IV. Procesamiento de materiales

Fuente: elaboracion propia.
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Practica 17. Introduccion a ensayos
no destructivos

Los ensayos no destructivos (END) son procedimientos desarrollados para
detectar e identificar defectos o imperfecciones potencialmente criticos, en la
superficie o en el interior, sin destruir la pieza ni producir marcas que afecten a
la calidad del material. Se clasifican en dos grandes grupos, segun se utilicen
para detectar defectos superficiales y/o sub-superficiales o para defectos inter-
nos. Entre los primeros se encuentran los procedimientos de liquidos penetran-
tes, particulas magnéticas y corrientes inducidas. Entre los segundos destacan
los que utilizan radiaciones ionizantes (rayos X o gamma) y los ultrasonidos.
Todos ellos estan basados en fendmenos o propiedades fisicas de los materiales.

La responsabilidad del personal que participa en ensayos no destructivos se
divide en tres niveles:

— Nivel I: tareas de inspeccion bajo supervision y siguiendo procedimien-
tos establecidos.

— Nivel II: realizar y evaluar ensayos no destructivos de manera autonoma,
interpretar codigos y normas aplicables, y elaborar informes de inspec-
cion. Pueden tomar decisiones de aceptacion/rechazo.

— Nivel lII: supervisan y administran programas de ensayo no destructivos.
Estan capacitados para capacitar a personal de nivel I y II. Tienen autori-
dad para tomar decisiones finales sobre aceptacion/rechazo y son respon-
sables de garantizar conformidad con normativas y estandares aplicables.

Los requisitos de certificacion dependen de la organizacion certificadora y
el método END en cuestion.

Liquidos penetrantes

Introduccion

La inspeccion por liquidos penetrantes es un tipo de ensayo no destructivo que
se utiliza para detectar e identificar discontinuidades presentes en la superficie
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de materiales. Generalmente se emplea en aleaciones no férreas, aunque tam-
bién se puede utilizar para la inspeccion de materiales férreos cuando la ins-
peccion por particulas magnéticas es dificil de aplicar. En algunos casos se
puede utilizar en materiales no metalicos.

El procedimiento consiste en limpiar la superficie de la pieza objeto de
inspeccion, cubrirla con un liquido coloreado o fluorescente que penetra por
capilaridad. Después de un determinado tiempo, se elimina el exceso de liqui-
do y se aplica un revelador que absorbe el liquido que ha penetrado en las
discontinuidades del material. Sobre la capa del revelador se dibuja el contor-
no de los defectos (Figura 77).

Revelador

\
Liquido penetrante
\

e [ ] ! Y

(a) (b) (c) (d)

Figura 77. Etapas de la inspeccion con liquidos penetrantes: (a) limpieza,
(b) aplicacion liquido penetrante, (c) eliminacion liquido sobrante y (d) aplicacion
de revelador e inspeccion. Fuente: elaboracion propia.

Figura 78. Ejemplos de liquidos penetrantes: fluorescente
(color verde, (Arena 2023)) y visible (color rojo, (Song 2023)).

Los liquidos penetrantes se clasifican en dos categorias. Los liquidos pene-
trantes fluorescentes o Tipo I, de color verde y que emiten bajo luz UV, y los
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liquidos penetrantes visibles o Tipo II de color rojo (Figura 78). La norma
UNE-EN ISO 3452 (UNE-EN ISO 3452-1 2022) describe con mayor detalle
las caracteristicas de este tipo de ensayos. Se trata de un procedimiento muy
econdmico, util para defectos pequefios (hasta 0,1-0,4 um), aunque no sirve
para materiales porosos y solo permite detectar defectos superficiales.

Objetivos

Detectar imperfecciones en uniones soldadas mediante liquidos penetrantes.

Parte experimental

Paso 1. Seleccionar la/s pieza/s a analizar con ayuda del profesorado.

Paso 2. Limpiar la superficie del material a examinar con un cepillo meta-
lico y alcohol.

Paso 3. Aplicar liquido penetrante: puede hacerse por pulverizacion, inmer-
sion o por aplicacion con brocha. El penetrante lleva en suspension un pigmen-
to de color muy vivo o fluorescente y se mantiene sobre la superficie durante
el tiempo suficiente (minimo 15 minutos) para asegurar que ha llenado las
posibles discontinuidades, de acuerdo con su viscosidad. La temperatura de
aplicacion debe estar comprendida entre 16 y 52 °C.

Paso 4. Eliminar el liquido penetrante de la superficie: los restos de liquido
se eliminan mediante el lavado con agua, si es soluble en ella, o por un disolven-
te, denominado eliminador. Tanto el agua como el eliminador tienen una tension
superficial muy superior a la del liquido penetrante y, por ello, no pueden des-
alojar a este de la cavidad donde se ha introducido. La pieza se seca al aire.

Paso 5. Aplicar el revelador: se aplica una capa fina y uniforme de revelador
sobre toda la superficie, mediante pulverizacion, a una distancia de 20 a 25 cm.
Una vez transcurrido el tiempo de revelado (de 7 a 30 minutos), se procedera
a la inspeccion de la zona a examinar.

Informe

El informe final deberd incluir los siguientes apartados. Los porcentajes indican
el peso en la calificacion (la calidad tiene un peso de 10%).
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Introduccion (10%), Objetivos (5%) y Parte experimental (5%o)

— Descripcion breve de fundamentos tedricos, objetivos y metodologia de
la practica.

Resultados y discusion (60%)

— Fotografias y descripcion de los diferentes tipos de imperfecciones ob-
servadas, posibles causas y soluciones.

Conclusiones/Bibliografia (10%0)

Particulas magnéticas
Introduccioén

El método de inspeccion por particulas magnéticas permite detectar disconti-
nuidades superficiales y subsuperficiales en materiales ferromagnéticos. Por
tanto, puede aplicarse a piezas pintadas o con imprimacion bajo ciertas circuns-
tancias. Se aplica frecuentemente en soldaduras para la deteccion de indicacio-
nes lineales tales como fisuras. Es mas rapido que el método de liquidos
penetrantes y no requiere de una limpieza tan exhaustiva.

La técnica consiste en la aplicacion, bajo la accion de un campo magnético
procedente de un yugo o bobina, de finas particulas magnéticas sobre la pieza
ainspeccionar. La presencia de zonas discontinuas, como grietas o inclusiones,
distorsiona las lineas de flujo creando campos de fuga y dando lugar a la acu-
mulacion de particulas en dichas zonas (Figura 79). La magnetizacion puede
realizarse con corriente alterna o directa, dependiendo si la discontinuidad es
superficial o subsuperficial, respectivamente.

Se diferencian dos tipos de particulas. i) Particulas secas: se aplican por
espolvoreado (Figura 80). Destacan por su resistencia bajo condiciones extre-
mas de temperatura y, dependiendo de la aplicacidon y sensibilidad, pueden
utilizarse de tipo no fluorescente, fluorescente o dual, siendo necesario el uso
de luz ultravioleta en los tltimos dos casos. Su contaminacion dificulta la
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reutilizacion. ii) Particulas de tipo humedo: disefiadas para la preparacion de
suspensiones de base aceite o agua. Pueden aplicarse por aspersion o inmersion,
siendo comun la reutilizaciéon mediante un sistema de recirculacion. Por lo
general, se consideran mas sensibles debido a su menor tamafio.

Campo .
defuga Particulas
magnéticas

4—
o
<«5
e <« <
‘1—\ {T - -—
Lineas de c;mpo magnético \Disconituidad

Figura 79. Esquema de la inspeccion mediante particulas magnéticas.
Fuente: adaptado de Romero 2022.

Figura 80. Aplicacion de particulas secas (Dolati 2021).

Objetivos

Detectar imperfecciones en uniones soldadas mediante particulas magnéticas.



172 Laboratorio Integrado

Parte experimental

Paso 1. Peso muerto: comprobar que el yugo electromagnético es capaz de
levantarlo.

Paso 2. Piezas: seleccionar las piezas a analizar con ayuda del profesorado.

Paso 3. Limpieza: limpiar la superficie del material a examinar con un ce-
pillo metalico y alcohol. La superficie debe estar seca antes de continuar.

Paso 4. Verificacion direccion de flujo: apoyar los dos extremos del yugo
de corriente alterna sobre una superficie plana de una muestra. Colocar entre
los dos extremos del yugo, y en horizontal sobre la muestra, el indicador octo-
gonal o tipo «tartay y con las marcas o secciones mirando hacia abajo. Encen-
der el yugo y espolvorear particulas (#8A Rojo) sobre el indicador octogonal.
Se observaran mejor las indicaciones perpendiculares a las lineas de flujo,
mientras que las horizontales no seran apenas visibles.

Paso 5. Inspeccion de la soldadura: con la muestra limpia y desmagnetiza-
da (ver paso 8), apoyar el yugo y con el campo magnético activo, rociar parti-
culas en el area de interés con un dispensador o directamente con ayuda de
espatula. Soplar suavemente el exceso de particulas cuando ain se esta apli-
cando la corriente.

Paso 6. Evaluacion las indicaciones: toda indicacion debe clasificarse en
relevante, no relevante o falsa. (Nota: una indicacion es la respuesta que arro-
ja un examen no destructivo y que requiere su interpretacion para definir si es
relevante/no relevante. Se considera relevante si necesita ser evaluada, no re-
levante si esta causada por una condicion no rechazable, p. ej. geometria del
componente, y falsa cuando estd causada por una condicién que no es una
discontinuidad).

Paso 7. Limpieza: una vez terminada la inspeccion, recoger las particulas
con ayuda del yugo y una brocha para su posterior reutilizacion (Nota: es mas
facil retirar las particulas de la muestra si se desmagnetiza previamente. Ver
paso siguiente).

Paso 8. Desmagnetizacion muestra: comprobar con el indicador de campo
residual, también conocido como medidor Gauss o magnetoscopio, que la
pieza no estd magnetizada (medir en sus extremos). En caso de que asi sea,
desmagnetizar mediante varios movimientos con el yugo encendido sobre la
pieza y sin tocarla. La pieza se considera desmagnetizada para lecturas infe-
riores a 3 Gauss.

Paso 9. Opcional: con ayuda del profesorado puede realizarse la inspeccion
con particulas himedas y aplicando previamente el liquido de contraste.
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Informe

El informe final debera incluir los siguientes apartados. Los porcentajes indican
el peso en la calificacion (la calidad tiene un peso de 10%).

Introduccion (10%), Objetivos (5%) y Parte experimental (5%o)

— Descripcion breve de fundamentos tedricos, objetivos y metodologia de
la practica.

Resultados y discusion (60%o)

— Fotografias y descripcion de los diferentes tipos de imperfecciones ob-
servadas, posibles causas y soluciones.

Conclusiones/Bibliografia (10%0)

Radiografia
Introduccion

Se basa en la mayor o menor transparencia (absorcion o transmision) de los
materiales a rayos X o rayos gamma o neutrones, segiin su naturaleza y espesor.
Es junto con ultrasonidos la técnica mas adecuada para la deteccion de defec-
tos internos en materiales. La norma UNE-EN 13068 (UNE-EN 13068-1 2000)
describe con mayor detalle las caracteristicas de este tipo de ensayos.

Consiste en intercalar el material a examinar entre una fuente radioactiva y
una pantalla fotosensible a dicha radiacion (Figura 81). Los rayos X se produ-
cen por excitacion de un anodo de W que recibe electrones acelerados a alto
voltaje de un catodo, también de W, y se dirigen hacia el material. Una peque-
fia fraccion de los rayos X es trasmitida y detectada en una pelicula o detector.
La intensidad del haz de rayos trasmitidos depende del coeficiente de absorcion
y del espesor del material:
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I, es la intensidad del haz incidente y u el coeficiente de absorcion lineal del
material que es funcion de la energia del haz y de la composicion del material. p
generalmente aumenta con el n.° atdmico para una determinada energia del haz, de
manera que los metales de bajo n.° atdbmico, como el Al, son relativamente trans-
parentes a la radiacion y los metales de alto n.° atdbmico, como el Pb, son opacos.

Pantalla

Fuente de rayos X

Figura 81. Esquema de la inspeccion por rayos X (Fuente: elaboracion propia)
y radiografias con defectos en soldaduras (Say 2023).

Si hay una discontinuidad en el interior, en esa zona la absorcion sera menor
y la intensidad del haz trasmitido mayor (mancha en la pelicula mas oscura).
La geometria, las propiedades fisicas del defecto y los cambios de espesor
influyen en la transmision de los rayos, dejando su huella sobre la pelicula.

