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RESUMEN

El galvanizado por inmersion en caliente consiste de un recubrimiento metalico de Zn (Zinc)
sobre un sustrato de acero y es ampliamente utilizado en la industria en general. En esta tesis
se evalla y explica este proceso sobre laminas de acero de bajo C (Carbono) con calibre 16

para uso de sefialamientos viales, lo anterior para evitar su oxidacion y prolongar su vida util.

La informacidn de esta investigacién tiene como finalidad mostrar el proceso de galvanizado
y su factibilidad para la industria, también se explica a detalle como se llevo a cabo y por qué
este tipo de recubrimiento sobre laminas de acero bajo en C es importante, asi como las
diferentes aplicaciones donde es utilizado, sus ventajas en relacion con el tiempo de vida y
resistencia quimica que ofrece en los diferentes tipos de atmdsferas.

Se realizaron dos pruebas de galvanizado por inmersion continua en caliente, la primera con
37 muestras y la segunda con 40 muestras de laminas de 1 pulgada de longitud por 1 pulgada
de ancho. Se sometieron a diferentes temperaturas que abarcan rangos desde los 450°C hasta
los 535°C. Se utilizd un bafio liquido de Zn para sumergir las muestras que fueron
previamente tratadas con la técnica de “sand blast” e inmersas en una solucion de 1M de
HCL, con tiempos de inmersion variables. Lo anterior con la finalidad de determinar las
condiciones ideales en el proceso de galvanizado, obteniendo &ptimas propiedades

mecanicas y quimicas.

Posteriormente, se realizé un analisis estructural y de propiedades mecanicas (microdureza)
de recubrimientos de galvanizado por inmersién continua en caliente, a traves de difraccion
de Rayos X para determinar su estructura cristalina aunado a la técnica de microscopia
electrénica de barrido para caracterizar la morfologia y composicion quimica, para las

propiedades mecanicas se utilizé un microdurémetro Vickers.

El objetivo de este trabajo fue elucidar las condiciones que favorecen una buena adherencia
de recubrimientos de Zn sobre laminas de acero, evitando la formacion de compuestos

intermetalicos los cuales perjudican la calidad del recubrimiento.
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SUMMARY

The hot-dip galvanized is a metal coating of Zn on a metal substrate and it’s amply used in
general industry. In this thesis is evaluated and explain the process about the steel sheets of
low C with caliber 16 for use of road marking, the above to avoid the oxidation and prolong

it’s useful live.

The information of this research has to purpose to show the galvanizing process and it’s
feasibility for the industry, it is also explained in detail how it was carried out and why this
type of coating on low-C steel sheets is important, as well as the different applications where
it is used, its advantages in relation to the life time and chemical resistance it offers in
different types of atmospheres.

Two continuous hot dip galvanizing tests were performed, the first with 37 samples and the
second with 40 samples of sheets 1 inch long by 1 inch wide. They were subjected to different
temperatures ranging from 450 ° C to 535 ° C. A liquid Zn bath was used to immerse the
samples that were previously treated with the “sand blast” technique and immersed in a 1M
HCL solution, with variable immersion times. This in order to determine the ideal conditions

in the galvanizing process, obtaining optimal mechanical and chemical properties.

Later, a structural and mechanical properties analysis (micro hardness) of continuous hot-dip
galvanized coatings was performed through X-ray diffraction to determine it’s crystalline
structure combined with the scanning electron microscopy technique to characterize the
morphology and chemical composition, for mechanical properties a Vickers micro durometer

was used.

The objective of this work is to elucidate the conditions that favor a good adhesion of Zn
coatings on steel sheets, avoiding the formation of intermetallic compounds which harm the

quality of the coating.
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Capitulo |

INTRODUCCION

La ingenieria industrial, es el &rea que se encarga de implementar procesos de produccién y
Ilevar a cabo proyectos que permitan el desarrollo de las actividades de forma productiva y
eficiente. Sus principales areas de estudio son economia, finanzas, logistica, y produccion,
estas areas requieren de destrezas y conocimientos especializados, relacionados a las ciencias
matematicas, fisicas y sociales, junto a los principios de disefio y analisis propios de la
ingenieria [1]. Lo anterior permitird puntualizar, predecir y evaluar los resultados que se
obtienen de tales sistemas, implementandose asi los cursos de accion mas adecuados que

garanticen el éxito de un proyecto industrial.

Para obtener conocimiento acerca de este proyecto, el proceso de galvanizado por inmersion
continua en caliente es un proceso metalurgico utilizado industrialmente para proteger piezas
y componentes de acero contra la oxidacién y la corrosion. La proteccion del recubrimiento
de Zn puede aportar a los componentes recubiertos una vida entre 30 y 50 afios dependiendo

de las condiciones atmosféricas [2].

Lo anterior se logra sumergiendo estos componentes en un bafio de Zn liquido el cual debe
encontrarse a una temperatura cercana a 450°C, para lograr formar una capa de recubrimiento
de Zn capaz de inhibir la reaccion del Oz con el Fe y formar Oxido de hierro [3], principal
causante de la oxidacion y corrosion en componentes de acero. El galvanizado en caliente es
un proceso econdémico y atractivo para las industrias y mas especificamente en la
construccién, siendo una alternativa para el uso de estructuras duraderas, resistentes y
econdémicas. Sin embargo, en este proceso se encuentran involucradas una cantidad
importante de variables que se necesitan considerar para el optimo desempefio de los
1
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recubrimientos formados. El disefio de fabricacion de una planta de galvanizado en caliente
consiste en diversas etapas, donde en cada una existe un proceso metaltrgico complejo. Por
ello, es importante desarrollar un proceso o un sistema de produccion industrial, que garantice

una adecuada formacion del recubrimiento metalico sobre el material a recubrir.

Desde un punto de vista tecnoldgico, los principios de la galvanizacion se han mantenido
practicamente invariables desde hace mucho tiempo [4]. Sin embargo, debido a nuevas
aplicaciones en la industria automotriz y la construccion, en la actualidad existe una
importante investigacion de los aspectos del proceso de galvanizado y nuevos desarrollos
con recubrimientos de Zn y otros elementos de aleacion. En los Gltimos afios una cantidad
importante de investigaciones a nivel mundial se han enfocado en estudiar la influencia de la
composicion quimica del bafio liquido y su efecto en la microestructura final, sus propiedades

mecanicas Yy las propiedades en general de los recubrimientos galvanizados [5-14].

El presente trabajo se enfoca en dar respuesta para comprender el efecto de las diferentes
variables en el proceso de galvanizado en caliente con la finalidad de obtener un
recubrimiento de alta calidad y buenas propiedades mecanicas. Para esto, se determind
estudiar diferentes variables que afectan la calidad y las propiedades de los recubrimientos
de Zn sobre sustratos de acero como son; el efecto de la temperatura del bafio de Zn, la
temperatura de las piezas sumergidas en el bafio de Zn, la calidad de la superficie de las
piezas metalicas, la velocidad de inmersién al bafio liquido y el tiempo de permanencia a la

temperatura el bafio liquido.

Asi mismo, se estudio y establecieron las condiciones 6ptimas de la adicidn de elementos
que favorecen la reduccion de la disolucion de Fe en el liquido, causantes de la formacion de
compuestos intermetalicos sobre el recubrimiento formado y que disminuye la calidad, y
propiedades mecanicas, favoreciendo a la aparicién de grietas y fracturas del recubrimiento

dando inicio a la corrosion de las piezas metalicas sumergidas en de bafio de Zn.



1.1-Descripcién del problema

Actualmente en Tamaulipas no existe una empresa que brinde el servicio de galvanizado por
inmersion continua en caliente, por lo que surge la necesidad de evaluar las diferentes
variables que intervienen en el proceso de galvanizado en caliente y asi determinar los
parametros Optimos del proceso que garanticen tanto la buena adherencia del recubrimiento
sobre el metal asi como buenas propiedades mecanicas que sean capaces de soportar
diferentes procesos de manufactura. Cuando se logre obtener las condiciones ideales para el
proceso de galvanizado se estudiara la posibilidad de transferencia de tecnologia a una
empresa local interesada en implementar este proceso como parte de su proceso productivo.
Actualmente esta empresa, adquiere la materia prima del acero para la manufactura de sus
productos, para posteriormente enviarla al proceso de galvanizado en ciudades como
Monterrey o el centro de la republica, y finalmente pagar los gastos de envio a esta ciudad.
Todo esto tiene un costo elevado por lo que el consumidor final paga una cantidad superior
al valor comercial, adicionalmente evitando o disminuyendo estos gastos se puede aumentar

el margen de ganancias y ser mas competitivo.

El presente trabajo, propone presentar las condiciones ideales del proceso de galvanizado en
caliente para obtener recubrimientos de alta calidad con las mejores propiedades mecanicas
y disminuyendo la posibilidad de la formacion de compuestos intermetalicos que
disminuyeron la calidad del recubrimiento y provocan el inicio de la corrosion del material
recubierto. Estableciendo las condiciones ideales del proceso, se puede proponer la
construccidn de un prototipo de planta de galvanizado por inmersion en caliente la cual podra
desarrollar tecnologia basica del mismo proceso bajo las condiciones ideales. La generacién

de la informacién sera til para la puesta en marcha de un modelo industrial de galvanizado.



1.2.- Justificacion
El galvanizado por inmersion en caliente es uno de los principales métodos para la proteccion

de componentes de acero contra la corrosion [15].

El proyecto consiste, en conocer y establecer cudles seran las condiciones ideales del
galvanizado por inmersion en caliente para incursionar en nuevos segmentos de mercado, ya
que las variables a tratar son muy complejas, a su vez, en un proyecto a corto plazo, se
pretende transferir tecnologia y acondicionar las instalaciones de la empresa para asegurar

que los productos sean elaborados con la mejor calidad posible.

Con la puesta en marcha del presente proyecto, se podréa dar cumplimiento a las necesidades
del mercado, lo que da como resultado un incremento en la operacion de la empresa, sus
ventas y a toda la poblacion del estado, ya que beneficia a la economia Tamaulipeca que los

productos de buena calidad sean producidos en el estado.

1.3.-Propuesta de solucion

Se podra aprender de como galvanizar productos de acero, realizando pruebas de laboratorio
y con esto se podra realizar un manual operativo de fabricacién que ayude a establecer las
mejores condiciones de galvanizado en caliente a nivel industrial, para su desarrollo, se

realizaran los siguientes pasos:
A) Establecer las condiciones dptimas de funcionamiento del equipo de fundicion de Zn.

B) Realizar una matriz experimental de pruebas de inmersion del material con la finalidad de

determinar el rango adecuado de cada una de las variables estudiadas.

C) Hacer pruebas de laboratorio del material verificado sus resultados y empezar a comprobar

su efectividad.

D) Realizar un manual con especificaciones técnicas de los pardmetros a utilizar, seran

entregados a la empresa correspondiente.



1.4.-Hipotesis

Conociendo las mejores condiciones de operaciéon del galvanizado en caliente se podra
realizar un proceso de produccion por inmersion de laminas de acero, generando un manual
de procesos que sea de utilidad para la empresa para la fabricacion de piezas y componentes
de los diversos productos que manejan. EIl impacto econdmico estimado en el ahorro por
gastos de transporte y produccion de galvanizado sera de una ganancia mayor al 40% de sus

ingresos anuales.

1.5..-Objetivos

1.5.1-Objetivo general

Determinar las condiciones ideales del proceso de galvanizado por inmersién en caliente para
un galvanizado eficaz y capaz de producir a nivel industrial recubrimientos de Zn de alta

calidad.

1.5.2.-Objetivos especificos

1.- Realizar pruebas de temperatura del bafio de galvanizado.

2.- Realizar las pruebas de inmersién in situ considerando las siguientes variables: tipo de
acero, calidad superficial de las piezas a sumergir, tamafio y geometria de la pieza,
temperatura de entrada de la pieza metalica, temperatura del bafio liquido, nivel de agitacion

del bafo liquido, tiempo de inmersion y eficiencia del enfriamiento.
3.- Andlisis de la inspeccion visual del recubrimiento.

