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Resumen

Introduccion: Un recubrimiento primario es aquel que es aplicado sobre la superficie de los aceros,
como una primera capa de recubrimiento que permite mejorar la adherencia y el sellado de los
sistemas protectores. Sin embargo, algunos de sus componentes son tdxicos para el ambiente y
dafinos para la salud. Una alternativa amigable con el ambiente es el empleo de convertidores de
Oxido, obtenidos a partir de extractos naturales de plantas. Su uso puede llegar a tener un fuerte
impacto en el &mbito industrial y resultan prometedores en la conservacion del patrimonio cultural
metalico. En este trabajo, se evalud el efecto anticorrosivo de un convertidor de 6xido obtenido a
partir de un extracto de la planta Mimosa tenuiflora, aplicado sobre productos de corrosién de un
acero 1018. La caracterizacion morfoldgica del convertidor de oxido se llevo a cabo por
Microscopia Electronica de Barrido (MEB). Por su parte, las propiedades anticorrosivas se
evaluaron por Espectroscopia de Impedancia Electroquimica (EIE).

Meétodo: Se utilizaron sustratos de acero AISI 1018 y se le aplicaron dos tratamientos de limpieza

superficial: decapado quimico y chorro de arena. Posteriormente, para formar productos de
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Proteccién anticorrosiva de un convertidor de 6xido natural (Mimosa tenuiflora) aplicado sobre productos de
corrosion de un acero AlSI 1018

corrosion, las probetas se expusieron 90 dias a la atmdsfera urbano-marina de la ciudad de Boca
del Rio, Veracruz. El extracto utilizado como convertidor de 6xido se obtuvo de la planta Mimosa
tenuiflora y fueron preparadas dos formulaciones que se aplicaron por aspersion sobre la capa de
productos de corrosion. Los productos de corrosion fueron caracterizados por Espectroscopia
Raman, Difraccion de Rayos X (DRX) y MEB-EDX. Por su parte, la morfologia de la pelicula
convertida fue caracterizada por MEB. Las propiedades anticorrosivas de los productos de
corrosion y el convertidor de 6xido fueron evaluadas por EIE durante 24 horas de exposicion en
una solucion de NaCl al 3.5 % en peso.

Resultados: La capa de productos de corrosion estd formada principalmente por goethita,
lepidocrocita y hematita. Mediante MEB se observaron cambios en las caracteristicas morfologicas
de los productos de corrosion, los cuales cambian su aspecto superficial rugoso y poroso al de una
superficie compacta y craguelada por accion del convertidor de éxido. Los resultados por EIE,
mostraron que el tratamiento por chorro de arena sobre las probetas permitié una mejor adherencia
de los productos de corrosion y convertidor de 6xido, propiciando un aumento en la capacidad
protectora en comparacion con el tratamiento superficial por decapado quimico.

Discusidn o Conclusién: El convertidor de 6xido natural mejora las propiedades protectoras de la
capa de productos de corrosion. Aunado a lo anterior, una preparacién superficial del sustrato con
chorro de arena permitié mejorar la adherencia del convertidor de 6xido. Este convertidor de 6xido

puede ser utilizado en el &mbito industrial y el patrimonio cultural metalico.

Abstract

Introduction: A primary coating is one that is applied on the surface of the steels as a first coating
layer that allows better adherence and sealing of the protective systems. However, some of its
components are toxic for the environment and harmful to the health of those who use them. An
alternative that has been explored in recent years, which can be environmentally friendly, is the use
of oxide converters obtained from natural plant extracts. Their use can have a strong impact in the
industrial field and they show promise in the conservation of metallic cultural heritage. In this
work, the anticorrosive effect of an rust converter obtained from an extract of the Mimosa tenuiflora
plant applied on corrosion products of a 1018 steel was evaluated. The morphological

characterization of the rust converter was carried out by Scanning Electronic Microscopy (SEM).
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On the other hand, the anticorrosive properties were evaluated by Electrochemical Impedance
Spectroscopy (EIE).

Method: AISI 1018 steel substrates were used and two surface cleaning treatments were applied:
chemical pickling and sandblasting. Subsequently, to form corrosion products, the coupons were
exposed for 90 days to the urban-marine atmosphere of the city of Boca del Rio, Veracruz. The
extract used as a rust converter was obtained from the Mimosa tenuiflora plant and two
formulations were prepared that were applied by spraying on the layer of corrosion products. The
corrosion products were characterized by Raman Spectroscopy, X-Ray Diffraction (XRD) and
SEM-EDX. For its part, the morphology of the converted film was characterized by SEM. The
anticorrosive properties of the corrosion products and the oxide converter were evaluated by EIS
during 24 hours of exposure in a 3.5 % NaCl solution.

