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Capitulo1:  Introduccion.

1.1. Liquidos i6nicos.

1.1.1. Introduccion.

Liquido I6nico (LI) era un término que se utilizaba para referirse a las “sales fundidas”,
las sales fundidas son liquidos que estan constituidos por iones, pero, debido a su elevada
temperatura de fusion, gran poder de corrosion y alta viscosidad, no pueden utilizarse
como fase liquida para efectuar reacciones quimicas[5]. Actualmente, el término se aplica
para definir unas sales que existen en estado liquido a temperatura ambiente o bajas
temperaturas, por debajo de 100°C.

Pese a ser descubiertos en el siglo XX permanecieron mucho tiempo como una
curiosidad sin suficiente interés hasta que la singularidad de sus propiedades ha atraido la
atencion de cientificos y técnicos y ha impulsado su estudio con el objetivo de explorar las
posibilidades de este tipo de compuestos como un nuevo medio liquido en el que efectuar
reacciones quimicas[2].

Los liquidos idnicos habitualmente estan formados por un cation orgénico y un anion
organico o inorganico. El cation suele tener un alto grado de simetria lo que conduce a una
energia de unidn pequefia y, por tanto, un bajo punto de fusion. Los iones de estas sales
estdn débilmente unidos y, ya que se suelen mantener en estado liquido a temperatura
ambiente, son llamados RTILs (en inglés, room temperature ionic liquids). Utilizando
diferentes precursores del cation y del anion se obtiene un gran nidmero de compuestos
cuya caracterizacion pone de manifiesto la gran variedad de propiedades que ofrecen los
liquidos i6nicos[5].

1.1.2. Propiedades fisico-quimicas.

La composicion quimica general de estos materiales es sorprendentemente consistente,
incluso aunque la composicion especifica y las propiedades fisicas y quimicas varian
enormemente. La mayoria tiene una estructura compuesta por un cation orgénico y un
anion inorganico poliatdbmico. Debido a que existen muchas combinaciones posibles de
cationes y aniones, el numero potencial de LI es enorme, del orden de 1018 [5]. Descubrir
un nuevo tipo es relativamente facil, pero determinar su utilidad requiere una inversion
mucho maés sustancial en la determinacion de sus propiedades fisicas y quimicas.

Inicialmente, estos materiales fueron desarrollados para su uso como electrolitos,
aungue como un nuevo tipo no convencional de disolvente, estos materiales han ido
ganando importancia y un particular interés [4]. Esto es debido a las importantes
caracteristicas que poseen: una volatilidad practicamente nula, con una presion de vapor
casi cero ya que estan compuestos completamente de iones; inflamabilidad despreciable;
un amplio rango de liquidus, es decir, una alta estabilidad térmica y un bajo punto de
fusién; y una miscibilidad controlada con los compuestos organicos y con agua. A
continuacion, se explican brevemente las ya mencionadas propiedades fisico-quimicas en
funcién del tipo de cadena presente en el liquido i6nico.

» Punto de fusion. Los liquidos iénicos con aniones altamente fluorados (BF4,
PFe, (CF3S0O2)2N", CF3COO:, etc.) son generalmente liquidos a bajas
temperaturas, formando estructuras cristalinas al solidificar, produciéndose una
cristalizacion lenta. Esto se debe a que al menos uno de los iones tiene la carga
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deslocalizada, evitando que se forme una red cristalina estable. El resultado de
esta débil coordinacion de los iones es que estos compuestos son liquidos por
debajo de 100°C e incluso de la temperatura ambiente.

Empiricamente se ha observado que el punto de fusién decrece segun el
siguiente orden: CI" > PFg” > BF4.

En los ultimos afios se esta realizando un esfuerzo para poder comprender
por qué ciertas combinaciones cation-anion dan lugar a puntos de fusién muy
bajos [3], llegando a desarrollarse recientemente un modelo predictivo para
calcular el punto de fusion de un LI dado a partir de su constante dieléctrica y
viceversa.

Se ha comprobado que los tetrafluoroboratos de 1-alquil, 3-metilimidazolio
con cadenas con un numero de 4&tomos de carbono n = 2-10 cristalizan al enfriar
por debajo de -80 °C [9], mientras que con cadenas de n = 12-18 son solidos a
temperatura ambiente con comportamiento de cristal liquido. Un
comportamiento parecido se puede observar para las sales de hexafluorofosfato.

» Extremadamente baja volatilidad.

» Amplio Rango de Liquidus. El limite superior del rango de liquidus es
usualmente fronterizo con la temperatura de descomposicion térmica en los
liquidos idnicos, ya que la mayoria de liquidos idnicos no son volatiles.

» Temperatura de descomposicion. La presencia de cationes organicos restringe
la estabilidad, teniendo lugar la pirélisis a temperaturas entre 350 y 450 °C.

Asi, las temperaturas de descomposicion varian con el tipo de anién,
cumpliéndose el siguiente orden general de estabilidad térmica: ClI- < PFg =
BF4 < (CF3S02)2N" [1].

» Viscosidad. Las viscosidades de los liquidos i6nicos a temperatura ambiente
van desde unos 10 cP hasta valores de méas de 500 cP, dependiendo su valor
fuertemente de la temperatura, la presion y las impurezas. Para LI con el mismo
anion, la tendencia es que a cadenas alquilo mas largas, se obtengan fluidos méas
ViSCOSOS.

» Densidad. Superior a la del agua. Las densidades registradas para los liquidos
ionicos varian entre 1,12 g-cm?y 2,4 g-cm. Esta parece ser la propiedad fisica
menos sensible a las variaciones de temperatura, como se ha observado en
algunos estudios.

» Miscibilidad. La miscibilidad de los liquidos i6nicos con el agua puede variar
de completamente miscible a casi totalmente inmiscible, cambiando el anion de
Cl" a PFe. Sin embargo, el agua es la impureza mas comun en los liquidos
i6nicos, encontrandose incluso en los hidr6fobos, que pueden llegar a absorber
rapidamente la humedad del ambiente. En lo que se refiere a los disolventes no
polares, de la observacion empirica se ha determinado que los liquidos iénicos
tienden a ser inmiscibles con ellos. Entre los disolventes con mayor polaridad,
los ésteres exhiben una solubilidad variable con los liquidos ionicos, en funcion
de la naturaleza de los mismos.

» Polaridad. Poseen una alta polaridad lo que permite la formacion de peliculas
absorbidas y reacciones triboquimicas. Se ha determinado que la constante
dieléctrica “e” de los liquidos i6nicos se encuentra entre 8,8 y 15,2,
disminuyendo este valor al aumentar la longitud de la cadena alquilica. Para un
mismo anién, la polaridad del liquido i6nico decrece al aumentar la longitud de
cadena. Pero también tiene una influencia importante la naturaleza del anion,
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pudiendo ajustarse el valor de la constante dieléctrica mediante cambios del
cation y el anion del liquido ionico.

» Permiten usar aditivos. Pudiendo obtener propiedades a medida

» Se pueden usar en condiciones de vacio.

1.1.3. Estructura de los Liquidos I6nicos [2].

La estructura molecular y electronica, la distribucion de carga y el solapamiento de
orbitales dan lugar a interacciones complejas y fuerzas electrostaticas, enlaces de
hidrogeno e interacciones de Van de Waals. El conocimiento de la estructura de los LI
juega un importante papel a la hora de su disefio y aplicacion.

En estado solido los LI puros forman una red de cationes y aniones conectados por
puentes de hidrogeno y el ordenamiento tridimensional se realiza de forma estratificada
formando una red con zonas diferenciadas de cationes y aniones.

a) b)

Figura 1. Estructura cristalina del tetrafluoroborato de 1-etil-3-metilimidazolio: (a) Empaquetamiento
molecular y (b) Estructura estratificada de aniones y cationes.

En estado liquido se mantienen los patrones estructurales del estado sélido, las
distancias entre iones y atomos son muy parecidas y habitualmente el aumento de volumen
entre los estados solido y liquido es, como mucho, de un 15%. Forma un red
supramolecular polimérica, en la que cada anién esta rodeado por tres cationes y viceversa,
conectados por puentes de hidrégeno.

Con la introduccion de grupos funcionales especificos se pueden modificar las
principales propiedades de los liquidos idnicos. Estos reactivos pueden proceder de fuentes
renovables y nos puede llevar a un liquido con buenas propiedades o que no sirva para
nada. Ademas, los liquidos ionicos pueden combinarse con otros disolventes (incluso el
agua) para mejorar sus propiedades.

Cationes: habitualmente los LI estdn formados por Cationes con Nitrogeno, Fosforo o
Azufre. Se pueden encontrar estructuras con 2 6 3 cationes, los que poseen dos cationes
son interesantes para estudios tribologicos porque la presencia de largas cadenas en el
catién favorece las interacciones con la superficie y hacen que la organizacién de las
cadenas moleculares sea mejor[1].