4.- Pruebas de laboratorio para determinar la calidad de las piezas recubiertas: prueba de
dureza, espesor del recubrimiento formado (microscopia Optica), difraccion de rayos-x, y

microscopio electronico de barrido.

5.- Elaboracion de un reporte técnico de las condiciones ideales del proceso de galvanizado



1.6.-Alcances y limitaciones

1.6.1-Alcances

-El presente proyecto proporcionara la informacion acerca del proceso de galvanizado para

Ilevarlo a cabo en la empresa por primera vez en Tamaulipas.

-Servir como base de futuras inmersiones para agregar elementos quimicos y mejorar el

galvanizado.

-Incrementar la productividad y competitividad de la empresa.

1.6.2.-Limitaciones

-No contar con el equipo necesario de trabajo para fundicion.
-Falta de materiales para sus pruebas.
-No contar con disponibilidad de personal para fundicion.

-Falta de espacios seguros para el proceso de fundicion.

1.7.-Organizacion del trabajo

La estructura de este trabajo se describe a continuacion: el capitulo I, contiene la
introduccion, descripcion del problema, justificacion, propuesta de solucion, hipdtesis,
objetivo general, objetivos especificos, alcances y limitaciones; en el capitulo Il se muestra
el marco tedrico referencial y trabajos relacionados del galvanizado; para el capitulo 111 se
tiene la explicacion acerca del proceso de galvanizado asi como sus normas ASTM, ISO y
NOM,; el capitulo 1V la metodologia y para el tltimo capitulo V los resultados obtenidos

tanto como las conclusiones.



Capitulo |1

MARCO TEORICO-REFERENCIAL

2.1.-Marco historico

La historia del galvanizado comienza en 1742, cuando P. Melouin, un quimico francés, logré
describir un método para revestir hierro al sumergirlo en zinc fundido en una presentacion a
la Real Academia Francesa. Después de treinta afios, Luigi Galvani, de aqui el nombre del
galvanizado, descubrié todavia méas sobre el proceso electromecanico que se produce entre

los materiales [14].

Las investigaciones de Galvani se extendieron en 1829 cuando Michael Faraday descubri6
una accion sacrificial del zinc, y en 1836, el ingeniero Sorel obtuvo una patente para el
proceso de galvanizado. Ya en 1850 una empresa britanica ya empleaba 10,000 toneladas de
zinc al afio para usar como método de proteccion al acero, y en 1870 se abrid la primera
planta de galvanizado en Estados Unidos. En la actualidad, el proceso de galvanizado en
caliente puede encontrarse en todo tipo de aplicacion e industrias importantes donde se utilice

hierro o acero [16].

El galvanizado por inmersion en caliente tiene su historia de éxito probada y creciente en una
gran cantidad de aplicaciones en todo el mundo [17], este proceso fue patentado en Francia
hace unos 180 afios. Desde entonces este proceso ha sido demostrado ser efectivo y rentable

para la proteccién del acero.



2.2.-Marco tedrico

2.2.1.-Galvanizado en caliente

El recubrimiento de Zn sobre el acero es el proceso mas importante y econdémico utilizado
para proteger los componentes de acero contra la corrosion ambiental [18]. Los principios
del galvanizado se mantienen practicamente invariables desde hace mucho tiempo visto del
lado tecnolégico, pero, debido a nuevas aplicaciones en la industria automotriz y la
construccion, hoy en dia existen importantes investigaciones sobre aspectos del proceso de

galvanizado por inmersion en caliente y de recubrimientos a base de Zn [19].

La galvanizacién por inmersion en caliente es un proceso que brinda proteccidn anticorrosiva
a cualquier producto fabricado de material de acero, consiste en sumergir las piezas en un
bafio de Zn fundido, las piezas recubiertas por este tipo de proceso son ampliamente

utilizadas en obras industriales, civiles, urbanas y comerciales [20].

El galvanizado por inmersién en caliente es el método mas antiguo y econdmico utilizado
para aplicar recubrimientos a base de Zn en los aceros para obtener una proteccion sacrificial
contra la corrosion. La formacién de fases o compuestos intermetélicos durante la
galvanizacién depende de factores tales como; la velocidad de difusion del Zn en el sustrato
de acero y la posterior reaccion de aleacion entre el Fe (Hierro) y el Zn, la temperatura del

bafio y la temperatura de los componentes antes de ingresar en el Zn [7].

El Zinc utilizado en plantas comerciales de galvanizacion contiene algunas impurezas
metalicas, en algunos casos, las adiciones se hacen para poder influir en la morfologia y la
cinética de crecimiento de los recubrimientos de Zinc durante el proceso de galvanizado [8].
Es importante aclarar que cuando el acero contiene una cantidad importante de impurezas o
el Zn tiene presencia de elementos como Fe y Si (Silicio), la formacion de compuestos
intermetalicos dentro del bafio liquido es inevitable y dificil de controlar.



2.2.2.-Tipos de corrosion

La corrosion y la reparacion del dafio por corrosion son problemas multimillonarios a nivel
mundial, y se estima que este problema le cuesta a los Estados Unidos aproximadamente
$423 mil millones, o cerca del 3% del PIB [21]. Sin embargo, el costo de la corrosion va
mucho mas alla de lo financiero, también puede generar el desperdicio de recursos naturales,
fallas peligrosas y muchos otros costos indirectos. La corrosion es un fendmeno natural que
no puede eliminarse por completo, no obstante, pensar que este proceso no puede hacerse

nada es una idea equivocada [22].

La corrosion se define como el ataque que sufre un metal por parte de un medio en el que se
halla y donde la presencia de oxigeno es la clave, con el consiguiente deterioro de sus
propiedades. La importancia de la corrosion en la sociedad actual es fundamentada por el
empleo masivo de metales en todo tipo de aplicaciones, estos metales estan expuestos a una
variedad de ambientes agresivos, razon por la que en su practica la corrosion representa un
grave problema que es dificil y frecuente de reconocer hasta que el deterior del material se

ha vuelto irreversible [23].

El tipo de degradacion es muy diferente para cada material, en los metales se tiene una
pérdida de material a consecuencia del intercambio de electrones, esta afectacion recibe el
nombre de corrosion, sin embargo en los materiales ceramicos el proceso de corrosion es
poco probable, este es un proceso que deteriora un material producido por un ataque quimico
o electroquimico en su ambiente. En el acero la corrosion por lo regular es de caracter
electroquimico, donde existe una transferencia de electrones de un elemento a otro, entre los
tipos de corrosidn, existen diversos tipos como por ejemplo lo es ataque uniforme, corrosion
galvanica, por picaduras, corrosion selectiva, corrosion bajo tensiones, corrosion

intergranular y corrosién por erosion [5].



Una falla estructural presente en componentes de acero para la construccion puede observarse
en la Figura 2.1, este tipo de fallas se deben a gran medida a las condiciones ambientales y a

la falta de proteccion catddica del acero.

Figura 2.1.-Corrosion en el acero. [24]

2.2.2.1.-Corrosion galvanica

Existen dos principales tipos de celdas galvanicas que ocasionan la corrosion: que es el par
bimetalico y la celda de concentracién. En la Figura 2.2, se muestra un par bimetalico, es
como una bateria, que consiste en dos metales diferentes sumergidos en una solucién de
electrolitos. Una corriente eléctrica (flujo de electrones) se genera cuando los dos electrodos

estan conectados por un trayecto conductivo externo.

-
Corriente Convencional
Electrones g ¢ & Circuito - (A-r Electrones
2
1 Externo ‘_::
+ -
Catodo Anodo

Electrones

Figura 2.2.-Par bimetalico. [43]
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Una celda de concentracién contiene un anodo y un catodo del mismo metal o aleacion y una
via de corriente de retorno. La fuerza electromotora surge de la diferencia en concentracion
de las superficies a traves del trayecto externo. Existen cuatro elementos necesarios para que

se produzca la corrosion en una celda galvanica:

Anodo: El electrodo donde la reaccion galvanica genera electrones. La corrosion ocurre en
el anodo. Cétodo: El electrodo que recibe los electrones. El catodo estd protegido de la
corrosion. Electrolito: Este es un conductor por donde se transporta la corriente. Los
electrolitos incluyen soluciones acuosas u otros liquidos. Via de corriente de retorno: Esta

es la via metalica que conecta el anodo con el catodo. A menudo, es el metal subyacente.

Los cuatro elementos, anodo, cétodo, electrolito y trayecto de corriente de retorno son
necesarios para que se genere la corrosion. Si se quita cualquier de estos elementos detendra

el flujo de corriente y la corrosion galvanica no se producira [24].

2.2.3.-Métodos de proteccion contra la corrosion

El acero es un material de construccion muy fluido y eficiente que puede ofrecer libertad en
su disefio. Sin embargo, para los proyectos expuestos a la atmosfera y otros ambientes
agresivos, es muy critico revestir el acero para protegerlo contra la corrosion. Muy seguido
los grandes proyectos de construccion tiene una vida Gtil de disefio 6ptimo de 50 a 100 afios,
donde es la necesidad de una proteccion contra la corrosion que sea durable y perdure. El
amplio uso del galvanizado en caliente se debe a la doble naturaleza protectora del
revestimiento. Es un revestimiento de barrera, este brinda un sélido de Zn unido
metaldrgicamente que cubre por completo la superficie de acero y lo protege de la corrosion.
El galvanizado en caliente brinda tres niveles de resistencia a la corrosion del acero:

proteccion de barrera, proteccion catddica y patina de zinc [24].

2.2.3.1.-Proteccion de barrera

Es la primera linea de la defensa contra la corrosion se debe a la proteccion de barrera. Como

suele pasar con las pinturas, el galvanizado en caliente brinda proteccion al aislar el acero de
11



los electrolitos que se encuentran en el ambiente. Mientras esta barrera este intacta, el acero
estara protegido y no se podra producir la corrosion, sin embargo, si se penetra esta barrera,

comenzara la corrosion.

Ya que debe estar intacta la barrera para poder evitar la corrosion, se cuenta con dos
propiedades de suma importancia de proteccion de barrera y es la adhesion al metal base y
su resistencia a la abrasion. Su naturaleza impermeable y fuertemente unida del metal de zinc

se vuelve un revestimiento de barrera excelente [24].

2.2.3.2.-Proteccion catddica

A parte de la proteccion de barrera, el galvanizado por inmersion en caliente protege al acero
de forma catddica, lo que significa que el zinc se corroera por preferencia para proteger el
acero desnudo. La proteccion catodica requiere cambiar un elemento del circuito de
corrosion, y asi se puede asegurar que el metal base se vuelva el elemento catddico del

circuito.

Hay dos variaciones importantes del método catodico de proteccion contra la corrosion. La
primera es un método de anodo sacrificial, en este método se debe colocar en el circuito un
metal o aleacion anddicos al metal base bajo proteccidn y se convierte en el anodo. EI metal
base que esta protegido se convierte en el catodo y no se corroe. EI &nodo se corroe y asi es

como se brinda la proteccion buscada [24].

2.2.3.3.-Pétina de zinc

La proteccion duradera contra la corrosion del galvanizado por inmersion en caliente es el
desarrollo de la patina de zinc. Esto nace con la formacion de subproductos de la corrosion
de zinc sobre la superficie del revestimiento. El zinc, como todos los metales, se corroe
cuando se expone a la atmosfera. Si los revestimientos galvanizados estan expuestos tanto a
humedad y aire de libre fluidez, se van a formar subproductos de la corrosion naturalmente
sobre la superficie del revestimiento. La formacion de estos subproductos (6xido de zinc,
hidroxido de zinc y carbonato de zinc) se producen durante los ciclos naturales de

humectacion y secado en el ambiente. La patina de zinc cuando se desarrolla por completo
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minimiza la tasa de corrosion del zinc hasta 1/30 parte de la tasa del acero en el mismo

ambiente y actia como una barrera adicional impermeable [24].

