas usadas en el sinterizado y la deposicion
(Metroke., 2001).

La técnica sol-gel consiste en la hidrdlisis y condensacién, generada a partir de
precursores alcoxidos (compuesto oOrgano-metalico), para formar una red
polimérica en estado vitreo que tipicamente exhibe una estructura porosa. Una de
las ventajas de esta técnica es la alta adherencia que presentan los
recubrimientos basados en sol-gel, los cuales pueden ser aplicados a sustratos
metalicos a temperatura ambiente o cercana a ésta. Sin embargo, Sin embargo,
dada la estructura porosa que presentan los recubrimientos, es necesario aplicar

un tratamiento térmico.
El proceso Sol- Gel se puede llevar a cabo mediante tres procedimientos:

1. Un sol coloidal es preparado y las particulas coloidales son precipitadas del
Sol (usualmente por un cambio de pH). Los polvos resultantes son secados

y procesados mediante técnicas de ceramica tradicionales.

2. Se prepara un sol siguiendo el primer método, pero en lugar de precipitarse

las particulas coloidales, éstas se enlazan formando un gel, el cual se seca
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para formar un ceramico poroso que necesita ser sometido a un tratamiento

térmico para que se cristalice y densifique.

3. En el Gltimo método, el gel se polimeriza por unidades oligoméricas en lugar

de particulas coloidales.

En esta tesis se utilizo el segundo método, mediante la técnica “Sol-Gel Inmersion-

Extraccion”.

La reaccién de polimerizacion, hace posible la introduccién de una red polimérica
organica dentro de una red polimérica metélica. Posiblemente la red polimérica
organica pueda funcionar como modificadora de red, impidiendo enlaces del

atomo inorganico, por lo que sus propiedades podrian ser determinadas.

Para obtener un gel a partir de un sol, se obtiene una suspension coloidal de
particulas tan pequefias que se desprecien las fuerzas gravitacionales y su
movimiento se vea regido por fuerzas de corto alcance como la de van del Waals

y cargas superficiales.

El uso de suelos arcillosos con particulas de aproximadamente 1 pm a 70 pm
debe conllevar a la densificacion de las moléculas buscando equilibrar su energia
disminuyéndola sustancialmente, dando paso a la formacion de largas cadenas
poliméricas en el medio acuoso. Estas particulas dispersas son regidas por el
movimiento Browniano. En el esquema de la Figura 3 se muestran los pasos a

seguir para la obtencién de peliculas delgadas en substratos de acero (varilla).
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Hidrélisis - / Inmersion—
Condensacion Extraccion
_— S0P —

Figura. 3 Esquema del proceso “Sol-Gel Inmersion-Extraccion” para la formaciéon de peliculas delgadas.

2.5 Mecanismo de corrosién electroquimica

La corrosion es la accién natural que tienen los metales de regresar a su estado
mas estable -de minima energia- por la accion de un agente oxidante, en la cual
se da una reaccion quimica o electroquimica heterogénea en la interface metal -
medio ambiente. Debido a la inestabilidad termodinamica de los metales, estos se
convierten en compuestos (0xidos) los cuales son la forma mas estable del metal,
en este proceso, la corrosion lleva a la disminucién de la energia libre de Gibbs y

por lo tanto ocurre espontaneamente.

Es un fendbmeno que no puede ser detenido ya que es inherente a la naturaleza de
los metales, esto debido a que en su mar de electrones tienen una gran energia
disponible en su ultimo orbital, tal es asi que cuando los metales entran en

contacto con agentes oxidantes tienden a formar oxidos.

INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL 28



CIIDIR Oaxaca ‘

El fenbmeno de corrosion es promovido por especies moleculares tales como el

Cl', Oy, CO; Hz y H,0, combinada con el transporte de iones en el medio y

electrones en el substrato (Metroke et al., 2001 y Sanctis., 1995).

Hay diversos tipos de corrosion, y éstos pueden clasificarse de acuerdo al
mecanismo por el cual se llevan a cabo, debido al caracter de la destruccion del

metal y mediante las condiciones por las que se llevan a cabo.

Corrosion electroquimica:  Es la interaccion del metal dentro de un ambiente
electrolitico en donde se llevan a cabo trasferencias de masa como de energia
(iones y electrones). Este tipo de corrosion es el mas comun ocupando el 93% de

los casos.

Corrosion por picaduras:  Se manifiesta por pequefios puntos de 0.1 a 2 mm. En
pequefas areas del metal se presentan picaduras (pitting), cavidades pequefias y
orificios que se extienden al interior del metal. Este tipo de corrosion es comun en

las &reas costeras donde el ataque de cloruros es inminente.

El mecanismo de corrosion electroquimica puede resumirse como la accion de
multiples pilas galvanicas donde el anodo se oxida generando sus iones y el
catodo se reduce generando capas de Oxido en el metal. Las velocidades
dependen principalmente del potencial del metal, representado por la energia libre
de Gibbs y la concentracion de la sustancia oxidante respectivamente. Como se
describe en paginas anteriores, la corrosion electroquimica es la causante de la
destruccion de los metales por un agente oxidante en condiciones atmosféricas,

suelo, en medios electroliticos acuosos y no acuosos.
Las reacciones principales se reducen a:

Reaccion anddica: Es la disolucion del metal por el trasporte de iones, causada
por una reaccion de oxidacion (Ecuacion 1). En ésta, el electrodo reacciona

transfiriendo cargas positivas (iones cationes) al electrolito.

M, > Mn++ M~ ... (1)
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Conduccion de electricidad:  Es el movimiento de electrones de la zona anddica

a la catodica, a la vez con el transporte de iones en el electrolitico.

La intensidad de trabajo del elemento galvanico de corrosién se determina por la
corriente eléctrica denominada corriente de corrosion (leor) quUe pasa entre las
areas anddicas y catédicas de la superficie metalica que se corroe. Esto significa
gue leor €S una medida para la velocidad de corrosion del metal y a través de esto

es posible calcular la pérdida de masa del metal segun la ecuacién de Faraday

(Ecuacion 2).

IcorrTA _ QM QM
nF qnNa Fn

Am = . (2)
Las leyes de Faraday de la electrolisis relacionan la masa de sustancia depositada
en un electrodo con la cantidad de electricidad (corriente X tiempo) que atraviesa
la solucién, y con la masa atoémica relativa 0 masa molecular de la sustancia. Las
propiedades importantes de las soluciones de electrolitos son la resistencia, la
conductancia y la conductividad electrolitica. Donde, m: es la masa (g) de la
sustancia producida en el electrodo; Q: es la carga (C=1A.s) eléctrica total que
pas6 por la solucién; g: es la carga del electrén = 1.602 x 10™*° (C/e); n: es el
numero de valencia de la sustancia como ion en la solucion (e’/ion); F=
gNa=96,485 C/mol, es la Constante de Faraday; M: es la masa molar de la

sustancia (g/mol) y N.. es el Numero de Avogadro = 6.022 x 10%® (iones/mol).
Las leyes de Faraday de la electrolisis se citan a continuacion:

1. La masa de un elemento que se produce en un electrodo es proporcional a
la cantidad de electricidad Q (expresada en el SI en Coulomb, C) que
atraviesa el liquido. La cantidad de electricidad se define como la cantidad
de corriente | (expresada en el Sl en ampere, A), multiplicada por el tiempo

t (expresada en el Sl en segundo, S):
Q=1I1t ..(03)
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2. La masa de un elemento que se libera en un electrodo es proporcional al

peso equivalente del elemento.

Reaccion catodica: Es la reduccion (Ecuacion 4) del metal donde se consumen
los electrones emitidos por las areas anddicas. En esta pueden interactuar
moléculas neutras como el O, Estas moléculas puedes ser llamadas
despolarizadores (D) que al aceptar electrones en la interface metalica se

reducen:

D + ne— - Dne-— . (4)
Ht+et - 1 o H, Medios acidos w (5
0, + 2H,0 + 4e~ — 40H™ Medios basicos .. (6)

2.6 Técnicas de caracterizacion de materiales
2.6.1 Difraccion de rayos X (XRD)

La difraccion de rayos X es una técnica versatil, no destructiva y analitica para la
determinacion de fases, estructura, textura y tensiones que pudieran estar
presentes en materiales solidos, polvos y liquidos. Cuando el haz de rayos X
incide sobre un cristal, es decir sobre una agrupacion de atomos peridodicamente
ordenados en el espacio, se producen fendmenos de interferencia entre las ondas
dispersadas por cada uno de ellos que debido precisamente a la ordenacion
periodica de los &tomos puede ocurrir que las ondas dispersadas estén en fase y

se refuercen mutuamente segun el fendmeno conocido como difraccion.

Ya que los atomos de los cristales estan ordenados en forma regular y repetitiva
la probabilidad de que las ondas dispersas se interfirieran constructivamente es

muy alta. La condicion para la difraccion de un haz de rayos X en un cristal viene
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determinada por la expresion de Bragg, en la que se relaciona la longitud de onda

del haz de rayos X, el angulo de difraccion q y la distancia entre cada serie de
planos atomicos de la red cristalina d, segun m* | = 2* d * sen ¢, donde m

representa el orden de difraccion.

No existen dos sustancias que tengan exactamente el mismo modelo de
difraccidn, si se toma en cuenta tanto la direccion como la intensidad de todos los
rayos difractados; sin embargo, algunos compuestos organicos complejos de tipo
similar producen modelos muy parecidos. Esto quiere decir que el modelo de
difraccion es una "huella dactilar" de un compuesto cristalino que permite

identificar de modo individual los componentes cristalinos de una mezcla.

En la obtencion de la informacion que nos proporciona la difraccion de los rayos
X, se pueden distinguir dos aspectos diferenciados y complementarios: por una
parte, la geometria de las direcciones de difraccion, que esta condicionada
Unicamente por el tamafio y la forma de la celdilla elemental del cristal, de modo
gue conociendo estas direcciones sera posible averiguar el sistema cristalino. El
otro aspecto viene dado por las intensidades de estos rayos difractados, que estan
intimamente relacionadas con la naturaleza de los atomos y con las posiciones
gue estos ocupan en la red cristalina, de forma que su medida constituye un
procedimiento para obtener informacion tridimensional acerca de la estructura
interna del cristal.

Existen tres grandes grupos de técnicas de difraccién de rayos X:

1. Con radiacion policromatica y monocristal estacionario. Se trata del método
de Laue.

2. Con radiacion monocromatica y monocristal movil (movimiento de rotacion
total o parcial, o de precesion, alrededor de ejes convenientemente

elegidos, y sobre pelicula fotogréfica o contador, estacionaria o movil).

3. Se trata de los métodos del cristal giratorio, cristal oscilatorio, de

Weissenberg, de precesion y el difractbmetro de monocristales. Con
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radiacibn monocromaética y polvo cristalino (existen simultaneamente todas

las posibles orientaciones en los cristales). Se trata de las camaras de
polvo de pelicula plana, cilindrica o de focalizacion, junto con el

difractbmetro de polvo.