Results: The corrosion product layer consists mainly of goethite, lepidocrocite and hematite. By
SEM, changes in the morphological characteristics of the corrosion products were observed, which
change their rough and porous surface appearance to that of a compact and cracked surface due to
the action of the rust converter. The results by EIE showed that the sandblasting treatment on the
specimens allowed a better adherence of the corrosion products and rust converter, favoring an
increase in the protective capacity compared to the surface treatment by chemical pickling.
Discussion or Conclusion: Natural rust converter improves the protective properties of the
corrosion product layer. In addition to the above, a surface preparation of the substrate with
sandblasting allowed better adhesion of the rust converter. This rust converter can be used in

industrial environment and metallic cultural heritage.

Introduccion

El acero al carbono se utiliza en grandes tonelajes para aplicaciones marinas, procesamiento
quimico, produccion de petroleo, procesos de refinacion, construccion y equipos de procesamiento
de metales (Xu et al., 2019) que operan al aire libre, lo que genera condiciones que propician su
corrosion. La corrosion es un fendmeno que a menudo se puede observar en grandes edificios o
estructuras industriales y de transporte. Por definicion, la corrosion es aquella interaccién
fisicoquimica entre un metal y su entorno que ocurre de manera espontanea, debido que todos los

metales utilizados para construcciones técnicas tienen tendencia a perder electrones (es decir, a
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oxidarse) y a volver a su estado natural (termodinamicamente estable) formando 6xidos, sales e
hidréxidos (Jaramillo et al., 2019). La velocidad de corrosion del acero en dichos sistemas oscila
entre 0.1 y 1 mm/afio y son inaceptables desde un punto de vista técnico, ya que las estructuras rara
vez se disefian para una vida util inferior a 50 afios (Bozovic et al., 2020).

La corrosién atmosférica de las estructuras de acero al carbono origina la formacion de una
capa de Oxidos y oxihidroxidos sobre la superficie metélica. Sus dos componentes principales de
la capa de Oxido son la lepidocrocita (y-FeOOH) y la goethita (a-FeOOH). Si hay ausencia de
oxigeno debajo de esta capa, su concentracion es limitada, se forma un dxido oscuro compuesto de
magnetita (Fes0s), la cual no suele ser protectora, ya que en su presencia la corrosion del acero
puede acelerarse mediante un efecto de acoplamiento galvanico entre el sustrato de acero y el
oxido. En realidad, la formacion de una capa de 6xido compacta, altamente adhesiva y por lo tanto
protectora sobre la estructura de acero no es comun (Zhao et al., 2014), y pueden dificultar la
aplicacion de pinturas y por tanto, su rendimiento, pues genera una mala adherencia al sustrato
metalico (Byrne et al., 2019). La protecciony prevencion contra la corrosién son muy importantes,
ya que una parte considerable del producto nacional bruto de las naciones se invierte anualmente
en acciones para evitar la corrosion. Entre los métodos de proteccion que son utilizados con mayor
frecuencia se tienen los recubrimientos orgénicos e inorganicos, la proteccion electroquimica y la
inhibicidn de la corrosion (Li et al., 2018). En el caso de los recubrimientos, debe haber una buena
preparacion superficial del sustrato metalico para facilitar su anclaje; esto es esencial para
proporcionar una mejor proteccion a largo plazo del sistema de recubrimiento. La preparacion de
la superficie implica la remocién total de 6xido para alcanzar la etapa de metal blanco. Sin
embargo, no siempre es posible conseguirlo, por inaccesibilidad de las estructuras o por
consideraciones economicas (Collazo et al., 2008). El rendimiento de un recubrimiento organico
depende principalmente del estado de la superficie metélica, asi como de la agresividad del medio
ambiente. La aplicacién de una pintura a una superficie contaminada u oxidada da como resultado
una falla temprana del recubrimiento (VVetere y Romagnoli, 1998). Entre las técnicas de limpieza
de superficies, el chorreado abrasivo ofrece el mejor nivel de eliminacién de éxido y aumenta la
rugosidad superficial del sustrato, aumentando la adherencia de la pelicula de recubrimiento
(Matamala et al., 1993; Ocampo et al., 2004). En la industria automotriz y manufacturera, en la
que generalmente se aplica pintura al acero, se usa una capa de fondo o primer para aumentar la

adherenciay la calidad anticorrosiva de las pinturas (Matamala et al., 1993). A pesar de lo anterior,
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muchas de las pinturas primarias que protegen al acero de la corrosion, contienen pigmentos
inhibidores como 6xido de plomo o cromatos que tienen buenas propiedades anticorrosivas, pero
debido a su alta toxicidad y potencial de causar dafios ambientales, deben ser sustituidos por
inhibidores ambientalmente mas compatibles (Li et al., 2018; Feng et al., 2020).