2.2.3.4.-Resistencia a la abrasion

La caracteristica Unica del revestimiento galvanizado por inmersién en caliente es el
desarrollo de capas intermetalicas resistentes a la abrasion que estan fuertemente unidas. En
la Figura 2.3, se muestra lo que es un corte transversal de un revestimiento galvanizado en
caliente de tres capas intermetalicas que son “gamma”, “delta”, y “zeta”, y la capa superior

de zinc puro denominada como “eta”.

Eta
(100% Zn)
70 NDV de dureza

Zeta
(94% Zn 6% Fe)
179 NDV de dureza

Delta
(90% Zn 10% Fe)
244 NDV de dureza

Gamma
(75% Zn 25% Fe)
250 NDV de dureza

Acero Base
(100% Fe)
159 NDV de dureza

Figura 2.3.-Fotomicrografia del revestimiento galvanizado. [24]

Estas capas se van desarrollando de forma natural en la reaccion metallurgica entre el hierro
en el acero y el zinc en la paila. En esta fotomicrografia, también se muestra la dureza de
cada una de las capas como un nimero de dureza Vickers (NDV). Se puede observar las tres
capas intermetalicas son mas duras que el acero desnudo, y la capa de la fase “eta” posee
ductilidad, lo que significa que dificulta mucho poder dafiar el revestimiento del galvanizado

en caliente [24].

2.2.4.-Materiales utilizados en la industria del galvanizado

En la industria del galvanizado existen diferentes aplicaciones principales que son mas

comunes, en la Figura 2.4, se enlistan las diferentes aplicaciones donde se utiliza el
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galvanizado por inmersion en caliente, como se puede notar la mayor parte de las piezas son

ocupadas diariamente en la vida de las personas y van desde un simple tornillo hasta grandes

edificaciones.

EDIFICACION

GRANDES
ESTRUCTURAS

Puentes, Tiumales,
Torres y Mastiles.

ARMADURAS PARA
HORMIGON

Estructura,
Constucciones
portuanas, Tableros de
Pusntes, Pansles da
Fachada, Prefabnicados
de Hormizon.
CARRETERAS

Pasarelas, Porticos de
Sedalizacion Barreras de
Seguridad. Pantallas
Acusticas, Parapetos.

MOBILIARIO
URBANO

Farolas, Semaforo,
Contenadores,
Marquesinas, Bancas,
Juegos, Casetas de
Autobuses.

ELECTRICIDAD

Torres y subestaciones
elécmicas, Antenas de
Telefonia, Repartidores de

television.

INSTALACIONES
INDUSTRIALES

Naves, Esqucturas,
Depositos y Tuberias.

AUTOMOCION

Chasis, Carrocerias y
Piezas Diversas de
Automoviles y Camiones.

AGRICULTURAY
GANADERIA

Invernaderos. Silos,
Almacensas, Establos v
Corrales, Instalaciones

Avicolas, Cercados y Equipos
de Irmigacion.

ELEMENTOS DE UNION

Tornilleriz, Clavos, Fijaciones
v Accesorios de Tuberias.

DEPORTE Y TIEMPO
LIBRE

Estadios, Piscinas,
Polideportivos, Sistema de
Thominacion.

TRANSPORTE

Catenarias de Ferrocaml,
Estaciones, Ternunales,
Embarcaderos, Almacenss.
Tnstalacicmes Awrilisres.
Construccion Naval.

Figura 2.4.-Aplicaciones del galvanizado [41].



2.2.5.-Formacion del recubrimiento de Zinc

El recubrimiento del galvanizado en caliente, consiste en un conjunto heterogéneo de
diferentes fases que se forman debido a reacciones metalrgicas del Fe y el Zn cuando una
pieza de acero se sumerge dentro del zinc fundido [16]. Después de la solidificacion, el
recubrimiento consiste en una capa externa de 100% de zinc (capa n-eta) y capas internas
Ilamadas capas de aleacion que consisten en fases intermetalicas de hierro y zinc como la
capa zeta ({, 94% Zn — 6%Fe), capa delta (5, 90% Zn — 10% Fe) y una Ultima capa gamma
(T, 75% Zn — 25% Fe), ver Figura 2.5. Estas capas intermetalicas son relativamente mas
duras que el acero subyacente y proporcionan una proteccion excepcional contra dafios en su

recubrimiento.

El espesor del recubrimiento se puede optimizar seleccionado la quimica del bafio adecuada
y otras condiciones de galvanizado. Un espesor con insuficiente revestimiento, su vida util
reduce, el recubrimiento excesivo aumenta el peso y su costo, un recubrimiento tipico en
espesor estan en un rango de 50-125 um. Agregando los elementos de aleacion tales como
Ni (Niquel), Mn (Manganeso), Al (Aluminio), Mg (Magnesio), Si (Silicio), Ti (Titanio), Co
(Cobalto), Sb (Antimonio), al bafio de Zn proporcionan una buena proteccién contra la

corrosion [25].

A continuacién se describen las fases intermetalicas formadas en el galvanizado, y el

porcentaje de Fe y Zn en cada una de las capas es diferente [26].
-Fase Eta (n):

La fase eta (1) es la primer capa del galvanizado con un contenido de 100%Zn y 0%Fe, con
una celda unitaria hexagonal, al ser puro en Zn esta es suave y ductil con una dureza Vickers
de 70.
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-Fase Zeta (0):

La fase Z (€) tiene un contenido de hierro aproximado de 6%Fe y 94% Zn, se forma a partir
de la reaccion quimica y se encuentra entre la fase delta y la fase eta. Esta fase es isomorfa

con una celda unitaria monoclinica con una dureza Vickers de 179.
-Fase Delta (9):

La fase delta () su composicion de hierro es de 10%Fe y 90%Zn, esta se encuentra entre la

fase gamma y la fase zeta con una celda unitaria hexagonal con una dureza Vickers de 244.
-Fase Gamma (I'):

La fase gamma (I") tiene un porcentaje de hierro de 25%Fe y un 75%2Zn, esta es la primer

capa unida a la pieza de acero y es la mas delgada y fragil a comparacion de las demés debido

a su contenido de Fe, tiene una celda unitaria cubica centrada en el cuerpo con una dureza
Vickers de 250.

(O

<——— ETA(1): 100% Zn

ZETA ({): 94% Zn 6% Fe Fe-zn

Capas intermetalicas

R DELTA (8): 90%Zn 10%Fe

——GAMMA (I):75%Zn 25%Fe

8 ACERO BASE

Figura 2.5.-Capas intermetalicas del galvanizado [26].
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2.2.6.-Composicion Quimica

El aluminio, el plomo, el estafio, el cobre y el niquel son los elementos utilizados y estan
presentes como adiciones de la aleacion o como impurezas que se originan de las materias
primas utilizadas durante el proceso. Sin embargo, estos elementos en el bafio liquido afectan
las caracteristicas fisicoquimicas, el punto se fusion, la viscosidad, la tension superficial, etc.,
el cobre, estafio y cadmio a concentraciones mas altas de 1-2% en peso alteran

significativamente la apariencia asi como la estructura de los recubrimientos [27].

La adicion de 0.025% en peso de Al en un bafio puro de Zn cambia su morfologia de sus
capas de aleacion de continuo y compacto a descontinuo [28]. Se forma una capa
intermetalica muy delgada en el sustrato y no forman capas de aleacion, después de 5y 10
minutos se rompe la capa de inhibicion y se desarrollan fases de aleacion con el sustrato,

principalmente de Fe.

A medida de la concentracion de Al aumenta, el crecimiento de capa de inhibicion y la
disolucién de Fe se aceleran, y esto lleva a la formacion de la capa de inhibicion mas rapida
y mas gruesa [10]. El grosor final es aproximado a 50 nm para 0.2% en peso y para un 0.8%
en peso de Al es de aproximadamente 390 nm, el cual es relativamente alto, la formacion de
la capa de inhibicidn depende de la concentracion de Al y el tiempo de inmersion en funcion
de la difusion de Fe y Al.

El Bismuto en cantidades de 0.5, 1.0 y 2.0% en peso en el bafio de Zn, no afecta la morfologia
de los recubrimientos galvanizados, el Bi (Bismuto) que se afiadi6 se acumula principalmente
en la ultima capa “eta” y parte superior de la capa “zeta” en forma de inclusiones y esto
ocasiona que se acelere la corrosion de recubrimiento porque el Bi es catddico para el Zn
[14].

La adicion de Al,O3 (Alimina) junto con TiO2 (Oxido de Titanio) [24] mejoraron aun mas el
rendimiento del recubrimiento por inmersion en caliente, los autores encontraron que el
refuerzo con 0.1% de los 6xidos mezclados en el recubrimiento era éptimo y también facilitd

la proteccion de barrera sin poder afectar el rendimiento galvanico de este, los recubrimientos
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con contenido de 6xido de metal solitario resulto con un rendimiento inferior a comparacion

de un mixto reforzado con 6xidos.

En un estudio reciente se sumergieron laminas de acero en 0.37% en peso de Si pre-electro
chapadas con capa de Fe en el bafio de Zn a una temperatura de 450°C durante varios
intervalos de tiempo, el resultado fue que el alto contenido de Si en los aceros, se acumula
en la superficie del sustrato de acero debido a la limitada solubilidad del Si en la capa gamma
(I"), y la disolucion de a-Fe rico en Si en la capa delta (6), acelera su crecimiento hacia el
sustrato de acero y esto provoca la desaparicion de la capa gamma (I'), con esto el
recubrimiento se debilita y se vuelve demasiado grueso por la presencia de Si de los aceros
hacia las capas del recubrimiento [30].

S. Shibli y Manu [7], demostraron que la formacion de una capa de 6xido de hierro en la
superficie del acero antes de la inmersién al bafio de Zn es muy efectiva en relacion de
rendimiento galvanico del recubrimiento, la capa de éxido de hierro suprime la difusion de
Zn en el sustrato durante el inicio del proceso de galvanizado, el ion cloruro presente en el
flujo desarrolla grietas y otros defectos menores lo que facilita la difusion del Zn en el sustrato
de acero, las capas internas ricas en Fe son mas beneficiosas que la capa externa de Zn puro
en condiciones agresivas. La formacion de fases o compuestos intermetélicos durante el
galvanizado va a depender de la velocidad de difusion del zinc en la laminay la reaccion que
ocurra entre el hierro y el zinc, en si todas las variables del proceso.

M. Dutta y col., [31], realizaron el proceso de galvanizado en bafios de Zn-Mg con contenido
alto y bajo de Mg y otro bafio de Zn-Mg-Al, el recubrimiento fue posible a temperaturas
inferiores que a las temperaturas del galvanizado convencional, la dureza de la superficie
superior de los recubrimientos en estos 2 tipos de bafios fue mayor que solo en bafios de Zn
puro, esto puede mejorar la resistencia al rayado como beneficiarse en el manejo de los aceros
recubiertos. Los aceros galvanizados en el bafio con Zn, Mg con 0.5% en peso y Al con
0.25% en peso, mostraron mejor resistencia a la corrosion que los aceros recubiertos en bafos
de Zn-Mg.
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S. Shibli y Manu [9], realizaron una mejora del rendimiento al recubrimiento de Zn con Ni
dispersado en la capa inferior, encontraron que la presencia del Ni mejora significativamente
el rendimiento del galvanizado como las propiedades fisicas incluida la soldabilidad y la
dureza del recubrimiento, también reduce sustancialmente el espesor y la tasa de corrosion
del galvanizado al igual que facilita la difusion de Zn, su superficie lisa y no porosa con este
método se puede evitar la condensacion de humedad sobre el recubrimiento y minimizar la

velocidad de corrosion.