Produccion de rayos X

Se basa en el hecho de que cuando una particula, con masa muy pequefia y
dotada de una gran energia cinética, choca contra un material, una pequefia parte

de dicha energia se invierte en la produccion de rayos X.

Las particulas mas utilizadas para este bombardeo son los electrones, y el
dispositivo instrumental utilizado se conoce con el nombre de tubo de rayos X.
Existen distintos tubos de rayos X, pero los mas utilizados son los de catodo

incandescente, cuyo esquema se muestra en la Figura 4.

Figura. 4 Esquema de un tubo de rayos X de catodo incandescente.

El espectro de rayos X emitido por estos tubos esta constituido (Figura 5) por
radiaciones de distintas longitudes de onda que se extienden de forma continua en
un amplio intervalo espectral (espectro continuo, no depende del elemento que
forma el 4nodo), y superpuestas a éstas aparecen unos maximos de intensidad
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gue corresponden a las lineas caracteristicas de rayos X del elemento que forma

el &nodo (espectro caracteristico).

Espectro
\ «-== 5P L
-~ caracteristico

U

A

minima

Figura. 5 Espectro emitido por un tubo de rayos X.

Un mecanismo responsable de la atenuacion de la radiacion X al incidir ésta sobre
la materia es el de la dispersion, que consiste en que el rayo incidente es desviado
de su direccion original de propagacion con igual (dispersiéon elastica) o menor

(dispersion inelastica) energia, por colision con un electron (Figura 6).

£, > A
Absorcion
fotoeléctrica
oy
0]y
%/ tr
A=A,
Dispersion

(Scattering) | ;-

Figura. 6 Fenomenos de interaccion de los rayos X con la materia.
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cristales.

Para que la difraccién sea observable, la distancia que se repite en la estructura
periodica debe ser aproximadamente igual a la longitud de onda utilizada. Una red
cristalina es una estructura periddica tridimensional, en donde la distancia que se
repite es aproximadamente 10® cm, distancia que hay entre &tomos. Asi, pues, se
esperaria, y ciertamente se encuentran, patrones de difraccion cuando los rayos X
de 10® cm de longitud de onda aproximadamente, pasan a través de los cristales.

Cuando los rayos X de longitud de onda A inciden sobre dos planos de atomos
paralelos de indices de Miller (hkl), como en la Figura 7, y son difractados en un
angulo ©. Las ondas difractadas produciran intensidad maxima en un detector si
ambos llegan en fase al detector (con una cresta o con un valle), es decir si la
diferencia entre las trayectorias de los rayos es un numero entero de veces la
longitud de onda de los rayos X empleados, nA, donde n es un nimero entero. La
Figura 7 ilustra como puede derivarse la condicién necesaria para obtener una
intensidad difractada méaxima. En dicha Figura vemos que la diferencia del
recorrido de las dos ondas es 2-dn-sen®©, donde dny es la distancia entre los dos

planos de la familia con indices de Miller (hkl). Asi tenemos
nd = 2dpsen® ... (7)

para la condicion que debe cumplirse a fin de obtener un maximo de intensidad
difractada. A la ecuacion 7 se la llama ecuacion de Bragg. Luego si se representa
la intensidad de radiacién que llega al detector, frente al angulo ©, aparecera un
pico cuando se cumpla la condicion de Bragg, a dicha representacion se la

denomina diagrama de difraccion o difractograma.
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Haz de rayos X

Haz de rayos difractado

incidente

Planos del
cristal (hkl)

\

Figura. 7 Difraccion de los rayos X por los planos de un cristal.

2.6.2 Microscopia electronica de barrido (SEM)

Este microscopio consta esencialmente de una columna en donde se encuentra el
sistema de iluminacion la cual debe estar en vacio. Un haz de electrones pasa a
través de las lentes condensadores y del objetivo, y la muestra es barrida por las
bobinas, mientras un detector cuenta el nUmero de electrones secundarios de baja
energia emitidos por cada punto de la superficie. Al mismo tiempo se utiliza el foco
de un tubo de rayos catodicos (TRC) para proporcionar contraste a la imagen.
Tanto el haz de electrones que proviene del detector como el foco (TRC) son
barridos de forma similar a la de un receptor de television dando lugar a la imagen
ampliada. El voltaje de aceleracion de un microscopio electrénico de barrido se
encuentra entre 2kV y 50 kV y su resolucion entre 20 y 50 Angstroms. La
microscopia electrénica de barrido (SEM) tiene aplicaciones en multiples campos

gue abarcan desde la biologia hasta el mundo de los materiales (Figura 8).
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Figura. 8 Ejemplo de imagenes tomadas por SEM. a) Cristales, b) termita, c) Células, d) Aleacion, e) neuronas, f)
madera.

A menudo la composicién de la superficie de un sélido difiere significativamente de
su interior. En ciertas areas de la ciencia y la ingenieria, la composicién de una
capa de la superficie de un sélido que tiene de unos pocos angstroms a unas
pocas decenas de angstroms de grosor es mucho mas importante que la
composicion en el seno del material. Los campos en que las propiedades de la
superficie son de especial importancia incluyen la catalisis heterogénea, la
tecnologia de peliculas delgadas de semiconductor, los estudios de corrosion y de
adhesion, la actividad de superficies de metales, las caracteristicas de dureza y
los estudios sobre el comportamiento y las funciones de membranas bioldgicas.
Los haces de electrones se adaptan perfectamente a tales estudios ya que en
muchas ocasiones, los electrones s6lo pueden penetrar, o escapar, de las capas
mas externas del sélido. Por ejemplo, un haz de electrones de 1keV penetrara
normalmente sélo en los 25 A externos de un sélido, por el contrario, un foton de 1
keV puede penetrar hasta una profundidad de 1 mm o mas.

Esta técnica es muy importante en el estudio de recubrimientos depositados en

substratos ya que se pueden obtener imagenes con rangos microscopicos de
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hasta 10,000 aumentos y con ello estudiar la morfologia de las muestras

probadas, antes y después de ser evaluadas.

2.6.3 Espectroscopia de infrarrojo (IR)

La espectroscopia infrarroja tiene casi 125 afios de existencia. El primer espectro
de vibraciones moleculares fue observado en 1881 por Abney y Festing, quienes
prepararon emulsiones fotograficas sensibles al infrarrojo cercano y fotografiaron
el espectro de absorcion de 48 liquidos organicos. Encontraron bandas
caracteristicas en estos espectros, las cuales asociaron con la presencia de
hidrogeno en las moléculas estudiadas. En 1892, Julius obtuvo el espectro
infrarrojo de 20 compuestos organicos, encontrando que todos los compuestos
gue contienen metilo (CHs) exhiben una banda de absorcion de 3.45 um y llego a
la conclusion de que la absorcion de ‘ondas calorificas’ se debe a movimientos
intermoleculares; en otras palabras, la estructura interna de la molécula determina
el tipo de absorcion. También encontré que el efecto no es aditivo; es decir, que
no se puede predecir el espectro de absorcién de un compuesto a partir del

conocimiento de los espectros de los atomos constituyentes.

Los espectrometros infrarrojos son una de las herramientas mas importantes para
observar espectros vibracionales. Las caracteristicas mas relevantes de esta

espectroscopia son las siguientes:

1. Si dos moléculas estan constituidas por atomos distintos, o tienen distinta
distribucion isotopica, o configuracion, o se encuentran en ambientes

distintos, los espectros infrarrojos seran distintos.

2. Una sustancia definida puede identificarse por su espectro infrarrojo. Estos
espectros pueden ser considerados como las huellas digitales de dicha

sustancia.

INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL 38



CIIDIR Oaxaca ‘

3. Los espectros muestran bandas que son tipicas de grupos funcionales

particulares y que tienen localizaciones e intensidades especificas dentro

de los espectros infrarrojos.

4. A partir de los espectros se pueden inferir las estructuras moleculares. Para

ello se requiere un modelo en el cual basar los célculos.

5. Las intensidades en las bandas del espectro de una mezcla, son
generalmente proporcionales a las concentraciones de las componentes
individuales. Por lo tanto, es posible determinar la concentracion de una

sustancia y realizar andlisis de muestras con varias componentes.

6. Es posible, mediante el uso de dispositivos experimentales adecuados,
obtener espectros infrarrojos sin alteracion de la muestra, lo que constituye

a esta espectroscopia como una herramienta de andlisis no destructiva.

7. El tiempo necesario para obtener y almacenar un espectro infrarrojo es del

orden de minutos.

El esquema de la Figura 9 representa el camino Optico dentro de un
espectrofotdmetro FTIR. Un generador de IR (un material cerdmico) produce un
haz IR policromatico que se separa en dos haces al 50% al pasar por un

separador.
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Espejo fijo

Separador Ax
del haz=

Espejo movil

Detector IR
piroeléctrico

(n Int F\J{\ /—\ ,YA

Espectro

v

Figura. 9 Camino dptico dentro de un espectrofotometro.

Uno de los haces se refleja en un espejo fijjo mientras que el segundo haz se
refleja en un espejo mavil y recorre asi una distancia extra Ax. Una vez reflejados,
ambos haces se superponen e inciden sobre la muestra que absorbe parte de la
radiacion IR. La intensidad del haz transmitido se registra con un detector de IR

(material piroeléctrico).

El conjunto del camino Optico del espectrofotometro recibe el nombre de
interferdbmetro. Y es que en el tiempo que dura un experimento (unos 200 ms), el
espejo movil recorre unos 0.50-2.0 cm, de modo que la intensidad total del haz
transmitido fluctia ampliamente segun se dé interferencia constructiva o
destructiva de los haces. La curva resultante de intensidades frente a tiempo I(t)
es el interferograma de la muestra. Si se piensa un poco, hos damos cuenta que el
interferograma debe contener toda la informacion de la radiacion absorbida por la
muestra para todas las frecuencias del haz inicial. Ahora bien, el espectro IR seria
la curva I(v) ,es decir, la intensidad transmitida en funciéon de la frecuencia.
Afortunadamente, el interferograma I(t) puede transformarse en el espectro I(v)
mediante una compleja operacion matematica, la transformada de Fourier. Sin

entrar en detalles, debemos advertir que la transformada de Fourier requiere una
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considerable cantidad de memoria y potencia de calculo por lo que todos los

espectrofotdmetros FTIR incorporan un ordenador.

La gran ventaja de un espectrofotdmetro FTIR es su rapidez. Con respecto a un
modo mas tradicional de barrido de frecuencias que lleva minutos, jla obtencién de
un espectro IR en un aparato FTIR soélo requiere unos pocos segundos! Por la
misma razon, el espectrofotometro FTIR es muy preciso ya que antes de realizar
la operacion de transformacion I(t) = I(v), podemos acumular 32, 64 0 mas

interferogramas reduciendo asi el error.