Por otra parte, la estabilizacion de la capa de 6xido antes de aplicar el revestimiento de
pintura es una alternativa atractiva a la limpieza del acero, y en la actualidad es una tendencia
mundial en la tecnologia anticorrosiva.

Con el paso del tiempo, ha aparecido una amplia gama de convertidores de 6xidos de hierro.
La mayoria de estos productos se basan en acidos fosférico, tanico y galico. Sin embargo, los
resultados obtenidos con dichos productos comerciales son controvertidos (Feliu et al., 1993). Los
convertidores de Oxido son sustancias que se aplican a superficies corroidas provocando su
pasivacion, es decir, reaccionan con los 6xidos de hierro que no pueden eliminarse por completo
de la superficie metélica, convirtiéndola en una capa protectora adherente y factible para la
aplicacion de un recubrimiento (Barrero et al., 2001; Ocampo et al., 2004; Zhao et al., 2014; Saji,
2019). Se sabe que los agentes de conversion de éxido pueden ofrecer una mayor capacidad de
prevencion de la corrosion de superficies oxidadas a bajo costo, lo que evita la necesidad de
emplear técnicas extensivas de limpieza de superficies, como el pulido con chorro de arena, y
mejora la adhesion de la capa superficial. Su éxito depende de la naturaleza de las propiedades,
tanto de la capa de 6xido (6xido adherente total, espesor de la pelicula de 6xido, estructura y
composicion del 6xido), como del convertidor de 6xido (estructura, concentracion, solubilidad, pH,
capacidad de quelato con iones férricos) (Saji, 2019).

Entre los convertidores de éxido mas estudiados por la comunidad cientifica se tienen los
taninos, que son compuestos organicos naturales, no toxicos y biodegradables que, se sabe, tienen
la capacidad para inhibir el proceso de corrosion en muchos entornos, como en medios acidos (Xu
et al., 2019). De acuerdo con estos estudios, los taninos pueden ser utilizados como inhibidor y
pretratamiento para recubrimientos anticorrosivos (Favre y Landolt, 1993; Ross y Francis, 1998;
Favre et al., 1998; Barrero et al., 2001; Ocampo et al, 2004; Collazo et al., 2008; Ostovari et al.,
2009; Silveira et al., 2012; Zhao et al., 2014; Li et al., 2018; Morteo et al., 2018; Xu et al., 2019;
Jaramillo et al., 2019; Arceo et al., 2019; Bozovic et al., 2020). Los taninos son compuestos

polifendlicos de origen vegetal y su estabilidad como convertidor de éxido depende de la
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temperatura, el disolvente, el tamafio de las particulas y de los procedimientos de extraccion, que
resultan especificos para diferentes especies de plantas (Byrne et al., 2019).

En este trabajo, se realizaron dos tratamientos superficiales a un acero 1018. El primero fue
un decapado quimico; y el segundo, un desbaste por chorro de arena o sandblast. Posteriormente,
se hicieron crecer productos de corrosion atmosférica sobre las probetas de acero durante 90 dias.
Finalmente, se les aplico la formulacién del convertidor de 6xido sobre los productos de corrosion.
El objetivo fue evaluar las propiedades anticorrosivas de un convertidor de 6xido obtenido del
extracto de la planta Mimosa tenuiflora, aplicado sobre productos de corrosion de un acero 1018.
La caracterizacion superficial de la pelicula convertida y de los productos de corrosion se realizo
mediante Microscopia Electronica de Barrido acoplada a emision de Energia Dispersiva de Rayos
X (MEB-EDX). Las fases cristalinas de los productos de corrosion se identificaron mediante
Espectroscopia Raman y Difraccion de Rayos X (DRX); y las propiedades anticorrosivas fueron

evaluadas por la técnica de Espectroscopia de Impedancia Electroquimica (EIE).