Es una técnica muy usada para la deteccion de defectos internos del material
como grietas, poros o impurezas (inclusiones). Esta especialmente indicada en
el control de calidad de uniones soldadas y de piezas moldeadas. Después del
revelado de la pelicula, las diferencias de grosor y de densidad de las imperfec-
ciones se mostraran mas claras o mas oscuras. La resolucion es del orden de
1 mm. Como desventajas destacar el peligro de irradiacion, no poder indicar la
profundidad del defecto y requerimiento de acceso a ambos lados de la muestra.

Objetivos

Detectar imperfecciones en uniones soldadas mediante radiografias.
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Parte experimental
Observar las radiografias seleccionadas (entre 10 y 20) correspondientes a
uniones soldadas de piezas de acero de la coleccion International Institute of
Welding, prestando especial atencion a la informacion suministrada en las fi-
chas. Fotografiar las radiografias.
Informe
El informe final relativo a la parte 17.3 debera incluir los siguientes apartados.
Los porcentajes indican el peso en la calificacion (la calidad tiene un peso de
10%).
Introduccion (10%), Objetivos (5%) y Parte experimental (5%o)

— Descripcion breve de fundamentos teoricos, objetivos y metodologia de

la practica.

Resultados y discusién (60%0)

— Fotografias y descripcion de los diferentes tipos de imperfecciones ob-

servadas, posibles causas y soluciones.

Conclusiones/Bibliografia (10%0)






Practica18. Inspeccion por
ultrasonidos

Introduccion

La inspeccion por ultrasonidos es un método no destructivo que se basa en la
medicion de la propagacion de un haz o un conjunto de ondas de alta frecuen-
cia en el material a analizar. Permite la deteccion de imperfecciones tanto en
la superficie como en el interior del material. Se caracteriza por su gran poder
de penetracion y por su gran precision en la identificacion de forma, orientacion
y localizacion de defectos. Por contrapartida, piezas rugosas, irregulares, pe-
queiias o de bajo espesor son de dificil inspeccion.

Los ultrasonidos son ondas acusticas de la misma naturaleza que las ondas
sonoras, pero con una frecuencia mas alta (0,1 - 25 MHz) que el umbral superior
de audibilidad humana (el rango audible va de 20 a 20.000 Hz). La capacidad
de estas ondas para detectar defectos se basa en la relacion entre la longitud de
onda y el tamafio de los defectos. La sensibilidad de deteccion es tanto mayor
cuanto mayor sea la frecuencia (menor longitud de onda). Como regla general,
una discontinuidad debe medir al menos la mitad de la longitud de onda para
poder ser detectada (la relacion entre longitud de onda, A, y frecuencia, f, viene
dada por la expresion A=v/f, siendo v la velocidad de propagacion en el material
estudiado). Sin embargo, un aumento de la frecuencia implica una reduccién en
el poder de penetracion de la medicion, debido a que las ondas de sonido tienden
a dispersarse con mas facilidad a mayores frecuencias.

Figura 82. Ejemplo de aplicacion de inspeccién por ultrasonidos
de una soldadura (Lee 2023).



178 Laboratorio Integrado

Es el método mas comun para detectar grietas y otras discontinuidades
(fisuras por fatiga, corrosion o defectos de fabricacion del material) en mate-
riales gruesos, donde la inspeccion por rayos X se muestra insuficiente al ser
absorbida la radiacion X por el material. También se utiliza para detectar de-
fectos superficiales y para la medida del espesor del material (Figura 82). La
norma UNE-EN ISO 16810 (UNE-EN 16810 2014) describe con mayor deta-
lle las caracteristicas de este tipo de ensayos.

Existen numerosas formas de generar ondas ultrasonicas, siendo el efecto
piezoeléctrico el més extendido en este ensayo. El cabezal, palpador o sonda
del equipo contiene un elemento piezoeléctrico (cuarzo, sulfato de litio o ce-
ramicas sintéticas), capaz de convertir una sefial eléctrica en vibraciones me-
canicas (ondas ultrasonicas) y viceversa. La eleccion del cabezal depende de
la aplicacion especifica (Figura 83).

Figura 83. Ejemplos de palpadores de compresion, angulares, de transmision
y tipo rueda. (Reproducida con permiso de Tecnitest Ingenieros).

La informacién que se obtiene en un equipo de ultrasonidos puede repre-
sentarse de varias formas (Figura 84):

— Tipo A: energia en funcion del tiempo/distancia.
— Tipo B: posicion sobre la pieza y tiempo/distancia.
— Tipo C: imagen del plano analizado.
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Figura 84. Esquema de los barridos tipo A, By C en ultrasonidos.
Fuente: elaboracion propia.

Existen varios procedimientos de ensayo por ultrasonidos (transmision,
eco-pulsado, resonancia, etc.). El método mas utilizado es por eco-pulsado. Se
basa en la deteccion de ecos producidos cuando un pulso ultrasénico (>20.000
Hz) es reflejado por una discontinuidad o una interfase en una pieza de trabajo.
El equipo mide el tiempo que trascurre entre la emision de la sefial y la recep-
cion de su eco. Conociendo la velocidad de propagacion se sabe la distancia al
que esta la discontinuidad. En el caso de que no haya discontinuidades, el
valor obtenido corresponde al espesor de la pieza (Figura 85).

Y

Pulso transmitido

Intensidad

Ecodela
superficie opuesta

Eco del defecto A

Tiempo

Figura 85. Fundamento del método eco-pulsado. Fuente: elaboracion propia.
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Objetivos

Familiarizarse con la inspeccion mediante ultrasonidos.

Parte experimental

Medicién de espesores

Paso 1. Seleccionar las piezas a analizar con ayuda del profesorado. Encender
el equipo y comprobar que la velocidad de propagacion seleccionada corres-
ponde a la del material objeto de estudio (ver manual del equipo).

Paso 2. Aplicar gel acoplante (facilita la transmision de la onda ultrasénica)
en la superficie de la muestra escalonada y comprobar que el equipo esta co-
rrectamente calibrado. En el momento en el que el palpador bicristal se apoya
en la superficie se genera un pulso ultrasdnico que se trasmite por el material.
Cuando la onda elastica choca con una interfase parte de la onda se refleja y
regresa al transductor. El equipo mide el tiempo requerido para que el pulso
viaje a través del material desde el transductor hasta la interfase (discontinuidad
del lado opuesto) y regrese al transductor. Es decir, se mide el tiempo que
transcurre entre la emision de la sefial y la recepcion de su eco. Dicha medida
permite, si se conoce la velocidad de propagacion del ultrasonido en el material,
determinar a qué distancia esté el defecto o superficie reflectante. Evaluar las
piezas seleccionadas.

Deteccion de imperfecciones con el equipo Sonatest D-50 (A-scan)
Paso 1. Seleccionar las piezas a analizar con ayuda del profesorado.
Paso 2. Limpiar la superficie del material a examinar. La superficie debe

estar seca antes de continuar.
Paso 3. Tutorial: seguir las instrucciones disponibles en el laboratorio.

Informe

El informe final deberé incluir los siguientes apartados. Los porcentajes indican
el peso en la calificacion (la calidad tiene un peso de 10%).
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Introduccion (10%), Objetivos (5%) y Parte experimental (5%o)

— Descripcion breve de fundamentos tedricos, objetivos y metodologia de
la practica.

Resultados y discusion

— Fotografias y esquemas de las muestras utilizadas para la medicion de
espesores. Se recomienda hacer los esquemas con software tipo Freecad,
Blender, etc. para facilitar la interpretacion de las medidas. También
pueden realizarse graficas con Excel, Origin o similar para observar
mejor las variaciones de espesor (30%).

— Fotografias y descripcion de los diferentes tipos de imperfecciones ob-
servadas con el palpador recto y angular (30%).

Conclusiones/Bibliografia (10%0)






Practica19. Cementacion del acero

Introduccion

La cementacion (carburizing) es un tratamiento termoquimico que tiene como
objeto enriquecer en C (0,7-1,2%C) la superficie de piezas de acero. La pro-
fundidad de la capa cementada suele estar comprendida entre 0,1 y 1,5 mmy
cuando se combina con un tratamiento térmico posterior de temple y revenido
se consiguen piezas con un nucleo tenaz y extraordinaria dureza superficial
(60-65 HRC). Este tipo de tratamiento suele aplicarse sobre piezas de acero de
bajo contenido en C (<0,2%) que requieren elevada resistencia al desgaste,
impacto y fatiga (ejes, engranajes, etc.) (Figura 86).

Figura 86. Ejemplo de engranaje con tratamiento de cementacion (Fularski 2021).

La operacion de cementacion suele llevarse a cabo en el campo austenitico,
a unos 40 °C por encima de la temperatura A,, y en presencia de un medio
carburante. El control de la temperatura y del medio debe ser riguroso a fin de
evitar defectos tales como crecimiento de grano (T<1000 °C) y exceso de C
en superficie. Cuando este ultimo se sitiia por encima del 0,8% se corre el
riesgo de obtener durezas anormalmente bajas, debido a un exceso de austeni-
ta retenida tras el temple. Asimismo, se corre el riesgo de fragilizar la pieza por
formacion de cementita en limite de grano. En lo que respecta al medio carbu-
rante, este puede conseguirse en sistemas gaseosos, liquidos, sélidos o mas
sofisticados (vacio, plasma, lecho fluidizado, etc.). A continuacion, se describen
las principales caracteristicas de los mas comunes:
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a)

b)
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Cementacion gaseosa (gas carburizing): se utilizan hornos con atmosfera
procedente de combustion controlada de gas natural (metano + CO, N,
CO,, etc.). Es el método mas comiin y versatil en la actualidad. Permite
tratar un gran nimero de piezas simultineamente y mas rapidamente (x2
0 x3 veces mas rapido que la cementacion solida). Ademas, produce me-
nos dafio medioambiental que la cementacion sélida. Sus principales in-
convenientes son los costes de la instalacion y los riesgos asociados a la
produccion de CO. Las reacciones que ocurren son las siguientes:

Descomposicion del CO en la superficie del acero: 2CO — C(Fe)+CO,

Descomposicion del metano: CH, — C(Fe) + 2H,

Reaccion entre CO e H,: CO + H, — C(Fe) + H,O

Regeneracion de condiciones reductoras: CH, +CO, — 2CO + 2H,
CH, +H,0 — CO + 3H,

=

Cementacion liquida (cementacion en bario, liquid carburizing): se
utilizan bafios con sales fundidas (cloruros, carbonatos, etc.) y cianuro
de sodio (Figura 87). El efecto del N es despreciable y se suele distinguir
entre bafos de baja (850-900 °C — 0,075-0,75 mm) y alta temperatura
(900-950 °C — 0,5-3,0 mm) en funcion del espesor deseado de capa
cementada. La secuencia de reacciones que dan lugar al CO y C a partir
de NaCN es compleja. Una vez que se forman estos productos tiene
lugar la cementacion como tal.

2CO — C(Fe)+CO,
C — C(Fe)

El principal riesgo de este proceso se asocia a las sales de cianuro, por
este motivo se estan buscando fuentes alternativas de C en la actualidad.

Figura 87. Cementacion en baino o liquida. (Reproducida con permiso de Tecma).
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¢) Cementacion solida (cementacion en caja, pack carburizing): se traba-
ja con hornos y cajas o recipientes que contienen carbon vegetal y un
activador (Ej. BaCO,, CaCO, y/o Na,CO,) (Figura 88). Es el método
mas tradicional, sin embargo, presenta una serie de inconvenientes:

— Tiempo prolongado de proceso (1-72 h) y, por tanto, con un consumo
elevado de energia.

— Dificil controlar el contenido en C en superficie y ajustar el espesor
de la capa cementada (£0,25 mm). Por este motivo suele emplearse
para espesores >1 mm.

— La operacion de temple posterior es manual.

Figura 88. Caja para el proceso de cementacion sdlida.
(Reproducida con permiso de Nabertherm).