2.6.4 Medidas de potencial de media celda

La derivada parcial de de la energia libre de Gibbs de una especie con respecto al
namero de moles con la cual participa, bajo condiciones de presion y temperatura

constantes, se denomina potencial electroquimico del metal.

El potencial de corrosion es el voltaje medible generado en un circuito abierto por
la transmision de electrones cuando un espécimen de prueba es conectado a una
media celda, la cual es otro metal inmerso en una solucion de sus propios iones.
En el circuito se da la transmision de electrones desprendidos del metal mas

electronegativo y admitidos en el menos electronegativo.

Potencial de equilibrio: Es el potencial estatico del electrodo (Potencial del
electrodo medido cuando no fluye corriente neta entre el electrodo y el electrolito)
cuando el electrodo y el electrolito estan en equilibrio con respecto a una reaccion
electrolitica especifica.

Se utilizan medias celdas de referencia para medir los potenciales de corrosion, en
las cuales su potencial de equilibrio es constante, por lo tanto las variaciones de
potencial en el sistema son funcién del potencial de equilibrio en la reaccion de
oxidacion reduccion llevado a cabo en el espécimen evaluado. En conclusién, la

probabilidad de corrosién es directamente proporcional al potencial de la reaccion
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de oxidacion-reduccién llevado a cabo en el espécimen de prueba. Las medidas

de potencial informan sobre la probabilidad de corrosion del acero en una

armadura.

2.6.5 Resistencia a la polarizacion lineal

El método de polarizacion lineal se basa en medidas de corriente en un margen de
potencial estrecho entre +20 y -20 mV con respecto al potencial en circuito abierto.
Al utilizar margenes de potencial pequefios este método no es destructivo. La
representacion esquematica que se obtiene con este método se muestra en la

Figura 10.

E(mV} ,)’

dE

uAfcm?

Figura. 10 Curva de resistencia a la polarizacion lineal.

Para poder realizar la técnica se requiere la polarizacion del material de estudio
con la aplicacion de corriente eléctrica de baja intensidad. Al aplicar la corriente y
monitorear el potencial de corrosion se dice que la prueba es galvanostatica y al
aplicar un potencial y monitorear el cambio de corriente la prueba es
potenciostatica. La pendiente formada en la Figura 10 por los datos de las

variables Rp (Resistencia a la polarizacion), con la cual calculamos la intensidad
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de corrosion (Icorr). Para poder calcular la densidad de corrosion (lcorr) debemos

calcular el area expuesta del material que estemos estudiando. Por ejemplo, en
este estudio se uso varilla cilindrica, la cual fue inmersa en solucién electrolitica de
NacCl, por lo tanto se calculo el area expuesta a la solucion con la finalidad de
calcular la densidad de corrosion.

En las pruebas de resistencia a la polarizacion lineal en soluciones acuosas, se
debe estabilizar la solucion con un tiempo de reposo entre cada prueba, debido a
gue la prueba desestabiliza el sistema.

Polarizacion

Se entiende como polarizacion a la disminucion de la diferencia de potencial entre
los electrodos que tiene lugar al cerrarse el circuito. El potencial cuando circula
corriente es diferente al potencial en circuito abierto.

Los mecanismos generados por la polarizacion pueden ser de tres tipos
diferentes:

1. La polarizacion por activacion esté relacionada con la energia activacion
gue se necesita para que la reaccidén tenga lugar en un electrodo. Para
superar la energia de activacion es necesaria una sobretension, para la

reaccion anédica o catodica.

La polarizacion por activacion se puede calcular segun Tafel como:
i
n = flog— ..(8)
o

Siendo ip la densidad de corriente de intercambio. En el caso de tener polarizacion
catodica, $<0. En cambio, en la polarizacion anddica 3>0.

INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL 43



CIIDIR Oaxaca ‘

2. La polarizacion por resistencia tiene lugar por la modificacién del equilibrio

por la presencia de una resistencia de valor elevado en el electrolito o el
electrodo. Su valor se calcula de la forma siguiente:
Br =1.R ..(9)
R es la resistencia del electrolito situado en las proximidades del electrodo e | es la

intensidad de corriente.

3. La polarizacion por concentracion es debida a los cambios de
concentracion en las proximidades del electrodo durante el proceso de
difusion de los iones hacia el electrodo, creandose una zona de

agotamiento. Se puede calcular asi:

Siendo i, la densidad de corriente limite.

En la mayoria de los procesos de corrosion la contribucion mayor corresponde a la

polarizacién por activacion.
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3.1 Materiales

3.1.1 Suelos arcillosos

CIIDIR Oaxaca ‘

Se obtuvieron muestras de suelos arcillosos en 3 zonas de la region del Istmo de

Tehuantepec y Juchitdn Oaxaca,

nomenclatura descrita en la Tabla 2.

las cuales fueron nombradas con

la

Fueron acondicionadas para su posterior caracterizacibn micro estructural,

elemental y de trabajabilidad.

Tabla 2 Descripcion de los bancos donde fueron recolectados los suelos arcillosos.

. Stgo. Asuncion Sto. Domingo | Sto. Domingo
ugar o o
Laollaga Ixtaltepec Chihuitan Chihuitan
Profundidad (m) im 2.5 25 35
Tiempo de explotacion
N Abandonado 30 30 45
(afios)
Destino Ladrillos Ladrillos Ollas y vasijas | Ollas y vasijas
) José Luis
. . Constantino o
Propietario Jimenez Comuneros Comuneros
Toledo )
Santiago
In-situ AC1 AC2 AC3 AC4
Nomenclatura Tratadas
Térmicamente (300 AC1C AC2C AC3C ACAC

°C X3 hrs)
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3.1.2 Residuos carbonosos de fibras de agave

Se obtuvieron fibras de 3 pifias de agave angustifolia Haw a diferentes edades, 5,
7 y 8 afios; las pifias de agave fueron proporcionadas por el agricultor Candido

Garcia Lucas en la comunidad de Miahuatlan de Porfirio Diaz Oaxaca.

Los residuos carbonosos fueron obtenidos de las fibras residuales de la pifia con
edad de 8 afos resultantes de un proceso modificado para la coccion de agave

utilizado por Altamirano y Garcia Lucas en el tramite de Patente 200 MX-Ha-2007.

3.2 Equipos

Incubadora: Se utilizo una incubadora marca FELISA distribuida por Equipar S.A.
de C.V. con rango de temperatura de 0 a 80 C. Situada en el laboratorio de
guimica de la Universidad de La Sierra Sur, de Miahuatlan de Porfirio Diaz

Oaxaca, para secar las fibras de agave resultantes del proceso de lavado.

Figura. 11 Incubadora
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Mufla: La pirolisis de las fibras y tratamiento térmico de los suelos arcillosos se

llevo a cabo en una mufla Type FB1300 & FB1400 Marca Furnaces® con un
alcance de temperatura de 1400 <C; esta ubicada en el laboratorio de quimica de

la Universidad de La Sierra Sur, en Miahuatlan de Porfirio Diaz Oaxaca.

Figura. 12 Mufla

Autoclave: Para la cocciéon de las pencas de agave y obtencién de las fibras
residuales se utilizo un esterilizador presurizado ALL AMERICAN, modelo 1925, el
cual se encuentra en el laboratorio de quimica de la Universidad de la Sierra Sur
(UNSIS).

Figura. 13 Autoclave
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Difractometro de rayos X: El equipo utilizado para las pruebas de difraccion fue
un Difractometro marca Bruker, D8 Discover utilizando radiacion Cu Ka (A=
0.154nm), operando a 40 kV y 30 mA, equipado con el detector Lynx Eye (ojo de
lince), situado en el Centro Universitario de Vinculacion de la Benemérita

Universidad Auténoma de Puebla.

Figura. 14 Difractometro de rayos X

Microscopio electrénico de barrido: Para el andlisis de la morfologia de las
muestras se utilizo un microscopio electrénico marca JEOL JSM-6610LV, con el
acoplamiento de la técnica de dispersion de energia de rayos X, y con opciéon de
acoplar una platina de trabajo con rango de -25 € a 1250<C. Situado en el Centro
Universitario de Vinculacion de la Benemeérita Universidad Autbnoma de Puebla,

México.

Inmersor: la deposicion se llevo a cabo a una velocidad promedio de extraccion
de 8 cm/min usando un inmersor propiedad de la Dra. Delia C. Altamirano Juarez

como se muestra en la Figura 15.
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Figura. 15 Inmersor

Las probetas de acero fueron limpiadas con una lija comercial numero 1500,
retirandoles el oxido y lavandolas con acetona y alcohol grado reactivo, para retirar
las impurezas del ambiente, ademas, fueron acondicionadas con un cable calibre
14 para monitorear los potenciales de corrosién después de ser sometidas a un
ambiente agresivo.

3.3 Disefio de las soluciones precursoras

3.3.1 Acondicionamiento de suelos arcillosos

Los suelos fueron sometidos a un proceso de limpieza manual a fin de separar los
residuos organicos propios de los bancos, posteriormente fueron tamizadas las 4
muestras de arcilla con una malla No. 200 parta tamafios de particula menores a
74 micras como se puede observar en la Figura 16 y separadas en dos muestras
por banco, una que representa la muestra in-situ y la segunda que fue sometida a
un tratamiento térmico a una temperatura de 300<C durante 3 horas.
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Figura. 16 Limpieza y tamizado de los suelos arcillosos

La plasticidad de los suelos fue observada mediante un experimento sencillo, en el
cual se observo la trabajabilidad que adquirian al agregarle agua en pasos de 1 ml
hasta formar esferas moldeables y verificar si presentaban agrietamiento al ser
sometidas a un esfuerzo de compresion. La Tabla 3 muestra la forma en la que
fue agregada el agua a las muestras de suelo arcilloso hasta conseguir una esfera

trabajable y con el menor agrietamiento posible.

Tabla 3 Evaluacién empirica de la trabajabilidad y agrietamiento de los suelos arcillosos

/:3:; AC1 AC2 AC3 AC4
1 No trabajable. De 1 a 4 ml en 20g de suelo arcilloso, todas las muestras no son
2 trabajables, se pegan dejando manchas y perdiendo material aunque en 3 ml se
3 humedecen por completo.
4 La mezcla se ha humedecido por completo, en este rango presenta poca dificultad
para ser trabajada, continua pegandose al recipiente. Se procedera agregar pasos de
S 0.2 ml hasta conseguir una buena trabajabilidad.
0.2 La trabajabilidad aun no
o4 Las esferas pueden formarse, sin embargo los residuos que es buena.
guedan en el recipiente son sustanciales, ademas, se
06 desprenden fragmentos de arcilla. Buena trabajabilidad.
No se pega al recipiente
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y tampoco al momento

de formar las esferas.