Aniones: los podemos dividir en “hidrofobos” como el PFg, el [CF3SO2]oN", el
[CF3CF2S02]2N" y el [CF3CF2]3PF3, e “hidrofilos" donde se incluyen los haldogenos.
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Por tanto, las propiedades dependen fuertemente de la estructura molecular de los
liquidos idnicos, de los cationes y de la longitud y el tipo de la cadena lateral del anién.

1.1.3.1. Estructura en disolucion acuosa

La incorporacion de otras moléculas a los LI produce la ruptura de la red de enlaces de
hidrdgeno lo que puede producir cambios en sus propiedades fisico-quimicas y en algunos
casos provocar la formacion de nanoestructuras de regiones polares y no polares, donde se
pueden formar compuestos de tipo inclusion. Estas inclusiones pueden ser moléculas,
iones, macromoléculas y nanoparticulas.

Cuando se encuentran en disolucion, los LI son también capaces de mantener en gran
medida la estructura de enlaces de hidrogeno, incluso con disolventes de baja constante
dieléctrica. Los LI diluidos infinitamente en otras moléculas pueden formar pares de iones
separados por el disolvente, de forma que un aumento en la concentracion del LI puede
llevar a la formacion de agregados de pares de iones (Figura 2).

& Estructura supramolecular
' polimérica en estado puro

l

Agregados supramoleculares,

eYee B e e et inclusiones, etc
TeTe gy l
e e gog ® @ gt Tones triples
.&"}- - ;,‘:;:,.'- ',if - _.;ﬁ»..- ] l
- P &> et
F o0 @ o~ ISH PO .0 :
® ¥ g“% g s> ¥ Pares de iones
FOR e =
o PO - o
3 ® o> ® l
® - @ .
N ® D @ v @ 5 SR A
- '}, = ® & e - Disolucion infinita
[ *’-_ °% 9 o (iones libres)
& @ T L

Figura 2. L1 en disolucién. Equilibrio iénico a diferentes concentraciones
A medida que la concentracién del LI aumenta, se pueden formar agregados de tres

iones e incluso mayores, que pueden coexistir en equilibrio a diferentes concentraciones;
podriamos decir que mientras que los LI puros, tanto en estado sélido como en estado
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liquido, se pueden describir como estructuras supramoleculares unidas por enlaces de
hidrégeno, cuando se mezclan con otras moléculas se deben considerar como materiales
nanoestructurados en regiones polares y no polares.

1.1.4. Clasificacion de los Liquidos Idnicos.

Teniendo en cuenta su estructura cationica, los liquidos idnicos se pueden clasificar
en siete familias [2], como se observa en la Figura 3.

Familia Nombre del catién Simbolo
. . R1
Tetralquilamonio | &
1 . R4—N—R2
RIR2R3R4N R3
. g . . Rz
) Trialquilimidazolio R1. AL R3
RIR2R3Im" \
. Alquilpiridinio N
3 TS
R1Py" (.
\ Dialquilpirrolidinic Ry R
RIR2Pyr’ ¢ 7
) L o R1. «..R2
_ Dialquilpiperidinio AN
5
RIR2Pip” { ]
Tetralquilfosfonio R.‘
6 N R4—P—R2
R1R2R3R4P R3
; Trailquilsulfonio Rj
RIR2R3S™ R3S R2

CH: (Me), C>Hs (Et), n-C3H7 (Pr), n-CsHs (Bu), n-CgHis

(Hex), n-CsH;7 (Oct), n-CgH»; (Dec), n-C;¢Hs; (Hexde),

Cadenas laterales comunes CH(OH)C-H, (HydroPr), CH;OCH: (MeOMe), CH;OCH;
(MeOEY)

BF; . B(CN)y, CH:BF;', CH,CHBF:', CF;BF3, C:FsBF3,
n- C3F-BF;", n-C,FoBF;". PF; ", (C,F5);PF; (FAP'), CH;COy
LCF3COy’, CF3S0;3 (TfO"), N(SO,CF3); (TIN),
N(COCEFE;3)(SO:CF3), N(SO:F),", EtOS0O;", N(CN)y, C(CN)s',
SCN'. SeCN'". CuCly". AICLy", ZnCL™ ete.

Aniones comunes

Figura 3. Cationes y aniones tipicos utilizados para preparar liquidos ionicos.

1.1.5. Aplicaciones de los Liquidos Iénicos.

Debido a su extremadamente baja volatilidad, los Liquidos iénicos son llamados a
menudo “disolventes verdes”’[9][4], en contraste con los tradicionales compuestos
organicos volatiles.

Debido a sus propiedades Unicas, han sido extensamente usados como disolventes o
como catalizadores en una gran variedad de reacciones. También se ha explorado su
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habilidad como disolventes en procesos de extraccién y separacion, gracias a su
hidrofobocidad regulable y a su capacidad de disolucion.

En el campo de la ingenieria, existen diversas areas en las que los Liquidos iénicos se
estan aplicando como nuevos materiales “verdes”:

Sistemas de energia solar.

La conversion de la energia solar en calor necesita fluidos térmicos con propiedades
fisicas y térmicas Unicas, que no siempre pueden alcanzarse con los materiales
comerciales.

Los Liquidos idnicos tienen una estabilidad térmica y unas capacidades calorificas
superiores a los fluidos térmicos convencionales, siendo capaces de almacenar cantidades
considerables de calor. Se han investigado las caracteristicas térmicas y de corrosion de
varios Liquidos i6nicos que pueden utilizarse en este tipo de aplicaciones. También se ha
propuesto su uso como electrolitos en las celulas solares, debido a sus buenas propiedades
eléctricas y su compatibilidad con las resinas epoxi utilizadas en la construccion de estas
celulas.

Industria electroquimica.

La amplia ventana de potencial electroquimico y la buena conductividad eléctrica
(hasta 4 V y 10 mS-cm-1 respectivamente) de los Liquidos idnicos, asi como el amplio
rango de liquido y la habilidad para la solvatacion de compuestos han provocado su uso
como electrolitos de baterias, células de combustible, etc. Se ha demostrado que los
Liquidos i6nicos miscibles con agua pueden tener una aplicacién importante en campos
como la electrocatalisis y la sintesis bioelectroquimica, asi como para fabricar electrolitos
compuestos de LI/polimero.

Cristales liquidos.

Aunque se han identificado numerosas moléculas termotrdpicas, sélo se han estudiado
un numero limitado de estructuras cristalinas de los liquidos ionicos.

Membranas liquidas soportadas (SLM).

Las SLM son un tipo Unico de membranas de solidos porosos impregnadas con liquido.
Sin embargo, tienen problemas de pérdidas del liquido por vaporizacion o disolucién que
guedan eliminados al usar los liquidos iénicos.

Quimica analitica.

Los Liquidos iénicos han sido utilizados en cromatografia de gases, cromatografia
liquida (HPLC) y electroforesis.

Plastificantes.

La necesidad de plastificantes con propiedades térmicas y de volatilidad mejoradas,
que puedan ser usados a baja temperatura ha motivado la investigacion de los Liquidos
ionicos en este campo, encontrandose buenos resultados para el PMMA
(polimetilmetacrilato).

Dispersantes y tensoactivos.

En general, se han utilizado LI “no-convencionales” como aditivos en la formulacion
de sistemas de recubrimientos.

Biosensores.

Se ha demostrado recientemente que diversos Liquidos idnicos de imidazolio, usados
ampliamente en otras aplicaciones, tienen un gran potencial como disolventes biosensores
para sustancias poco solubles en agua como los pesticidas, fungicidas y drogas ilicitas.

Combustible para reactores de uso espacial.

La naturaleza de los Liquidos idnicos esta siendo investigada para desarrollar nuevos
materiales con alta densidad de energia que puedan ser usados como monopropulsores
liquidos para cohetes.
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Mineralogia.

La sintesis de Liquidos ionicos con indices de refraccion mayores de 1,4 permite su uso
como fluidos de inmersidn para el examen de las inclusiones en gemas y minerales.

Lubricantes.

Los Liquidos ionicos tienen todas las propiedades que un buen lubricante necesita: baja
volatilidad, alta estabilidad térmica, y baja temperatura de fluidez.

Otras.

Otras aplicaciones mas puntuales de los liquidos idnicos han sido el desarrollo de un
termometro Optico y de una tinta libre de disolventes organicos.

Desde 1990, y de forma gradual, las compafiias han ido incorporando los Liquidos
iGnicos a sus procesos industriales: en el proceso de cloracion y de extraccion de acido de
BASF; en procesos de fase liquida de Eastman Chemical; en un proyecto de baterias de
Degussa.

1.1.6. Puntos débiles de los Liquidos I6nicos.

En los ultimos afios, los liquidos idnicos, una alternativa prometedora a los disolventes
organicos tradicionales, se han extendido como una nueva generacion de sustancias
quimicas con posibles usos en numerosas areas de la industria. Como se ha visto, se les ha
denominado “fluidos verdes” o respetuosos con el medio ambiente. Sin embargo,
recientemente se ha descubierto que no todos son tan “verdes” como se habia descrito y se
estdn evaluando los riesgos de sus aplicaciones teniendo en cuenta su ciclo de vida
completo, asi como su impacto sobre el medio ambiente y se estan desarrollando lineas
futuras de investigacion que solucionen estos problemas.