Las reacciones que ocurren durante el proceso son las siguientes:

Oxidacion del carbon vegetal: 2C + O, — 2CO

Descomposicion del CO en la superficie del acero: 2CO — C(Fe) + CO,
Regeneracion de condiciones reductoras: CO, + C — 2CO
Descomposicion del activador: BaCO, — BaO + CO,

D

La capa cementada es aquella con un contenido en C superior al del acero
de partida, distinguiéndose habitualmente entre capas finas (<0,5 mm), medias
(0,5-1 mm), semigruesas (1-1,5mm) y gruesas (>1,5 mm). Adicionalmente, se
suele distinguir lo que se conoce como capa dura o capa cementada efectiva
(> 550 HV = 52,5 HRC) y que constituye entre el 25 y el 50% de la capa ce-
mentada. La determinacion de su espesor puede hacerse por via quimica, visual
0, mejor aun, mediante medidas de dureza (SAE 423, ISO 2639). La Figura 89
muestra un ejemplo de la capa cementada. Existen varias vias para predecir el
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espesor de la capa cementada, siendo la Segunda Ley de Fick y aproximaciones
de esta las estrategias mas comunes (Figura 90).

Capa cementada

Figura 89. Ejemplo de capa cementada en un acero al carbono.
Fuente: elaboracion propia.
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Figura 90. Expresion de la Segunda Ley de Fick y prediccion
del espesor de la capa cementada en funcion del tiempo y la temperatura.
Fuente: elaboracion propia.

Solucioén de la segunda ley de Fick y aproximacion:
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C. -C
> U =1-fm( 1 ] Ecuacion 26
C,-C, 24/Dt
C.+C
C=—-0 Ecuacion 27

* 2

Objetivos

Cementar el acero F111 (% C<0,20, % Mn< 1,40, % P<0,0045, % S <0,045).
Estimar espesor de capa cementada mediante microscopia Optica y su dureza
tras austenizacion y temple.

Parte experimental

Paso 1. Preparar la mezcla cementante (60% carbon vegetal triturado en mor-
tero +40% BaCO,). Introducir en un crisol una probeta de acero F111 rodeada
de mezcla cementante. Tapar el crisol.

Paso 2. Introducir el crisol en un horno a 900 °C para un tiempo de 3 h
(en esta operacion utilizar guantes de alta temperatura, careta antitérmica y
pinzas).

Paso 3. Sacar el crisol del horno después del tiempo especificado. Esperar
a que se enfrie y sacar la muestra de su interior. La probeta se austeniza a 870
°C durante 20 min, se templa en agua y se mide su dureza superficial tras un
desbaste a P120 para eliminar el 6xido superficial (escala Rockwell C, 5 me-
didas). Los resultados deben compararse con la dureza del material de partida
en estado de recepcion.

Paso 4. Examinar en el microscopio 6ptico probetas cementadas, embutidas
y pulidas de la coleccion del laboratorio. Si fuera necesario, se pulirdn y ata-
caran con nital al 3% (10-15 segundos). Determinar la profundidad de la capa
cementada en las micrografias obtenidas.

Informe

El informe final deberé incluir los siguientes apartados. Los porcentajes indican
el peso en la calificacion (la calidad del informe tiene un peso de 10%).
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Introduccion (10%), Objetivos (5%) y Parte experimental (5%o)

— Descripcion breve de fundamentos tedricos, objetivos y metodologia de
la practica.

Resultados y discusion

— Micrografias donde se sefialen microconstituyentes. Deben describirse
con ayuda del diagrama de fases Fe-Fe C (40%).

— Gréfica donde se represente la profundidad tedrica de cementacion (d)
en funcion del tiempo de acuerdo con la Segunda Ley de Fick (citar la
fuente consultada para el coeficiente de difusion utilizado) (20%).

Conclusiones/Bibliografia (10%0)
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Introduccion

El ensayo Jominy es el método de medida de templabilidad de aceros mas
extendido. Consiste en enfriar bajo unas condiciones especificas una probeta
estandar en forma de barra cilindrica para posteriormente, mediante medidas
de dureza, obtener la curva de templabilidad (Figura 91). Previo al ensayo, la
probeta debe someterse a un tratamiento de normalizado. La temperatura de
austenizacion sera la especificada en la norma segiin la composicion del acero,
debiendo tomar precauciones para evitar que se descarbure u oxide la probeta
durante el calentamiento colocandola, por ejemplo, rodeada de viruta de fun-
dicion. La probeta debera mantenerse en el horno durante al menos 30 minutos
con objeto de obtener una estructura austenitica uniforme. Dos ejemplos de
normas donde se detallan estos aspectos son la ASTM A255 (A255-20a 2020)
y la UNE-EN ISO 642 (UNE-EN ISO 642 2000).

o)

Figura 91. Enfriamiento de la probeta Jominy tras
a) ~0's, b) 15 s, ) 40, d) 120 s (Landgraf 2021).

El enfriamiento se realiza en una instalacion especial donde un extremo de
la probeta recibe un chorro de agua a una temperatura comprendida entre 5 y
30 °Cy que procede de un orificio con 12,5 mm de diametro (Figura 93). El
caudal de agua se regula de manera que la altura del chorro sea de unos 65 mm
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cuando la probeta no esta colocada en el soporte. Se obtiene, de esta manera,
alo largo del eje del cilindro, zonas con velocidades de enfriamiento que varian
desde un temple en agua en un extremo hasta un enfriamiento lento al aire en
el otro (Figura 93). Terminado el ensayo, se mecanizan dos superficies planas
en los lados opuestos de la barra, rebajando un minimo de 0,38 mm (el meca-
nizado debe realizarse con precaucion para evitar el revenido). Finalmente, se
mide la dureza HRC a lo largo del eje de la barra y se representan los datos
para obtener la curva de templabilidad o curva Jominy (Figura 94).

30 mm
-

! S/ |_‘:3mr11

125 mm

100 mm S

Altura columna
de agua 65 mm

= = 25mm "
— =

125mm| 125 mm ’
agua a 20°C -
Figura 92. Dispositivo experimental para el ensayo Jominy.
Fuente: elaboracion propia.

Distancia al extremo templado (pulgadas)
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Figura 93. Velocidades de enfriamiento en funcién de la distancia al extremo
templado. Fuente: elaboracion propia.
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Dureza Rockwell C

2 4 6 8 1012 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32

Distancia al extremo de la probeta templada, 1/16 pulgada

Figura 94. Ejemplo de curva Jominy para un acero 0,32%C-0,61%Mn, 1,03%Cr
y 0,23%Mo. Fuente: adaptado de Apraiz 1949.

En un solo ensayo se obtiene una curva de templabilidad que permite rela-
cionar la medida de dureza de un acero con la velocidad de enfriamiento y, en
consecuencia, con su microestructura a través de los diagramas de enfriamien-
to continuo. También permite obtener parametros como el didmetro critico
(didametro de una barra de acero en el que la microestructura es 50% martensi-
ta en el centro de la probeta) a partir de la distancia al extremo templado que
presenta la dureza correspondiente a un 50% de martensita y de datos obtenidos
con barras de acero en distintos medios de temple (Figura 94 y Figura 95).

70k / Martensita

60 F / 50% martensita

50
40t

30F
Perlita

Dureza Rockwell C

20

0 4 8 12 16 20 24 28 32 36 40 44 48

Distancia al extremo templado, 1/16 pulgada

Figura 95. Curva de templabilidad del acero C-54 con un 0.8% C donde se
muestra la distancia correspondiente a un 50% de martensita.
Fuente: adaptado de Reza Abbaschian 2009.
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Velocidad de enfriamiento a 700 °C (1300 °F)
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Figura 96. Velocidades de enfriamiento equivalentes para distancias al extremo
templado en probeta Jominy y posiciones en barras de diferentes diametros. (a)
Templadas en agua agitada a 1 m/s; (b) templadas en aceite agitado a1m/s.
Fuente: adaptado de ASM vol. 4 1996.

Objetivos

Determinar la templabilidad de un acero mediante el ensayo Jominy.
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Parte experimental

Paso 1. Introducir la probeta Jominy de acero F114 (%C=0,45, %Mn=0,65) en
un horno a 850 °C durante 45 min (en esta operacion utilizar guantes, careta
antitérmica y pinzas).

Paso 2. Poner en marcha el dispositivo experimental del ensayo Jominy.
Después de los 45 minutos sacar la probeta Jominy con las pinzas y colocarla
en el dispositivo Jominy. No tardar mas de 5 segundos en esta operacion. Es-
perar 10 minutos hasta que el proceso termine.

Paso 3. Colocar la probeta Jominy rectificada en el durometro y medir seguin
norma en las siguientes posiciones: 1.6 -3.2-4.8-64-7.9-9.5-11.1-12.7
-143-159-17.5-19.1-20.6 —22.2 -23.8 -254-28.6-31.8 -34.9 —
38.1 — 44.5 - 50.8. Representar los valores de dureza vs. distancia en mm
(Curva Jominy o de templabilidad).

Paso 4. Pulir y atacar con nital probetas de una barra ya ensayada. Obtener
micrografias en funcion de la distancia al extremo templado e identificar los
distintos microconstituyentes con ayuda del correspondiente diagrama de en-
friamiento continuo.

Informe

El informe final debera incluir los siguientes apartados. Los porcentajes indican
el peso en la calificacion (la calidad del informe tiene un peso de 10%).

Introduccion (10%), Objetivos (5%) y Parte experimental (5%o)

— Descripcion breve de fundamentos teoricos, objetivos y metodologia de
la practica.

Resultados y discusion (40%)

— Resultados con su correspondiente discusion, incluyendo la curva de
templabilidad para el acero F114 y las correspondientes microestructuras
en funcion de la distancia al extremo templado (utilizar del diagrama de
enfriamiento continuo mostrado en la Figura 97 correspondiente a un
acero similar al estudiado).
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Figura 97. Diagrama de enfriamiento continuo para el acero hipoeutectoide
4130. Fuente: adaptado de SIJ group 2023.

Conclusiones/Bibliografia (10%0)

Cuestiones (20%)

1. Con ayuda de la Tabla 31, leer en la curva Jominy el valor de la dureza
paraun 50% de martensita y determinar a qué distancia aparece esta dureza en
el ensayo realizado. A partir de ella, determinar el didmetro critico haciendo
uso de la Figura 96a.
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Tabla 31. Dureza de la martensita en funcion del %C
Dureza, HRC
%C
99%M 95%M 90%M 80%M 50%M

0,10 385 329 30,7 278 26,2
0,20 44.2 40,5 38,2 35,0 31,8
0,30 50,3 470 446 41,2 375

Fuente: elaboracion propia.







Practica 21. Moldeo en arenay
coquilla de aleaciones Al-Si

Introduccion

La mayoria de metales se pueden procesar por moldeo, lo que facilita la obtencion
de piezas con la forma deseada o muy proxima a ella (near-net shape). Existen
multitud de métodos para moldear lingotes y partes con geometrias complejas
y/o superficies internas. La eleccion de un método concreto depende de varios
factores tales como tamafio, forma y cantidad de piezas y tipo de metal a solidi-
ficar. Una clasificacion simple de los procesos de fundicion se realiza sobre la
base del tipo de molde; desechable, permanente y permanente con inyeccion.

Molde desechable

El molde puede fabricarse con arena, ceramica, grafito, etc. y ofrece una gran
libertad en términos de disefio. En esta categoria se distinguen dos tipos de
procesos:

a) Modelo permanente: el molde debe poder separarse en dos mitades para
poder extraer el modelo.

b) Modelo desechable: permite reproducir formas mas complejas y mejorar
la precision del acabado. Las dos vias mas comunes son:

— Espuma perdida (lost-foam o modelo evaporativo): se ailade y com-
pacta arena alrededor de un modelo fabricado en espuma. Durante el
moldeo, la espuma se evapora y el metal solidifica en la cavidad re-
sultante.

— Cera perdida (por revestimiento, lost-wax o investment casting): se
aplica y deja endurecer una masilla ceramica alrededor de un mode-
lo desechable fabricado con cera. Posteriormente se elimina la cera
y se procede al moldeo sobre el patron ceramico, el cual se destruye
para poder recuperar la pieza.
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Molde permanente

Particularmente 1til para altos volimenes de produccion con disefios que po-
sean un espesor razonablemente uniforme y que no tengan geometrias excesi-
vamente complejas. También es posible reproducir geometrias complejas, pero
en ese caso se incrementa notablemente el coste del molde. A diferencia del
moldeo en arena, presenta mayor reproducibilidad y permite conseguir mejores
tolerancias dimensionales y mejores acabados superficiales. Los moldes suelen
ser de fundicion de hierro o acero y tienen una vida media de 10.000 o 120.000
fundiciones.

Molde permanente a inyeccion (die casting)

Normalmente limitado a metales de bajo punto de fusion y muy recomenda-
do cuando el numero de piezas a producir es elevado. Se suele hacer la dis-
tincion entre los procesos que utilizan camara fria y caliente. En esta
categoria se incluye también el proceso conocido como moldeo a presion en
matriz, forjado de metal liquido o squeeze casting, en el que el metal fundi-
do esta sometido a presion durante la solidificacion, obteniéndose productos
con poca porosidad.