) i La Sigue
Sigue pegandose al o i *
0.8 o trabajabilidad | pegandose al
recipiente. i~
es buena. recipiente
La trabajabilidad es
buena, la mezcla no se
6 pega al recipiente y es * * *
muy moldeable cuando se
forman las esferas.

Aparentemente la mezcla de suelo AC1 fue la que mejores resultados mostro, esto
puede deberse a que es la que tiene un mayor contenido de agua, sin embargo, la
mezcla de suelo AC4 presento una buena trabajabilidad con menos contenido de

agua y un agrietamiento menor.

No fue necesario realizar las pruebas de trabajabilidad para las muestras
calcinadas debido a que los tratamientos térmicos fueron realizados bajo las
mismas condiciones de tiempo y temperatura, podemos esperar el mismo

comportamiento para estas muestras

Por otra parte, se procedié a evaluar el tiempo de precipitado para las 8 muestras
de arcilla en solucién con el propésito de observar si las arcillas permanecen en
suspension. Para esto se prepararon soluciones de las 8 arcillas utilizando glicerol
y agua. Las cantidades de los reactivos y la arcilla fueron tomadas arbitrariamente
manteniendo la misma relacidén para cada muestra. El procedimiento empleado se

describe a continuacion:
1.- En un vaso de precipitado se agrego 5 g de arcilla finamente molida con

un mortero por 20 min.

2.- Se agregaron 50 ml de agua destilada y se agito la mezcla utilizando un

agitador magnético en todo el experimento.
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3.- Se adiciono glicerol a la mezcla en pasos de 0.2 ml hasta 1.2 ml en la

solucion, dejando de agitar y tomando el tiempo de precipitado en cada

paso.

El experimento anterior demostr6 que el aumento en la cantidad de glicerol
aumenta el tiempo de precipitado de las arcillas, debido a que la solucién se
vuelve mas viscosa y se ralentiza el desplazamiento de las particulas hasta el

fondo del recipiente.

3.3.2 Obtencidén de residuos carbonosos

Los residuos carbonosos fueron obtenidos de las fibras de agave residuales de

una pifia con edad de 8 afios. La pifia fue sometida a un proceso de despencado

como se puede observar en la Figura 17.

Figura. 17 Cosecha y despencado de agave angustifolia Haw

Posteriormente al despencado de la pifia de agave, las pencas fueron sometidas a
un proceso de lavado; con el fin de evitar el amargamiento de las pencas en el
proceso de coccién, esto simulando al proceso que siguen los productores de
harinas comestibles. Las pencas limpias fueron cocidas mediante una
modificacion del método empleado por Altamirano y Garcia Lucas en la Patente
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200 MX-Ha-2007, el cual consistio en variar el tiempo de coccion y la cantidad de

agua empleada, sin embargo se siguieron los parametros de presion y
temperatura.

Las pencas cocidas fueron enriadas utilizando una espatula de plastico y lavadas
de forma manual con el fin de minimizar el contenido de pulpa en las fibras, el
lavado se llevo a cabo en una bandeja de plastico utilizando agua potable (ver
Figura 18). Las fibras lavadas fueron sometidas a secado en la incubadora durante
10 horas a una temperatura de 70 C, esto con el fin de acelerar el proceso de
secado.

Figura. 18 Limpieza de las fibras de agave. a) Coccién de las pencas de agave, b) pencas de agave cocido, c) enriado de
las fibras y d) lavado de las fibras de agave

Las fibras fueron sometidas a un tratamiento térmico durante 3 horas a 250C,
300C, 350C y 400 <C. La diferencia de coloracién entre los residuos resultantes
fue notoria, variando desde una conservacion integra de la fibra hasta la obtencién

de cenizas de fibras de agave como se puede observar en la Figura 19.
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Figura. 19 Residuos carbonosos de agave angustifolia Haw.

Tomando en cuenta la coloracion de las cenizas de agave determinamos que la
mejor conservacion de residuos carbonosos se presenta en la calcinacion de 300
y 350 € por su color negro en comparacion con las de 250C las cuales aln
conservan su morfologia y color amarillo de las fibras y las de 400C que son

grises.

3.3.3 Anadlisis de sistemas coloidales de arcillas y residuos carbonosos

3.3.3.1 Tiempo de precipitado en soluciones de suelos arcil losos

Para la realizacion de soluciones precursoras por el método Sol-Gel es necesario
reducir la cantidad de agua, ya que esta es un medio polar y podria resultar
perjudicial en el proceso de gelacion, contrario a esto podriamos cambiar el agua
por un agente entrecruzante como lo es el etilenglicol, pero debido al costo se
decidi6 utilizar agua y adicionarle trietilamina a la mezcla, la cual funciona como

catalizador y precursor en la sintesis de geles organicos.

Tomando en cuenta el experimento anterior se procedio a realizar la evaluacién

del tiempo de precipitado para cada una de las 8 muestras de suelos arcillosos,
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adicionando trietilamina a la solucién, manteniendo una relacién del 1% en todos

los casos. Los resultados del tiempo de precipitado de las soluciones se describen
en la Tabla 4.

Tabla 4 Tiempo de precipitado de suelos arcillosos en solucion

Muestra de | Tiempo de

suelo precipitado
arcilloso (min)
AC1 3:22
AC2 2:15
AC3 2:35
AC4 2:06
AC1C 7:18
AC2C 4:59
AC3C 2:19
AC4C 6:04

La adicion de trietilamina a las soluciones aumenta el tiempo de precipitado de las
soluciones, ademéas se observa el movimiento Browniano caracteristico de la
técnica Sol-Gel. La adicion de glicerol a la mezcla aumenta el tiempo de
precipitado, sin embargo se debe buscar una reduccion en la cantidad agregada
con el fin de evitar una solucion demasiada oleaginosa y asi aumentar la

adherencia de las particulas de Si entre el recubrimiento y el substrato de acero.

3.3.3.2 Tiempo de precipitado en soluciones de suelos arcill 0S0s Yy residuos

carbonosos

Con la finalidad de evaluar el tiempo de precipitado de las soluciones con la

adicion de ceniza, se procedid a realizar el experimento de la seccion 3.3 y
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descrito en la Tabla 4. Se selecciono la ceniza a 300C para evitar el uso de mas

calor en el proceso de elaboracion de los recubrimientos. Los resultados del
tiempo de precipitado de las 8 muestras de arcillas adicionadas con ceniza de

fibras de agave a 300C se describen en la T abla 5.

Tabla 5 Tiempo de precipitado para soluciones de suelo arcillosos con adicién de residuos carbonosos

Muestra de .
. Tiempo de
suelo arcilloso -
. precipitado
y residuo .
(min)
carbonoso
AC1 4:23
AC2 2:57
AC3 3:04
AC4 2:13
AC1C 7:32
AC2C 3:15
AC3C 5:02

Estos resultados muestran que la adicion de ceniza de agave a 300T incre mento
el tiempo de precipitado en la mayoria de los casos; sin embargo, los incrementos
no son muy significativos. Aunque la adicidon de ceniza podria mejorar las
propiedades de la solucién al aumentar el tiempo de precipitado, este efecto no es
tan significativo como el que se espera de las reacciones quimicas en dicha
solucion. Las cenizas tienen un alto contenido de elementos importantes como el
silicio el cual por sus propiedades parecidas al carbono podrian llegar a formar
enlaces dobles que resultarian beneficiosos en la formacion del recubrimiento. La
desventaja de la adicion de ceniza a la ya hidrofilica solucion podria dar como
resultado una cubierta porosa y pobre.
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3.3.4 Sintesis de soluciones precursoras

3.3.4.1 Obtencioén de soluciones pre cursoras

Se prepararon soluciones precursoras de arcilla y ceniza de agave, utilizando la
técnica Sol-Gel y tomando como base el tiempo de precipitado maximo mostrado
en la tabla 5 de la seccion anterior. Fueron elaboradas soluciones precursoras

tomando como materias primas los componentes descritos a continuacion:

* Glicerol grado reactivo

» Trietlamina (TEA)

* Agua destilada

* Arcilla AC1C

» Ceniza de agave CA300

Se obtuvieron soluciones precursoras de matriz ceramica mediante una variacion
del procedimiento descrito en la seccion 3.3 como puede observarse en la Figura
20; para esto, se utilizo una relacién del 2% vy un tiempo de agitado de 2 min entre
cada paso, reposando 1 min la solucion, al final la solucion fue agitada durante 5

min con un agitador magnético.
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Figura. 20 Esquema que representa el proceso de elaboracion de soluciones precursoras

El proporcionamiento de las soluciones precursoras de recubrimientos ceramicos
finales se describe en la Tabla 6, esta tabla no describe el tiempo de precipitado
debido a que estas soluciones no presentaron precipitacion, dando como resultado
soluciones de particulas coloidales, esto es muy importante ya que podemos partir
de este punto para la realizacion del proceso de “Inmersidn-Extraccion”.
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Tabla 6 Proporcionamiento final de las soluciones precursoras de recubrimientos ceramicos

L . . Glicerol # De
Solucién Arcilla (g) | Ceniza (g) | Agua (ml) (mi) TEA repeticién

< S5.11-1 1
|
|_
3 S5.11-2 2
S
' S5.11-3 2 0.2 5 0.1 1 3
[}
IS
8 S5.11-4 4
S
& S5.11-5 5
=

S51.1-1 1
[}
©
o S5.11-2 2
g
S ©
L3 S5.11-3 2 0.2 5 1 0.1 3
S 9
g =
= © S5.11-4 4
)
= S5.11-5 5

Las soluciones fueron monitoreadas por 7 dias con las siguientes observaciones:

Las muestras S5.11-1, S5.11-2, S5.11-4 y S5.11-5 presentaron muy buena
dispersion, sin embargo se observan dos tres fases en el recipiente que contiene
la solucion, la primera corresponde una capa gruesa de arcilla precipitada,
compuesta de las particulas mas grandes, la segunda fase compuesta de las
particulas mas grandes de ceniza, precipitadas sobre la superficie de la primera
fase y por ultimo la fase liquida, la cual estd compuesta de la mezcla de las
particulas coloidales de arcilla y ceniza. Después de 7 dias de monitoreo, se
observa que la primera fase correspondiente a la capa de arcilla precipitada,
pierde color, lo que se debe a la perdida de humedad de la arcilla por el gradiente
que existe entre la tercera fase con respecto a la primera, sin embargo la fase de
ceniza precipitada, se torna brillante protegiendo a la primera fase. Esto lleva a la
conclusion que la interface entre la primera y la tercera fase, correspondiente a la
ceniza, sirve de proteccion contra la humedad y presenta un caracter hidrofébico
debido al glicerol presente en la mezcla.
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Con respecto a la muestra S5.11-3, no hubo una buena dispersién, aunque la

solucion no se torno transparente, la mayor parte de arcilla y ceniza se precipito,
llegando a la conclusién que existio un error en la preparacion de la muestra
(Figura 21).