Aunque se esta estudiando el impacto medioambiental del uso de los liquidos i6nicos y
de los métodos de obtencidn, todavia queda mucho por aprender sobre estos compuestos
heterogéneos, sus posibilidades estructurales y los riesgos medioambientales. Los Lls
convencionales, pueden formar parte de productos y procesos sostenibles debido a sus
excelentes propiedades tecnoldgicas, siempre que se garantice la seguridad de los
trabajadores en su manipulaciéon y siempre que se asegure su eliminacién con métodos
regenerativos. Sin embargo, existe una serie de nuevos liquidos i6nicos y disolventes que
provienen de productos naturales y pueden formar parte de la nueva direccion en el disefio
de ILs.

Por ello, a la hora de implementar los Lls en aplicaciones industriales, ademas del
coste, hay que evaluar la disponibilidad, la pureza, la estabilidad, la corrosion y la
posibilidad de reciclado o reutilizacion. Existe una falta de informacidn sobre estos temas y
sobre propiedades fundamentales como la biodegradabilidad y la toxicidad.

Se esta realizando mucho trabajo recientemente para estimar estas propiedades, pero
falta ampliarlo y referirlo también a los liquidos i6nicos en disolucion acuosa, ya que
algunos LIs son sensibles a la humedad.

Se deberia crear una base de datos que recogiera las propiedades medioambientales de
toxicidad, biodegradabilidad y normas de manipulacién para hacer que estos LIs se
conviertan en verdaderos liquidos verdes. Se ha propuesto un esquema para el disefio de
liquidos i6nicos realmente “verdes” y respetuosos con el medio ambiente (Tabla 1) y su
aplicacion sostenible (Figura 4).
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Propiedad Cadena lateral del cation | Ndcleo del cation | Anién
Recomendado
., . Uso de aniones sulfato,
Introduccion de cadenas Uso de derivados del L
e LS sulfonato, sales o acidos
- laterales polares cortas morfolinio y pirrolidinio g
Toxicidad orgénicos

No recomendado

Uso de derivados del
imidazolio

Introduccién de cadenas

. S Uso de aniones con fldor
alquilicas hidréfobas largas

Biodegradabilidad

Recomendado

Uso de aniones sulfato,
sulfonato, sales o 4cidos
organicos

Uso de derivados del
piridinio

Introduccion de cadenas
alquilicas hidréfobas largas

No recomendado

Introduccion de grupos
funcionales polares en la
cadena lateral

Uso de derivados del

o ) Uso de aniones con fllor
imidazolio

Tabla 1. Pautas generales para la sintesis de liquidos ionicos mas “verdes”.

Problemsitica

Direcciéon futura: .

Aplicacién

Residuos

Problematica

Estudio de la toxicidad y
(bio)degradabilidad

Consumo de energia y tiempo (coste) .
Uso de disolventes y reactivos volatiles v
no renovables
Direccién futura:
Desarrollo de métodos de

Desarrollo de procesos de obtencion mas (bio)degradacién

respetuosos con el medio ambiente ¢ Investigacidn de los efectos de los ILs
Desarrollo de nuevas rutas de sintesis sobre ofras especies
Preparacién a partir de reactivos ¢ Modelos de prediccion

renovables

1.2.

El
un me

Figura 4. Problematica y nuevas lineas de desarrollo desde la sintesis al desecho de los liquidos.

Aluminio.

1.2.1. Introduccion.

Aluminio es un elemento quimico, de simbolo Al y numero atdmico 13. Se trata de
tal no ferromagnético[6]. Es el tercer elemento mas comin encontrado en la corteza

terrestre. Los compuestos de Aluminio forman el 8% de la corteza de la tierra y se
encuentran presentes en la mayoria de las rocas, de la vegetaciéon y de los animales. En
estado natural se encuentra en muchos silicatos (feldespatos, plagioclasas y micas). Como
metal se extrae Unicamente del mineral conocido con el nombre de bauxita, por
transformacion primero en alimina mediante el proceso Bayer y a continuacion en
Aluminio metalico mediante electrolisis.

Pagina 13



Proyecto Fin de Carrera Introduccidn

Sus propiedades de baja densidad, alta conductividad térmica y eléctrica, bajo punto de
fusion y buenas propiedades mecanicas cuando se usa aleado; su aspecto y capacidad de
ser coloreado y pulido; su maleabilidad y autopasivacion y su no toxicidad han hecho muy
atil en ingenieria de materiales. Mediante aleaciones adecuadas se puede aumentar
sensiblemente su resistencia mecanica, esto ha hecho posible su creciente aplicacion en la
industria del transporte aéreo y terrestre; la conduccion de corriente eléctrica; la
fabricacion de perfiles y estructuras para construccion y la elaboracion de envases,
principalmente.

Fue aislado por primera vez en 1825 por el fisico danés H. C. Oersted. El principal
inconveniente para su obtencidn reside en la elevada cantidad de energia eléctrica que
requiere su produccion. Este problema se compensa por su bajo coste de reciclado, su
extendida vida util y la estabilidad de su precio.

1.2.2. Caracteristicas.

Las propiedades més relevantes del metal son:

- NUmero atémico: 13

- Peso atémico: 26,7

- Densidad a 20°C: 2,7 g-cm™

- Punto de fusion: 659,8 °C

- Punto de ebullicion: 2,67 °C

-E°a298 K (AP + 3¢ = Al): -1,67 V

- Electronegatividad: 1,5

- Estados de oxidacion (valencias): +3

- Conductividad eléctrica (20°C): 0,36 Qu-cm™ (62% del Cobre)

- Conductividad térmica (20°C): 216,4 W-m™.°C (56% del Cobre)
- Calor latente de fusion: 395,14 J-g*

- Calor especifico: 0,90 J-g*-.°C*?

- Estructura cristalina: C.C.C.

- Dureza: 2 - 2,9 Mohs (ver Tabla 2).

- Limite elastico: 62,06-106 kPa.

- Coeficiente de expansion lineal entre 20-100°C: 0,0239 mm-m*.°C?,

Dureza | Mineral | Comentario Composicién
1 Talco Se raya facilmente con la ufa. Mg3SisO10(OH)-
2 Yeso Se raya con la ufia con mas dificultad. CaS04-2H,0
3 Calcita Se raya con una moneda de Cobre. CaCOs
4 Fluorita Se raya con un cuchillo de acero. CaF;
5 Apatito Se raya dificilmente con un cuchillo. Cas(PO4)3(OH- CI-,F-)
6 Ortosa Se raya con una lija para el acero. KAISi;0s
7 Cuarzo Raya el vidrio. SiO;
8 Topacio | Rayado por herramientas de carburo de Wolframio Al,SiO4(OH- F-),
9 Corindén | Rayado por herramientas de carburo de Silicio. Al,O3
10 Diamante | EI mas duro, solo se altera con otro diamante. C
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Tabla 2. Tabla de valores Mohs

1.2.2.1. Caracteristicas mecdnicas.

Mecanicamente es un material blando (Escala de Mohs: 2-3) y maleable. En estado
puro tiene un limite de resistencia en traccion de 160-200 MPa. Todo ello le hace adecuado
para la fabricacion de cables eléctricos y laminas delgadas, pero no como elemento
estructural. Para mejorar estas propiedades se alea con otros metales, lo que permite
realizar sobre él operaciones de fundicion y forja, asi como la extrusion del material.
También de esta forma se utiliza como soldadura.

1.2.2.2. Caracteristicas quimicas.

La capa de valencia del Aluminio esta poblada por tres electrones, por lo que su estado
normal de oxidacion es Ill. Esto hace que reaccione con el Oxigeno de la atmdsfera
formando con rapidez una fina capa gris mate de alimina Al>Os, que recubre el material,
aislandolo de ulteriores corrosiones. Esta capa puede disolverse con acido citrico. A pesar
de ello es tan estable que se usa con frecuencia para extraer otros metales de sus 6xidos.
Por lo demas, el Aluminio se disuelve en &cidos y bases. Reacciona con facilidad con el
acido clorhidrico y el hidroxido sodico.

1.2.3. Aplicaciones y usos.

La utilizacion industrial del Aluminio ha hecho de este metal uno de los mas
importantes, tanto en cantidad como en variedad de usos, siendo hoy un material
polivalente que se aplica en ambitos econdmicos muy diversos y que resulta estratégico en
situaciones de conflicto. Hoy en dia, tan sélo superado por el hierro/acero. EI Aluminio se
usa en forma pura, aleado con otros metales 0 en compuestos no metalicos. En estado puro
se aprovechan sus propiedades Opticas para fabricar espejos domésticos e industriales,
como pueden ser los de los telescopios reflectores. Su uso mas popular, sin embargo, es
como papel Aluminio, que consiste en laminas de material con un espesor tan pequefio que
resulta facilmente maleable y apto por tanto para embalaje alimentario. También se usa en
la fabricacion de latas y tetrabriks.