A continuacion, se describen las caracteristicas fundamentales de los pro-
cesos a desarrollar en la practica: molde desechable y molde permanente.
También se describen brevemente los defectos mas comunes derivados de
€stos procesos.

Fundicion en arena

El empleo de molde de arena desechable es el proceso més versatil y comun,
llegando a representar un 75% del mercado actual. Ejemplos de piezas obteni-
bles por esta via son bases para maquinas, turbinas, propulsores, accesorios de
fontaneria, componentes del sector transporte, etc. Sus principales ventajas son:

— Se puede trabajar con casi cualquier metal.
— Bajo coste del herramental.
— No hay limitacion en el tamafio, forma o peso de la parte.
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Como principales limitaciones se encuentran el pobre acabado superficial,
las tolerancias amplias y la dificultad para automatizar el proceso.

Arenas. Se suele recurrir a arena de silice sintética por su bajo coste, buen
comportamiento a alta temperatura y facil control composicional. Una granulo-
metria fina permite obtener arenas mas compactas y, por tanto, moldes mas re-
sistentes y piezas con superficies mas lisas, sin embargo, poseen menos
permeabilidad, lo que dificulta el escape de gases y vapores. Destaca el moldeo
con arena verde, el cual se basa en el uso de arcilla y agua para aglutinar la are-
na. El término «verde» indica que la arena dentro del molde estd humeda o
mojada mientras se vacia el metal en su interior. A pesar de ser un método eco-
némico, no es tan preciso como otras alternativas que utilizan aglutinantes orga-
nicos o inorganicos (moldeo de caja fria) o resinas liquidas (moldeo sin coccion).

Moldes de arena. En términos generales, se distingue entre moldes de tipo
abierto y cerrado (Figura 98). En el molde abierto, el metal se vacia directa-
mente hasta llenar la cavidad abierta, mientras que en el molde cerrado existe
una via de paso o sistema de vaciado que permite el flujo de metal fundido
desde fuera del molde hasta la cavidad. Este tltimo es el mas comun en los
talleres de fundicion. Las principales partes de los moldes cerrados son:

— Caja: soporta el molde. Cuando se utilizan moldes de dos piezas la caja
se divide en dos partes, superior e inferior (la union entre ambas se de-
nomina linea de particion). Cuando se utilizan mas de dos cajas para un
solo molde se denominan centros.

— Copa de vaciado (basin): punto de acceso del metal fundido.

— Bebedero (sprue): a través del cual el metal fundido fluye hacia abajo.

— Canales de alimentacion (runner): permiten el transito de metal fundido
entre bebedero y cavidad del molde. Las compuertas son las entradas a
estos canales.

— Mazarotas (riser): suministran metal fundido adicional conforme se
contrae el metal en la cavidad del molde. Pueden ser ciegas o abiertas.

— Machos o corazones: insertos hechos de arena. Se colocan en el molde para
formar regiones huecas o para definir la superficie interior de la fundicion.
También se utilizan en la parte exterior de la misma a fin de formar carac-
teristicas como letras sobre la superficie o cavidades externas profundas.

— Respiraderos o vientos: permiten extraer los gases producidos cuando
el metal fundido entra en contacto con la arena del molde y el macho.
También dejan escapar el aire de la cavidad del molde conforme el me-
tal fundido fluye en su interior.
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Copa de vaciada

Respiradero ~ Mazarota y pebedero
ciega

Mazarota abierta

Caja

Linea de particidon
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Cavidad del molde ~ 2limentacion
y macho (arena)

Figura 98. Esquemay partes de un molde de arena cerrado.
Fuente: elaboracion propia.

Modelos. Sirven como plantilla de la pieza que se quiere obtener. Pueden
estar hechos de madera, plastico, espuma o metal y los de tipo reutilizable se
recubren de un agente separador para facilitar su extraccion. La eleccion del
material depende fundamentalmente del nimero de fundiciones requeridas,
siendo necesario materiales mas resistentes cuando mas veces se reutilice el
modelo. Los modelos de una sola pieza o modelos sueltos o solidos suelen ser
de madera y se utilizan para formas simples y en pequefias cantidades. Los
modelos divididos permiten formas mas complejas, ya que constan de dos
piezas, de manera que cada una forma una porcion de la cavidad del molde. En
casos mas complejos se puede recurrir a modelos de placa bipartidos y produc-
cion rapida de prototipos.

El disefio del modelo constituye un paso critico en la operacion de fundicion.
Debe considerar factores tales como contraccion del metal, facilidad de extrac-
cion (angulo de salida favorable) y facilidad de llenado con el metal fundido.

Fundicion en molde permanente

También conocida como fundicién en molde duro o moldeo en coquilla. Suele
emplearse para la obtencion de pistones, cabezas de cilindros, bielas y articulos



Practica 21. Moldeo en arenay coquilla de aleaciones Al-Si 201

de cocina. La cavidad del molde y sistema de alimentacion se maquinan en el
molde, siendo parte integral del mismo (Figura 99). Al igual que en el moldeo
en arena pueden incluirse machos o corazones para reproducir cavidades in-
ternas. Con el fin de extender la vida de los moldes, estos se suelen recubrir
con un lodo refractario (silicato de sodio y arcilla) o también con grafito. Estos
recubrimientos también sirven para tener un mayor control sobre la velocidad
de enfriamiento y facilitar la extraccion de la pieza. En este tipo de procesos
es habitual precalentar el molde entre 150 y 200 °C con objeto de reducir el
gradiente térmico al que se somete el molde y, asimismo, facilitar el flujo de
material. Las principales ventajas de este proceso son:

Buen acabado superficial

Tolerancias dimensionales cerradas

— Propiedades mecanicas buenas y uniformes
Grandes capacidades de produccion

Como principales limitaciones se encuentran el elevado costo del molde y
la dificultad para trabajar con piezas complejas debido a la mayor dificultad
para su extraccion del molde. Por este motivo solo se utiliza para altos volu-
menes de produccion.

Figura 99. Ejemplo de motor de fundicion de Al-Si. Fuente: Pixabay.

Defectos

Con objeto de evitar confusiones con la terminologia referida a defectos, el
International Committee of Foundry Technical Associations ha elaborado una
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nomenclatura estandarizada con siete categorias, identificadas con letras ma-
yusculas (Figura 100):

A)

B)

&)

D)

E)

F)

G)

Proyecciones metalicas: consisten en aletas, rebabas o proyecciones,
como ampollas y superficies rugosas.

Cavidades: consisten en cavidades redondeadas o rugosas, internas o
expuestas, incluyendo sopladuras, puntas de alfiler y cavidades por
contraccion (ver porosidad mas adelante).

Discontinuidades: como grietas, desgarramientos en frio o en calien-
te, y puntos frios. Si no se permite que el metal se contraiga libre-
mente al solidificarse, pueden presentarse grietas y desgarres. Aunque
varios factores estan involucrados en el desgarramiento, el tamafio
grueso del grano y la presencia de segregaciones de bajo punto de
fusion a lo largo de los limites de los granos (intergranulares) incre-
mentan la tendencia al desgarramiento en caliente. El punto frio es
una interfaz en una fundicion que no se funde totalmente debido al
encuentro de dos corrientes de metal liquido provenientes de dos
compuertas diferentes.

Superficie defectuosa: como pliegues, traslapes y cicatrices superficia-
les, capas de arena adherida y escamas de 6xido.

Fundicion incompleta: como fallas (debidas a solidificacion prematu-
ra), volumen insuficiente del metal vaciado y fugas (por la pérdida de
metal del molde después de haber sido vaciado). Las fundiciones in-
completas también pueden provenir de una temperatura muy baja del
metal fundido o de un vaciado muy lento del mismo.

Dimensiones o formas incorrectas: debido a factores como tolerancia
inapropiada para la contraccion, error de montaje del modelo, contrac-
cion irregular, modelo deformado o fundicion alabeada.

Inclusiones: se forman durante la fusion, solidificacion y moldeo; en
general son no metalicas. Se consideran dafiinas porque actiian como
multiplicadoras de esfuerzos y, por lo tanto, reducen la resistencia de
la fundicion. Durante el procesamiento del metal fundido se pueden
filtrar particulas pequenas. Las inclusiones se pueden formar durante
la fusidon, cuando el metal fundido reacciona con el medio ambiente
(por lo comun oxigeno) o con el crisol o el material del molde; por
reacciones quimicas entre los componentes del metal fundido; o a
partir de escorias y otros materiales extrafios atrapados en el metal
fundido. El astillado de la superficie del molde y de los corazones o
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machos también puede producir inclusiones, lo que indica la importan-
cia de la calidad de los moldes y de su mantenimiento.

(a) Grieta en caliente

I

Grieta en caliente

(b) Superficie de B D A
la fundicién  Sopladura Cicatriz Ampolla
\/ \
o —
Costra - D A Bebedero E

oL Compuerta
L |
—mm B X

Arrastre
Molde de arena Compuerta  Fundicién

C incompleta
Compuertg* Compuerta

Punto frio

Figura100. Ejemplos de defectos comunes en las fundiciones. (a) Ejemplos de
grietas o desgarros en caliente debidos a que la fundicion no puede contraerse
con libertad; (b) ejemplos de defectos comunes.

Fuente: adaptado de Kalpakjian 2008.

Porosidad. La mayoria de metales se contraen durante la solidificacion, lo
que da lugar a cavidades o rechupes. Estas cavidades pueden ocurrir a nivel
microscopico entre los brazos dendriticos, especialmente cuando las dendritas
son de gran tamafio (Figura 101). Asimismo, la porosidad puede venir asocia-
da a la presencia de gases (inicialmente disueltos en el metal fundido o forma-
dos por reaccion con el material del molde).

La porosidad reduce considerablemente la ductilidad de una fundiciéon y
también da lugar a un peor acabado superficial, lo que afecta a la estanqueidad
o hermeticidad de recipientes presurizados. Las estrategias para combatir la
porosidad son variadas. Algunas de las mas comunes son:
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— Asegurar suministro suficiente de material fundido (empleo de mazarotas).

— Emplear enfriadores internos o externos (aumentan velocidad de solidi-
ficacion en regiones criticas).

— Emplear moldes con mayor conductividad térmica.

— Emplear sistemas a vacio o con burbujeo de gases inertes para evitar
gases disueltos en el metal fundido.

0 o
S o

Cavidad Rechupe

C- it

41

Figura101. Ejemplos de defectos producidos por fendmenos de contraccion.
Fuente: elaboracién propia.

Objetivos

Familiarizarse con los procesos de fundicion trabajando con una aleacion co-
mercial Al-Si y varios tipos de molde.
Evaluar defectos en piezas moldeadas.

Comparar microestructuras obtenidas por moldeo en arena y molde me-
talico.

Parte experimental

Paso 1. Metal fundido. Poner muestras de tamafio aproximado 25x30mm de
aleacion Al-Si (A356) en crisoles grandes e introducirlos en una mufla a 800
°C (Figura 102). Nota: en esta operacion utilizar guantes de alta temperatura,
careta antitérmica y pinzas.

Paso 2. Arena verde. Preparar, si fuera necesario, una mezcla de 89% arena
(AFA 105-115, granulometria <0,4), 8% bentonita y 3% agua. La mezcla se
debe remover bien humedeciéndola poco a poco. Para saber si la arena esta en
su punto verde:
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— Se toma arena en un puiio y se aprieta. Al soltarla, debe quedar una masa
compacta con las huellas de los dedos.

— Serompe en dos por la mitad. Cuando esta en su punto, debe quedar con
un corte limpio, recto. Si tiene poca agua, el corte no serd limpio y se
desmoronara un poco. Si tiene demasiada agua, la arena se pegara a la

mano.

1500

1000
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\/\ 577°C
o

111,65 12,6 99,83
500
a+p
0 | | | | | |
20 40 60 80
Al % en masa Si Si

Figura102. Diagrama Al-Si (Arrabal 2017).