Las muestras S51.1-1, S51.1- 2, S51.1-3, S51.1-4 y 5 S51.1-5 presentaron un
comportamiento similar a S5.11-1, S5.11-2, S5.11-4 y S5.11-5 en los 7 dias de
monitoreo, sin embargo fueron las que mejores resultados presentaron, la fase
liquida presento un crecimiento dendritico de arcilla y ceniza, lo que significa que
las muestras con menor contenido de TEA demuestran una formacion mas rapida

de la fase xerogel, debida a las reacciones de hidrdlisis condensacion.

Considerando el tiempo de precipitado maximo de 7.2 min descrito en la tabla 5 de
la seccion 3.6, las nuevas soluciones precursoras descritas en la tabla 10, no
presentan tiempo de precipitado, ya que estas se mantuvieron siempre en
suspension coloidal (Figura 21), lo que quiere decir que la composicion final de las

soluciones resulta la mejor para el desarrollo de recubrimientos ceramicos.

Figura. 21 Soluciones precursoras de recubrimientos ceramicos

Por lo tanto, se tomaron las soluciones, S51.1- 2, S51.1-3, S51.1-4 y 5 S51.1-5
como base para la formulacion de la solucién precursora que formara el
recubrimiento del substrato de acero, ya que éstas siempre permanecieron en

suspension, ademas, el movimiento Browniano de las particulas es notorio.
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3.3.4.2 Obtencioén de recubrimientos

Recubrimientos de matriz oxidica fueron depositados en substrato de acero A36
por el método Sol-Gel “Inmersidn-extraccion”, las muestras de sustrato de acero
recubierto fueron secadas a temperatura ambiente colgadas bajo el sol por 72 hrs

después de la ultima deposicion.

Las probetas de acero fueron limpiadas con una lija comercial numero 1500,
retirandoles el oxido y lavandolas con acetona y alcohol grado reactivo, para retirar
las impurezas del ambiente, ademas, fueron acondicionadas con un cable calibre
14 para monitorear los potenciales de corrosién después de ser sometidas a un

ambiente agresivo.

Fueron aplicadas 5 capas de recubrimiento a cada una de las probetas de acero,
las cuales fueron sometidas a un proceso de secado al aire libre por 72 horas. La
velocidad de extraccion fue calculada para cada una de las probetas. No se tomo
en cuenta el tiempo de inmersién debido a que por el tamafio de particula la
inmersion no garantiza un recubrimiento homogéneo. Probetas de acero desnudas
fueron preparadas para ser utilizadas como control en la evaluacion de la

corrosion de las probetas recubiertas.

Después del tiempo de secado las probetas se observaron pobres en su
manipulacion, teniendo un recubrimiento poroso y fragil, el cual se desprendia con

el minimo esfuerzo.

3.4 Estudio de las propiedades anticorrosivas de los su bstratos recubiertos

Con el objeto de analizar las propiedades anticorrosivas de los sustratos
recubiertos se efectuaron pruebas electroquimicas de potenciales de corrosion y

resistencia a la polarizacion lineal (RPL).
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Se prepararon diez probetas cilindricas de acero al carbén de 13 x 100 mm, de las

cuales cinco tenian recubrimiento y cinco sirvieron como control (Figura 22).
Todas las probetas se colocaron en una solucion con una concentracion de 14.5%

de cloruro de sodio.

Las pruebas de potenciales de corrosion (Figura 23) se realizaron a cada hora
durante las primeras 24 hrs. de inmersion, con el objeto de monitorear los posibles
cambios en la superficie de las probetas y en la solucion; posteriormente las
lecturas se efectuaron a cada 24 hrs. durante 22 dias. Para la toma de lecturas de
potenciales se utilizé un electrodo de plata/cloruro de plata marca (Cole Parmer®)
y un voltimetro de alta impedancia marca Miller®. Se corrobor6 que las lecturas
fueran adecuadas mediante la inmersiobn de una varilla de acero inoxidable

arrojando un potencial de corrosion de -225 mV.

El mismo arreglo mostrado en la Figura 23 sirvié para estimar la densidad de
corrosion de las probetas mediante la realizacién de las pruebas de RPL (Figura
24). Las pruebas se llevaron a cabo mediante el uso de un potenciostato
Garmry®. En este caso las pruebas se efectuaron a diferentes edades, las cuales
fueron mayores a 24 hrs entre cada prueba, esto con el objeto de permitir la
estabilizacion del sistema, lo cual es necesario debido a que durante la realizacién
de la prueba de RPL se perturba el sistema como se menciond en la seccién de

Marco Tebrico.

Figura. 22 Probetas de acero con y sin recubrimiento inmersas en solucién de NaCl.
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Figura. 23 Dispositivo utilizado para la realizacion de las pruebas de potenciales de corrosién.

Figura. 24 Dispositivo utilizado para la realizacion de las pruebas de densidad de corrosion

Al término del estudio de los efectos anticorrosivos en las varillas con y sin
recubrimiento, se procedio a realizar la inspeccién visual. Para esto se tomaron
fotografias de las varillas momento después de ser retiradas de la solucién
agresiva; posteriormente las varillas fueron limpiadas utilizando agua bidestilada y

un cepillo de cerdas medianas para retirar los productos de corrosién como se
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muestra en la Figura 25; por ultimo se tomaron fotografias de las varillas limpias y

se observo si existian zonas de picadura.

Figura. 25 Limpieza de las varillas.
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CAPITULO 4. ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

La informacion obtenida en la seccion 3 fue tomada en cuenta para el desarrollo
de los recubrimientos mediante soluciones precursoras de matriz oxidica por la
técnica Sol-Gel. Se tomaron en cuenta los resultados de tiempo de precipitado de
la tabla 5 para definir la arcilla y la ceniza con la que se trabajo en la realizacion de
las soluciones precursoras, de la cual se trabajo con la muestra de arcilla AC1C y
ceniza a 300C. El analisis se complemento con Difraccion de rayos X (DRX),
Microscopia Electrénica de Barrido (SEM), Dispersion Secundaria de Electrones
(EDS) y Espectroscopia Infrarroja (IR) para las 8 muestras de arcilla y microscopia
electrénica de barrido (SEM) y difraccién de rayos X (DRX) para las muestras de
ceniza a 300C y 350C.

4.1 Resultados de la caracterizacion de los su elos arcillosos y residuo

carbonoso de agave angustifolia Haw

Se obtuvieron resultados de analisis por SEM, IR y DRX para las 8 muestras de
arcilla in-situ y sometidas al tratamiento térmico a 300C por 3 horas.
Encontrandose una gama de elementos presentes en las muestras, ademas del

tamanfo de particula en las muestras de arcilla.

4.1.1 Microscopia electrénica de barrido  (SEM)

4.1.1.1 Muestra de suelo arcilloso AC1 (In  -situ)

Se obtuvieron imagenes utilizando un microscopio electronico para cada una de
las muestras de suelos arcillosos, tanto para las muestras in-situ como para las

muestras tratadas térmicamente. En la imagen de la Figura 26 se puede observar
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la estructura de un silicato en la muestra de suelo AC1 (In-situ), probablemente

cuarzo, debido que presentan un poro en su superficie, caracteristico de estos
compuestos; se realizo el célculo del tamafio de particula tomando varias
imagenes de la muestra de suelo, las cuales varian en el rango de 2 pum hasta 60

KM aproximadamente.

| SEI  20kV WDImm 5835 110,000 A —

Figura. 26 M icrografia de la muestra de suelo arcilloso AC1 (Sin tratamiento termico).

El andlisis de los suelos simplemente por Microscopia Electronica es muy
complicado, sin embargo se complemento con el analisis elemental por

Espectroscopia de energia dispersiva (EDS).

Por andlisis de EDS se obtuvo la composicion elemental de las arcillas
encontrando elementos que podrian formar oOxidos cerdmicos propios de los
procesos de ceramica tradicional como son el magnesio, Silicio, Aluminio, ademas
de elementos utilizados en la obtencién de peliculas delgadas como es el Titanio,
ademas de silicio y demas descritos anteriormente. Estos elementos se describen
en la Tabla 7; se observa que las concentraciones de oxigeno y silicio aseguran la
formacion de Dioxido de Silicio (SiOy) el cual puede presentarse en alguna de sus

fases de cuarzo.
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El andlisis por EDS no revela la presencia de hidrogeno, por lo tanto no podemos

prever la formacion de otras fases mas complejas, como la caolinita 0 muscovita,

sin embargo este analisis se vera complementado con el analisis por difraccion de

rayos X, para corroborar las fases presentes en las muestras de suelos.

Tabla 7 Elementos encontrados en la muestra de suelo arcillosos AC1.

AC1
Elementos | % En peso | % Atémico
C 6.08 9.21
O 58.90 68.39
Na 0.34 0.27
Mg 1.41 1.06
Al 4.86 3.33
Si 23.79 15.91
K 0.79 0.37
Ca 1.53 0.70
Ti 0.17 0.06
Fe 2.13 0.70

4.1.1.2 Muestra de suelo arcilloso AC1 C (Tratada térmicamente )

Se obtuvieron imagenes por Microscopia electronica de barrido para la muestra de

suelo tratada térmicamente AC1C, la cual puede observarse en la Figura 27, en

ella se puede observar que se conserva la estructura caracteristica de los de los

silicatos presente en la muestra de suelo AC1, sin embargo puede notarse una

degradaciéon del compuesto, o el posible cambio de fase del cuarzo. El tamafio de
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las particulas arcillosas es de 2 um y las particulas mayores es de

aproximadamente 60 pm o menos.

WDEmm

5535

x10,000 1pm _—

Figura. 27 Micrografia de la muestra de suelo arcilloso AC1C (Tratada térmicamente).

El andlisis por EDS revelo la composicion elemental de la muestra de suelo

tratado térmicamente, se preservaron elementos que son utlizados en la

fabricacion de materiales ceramicos, esto se puede ver en la Tabla 8. Se pueden

observar variaciones en la composicion, lo que indica que debido a la reduccién de

carbono y oxigeno fueron promovidas nuevas fases cristalinas. La comparacion

entre las muestras de suelo arcilloso con y sin tratamiento térmico, demuestran

gue debido al tamafio de particula de las arcillas, estas son candidatas a formar

parte de soluciones coloidales. Para asegurar un completo andlisis, es necesario

realizar pruebas de difraccion de rayos X a las muestras de suelos.

Tabla 8 Elementos encontrados en la muestra de suelo arcillosos AC1C (Tratada térmicamente).