Método

Preparacion de las muestras

Los electrodos de trabajo utilizados fueron probetas de acero AISI 1018 con dimensiones de 3.5 x
5 cm, las cuales se prepararon superficialmente por decapado quimico, utilizando como referencia
la norma ASTM G1-03. La solucion empleada como solucion decapante fue acido clorhidrico y
hexametiltetramina 0,1 M. Posteriormente, las probetas se enjuagaron con agua destilada, y los
residuos de grasa se eliminaron con acetona. Otras probetas fueron limpiadas por chorro de arena
o sandblast bajo la norma SSPC-S5, dejandolas en grado metal blanco. Sobre las probetas ya
preparadas, se hicieron crecer 6xidos, exponiéndolas durante 90 dias a la atmdsfera urbano-marina

de la ciudad de Boca del Rio, Veracruz.

Extracto de Mimosa tenuiflora (convertidor de 6xido)

La extraccion de los componentes de la corteza de Mimosa tenuiflora se llevo a cabo por el proceso
de maceracion dinamica. Este método consistio en utilizar 20 g de la corteza que fueron colocados
en un vaso precipitado de 500 ml. Enseguida se prepararon dos formulaciones de convertidor de
oxido, conteniendo 150 y 100 ml de etanol (99.5 %) para la primera y segunda, respectivamente.
La proporcion volumeétrica de las dos formulaciones de convertidor de 6xido fue de 1:1 (v/v) de
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extracto de Mimosa tenuiflora con una mezcla alcohdlica 1:1 (v/v) de isopropanol y terbutanol.
Las formulaciones fueron aplicadas sobre los productos de corrosion por medio de un atomizador,

para posteriormente dejarse secar durante 24 horas (fig. 1).

4 '

4 i 15 i hat
Fig. 1. Probetas con: a) productos de corrosion; y b) pelicula convertida por la formulacién del

convertidor de 6xido.
Fig. 1. Coupons with: a) corrosion products, and b) the converted film by the rust converter formulation.

MEB-EDX

La observacion de los productos de corrosion y el convertidor de 6xido se llevd a cabo usando un
Microscopio Electrénico de Barrido (MEB) Flexem 1000 (Hitachi), equipado con detectores de
electrones secundarios y retrodispersados. Para el analisis quimico el MEB, contaba con un
detector de Microandlisis de Energia Dispersiva de Rayos X (EDX) Quantax75 (Bruker). Las

muestras fueron analizadas sin preparacion previa.

Espectroscopia Raman

La identificacion de productos de corrosion se realizé mediante un espectrofotometro iPlus-Raman
equipado con un microscopio (B&WTEK). Los productos de corrosion se irradiaron con un laser
de 785 nm de longitud de onda. El laser fue ajustado a diferentes potencias, siempre evitando un

efecto térmico en las muestras que fueron analizadas.

Difraccion de Rayos X (DRX)
Para la identificacion de las fases cristalinas formadas sobre los productos de corrosion de las
placas de acero AISI 1018, se realizd en un Difractometro de Rayos X utilizando un equipo D8

Advance (BRUKER) con disefio DAVINCI y geometria theta-theta que empleaba radiacién
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monocromatica de tubo de Cu (A = 1,5406 A); y un detector de silicio Linxeye operado a: 45 kV y
40 mA. El campo difraccional utilizado fue de 10-120°. La identificacion de los difractogramas se
realizd mediante el software DIFFRAC. EVA version 3.1.

Espectroscopia de Impedancia Electroquimica (EIE)

Para el andlisis electroquimico se utilizo una celda convencional de tres electrodos que consistia
en un electrodo de trabajo, un electrodo de referencia de Ag/AgCI y un contraelectrodo de grafito.
El area de analisis fue de 1 cm?, empleando una solucion de NaCl al 3.5 % en peso. Para estabilizar
el sistema, se midié el potencial de corrosion (Ecor) durante 1200 s. Una vez alcanzada la
estabilidad, se aplico la técnica de EIE con los siguientes parametros de medicion: amplitud
sinusoidal de 10 mV, con un intervalo de barrido de frecuencias de 10 kHz-1 mHz a partir del Ecorr.

La adquisicion de los datos electroquimicos se realiz6 en un potenciostato Gamry Reference 600.

Resultados

Las figs. 2-7 muestran aspectos generales del crecimiento de productos de corrosion en las probetas
de acero, tratadas superficialmente con un decapado quimico y chorro de arena después de 90 dias
de exposicién a la intemperie. La morfologia de los productos de corrosion formados en el acero
al carbono puede variar considerablemente; depende de factores como: método de sintesis usado
en el laboratorio y las condiciones de exposicion atmosférica (Alcantara et al., 2015). La fig. 2,
presenta una imagen a 100X de la probeta decapada quimicamente, se observa una superficie
rugosa y compacta. Con el detector de electrones retrodispersados (BSE; backscattered electron),
se puede diferenciar por contraste de numero atémico (Z) la presencia de materiales externos a la
capa de productos de corrosion. A 500X, se observé la presencia de porosidades, lo que favorece
la penetracion de contaminantes que se integran a la capa de humedad para formar un electrolito
que acelera el proceso corrosivo.