Paso 3. Molde cerrado para moldeo con modelo permanente

Colocar sobre la mesa la mitad inferior del modelo bocabajo (Figura 103).
La semicaja se pone invertida. Sobre el modelo se aplica el agente separador
(polvos de talco). Se recubre el modelo con arena tamizada, repartiéndola bien
con las yemas de los dedos y asegurando que penetra en las partes mas com-
plicadas del molde. Cuando la arena (de careo) llegue a la mitad de la caja, se
apisona firmemente con un apisonador. Después del apisonado se sigue
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vertiendo arena (de relleno), formando capas que se apisonan, una a una, pri-
mero en los lados y las esquinas, luego en el centro hasta que se llena. Si el
apisonado es excesivo el molde no respirard lo cual impide que salgan los
gases adecuadamente, produciendo defectos en el vaciado. Si la arena no se
apisona lo suficiente se saldra del molde al voltearlo. Se enrasa la caja con
arena y se nivela la superficie, para que quede plana. Voltear la caja 180° y
espolvorear agente separador en toda la superficie.

1. Semicaja inferior invertida-Mitad modelo (cubrir con agente separador)
2. Compactacion arena
3. Nivelacién y retirada de exceso de arena

4. Unién semicajas-Otra mitad del modelo-Agente separador-Bebedero y mazarota-Compactacion
5. Retirada de bebedero y mazarota-Nivelacion y retirada de exceso de arena
6. Separacién semicajas-Creacién de canales-Extraccion de mitades del modelo-Colocacion macho de arena

7. Unién semicajas-Creacién copa de vaciado-Operacién de colada

Figura103. Etapas en la preparacion del molde. Fuente: elaboracion propia.

Colocar encima la otra semicaja y encajar la otra mitad del modelo sobre
la primera mitad (espolvorearlo con agente separador). Introducir
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verticalmente la punta de los tubos de que daran forma al bebedero (conducto
por donde entrara el metal liquido al molde) y mazarota de salida, respectiva-
mente. Se aplica el mismo procedimiento que con la semicaja anterior (arena
tamizada alrededor del modelo y arena apisonada en capas superiores).

Retirar los tubos de bebedero y salida haciendo un movimiento circular
sobre su eje. Separar las semicajas y sacar las dos mitades del modelo (ayudar-
se de un tornillo para extraer la parte inferior). Con ayuda de una espatula o
similar, realizar dos caminos entre la cavidad del molde y el bebedero y la
salida. Cerrar las dos mitades del molde y picar la arena con una aguja o vari-
lla sin tocar el modelo para producir avisos (respiradores). Con ayuda de dos
tubos y arena crear una copa de vaciado.

Paso 4. Operacion de colada

Con los EPIs suministrados por el profesorado, sacar del horno los crisoles
con el aluminio fundido, retirar la escoria o natas de la superficie y realizar la
colada en el molde de arena cerrado y otros moldes preparados previamente.
Esperar 30 min a que se enfrien los moldes antes de extraer las piezas.

Paso 5. Observacion de microestructuras y defectos

Durante el enfriamiento de los moldes, los alumnos adquirirdn macro y
micrografias de probetas de afios anteriores. Las muestras para microscopia
optica deberan pulirse con alimina alfa y atacarse con la mezcla de acidos o
reactivo 6 durante unos 15-30 s.

Paso 6. Limpieza de las estaciones de trabajo

Después de terminar las actividades correspondientes a esta practica se debe
contribuir a la limpieza y orden del lugar y herramientas de trabajo.

Informe

El informe final deber4 incluir los siguientes apartados. Los porcentajes indican
el peso en la calificacion (la calidad del informe tiene un peso de 10%).
Introduccion (10%), Objetivos (5%) y Parte experimental (5%o)

— Descripcion breve de fundamentos tedricos, objetivos y metodologia de
la practica.
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Resultados y discusion

— Fotografias del proceso de moldeo, sefialando zonas de interés y des-
cripcion breve del procedimiento (20%).

— Micrografias de las probetas de la coleccion, sefialando microconstitu-
yentes, y descripcion de las mismas (20%).

— Macrografias de las piezas con defectos, sefialando el tipo de defecto y
su posible justificacion (20%).

Conclusiones/Bibliografia (10%0)
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Niquelado

Introduccion

El niquelado produce un recubrimiento metalico de niquel (Figura 104) que
puede tener fines decorativos, especialmente cuando se combina con otros
recubrimientos (Cr, Au, Cu, etc.), o funcionales (aumento de resistencia al
desgaste, corrosion y térmica). Incluso puede servir para producir piezas por
electroconformado. Su importancia comercial es notable, con mas de 150000

t/afo actualmente, siendo la electrodeposicion la via mas comun para su ob-
tencion.

Figura104. Ejemplos de piezas con niquelado. Fuente: Pixabay.

El niquel presenta un potencial estandar tedrico relativamente activo de
E° 7\ = -0,25 V> pero habitualmente presenta potenciales mds positivos
debido a su tendencia a la formacion de capas de o6xido superficiales pasivas,
que le confieren suficiente resistencia a la corrosion atmosférica y a medios
alcalinos y algunos acidos. En el caso de niquelado sobre acero, el niquel actia
como catodo, por lo que protege al acero siempre y cuando no haya poros. Sin
embargo, esta situacion es poco comuin en la practica siendo mas frecuente el
uso de sistemas multicapa Cu/Ni/Cr donde la respuesta electroquimica es mas
compleja.

Los procesos catodico y anddico de niquelado son muy sensibles a la con-
centracion de iones H* (Figura 105), siendo necesario mantener en la practica
un pH entre 2,8 y 5,8. Bajos pHs (1-2) resultan en una disminucion del
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rendimiento de electrodeposicion de Ni hasta 75-85%. A pHs elevados, el
rendimiento catédico aumenta (95-96%), sin embargo, el pH en la intercara
electrodo/electrolito es siempre mayor que el pH en el seno del electrolito y
puede llegar a valores que provocan la formacion de hidroxidos y sales basicas
de Niy que se incorporan al recubrimiento, empeorando la calidad del mismo.
Por esta razon, los electrolitos de niquelado suelen contener agentes-tampones
de pH, tales como acido borico.

30
50°C
= 251
bl 7 P 25°C
204
«sin CI con CI )|
e
5 15 |« =
| I, g
t | So ||€ ~ 10
Ni—Ni* |
' | Pasivadén de nodo o
Ni?*—((€ * Ni/Ni
o T T T T
+ - 15 1.0 05 0,0 | 05 1.0
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Figura 105. Niquelado: (a) configuracion de la celda electrolitica y reacciones en
los electrodos; (b) efecto de la temperatura y la presencia de cloruros en la
polarizacion anddica y catodica. Fuente: elaboracion propia.

El problema del proceso anddico del niquelado es la pasivacion de los
anodos con el aumento del pH en el seno del electrolito, lo que resulta en una
elevada tension o voltaje en la celda y, por consiguiente, en un aumento del
consumo energético del proceso. La pasivacion se podria eliminar bajando el
pH (aunque esto resultaria en la caida del rendimiento catddico), afiadiendo
iones cloruro al electrolito (como cloruro sédico o cloruro de niquel, Figu-
ra 105b) o utilizando anodos activados que contienen S.

Un aumento de la temperatura del electrolito disminuye la polarizacion
catodica (Figura 105b) lo que permite trabajar a densidades de corriente ele-
vadas con menor consumo energético y aumentar la velocidad del proceso vy,
por tanto, la productividad del bafio de electrodeposicion.

El poder cubriente de los electrolitos de niquelado es relativamente bajo
para los valores de corriente que habitualmente se utilizan (>5 mA/cm?). Esto
se debe a que, en piezas con geometria compleja, cualquier pequefio cambio
de potencial va a resultar en un cambio significativo de la corriente, dando
lugar a diferencias notables en espesor. Las distintas normativas suelen
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especificar un espesor local minimo. La celda Hull se suele utilizar para evaluar
el poder cubriente de los baiios (Figura 106).

Entre las medidas habituales para mejorar el poder cubriente se encuen-
tran: utilizar bajas densidades de corriente, aumentar conductividad del
bafio, aumentar distancia d&nodo-catodo, aumentar pH y T y utilizar altas
concentraciones de sulfato de Ni. También es comun utilizar &nodos auxi-
liares, pantallas para homogeneizar el espesor y el empleo de aditivos.
Estos ultimos, ademas de un potencial efecto nivelador, se utilizan para
obtener recubrimientos brillantes, semibrillantes o satinados y de mayor
ductilidad.

Figura106. Representacion de celda Hull (Fuente: elaboracion propia) y
variacion de espesor en un proceso de niquelado. Fuente: adaptado de
Nickel Institute 2022.

La quimica del bafio més utilizada para el niquelado es la conocida como
formulacion Watts (Tabla 32). Se utiliza desde 1916 para fines decorativos
tanto como funcionales. Los recubrimientos son blandos y sin brillo cuando
no se emplean aditivos, mientras que con ellos se consiguen acabados brillan-
tes, semibrillantes o satinados y con un mejor efecto nivelador.

Cuando se quieren obtener recubrimientos con una mayor tasa de deposi-
cion (25-180 um h') y menores tensiones internas y mejores propiedades, se
recurre al proceso basado en sulfamato de niquel, Ni(NH,SO,),.4H,0, aunque
su coste es algo mayor. Las principales diferencias de esta formulacion son la
mayor solubilidad del sulfamato (300-450 g L") en comparacion con el sulfa-
to (240-300 g L) y la menor concentracion de cloruro de niquel (0-30 g L),
lo que reduce las tensiones internas del recubrimiento.
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Tabla 32. Electrolito y condiciones del niquelado Watts

Parametro Valor Observaciones
Electrolito
NiSO,.6H,0 240-300 g L' | Proporciona Ni2*
NiCL,6H,0 30-90g L Proporgipng Ni?*, M conductividad, L voltaje celda, facilita
disolucion anodos
H,BO, 30-45g L' | Control de pH
Temperatura 40-60 °C
pH 35-45
iosroe 2-7 Adm?
Tasa de deposicion | 25-85 um h!

Fuente: elaboracion propia.

Otro elemento clave en los procesos de niquelado son los anodos solubles
de Ni. Su finalidad es proporcionar iones Ni** al bafio y distribuir la corriente
de forma uniforme sobre el catodo. En lineas generales, se recomienda alinear
los anodos a cada lado del bafio, colocando una menor cantidad en los extre-
mos. Asimismo, se recomienda que su profundidad sea inferior a la de la pieza
arecubrir y que estén mas proximos a la misma en su zona central (Figura 107).
Las cestas de Ti con piezas de Ni (99,5%Ni+Co o Ni activado con 0,02%S)
suelen ofrecer buenos resultados al no presentar el problema esquematizado

en la Figura 107.

+ ¢+

Figura107. Disposicion recomendada de anodos de Ni. Ejemplo de cambio en la
distribucion de corriente con el consumo del anodo. Fuente: adaptado de

Nickel Institute 2022.
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Objetivos

213

Estudiar el efecto de pH en la eficiencia del proceso y calidad del recubrimien-

to (porosidad y adherencia).

Parte experimental

Tabla 33. Material necesario para el desarrollo de la Practica 22.1

Probetas de laton
Desengrasado quimico
Opcion (a)*

20 g/L Na,CO,

30 g/L Na,PO,x12H,0
60-80°C, 5-20 min
Opcion (b)

Acetona o alcohol

Activacion
30 g/LH,SO,

Electrolito niquelado
280 g/L NiSO,x6H,0
50 g/L NiCl,x6H,0
30 g/L H,BO,

Disolucion para medidas de porosidad
10 g/L K,Fe(CN),
20 g/L NaCl

x2 250 mL,
x1100 mL

Granatario + Balanza de precision
Varilla de vidrio

pH-metro

Lijas P600 y P1200

Kit de adhesion con cuchillas
Fuente de alimentacion DC

x2 Cables con pinzas de cocodrilo
Muestras de laton ~5x3 cm
Soporte PVC con anodos de Ni
Iman agitador

Placa calefactora con agitacion
Termometro

Vasos de precipitado de cristal

Probeta de 50 mL

Pipeta Pasteur

Espatula

Calibre

Placa de Petri 0 papel para pesar
Pinzas

Gafas de seguridad

* En la industria se utiliza la opcion (a) por las razones de (i) seguridad/salud del personal; (i) facilidad del mante-
nimiento/reciclado de las disoluciones alcalinas en grandes volumenes comparado con sustancias organicas;
(iii) en caso de que las piezas estén muy sucias tras el desengrasado quimico a menudo se realiza desengra-
sado electroquimico en la misma disolucion, aplicando la corriente catddica, de manera que las burbujas de

hidrégeno facilitan el desprendimiento de la grasa.

Fuente: elaboracion propia.

Paso 1. Comprobar el material (Tabla 33) y preparar disoluciones si fuera

necesario.