AC1C
0,
Elementos /6 En % Atdmico
peso
C 0.58 0.96
(0] 57.60 71.30
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Na 1.52 1.30
Mg 1.90 1.55
Al 8.38 6.15
Si 22.92 16.17
K 1.93 0.98
Ca 1.74 0.86
Ti 0.24 0.10
Fe 3.57 1.27

4.1.1.3 Muestra de suelo arcilloso AC2 (In  -situ)

Se obtuvieron imagenes utilizando un microscopio electrénico para la muestra de
suelo sin tratamiento térmico AC2. En la imagen de la Figura 28 podemos
observar que los compuestos presentan una forma indefinida, sin embargo a
detalle, podemos notar que estos compuestos estan formados por una serie de
laminas, ademas de presentar una estructura fibrilar, cabe destacar que esta
muestra presento tamafnos de particula de hasta 1 pum. Este tipo de arreglo

cristalino es caracteristico de las sepiolitas.

El andlisis de composicion elemental por EDS para la muestra de suelo AC2,
mostro la presencia de elementos como O, Na, Mg, Al, Si, K, Ca, Ti, Mn y Fe, los

cuales se presentan descritos en la Tabla 9.
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Figura. 28 Micrografia de la muestra de suelo arcilloso AC2 (In-situ).

Tabla 9 Elementos encontrados en la muestra de suelo arcilloso AC2 (In-situ).

AC2
Elementos (;/Oesg % Atémico
0] 58.89 72.72
Na 0.23 0.20
Mg 2.07 1.80
Al 8.39 6.91
Si 23.26 18.70
K 1.58 1.11
Ca 0.70 0.46
Ti 0.23 0.14
Mn 0.09 0.03
Fe 4.56 1.61
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4.1.1.4 Muestra de suelo arcilloso AC2C (Tratada térmicamen  te)

Se obtuvieron imagenes por medio de microscopia electrénica de barrido para la
muestra de suelo arcilloso AC2C tratada térmicamente (Figura 29), la cual
presento una conservacion de la forma, se nota un empaquetamiento fibrilar y
laminar, puede observarse una reduccién en los compuestos organicos de la
muestra AC2 a AC2C.

WO8mm 5535 10,000 1pm —

Figura. 29 Micrografia de la muestra de suelo arcilloso AC2C (Tratada térmicamente).

El analisis por espectroscopia de energia dispersiva revelo la composicion
elemental de las muestra de suelo arcilloso AC2C, la cual por efecto del

tratamiento térmico presenta una disminucion en carbono y oxigeno.

Tabla 10 Elementos encontrados en la muestra de suelo arcilloso AC2C (In-situ).

AC2C
Elementos (;/Oesg % Atomico
C 2.94 4.67
O 59.81 71.32
Mg 1.20 0.95
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Al 5.14 3.64
Si 25.32 17.19
K 1.64 0.80
Ca 0.54 0.26
Mn 0.09 0.03
Fe 3.31 1.14

4.1.1.5 Muestra de suelo arcilloso AC3 (In  -situ)

En la Figura 30, se aprecia la imagen obtenida por SEM de una parte de la
muestra de suelo sin tratamiento térmico ACS3, cristales en forma de fibras
alargadas se pueden observar en micrografias de menor intensidad, el tamafio de

particula comprende el rango de 3 um a 60 pm

SEl 200V  WDSmm  §835 RIG000 qym  —

Figura. 30 Micrografia de la muestra de suelo arcilloso AC3 (In-situ).

El andlisis de la muestra de suelo AC3 se complemento con en andlisis por EDS,

el cual revelo la composicion elemental mostrada en la Tabla 11.
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Tabla 11 Elementos encontrados en la muestra de suelo arcilloso AC3 (In-situ).

AC3
Elementos % En % Atdmico

peso
C 2.75 4.38
o) 59.16 70.46
Na 0.18 0.15
Mg 0.18 0.14
Al 6.10 4.29
Si 28.66 19.47
K 0.42 0.20
Cr 0.28 0.10
Ca 0.29 0.14
Fe 1.96 0.68
Ni 0.11 0.04

4.1.1.6 Muestra de suelo arcilloso AC3C (Tratad a térmicamente)

Se obtuvieron imagenes para la muestra de suelo tratado térmicamente AC3C

(Figura 31), las particulas de arcilla no mostraron cambio debido al tratamiento

térmico, aparentemente las fases se conservaron y solo se nota una reduccion de

los materiales organicos presentes en la muestra sin tratamiento térmico.

Mediante Analisis EDS se obtuvo la composicion elemental de esta muestra de

arcilla tratada térmicamente, la cual se puede ver en la Tabla 12. Puede

observarse una variacion porcentual de la composicion entre muestras, debido a

gue el proceso térmico reduce la cantidad de oxigeno y carbono en la muestra es

probable que se formen fases distintas ya sean del mismo compuesto o diferentes.
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SEl  20kV WDSmm 5538 ¥10,000 1um —

Figura. 31 Micrografia de la muestra de suelo arcilloso AC3C (Tratada térmicamente).

Tabla 12 Elementos encontrados en la muestra de suelo arcilloso AC3C (Tratada térmicamente).

AC3C
Elementos ?652 % Atémico
C 0.82 1.26
) 63.64 78.55
Mg 0.43 0.35
Al 12.73 9.44
Si 22.85 16.24
K 0.83 0.43
Ca 0.46 0.23
Ti 0.16 0.07
Fe 2.16 0.80

El estudio por EDS para AC3 y AC3C demuestra la presencia de especies
moleculares tales como C, O, Na, Mg, Al, Si, K, Cr, Ca, Fe, Ni y Ti, con una
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reduccién en el Ni de 0.11% en peso y atdmico en 0.04% y aumento del Ti en
0.16% en peso y 0.07% atémico para AC3C.

4.1.1.7 Muestra de suelo arcilloso AC4 (In  -situ)

En la Figura 32 puede observarse la micrografia de la muestra sin tratar
térmicamente del suelo arcilloso AC4, en ella podemos notar formas intrinsecas de
la arcilla, sin embargo la superficie se observa plana denotando laminas u hojas
de silicatos, de la misma forma, se observan particulas fibrilares con terminacién
en punta, la aglomeracion de la muestra puede deberse a la humedad y

composicion de materia orgénica.

SEl 20Ky WOSmm  SS83§ X10,000 1pym  —

Figura. 32 Micrografia de la muestra de suelo arcilloso AC4 (In-situ).

Para facilitar en analisis de la muestra de suelo arcilloso, fue necesario el estudio
de composicion elemental por EDS, los elementos presentes en la composicion de

AC4 se muestran en la tabla 13.
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Tabla 13 Elementos encontrados en la muestra de suelo arcilloso AC4 (In-situ).

AC4
Elementos ()pA)eEqu % Atdémico
C 1.18 1.84
o) 57.18 70.08
Na 0.15 0.13
Mg 0.29 0.22
Al 11.63 8.51
Si 24.81 17.54
K 1.66 0.84
Ca 0.52 0.26
Ti 0.06 0.03
Fe 2.84 1.03

4.1.1.8 Muestra de suelo arcilloso AC4AC (Tratada té

rmicamente)

La muestra de suelo arcilloso AC4 fue sometida a un tratamiento térmico por SEM,

del cual se obtuvieron micrografias como la que se muestra en la Figura 33. En

ésta muestra se aprecia una notable reduccion en el K, Ca y Ti con respecto a la

muestra AC4. Se presenta una notable variacién de AC4 a AC4C en la definicion

de su composicion, muy parecida a AC2-AC2C por accion del calcinado,

observandose ademas una disminucion en el contenido de Fe, O y C como se

puede ver en la Tabla 14.
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SEl 20kv  WDSmm  S835 ¥10,000 & 1pm

Figura. 33 Micrografia de la muestra de suelo arcilloso AC4C (Tratada térmicamente).

Tabla 14 Elementos encontrados en la muestra de suelo arcilloso AC4C (Tratada térmicamente).

AC4C
Elementos | % En peso | % Atdmico

C 3.67 5.66
) 58.75 69.20
Na 0.07 0.06
Mg 0.09 0.07
Al 5.90 4.24
Si 30.24 20.26
K 0.27 0.14
Ca 0.13 0.06
Ti 0 0

Fe 0.88 0.30
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4.1.1.9 Muestra de residuo carbonoso AC300

Se realizo el andlisis de los residuos carbonosos de las fibras de agave calcinadas
a 300C para la cual se utilizo la nomenclatura CA300, la cual consistié en
imagenes por microscopia electrénica de barrido (SEM) como se muestra en la
Figura 34 y Espectroscopia de energia Dispersiva (EDS) mostrado en el diagrama
de la Figura 35 con la finalidad de conocer si los minerales de interés tales como

el Si, Mg, Ca y Al estan presentes en las muestras.

XIBB  S8rm

Figura. 34 Micrografias correspondientes al residuo carbonoso AC300: a, b y c corresponden a las fibras sin calcinar y d
corresponde a la fibra calcinada a 300°C

Los resultados del andlisis por EDS demostraron que los residuos carbonosos de
fiboras de agave presentan en su composicién un porcentaje de contenido de
carbono de aproximadamente un 60% ademas de oxigeno con un porcentaje del
35%, y otros elementos como el magnesio y el calcio en proporciones menores al
3%.
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Los cristales encontrados presentan un patrén similar al oxalato de calcio pero que

al ser sometidos a una temperatura mayor de 200  se convierten en una de sus
formas hidratadas llamada wewellita (CaC,0,4.3H,0). Esto podra corroborarse

mediante el andlisis por medio de difraccion de rayos X.