Los principales usos industriales de las aleaciones metalicas de Aluminio son:

o Transporte; como material estructural en aviones, automoviles, tanques,
superestructuras de buques y bicicletas.

Estructuras portantes de Aluminio en edificios.

Embalaje de alimentos; papel de Aluminio, latas, tetrabriks, etc.

Carpinteria metalica; puertas, ventanas, cierres, armarios, etc.

Bienes de uso domestico; utensilios de cocina, herramientas, etc.

Transmision eléctrica. Aungue su conductividad eléctrica es tan sélo el 60% de la

del Cobre, su mayor ligereza disminuye el peso de los conductores y permite una

mayor separacion de las torres de alta tension, disminuyendo los costes de la

infraestructura.

o Recipientes criogénicos (hasta -200 °C), ya que contrariamente al acero no presenta
temperatura de transicion ductil a fragil. Por ello la tenacidad del material es mejor

a bajas temperaturas.

o Caldereria; por ejemplo, en la construccion de los calderines.

0 O O O O
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o Debido a su gran reactividad quimica, el Aluminio se usa finamente pulverizado
como combustible solido de cohetes espaciales y para aumentar la potencia de los
explosivos.

o También se usa como anodo de sacrificio y en procesos de aluminotermia (termita)
para la obtencidn y soldadura de metales.

1.2.4. Aleaciones.

El Aluminio puro es un material blando y poco resistente a la traccion. Para mejorar
estas propiedades mecanicas se alea con otros elementos, principalmente Magnesio,
Manganeso, Cobre, Zinc y Silicio, a veces se afiade también Titanio y cromo. La primera
aleacion de Aluminio, el popular duraluminio fue descubierta casualmente por el
metaldrgico aleman Alfred Wilm y su principal aleante era el Cobre. Actualmente las
aleaciones de Aluminio se clasifican en series, desde la 1000 a la 8000, segun el siguiente
cuadro.

Tabla 3. Aleaciones de Aluminio y sus aplicaciones tipicas

. . . A Principales . -
Serie Designacion Aleante principal compuestos Aplicaciones tipicas
5 -
Serie 1000 XXX 99% al menos de i I-_|01a, chapas para
Aluminio litografia, chapas.
Serie 2000 2XXX Cobre (Cu) Al2Cu - Al2CuMg Industria aeronautica.
Serie 3000 3XXX Manganeso (Mn) AIBMn Latas, radiadores de
edificios.
Serie 4000 | 4XXX Silicio (i) . Intercambiadores de
calor e ingenieria.
Latas, automoviles,
Serie 5000 5EXXX Magnesio (Mg) Al3Mg2 fachadas, construccion y
transporte.
Serie 6000 BXXX Magnesio (Mg) y Silicio Mg2Si Autc_>[nowles,
(Si) construccion, transporte.
Serie 7000 XXX Zinc (zn) MgZn2 Industria aeronautica,
radiadores.
Serie 8000 8XXX Otros elementos - Hoja (Ee),_ mdus_t na
aerondutica (Li).

Las series 2000, 6000 y 7000 son tratadas térmicamente para mejorar sus propiedades.
El nivel de tratamiento se denota mediante la letra T seguida de varias cifras, de las cuales
la primera define la naturaleza del tratamiento. Asi T3 es una solucion tratada
térmicamente y trabajada en frio.

» Serie 1000: realmente no se trata de aleaciones sino de Aluminio con presencia
de impurezas de hierro o Aluminio, o también pequefias cantidades de Cobre,
que se utiliza para laminacion en frio.

» Serie 2000: el principal aleante de esta serie es el Cobre, como el duraluminio o
el avional. Con un tratamiento T6 adquieren una resistencia a la traccion de 442
MPa, que lo hace apto para su uso en estructuras de aviones.

» Serie 3000: el principal aleante es el Manganeso, que refuerza el Aluminio y le
da una resistencia a la traccion de 110 MPa. Se utiliza para fabricar
componentes con buena mecanibilidad, es decir, con un buen comportamiento
frente al mecanizado.

» Serie 4000: el principal aleante es el Silicio.
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» Serie 5000: el principal aleante es el Magnesio que alcanza una resistencia de
193 MPa después del recocido.

» Serie 6000: se utilizan el Silicio y el Magnesio. Con un tratamiento T6 alcanza
una resistencia de 290 MPa, apta para perfiles y estructuras.

» Serie 7000: el principal aleante es el Zinc. Sometido a un tratamiento T6
adquiere una resistencia de 504 MPa, apto para la fabricacién de aviones.

1.2.5. Tratamientos protectores superficiales.

El Aluminio es un metal con una resistencia superior a la corrosion, sin embargo, si se
aplican diversos tratamientos superficiales al Aluminio, con los que podemos mejorar sus
caracteristicas o proporcionar caracteristicas adicionales.

Los métodos tipicos de tratamiento del Aluminio incluyen anodizado, coloracion,
revestimiento, tratamiento mecanico de superficies, recubrimiento de pelicula quimica,
anodizado brillante, recubrimiento de esmalte y enchapado.

1.2.5.1. Anodizado.

Este metal, después de extruido o decapado, para protegerse de la accion de los agentes
atmosféricos, forma por si solo una delgada pelicula de éxido de Aluminio; esta capa de
Al203, tiene un espesor mas o menos regular del orden de 0,01 micras sobre la superficie
de metal que le confiere unas minimas propiedades de inoxidacién y anticorrosion.

Existe un proceso quimico electrolitico llamado anodizado que permite obtener de
manera artificial peliculas de 6xido de mucho mas espesor y con mejores caracteristicas de
proteccidn que las capas naturales.

El proceso de anodizado llevado a cabo en un medio sulfurico produce la oxidacion del
material desde la superficie hacia el interior, aumentando la capa de 6xido de Aluminio,
con propiedades excelentes por resistencia a los agentes quimicos, dureza, baja
conductividad eléctrica y estructura molecular porosa, esta ultima junto con las anteriores,
que permite darle una excelente terminacién, que es un valor determinante a la hora de
elegir un medio de proteccion para este elemento.

Segln sea el grosor de la capa que se desee obtener existen dos procesos de
anodizados:

o Anodizados decorativos coloreados.
o Anodizados de endurecimiento superficial

Las ventajas que tiene el anodizado son:
- La capa superficial de anodizado es méas duradera que la capas obtenidas por
pintura.
- El anodizado no puede ser pelado porque forma parte del metal base.
- El anodizado le da al Aluminio una apariencia decorativa muy grande al
permitir colorearlo en los colores que se desee.
- Al anodizado no se ve afectado por la luz solar y por tanto no se deteriora.
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Capitulo 2:  Obijetivos del proyecto.

2.1. Objetivos.

El objetivo del proyecto es evaluar la influencia de la humedad y las condiciones
ambientales en el comportamiento electroquimico de liquidos idnicos derivados del
imidazolio con anion fosfato y fosfonato en presencia de varias aleaciones de Al. Para ello
se ha evaluado el comportamiento electroquimico de los liquidos i6nicos en tres estados:

o Saturado de humedad y en condiciones ambientales.
o Tras eliminar la humedad por secado en horno y en condiciones ambientales.
o Tras eliminar la humedad por secado en horno y en vacio.
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Capitulo 3: Materiales y Equipos.

3.1. Aleacion de aluminio 2011.

Se utiliza para la fabricacion de todo tipo de piezas en decoletaje, racores, manguitos,
bridas, arandelas, tornillos, poleas, pistones, cilindros neumaticos, etc.

3.1.1. Composicion.

La composicion quimica del Aluminio 2011 se puede ver en la Tabla 4.
Tabla 4. Composicion Al 2011

Si Fe Cu Mn Zn Pb Mg Bi Al

040% [0.70% |5.0-6.0% 0.04% | 0.3% |0.60% |0.01% |0.60% | Resto

3.1.2. Propiedades.

Estado: T3

Peso especifico: 2.83 gr/cm?.
Carga de rotura: 280 N/mm?.
Limite elastico: 295 N/mm?,
Madulo elastico: 70000 N/mm?.
Temperatura de fusion: 210°C.
Durez Brinell: 90 HB

3.2. Aleacion de aluminio 7075.

La aleacion de aluminio 7075 es conocida comercialmente con varios nombres como
Zicral (el mas comun), Ergal, o Fortal Constructal. Es fuerte, con buena resistencia a la
fatiga frente a otros metales y es facil de mecanizar, pero no es soldable y tiene menos
resistencia a la corrosién que muchas otras aleaciones. Debido a su coste relativamente
contenido su uso es habitual en aplicaciones donde las caracteristicas técnicas de
aleaciones mas baratas no son admisibles.

