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Resumen

Este trabajo presenta los resultados obtenidos de la consolidacion de
peliculas ceramicas de tipo SiO,-TiO, en dos concentraciones diferentes
10-90y 30-70 respectivamente, aplicadas por el método de inmersion
anivel de 3 capas sobre sustratos de acero inoxidable AISI 304, con el
fin de estudiar las propiedades que ofrece este tipo de peliculas al
sustrato a nivel superficial. Se empled la técnica Sol-Gel para la
obtencion del recubrimiento usando como precursores Tetrabutoxido
de Titanio (TBT) y Tetraetil Orthosilicato (TEOS), 2,4 Pentanodiona
como acomplejante y Etanol como solvente. La pelicula se depositd
usando la técnica de inmersion Dip Coating. El acero recubierto es
sometido a un tratamiento térmico de homogenizacion y adhesion en
un horno mufla con el fin de garantizar que las peliculas queden
adheridas al sustrato. Las propiedades superficiales del acero recubierto
fue evaluado por medio de los analisis de Microdureza, Adhesion y
desgaste. Los resultados muestran un aumento significativo en las
propiedades superficiales del acero AISI/SAE 304.
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INTRODUCCION

En el presente trabajo se utiliz6 la técnica de obtencidn de recubrimientos por el
método sol-Gel con el fin de mejorar las propiedades superficiales del acero AlSI-
SAE 304. El proceso sol-gel es una técnica muy versatil, y de gran interés para la
sintesis de materiales.

El desarrollo de la ciencia y la tecnologia de los procesos sol-gel ha permitido la
obtencion de materiales ceramicos a partir de suspensiones coloidales mediante la
hidrolisis y polimerizacién de compuestos metalorganicos a baja temperatura [1].

Investigadores griegos emplearon la técnica Sol-gel para fabricar recubrimientos
sobre acero basados en silicio y titanio con unas propiedades de la superficie idoneas
para su uso en diferentes aplicaciones, los Ingenieros han aplicado cada vez con mas
frecuencia esta técnica debido a su control inherente de la estructuray la composicion
quimica resultante. Cientificos del CPERI (instituto de Investigacién de ingenieria
de procesos quimicos) en el Norte de Grecia, aprovecharon las ventajas de la técnica
sol-gel para disefiar recubrimientos avanzados de acero. EI CPERI, en colaboracién
con otros ochos socios de la Unidn Europea, desarroll6 recubrimientos de Silicio,
Titanio y Silicio —Titanio. Basandose en la teoria que los recubrimientos deben tener
impermeabilidad, resistencia mecanica, y buena adherencia [2].

El grupo de superficies electroquimica y corrosion de la UPTC en marco del proyecto
Colciencias “RECUBRIMIENTOS CERAMICOS E HIBRIDOS FUNCIONALES
CON RESISTENCIA ALA CORROSION Y PROPIEDADES OPTICAS” ha venido
estudiando este tipo de recubrimientos a nivel de monocapa, bicapa, tricapa
obteniéndose buenos resultados referente al desempefio de estas peliculas.

En comparacién con el sustrato de acero inoxidable sobre el que se aplican, los
recubrimientos son incluso mas duros y lo que es mas importante, tienen una superficie
mas lisa. Este aumento en la dureza significa que no sdlo se ha mantenido la
durabilidad, sino que se ha mejorado.

Para determinar las propiedades superficiales resultantes del acero inoxidable AISI-
SAE 304 se realizaron los anélisis de Microdureza, adhesion y Desgaste.
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PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

El primer paso para la conformacion de soles estables del sistema binario SiO,/
TiO, Es la determinacion de las caracteristicas de los reactivos a utilizar, en la tabla
1 se referencia las caracteristicas de los reactivos utilizados para el proceso de
conformacion del sol.

Tabla 1. Principales caracteristicas de los reactivos utilizados

Tipo de Pureza/ Peso molecular| Densidad
alcoxido  |Concentracion (g/mol) (g9/cm3)
Tetraetil
Orthosilicato 98% 208.33 0.933
Si (OCH,),
Tetrabutoxido
de Titanio 97% 340.36 1
Ti(OBu),

Fuente: J. Bautista, “Produccion y caracterizacion de peliculas ceramicas SiO2
TiO2 ZrO2 sintetizadas por el método Sol-gel para aplicaciones anticorrosivas”,
Tesis de Maestria, Universidad Pedagdgica y Tecnolégica de Colombia. (2006).