Spectrum 1

T T T T T T T n e -
as 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 =1 6.5 7

Figura. 35 Diagrama del espectro EDS para CA300.
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4.1.2 Difraccion de rayos X

4.1.2.1 Muestra de suelo arcilloso AC1 (In -situ) y AC1C (Tratada

térmicamente)

En los difractogramas de las muestras de suelo ACly AC1C (Figura 36) se
observan picos bien definidos que indican fases cristalinas en las dos muestras.
Para AC1 se observa la presencia de cuarzo (SiO,) en los picos, 21, 24 y 50 (20),
gue por la esbeltez de la sefial nos dice que mantendra su fase cristalina en todo
el proceso de formacion del recubrimiento, incluso si se le aplica un tratamiento
térmico; illita (2K,0-3MgO-Al,03-24Si0,-12H,0) en los picos 35, 41 y 46, (20), la
forma de la sefial nos indica que la illita se encuentra con un grado de
policristalinidad, lo que significa que dara paso a la formacion de nuevos
compuestos con un habito de crecimiento diferente; se observan en los picos 21,
22, 23 28, y 31, (20), diferentes tamafios de grano para la fase de albita
(NaAlSi;Og), es muy cristalina y probablemente se mantendra en la cubierta; en
los picos 6, 20 y 62 (20), se encuentra nontronita
(Nag sFe2+3(Si,Al)40,0(OH)2nH,0) la cual es policristalina y desaparecera dando
paso a nuevas fases cristalinas; por ultimo y se observa un habito de crecimiento
cristalino para el sodio (Na) en los picos 29 y 30 (20), que por la esbeltez de la
intensidad indica una débil cristalinidad de este compuesto. Por otra parte, en la
muestra de suelo tratada térmicamente AC1C, se observa una disminucion en la
esbeltez de los picos 21, 27, 37, 39, 50, 60 y 68 (26), denotando una reduccion
del tamafio de grano para el Cuarzo; en los picos 20,35, 62y 67 (20) se observan
cambios de fase en la illita, propios de su amorfisidad; En las intensidades 23, 28 y
31, (20©), se presenta una fase cristalina de albita, la cual se conserva desde la
muestra in-situ hasta la tratada térmicamente; En el pico 48 la Nontronita esta
presente con una disminucion en el tamafio de grano y por ultimo en el pico
ubicado entre 29 y 30 (20) se observa nuevamente la presencia de sodio

cristalino.
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Figura. 36 Difractogramas de las muestras de arcilla AC1 (In-situ) y AC1C (tratada térmicamente)
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4.1.2.2 Muestra de suelo arcilloso AC2 (In -situ) y AC2C (Tratada

térmicamente)

Con respecto al difractograma mostrado en la Figura 37, se presentan fases
cristalinas para diversos compuestos; Para la muestra de suelo arcilloso sin
tratamiento térmico AC2 se observan fases cristalinas correspondientes al cuarzo
(SiOy) en los picos 21, 26.5, 36.5, 39.5, 40.5, 42.3, 45.9, 50, 55, 60, 64, 68 (20)
con una alta policristalinidad debido al tamafio y esbeltez de los picos, los cuales
no presentan ruido; en los picos correspondientes a 22 y 24 (20) podemos
observar la presencia de albita (NaAlSizOg), la cual tiene buena policristalinidad,
sin embargo se nota que no toda la muestra de albita es cristalina debido a la
presencia de picos mas anchos en las posiciones 27.7 a 28.3 (20) con cierta
amorfisidad; la presencia de nontronita (NagsFez.+3(Si,Al)4010(OH)2nH,0) es
notoria en los picos 6, 20, 35, 62 (20), la cual presenta una débil policristalinidad
demostrada por el pico 6 (26) y correspondida por el pico 20 (26); en las
posiciones 10, 10.5, 18.5 (20) podemos notar la presencia de la fase policristalina
de magnesiohornblenda férrico (Cay(Mg,Fe*?)4Al(Si;Al)Ox(0OH,F)), ademéas de
otra fase relacionada a ésta pero con la sustitucion del magnesio por el
manganeso en su estructura cristalina, ademas de radicales OH™, denotada por
las posiciones 9, 18, 25.5 (26) llamada hidréxido hidratado célcico magnésico
(CazMn14027xH0).

Para la muestra de suelo tratada térmicamente AC2C, encontramos que se
preservaron la mayoria de las fases presentes en la muestra sin tratamiento
térmico, sin embargo podemos notar que la fase de hidratada del hidroxido calcico
magnésico propicia la aparicion de una nueva fase denominada glauconita
((K,Na)(Fe,Al,MQ)2(Si,Al)4010(OH)) en la posicion 9 (26). Por otra parte, la baja
policristalinidad de la nontronita propicia su cambio de fase conservandose solo

parte de este compuesto debido al tratamiento térmico.
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Figura. 37 Difractogramas de las muestras de arcilla AC2 (In-situ) y AC2C (tratada térmicamente).
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4.1.2.3 Muestra de suelo arcilloso AC3 (In-situ) y AC3C (Tratada

térmicamente)

Con respecto a los difractogramas presentados en la Figura 38, se pueden
observar fases cristalinas para diversos compuestos: Para la muestra sin
tratamiento térmico AC3 podemos notar la presencia de cuarzo (SiO;) en los picos
21 y 27, (26), es importante notar que para esta muestra de suelo arcilloso el
cuarzo no es la fase predominante, lo que nos dice que el suelo no es arenoso y la
meteorizacion no es muy notoria; en las posiciones 14, 20 y 28, 26 encontramos
como fase predominante y policristalina a la albita (NaAlSi3Og); se muestra la
presencia de sodio aluminosilicato (AlxNazo0192Siz6.CagHes024-22.6H,0) en la
posicion 27.5 (20) la cual denota amorfisidad en su fase; ademas contamos con
fases amorfas de caolinita (Al(Si>Os)(OH)4) en los picos 12, 20, 35, 47, 30, 51y
60, (20); en los picos 12.5, 36, 48, 50, 60 (20) encontramos una fase amorfa de
haloisita.

Para la muestra calcinada AC3C, existieron cambios de fase importantes, como
se menciond. Se mejord la estabilidad del cuarzo, aumentando su cristalinidad,
ademas las fases se conservaron a pesar de la temperatura del tratamiento
térmico AC3 presenta una mayor amorfisidad y por lo tanto es mas reactiva a

formar fases diferentes.

Es importante destacar que esta muestra de suelo arcilloso puede ser una opcion
para futuras investigaciones, debido a que la amorfisidad de sus fases representa
la posibilidad de formar nuevos compuestos, debido a su reactividad, ademas al
ser sometida a tratamientos térmicos favorecera la aparicion de nuevas fases

cristalinas.
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Figura. 38 Difractogramas de las muestras de arcilla AC3 (In-situ) y AC3C (Tratada térmicamente)
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4.1.2.4 Muestra de suelo arcilloso AC 4 (In-situ) y AC4C (Tratada

térmicamente)

La Figura 39 muestra las fases cristalinas presentes en las muestras de suelo
arcilloso sin y con tratamiento térmico, para la muestra AC1 sin tratamiento
podemos observar la presencia de dioxido de silicio (SiO,), este oxido esta
presente en varias fases, las cuales para los picos 21, 24, 27, 50, 60 (20)
representan al cuarzo cristalino con estructura hexagonal, para la muestra de
suelo tratada térmicamente AC4C, las fases de diéxido de silicio correspondientes
a los picos 11, 12, 14 (20) pertenecen a la fase romboédrica del didxido de silicio;
para los picos 21, 22, 23.5 la fase de dioxido de silicio pertenece a la tridimita, la
cual es una fase triclinica del SiO,. La conservacion de la fase albita en las
muestras de suelo con y sin tratamiento es representada por los picos 22 y 28
(20).
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Figura. 39 Difractogramas de las muestras de arcilla AC4 (In-situ) y ACAC (Tratada térmicamente).
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4.1.2.5 Muestra de residuo carbonoso AC300

Se complemento el analisis morfolégico por SEM con el analisis de difraccion,
para esto la muestra de residuo carbonoso de las fibras pirolizadas a 300C se
comparo con el residuo carbonoso de la fibra calcinada a 350C, esto con la

finalidad de saber si hay alguna diferencia entre un tratamiento y el otro.

En el difractograma de la Figura 40 se puede observar que no hay cambios de
fase entre un tratamiento térmico de 300 y uno de 350C en donde fue muy clara
la apariciéon de los picos en 15, 24, 30, 36, 38, 40, 43, 46, 47 y 50 (26) lo cual
indica la presencia de wewellita en ambos difractogramas.

—

1 CA3350

CA300

Intensidad (u.a)
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26 (Grados)

Figura. 40 Difractogramas correspondientes a las muestras de ceniza de agave calcinadas a 300°C y 350°C.
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4.1.3 Espectroscopia de infrarrojo  para las mue stras de suelo arcilloso

Se obtuvieron espectros infrarrojos por transmitancia para las muestras de suelo
arcilloso como se muestra en la Figura 41. Las banda de vibracion 360 cm™ revela
enlaces correspondientes al hidrogeno que se encuentra en los espacios
interlaminares de las arcillas con el oxigeno. Para las muestras de suelo AC1 y
AC1C, sin y con tratamiento térmico correspondiente, esta banda de vibracion es
muy débil, lo que puede indicar que la banda de vibracion del hidrogeno este
traslapada con la vibracion de tension producida por los hidroxilos de la capa
octaédrica (Ali y Vivaldi 1970; Farmer, 1974).

Podemos observar entre las bandas de absorcién de 800 a 1030 cm™ vibraciones
correspondientes al enlace Si-O. La banda de vibracién 1030 cm-! corresponde al
estado cristalino del SiO, correspondiente a los enlaces Si-O en puentes siloxano
Si-O-Si. Las bandas en 1100, 805 y 470 cm™ corresponden al SiO, amorfo en
bandas de vibracion no puenteantes. Las vibraciones de deformacién de los
enlaces Si-O son sensibles a la naturaleza y al nimero de cationes octaédricos
presentes; en este caso a los elementos cationico descritos en los analisis de
composicion elemental anteriormente analizados. Podemos encontrar en las
bandas de vibracién 916 y 844 cm™ modos vibracionales correspondientes a
enlaces Al-OH y Mg-OH correspondientemente. Estos enlaces concuerdan con los

elementos encontrados por EDS.
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Figura. 41 Diagramas IR para las muestras de suelo arcilloso
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4.2 Resultados d el andlisis por DRX para el recubrimiento de matriz ceramica

Se llevo a cabo el analisis de Difraccion de Rayos X de las soluciones S51.1-1,
S51.1- 2, S51.1-3, S51.1-4 y 5 S51.1-5 descritas en la seccion 3.3.4.1 como se
muestra en la Figura 42 con el fin de conocer las fases cristalinas que componen
el compuesto formador del recubrimiento.

En los difractogramas se muestran las fases cristalinas formadoras del
recubrimiento, se puede observar que la amorfisidad de las fases de Nontronita,
lllita, Sodio y Wewellita desaparecen gracias a que se encuentran en un estado

poco cristalino, dando paso a la formacion de nuevas fases.

En el pico 7 encontramos Revdita que probablemente se formo de la fase de
Wewellita y Nontronita, su habito denota una cristalinidad débil; en los picos 22,
24, 28 y 31 (20), la albita conserva se estequiometria por su grado de
cristalinidad, sin embargo el tamafio de grano disminuye; la lllita presente en la
arcilla da paso a la formacion de Muscovita, representada por los picos 9, 18, 20,
29 y 35 (20), lo que nos indica que la arcilla sufri6 una des meteorizacion,
aumentando su tamafio de grano; por la alta cristalinidad del Cuarzo, éste se
presenta en los picos 21, 27, 37, 39, 42, 50, 60 y 68 (2©); y por ultimo
encontramos una fase amorfa de Hidréxido Oxido Silica Aluminico que puede dar
paso a la formacién de Caolinita dependiendo de las reacciones posteriores, ésta
pudo haberse formado por la hidrélisis condensacién en las sintesis Sol-Gel, dada

la incorporacion de radicales OH".
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Figura. 42 Difractogramas de los componentes que integran el compuesto formador del recubrimiento.
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4.3 Pruebas electroquimicas

4.3.1 Analisis descriptivo

Los resultados de los potenciales de corrosion tomados horariamente durante 24
horas se muestran en la Figura 43. Los valores registrados oscilan entre -600 y
-700 mV, siendo similares a los reportados en otras investigaciones para medios

agresivos similares (Jimenez, 2004).