Debido a su elevado limite elastico es una aleacion muy adecuada para piezas
sometidas a grandes fatigas, se utiliza para la construccion de troqueles, moldes de
soplado, matrices, maquinaria, herramientas, armamento, blindajes, industria del
automovil, piezas estampadas, tornilleria, bastones de esqui, accesorios ortopédicos, cafias
de pesca, arcos y flechas, raquetas de tenis, remaches, aplicaciones nucleares [12].

O O O O O O O

3.2.1. Composicion.

La composicion quimica del Aluminio 7075 se puede ver en la Tabla 5.
Tabla 5. Composicion Al 7075

Si Fe Cu Mn Zn Cr Mg Ti Al

0-0.40% |0-050% |12-20% |0-03% |51-6.1% | 0.18-0.28% | 2.1-2.9% | 0-0.20% | Resto

3.2.2. Propiedades.

o Estado: T6
o Peso especifico: 2.81 gr/cm?.
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Carga de rotura: 530 N/mm?.
Limite elastico: 450 N/mm?,
Modulo elastico: 72000 N/mm?.
Temperatura de fusion:447-635°C.
Durez Brinell: 130-150 HB

3.3. Aleacion de aluminio 6061.

Aleacion de aluminio endurecido que contiene como principales elementos aluminio,
magnesio Yy silicio. Originalmente denominado "aleacién 61S" fue desarrollada en 1935. Se
aplica en la industria para la fabricacion de moldes, troqueles, maquinaria, herramientas,
vehiculos, ultraligeros, vagones de ferrocarril, industria naval, piezas de bicicletas,
muebles, oleoductos, estructuras de camiones, construcciones navales, puentes, usos civiles
y militares, caldereria, torres y postes, construccion de calderas, motoras, aplicaciones
aeroespaciales, cobertura de rotores de helicopteros, remaches, etc.

Es una aleacion desarrollada para cubrir en caracteristicas mecanicas el campo entre la
6063 y las aleaciones del grupo AICu y AlZn. EIl tiempo entre el temple y la maduracion
artificial no debe superar las 2 horas. Esta aleacion que endurece por tratamiento térmico,
tiene una buena aptitud a la soldadura pero pierde casi un 30% de la carga de rotura en la
zona soldada [11].

O O O O O

3.3.1. Composicion.

La composicion quimica del Aluminio 6061 se puede ver en la Tabla 6.
Tabla 6. Composicion Al 6061

Si Fe Cu Mn Zn Cr Mg Ti Al

0.4-0.8% | 0-0.70% | 0.1504% | 0-0.15% | 0-0.25% | 0.04-0.35% | 0.8-1.2% | 0-0.15% | Resto

3.3.2. Propiedades.

Estado: T6 (Temple, deformacion en frio y maduracion artificial)
Peso especifico: 2.7 gr/cm?,

Carga de rotura: 310 N/mm?.

Limite elastico: 270 N/mm?.

Médulo elastico: 69500 N/mm?,

Temperatura de fusion: 575-650 °C.

Durez Brinell: 95 HB

O O O O O O O

3.4.  Liquido iénico LEP102.

La empresa Solvionic nos suministra este liquido [7] con una pureza mayor del 98% y
con un contenido en agua menor al 1%. Su formula molecular es: CgH17N2POs. Posee un
Carbono en el catién y dos Carbonos en el anion, siendo su estructura molecular la
representada en la Figura 5
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Figura 5. Estructura molecular de LEP102

Siendo el cation el 1-etil-3-metilimidazolio cuya estructura podemos apreciar en la
parte izquierda de la Figura 5 mientras que el anion es el Etilfosfonato.

3.4.1. Propiedades.

Destacamos las siguientes propiedades del liquido ionico:

- Hidrofilico.

- Apariencia: liquido.

- Peso molecular: 220,2 gr/mol.

- pH (20% agua): 2,6.

- Densidad a 20 °C: 1,134 gr/cm.

- Viscosidad a 25 °C: 140 cP.

- Solubilidad: En la Tabla 7, podemos apreciar la solubilidad del LEP102 con
diferentes solventes.

Tabla 7. Solubilidad LEP102.

Solvente | Solubilidad

Agua Si
Metanol | Si
Etanol Si

Acetona | Parcial
Tolueno | No
Hexano No
Eter No

3.5.  Liquido i6nico LEPO102.

La empresa Solvionic nos suministra este liquido[8] 1 etil — 3 metilimidazolio dietil
fosfato con una pureza del 98% y con un contenido en agua menor al 0,1%. Su férmula
molecular es: C1o0H2:N204P. Su estructura molecular la representada en la Figura 6

Figura 6. Estructura molecular de LEPO102
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3.5.1. Propiedades.

Destacamos las siguientes propiedades del liquido i6nico:

- Hidrofilico.

- Apariencia: liquido.

- Peso molecular: 264,26 gr/mol.

- pH (20% agua): 3,5.

- Densidad a 20 °C: 1,1572 gr/cm.

- Solubilidad: En la Tabla 8, podemos apreciar la solubilidad del LEPO102 con
diferentes solventes.

Tabla 8. Solubilidad LEPO102.

Solvente Solubilidad
Agua Si

Metanol Si
Diclorometano | Si

Acetona Parcial
Tolueno No

Etil Acetato No

3.6. Equipos usados durante la experimentacion.
3.6.1. Cortadora de precision.

El corte de las probetas de aluminio se ha llevado a cabo con la cortadora de precision
ISOMET 4000 de la casa BUEHLER.

Figura 7. Cortadora de precision.

3.6.2. Pie de rey.

Para las mediciones se ha utilizado un pie de rey electrénico de la marca Storm con un
rango de 0 a 15cm y una precision de 0.02mm

Figura 8. Pie de Rey.
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3.6.3. Pulidora metalografica.

Para el pulido de las probetas se ha utilizado una pulidora de la casa Buehler, modelo
Phoenix Beta como la que se muestra en la Figura 9

Figura 9. Pulidora Buehler Phoenix Beta

3.6.3.1. Papeles de desbaste.

Se acoplaron a la pulidora metalogréafica papeles de desbaste de la casa Buehler para
usar con agua con nimeros de granulaciones 400, 600, 1200 y 2500 granos por cm?, usadas
en este orden para cada probeta de Aluminio.

Figura 10. Papeles de desbaste.

3.6.4. Rugosimetro.

Para medir la rugosidad de las probetas se ha utilizado el rugosimetro de laboratorio
Profiltest SM-7. Este equipo permite evaluar y medir la rugosidad segun tres normas: DIN,
ISO y CNOMO. En el presente trabajo se ha utilizado la norma DIN 4768.

Figura 11. Rugosimetro SM-7.
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3.6.5. Camara de secado al vacio.

En la Figura 12 se muestra el horno empleado para el secado de las probetas es una
camara de secado al vacio de la casa Binder. Tiene las siguientes caracteristicas:

- Rango de temperatura: desde 15 °C por encima de la temperatura ambiente
hasta 200 °C

- Tecnologia de camara de precalentamiento APT.line™

- Controlador con programacién de periodos y en tiempo real

- 2 bandejas con blogqueo de aluminio

- Conexion de gas inerte

- Cristal de seguridad con proteccién contra astillado y suspendido con resortes

- Dispositivo de seguridad de temperatura con ajuste independiente de clase 2
(DIN 12880) y alarma dptica

- Interfaz de ordenador: RS 422

- 2 salidas de conmutacion de 24 V CC (max. 0,4 A)

Figura 12. Horno de vacio BINDER

3.6.6. Higrometro.

Se han realizado durante los ensayos medidas de la temperatura y humedad del
laboratorio usando el higrémetro 6000 (ver Figura 13) de la marca Electronic Temperature
Instruments Ltd. Tiene las siguientes caracteristicas:

- Rango de temperatura: -20 - 50°C
- Rango de humedad relativa: 0 — 100%
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Figura 13. Higrometro.

3.6.7. Potenciostato VoltaLab.

El potenciostato puede controlar la diferencia de potencial en uno, dos 0 més electrodos
de trabajo, con ayuda de un electrodo de referencia y un electrodo auxiliar.

Para la realizacion de los ensayos electroquimicos se ha utilizado el equipo VoltaLab
21/PGP201 de la casa Radiometer Analytical. galvanostato compacto con generador de
sefial incorporado que puede ser utilizado como un instrumento autbonomo cuando se
programa a través de su panel frontal.

Este equipo impone a la probeta del metal a estudio, al que nos referimos como
electrodo de trabajo, el potencial deseado con respecto a un electrodo de referencia por el
que no circula corriente.

Los experimentos se realizan con un elemento sensor, que recibe el nombre de célula
electroquimica, que utiliza un electrodo auxiliar para cerrar el circuito con el electrodo de
trabajo y hacer pasar una corriente entre los dos. Este electrodo auxiliar suele ser de
platino, como sucede en este caso, o de otro material inerte, para no influir en el sistema
estudiado metal/medio agresivo, reproducido en la célula electroquimica.