El procedimiento utilizado para la fabricacion de los soles estables, se observaen la
Figura 1, la cual comprende una serie de pasos secuenciales, como sigue: primero
se preparan dos soluciones separadas, la primera de ellas conteniendo la mitad del
volumen del solvente (EtOH), el volumen total del acomplejante (2,4 Pentanodiona),
el volumen total del precursor de titanio Ti(OBu), , se mezclan en el orden en que se
nombraron, teniendo en cuenta que el alcohol es el solvente de los precursores y el
acomplejante es la sustancia que va a disminuir la velocidad de hidrdlisis y
condensacion del Ti(OBu),. Teniendo preparada la primera solucion, se procede a
obtener la segunda solucion, compuesta por, la mitad del volumen del etanol (EtOH),
el volumen total del precursor de Silicio Si (OC,H,), y la mitad del volumen de agua;
estas se mezclaron en el orden de mencidn, tal que el alcohol cumple con el papel de
solvente y el agua da inicio al proceso de prehidrolisis del Si (OC,H,),, para lograr
una buen mezcla y homogeneidad en el recubrimiento a producir, la mezcla se realizé
utilizando agitacion magnética a 300 r.p.m. Cuando las dos soluciones ya estén
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preparadas por completo se procede a mezclarlas, después se agrega el volumen de
restante de agua, esto con el fin de favorecer la hidrdlisis del sistema; manteniendo
la agitacion magnética, procurando cubrir el vaso o recipiente en el cual se esta
preparando el sol, para evitar contaminantes que se pueden encontrar en la atmdsfera
circundante, lo cual altera las propiedades del recubrimiento.
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Figura1. Proceso de Conformacion del recubrimiento para un sistema binario.
Fuente: J. Bautista, “Produccion y caracterizacion de peliculas ceramicas SiO2 TiO2
ZrO2 sintetizadas por el método Sol-gel para aplicaciones anticorrosivas”, Tesis de
Maestria, Universidad Pedagdgica y Tecnoldgica de Colombia. (2006).

Después de consolidar el recubrimiento, se procede a aplicarlo sobre acero AlSI-
SAE 304 el cual se ha sometido a previa preparacion metalografia hasta brillo espejo
con el fin de obtener una superficie lisa homogénea libre de suciedades e inclusiones
ajenas al metal, las cuales influyen negativamente en la adherencia y las propiedades
del recubrimiento aplicado y finalmente se realiza la caracterizacion de los
recubrimientos usando las pruebas de microdureza, adhesién y desgaste. La
microdureza se describe como la condicién de la superficie del material no
representando ninguna caracteristica fundamental de la materia. El ensayo de
microdureza es simple y de alto rendimiento, y es altamente util para evaluar los
diferentes componentes microestructurales del material, Para determinar los valores
de microdureza de los substratos de acero AISI-SAE 304 con y sin aplicacion de
recubrimiento, se aplico una carga de 0.245N o 25 g, con un tiempo de contacto de
20 segundos, el analisis se hizo por triplicado, promediando los valores respectivos.
Para la realizacion del anélisis de adhesion se seleccion6 el método de determinacion
de la adhesién de los recubrimientos, que fue desarrollado y patentado por la firma
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DAIMLER BENZ bajo la norma N°81. se aplicé una carga de 150 Kg. sobre la
superficie del acero recubierta utilizando un indentador conico de diamante 120° de
apertura y una punta redondeada con un radio de 0.2 mm. La carga se aplica, y
origina sobre la superficie de la muestra, una impresion con grandes tensiones
inducidas de traccion y compresion a su alrededor. El valor de las tensiones puede
superar la energia de la adhesion de la interfase substrato- recubrimiento causando
el desprendimiento en algunas zonas. EI método para cuantificar el desgaste se
describe en lanorma ASTM G 65-91, la cual es una practica de laboratorio conocida
como Dry Sand/Rubber Wheel Test. Esta prueba consiste en colocar la probeta en
contacto con una esfera endurecida la cudl rota a una velocidad determinada, el
contacto probeta esfera se mantiene a través de un torque el tiempo de contacto
entre metal-metal, va desde los 20 a 120 segundos con lubricante que continuamente
se le suministra a la esfera. Como resultado del contacto entre la esfera y la probeta,
hace que se produzca un desgaste uniforme en la probeta, y por lo tanto una perdida
en masa y volumen de la misma.

3. RESULTADOS Y DISCUSION
Los resultados obtenidos de la prueba de microdureza se observan en la tabla 2.

Tabla 2. Valores de microdureza obtenidos

Microdureza HV
Concentracion Monocapa Bicapa Tricapa
Ti/Si
90-10 303 364 385
70-30 240 267 338
Substrato de Acero inoxidable AISI-SAE 304 sin recubrimiento : 219 HV