Recientemente S. Natali y col [32], analizaron un recubrimiento de Zn con adiciones de 0.2%
en peso de Ti, encontrando que presentaban un espesor mayor que los recubrimientos
tradicionales, con un tiempo de inmersion igual pero con mayor temperatura del bafio,
también demostraron que es posible obtener un recubrimiento del mismo grosor de una
muestra galvanizada tradicional pero con menores tiempos de permanencia. Respecto a sus
caracteristicas mecanicas, estos recubrimientos Zn-Ti son mas fréagiles que los tradicionales,
se debe a la fase eta (1)), representa un punto facil de inicio de grietas por su fragilidad, por
esta razon no son adecuados para tensiones dinamicas de tipo impulsivo, por el contrario,
tiene una mayor dureza superficial promedio y pueden usarse en ciertos tipos de aplicaciones

estaticas.

V. Cocco y col [12], compararon dos bafios de Zn para analizar las fases intermetalicas y
comportamiento a la flexion tanto como dafios provocados. El contenido de los bafios fue de
Zn-Sn con 3% en peso de Sny Zn-Ti con 0.5% en peso de Ti. El bafio de Zn-Sn gener6 las
fases intermetélicas tradicionales que se obtiene con bafios de Zn puro, el bafio de Zn-Ti
presentd una capa multifasica y un espesor mas grande de lo tradicional. Las pruebas de
flexion muestran valores mas altos de resistencia en Zn-Sn que los recubrimientos de Zn-Ti
a pesar de que los espesores de este son mayores que los recubrimientos de Zn-Sn. Los dafios
provocados en los recubrimientos del bafio de Zn-Sn se dieron en la fase delta (3) y un poco
en la fase zeta (€) debido a las grietas que provienen de la fase delta mientras que el bafio de

Zn-Ti no se observaron dafnos.

19



F. Garcia y col [33], estudiaron el incremento en el contenido de Si a valores superiores de
1.3% de peso en el bafio liquido de Al-Zn, el resultado fue que a estos contenidos de Si se
reduce el espesor de la capa de aleacion en la interfaz del revestimiento, este efecto se mejora
aun mas al agregar pequefias cantidades de Ti al bafio liquido Al-Zn-Si provocando un
refinamiento general del espesor de la capa de aleacion y las particulas que se presentan en

la mayor parte del recubrimiento.

Y. Gui y col [25], realizaron adiciones de 0.05% de Ti en peso al bafio de Zn, las particulas
I'2 se generan en la capa eta (1) lo que evita que se genere una capa zeta ({) coherente y
compacta. Ademas cuanta méas cantidad de Ti se agrega al bafio apareceran mas particulas de
I'>, estas particulas en los recubrimientos crecen notablemente al prolongar el tiempo de

inmersion, con un mayor contenido de Ti.

Y. Xie y col [34]., analizaron bafios de Zn - 5% en peso de Al —x Mg (x=0, 1, 2, 2.5, 3y 5%
en peso), su resultado fue que el Mg no forma ninguna fase nueva con los capas intermetalicas
de Fe-Al, sin embargo, el Mg existe en dos formas en la capa de reaccién, durante la
nucleacion y el crecimiento de los compuestos intermetalicos de Fe-Al, el Mg se agrega en
los limites de grano de los compuestos intermetalicos Fe-Al lo que resulta el refinamiento

del grano.

J. Culcasi y col [35]., estudiaron la adicion de 0.18 a 0.30% de Al a un bafio de Zn, con esto
controlaron el crecimiento de las capas intermetéalicas Fe-Zn produciéndose una capa
intermetélica delgada de Fe Als, este dificulta la aleacion entre la 1dmina de acero y el Zn
fundido y se le conoce como capa de inhibicidn ya que inhibe o retarda la formacion de fases
de Fe-Zn indeseables con altos contenidos de Fe, sin embargo esta capa es inestable y el

crecimiento local de las fases Fe-Zn se encuentra en tiempos de inmersion més largos.

Estudios recientes [36], afiadieron pequefias cantidades de Ni de 0.1y 0.5% en peso al bafio
de Zn, los resultados fueron que el Ni redujo el espesor de los recubrimientos y el tamafio de
grano respecto al galvanizado tradicional, también provoco cambios en la morfologia de los

recubrimientos, dado que afecta el crecimiento de las capas intermetalicas pero no afecto
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significativamente la adherencia y origino un destacable incremento de la microdureza de los

recubrimientos.

A. Bakhtiari [37], estudio la adicion de Mn y su efecto en el espesor del recubrimiento,
encontrando que este disminuye a una concentracion por debajo de 0.1% en peso. Esta
adicion de Mn redujo las capas intermetalicas gamma ('), delta (8) y zeta (). Esta reduccion
es importante y de beneficio para los recubrimientos de Zn, al agregar el Mn al bafio de Zn

dara una mayor resistencia a la corrosion de los recubrimientos galvanizados en caliente.

Agregando Mg de 0.50-0.75% y Sb de 0.08% en peso al bafio de Zn da como resultado una
mejora en las propiedades resistentes a la corrosion debido a la formacion de la mezcla
eutéctica de Zn/Al/Mg en los limites de grano y distribucion de Sb dentro del recubrimiento
[38].

El contenido de Mn fue evaluado en cantidades de 0.2% 0.5% y 0.7% en peso, encontrandose
que se forma una pelicula de 6xido de Mn sobre la superficie [39], el color de este
recubrimiento varia segun las temperaturas a las que se sumerge el material. La adicion de
este elemento podria conducir al aumento del espesor de la capa delta (3) del recubrimiento

de Zn. Este revestimiento puede mejorar la resistencia a la corrosion.

Amadeh y col [40], estudiaron la resistencia a la corrosion de los recubrimientos de Zn por
inmersion en caliente, demostrando que se puede mejorar mediante la adicién de pequefas
cantidades de REM (Metal de tierras raras), Zn - 0.1% REM mostr6 mejor resistencia a la
corrosion y la morfologia de la superficie, la adicidn de la capa de recubrimiento de Zn-REM

no afecta la naturaleza de los productos de corrosion que se forman en la superficie.

En la Tabla I se presenta una comparacion de los trabajos relacionados para obtener una
mejor comprension de estos, acerca de sus composiciones quimicas agregadas al bafio de
galvanizado. Elementos: Al (Aluminio), Sn (Estafio), Cu (Cobre), Ni (Niquel), Cd (Cadmio),
Ti (Titanio), Si (Silicio), Fe20s (Oxido de Hierro), Mg (Magnesio), Mn (Manganeso), Sb
(Antimonio), Bi (Bismuto), REM (Metal de Tierras raras).
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TRABAJOS RELACIONADOS ELEMENTOS AGREGADOS
- _ —| - S - =
3 5323 Fl 5 %2 S 8 a8 D
w [+4
Min et. al., 2018 Effects of aluminum concentration on the
formation of inhibition layer during hot-
dip galvanizing i
Xie, et. al., 2018 Effect of Mg on Fe-Al interface structure | ¢ PY
of hot-dip galvanized Zn-Al-Mg alloy
coatings
Barba, et. al., Influencia de la adicion de pequefias PY
2018 cantidades de Ni a bafios de galvanizado
por inmersion en caliente, en las
propiedades de aceros al carbono
galvanizados
Cocco et. al., Sn and Ti influence on damage of bent PY °
2017 hot-dip galvanizing phases
Natali, et. al., Mechanical and structural characterization Py
2015 of Zn-Ti colored coatings
Kumar, et. al., Effect of Mg addition (in Zn bath) on | ¢ ° °
2015 galvanized sheet quality
Wang y Zeng, Effects of manganese addition on PY
2014 microstructures and corrosion behavior of
hot-dip Zn coatings of hot-rolled steels
Gui, et. al., 2014 Change rules of I'z particles in hot-dipped °
Zn-Ti coating
Oviedo, 2012 Estructura y caracterizacion de los P ) °
recubrimientos galvanizados por
inmersion en caliente, sobre aceros
Bakhtiari, 2012 Effects of a small addition of Mn on PY
modifying the coating thickness, structure
and corrosion resistence of hot-dip
galvanized coatings
Dutta, et. al., 2010 | Morphology and properties of hot dip Zn- | ¢ PY
Mg and Zn-Mg-Al alloy coatings on steel
sheet
Parviniy Effect of aluminum on microstructure and | ¢
Rafiezadeh, 2009 | thickness of galvanized layers on low
carbon silicon-free steel
Shibli, et. al., Electrochemical and structural PY
2007 characterization of the mixed oxides-
reinforced hot-dip zinc coating
Shibli y Manu, Improvement of hot-dip zinc coating by °
2006 enriching the inner layers with iron oxide
Pistofidis et. al., The effect of bismuth on the structure of °
2006 zinc hot-dip galvanized coatings
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Garcia, et. al., The role of Si and Ti additions on the
2006 formation of the alloy layer at the interface
of hot-dip Al-Zn coatings on Steel strips
Jintang, et. al., Influence of silicon on the a-Fe/T" interface
2006 of hot-dip galvanized steels
Shibli y Manu, Process and performance improvement of
2004 hot dip zinc coating by dispersed nickel in
the under layer
Amadeh, et. al., Effects or rare earth metal addition on
2002 surface morphology and corrosion
resistence of hot-dipped zinc coatings
Culcasi, et. al., Control of the growth of zinc-iron phases
1999 in the hot-dip galvanizing process

En la Tabla I son presentados algunos ejemplos de los diferentes experimentos que se han
realizado a lo largo del tiempo para la proteccion del acero por medio del proceso de
galvanizado. En este trabajo se utilizd solo Zn electrolitico con alta pureza de 99.89%,
sumado de un técnica que es la aplicacion de sand blast para limpieza de laminas antes de su
inmersion en el bafio liquido de Zn. Para pruebas futuras se evaluara que elementos se pueden
agregaran al bafio liquido, ejemplos son Al, Si, Sn, Ti, Nb (Niobio) o algunas tierras raras
ya que estos elementos ayudan a reducir la contaminacion de Fe diluido que se desprende de

Tabla I.-Comparacién de trabajos relacionados.

las laminas de acero en el bafio liquido de Zn.
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Capitulo 1

GALVANIZADO EN CALIENTE

El galvanizado por inmersién en caliente es el sistema ideal para la proteccion del acero,
consiste en un metal de Zn fundido que recubre el sustrato de acero formando una capa
protectora. Este método es eficaz para poder evitar la corrosién y asi solucionar los diferentes
problemas que se presentan en la mayor parte de las aplicaciones industriales, ningin otro
procedimiento puede igualarlo por su seguridad, duracién, bajos costos de conservacion y

economia a largo plazo [41].

3.1.-Etapas del proceso de galvanizado

La preparacion de la superficie es lo més importante al momento de aplicar cualquier
recubrimiento. La mayor parte de los problemas que se presentan en un material es cuando
falla el recubrimiento antes de que termine su vida Util, esto se debe a una preparacion
incorrecta o inadecuada de la condicién superficial de las piezas 0 componentes a recubrir
[42]. El proceso de galvanizado contiene sus propios medios incorporados para el control de
calidad sencillamente porque el zinc no reacciona con el material que no esté totalmente
limpio. Cuando falla la preparacion de la superficie, sera visible inmediatamente cuando se
retire el material del bafio de zinc ya que este no estara cubierto totalmente como se espera
[21], a continuacidn, se muestran los pasos a seguir para obtener un adecuado recubrimiento

de acuerdo con [21];
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3.1.1.-Desengrase

Las piezas a recubrir deben someterse a una solucion alcalina caliente que debe rondar cerca
de 40 °C a 50 °C, y asi limpiar la superficie del material para eliminar los contaminantes
organicos como la tierra, algunas marcas de pintura, asi como la grasa o aceite, provenientes
de procesos anteriores como conformado corte o doblado de las laminas. Su eliminacion de
la superficie es fundamental debido a que interfieren de manera determinante en la calidad
de los productos terminados al inhibir directamente la reaccion Zn-Fe. En el caso de la escoria
de soldadura que no pueda eliminarse mediante el desengrasado debe quitarse antes del
galvanizado mediante granallado, arenado u otros medios mecénicos. Existen soluciones
desengrasantes del tipo acido, pero son preferibles las alcalinas porgue son de menor costo y

mucho mas eficientes.