Figura 14. Potenciostato VoltaLab PGP201.

Los datos obtenidos a partir de los experimentos son procesados por el software
VoltaMaster 4, el cual muestra los resultados de forma gréfica y permite exportar una tabla
con todos los puntos del gréfico.

Caracteristicas:

- Velocidad de barrido: 0.01 — 2.5 V/s
- Mejor resolucidn de intensidad: 100pA
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- Tension méaxima: = 20V

- Tension méxima de polarizacion: 4V

- Velocidad méaxima de cambio en el voltaje: 300kV/s
- Méxima intensidad de salida: £1A

- Capaz de funcionar en modo flotante y no flotante.

3.6.7.1. Electrodo de referencia.

El electrodo de referencia es de Hg/Hg.Cl> también denominado como Electrodo de
Calomelanos (SCE); es un electrodo de referencia basado en la reaccion entre mercurio y
cloruro de mercurio. El electrodo estad normalmente conectado por medio de una porcelana
porosa a la disolucion en la que esta inmerso el otro electrodo. Este material poroso actla
como un puente salino. Posee un potencial de referencia de 0,241V respecto al Electrodo
de Hidrogeno Estandar (SHE). EIl utilizado en este proyecto (ver Figura 15) es un

minielectrodo suministrado por BAS Inc.
[iﬁm
! pasta de

Se conectara al cable REF del potenciostato.

o
\ tapén de
latex
g empaque de
i poliester

l‘ solucién

i
saturada
T~ deKkcl

contacto
poroso de

|
/ ceramica

Figura 15. Electrodo de referencia.

Para su mantenimiento se ha preparado una solucion de agua con NaCl 3M, donde se
mantendra sumergido el electrodo cuando no se esté utilizando.

3.6.7.1. Contra electrodo.

El contra electrodo es de platino y se han realizado pruebas con dos tamafios de
electrodo diferentes:
e Alambre grueso:
o Diémetro: 1.03 mm
o Longitud: 36.00 mm
Nos proporcionaba un area de 116.49 mm?,
e Alambre fino:
o Diametro: 0.30 mm
o Longitud: 97.76 mm
Nos proporcionaba un area de 92.14 mm?,

3.6.7.2. Celda electrolitica.

La celda estd compuesta por dos bloques rectangulares de teflén unidos mediante dos
tornillos, entre las cuales colocaremos las probetas ya preparadas de Aluminio.
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Uno de estos bloques posee un orificio donde se coloca otra pieza de teflon circular con
dos orificios, uno para colocar el electrodo de referencia SCE y otro més pequefio para el
electrodo de platino, en donde se ha introducido mediante la ayuda de una pipeta la
cantidad de liquido iénico necesaria para el ensayo.

Figura 16. Celda Electrolitica.

El uso de dos tamafios de contra electrodo implicaba el uso de dos celdas electroliticas
diferentes:
e Alambre grueso = area de trabajo 44.18 mm?.
e Alambre fino = &rea de trabajo 79.96 mm?.

3.6.8. Potenciostato VersaStat MC.

Los ultimos ensayos se han realizado con el Potenciostato multicanal VersaSTAT MC
de la casa Princeton Applied Research.

Figura 17. Potenciostato VersaStat MC.

Caracteristicas:

- Rendimiento versatil en 1 - 4 canales

- Rango de polarizacion £650mA / £10V

- Capacidad de medicion de la impedancia estandar en todos los canales para la
operacion simultanea y/o independientes de 10 pHz a 1 MHz sin analizador por
separado normalmente requerido.

- Opciones para cada canal entre +2A, y amplificador de hasta £20?

- Alta velocidad de medicion de corriente continua y secuenciacion del
experimento.
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En la Figura 18 vemos una comparacién entre las curvas obtenidas por los dos equipos
utilizados.

—— C-2 AL2011 con LEP102 saturado VERSASTAT
4 —— C-3 AL2011 con LEP102 saturado PGP201

Potencial (V)

Intensidad (nA)

Figura 18. Comparacion VersaStat MC Vs PGP201.
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Capitulo 4: Procedimiento experimental.

4.1. Preparacidon de las probetas.

El proceso de preparacion de las probetas ha seguido el diagrama de flujo mostrado en
la Figura 19

Cortar

Desbastar y marcar

Medir la rugosidad

Limpiar con acetona

Figura 19. Preparacion de las probetas

4.1.1. Corte de las probetas.

Partimos de una barra de seccion circular de 50 mm de la que cortamos 6 discos de 1.5
cm de espesor

4.1.2. Desbaste y marcado de las probetas.

Una vez cortada la probeta, se procedid al desbaste siguiendo un procedimiento basico.
Con las probetas ya cortadas limpiamos los restos de suciedad y lubricante de las probetas
antes de proceder al desbastado.

En el proceso de desbaste y pulido utilizamos discos de carburo de Silicio de
granulometrias 400, 600, 1200 y 2500 para materiales no férreos blandos, manteniendo en
dicho proceso el caudal de agua constante para mantener refrigerados tanto el disco como
la aleacion, girando la pieza 90° para conseguir un acabado uniforme. Cada vez que se
cambid un papel de carburo de Silicio, la probeta era limpiada para poder eliminar
impurezas y granos que hubieren quedado en la superficie de la probeta y evitar la
contaminacion de los discos.

Una vez terminado el proceso de desbaste y pulido, la probeta es limpiada con acetona,
secada con una pistola de aire frio y por ultimo es numerada en la cara no desbastada, para
mantener identificada cada probeta en todo momento.

4.1.3. Medida de la rugosidad.

Es importante en este estudio llevar un riguroso control de la rugosidad de las probetas,
para asegurar que todas tienen condiciones iniciales de rugosidad equivalente y poder
comparar la condicion de partida con la final después de los ensayos.
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El estudio se llevo a cabo con el perfilometro de contacto SM-7. De acuerdo a las
normas 1SO 25178 y 4287, se midieron los valores de rugosidad Ra y Rt, rugosidad media
y maxima, en tres direcciones: longitudinal, transversal y diagonalmente; tomando dos
medidas por direccion.

Las probetas cuya rugosidad maxima (Rt) fuera igual o superior a 2 um y la rugosidad
media (Ra) fuera superior a 0,2 um, se volvian a pulir hasta cumplir con la rugosidad
requerida. En la Tabla 9 y Tabla 10 se muestran los resultados obtenidos de las 5 medidas
todas a las 6 probetas.

Tabla 9. Rugosidad media (Ra) de las probetas.

Ra[um] | Medidal | Medida2 | Medida3 | Medida4 | Medida5s &ig’lg
Probetal | 0.11 0.12 0.12 0.14 0.12 0.12
Probeta2 | 0.12 0.12 0.10 0.11 0.11 0.11
Probeta3 | 0.11 0.12 0.11 0.11 0.11 0.11
Probeta4 | 0.12 0.13 0.12 0.12 0.12 0.12
Probeta5 | 0.12 0.11 0.11 0.11 0.11 0.11
Probeta6 | 0.12 0.12 0.13 0.12 0.11 0.12

Tabla 10. Rugosidad maxima (Rt) de las probetas
. : : . . Valor

Rt [um] Medida 1 Medida 2 Medida 3 Medida 4 Medida 5 Medio
Probetal | 0.80 0.86 0.79 1.04 0.81 0.86
Probeta2 | 0.80 0.87 1.06 0.72 0.83 0.86
Probeta3 | 0.76 0.82 1.31 0.83 0.78 0.90
Probeta4 | 1.00 0.83 0.95 0.76 0.83 0.87
Probeta5 | 0.81 0.76 0.73 0.77 0.78 0.77
Probeta6 | 0.89 0.82 0.82 0.87 0.76 0.83

4.1.4. Limpieza de las probetas.

Para eliminar los restos de humedad cada disco era limpiado con acetona y soplado con
aire frio.

4.2. Preparacion Liquido iénico.

El liquido iénico de partida se encuentra saturado de agua, para poder realizar ensayos
con liquido deshidratado colocamos el liquido en el horno de secado unas 24h a 80°C en
condiciones de vacio.

4.3. Eleccion del contra electrodo a utilizar.

Se realizaron ensayos con las dos celdas electroliticas con el objetivo de seleccionar el
mejor contra electrodo, para ello se realizo el potencial de circuito abierto (OCP) y la
Curva de Polarizacion o Voltametria Ciclica con las dos celdas.

En la curva de la Figura 20 se muestra la grafica obtenida con contra electrodo fino,
mientras que en la Figura 21 se muestra la equivalente usando contra electrodo grueso.
Después de varias pruebas usando el liquido ionico saturado se comprobé que obteniamos
mejor repetitividad y menor ruido usando el contra electrodo grueso por tener una mayor
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area y por poseer una mayor rigidez que evitaba que se desplazara y llegara a tocar la
aleacion de aluminio.

B e 4 e AL OISR —omm
om R

Figura 20. Curva obtenida con el contra electrodo fino.