Asi mismo, se pudieron observar estructuras en forma de pétalos de flores, caracteristicas
de la lepidocrocita. Por otra parte, las micrografias obtenidas con el detector de electrones
secundarios (SE; secondary electron), presentan a 1000X estructuras globulares (fig. 3a), en cuyo
interior se observa una estructura con morfologia parecida a una esfera deshidratada Ilamada
wepping. Otros términos descriptivos de este tipo de morfologia son perlas amarillas de liquido,
glébulos marrones de liquido y manchas de corrosion delicuescentes en forma de perlas. A 7500X
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(fig. 3b), la morfologia adquiere un aspecto de agujas tipo bigote o tipo varilla, similares a las que

presenta la goethita (Alcantara et al., 2015).

a) b)

500pm FlexSEM-LANCIC 20.0kV 5.9mm X500 BSE-éOI\‘ﬂP' B T ‘Ié’Uu‘m :
Fig. 2. Productos de corrosion formados en la probeta decapada en aumentos de 100X y 500X obtenidos
por el detector de electrones retrodispersados (BSE; por sus siglas en inglés).
Fig. 2. Corrosion products formed on the pickled coupon at 100X and 500X magnifications obtained by
backscattered electron detector (BSE).

|8 S W O g
FlexSEM-LANCIC 10.0kV 7.5mm X1.00k SE 50.0pm FlexSEM-LANCIC 10.0kV 5.6mm X7.50k SE 5.00um

Fig. 3. Productos de corrosion formados en la probeta decapada en aumentos de a) 1000X y b) 7500X,
globulos. En el interior de los globulos se observan estructuras caracteristicas de goethita.
Fig. 3. Corrosion products formed on pickled coupon at a) 2000X and b) 7500X magnifications. Wepping
and inside the wepping, the typical morphologies of goethite are observed.

La capa de Oxido sobre la probeta tratada con chorro de arena presenta a 100X estructuras
caracteristicas de la lepidocrocita (fig. 4a), asi como particulas de origen externo incluidas en la
capa de productos de corrosion. En la fig. 4b (a 500X), se observan otras estructuras con formas
de pétalos de flores y globulares, similares a las presentes en aquellas probetas tratadas con
decapado quimico. La morfologia de la goethita presenta diferentes tipos de estructuras: laminas
delgadas, rectas y afiladas, agujas tipo bigote o morfologia tipo varilla (Alcantara et al., 2015). Un
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tipo de morfologia caracteristica de la goethita semicristalina, con forma de bolas de algodén con
laminas afiladas interconectadas por formaciones como nidos, se puede observar en la fig. 5, a
1000 y 5000X (Antunes et al., 2003).

- i R e ot A s e IO e e
FlexSEM-LANCIC 20.0kV 6.2mm X100 BSE-COMP S00pum

Fig. 4. Productos de corrosion formados en la probeta con chorro de arena para: a) 100X; y b) 500X. Se
observan morfologias de petalos de flores y globulos.
Fig. 4. Corrosion products formed on the sandblasted coupon sandblasted coupon at: a) 100X, and b)
500X. Morphologies flower petals and wepping.

a)

-

. T
50.0pm FlexSEM-LANCIC 10.0kV 5.4mm X5.00k SE 10.0pm

Fig. 5. Morfologia tipica de bolas de algodon y bigote de la goethita formadas en la probeta con chorro
de arena: a) 1000X; y b) 5000X.
Fig. 5. Typical morphology of cotton balls and whisker-like morphology of goethite formed on
sandblasted coupon: a) 1000X; y b) 5000X.

Otra propiedad importante de los productos de corrosién, que puede influir en el comportamiento
del proceso corrosivo, es la permeabilidad de la capa de 6xidos, es decir, su porosidad a especies
i6nicas (Dillman et al., 2004). En este sentido, elementos exdgenos provenientes del medio
ambiente como C, Na, Al, Si, Cly Ca (tabla 1), pueden quedar atrapados en la capa de 6xido y en

algunos casos incrementar la conductividad i6nica del electrolito.
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Tabla 1. Composicién quimica elemental de la capa de productos de corrosion obtenida mediante EDS.
D1y D2: probetas decapadas; S1 and S2: probetas limpiadas con chorro de arena; — no detectado.
Table 1. Elemental chemical composition of corrosion products layer. D1y D2: pickled coupons, S1y S2:
sandblasted coupons, — undetected.