3.1.2.-Enjuague
Después del desengrase, las piezas deben sumergirse en algun recipiente con agua limpia

para eliminar el exceso del proceso del desengrase previo al decapado.

3.1.3.-Decapado
Una solucién diluida de &cido sulfarico caliente o acido clorhidrico a temperatura ambiente
elimina los Oxidos de hierro de la superficie del material a fin de tener una superficie

quimicamente limpia, para asegurar una buena adherencia.

Los oxidos de hierro presentes pueden originarse en dos fuentes principales, como son: el
6xido de laminacion producido con la fabricacion del acero. Oxidos de hierro generado como
resultado de la corrosion atmosférica que ataca el acero desde el momento en el que esta

expuesto al ambiente.

3.1.4-Enujague
Previo al fluxado se debe enjugar en agua limpia para evitar el arrastre de &cido y hierro en

la solucion, las cuales pueden contaminar el fluxado y el zinc fundido.
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3.1.5.-Uso de flux

En una solucion de cloruro de zinc y amonio que sirve para proteger el material de la
oxidacion después del decapado y ademas que puede permitir al zinc el deslizarse sobre el
material con mas facilidad. Las piezas deben secarse y precalentarse antes de sumergirlas en
el bafio de zinc. El flux elimina pequefas capas de 6xido para proteger al material contra la

oxidacion antes de que pase al bafio de zinc.

3.1.6.-Secado

El secado es principalmente como un proceso de eliminacion de humedad para poder obtener
un producto solido y seco. La humedad se presenta como una solucién liquida dentro del

solido.

3.1.7.-Galvanizado

Las piezas o componentes previamente pasadas por los procesos antes mencionados se
sumergen por completo en un bafio de zinc fundido. La quimica del bafio esta especificada
en la norma B6 de la ASTM vy requiere al menos 98% de zinc puro mantenido
aproximadamente a 450 °C. Mientras esta sumergido, el zinc reacciona con el hierro en el

acero y forma una serie de capas intermetalicas de aleacion zinc/hierro.

Una vez que se completa el crecimiento del revestimiento del material se puede retirar del
bafio de galvanizado y se elimina el exceso de zinc mediante drenaje o vibracion. El espesor

del recubrimiento es proporcional al tiempo de inmersion.

3.1.8.-Inspeccion

Una vez fuera del bafio la inspeccion del acero galvanizado en caliente es simple y rapida,
pueden enfriarse en agua o dejarse enfriar al aire libre. A continuacion, se verifican para
eliminar posibles rebabas, gotas punzantes y adherencias superficiales de cenizas. Se realizan
ciertas cantidades de pruebas fisicas y de laboratorio para determinar el espesor, la
uniformidad, la adherencia y el aspecto.
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Los productos galvanizados segun estandares aceptados y aprobados se establecieron hace

tiempo, el ASTM y la organizacidn internacional para la estandarizacion (1SO).

3.1.9.-Resultado del Galvanizado

El espesor de los recubrimientos galvanizados es un criterio fundamental para poder
establecer cual es la calidad de estos. Se puede expresar normalmente en micrometros (um),
0 como también puede realizarse en g/m2 (masa de recubrimiento por metro cuadrado de la

superficie).

En la Figura 3.1, se muestra un ejemplo de cdmo se deben seguir las etapas del proceso del
galvanizado por inmersién en caliente, empezando por el desengrase para que la lamina entre
sin manchas de aceite hasta la llegar a la inspeccion y verificar los aspectos que tiene el

recubrimiento segun las normas.

Desengrase Enjuague Decapado Enjuague

o | ,

Inspeccion Galvanizado Secado Fluxado

Figura 3.1.-Etapas del proceso de galvanizado. [43]
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3.2.-Rendimiento de los revestimientos del galvanizado

Se han realizado estudios del rendimiento de los revestimientos galvanizados bajo diversas
condiciones ambientales. La resistencia a la corrosion de revestimientos de zinc se determina
principalmente por el espesor del revestimiento, pero cambia por las condiciones
ambientales. La vida atil de un revestimiento es importante para el planteamiento y la
elaboracion de presupuesto del mantenimiento necesario, a continuacion se muestran las

diferentes condiciones ambientales [43];

3.2.1.-En la atmosfera

El zinc comienza a corroerse como todos los metales, naturalmente cuando se expone a la
atmosfera. El 6xido de zinc es el producto de corrosion inicial sobre la superficie y se forma
por reaccion entre el revestimiento de zinc y el oxigeno en la atmosfera. Cuando el 6xido de

zinc interactua con la humedad puede convertirse en hidréxido de zinc.

3.2.2.-Entorno industrial

Este entorno es generalmente el més agresivo en términos de corrosion. Las emisiones al aire
pueden contener algunos sulfuros y fosfatos que causan el consumo del revestimiento. Los
escapes de los automoviles, los camiones y las plantas son algunos ejemplos de estas

emisiones.

3.2.3.-Entornos marinos tropicales
Se encuentra en regiones climaticas donde la temperatura rara vez cae por debajo del punto
de congelacion del agua. El alto grado de humedad en combinacién con los cloruros en el

aire, hace que estos climas sean casi tan corrosivos como los entornos industriales.

Las temperaturas mas calidas del ambiente marino tropical elevan el nivel de actividad de los
elementos corrosivos en el revestimiento del material. También afecta la velocidad y

direccion del viento, como también la proximidad de la costa.
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3.2.4.-Entornos marinos templados
Son menos corrosivos que los entornos marinos tropicales debido a los niveles de temperatura

y humedad mas bajos de la region templada.

3.2.5.-Entornos suburbanos

Son casi generalmente menos corrosivos que los entornos industriales, se encuentra en

comunidades perimetrales en su mayor parte, residenciales de las areas céntricas o urbanas.

3.2.6-Entornos rurales

Son los menos agresivos de los cinco tipos. Esto se debe al nivel relativamente bajo de azufre

y otras emisiones que se pueden encontrar en este tipo de entornos.

La Tabla Il, indica el promedio de afios Util del acero galvanizado, se muestra el espesor que
debe tener el recubrimiento o también segun su peso y esto define el tiempo de duracién en

las diferentes atmosferas:

Espesor del recubrimiento N° de afios promedio de duracion hasta la aparicion de
una oxidacion del 5% sobre el acero.
Milésimas de gr/m2 Atmosfera | Atmosfera | Atmosfera | Atmosfera
plg. rural marina urbana industrial
0.0015a0.0031 | 259 a 557 17-35 12-20 10-15 4-8
0.0031a0.0047 | 557 a 844 35-50 20-35 15-25 8-12
0.0047 a 0.0078 | 884 a 1400 50-75 35-50 25-40 12-18

Tabla Il.-Resistencia a la corrosion de los recubrimientos galvanizados [24].
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En laFigura 3.2, se muestra la duracion en afios de cada tipo de entorno y el espesor promedio

indicado de galvanizado por inmersion en caliente entre mas grande sea el espesor mas

tiempo de duracion.

Tiempoen afos hasta primer mantenimiento
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Figura 3.2.-Tiempo hasta el primer trabajo de mantenimiento [24].

En la Tabla Ill, se enlistaron 10 razones del porque es necesario realizar el galvanizado por

inmersion en caliente, dando una idea clara de lo importante que es hoy en dia el uso del

material galvanizado.

1.-Larga duracion 6.-Resistente
Un recubrimiento de 100 micras, puede El recubrimiento galvanizado es muy
durar de 12 a 25 afios en un ambiente resistente a los golpes y raspones, gracias al
altamente corrosivo. Zn, al formar capas intermetalicas.
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2.-Libre de mantenimiento 7.-Se puede soldar

Los recubrimientos galvanizados no Con procedimientos estandarizados bajo
requieren mantenimiento normas internacionales
3.-Economico 8.-Recubrimiento total

Por su larga duracion, sale més barato que Se recubre el 100% de la superficie de la

solo pintar. pieza, tanto externa como interna.

4.-Versatil 9.-No depende del clima

Se puede galvanizar piezas pequefias como Las estructuras galvanizadas pueden ser

tornillos hasta grandes estructuras. instaladas sin importar las condiciones del
clima
5.-Fiable 10.-No contamina el medio ambiente

El galvanizado por inmersion en caliente es | EI Zn del recubrimiento es 100% natural y
un proceso controlado y especificado por no dafia el medio ambiente.
las normas ASTM, ISO y NMX.

Tabla 111.-.Razones para galvanizar [44].

3.3.-Problemas mas comunes en el proceso de galvanizado

En laTabla IV se enlistaron una serie de casos en los que el galvanizado puede tener ciertos
errores al momento de hacer el proceso por inmersién en caliente, los posibles problemas
que se presenten asi como sus posibles causas, acompafado de algunas recomendaciones al

momento de este importante proceso.
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Problema

Causas

Recomendaciones

Exceso de zinc

Superficie del material demasiado rugosa por
decapado excesivo

Disminuir el tiempo de permanencia en el bafio de
decapado

Temperatura del bafio demasiado alta

Reducir la temperatura del bafio de zinc

Demasiado tiempo de permanencia en el bafio de
zinc

Disminuir el tiempo de permanencia del material en el
bafio

Escurrido irregular

Atrticulos en contacto durante la extraccion

Mantener separados los articulos

Extraccion demasiado rapida

Sacar el material mas lentamente

Bafio de zinc demasiado frio

Aumentar la temperatura del bafio

Recubrimiento

Composicion del acero (mucho Si, P o C)

Tipico de los aceros con alto Si 'y fundiciones

Enfriamiento lento después de la galvanizacion

Evitar el apilamiento en caliente. Enfriar en agua

gris oscuro
Desprendimiento  de hidrogeno durante la | Evitar el decapado excesivo
solidificacion del recubrimiento
Residuos de grasa o aceite Revisar el proceso de limpieza
Residuos de oxido Revisar la operacion de decapado
Falta de Bafio de zinc con exceso de Al Regular las adicciones de Al (0.006%) Max
adherencia

Defectos de laminacion en el acero

Comprobar la calidad del acero suministrado

Impurezas en la superficie del material

Revisar el estado del flux y la operacién se secado

Porcentaje del cadmio demasiado alto en el bafio de
zinc

Cambiar la calidad del lingote de zinc por uno de mayor
pureza

Enfriamiento lento después de la galvanizacion

Evitar el apilamiento en caliente, enfriar mas rapidamente

Manchas blancas

Almacenamiento de articulos en forma compacta en
condiciones de humedad

Almacenamiento y expedicién en seco con buena
ventilacion, separar las piezas

Empaquetado de articulos himedos después de
enfriamiento en agua

Enfriar en agua muy caliente. Utilizar jab6n blando,
petréleo.

Tabla I1V.-Analisis de problemas, causas y recomendaciones después del galvanizado [47].
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3.4.-Normas aplicadas a la galvanizacién

Las normas relacionadas principales para el proceso de galvanizado por inmersién en caliente
segun los estandares internacionales y europeos son presentados en las normas ISO, ASTM
y algunas que existen en México (NOM) que rigen los estandares para el proceso segun las
condiciones que hay en el pais [44], en donde se muestran los requisitos generales sobre las
especificaciones que debe hacer el cliente para generar el recubrimiento, las propiedades del

galvanizado, ademas de requisitos que son relacionados al proceso y la seguridad [21].

3.4.1.-Normas ISO

La organizacion internacional para la estandarizacion, esta compuesta por representantes de
los organismos de normalizacién que agrupan cerca de cien paises y produce normas
internacionales y comerciales. Su propdésito es desarrollar normas que promuevan la
cooperacion en actividades economicas, cientificas, intelectuales y tecnoldgicas, para

facilitar el intercambio universal de bienes y servicios [21].
Las siguientes normas son relacionadas a la galvanizacion:

ISO 9001: se centra en todos los elementos de administracién de calidad para tener un sistema

efectivo que le permita administrar y mejorar la calidad de sus productos.
ISO 1459: Proteccidn por galvanizacion en cliente

ISO 1461: Estandar internacional para recubrimientos de galvanizado por inmersion en

caliente en productos de hierro y acero.