[ Ve 4 e ISR —omm
om R

Figura 21. Curva obtenida con el contra electrodo grueso.

4.4. Realizacion de ensayos.

Se han ido realizando diferentes ensayos siempre con diferentes aleaciones de aluminio
(AL2011, AL7075 y AL6061) y se han usado dos liquidos iénicos (LEP102 y LEPO102)
saturados de humedad, deshidratados a presién ambiente y en condiciones de vacio.

En cada ensayo se ha realizado un Potencial de Circuito Abierto (OCP) y una
Voltametria Ciclica, en el OCP estableciamos el tiempo de duracion del ensayo y en la
curva de polarizacion estableciamos 4 valores:

e Po: establecemos un valor entorno a tres veces el potencial de OCP [mV].
e P1: Valor de tension maximo al que queremos llegar

e P2: Valor de tension de retorno donde queremos terminar el ciclo

e Velocidad de barrido
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Figura 22. Representacion de la Tension frente al tiempo durante un ensayo.

Durante el ensayo OCP, se produce una estabilizacion, no se aplica ningun voltaje o
corriente, y simplemente se mide la diferencia de voltaje entre el electrodo de trabajo y los
electrodos de referencia. La lectura de corriente se mantiene en los limites de resolucion
del equipo y no deben ser considerados corrientes reales de las acciones de OCP.

La Polarizacion ciclica es una técnica que permite evaluar el comportamiento frente a
la corrosion del metal en un electrolito, utilizando un andlisis de tensién de dos etapas o
rampa programada desde un potencial inicial a un potencial pico, y desde este vértice a un
potencial final, a una velocidad dada en mV/s.

Para los ensayos sin vacio (con LI saturado o seco) conectabamos la celda electrolitica
al potenciostato (Figura 23) directamente, excepto para el terminal de trabajo que para
conectarlo debiamos usar un pequefio cable.

Figura 23. Montaje de un ensayo sin vacio.

En el caso de los ensayos de vacio (Figura 24) usamos una urna, en la parte inferior
colocamos un agente desecante, encima colocamos nuestra celda electrolitica con la
aleacion de aluminio y el electrodo; en la parte superior tenemos dos aberturas en las que
no podemos usar un tapdn, por una de ellas meteremos los tres cables que nos hacen falta
para el potenciostato y por la otra tenemos una llave de paso que nos permite hacer vacio
en el interior a través de una manguera que estd conectada a la instalacion de vacio del
laboratorio.
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Figura 24. Montaje de un ensayo con vacio.

En la Tabla 11 se muestra un listado de los ensayos realizados para este proyecto,
siendo los més representativos los denominados C-XX, por tener menor cantidad de ruido
y fallo de “overload” y por tener el ciclo completo, es decir P2=Po. En los ensayos A-XX'y
B-XX, P>=P1 por lo que se ejecuta una Voltametria Lineal.

Tabla 11: Parametros mas importantes de los ensayos realizados.

Ensayo | Equipo LI Aluminio | humedad vacio ocCP PCV
duraf:ién Periodo de PO P1 P2 ;/::)::fiz(i
[min] muestreo [s] [ [mV] [mV] [mV] [mV/sec]
A-1 PGP201 LEP102 AL2011 saturado no 10 0,6 -1000 0 0 10
A-2 PGP201 LEP102 AL2011 saturado no 10 0,6 -700 0 0 10
A-3 PGP201 LEP102 AL2011 saturado no 10 0,6 -800 1000 2800 4600
A-4 PGP201 LEP102 AL2011 saturado no 10 0,6 -800 1000 1000 10
A-5 PGP201 LEP102 AL2011 saturado no 6 0,6 -800 1000 1000 10
A-6 PGP201 LEP102 AL2011 saturado no 6 0,6 -800 1000 1000 10
A-7 PGP201 LEP102 AL2011 saturado no 6 0,6 -800 1000 1000 10
A-8 PGP201 LEP102 AL2011 saturado no 6 0,6 -800 1000 1000 10
A-9 PGP201 LEP102 AL2011 | NO saturado no 6 0,6 -800 1000 1000 10
A-10 PGP201 LEP102 AL2011 saturado no 6 0,6 -800 1000 1000 10
A-11 PGP201 LEP102 AL2011 saturado no 6 0,6 -800 1000 1000 10
A-12 PGP201 LEP102 AL2011 saturado no 6 0,6 -800 1000 1000 10
A-13 PGP201 LEP102 AL2011 saturado no 6 0,6 -800 1000 1000 10
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Ensayo | Equipo LI Aluminio humedad vacio OCP PCV
duracion | Periodo de PO P1 P2 Velocid.ad
[min] muestreo [s] | [mV] [mV] [mV] GOl
[mV/sec]
A-14 PGP201 LEP102 AL2011 saturado no 7 0,6 -1200 1500 1500 5
A-15 PGP201 LEP102 AL2011 saturado no 600 0,6 -1500 4095 4095 1
A-16 PGP201 LEP102 AL2011 | NO saturado no 20 0,6 -1500 4095 4095 2
A-17 PGP201 LEP102 AL2011 | NO saturado no 8 0,6 -1500 4095 4095 2
A-18 PGP201 LEP102 AL2011 | NO saturado si 15 0,6 -1500 4095 4095 2
A-19 PGP201 LEP102 AL2011 | NO saturado si 10 0,6 -1500 4095 4095 2
A-20 PGP201 LEP102 AL2011 | NO saturado no 2 0,6 -1500 4095 4095 2
A-21 PGP201 LEP102 AL2011 | NO saturado si 600 0,6 -1500 4095 4095 1
A-22 PGP201 LEP102 AL2011 | NO saturado si 600 0,6 -1500 4095 4095 1
A-23 PGP201 LEP102 AL2011 | NO saturado si 10 0,6 -1500 4095 4095 2
B-1 PGP201 LEPO102 AL2011 saturado no 10 0,6 -1500 4000 4000 5
B-2 PGP201 LEPO102 AL2011 saturado no 300 0,6 -1500 4000 4000 1
B-3 PGP201 LEPO102 AL2011 saturado no 30 0,6 -1500 4000 4000 1
B-4 PGP201 LEPO102 AL2011 saturado no 30 0,6 -1500 4000 4000 1
B-5 PGP201 LEPO102 AL2011 saturado no 600 0,6 -1500 4000 4000 1
B-6 PGP201 LEPO102 AL2011 saturado no 120 0,6 -1500 4000 4000 1
B-7 PGP201 LEPO102 AL2011 saturado no 30 0,6 -2500 4000 200 3
B-8 PGP201 LEPO102 AL2011 | NO saturado si 30 0,6 -2500 4000 4000 3
B-9 PGP201 LEPO102 AL2011 | NO saturado si 600 0,6 -2500 4000 4000 1
B-10 PGP201 LEPO102 AL2011 | NO saturado si 20 0,6 -2500 4000 4000 3
B-11 PGP201 LEPO102 AL2011 | NO saturado si 15 0,6 -2500 4000 4000 3
B-12 PGP201 LEPO102 AL2011 | NO saturado si 60 0,6 -2500 4000 4000 3
B-13 PGP201 LEPO102 AL2011 | NO saturado si 15 0,6 -2500 4000 4000 3
B-14 PGP201 LEPO102 AL2011 | NO saturado si 30 0,6 -2500 4000 4000 3
B-15 PGP201 LEPO102 AL2011 | NO saturado si 30 0,6 -2500 4000 4000 3
B-16 PGP201 LEPO102 AL2011 | NO saturado si 30 0,6 -2500 4000 4000 3
B-17 PGP201 LEPO102 AL2011 saturado no 20 0,6 -2500 4000 4000 3
B-18 PGP201 LEPO102 AL2011 | NO saturado si 15 0,6 -2500 4000 4000 3
C-1 VersaStat LEP102 AL2011 saturado no 10 1 -0,1 1,2 0 1
C-2 VersaStat LEP102 AL2011 saturado no 10 1 -1500 4000 4000 3
C-3 PGP201 LEP102 AL2011 saturado no 10 0,6 -1500 4000 4000 3
C-4 PGP201 LEP102 AL2011 saturado no 10 0,6 -1500 4000 4000 3
C-5 PGP201 LEP102 AL2011 saturado no 10 0,6 -1500 4000 4000 3
C-6 VersaStat LEP102 AL2011 saturado no 10 1 -1500 4000 4000 3
C-7 VersaStat LEP102 AL2011 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-8 PGP201 LEPO102 AL2011 saturado no 10 0,6 -1500 4000 -1500 3
Cc-9 VersaStat LEPO102 AL2011 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-10 | VersaStat LEPO102 AL2011 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-11 | VersaStat LEPO102 AL2011 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-12 | VersaStat LEPO102 AL2011 saturado no 10 1 -1500 4000 1500 3
C-13 | VersaStat LEP102 AL7075 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-14 | VersaStat LEP102 AL7075 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-15 | VersaStat LEP102 AL7075 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-16 | VersaStat LEPO102 AL7075 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-17 | VersaStat LEPO102 AL7075 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-18 | VersaStat LEPO102 AL6061 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-19 | VersaStat LEP102 AL6061 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-20 | VersaStat LEP102 AL7075 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-21 | VersaStat LEP102 AL7075 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-22 | VersaStat LEPO102 AL7075 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-23 | VersaStat LEPO102 AL6061 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-24 | VersaStat LEP102 AL6061 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-25 | VersaStat LEP102 AL6061 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
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Ensayo | Equipo LI Aluminio humedad vacio OCP PCV