Paso 2. Preparacion de la superficie de los d&nodos (niquel) y catodos (pro-

betas de laton).
Anodos:

Utilizando pinzas, desengrasar con alcohol, secar con corriente de aire.
Importante: manipular las piezas con guantes con el fin de no ensuciarlas.
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Catodos:

a) Lijado. Comenzar con el papel de lija mas grueso para terminar con el
de grano mas fino (P1200). El lijado sirve para (i) quitar la suciedad
visible y productos de oxidacion, y (ii) desarrollar uniformemente la
rugosidad de la superficie de la probeta para aumentar la unién mecéni-
ca entre el recubrimiento y el sustrato. En la industria, los productos de
corrosion sueltos se eliminan por chorreado con arena y las capas de oxi-
dacion compactas se eliminan realizando un ataque quimico en acidos
tras una operacion de desengrasado y antes de la activacion.

b) Desengrase. Utilizando las pinzas, desengrasar con alcohol, secar con
corriente de aire. Importante: manipular las piezas con guantes con el
fin de no ensuciarlas.

¢) Activacion. Utilizando pinzas, sumergir las probetas en la disolucion de
activacion durante 1 min. Aclararlas primero en agua, luego en alcohol
y secar con corriente de aire caliente. La operacion de activacion es
necesaria para eliminar capas finas pasivas que se pueden formar duran-
te las operaciones de preparacion superficial. La activacion también
asegura una buena adhesion del recubrimiento al sustrato.

Paso 3. Masa y area del catodo y calculo de intensidad de corriente. Utilizar
la balanza de precision. Con un calibre, medir el area de la parte de la muestra
que va a ser sumergida. Calcular la intensidad de corriente, L icada (A), necesa-
ria para alcanzar una densidad de corriente de i = 20 mA/cm? (si la probeta se
sumerge unos 4 cm el valor de corriente debe estar proximo a 0,45 A).

A (cm?) =
(A)=iA=

Iaplicada

Tabla 34. Condiciones y tiempos de niquelado

150 mL: 280 g/L NiSO,x6H,0 / 50 g/L NiCl,x6H,0 / 30 g/L H,BO,
Condiciones con agitacion
Vméx = ~30 v
i =20 mA/cm?
pH 2 pHS5
Grupo T(°C)
t(min) t (min)
6 Tamb 10 10

Fuente: elaboracion propia.
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Paso 4. Niquelado. Cada grupo realizara ensayos de electrodeposicion con
las condiciones indicadas en la Tabla 34. El pH del electrolito se ajusta utili-
zando la disolucion de 30 g/L H SO, y pH-metro. El volumen necesario es de
aproximadamente 150 mL.

a4 DC POWER SUPPLY '

CURRENT

CURRENT

OsQx
cc mlo
FINE ® COARSE
L,_ mon M off

Figura108. Esquema del montaje de niquelado. Es importante colocar las
probetas siempre con la misma configuracion para asegurar que el area
niquelada es la misma en todas ellas. Fuente: elaboracion propia.

Colocar los anodos de Ni y la muestra o catodo (laton) segiin se muestra en
la Figura 108 y seguir la siguiente secuencia con ayuda del personal docente:
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Con la fuente apagada girar los reguladores Coarse y Fine de corriente
al minimo y los de voltaje al maximo.

Encender la fuente (Power) y subir la intensidad de corriente hasta el
valor Iaplica 4 calculado previamente (primero con regulador Coarse y
posteriormente con Fine). Iniciar el cronémetro y observar los procesos
que ocurren en catodo y anodo.

Una vez alcanzando el tiempo de niquelado, anotar el valor de voltaje y
apagar la fuente (Power).

Sacar el soporte y extraer la muestra. Lavarla con abundante agua y
alcohol. Secar con aire caliente. Importante: manipular las piezas con
guantes y pinzas con el fin de no ensuciarlas.

Con el resto de muestras, encender la fuente directamente y ajustar la
corriente con el regulador Fine si fuera necesario.

Paso 5. Masa del catodo después del niquelado. Utilizar la balanza de pre-
cision. Calcular la masa del recubrimiento depositado.

Paso 6. Medidas de porosidad. Mojar bien un trozo rectangular de papel de
filtro con la disolucion de NaCl y K Fe(CN),. Aplicar el papel sobre una cara
de la probeta niquelada, apretar bien para eliminar burbujas de aire entre el
papel y la probeta (puede utilizarse varilla de vidrio), dejar actuar durante 5
min. Contar el nimero de puntos marrones que aparecen correspondientes a
lugares con poros. No contabilizar poros en bordes de muestra.

Paso 7. Medidas de adherencia. En la cara opuesta a las medidas de poro-
sidad realizar las medidas segun lo indicado en el Anexo.

Paso 8. Tabla de resultados. Completar la Tabla 35. Para el calculo del
rendimiento de corriente utilizar la Ley de Faraday. Datos: M. = 58,71 g/mol,
F =96500 C/mol, p=28,9 g cm?.

Tabla 35. Resultados del niquelado. G: grupo

pH 2

A) |(cm?) ({i;)al t Miicial | Minat | Miicreal | Muitesrico %
(min) | (9) (9) (9) (9)

Poros/

ome. | Adh.

10

10

10

Al WOWIN

10
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pH 2
G | A Vfinal
(A) |(em?)| (V) t inicial | Minat | Myi-real Niteerico | O/ Poros/ Adh.
(min) | (9) (9) (9) g cm?
5 10
6 10
pH5
G | A Vfinal
(A) |(cm?)| (V) t inicial | Meinat | Myi.real Ni-tesrico | /o Poros/ Adh.
(min) | (@ | (@ | (@ g cm?
1 10
2 10
3 10
4 10
5 10
6 10
Fuente: elaboracion propia.
Informe

El informe correspondiente a la parte 22.1 (Niquelado) debera incluir los si-
guientes apartados. Los porcentajes indican el peso en la calificacion (la calidad

del informe tiene un peso de

Introduccion (10%), Objetivos (5%) y Parte experimental (5%)

10%).

— Descripcion breve de fundamentos teoricos, objetivos y metodologia de

la practica.

Resultados y discusion

— Resultados obtenidos por los distintos grupos incluyendo las fotografias,
reacciones y datos del proceso (voltaje, densidad de corriente, rendi-

miento, etc.) (30%).
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— Fotografias y resultados/discusion relativos al ensayo de porosidad
(10%).

— Fotografias y resultados/discusion relativos al ensayo de adherencia
(10%).

Conclusiones/Bibliografia (10%0)

Cuestiones (10%)

1. (Qué significan las siglas «mp» y «mc» en recubrimientos de Cr? ;Qué
caracteristicas definen a estos acabados?

Cobreado

Introduccion

El cobreado se utiliza con fines decorativos y en otras aplicaciones como circui-
tos impresos por su buena conductividad. También puede usarse en procesos de
electroconformado. Suele constituir la primera capa en sistemas multicapa Cu/
Ni/Cr por su relativo bajo precio, facilidad para recubrirse con distintos metales,
su capacidad de nivelado y por su ductilidad y adherencia (Figura 109). La elec-
trodeposicion es la via mas comiin para la obtencion de recubrimientos de Cu.

g O =
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— T ol 4" D &
— __t 1 — — r""
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— - [— -
= — T
), -
=
Defecto
Cromo
Cromo Defecto Cromo microdiscontinuo ]
| Nibrillante /~
Ni brillante fils
( \ Ni brillante Ni semibrillante
Sustrato ﬁcadurﬁ Sustrato J Sustrato

Figura109. Ejemplo de piezas cobreadas (Fuente: Pixabay) y de sistemas
multicapa con Cu, Ni y Cr y su respuesta frente a corrosion.
Fuente: adaptado de Nickel Institute 2022.
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El cobre es un metal considerado como noble (E° **/. °=0,337 V) y por
lo tanto no protege al acero frente a la corrosion electroquimicamente, sino por
efecto barrera, con lo cual su capacidad protectora depende de la porosidad del
recubrimiento. En los poros, el acero, siendo el anodo con respecto al cobre,
se corroe rapidamente. Sin embargo, esta situacion es poco comun en la prac-
tica siendo mas frecuente el uso de sistemas multicapa Cu/Ni/Cr donde la
respuesta electroquimica es mas compleja.

La quimica del bafio en los procesos de cobreado suele entrar en uno de los
siguientes grupos:

a) Electrolitos acidos base sulfatos: son baratos y tienen alto rendimiento
de corriente. Se recomienda utilizar anodos de Cu-0.004-0.08%P. Su
poder cubriente es muy bajo, por lo que no pueden recubrirse uniforme-
mente piezas de geometria compleja. Ademas, el Cu, siendo mas elec-
tropositivo que el Fe, se deposita sobre el Fe por cementacion, antes de
la aplicacion de la corriente externa:

Cu*(aq) + Fe(s) — Cu(s) + Fe**(aq)

Esto resulta en recubrimientos tipo polvo, con pobre adhesion. Dos
métodos permiten evitar la cementacion: (i) una conexion eléctrica de
las piezas antes de sumergir la pieza en el bafio, (ii) una electrodeposi-
cion inicial de una subcapa delgada (0,5-1 mm) de Ni o de Cu, esta ul-
tima en un bafio de cianuro, constituyendo lo que se conoce como un
«flashy». En el bafio de cianuro, el complejo cianurado deja una peque-
fiisima cantidad de iones Cu*" en disolucion, reduciendo su potencial de
reduccion a valores proximos a los del Fe y evitandose asi el deposito
quimico por desplazamiento.

b) Electrolitos base cianuros alcalinos: proporcionan alta polarizacion
catddica de Cu, evitando la cementacion y consiguiendo un excelente
poder cubriente y adherencia del recubrimiento, pero son muy toxicos
y poco estables (KCN tiende a reaccionar con CO, del aire, desprendien-
do HCN). Se suelen utilizar anodos de cobre de alta pureza libres de
oxigeno (High purity oxygen-free copper).

c) Electrolitos base pirofosfatos ligeramente alcalinos: ocupan una po-
sicion intermedia entre los dos previos en cuanto a caracteristicas del
proceso y del recubrimiento. Destacan por su alto poder cubriente y
ductilidad de los recubrimientos obtenidos. No son téxicos. El
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rendimiento catddico se aproxima al 100%. Para evitar la pasivacion
de los 4nodos de Cu se necesita un exceso de P,O.* en el electrolito.
Es frecuente afiadir NH,NO, a este tipo de bafios. Se suelen utilizar
anodos de cobre de alta pureza libres de oxigeno (High purity oxy-

gen-free copper).

Objetivos

Estudiar el efecto de la densidad de corriente en el rendimiento, porosidad y

adherencia de recubrimientos de cobre.

Parte experimental

Tabla 36. Material para el desarrollo de la Practica 22.2

Probetas de acero
Desengrasado quimico
Opcion (a)*

20 g/L Na,CO,

30 g/L Na,PO,x12H,0
10 g/L NaOH

60-80°C, 5-20 min
Opcion (b)

Acetona o alcohol

Activacion
30g/LH,S0O,

Electrolito cobreado
80 g/L CuSO,x5H,0
350 g/LK,P,0,x3H,0
pH=8,5-9,0

Disolucion para medidas de porosidad
10 g/L K,Fe(CN),
20 g/L NaCl

- Granatario + Balanza de precision
- Varilla de vidrio

- pH-metro

- Lijas P600y P1200

- Kit de adhesion con cuchillas

- Fuente de alimentacion DC

- x2 Cables con pinzas de cocodrilo
- Muestras de acero ~5x3 cm

- Soporte PVC con anodos de Cu
- Iman agitador

- Placa calefactora con agitacion

- Termémetro

- Vasos de precipitado de cristal
x2 250 mL

x1100 mL

- Probeta de 50 mL

Pipeta Pasteur

- Espatula

- Calibre

- Placa de Petri 0 papel para pesar
- Pinzas

- Gafas de seguridad

* En la industria se utiliza la opcion (a) por las razones de () seguridad/salud del personal; (i) facilidad del mante-
nimiento/reciclado de las disoluciones alcalinas en grandes volimenes comparado con sustancias organicas;
(iii) en caso de que las piezas estén muy sucias tras el desengrasado quimico a menudo se realiza desengra-
sado electroguimico en la misma disolucion, aplicando la corriente catddica, en el que las burbujas de hidro-

geno facilitan el desprendimiento de la grasa.

Fuente: elaboracion propia.
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Paso 1. Comprobar el material (Tabla 36) y preparar las disoluciones si
fuera necesario.