ISO 3575: Chorros continuos galvanizados en caliente

3.4.2.-Norma NMX

Estas son elaboradas por un organismo nacional de normalizacion. Establecen los minimos
requisitos de la calidad en los productos y servicios, con el objetivo de proteger y orientar a
los consumidores [44]. Esta norma mexicana especifica las propiedades generales y los

métodos de ensayo de los recubrimientos aplicados mediante inmersion en caliente en Zn
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fundido (que no tenga mas del 2 % de otros metales) sobre piezas y articulos diversos
fabricados con hierro y acero [21].

NMX-H-004: industria siderurgica-productos de hierro y acero recubiertos con Zn

galvanizados por inmersion en caliente especificaciones y metodos de prueba.

3.4.3.-Normas ASTM

Se fundd en 1898, ASTM (Asociacion Americana de Prueba de Materiales), es una
organizacion internacional de desarrollo de normas mas grande del mundo [44]. En ASTM
se retnen productores consumidores y usuarios entre otros para crear normas de consenso

voluntarias [21] a continuacion se presentan las normas ASTM sobre el galvanizado:

ASTM A123/A123M: especificacidn para revestimientos de Zn galvanizados por inmersion

en caliente.

ASTM A780: practica estandar para la reparacion de las areas dafiadas y sin recubrimientos

de capas de galvanizados por inmersién en caliente.
ASTM A385: practica estandar para proveer revestimientos de Zn de alta calidad.

ASTM B6: Especificaciones para el Zn.
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Capitulo 1V

METODOLOGIA

Para determinar las condiciones ideales del proceso de galvanizado por inmersion en caliente,

en este capitulo se presenta la descripcion de los procesos, equipo y material utilizado que
fueron llevados a cabo para realizar las pruebas de recubrimiento de Zn.

4.1.-Analisis quimico

El Zn es uno de los elementos que son menos comunes, se estima que forma parte de la
corteza terrestre en un 0.0005-0.02%, ocupa el lugar #25 en orden de abundancia entre los
elementos. Las principales ventajas a la hora de usar el Zn es por su punto bajo de fusion y
en el hecho de que el Zn es anddico respecto al acero, es decir, cuando se pone en contacto
con Fe o acero en presencia de un electrolito, el Zn se corroe con preferencia frente el Fe o
acero [23,45].

El contenido de elementos quimicos presentes en el Zn electrolitico utilizado para el presente

proyecto se describe en la Tabla V:

Elementos Zn Pb Mg Al Cd Fe Sn Cu Sb

Peso % 99.89 0.0050 0.00010 0.0050 0.0020 0.085 0.0050 0.00050 0.0050

Tabla V.- Composicion quimica del Zn.
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4.2.-Aplicacion de la técnica sand blast

El uso de la técnica de sand blast consiste en un sistema de lanzamiento de materiales
abrasivos con aire a presion sobre cualquier superficie rigida, para remover 6xido, escama de
laminacion, pintura y asi preparandola para la aplicacion de un recubrimiento. El espesor del
recubrimiento de Zn sobre el acero incrementa usando esta técnica, este proceso se usa
cuando se necesita un recubrimiento mas grueso [28]. En la Figura 4.1, se muestra el equipo
utilizado para la limpieza de las laminas con ayuda de un compresor y usando proteccion

personal para someter el material.

Figura 4.1.-Sand Blast [43].

4.3.-Pruebas de inmersion

Para este proyecto de galvanizado se utiliz6 un horno de piso revestido con material
refractario provisto de un mechdn para altas temperaturas, el crisol utilizado fue de material
de grafito de 1” de espesor de pared, y con una capacidad promedio de 10 Kg, ver Figura 4.2,
se vertio el contenido de 3 Kg de aleacion de Zn-Al de 99% Zn y .005% Al, para su fusion,
mientras que la temperatura fue monitoreada por un termopar digital situado en medio del
bafio liquido, el calentamiento fue mediante un calentador de piso, Figura 4.3. Antes de la
inmersion en el bafio, las laminas fueros limpiadas primeramente por arena a chorro y
posteriormente se sumergieron en una solucion de 1 M de HCL y se precalentaron a una

temperatura entre 200-350°C, después, se sumergieron las laminas precalentadas y tratadas
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con la solucion acida en el bafio liquido de Zn fundido a diferentes temperaturas y diferentes

tiempos de permanencia.

Figura 4.2.-Crisol. Figura 4.3.-Tanque con mechon.

El termopar consiste en dos metales diferentes unidos por un extremo, cuando la unién de
los dos metales se calienta o enfria se produce un voltaje que se puede correlacionar con la
temperatura. En la Figura 4.4, se muestra el termopar tipo-K el cual sirve para medir la

temperatura en rangos de (-200 a 2316°C).

Figura 4.4.-Controlador de temperatura [44].
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Para poder realizar las mediciones al tratamiento de las laminas antes de su inmersion se
necesitd de un termémetro infrarrojo digital, en la Figura 4.5, se muestra este termémetro

portatil que dispara un haz de luz a través del puntero laser.

Figura 4.5.-Termometro digital.

4.4.-Metalografia

Se realiz6 el método de pulido y desbaste, en una maquina EcoMet 30 (ver Figura 4.6) con
lijas de SiC (Silicio de carburo), empezando con numeraciones de 120 hasta 4000 y con esto
conseguir un rayado uniforme en las muestras de baquelita. En la Figura 4.7 se muestran las
laminas galvanizadas montadas en baquelita primero para poder facilitar su manejo y para
poder visualizar sus capas intermetalicas por medio de un microscopio Optico una vez

preparadas.
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Figura 4.6.-Maquina de desbaste. Figura 4.7.-Laminas en baquelita.

4.5.-Analisis visual de capas intermetélicas mediante un Microscopio Optico
En un microscopio éptico se tomaron fotografias de las ldminas galvanizadas para observar
sus capas Yy asi realizar las mediciones de cada una. En la Figura 4.8 se muestra el microscopio

utilizado marca Nikon Epiphot 200, y en la Tabla V1, se describen sus especificaciones.

RELEA

-tr, PO TR SRR )
i

Figura 4.8.-Microscopio Nikon Epiphot 200.
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Clasificaciones de entrada 12V DC, 8.5A

Corriente nominal 3A
Lampara hal6gena 12V-100W Fuente de luz halégena
Entorno operativo Temperatura de ambiente: 0°C a

40°C.Humedad relativa: 85% Max.

Tabla VI.-Especificaciones Microscopio Nikon Epiphot 200.

4.6.-Difraccion de rayos X (DRX)

Para el analisis de la estructura e identificacion de las fases cristalinas se utilizé un
difractémetro Equinox 2000 (INEL, Artenay, Francia) con radiacion CoKal (1.79026 A),
(ver Figura 4.9). También se uso la base de datos PDF-2 (2004), Powder Diffraction File del
ICDD (International Centre for Diffraction Data), asi como el software Match 3, Phase
Identification from Powder Diffraction, version 2. Se colocaron en una porta muestras de

aluminio. A continuacion en la Tabla V11, se muestran las especificaciones del Difractometro

de Rayos X.
Radiacion CoKal (1.79026 A)
Monocromador Germanio, que separa kal/ko2
Voltaje de operacion 30Kv-20 mA
Mezcla de gas Argon/Etano
Presion de gas 9.8 bars
Flujo de gas 1 a 3 burbujas/seg

Deteccion simultanea de rango 20 de 0° a 110°
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Optica simple utilizando solo kal
Resolucién de 0.95 (ancho de pico, o FWHM)

Tabla VII.-Especificaciones de Difractometro de Rayos X.

Figura 4.9.-Difractometro de Rayos X Equinox 2000.

4.7.-Dureza Vickers

Para evaluar la dureza del recubrimiento se utilizé un microdureza Vickers para las pruebas
del galvanizado, esto consiste en realizar sobre la superficie de una probeta, una huella con
un penetrador en forma de piramide recta de base cuadrada con un determinado angulo en el
veértice y después medir la diagonal de dicha huella al quitar la fuerza. Este tipo de prueba
es muy similar al tipo Brinell, aunque esta utiliza un penetrador piramidal de diamante con
angulo de 130° entre sus caras, el nimero de dureza Vickers estd dado por la relacion entre
la fuerza aplicada y la superficie de la huella. En la Figura 4.10 se puede observar la méaquina
utilizada para el ensayo de microdureza Vickers.
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Figura 4.10.-Microscopio Wilson 300fm HV.

4.8.-Andlisis de fases mediante software numérico

Para poder realizar las mediciones a las capas intermetalicas formadas durante la
galvanizacién en caliente se utilizo el software Image-Pro. En la Figura 4.11, se muestra un
ejemplo de las mediciones sobre las capas intermetélicas en las ldminas calibre 16. Se

realizaron 10 mediciones por capa evaluada se sumaron y se obtuvo un promedio.

SEHEDCEGER22HOD0CH A0 QA HniHSREMEml BNl c®EES B

#) WhatsApp Image 2020-04-15 at 14.57.40 (1/1) o [[@]=
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Figura 4.11.-Ejemplo medicion de capas.
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4.9.-Microscopio electronico de barrido

Para conocer las caracteristicas de las capas intermetalicas del galvanizado, asi como su
microestructura y su composicion quimica de fases, se utilizé un Microscopio Electronico de
Barrido con microanalisis de energias dispersivas de Rayos X JEOL modelo JSM-6300
(JEOL Ltd., Tokio, Japon) (ver Figura 4.12) utilizando un voltaje de aceleracion de 30 KV.

Figura 4.12.-Microscopio Electronico de Barrido JEOL modelo JSM-6300.
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Capitulo V

RESULTADOS Y CONCLUSIONES

En este capitulo se muestran los diferentes analisis realizados sobre muestras de laminas

galvanizadas de un acero SAE 1018. En la Tabla VIII, se muestra su composicién quimica
del acero estudiado, la técnica utilizada para determinar cada elemento fue por combustion

LECO en un instrumento modelo CS-244 para los elementos C y S, y por chispa el resto.

Elemento C Mn S P

Peso % 0.19 0.77 0.052 0.040

Tabla VIII.-Composicion quimica del acero estudiado.

Para realizar las pruebas de inmersion en Zn en laminas calibre 16, su primer proceso es su
limpieza y calentarlas a una temperatura entre 450-535 °C, en diferentes tiempos de

inmersion, a continuacion se describen los procesos utilizados para el presente proyecto.

5.1.-Pruebas de inmersion

La superficie de las piezas a galvanizar se limpi6 utilizando la técnica de sand blast, para
eliminar de la superficie 6xidos e impurezas, y después se sumergieron por un periodo entre
15 y 30 segundos en un bafio de &cido clorhidrico para posteriormente realizar las pruebas
de inmersion en el bafio de Zn. Las piezas correspondieron a laminas de calibre 16 que son
utilizadas para sefialamiento vial. En la Figura 5.1, se muestra un ejemplo de los diferentes

seflalamientos utilizadas en calles o carreteras.
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CON RAVA

Figura 5.1.-Laminas para sefialamiento vial.