Composicion quimica elemental (% peso)

Muestra Na Al Si Cl
D1 4.05 22.94 1.98 - - 0.78 0.30 69.96
D2 4.34 30.19 - - 0.19 - - 65.07
S1 4.61 27.89 2.07 - - 0.12 0.28 65.02
S2 3.84 29.09 - 0.38 0.88 - 0.19 65.63

En las figs. 6-9, se presentan las micrografias correspondientes a la pelicula convertida por las dos
formulaciones de convertidor de 6xido sobre productos de corrosion del acero al carbono con
diferente tratamiento superficial. La morfologia de la pelicula convertida es amorfa, compacta y
uniforme, ademas se observo la presencia de algunas microgrietas. También, se pueden observar
abultamientos y zonas brillantes que corresponden a zonas del metal base donde el Fe no pudo
quelatarse con el convertidor de 6xido (Ross y Francis 1978; Barrero et al., 2001; Collazo et al.,
2008; Zhao et al., 2014; Feng et al., 2017; Xu et al., 2019).

Tabla 2. Composicion quimica elemental de la pelicula convertida por accion de las dos formulaciones de
convertidor de 6xido; D1y D2: probetas decapada; S1y S2: probetas con chorro de arena, — no detectado.
Table 2. Elemental chemical composition of the film converter by action of the two oxide converter

formulations, D1 and D2: pickled coupon, S1 and S2: sandblasted coupon, — undetected.
Composicion quimica elemental (% peso)
Muestra 0] Na K Cl

D1 59.78 45.07 - - 0.48 4.67
D2 64.78 33.65 - 0.23 0.12 1.22
S1 60.70 30.52 3.04 - 0.77 4.98
S2 68.17 31.06 - - - 0.77
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FlexSEM-LANCIC 20.0kV 13.2mm x500 BSE-COMP 30Pa  100um -

Fig. 6. Superficie convertida con la formulacion que contiene 150 ml de etanol como solvente sobre la
probeta tratada superficialmente con decapado quimico: a) 100X; y b) 500X.
Fig. 6. Surface converted by the formulation containing 150 ml of ethanol as solvent over the coupons
with chemical pickling treatment at: a) 100X, and b) 500X.

Fig. 7. Superficie convertida con la formulacion que contiene 150 ml de etanol como solvente sobre la
probeta tratada superficialmente con chorro de arena: a) 100X; y b) 500X.
Fig. 7. Surface converted by the formulation containing 150 ml of ethanol as solvent over the coupons
with sandblasting surface treatment at: a) 100X, and b) 500X .
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FlexSEM-LANCIC 20.0kV 13.0mm x100 BSE-COMP 30Pa 500um FlexSEM-LANCIC 20.0kV 12.8mm x500 BSE-COMP 30Pa 100pm

Fig. 8. Superficie convertida con la formulacion que contiene 100 ml de etanol como solvente sobre la
probeta tratada superficialmente con decapado quimico: a) 100X; y b) 500X.
Fig. 8. Surface converted by the formulation containing 100 ml of ethanol as solvent over the coupons
with chemical pickling treatment at: a) 100X, and b) 500X.

Fig. 9. Superficie convertida con la formulacion que contiene 100 ml de etanol como solvente sobre la
probeta tratada superficialmente con chorro de arena: a) 100X; y b) 500X.
Fig. 9. Surface converted by the formulation containing 100 ml of ethanol as solvent on the sandblasted
coupons surface at: a) 100X, and b) 500X.

Los espectros Raman de los productos de corrosion formados después de 90 dias de exposicién a
la intemperie se presentan en las Figs. 10ay 10b. La lepidocrocita presenta dos picos caracteristicos
en 532y 640 cm™. La fase principal identificada fue la goethita con una banda de flexion asimétrica
en 400 cm™ atribuido a enlaces Fe-OH un pico de mayor intensidad en 242 cm™. Otros bandas
relacionadas a la fase de goethita se encontraron en 220, 288 y 685 cm™ (de Faria et al., 1997;
Legodi y de Waal, 2007; Sancy et al., 2010; de la Fuente et al., 2016).
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Por su parte, la hematita tuvo picos en 415y 600 cm™ relacionados a enlaces Fe-O de
estiramiento y flexion simétrica respectivamente (Legodi & de Waal, 2007; Sancy et al., 2010;
Zhang et al., 2011; Criado et al., 2015; Ramanaidou et al., 2015; de la Fuente et al., 2016).