En la figura se observa que los potenciales de corrosién de todas las probetas
fueron mas negativos que -406 mV, indicando corrosion severa (ASTM). Ademas,
se observa que al inicio del experimento las lecturas de potenciales de las
probetas con recubrimiento fueron mas negativas que las de las probetas sin
recubrimiento, indicando una mayor de corrosion de las primeras. Sin embargo, al
término de 24 horas de monitoreo los potenciales de todas las probetas fueron
similares. Los valores de potenciales mas negativos de las probetas con
recubrimiento pueden explicarse como el resultado de la inmediata disolucion de
parte de la cubierta al contacto con la solucion de NaCl (Figura 44), e

incorporacion de iones en la solucion haciéndola mas conductiva.
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Figura. 43 Resumen de lecturas de potenciales de corrosion tomados horariamente durante 24 horas.

Figura. 44 Cambio de coloracidn en la solucién como resultado de la disolucion de parte del recubrimiento en
probetas.

Los resultados de los potenciales de corrosion registrados durante 22 dias se
muestran en la Figura 45. En esta figura se observa que las probetas con
recubrimiento experimentan menor corrosion que las probetas control. Sin
embargo, al término del experimento se observa nuevamente que los potenciales
de todas las probetas son muy similares entre si, sin importar si tienen

recubrimiento o no.
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Figura. 45 Potenciales de corrosion de las muestras de acero con y sin recubrimiento inmersas en NaCl durante 22
dias.

A los 22 dias de exposicion las soluciones se encontraban sobresaturadas de
productos de corrosion y productos de la disolucién del recubrimiento, por lo tanto

el experimento se tuvo que concluir.

4.3.2 Andlisis estadistico de los potenciales de co  rrosion

En esta seccion se analiza estadisticamente si hubo diferencia significante entre
los resultados de potenciales de corrosion de probetas con y sin recubrimiento. Se
presentan las lecturas en graficas de caja (Figura 46), ya que en dichas gréficas
se considera la mediana como medida de tendencia central con el fin para

minimizar el efecto de valores extremos en los datos.
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Figura. 46 Grafica de caja de los potenciales de corrosion.

El andlisis estadistico de varianza se llevd a cabo para evaluar los efectos
principales TRAT, el cual considera el factor tratamiento con dos niveles, es decir
con y sin recubrimiento, y el factor edad EDAD con 22 niveles o sea 22 dias de

mediciones diarias. Ademas, se evalud la interacciéon TRAT x EDAD.

Para la realizacion del anova se reviso que los datos cumplieran los requisitos de
independencia, normalidad y homogeneidad de varianza. Los datos cumplieron los

requisitos, tal como se muestra en las Figuras 46 y 47.

Normal - 95% CI
99.9

Mean -0.6978

. StDev  0.009174

991 N 160
AD 0.934

951 Pvalue  0.017

%
(¥,
fa=]
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Figura. 47 Anadlisis de la normalidad de los datos de potenciales de corrosion.
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Figura. 48 Analisis de homogeneidad de varianzas de los datos de potenciales de corrosion.

El andlisis de varianza mostrado en la Tabla 15 sugiere que tanto los efectos
principales TRAT y EDAD, como la interaccion TRAT x EDAD son significantes.

Es decir, los potenciales obtenidos de las probetas sin recubrimiento son
diferentes de aquellos obtenidos de las probetas con recubrimiento, y que los
potenciales varian con el tiempo. Ademas, la significancia de la interaccion sugiere

gue las velocidades de corrosiéon son diferentes en los dos tratamientos.

Tabla 15 Anilisis de varianza para Ecorr, usando la suma de cuadrados ajustada.

Suma de Suma de
Sunma de
Fuent e DF cuadr ados nedi as F P
cuadr ados ) )
aj ust ada aj ust ada
TRAT 1 0.0046276 0.0046276 0. 0046276 54. 80 <<0. 05
EDAD 21 0.0121631 0.0121631 0. 0005792 6. 86 <<0. 05
TRAT* EDAD 21 0.0038043 0.0038043 0. 0001812 2.15 0. 004
Error 176 0.0148620 0.0148620 0. 0000844
Tot al 219 0. 0354570
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Los resultados de las densidades de corrosién se muestran en la Tabla 16.

Tabla 16 Densidades de corrosion para las probetas de acero con y sin recubrimiento.

‘ icorr pA Area Densidad de cgrrosic’m
Tratamiento | Muestra expuesta HA/cm

Dia 1 Dia 2 cm? Dia 1 Dia 2

V1 654 635.6 27.26 23.99 23.32

V2 699.1 701.3 28.20 24.79 24.86

R V3 600.4 701.9 27.46 21.86 25.56
V4 580.4 613.7 27.87 20.82 22.02

V5 890.2 738.2 26.88 33.12 27.46

C1 324.2 358.5 26.72 12.13 13.42

Cc2 351.9 401.6 27.27 12.90 14.72

C Cc3 178.5 321.3 25.73 6.94 12.48
Ca 326.4 394.7 26.80 12.18 14.72

(6) 420.2 499.1 27.63 15.20 18.06

Se observa que la actividad corrosiva fue mayor en las probetas que tenian

recubrimiento.

4.3.3 Inspeccion Visual

Al término de la exposicion de las probetas a la solucién con iones agresivos y
como consecuencia de los procesos corrosivos, se formo una capa de productos
de corrosion en la superficie de los sustratos de acero. Se realizo la inspeccion
visual de las probetas de acero con y sin recubrimiento con la finalidad de

observar la formacién de los 6xidos en la superficie.

La coloracion de las probetas después de ser retiradas de la solucion en la
mayoria de todos los casos fue negra (Figuras 49 y 50), resaltando la probeta con
recubrimiento V5, la cual presenta 6xidos color ocre en forma de burbujas en la
parte intermedia de la probeta (aproximadamente 1.5 cm antes de la interface

solucion-aire).
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Visualmente se observa que la corrosion en las varillas con recubrimiento es

mayor que las que no tienen dicho tratamiento, la formaciéon de productos en las
gue tienen recubrimiento es muy notoria, ademas el color negro de los productos
de corrosion se debe a la disminucion de oxigeno en la solucién, debido a las

reacciones de corrosion.

C1 Cc2 C3 C4 C5

Figura. 49 Varillas sin recubrimiento, después de 22 dias de inmersion en solucién de NaCl.

V3

Figura. 50 Varillas con recubrimiento, después de 22 dias de inmersion en solucion de NaCl.
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Después de la inspeccion visual de las varillas inmersas en la solucion se procedié
a efectuar la limpieza de las probetas de acero mediante el método descrito en la
seccion de metodologia.

Después de la limpieza de las varillas se procedié a inspeccionar la superficie del
sustrato, para esto se tomaron fotografias de cada una de las varillas después de
ser sometidas al proceso de limpieza (Figuras 51 y 52), con el fin de observar si se
presento corrosién por picaduras, sin embargo el tipo de corrosion fue uniforme, lo
gue significa que debido a la aparente porosidad del recubrimiento, éste no opuso

resistencia a la penetracion del agua y a la difusiéon de cloruros.

C2 C3 C4

Figura. 51 Varillas sin recubrimiento después de ser sometidas al proceso de limpieza.
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V2 V3 V4 V5

Figura. 52 Varillas sin recubrimiento después de ser sometidas al proceso de limpieza.

Todas las probetas tienen una severa corrosion lo que complementa la discusion
del andlisis descriptivo y estadistico descrito en las secciones anteriores. Las
probetas con recubrimiento muestran mayor concentracion de Oxidos en su
superficie, sin embargo dada la disolucion del recubrimiento en el tiempo de
inmersiébn de las probetas, podemos inferir que los productos de corrosion
presentes en la superficie del sustrato corresponden no solo a 6xidos de fierro si
no a otras especies moleculares como el silicio, el magnesio y demas elementos
presentes en el recubrimiento, debido a que la solucién se ve enriquecida con
iones provenientes del recubrimiento, lo que la vuelve mas conductiva. Ademas se
complementa la discusion referente a que los potenciales de corrosion de las
probetas con recubrimiento se mantienen mas estables debido a que se satura la
superficie del sustrato, sin embargo debido a la porosidad aparente del

recubrimiento, el proceso corrosivo no detiene su avance paulatino
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CONCLUSIONES

Con base en los resultados generados durante esta investigacion se concluye lo

siguiente:

» La adicion de suelo arcilloso y residuo carbonoso de agave producen fases
xerogel mediante el uso de soluciones precursoras, debido a la formacion

de soluciones coloidales con particulas microscopicas de suelo y ceniza.

* Los recubrimientos provenientes del xerogel depositados sobre sustrato de
acero, no proveen una proteccion efectiva contra la corrosion bajo las
condiciones de elaboracion y prueba utilizadas en esta investigacion. Aun
cuando los valores de potenciales de corrosion en las probetas recubiertas
fueron menos negativas después de 24 horas de exposicion que aquellos
gue no tenian recubrimiento, todos los especimenes presentaron corrosion

Severa.
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RECOMENDACIONES

Debido a que en este estudio se busco un recubrimiento que cumpliera los

requisitos de féacil aplicacibn en campo, facil manejo, economicidad y de bajo

impacto ambiental, no se considero la utilizacion de altas temperaturas de

sinterizado ni componentes sintéticos, caros y perjudiciales al medio ambiente. Por

lo tanto con base en las observaciones generadas en este estudio se proponen las

siguientes recomendaciones:

Utilizar no solo residuos carbonosos de agave, aprovechando las
propiedades de otros residuos como por ejemplo la ceniza volante de las
carboeléctricas la cual es rica en silicio amorfo el cual probablemente
induzca fases cristalinas que puedan inhibir la penetracion de los iones

cloruro.

Mejorar la técnica de secado, trabajar con rangos de temperatura bajos
entre 200 y 400C aceptables para sinterizar los recubrimientos, basado en
la literatura estos rangos posiblemente disminuirdn los tamafios de poro en
el recubrimiento y mejoraran la aparente falta de adherencia en los

recubrimientos.

Estudiar diferentes métodos de aplicacion del recubrimiento, por ejemplo
aplicar el recubrimiento en los procesos de conformado de metales. Asi se

evita utilizar futuras sinterizaciones.

Se recomienda continuar la evaluacién anticorrosiva del recubrimiento,
comparandolo con otro tipo de recubrimientos, ademas de diferentes

temperaturas de sinterizado.
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