El orden presentado de las variables que influyen en la fabricacion de los recubrimientos de

Zn sobre sustratos de aceros fueron las que se observaron que tienen mayor relevancia:

e Limpieza de la pieza

e Temperatura de la lamina

e Temperatura del bafio liquido (Zn)
e Posicion de entrada

e Tiempo de inmersién

e Enfriamiento

Se realizaron 2 fundiciones con una capacidad de 2 kg de Zn cada una, en la primera prueba
se galvanizaron un total de 36 muestras de 1x1 pulgada s6lo utilizando la técnica de sand
blast sin inmersiones en &cido, cuando se inspecciona el acabado de una pieza galvanizada
se puede apreciar variedad de condiciones en la superficie de éstas, varios factores pueden
afectar los acabados donde unos se pueden controlar por el operador mientras otros son mas
dificiles de detectar. En la Figura 5.2, los recubrimientos obtenidos presentaron diferentes
acabados superficiales en éstas s6lo se limpiaron con chorro de arena y la temperatura del
bafio fue méximo de 450°C, el resultado fueron muestras de l&minas no cubiertas de Zn con

mal acabado superficial.
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Figura 5.2.-Laminas mal galvanizadas

En la segunda prueba con la misma cantidad de Zn, se galvanizaron un total de 40 muestras
usando sand blast y se sumergieron en acido clorhidrico por tiempos de 15 a 30 segundos.
En la Figura 5.3, el resultado se puede observar un acabado superficial con un recubrimiento
bien adherido sobre la lamina de acero, la reaccion metalurgica entre el Fe de la lamina y el

Zn, mejora sustancialmente cuando se sumergen previamente en una solucion acida.

Figura 5.3.-Lamina galvanizada

En la Figura 5.4, se muestran laminas galvanizadas con superficie rugosa, este acabado es
incorrecto ya que algunas zonas no estan cubiertas o tienen méas contenido de Zn en algunas
areas, por lo que las laminas comenzaran a oxidarse sin la proteccion completa del

recubrimiento. Este problema se observo cuando la temperatura de la lamina estaba por
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debajo de 150°C y la temperatura del bafio de Zn por debajo de 450°C. Es importante
controlar ambas temperaturas para garantizar una correcta adherencia.

Figura 5.4.-Lamina con superficie rugosa.

A continuacidn se presenta otro caso, en la Figura 5.5, las laminas tienen un exceso de Zn
por lo que el problema se debe a la velocidad de extraccion del bafio liquido y/o su drenaje
no fue lo necesariamente rapido para drenar tanto como la posicién de entrada fue incorrecta.

El problema para estas 2 laminas se presenta en el momento del enfriamiento.

Figura 5.5.-Laminas con exceso de Zn.
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5.2.-Disolucion de Fe.

Uno de los problemas mas recurrentes industrialmente hablando, es la rapida saturacién de
Fe en los bafios de galvanizado. Las causas pueden ser variadas pero se debe principalmente
en fallas en el control de la temperatura del bafio liquido. En el presente trabajo, se analizaron
muestras del Zn liquido mediante anélisis quimico para determinar la cantidad de Fe que
existia y como evolucionaba durante las pruebas de galvanizado. En la primera fundicién
donde se galvanizaron 37 muestra se encontro la presencia de 0.763% Fe disuelto, mientras
que en la segunda muestra de 40 laminas galvanizadas el contenido de Fe disuelto en el bafio
fue de 1.54% de Fe. Los porcentajes encontrado de Fe, representan un problema tanto en la
condicion superficial de las laminas como en las propiedades mecanicas. El Fe disuelto en el
bafio liquido por tener una densidad mayor que el Zn se acumula en la parte inferior del bafio,
sin embargo las particulas mas pequefias quedan suspendidas en la superficie del bafio y
pueden ser arrastradas por el recubrimiento de las laminas acumulandose en el recubrimiento
y entonces seran de altos esfuerzos residuales. Este incremento de esfuerzos disminuye la
resistencia de las ldminas pero sobre todo la ductilidad, ya que al momento de ser
conformadas por un proceso como doblado estas zonas se vuelven mas fragiles agrietando o
fracturando el recubrimiento, provocando un rompimiento e inicio de la oxidacion y

corrosion de la lamina de acero.

Un trabajo a futuro, sera evaluar diferentes elementos como Si, Sn, Ti, Nb (Niobio) o algunas
tierras raras por separadas y en combinacion para evaluar el retardo en la disolucion de Fe, o
la formacion de otros compuestos intermetalicos que no sean tan dafiinos para el

recubrimiento formado.

En la figura 5.6, se muestra el tiempo de permanencia de las laminas en el bafio liquido y la
presencia de Fe disuelto. Se pudo observar que a partir de 20 minutos de estudio o de tiempo
acumulado de las muestras en el Zn, incrementa de una manera exponencial la disolucion de
Fe.
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Figura 5.6.-.Ecuacion de Fe diluido en bafio de Zn.

5.3.-Microscopio optico

Con la ayuda de un microscopio Optico se logré capturar fotografias a las muestras
galvanizadas y con éste medir sus capas intermetalicas, a continuacion se presentan los
resultados obtenidos. La Figura 5.7, corresponde a una muestra a galvanizar y previamente
sometida al proceso de sand blast, se sumergié en un bafio de acido clorhidrico, afiadido un
tratamiento térmico antes de la inmersién con un tiempo de 30 segundos (aprox. 160°C) para
después ser sumergido por 2 minutos, el tipo de recubrimiento es aceptable ya que no

presenta grietas en sus capas intermetalicas, y presentd buena adherencia.

Figura 5.7.-Superficie de la ldmina galvanizada, con buena adherencia
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Como se puede ver en la Figura 5.8, no es correcta la adherencia del recubrimiento, en la
mayoria de las zonas el recubrimiento no se adhirié correctamente. Las condiciones del
galvanizado en este caso fueron de 1 minuto de inmersion dentro del bafio de Zn, la
temperatura fue de 462°C y la temperatura de entrada de 120 °C. Esta muestra no se sumergio
en &cido y se ve afectada por este procedimiento, ademas que el tiempo dentro del bafio de

Zn no fue lo suficiente para garantizar su buena adherencia.

Figura 5.8.-Lamina mal galvanizada

En la Figura 5.9, se presenta la apariencia del recubrimiento sobre la lamina de acero, antes
de la inmersidn en Zn paso por la técnica de sand blast y se sumergié en una solucion acida
por 1 minuto, dentro del bafio de Zn permanecio durante 2 minutos y la temperatura del bafio
fue de 600°C. El recubrimiento tiene apariencia aceptable, aunque se pueden observar

particulas con morfologias “cuadradas” probablemente compuestos intermetalicos de Fe-Zn.

Figura 5.9.-Lamina galvanizada
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En la Figura 5.10, se puede observar que presenta las primeras capas del recubrimiento
uniformes, sin embargo, la Ultima capa, no se afiadié adecuadamente, asi mismo por el tiempo
que ha transcurrido se pueden observar una cantidad importante de compuestos
intermetalicos ricos en Fe sobre el recubrimiento. Las condiciones de inmersion fueron,
limpiadas con sand blast ademas de sumergidas en &cido por 1 minuto, el tiempo dentro del
bafio fue de 2 minutos, la temperatura de la lamina 160°C y la temperatura del bafio de Zn
fue de 465°C.

Figura 5.10.-L&mina con ausencia de capa eta.

En la Figura 5.11, se presenta una lamina con exceso de Zn en su Ultima capa “eta”, esto se
debe a su incorrecta inmersion y/o su drenaje al momento de retirarlo del bafio liquido, su
proceso es como sigue: limpieza por medio de sand blast posteriormente sumergida en la
solucidén &cida mediante 1 minuto, la temperatura de la ldmina antes de entrar al bafio de Zn

de 250°C, 3 minutos de inmersion y la temperatura del bafio de 466°C.

Figura 5.11.-Lamina con exceso de Zn
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5.4.-Difraccion de rayos X (DRX)

Para llevar a cabo este analisis se dispuso de un difractometro marca Inel modelo Equinox
2000 con detector CPS (Curved Position Sensitive Detector), como también la base de datos
MATCH se utiliz6 para indexar los espectros, asi mismo se realizd el célculo de los
parametros por el método analitico. Los resultados de la difraccion de Rayos - X fueron como

sigue:

A partir de muestras de polvo de una porcion superficial de la probeta galvanizada preparada
para analizarse en difraccion de Rayos X; se midieron los picos junto a los valores de cada
radiacion Kal que fueron obtenidos en el difractometro de detector curvo. Posteriormente
fueron calculados y resueltos analiticamente para los valores angulares de 0 hasta 110 grados;
ademas, se listaron los valores 20 para o; fueron calculados la distancia interplanar,
pardmetro de red, indices de Miller, el tamafio de cristalita, la cristalinidad de cada fase, y

se siguio el proceso para completar el patron de difraccion de Rayos-X.

En la Figura 5.12 se presenta el difractograma de la muestra que contiene sustrato del acero
estudiado recubierto con Zn, sometidaa 60 segundos de calentamiento y en un medio acido
(HCL, 1 M) con un tiempo de 60 segundos de inmersion a una temperatura de 474 °C dentro
del bafio de Zn.

Para el experimento 1, en la Figura 5.12 se identificaron 11 picos, y se indexaron, el Zn cuyo
PDF (Patron de difraccion) es [96230-0115] con d =2.55 SC hexagonal con un parametro de
celda a=5.1489 A, Si (Silicio) [96901-1999] con d=3.13 SC cubico con un parametro de
celda a=5.4309 A, Jarosita [96901-0309] con d=2.34 SC hexagonal con parametro de celda
a=7.3521 A, S (Azufre) [96100-7142] con d=3.97 SC monoclinico con parametro de celda
a=7.4340 A, Fe [96101-1199] con d=2.14 SC cubico con pardmetro de celda a=4.3030 A.
Posteriormente se calcularon indices de Miller para conocer su estructura cristalina como
sigue: Zn [111] FCC, Si [311] Hexagonal, Jarosita [311] Hexagonal, Hematita [111], se

puede observar en el angulo 26 41° se encuentra el Zn.
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Figura 5.12.- Espectro de muestra 1 sumergida a 474°C.

En la Figura 5.13, se observa en el difractograma de la muestra que contiene sustrato de acero
con recubrimiento de Zn, donde se mantuvo un minuto de calentamiento y en un medio acido
(HCL, 1 M) con dos minutos de inmersion a una temperatura de 473°C. Se muestra la
diferencia en los espectros a diferencia de la muestra 1 y se encontr6 que es la pieza con
mejores condiciones en su proceso de galvanizado. Para este experimento 2 representado en
la Figura 3, se identificaron 10 picos, y se indexaron, el magnesio (Mg) cuyo PDF es [96901-
3249] con d=2.06 SC clbica con parametro de celda a=4.1330 A, Ca (Calcio) [96900-8411]
con d=1.67 SC ortorrémbica con parametro de celda a=6.557 A, Ag (Plata) [96150-9187]
con d=1.22 SC clbica con parametro de celda a=6.9670 A, Bi (bismuto) [96411-5839] con
d=1.32 SC tetragonal con parametro de celda a=4.197 A, Al (Aluminio) [96150-9033] con
d=2.29 SC cubico con parametro de celda a=3.240 A.
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Figura 5.13.- Espectro muestra 2 sumergida 473°C.

En las Figuras 5.14 y 5.15 se presentan los resultados de las probetas analizadas por
difraccién de rayos-X. Como se puede observar en los difractogramas, las probetas 1, 3, 6 y
7 (grupo 1) presentan angulos similares de 26. Asi mismo, 1as muestras 2, 4 y 5 (grupo 2) son

similares entre si. Por ello se dividieron en dos grupos de analisis.

La Figura 5.14 representa las muestras 2, 4 y 5, donde se determind la estructura cristalina
utilizando el método analitico para una estructura cubica de acuerdo a [41]. Con base en lo
anterior se establecid que su estructura cristalina es una cubica centrada en las caras (FCC).
También se determind, que las fases con mayor % de cristalinidad son el 6 (27.77%), 1
(21.21%) y 5 (20%), se muestran en el espectro 2, a 473°C que es la temperatura del bafio de

Zn que presenta mejores propiedades cristalinas, y menor hidrélisis de Hierro (Fe) (Jarosita).
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Figura 5.14.- Tres muestras similares a diferentes temperaturas, #2 sumergida a 473°C, #4

sumergida a 459°C y #5 sumergida a 453°C.