00 - 4200 -
a) b)
7000 - 415 3900
220
3600 -|
< 6000 400 S
< o
2 2
s 5
£ 5000 £ 33007
2000 ] 600 685 3000 -|
532 640
2700
3000 T T T T L T T T T T 1
200 300 400 500 600 700 800 200 300 400 500 600 700 800

Desplazamiento Raman (cm™) Desplazamiento Raman (cm'1)

Fig. 10. Espectro Raman de los productos de corrosién de la probeta tratada con: a) decapado quimico y
con b) chorro de arena.
Fig. 10. Raman spectrum of corrosion products on: a) pickled coupon and b) sandblasted coupon.

La composicion de los productos de corrosion formados sobre el acero tratado por decapado
quimico y chorro de arena presentaron las mismas fases cristalinas. Esto Ultimo, era de esperarse
ya que su formacion ocurrié en mismas condiciones de exposicion ambiental. En este sentido, un
pardmetro importante en el anclaje eficientemente del convertidor de 6xido es su adherencia de la
capa de dxidos sobre la superficie tratada. Las fases cristalinas identificadas mediante DRX (fig.
11) fueron: lepidocrocita (y-FeOOH) y goethita (a-FeOOH). Ademas, se identifico la fase de hierro
perteneciente al sustrato metalico. Estas fases cristalinas son productos de corrosion caracteristicos
de aceros expuestos a la intemperie (Dillman et al., 2004; Alcantara et al., 2015; de la Fuente et
al., 2016).
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Fig. 11. Difractograma de los productos de corrosién de la probeta tratada con: a) decapado quimico; y b)
chorro de arena. Fases cristalinas identificadas: F: hierro, L: lepidocrocita, G: goethita.
Fig. 11. Diffractograms corresponding to corrosion products from: a) pickled, and b) sandblasted coupons.
Identified crystalline phase: F: iron, L: lepidocrocite, G: goethite.

Enlafig. 12, se presentan los diagramas de Nyquist correspondientes a las probetas. En las probetas
tratadas con decapado quimico (fig. 12a) se encontraron valores de impedancia de
aproximadamente 90 Q.cm?. En cambio, en aquellas tratadas con chorro de arena (fig. 12b) se
observd que la capa de productos de corrosion presentaba valores de impedancia mayores a los 140
Q.cm?. En los diagramas de Nyquist de las figs. 13 y 14, se presenta el comportamiento del
convertidor de 6xido sobre las probetas de acero con diferente tratamiento superficial. Cabe resaltar
que las formulaciones del convertidor de Oxido, presentaron un mejor comportamiento
electroquimico en las probetas tratadas con chorro de arena (figs. 13a y 13b). Por otro lado, los
resultados con las dos formulaciones parecen indicar que el empleo de 100 ml de etanol,
proporciona una menor extraccion del convertidor de oOxido (figs. 14a y 14b). En todos los
diagramas de Nyquist se observaron pendientes cercanas a los 45° en frecuencias bajas o
intermedias que sugieren la presencia de un proceso de difusién por transferencia de masa dentro

de la capa de productos de corrosion, asi como en la pelicula convertida (Feliu et al., 1993).
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Fig. 12. Diagramas de Nyquist de los productos de corrosion de la probeta: a) decapada; y con b) chorro
de arena a diferentes tiempos de exposicion en una solucién de NaCl al 3.5 %
Fig. 12. Nyquist diagram of corrosion products of: a) pickled, and b) sandblasted coupon at different
exposure times in 3.5 % NaCl solution.
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Fig. 13. Diagrama de Nyquist de la pelicula convertida (formulacion con 150 ml de etanol) de la probeta:
a) decapada; y b) chorro de arena a diferentes tiempos de exposicion en una solucion de NaCl al 3.5 %.
Fig. 13. Nyquist diagram of the converted film (formulation with 150 ml of ethanol) in: a) pickled, and b)

sandblasted coupon at different exposure time in 3.5 % NaCl solution.
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Fig. 14. Diagramas de Nyquist de la pelicula convertida (formulacion con 100ml de etanol) de la: a) placa
decapada; y con b) chorro de arena a diferentes tiempos de exposicién en una solucién de NaCl al 3.5 %.
Fig. 14. Nyquist diagram of film converter (formulation with 100 ml ethanol) of: a) pickled, y b)
sandblasted plated at different exposure time in 3.5 % NaCl solution.
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Discusion y conclusiones

Se sabe que la alteracion superficial de un metal puede conducir a mejoras en sus propiedades
mecanicas, asi como a una mejor resistencia a la corrosion (Ding y Poursaee, 2017). Esto ocurrid
durante este estudio con las probetas de acero cuando se trataron con el chorro de arena- El chorro
de arena permitio obtener una superficie con mayor rugosidad, debido a la deformacién pléstica
local que se genera en el metal permitiendo mejorar el comportamiento mecénico y la adherencia
de los productos de corrosion (Gen et al., 2015). Por su parte, el tratamiento superficial por
decapado quimico crea una superficie menos rugosa de menor capacidad adherente.