Paso 2. Preparacion de la superficie de los anodos (cobre) y catodos (lami-
nas de acero).

Anodos:

Utilizando pinzas, desengrasar en acetona o alcohol, secar con corriente de aire.

Importante: manipular las piezas con guantes con el fin de no ensuciarlas.

Catodos:

a)

b)

Lijado. Comenzar con el papel de lija mas grueso para terminar con el
de grano mas fino (P1200). El lijado sirve para (i) quitar la suciedad
visible y productos de, y (ii) desarrollar uniformemente la rugosidad de
la superficie de la probeta para aumentar la union mecanica entre el re-
cubrimiento y el sustrato. En la industria, los productos de corrosion
sueltos se eliminan por chorreado con arena, las capas de oxidacion
compactas se eliminan realizando un ataque quimico en acidos tras una
operacion de desengrasado y antes de la activacion.

Desengrase. Utilizando las pinzas, desengrasar en acetona o alcohol,
secar con corriente de aire. Importante: manipular las piezas con guantes
con el fin de no ensuciarlas.

Activacion. Utilizando pinzas, sumergir las probetas en la disolucion de
activacion durante 1 min. Aclararlas primero en agua, luego en alcohol
y secar con corriente de aire caliente. La operacion de activacion es
necesaria para eliminar capas finas pasivas que se pueden formar duran-
te las operaciones de preparacion superficial. La activacion también
asegura una buena adhesion del recubrimiento al sustrato.

Paso 3. Masa y area del catodo y célculo de intensidad de corriente. Utilizar
la balanza de precision. Con un calibre, medir el area de la parte de la muestra

que va a ser sumergida. Calcular la intensidad de corriente, |

(A), necesa-

aplicada

ria para alcanzar una densidad de corriente especificada en la Tabla 37.

A (cm?) =
Iaplicada (A) = lA =

Paso 4. Cobreado. Cada grupo realizara ensayos de electrodeposicion con
distintas condiciones (Tabla 37). El volumen necesario es de aproximadamen-
te 150 mL.
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Tabla 37. Condiciones y tiempos de cobreado

150 mL de la siguiente disolucion:
Condiciones 80 g/L CuSO,x5H,0 /350 g/LK,P,0,x3H,0 pH=8,5-9,0
V. n=~30V
Con agitacion
Grupo i (mA/cm?) T(°C) t (min)
1 10 50 8
2 15 50 8
3 20 50 8
4 25 50 8
5 30 50 8
6 35 50 8

* Posicion 2 en la placa calefactora para mantener constante la temperatura.
Fuente: elaboracion propia.

A diferencia del niquelado, la fuente de alimentacion tiene que estar encen-

dida antes de sumergir las probetas. Por este motivo es necesario realizar una
prueba inicial con un catodo dummy o de prueba y error para ajustar la corrien-
te. Se debe seguir la siguiente secuencia:

Colocar los anodos de Cu y la muestra o catodo (acero) dummy en el
soporte.

Con el soporte fuera de la celda, conectar los cocodrilos de salida de la
fuente de alimentacion (catodo: acero, anodos: cobre).

Con la fuente apagada girar los reguladores de corriente Coarse y Fine
a la mitad de su recorrido y los de voltaje al maximo.

iCuidado! Llevando guantes sujetar el ensamblaje de electrodos fuera
de la celda, solo tocando el util de plastico, y encender la fuente de ali-
mentacion (Power). Sumergir las muestras en el electrolito y ajustar la
intensidad de la corriente (primero con regulador Coarse y posterior-
mente con Fine).

Apagar la fuente (Power).

Una vez hecho el ajuste con el catodo dummy, proceder a recubrir las
muestras ajustando la corriente con el regulador Fine si fuera necesario.
Una vez alcanzando el tiempo de cobreado, anotar el valor de voltaje y
apagar la fuente (Power).
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— Sacar el soporte y extraer la muestra. Lavarla con agua y alcohol. Secar
con aire caliente. Importante: manipular las piezas con guantes y pinzas
con el fin de no ensuciarlas.

Paso 5. Masa del catodo después del cobreado. Utilizar la balanza de pre-
cision. Calcular la masa del recubrimiento depositado.

Paso 6. Medidas de porosidad. Mojar bien un trozo de papel de filtro con la
disolucion de NaCl y K Fe(CN),. Aplicar el papel sobre una cara de la probe-
ta cobreada, apretar bien para eliminar burbujas de aire entre el papel y la
probeta (puede utilizarse varilla de vidrio), dejar actuar durante 5 min. Contar
el nimero de puntos azules que aparecen correspondientes a lugares con poros.
No contabilizar poros en bordes de muestra.

Paso 7. Medidas de adherencia. En la cara opuesta a las medidas de poro-
sidad realizar las medidas segun lo indicado en el Anexo.

Paso 8. Tabla de resultados. Completar la Tabla 38. Para el calculo del
rendimiento de corriente utilizar la Ley de Faraday. Datos: M, = 63,55 g/mol,
F=96500 C/mol, p. = 8,96 g/cm’.

Tabla 38. Resultados del cobreado para un tiempo de 8 min

50°C
G (A) (c% ‘({,,' Cm . m (M M.,.... Poros/
R I R I

1 8

2 8

3 8

4 8

5 8

6 8

Fuente: elaboracion propia.
Informe

El informe correspondiente a la parte 22.2 (Cobreado) debera incluir los si-
guientes apartados. Los porcentajes indican el peso en la calificacion (la calidad
del informe tiene un peso de 10%).
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Introduccion (10%), Objetivos (5%) y Parte experimental (5%o)

— Descripcion breve de fundamentos tedricos, objetivos y metodologia de
la practica.

Resultados y discusion

— Resultados obtenidos por los distintos grupos incluyendo las fotografias,
reacciones y datos del proceso (voltaje, densidad de corriente, rendi-
miento, etc.) (30%).

— Fotografias y resultados/discusion relativos al ensayo de porosidad
(15%).

— Fotografias y resultados/discusion relativos al ensayo de adherencia
(15%).

Conclusiones/Bibliografia (10%0)

Anexo. Medida de la adherencia (UNE-EN ISO 2409 2021)

Utilizando una cuchilla y una plantilla, marcar una rejilla de 6x6 rayas de 20
mm de longitud y una separacion de 1 mm. Cortar 75 mm de la cinta adhesiva,
aplicarla sobre la probeta posicionando la rejilla en la mitad de la cinta. Ase-
gurar un buen contacto eliminando el aire entre la cinta y la probeta. Retirar la
cinta con un movimiento rapido en un angulo de ~180°. Examinar y clasificar-
lo segun la Tabla 39.
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Tabla 39. Clasificacion de la adherencia segun norma UNE-EN 2409

Categoria Area afectada Aspecto
0 0% -
1 <6%
2 5-15% &
l —
P—
3 15-35%
4 35-65%
5 >65% -

Fuente: elaboracion propia.






Practica 23. Anodizado y coloreado

Introduccion

Fundamentos del anodizado

El anodizado es un proceso de conversion electroquimica empleado para
aumentar el espesor de la capa de 6xido natural presente en aleaciones de Al,
Ti, Mg y otros metales. Con este tipo de tratamiento superficial, principal-
mente utilizado para el aluminio y sus aleaciones, se consiguen una serie de
caracteristicas muy interesantes a nivel industrial (resistencia a corrosion,
buena apariencia, base para pinturas, resistencia a la abrasion, uniones adhe-
sivas, condensadores electroliticos, nanotecnologia, aislamiento eléctrico,
térmico, etc.).

Previo al anodizado, se requiere de una preparacion superficial minuciosa
con la finalidad de eliminar restos de grasas y aceites (procedentes de opera-
ciones de corte y pulido) y conferir a la superficie un aspecto decorativo par-
ticular (satinado o brillante). Asimismo, suele ser comun realizar etapas
posteriores de coloreado y sellado con objeto de conseguir el acabado estético
y resistencia a la corrosion deseados (Figura 110).

Enjuagues

! !l | !
1) Desengrase H 2) Decapado H 3) Neutralizado F 4) Anodizado —{ 5) Coloreado H 6) Sellado }

Figura 110. Etapas en linea de anodizado. Fuente: elaboracion propia.

En la Figura 111 se esquematiza el dispositivo empleado en el anodizado.
El sistema consiste en dos electrodos conectados a una fuente de corriente
continua y una celda que contiene el electrolito, que suele ser acido. La mues-
tra de aluminio constituye el &nodo, donde se produce la reaccion de oxidacion,
y para el catodo se emplea un metal inerte o también aluminio, para cerrar el
circuito. Con la muestra en el seno de la disolucion, se produce el recubrimien-
to gracias a que el metal reacciona con los iones del electrolito segun el si-
guiente esquema de reacciones:
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| Fuente ‘L

—~ y
y b
Aniones =
Cationes
Anodo Catodo
(oxidacidn) (reduccién)
Anodo: 2A1 — 2AP + 6¢”
Catodo: 2AI" +3H,0 - ALO, +6H"

6H"+6¢" — 3H,
Reaccion global: 2Al +3H,0 — ALO, + 3H,

Figura 111. Esquema general del anodizado y reacciones.
Fuente: elaboracion propia.

De manera general, el 6xido puede crecer de dos maneras diferentes, en
forma de capa barrera y en forma de capa porosa (Figura 112). El medio elec-
trolitico empleado es el que controla principalmente la morfologia de las peli-
culas anddicas de AL O,.

Figura 112. Ejemplos de morfologias de capas de anodizado.
Fuente: elaboracion propia.
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a) Peliculas barrera: se forman con electrolitos de caracter neutro o proxi-
mo a neutro, que no tienen accion disolvente sobre la capa de 6xido que
se forma. Ej. citratos, boratos, tartratos, molibdatos, etc.

b) Peliculas porosas: se forman en medios acidos principalmente, como
sulfurico, cromico, oxalico y fosforico, en los que la alimina es ligera-
mente soluble. Los iones AI** pueden ser expulsados directamente al
medio electrolitico sin la formacion del 6xido en la intercara recubri-
miento/electrolito. Este proceso ademas de disminuir la eficiencia ener-
gética, crea la morfologia porosa caracteristica de estas capas, que
pueden alcanzar espesores de varios micrometros (5-25 um). Presentan
buena resistencia a la abrasion y a la corrosion. Debido a su naturaleza
porosa pueden actuar como base para pinturas y adhesivos, siendo uno
de los acabados mas comunes en aplicaciones arquitectonicas y en la
industria aeroespacial.

Las peliculas porosas anddicas estan constituidas por una delgada capa tipo
barrera (espesor de 1.2 nm/V) unida al metal base y una capa exterior porosa
(didmetro de poro en el rango entre 10 y 500 nm). La formacion de esta mor-
fologia esta asociada a un mecanismo combinado de oxidacion y disolucion
localizada en la base del poro. En la Figura 113 se muestran las distintas etapas
de formacion de las capas porosas y la variacion del voltaje y la corriente
cuando se anodiza a corriente y a voltaje constante, respectivamente.

Al:O3
)
N B Flattened Al
I Anodizing time |
Constant current

Ancdizingtime

Constant voltage

Current

Voltage

Figura 113. Esquemas con las distintas etapas de anodizado en condiciones de
voltaje constante y corriente constante. I: crecimiento de una capa delgaday
compacta. ll: engrosamiento de la capa y formaciéon de numerosos puntos de

ataque. lll: formacion de poros. IV y V: desarrollo de los poros (Ono 2021).
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La estructura porosa se suele definir como una red de celdas hexagonales
con microporos, cuyas dimensiones dependen de las condiciones de anodizado,
particularmente del voltaje y electrolito empleado (Figura 114).

Pare Interpore Wall
b Diameter Distance Thickness
a Cell Pore 'ED,I} , (D) ) [II»‘If=]
T o B i | f— e B o
- -

Anodized
Alumina Layer

i ﬁ ﬁ ‘ ‘é&'u'r'i?:'r' Tayer

Figura 114. (a, b) Esquemas de la capa porosa obtenida en medio acido
(Jeong 2023).

= Alumina -

=— Aluminum —s

Fundamentos del coloreado y sellado

La capa anoddica, ademds de aumentar la resistencia a la corrosion, posee otras
propiedades beneficiosas de cara a su uso industrial. Asi, por ejemplo, gracias
a los poros que la conforman, permite incrementar la adhesion de colorantes y
también facilita la aplicacion de primers y pinturas. Otras ventajas incluyen
una mejora en el aislamiento eléctrico y un aumento de la resistencia a la abra-
sion de la superficie, especialmente en aquellos casos en los que se recurre al
anodizado duro.