En la Figura 5.15 se determind la estructura cristalina utilizando el método analitico para una
estructura cubica de acuerdo a [46]. Determinando que ésta presenta una estructura cristalina

cubica centrada en el cuerpo (BCC).
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Figura 5.15.- Cuatro muestras similares a diferentes temperaturas, #1 sumergida a 474°C,
#3 sumergida a 464°C, #6 sumergida a 455°C y #7 sumergida a 462°C.
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También, en la Figura 5.15 se presenta en el primer espectro, muestra 1 a 474°C, muestra 3
a 464 °C y muestra 6 a 455 °C, un aumento del angulo 20, y por lo tanto, una contraccion de
la celda cristalina [46], mientras en el espectro de la muestra 7 a 462°C se observa que se
vuelve a expandir un poco la celda, asi mismo, los calculos realizados muestran los espectros
3y 6y presentan una estructura cristalina BCC y la muestra 7 una estructura FCC.

Dado que las temperaturas de las 7 muestras analizadas son relativamente cercanas y la
composicion quimica se mantienen constante (teéricamente) y lo que cambia es el tiempo de
inmersion en el bafio acido, posiblemente se puede atribuir que el cambio de estructura
cristalina esta relacionada con el tiempo de inmersion en la solucion acida a la que son

sometidas las probetas para su limpieza antes de su galvanizado.

También se debe considerar que debido a que algunas muestras presentaron mejor adherencia
del recubrimiento en la ldmina de acero a consecuencia de utilizar el medio &cido, fueron
formadas sobre el sustrato las capas de recubrimiento gamma (I), delta (5), zeta () y eta (n)
y alguna de estas presenta este tipo de fases que favorecen a presentar un tipo de estructura
cristalina FCC. Es conveniente, remarcar que las propiedades mecanicas de un material estan
influenciadas por la cantidad y el acomodo atdbmico dentro de la estructura cristalina. Asi
que, una estructura cristalina FCC tiene mas atomos que una BCC, por lo tanto, la resistencia
a ser deformada es mayor que la BCC.

En la Figura 5.16, se muestra la relacién entre el tamafio de cristalita contra la cristalinidad.
Como se puede observar las fases de hematites y de metales base como el Cu se ubican en
las zonas de muy baja cristalinidad no mayor a 10 %, en el rango de mediana la jarosita de
25 % y la de mayor cristalinidad la tienen el Zn arriba de 40%. Entre tanto, el zinc se
encuentra en un tamafio de cristalita de rango de 0.8-2.0 A, esa diferencia se da posiblemente
por las variables que existen en el proceso de galvanizado y quiza con mayor importancia el

tiempo se inmersion en un bafio acido.
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Figura 5.16.-Relacion de cristalinidad vs tamafio de cristalita

5.5.- Microscopia electronico de barrido

El andlisis y caracterizacion se llevd a cabo mediante Microscopia Electrénica de Barrido
(MEB) utilizando un microscopio JEOL modelo JSM-1T3000 dotado con un detector de EDS
de rayos X (espectrémetro de dispersion de energia) marca Oxford, (ubicado en la UAEH),
el cual fue utilizado para observar la morfologia y la composicidén semicuantitativa de las

fases presentes en el recubrimiento de Zn sobre el sustrato de acero.

En la Figura 5.17, se presenta una imagen mediante electrones secundarios de una zona
cercana entre la ldmina de acero y el recubrimiento. Se analizaron 4 zonas (A, B, C y D)
dentro de la muestra debido a las diferentes morfologia presentes, con el objeto de conocer
su composicion quimica y observar también la diferencia en las morfologia presentes. De
acuerdo a los analisis obtenidos mediante EDS la zona A corresponde a compuestos
intermetalicos Fe-Zn ricos en Fe compuestos formados por la disolucion de la lamina, la zona
B corresponde al Zn del recubrimiento, la zona C es el Fe de la lamina y la zona D representa

una porosidad causada por el desprendimiento del recubrimiento de Zn. De acuerdo a las
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mediciones la capa de recubrimiento sobre la [&mina se encuentra en el rango de 250 a 280

um.

Figura 5.17.- Microfotografia de lamina galvanizada 1000x.

En las Figura 5.18, se muestran los espectros A y B tomados de la micrografia donde se

demuestra el recubrimiento de Zn.
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; A
Pprrrrprrnng

Figura 5.18.-Espectros de MEB Ay B.
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En la Figura 5.19 se muestra el espectro C donde se aprecia la parte de la laminay el espectro

D donde se encuentra un espacio no recubierto con Zn.

Figura 5.19.-Espectros de MEB C y D.

Las siguientes tablas corresponden los espectros tomados de la micrografia de la lamina

galvanizada, se muestran los elementos que contiene asi como sus porcentajes en peso:

Elemento C (@) Na Fe Zn Total

Peso % 951 3861 431 314 4442 100.00

Tabla 1X.-Analisis semicuantitativo de elementos presentes en espectro A.

Elemento C (@) Fe Zn Total

Peso % 11.67  42.36 0.28  45.69 100.00

Tabla X.- Analisis semicuantitativo de elementos presentes en espectro B.
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Elemento C @) Fe Total

Peso % 7.78 36.65 55.56 100.00

Tabla XI.-Analisis semicuantitativo de elementos presentes en espectro C.

Elemento C (@) Fe Zn Total

Peso % 271.24  72.62 0.03 0.11 100.00

Tabla XII.-Analisis semicuantitativo de elementos presentes en espectro D.

5.6.-Microdureza Vickers

Las propiedades mecanicas tales como la resistencia mecénica, la ductilidad y la dureza en
las laminas galvanizadas dependeran en gran medida del éptimo control durante el proceso
de inmersion en caliente. Por lo tanto, controlar las diferentes variables que intervienen en
este proceso resulta fundamental y critico. Es conocido que la capa externa del recubrimiento
es casi 100% Zn (eta-n) la cual absorbe cualquier esfuerzo o impacto externo, si por alguna
razén esta capa se desprendiera la siguiente capa del recubrimiento gamma (I") seguira
protegiendo al material. Es importante que durante el proceso de inmersién de las laminas de
acero en el Zn sean controladas las reacciones metallrgicas. La disolucién de Fe proveniente
de la lamina comienza a saturar el bafio liquido, lo que ocasiona que pequefias particulas de
Fe y Fe-Zn comiencen a estar presentes tanto en el liqguido como en el recubrimiento. Los
compuestos intermetalicos Fe-Zn formados en las capas del recubrimiento concentran altos
niveles de esfuerzos que son perjudiciales para la ldmina galvanizada, ya que al aplicarse un
proceso posterior de conformado mecanico como el doblado puede generar agrietamiento o
fractura en el recubrimiento dejando expuesto el Fe de la ld&mina al medio ambiente

provocando la oxidacion y corrosion del material.
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Ha sido reportado que para obtener dptimas propiedades mecénicas [26], la dureza en el
recubrimiento debe estar en rangos de 50 a 340 HV, para la capa eta (n): 70 HV, capa zeta
(£):180 HV, capa delta (8): 250 HV y capa gamma (I"): 320 HV. Para conocer la distribucion
de la dureza de los recubrimientos formados sobre el sustrato de acero, se realizaron ensayos
de laboratorio para determinar el grado de microdureza en escala Vickers que se presentaban
en el recubrimiento de acuerdo a las diferentes condiciones de inmersion. Se estudiaron 7
muestras y se realizaron 3 indentaciones y se obtuvo el promedio y la desviacion estandar (o)

de cada una.

En la Tabla X111, se puede observar, que las muestras analizadas presentan una tendencia en
el incremento de la escala de microdureza, conforme estas permanecieron mayor tiempo en
el bafio liquido. Lo anterior se puede atribuir a que a medida que las muestras son inmersas
en el bafio de Zn pequefias cantidades de Fe son disueltas por la reaccion quimica, y
comienzan a acumularse en el bafio liquido. Las particulas mas pequefias comienzan a
precipitarse en la superficie del liquido y posteriormente son arrastradas por el recubrimiento,
formando una cantidad de compuestos o fases intermetalicas. Con mayor presencia de Fe en
el bafio de Zn, la formacion de compuestos intermetalicos Fe-Zn incrementa, y con ello el

aumento en la dureza del recubrimiento.

Muestra HV1l | HV2 | HV3 | Suma | Promedio o
1 248 254 260 762 254 6
2 238 253 280 771 257 21,28
3 256 269 267 792 264 7
4 261 276 273 810 270 7,93
5 268 280 280 828 276 6,92
6 298 305 312 915 305 7
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Tabla XIl1.-Mediciones de laminas microdureza Vickers.

5.7.-Analisis de fases en software numérico

Por medio del software Image-pro se realizaron las mediciones de capas intermetélicas con
el fin de determinar las diferentes medidas en los espesores de las capas que forman el

recubrimiento, a continuacion se presentan los resultados obtenidos:

En la Figura 5.20, se muestra la lamina galvanizada tratada con sand blast y uso de acido
clorhidrico con tratamiento de 30 segundos (aprox. 150°C) y con 2 minutos de inmersién a
465°C.

Largo:66 pm
Ancho:15pm

Capa Eta (n):
276 um

Capa Zeta ({):
116 pm
Capa Delta ():
22 pm

Figura 5.20.-Medicion de capas intermetalicas

La siguiente lamina (ver Figura 5.21) con tratamiento de 2 minutos (aprox. 600°C) y 1 minuto

de inmersion a 470°C, a diferencia de la Figura 5.19 el tamafio de la capa eta (1) es menor.
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Capa Eta (n):
40 um

Capa Zeta ({):
79 um
Capa Delta (0):
28 um
Capa Gamma (I):
9 um

Figura 5.21.-Medicion de capas intermetalicas con tamafio promedio

En la Figura 5.22, se observa que contiene ausencia de su Ultima capa eta, en este caso es
aceptable ya que presenta sus demas capas sin presentar fracturas, para este procedimiento

se tratd un tiempo de 1 minuto mientras se sumergio un tiempo de 2 minutos a 465°C.

N

. ." ‘«.L"..'{ '\'u
Mlgh S, w2 | _Capa Zeta (0):
MRS 106 um
g

i Capa Delta (0):
30 um
Capa Gamma (I'):

S um

Figura 5.22.-Medicion de capas intermetalicas con ausencia de capa eta (n)
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5.8.-Conclusiones

Mediante DRX, se identific el Zn BCC con 4.51% de cristalinidad y 1A de tamafio de
cristalito, Zn con FCC con 21.21% de cristalinidad y 2A; se identificd Jarosita que demuestra
que una inmersion en medio acido provoca una hidrolisis de hierro y extraccion de fosforo y
azufre de la matriz de acero. Posiblemente se puede atribuir el cambio de estructura cristalina
al tiempo de inmersidn en la solucion acida donde son sometidas las probetas para su limpieza
antes del galvanizado en caliente, favoreciendo a una mejor adherencia del recubrimiento
sobre la lamina de Fe. Es conveniente encontrar una estructura cristalina con mayor cantidad

de 4tomos como la FCC.

Asi mismo, mediante MEB-EDS, se determin6 que el promedio de las capas de galvanizado
en caliente miden entre 250 a 280 um, para los tiempos y las condiciones que se estudiaron,

esto acorde al promedio de la capa que se requiere.

Los ensayos de dureza mostraron que la presencia de Fe disuelto en el bafio liquido
incrementa la formacion de compuestos intermetéalicos Fe-Zn y por lo tanto un aumento en
la escala de dureza. Por lo que se deben buscar condiciones éptimas para inhibir esta
disolucién y evitar el incremento acelerado de estos compuestos. Posiblemente la adicidn en
pequefias concentraciones de Si u otros elementos y combinaciones pueden mejorar la

inhibicion de estos compuestos.

A partir de los andlisis realizados en este trabajo se puede concluir que existen condiciones
ideales para el proceso de galvanizado en caliente asegurando una buena adherencia del
recubrimiento sobre la ldamina de Fe, para el caso de estudio una temperatura de 473°C, 1
min de precalentamiento de la ldmina antes de la inmersion y 2 minutos de inmersion sobre
el bafo liquido lograron producir un recubrimiento uniforme capaz de inhibir la corrosion,

ademas de la inmersion en un bafio de solucién &cida.
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