La capa de productos de corrosién estd compuesta principalmente por goethita y
lepidocrocita, fases cristalinas comunes formadas en aceros expuestos a la intemperie. Ademas,
mediante el uso de Espectroscopia Raman se identifico una tercera fase cristalina, la hematita
(Fe203). La composicion quimica elemental de los productos de corrosion indica la presencia de
Fe y O principalmente. Los otros elementos identificados se consideraron externos a la capa de
Oxido. El carbono (C), puede tener su origen en depdsitos ambientales de materia organica,
mientras que el Al y Si, se encuentran en particulas de polvo de aluminosilicatos. Por su parte, el
calcio (Ca) probablemente se debe a la presencia de particulas de polvo ricas en calcita (CaCO3),
normalmente originados en suelos locales, mientras que Cl"y Na, tienen su origen en aerosoles
marinos caracteristicos de la atmdsfera marina de la ciudad de Boca del rio. Esta capa de productos
de corrosion no varia en su composicion quimica o estructural, sin embargo, el tipo de morfologia
y su distribucién sobre la superficie puede repercutir en sus propiedades anticorrosivas. Lo anterior,
pudo observarse en los resultados obtenidos mediante el empleo de EIE, los cuales muestran
diferencias en sus valores de impedancia (Zreal). Esto es consecuencia del tratamiento por chorro
de arena, pues provee un mejor anclaje a la capa de 6xido, lo que permite obtener una capa
adherente de mayor eficacia para la aplicacion de un convertidor de 6xido como un recubrimiento
primario.

Los resultados por EDS mostraron que las capas de productos convertidos con las distintas
formulaciones tienen un bajo contenido en Fe (< 5 % en peso), indicativo de la transformacion de
los productos de corrosion en quelatos de hierro, que se forman por los polifenoles del extracto de
Mimosa tenuiflora. EI Fe remanente puede deberse a la fase de goethita la cual reacciona a menor

velocidad para formar complejos con los componentes del extracto. Por otra parte, se demostro que
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utilizar una menor cantidad de solvente de extraccion para la formulacion del convertidor de 6xido,
proporciona una mejor proteccion anticorrosiva.

La pelicula convertida de apariencia craquelada y compacta se degrado en presencia de la
solucion de iones cloruro después de 24 horas de exposicion. Esto se debio principalmente al
ingreso de estos iones a la interfaz metal/pelicula convertida, ya que su actividad catalitica
inicialmente provoca su ruptura, para posteriormente ingresar a la superficie metélica y provocar
hendiduras. Otro problema que causan los iones cloruros es la disminucion del pH, por formacion
gas de HCI. La ruptura de la pelicula facilita la difusion de oxigeno hacia la superficie metalica
aumentando la reaccion anddica, y por ende, aumentando también la reaccion catddica hasta
alcanzar el equilibrio.

La capa superficial de o6xido es necesaria para facilitar la adherencia del recubrimiento,
aunque también puede ser la causa de su desprendimiento o ruptura (Ross y Francis, 1978).
Desafortunadamente, las condiciones atmosféricas de un ambiente marino o con alto contenido de
iones cloruro no son adecuadas para el buen funcionamiento de los convertidores de 6xido, ya que
su degradacion resultara inevitable y su permanencia sobre la superficie ser& momentaneo.

En conclusion, la preparacion superficial por chorro de arena es adecuada para obtener un
mejor anclaje de la capa de 6xidos y asi mismo del convertidor de 6xido. El convertidor de 6xido
obtenido del extracto de Mimosa tenuiflora aumenta las propiedades anticorrosivas de la capa de
oxido. Sin embargo, el empleo de este convertidor de éxido esta limitado solo a atmdsferas
interiores o con bajo contenido de iones cloruro. La aplicacion de este convertidor de 6xido natural
puede ser utilizada en el &mbito industrial y el patrimonio cultural metélico, Unicamente para

artefactos de hierro.
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