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Introducciéon

En los dltimos afios, se estudid, en el marco de un proyecto institucional, la
corrosién de aleaciones de acero y aluminio, que forman parte estructural de cohetes
de aplicacién civil y militar [1-3]. Las aleaciones de aluminio se emplean para los
paneles exteriores y las toberas, con el propdsito de alivianarlas para lograr mayor
alcance, mientras que los aceros especiales son parte constituyente de mecanismos
internos, motores 0 ejes neumaticos. Durante la etapa de almacenamiento de los
cohetes, se desprenden elementos volatiles del combustible sélido, compuesto
principalmente por perclorato de amonio, que pueden afectar al aluminio de las
toberas, el acero de los motores o mecanismos internos. La presencia de cloruro, la
humedad ambiental y el tiempo que el material permanece almacenado crean
condiciones favorables para la iniciacién de procesos de corrosién, que comienzan en
sitios preferenciales, como defectos superficiales y limites de grano [4-7].

Las aleaciones de aluminio estudiadas pertenecen a la serie 6000 (Al-Si-Mg) y
se caracterizan por alcanzar, luego de un tratamiento térmico de solubilizado y
precipitacién, una alta rigidez especifica, buen conformado, soldabilidad y resistencia a
la corrosion generalizada, como consecuencia de la formacion de compuestos
intermetalicos de Mg,Si, que se presentan como inhomogeneidades en la matriz
metdlica, debido a su bajo grado de solubilidad [8, 9]. Sin embargo, estas aleaciones
pueden sufrir ataque localizado en soluciones concentradas de cloruro, con formacién
de picaduras [10-12].

En el presente trabajo se presentan los resultados de revelado metalogréafico
de muestras de acero y aluminio y su observacién mediante microscopia Optica y
SEM-EDX, analizando las caracteristicas microestructurales que dan origen a
procesos de corrosion localizada.

Parte experimental

Las aleaciones estudiadas fueron un acero comercial, de grano austenitico, y
aluminio 6082, sometido al tratamiento térmico T6, consistente en un reforzado en
solucion a 535°C y enfriamiento rapido (quenching), seguido de un envejecimiento final
a 175°C durante 8-10 horas. En la Tabla 1 se presenta la composicion quimica de
ambas aleaciones, determinada a través de espectrometria de emision Optica en
plasma inductivamente acoplado (ICP-OES).
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Tabla 1. Concentracion (Wt. %) de acero y aluminio y limite de deteccion (LD), ICP-

OES
Elemento | Acero (Wt. %) | Aluminio (Wt. %) | LD (Wt. %)
Cr 1.08+0.01 <LD 0.003
Mn 0.74+0.01 0.43+0.01 0.001
Mg < 0.002 0.79+0.01 0.002
Si | - 0.76 £ 0.01 0.003
Cu 0.12+0.01 0.03+0.01 0.004
Zn <0.02 <0.02 0.02
Fe Balance 0.26+0.01 0.008
Al | Balance @ | @ ---—---

Para la observacion metalogréfica, se procedié al desbaste de muestras de
ambos materiales utilizando pulidora y papel esmeril de distinta granulometria, hasta
grado 1200. Luego, se alcanz6 el pulido espejo mediante pafios y pasta de diamante
de 6 um y 0,25 um. Con el objetivo de revelar la microestructura, las muestras fueron
atacadas con los reactivos correspondientes a cada material y se observaron y
registraron fotograficamente mediante lupa estereoscépica digitalizada Leica y un
microscopio electrénico de barrido Philips 515, acoplado a una microsonda EDAX
Genesis version 5.21, que permite la deteccion de elementos a partir del boro, con un
limite de deteccion del 2% en peso.

Para el revelado metalogréfico se emplearon los reactivos tradicionalmente
usados para acero (Nital: 1 a 5 ml HNO3, 100 ml etanol (95%), en concentraciones 3%
y 5%) y para aluminio (Keller: 2 ml HF, 3 ml HCI, 5 ml HNO3, 190 ml H,O). Ademas, se
empled otra técnica de ataque y observacion por metalografia a color para aleaciones
de aluminio, usando el reactivo desarrollado por Weck (100 ml H,O destilada, 4 g
KMnO,4, 1 g NaOH), que tiene la ventaja de permitir diferenciar zonas con diferente
grado de ataque y espesor de pelicula formada y observar caracteristicas
microestructurales que las técnicas tradicionales no permiten [13].

Resultados

En la Fig. 1 se observan las macrografias del acero, tomadas con lupa
estereoscopica, luego de 30 s de inmersion en Nital 3% (a) y 5% (b).

(@)
Fig. 1. Acero luego de 30 s de inmersién en: (a) Nital 3%, (b) Nital 5%.
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En (a) se puede apreciar que, por accion del Nital 3%, la superficie comienza a
corroerse en sitios localizados, en los cuales se forma 6xido de color marrén, sin llegar
a cubrir toda la superficie. Como fondo, se observa la estructura de la zona pulida, con
particulas micrométricas uniformemente distribuidas. Luego de 30 s en contacto con
Nital 5% (b), toda la superficie se cubre con una pelicula de 6xido de color azul
verdoso, sobre fondo gris. En las Figs. 2 (a) y (b) se presentan las micrografias de esta
pelicula observada al microscopio electronico de barrido, apreciandose su morfologia
compacta.

@ )
Fig. 2. Aspecto SEM del acero luego de 30 s de inmersion en Nital 5%: (a) x 1000, (b)
x 2500.

En las Figs. 3 (a) y (b) se observa la muestra de aluminio atacada con una gota
de reactivo de Keller durante 30 s.

o ok e o
Fig. 3. Aluminio luego de 30 s con reactivo de Keller: (a) zonas con y sin ataque, (b)
zona atacada.