Existen multiples opciones para conseguir el coloreado de superficies ano-
dizadas (Figura 115). El coloreado por impregnacion con colorantes o dyeing
permite el uso de colorantes de tipo inorganico u organico, siendo los primeros
mas resistentes en aplicaciones en exteriores, aunque ofrecen menor rango de
colores. El coloreado integral o autocolorante se basa en el empleo de acidos
orgénicos u otras estrategias que permiten dan un color caracteristico a la capa
de 6xido. Por ultimo, se encuentran las estrategias de coloreado mas comunes
en la actualidad; el coloreado electrolitico y por interferencia. En ambos casos
se busca depositar el colorante en la base del poro mediante aplicacion de
corriente alterna.



Practica 23. Anodizadoy coloreado 231

A4 4 \— A~ \BAR/

Colorante Integral Electrolitico Interferencia

Figura 115. Opciones de coloreado de capas de anodizado en Al.
Fuente: elaboracion propia.

La operacion de sellado suele ser la ultima etapa en las lineas de anodizado.
Con ella se busca mejorar la resistencia a la corrosion y garantizar un acabado
estético duradero. El sellado en agua hirviendo o vapor de agua (100 °C, 2-3
min/um) ha sido durante muchos afios la opciéon mas comun debido a su sen-
cillez. Este sellado hidrotermal busca transformar la alimina en bohemita
(ALO,.H,0) o pseudobohemita (Al,0,.nH,0O, 1 <n < 1.5), para la cual se re-
quieren temperaturas superiores a 96 °C con objeto de evitar la formacion de
bayerita (a-Al(OH),) (Figura 116). La bohemita es un oxihidroxido de alumi-
nio cuya formacion lleva asociada un aumento de volumen o expansion y, por
tanto, el sellado de los poros.

Sellado de poros y
Hidratacion cristalizacién

T gohemita

Pseudobohemita

=

A"A] T NZAS/

0-10 min 10-30 min

Figura 116. Representacion esquematica del efecto del sellado.
Fuente: elaboracion propia.

Alternativamente al sellado con agua, se han desarrollado otros procedi-
mientos que requieren temperaturas bajas (cold-sealing, 20-30 °C) o medias
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(mid-temperature sealing, 70-90 °C), lo que repercute en un ahorro econémico.
Estos procedimientos se basan en el empleo de sales de Ni o Co y su mecanis-
mo de accion parece estar relacionado con la formacion de precipitados de
estos metales. Conviene mencionar también que existen sellados basados en
dicromato para aplicaciones en aeronautica, aunque las restricciones medioam-
bientales como la europea REACH estan regulando cada vez mas su uso.

Objetivos

Realizar el anodizado, sellado y coloreado de una aleacion de aluminio
comercial.

Estudiar el efecto del espesor de la capa anddica porosa y del sellado de la
misma en su resistencia a la corrosion utilizando el método de acido fosforico.

Parte experimental

Tabla 40. Material para el desarrollo de la Practica 23

Probetas de Al 1050 - Fuente de alimentacion DC

Desengrase - x2 Cables con pinzas de cocodrilo

NaOH - 20% en masa - Muestras de Al A1050 con agujero 3x2 cm
Alcohol - Soporte PVC con catodos de Al
Anodizado - Iman agitador

H,SO, - 24,5 % en masa (164 mL para1l) - Placa calefactora con agitacion

Sellado - Termometro

H,O destilada a ebullicion 15-30 min - Vasos de precipitado de cristal x3 250 mL
Coloreado - Probeta de 50 mL

Azul - x2 Botes de plastico 100 mL

(Etapa 1) 15 g/L K,Fe(CN)¢x3H,0 - Pipeta Pasteur

(Etapa 2) 15 g/L FeCl,x6H,0 - Espatula

Negro - Calibre

10 g/L Supradye Deep Black MLW - Placa de Petri 0 papel para pesar

Preparar con agua destilada caliente. - Pinzas

pH 4.2-4.8 corregir con amoniaco - Hilo Nylon

Medidas de resistencia a la corrosion - Gafas de seguridad

15 min, 38 °C, 35 mL H,PO, en 1L agua

Fuente: elaboracion propia.

Paso 1. Preparacion de disoluciones. Preparar, si fuera necesario, las diso-
luciones de acido sulfurico, hidroxido sédico, coloreado y ensayo de corrosion.
Paso 2. Desengrase. Utilizando pinzas, sumergir las probetas de aleacion
A1050 en la disolucion de 20% NaOH durante 4-5 min (en campana extractora).
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Enjuagarlas con agua, lavarlas con alcohol y secar con corriente de aire calien-
te. Si fuera necesario puede realizarse un desbaste previo hasta P600.

Nota: la operacion de ataque se realiza para eliminar la capa fina pasiva y/o
los productos de corrosion. El ataque alcalino de las aleaciones de aluminio,
sobre todo las que contienen silicio, habitualmente resulta en formacion de una
pelicula superficial oscura de elementos aleantes. Es importante eliminar esa
pelicula mediante una operacion de aclarado con una disolucion de 40% HNO,
durante 15-30 s. El aluminio puro, €j. A1050 no requiere aclarado tras ataque.

Importante: manipular las piezas con guantes y pinzas con el fin de no en-
suciarlas.

Paso 3. Utilizando el calibre, determinar el area de la muestra a anodizar
(debe estar proximo a ~14 cm?). Calcular la intensidad de corriente, Iaplica w (@A),
necesaria para alcanzar una densidad de corriente de i = 20 mA/cm? (debe
estar proxima a 0,28 A).

A (cm?) =
Iaplicada (A) = lA =

Paso 4. Anodizado. Cada grupo anodizard un minimo de 3 muestras segun
las condiciones indicadas en la Tabla 41.

Tabla 41. Condiciones y tiempos de anodizado

150 mL H,SO, (25,4% en masa) sin agitacion
V., =~30V
i =20 mA/cm?
Tamb

Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3

Anodizado | Anodizado + Sellado Anodizado + Coloreado
G t(s) Anodizado | Sellado | Anodizado | Coloreado Colorante y

t(s) t (min) t(s) t (min) temperatura

1 120 600 15 800 5+1 Azul T,
2 240 480 15 800 5+1 Azul T,
3 360 360 15 800 5+1 AzulT,
4 480 240 15 800 5+1 Azul T,
5 600 120 15 800 5+1 Azul T,
6 600 120 15 800 15* Negro 55-65 °C

* Con el colorante negro debe utilizarse agitacion.
Fuente: elaboracion propia.
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4 DC POWER SUPPLY N

CURRENT

CURRENT

Figura 117. Esquema del montaje de anodizado. Es importante colocar las
probetas siempre con la misma configuracion para asegurar que el area
anodizada es la misma en todas ellas. Fuente: elaboracién propia.

Colocar los catodos de Al en el soporte de PVC y la muestra o anodo
(A1050) en el soporte de Ti Grado 2 segun se muestra en la Figura 117 y seguir
la siguiente secuencia con ayuda del personal docente:

— Con la fuente apagada girar los reguladores Coarse y Fine de corriente
al minimo y los de voltaje al maximo.
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— Encender la fuente (Power) y subir la intensidad de corriente hasta el
valor I . calculado previamente (primero con regulador Coarse 'y
posteriormente con Fine). Iniciar el cronémetro y observar los procesos
que ocurren en catodo y anodo.

— Una vez alcanzando el tiempo de anodizado, anotar el valor de voltaje
y apagar la fuente (Power).

— Levantar ligeramente el soporte y con ayuda de pinzas extraer la muestra.
Lavarla con abundante agua y alcohol. Secar con aire caliente. Importan-
te: manipular las piezas con guantes y pinzas con el fin de no ensuciarlas.

— Con el resto de muestras, encender la fuente directamente y ajustar la
corriente con el regulador Fine si fuera necesario.

Paso 5. Sellado. Sumergir la probeta en agua desionizada a ebullicion du-
rante 15 min. Sacar y secar la muestra en aire caliente.

Paso 6. Coloreado. En esta practica, el color azul (azul de Prusia) se consigue
por precipitacion de compuestos inorganicos de baja solubilidad dentro de los
poros de la capa. Para ello la muestra se sumerge en el reactivo n.° 1 (15 g/L
K,Fe(CN),x3H,0) y luego en el reactivo n.° 2 (15 g/L FeCl,x6H,0) previo
enjuage con agua (Tabla 40). El tinte de color varia dependiendo del tiempo de
inmersion en cada uno de los reactivos y del espesor de la capa de anodizado.
El otro colorante es un producto comercial que da lugar a tonos negros o ne-
gros-azulados por absorcion de productos organicos. La tonalidad final depen-
de del espesor de la capa de anodizado y de las condiciones de coloreado (t y
T). Es necesario un espesor minimo de 14-16 um para que se consiga una satu-
racion perfecta en negro. Opcional: sellar las muestras coloreadas como en el
paso 5 si se quiere retrasar la pérdida de color de las muestras con el tiempo.
Los alumnos que lo deseen pueden anodizar mas muestras para colorearlas.

Paso 7. Ensayo de corrosion. Pesar las probetas tras «anodizado» y «ano-
dizado+sellado» (Muestra 1 y Muestra 2) en balanza de precision. Calentar la
disolucion de H,PO, a 38 °C en un vaso de precipitados de 100 mL. Sumergir
las muestras durante 15 min. Lavar y pesar. Las muestras que presenten un
cambio de masa inferior a 30 mg dm? habran superado el ensayo.

Informe

El informe final deberé incluir los siguientes apartados. Los porcentajes indican
el peso en la calificacion (la calidad del informe tiene un peso de 10%).
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Introduccion (10%), Objetivos (5%) y Parte experimental (5%o)

— Descripcion breve de fundamentos tedricos, objetivos y metodologia de
la practica.

Resultados y discusion

— Resultados obtenidos incluyendo las fotografias, reacciones y datos del
proceso (voltaje, densidad de corriente, etc.) (5%).

— Fotografias y resultados/discusion relativos al coloreado (5%).

— Fotografias y resultados/discusion relativos al ensayo de corrosion (in-
cluir resultados de todos los grupos) (10%).

Conclusiones/Bibliografia (10%0)
Cuestiones (1-15%, 2-15%, 3-10%).

1. Estimar el espesor de la capa anodica utilizando la ley de Faraday para
todos los tiempos utilizados en la practica. Datos: p(AL,O,) = 3,14 g/cm’,
eficiencia de la corriente anddica = 90%, porosidad = 30%, M(ALO,) =
101,96 g/mol, i = 20 mA/cm?. Representar el espesor (mm) en funcion
del tiempo de anodizado.

2. Célculo de rendimientos de procesos anddicos: aproximadamente el
40% del espesor del recubrimiento se forma por migracion de los
cationes Al*"hacia la intercara 0xido/electrolito, y el 60% restante se
forma en la intercara metal/6xido por la migracion de los iones O*
hacia esta intercara. Parte de la corriente se consume también en
procesos colaterales: generacion de O, (reaccion anddica) y expulsion
de AP** al medio (pérdida del metal sin incorporarlo en la capa del
oxido). Es importante saber el rendimiento de la corriente de estos
procesos anddicos, 1, ,,o; N, My, perdido? PATA poder controlar la eficien-
cia del anodizado. El célculo de estos parametros se determina utili-
zando la Ley de Faraday junto con las medidas de masa de la probeta
antes y después de anodizado, y la masa de la probeta tras la elimina-
cion de la capa de 6xido con un reactivo de decapado apropiado (Fi-
gura 118).
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Figura 118. Esquema del proceso para el calculo del rendimiento del proceso de
anodizado y distribucion de la carga (Q = It) en los diversos procesos.
Fuente: elaboracion propia.

Calcular %om,,,,,, %on,, perdido Y /0T, PAra un proceso de anodizado realizado
con una densidad de corriente constante de 20 mA/cm? durante 20 min. Datos:

m__=10,1342 g

inicial

m =10,1480 g

anodizado
msustrato decapado = 10’1 122 g
A=15 cmz, M(ALO,) = 101,96 g/mol, M, = 26,98 g/mol, F=96500 C/mol

3. Calcular la fraccion de porosidad para un proceso de anodizado con los
siguientes datos: espesor = 20 pm, Area =40 cm% m_. = 13,5200 g, m

inicial anodizado
= 13,8022 g, m_ . =13,6125g, p(ALO,) = 3,14 glem’, M(ALO,) =

101,96 g/mol, M, = 26,98 g/mol, F=96500 C/mol.