Fuente: el autor

El valor de microdureza del substrato AISI- SAE 304 sin recubrimiento es de 219
HV, lo que marca una diferencia entre los substratos que estan recubiertos con la
pelicula ceramica, de la tabla 2 se deduce que los mayores valores de microdureza
vickers, se obtuvieron con el sistema bicomponente Ti/Si en concentracion 90/10 a
nivel de 3 capas, lo cual a través de el proceso de investigacion se podria concluir
que esto es debido a la alta concentracion del precursor de titanio presente en el
sistema. La figura 2 muestra en forma esquematica un diagrama de barras comparativo
de los resultados del ensayo de microdureza.
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Los resultados del ensayo de adhesion se observan en las figuras 3 y 4 y la tabla 3

MICRODUREZA

| 10/90
070/30

O blanco

Microdureza Vickers (HV)

1 2 3

numero de capas

Figura 2. Diagrama de barras comparativo de los valores de microdureza obtenidos.
Fuente: el autor

Figura 3. Anélisis de Adherencia para los recubrimientos
de los sustratos SiO, /TiO, 10/90 en sus 3 capas
Fuente: el autor

De la figura 3 se tiene que al evaluar el grado de adhesion para los 3 niveles de
aplicacién de las capas a. monocapa, b. bicapa, C. Tricapa se encuentra que es G2
porque denota una pequefia deformacion de la pelicula, sin embargo no se encuentran
indicios de desprendimiento de ésta, alrededor de la indentacion.
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c
G3 G3

Figura 4. Analisis de Adherencia para los recubrimientos
de los substratos SiO, /TiO, 30/70 en sus 3 capas
Fuente: el autor

De la figura 4 se puede observar el resultado de la evaluacion de adhesion corresponde
aun grado G3 para los 3 niveles de aplicacion de las capas a. Monocapa, b. bicapa,
c. Tricapa correspondiente al sistema SiO, /TiO,, sefialando la presencia de grietas
alrededor de las huellas y con cuarteamiento del recubrimiento alrededor de la huella.

Tabla 3. Grados de adhesion del sistema SiO, /TiO,
para las dos concentraciones evaluadas.

Concentracion Monocapa Bicapa Tricapa
Si02 /Ti0210/90 G2 G2 G2
Si02 /Ti0230/70 G3 G3 G3

Fuente: el autor

Al realizar una comparacién de los resultados que se encuentran en la tabla 3, se
puede decir que los recubrimientos que poseen un mayor grado de adhesidn son los
correspondientes a la concentracion SiO, /TiO, 10/90 con un grado G2. Este grado
es catalogado como alto. Para la prueba de desgaste se emple6 una carga de 1Lb
con un tiempo de contacto de 20 segundos, y las huellas se analizaron en el
microscopio electronico de barrido de la UPTC. En las figuras 5y 6 y la tabla 4 se
observan los resultados obtenidos de esta prueba.
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(b) (©
Figura 5. Analisis de desgaste de sustratos SiO, /TiO, 10/90

(a) monocapa, (b) bicapa, (c) tricapa
Fuente: el autor

En la figura 5 se observa el diametro de las huellas obtenidas al realizar el ensayo de
desgaste para las tres capas aplicadas al substrato en concentracion 10/90, las
letras a, b y ¢ muestran el desgaste de la pelicula en monocapa, bicapa y tricapa
respectivamente. Se puede observar una disminucion de didmetro de huella a medida
que aumenta el nimero de capas depositadas.

@ (b)

Figura 6. Analisis de desgaste de sustratos SiO, /TiO, 30/70,
(a) monocapa, (b) bicapa, (c) tricapa
Fuente: el autor

En la figura 6 al igual que la 5, se referencia el diametro de las huellas obtenidas al
realizar el ensayo de desgaste para las tres capas aplicadas al substrato en
concentracion 30/70. Se puede observar una disminucién de diametro de huella a
medida que aumenta la cantidad de capas. La tabla 4 relaciona los diametros de las
huellas obtenidas en el ensayo de desgaste de los recubrimientos en las dos
concentraciones estudiadas a nivel de monocapa, bicapa y tricapa.
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Tabla 4. Resultados obtenidos en la prueba de desgaste.

Concentracion Monocapa Bicapa Tricapa
Si0,/TiO, 10/90 3.62 mm 3.37mm 3.09mm
Si0,/TiO, 30/70 4.02mm 3.57mm 3.34mm

Fuente: el autor

4. CONCLUSIONES

1. Los resultados obtenidos de la prueba de adhesién aunque cualitativos, permiten
concluir que los recubrimientos multicomponentes mejoran las propiedades

mecanicas superficiales del sustrato

2. De los resultados del analisis de desgaste se puede concluir que el recubrimiento
con concentracion 10/90 SiO,/TiO,, presenta los mas altos valores en cuanto a
resistencia al desgaste en contraste con los obtenidos en concentracion 30/70

Si0,/TiO,

3. En general los recubrimientos obtenidos por el método sol-gel y aplicados por
inmersion Proporcionan un aumento en las propiedades mecanicas especialmente

en las del acero AISI/SAE 304.
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