En (a) se aprecia, en tono azul oscuro, la zona pulida y en el resto de la foto la
zona atacada, en mas detalle en (b). En la parte de la muestra sin atacar (a) se
observan puntos brillantes sobre el fondo azul, que corresponderian a precipitados de
tamafio submicrométrico. En (b) se observan zonas mas oscuras, en sentido
longitudinal, que revelarian un ataque localizado, lo cual pudo comprobarse mediante
la observacion al microscopio electronico de barrido (Fig. 4), determinando que las
zonas oscuras en sentido longitudinal corresponden a areas mas deprimidas (a).
Ademas, hay impurezas mas brillantes, en relieve. Al tomar una imagen con mayor
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magnificacion (b), se aprecia que la muestra ha sido atacada extensivamente, en toda
su superficie.

\A

9602 12.0kV x1000 10pnf) U gimits
(a) (b)
Fig. 4. Aspecto SEM del aluminio luego de 30 s con reactivo de Keller: (a) x 1000, (b) x
2500.

9603 12.0kV x2500" Sya

En las Figs. 5 (a) y (b) se presentan dos macrografias, tomadas con lupa
estereoscopica, de la muestra de aluminio atacada con una gota de reactivo de
reactivo de Weck durante 30 s.

@ (b)
Fig. 5. Aluminio luego de 30 s con reactivo de Weck: (a) detalle del borde, (b) zona
atacada.

Se pueden diferenciar las areas mas atacadas, segun el color que adquieren,
gue depende del espesor de pelicula formada. En las areas anddicas la velocidad de
ataque es mayor, y a medida que la pelicula se va engrosando, se producen colores
visibles a través del microscopio 6ptico, siguiendo una secuencia que va del rojo al
violeta, al azul y finalmente al verde. Se puede apreciar en (a) la diferencia entre la
superficie de la muestra sin reaccionar, un area del borde con menor espesor de
pelicula (azul-violacea) y una zona con mayor grosor de pelicula formada (verde). En
(b) se observa un contraste de &reas de distintas tonalidades dentro de la zona
atacada, que permiten diferenciar &reas anddicas y catddicas. A los 60 s de ataque no
se observo contraste de color, sino que toda la superficie de la muestra adquirié una
coloracion verdosa.

En la Fig. 6 se presentan las micrografias de la muestra anterior, tomadas con
el microscopio electrénico de barrido, lo que permiti6 revelar la estructura
intergranular.
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9610 12.0kV x1000 10pm —— 9611 12.0kV x2500 5pm ———
(a) (b)
Fig. 6. Aspecto SEM del aluminio luego de 30 s de ataque con reactivo de Weck: (a) x
1000, (b) x 2500.

Se puede apreciar, en la Fig. 6, que la muestra estd mas intacta, en
comparacion con el ataque observado con el reactivo de Keller (Fig. 4) y se revelan los
bordes de grano, en los que se observa corrosion localizada. También hay depdsitos
sobre la superficie y algunas impurezas brillantes.

Mediante EDX se analiz6 la composicién elemental de la superficie de las
muestras de aluminio atacadas con los reactivos de Keller y Weck. En ambos casos, la
superficie sin atacar presentd un porcentaje de Mg menor al 4% y de Si menor al 1%.
En las areas mas deprimidas observadas en Fig. 4, en cambio, se encontré un mayor
contenido de Si y poco Mg, en comparacion con el resto de la superficie. Para la
muestra observada en Fig. 6 se analizaron los depésitos superficiales y las zonas
atacadas en el borde de grano, que en ambos casos presentaron altos porcentajes de
Si, en algunos casos cercanos al 18%, y bajos de Mg. Esto se deberia a la corrosion
preferencial que ocurre en las particulas Mg,Si, sitios anddicos en los cuales el Mg se
disuelve activamente, dando lugar a una zona deprimida, rica en Si [8, 10]. El analisis
EDX de las impurezas brillantes muestra, en ambos casos, un alto contenido de Fe
(cercano al 16%) y corresponderia a intermetdlicos de Fe, como lo sefialan otros
autores [8].

En trabajos previos se determind que la aleacion de aluminio 6082 T6 es
resistente a la corrosion generalizada en las concentraciones de NaCl hasta 0,1 M,
debido a la formacién de una pelicula de 6xido de aluminio, que pasiva al material y lo
protege de procesos de corrosion localizada, al transcurrir el tiempo de inmersion [2].
Sin embargo, se debe tener en cuenta que soluciones con mayor concentracion de
cloruro pueden romper esta pasivacion, dando origen a procesos de corrosion por
picado e intergranular, como se pudo observar en las Figs. 3 a 6, en concordancia a lo
informado por otros autores [7,11].

Conclusiones

o El ataque metalografico mediante reactivos tradicionales permitié6 observar que la
corrosion, tanto para acero como para aluminio, comienza en sitios especificos y
luego se extiende a toda la superficie. En el aluminio, el analisis EDX permitié
detectar particulas intermetélicas de Fe y demostré que en las zonas atacadas el
Mg se disuelve selectivamente, aumentado localmente la concentracion de Si.
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e El empleo de la solucion alcalina de permanganato de potasio, desarrollada por
Weck para el ataque metalografico de aleaciones de aluminio, permitié estimar
cudles areas se atacan en mayor grado segun el color que adquieren, asi como
revelar la microestructura, observando con claridad los bordes de grano en el
microscopio electrénico de barrido.

e Por los resultados expuestos es recomendable controlar y reforzar la capacidad
de pasivacion de las aleaciones de aluminio, por ejemplo, haciendo crecer
estas capas superficiales artificialmente por anodizado y en el caso del acero
emplear recubrimientos que produzcan un buen efecto barrera.
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