duracion | Periodo de PO P1 P2 Velocid.ad

[min] muestreo [s] | [mV] [mV] [mV] GOl

[mV/sec]
C-26 | VersaStat LEP102 AL6061 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-27 | VersaStat LEPO102 AL6061 saturado no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-28 | VersaStat LEP102 AL6061 seco no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-29 | VersaStat LEP102 AL7075 seco no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-30 | VersaStat LEP102 AL7075 seco no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-31 | VersaStat LEPO102 AL7075 seco no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-32 | VersaStat LEP102 AL6061 seco no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-33 | VersaStat LEPO102 AL6061 seco no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-34 | VersaStat LEP102 AL2011 seco no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-35 | VersaStat LEPO102 AL2011 seco no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-36 | VersaStat LEP102 AL6061 seco no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-37 | VersaStat LEPO102 AL6061 seco no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-38 | VersaStat LEP102 AL7075 seco no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-39 | VersaStat LEPO102 AL7075 seco no 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-40 | VersaStat LEPO102 AL7075 seco si 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-41 | VersaStat LEPO102 AL7075 seco si 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-42 | VersaStat LEPO102 AL6061 seco si 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-43 | VersaStat LEPO102 AL2011 seco si 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-44 | VersaStat LEP102 AL2011 seco si 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-45 | VersaStat LEP102 AL2011 seco si 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-46 | VersaStat LEP102 AL7075 seco si 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-47 | VersaStat LEPO102 AL6061 seco si 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-48 | VersaStat LEP102 AL6061 seco si 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-49 | VersaStat LEPO102 AL7075 seco si 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-50 | VersaStat LEPO102 AL6061 seco si 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-51 | VersaStat LEPO102 AL6061 seco si 10 1 -1500 4000 -1500 3
C-52 | VersaStat LEPO102 AL2011 seco si 10 1 -1500 4000 -1500 3

La corrosiéon es un fendmeno donde participa una reaccion anddica y una catodica.
Cuando se produce la corrosion la velocidad de oxidacion anddica es igual a la velocidad
de reduccidn catddica. La interseccion de las curvas de polarizaciéon anddica y catédica
dara el potencial de corrosion y la intensidad de corriente de corrosion que sera
proporcional a la velocidad de corrosion.

Las curvas representadas potencial frente a la corriente, pueden ser simplificadas
mostrando solo la parte lineal, a estos diagramas se les llama de Tafel, por ser el primero
que propuso este tipo de simplificacion y son diagramas donde se representa el potencial
en funcion del logaritmo de la densidad de corriente neta o total.

Mediante la aplicacion que nos permite el software VersaStudio podemos realizar el
ajuste Tafel para calcular la velocidad de corrosion, el potencial de corrosién y la
intensidad de corrosion.
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Figura 25. Ejemplo “Tafel Fit” manual de VersaStudio
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Capitulo 5:  Analisis de resultados.

Tenemos varias comparaciones posibles entre los diferentes ensayos que se han
realizado:
e Variaciones debidas al cambio de las condiciones de humedad del LI
manteniendo constante la aleacion de aluminio.
e Variaciones debidas al cambio del tipo de LI sin variar sus condiciones de
humedad y sin cambiar la aleacién de aluminio.
e Variaciones debidas al cambio de aleacion para un mismo LI y en las mismas
condiciones de humedad.

5.1. Variacidon en las condiciones de humedad del LI.

Veamos para cada aleacién como varia el comportamiento segin la humedad del LI
que estard en tres estados diferentes:
e Condiciones ambientales y Liquido saturado de humedad (sat).
e Condiciones ambientales y Liquido deshidratado (sec).
e Liquido deshidratado y con vacio (vac).

5.1.1. AL2011 con LEP102.

Al comparar las curvas en las tres condiciones de ensayo, la primera observacion
muestra como los valores de intensidad se reducen al eliminar la humedad del LI y del
ambiente (Figura 26), es decir, disminuye la reactividad entre el LI y la aleacién 2011.

—— (C-7) AL2011 con LEP102 sat
—— (C-34) AL2011 con LEP102 sec
49 — (C-44) AL2011 con LEP102 vac

Tension (V)

Intensidad (nA)

Figura 26. Voltametria ciclica, AL2011 con LEP102 variando las condiciones del L.
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—— (C-7) AL2011 con LEP102 sat
—— (C-34) AL2011 con LEP102 sec
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Figura 27. AL2011 con LEP102 (V vs Logl)

le+2

Ademas, es curioso observar en la Figura 27 como en condiciones SAT, tenemos tres
potenciales de corrosion, es decir, tres materiales que estan actuando como anodos de la
reaccion, mientras que en condiciones SEC y VAC solo tenemos dos. En este Gltimo caso,
estos dos potenciales de corrosion pueden asociarse al Al y al Cu de la aleacién, mientras
que el tercer potencial de corrosion de la curva en condiciones SAT se podria atribuir a
alglin compuesto intermetalico de la aleacion.

Tabla 12. AL2011 con LEP102, ajuste de Tafel.

Ajuste de TAFEL
Ensayo LI Aluminio | Humedad | Vacio Veorrosion Ecorrosion leorrosion
mm/afio mV nA
C-7 LEP102 AL2011 | saturado | no 0,0025624 -525,849 34,631
C-34 LEP102 AL2011 seco no 0,010398 -465,136 140,53
C-44 LEP102 AL2011 seco si 0,0024598 -438,677 33,243

5.1.2. AL2011 con LEPO102.

En el caso de usar el liquido i6nico LEPO102 con la aleacion de Al-Cu, las curvas en
condiciones SAT y SEC son bastante similares (Figura 28), produciendose la disminucion
de valores de Intensidad al realizar el ensayo en condiciones VAC. Es decir, el LEPO102
no se ve tan afectado por la absorcion de humedad, aunque si por las condiciones
ambientales.
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Tension (V)

—— (C-9) AL2011 con LEPO102 sat
—— (C-35) AL2011 con LEPO102 sec
—— (C-43) AL2011 con LEPO102 vac

-2 T T T T T T T T
-6 -4 -2 0 2 4 6 8 10 12

Intensidad (pA)

Figura 28. VVoltametria ciclica, AL2011 con LEPO102 variando las condiciones del L1I.

0.0
—— (C-9) AL2011 con LEPO102 sat
.02 4| — (C-35) AL2011 con LEPO102 sec
' —— (C-43) AL2011 con LEPO102 vac
-0.4 A

Tension (V)
<
(o2}

‘12 T T T T T T T
le-6 le-5 le-4 le-3 le-2 le-1 1le+0 le+l le+2

log(l)
Figura 29. AL2011 con LEPO102 (V vs Logl).

En las curvas logaritmicas de la Figura 29, donde se puede observar como varia el
potencial de corrosion para cada situacién, se puede ver como el material se vuelve mas
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anodico (valores de potencial méas negativos) al eliminar la humedad del liquido i6nico y
del ambiente.

Tabla 13. AL2011 con LEPO102, ajuste de Tafel.

Ajuste de TAFEL
Ensayo LI Aluminio | Humedad | Vacio Veorrosion Ecorrosion lemmestar
mm/afio mV nA
C-9 LEPO102 AL2011 saturado no 0,0019965 -419,718 26,982
C-35 LEPO102 AL2011 seco no 0,0012264 -520,707 16,575
Cc-43 LEPO102 AL2011 seco si 0,00089909 -674,316 12,151

5.1.3. AL7075 con LEP102.

Al usar la aleacion de Al 7075, la influencia de la humedad no es tan clara en los
valores de intensidad de las curvas de polarizacion, aungue si se observan valores menores
para las condiciones VAC (Figura 30).

Tension (V)

—— (C-21) AL7075 con LEP102 sat
-1 A —— (C-30) AL7075 con LEP102 sec
—— (C-46) AL7075 con LEP102 vac

_2 T T T T T T T
-4 -2 0 2 4 6 8 10 12

Intensidad (nA)

Figura 30. Voltametria ciclica, AL7075 con LEP102 variando las condiciones del LI.

Sin embargo, al representar en escala logaritmica los valores de tension e intensidad
cercanos al potencial de corrosion, vemos como en condiciones ambientales, tanto SAT
como SEC, los valores son practicamente coincidentes, mientras que en condiciones VAC
el Al 7075 se vuelve més anddico.
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Figura 31. AL7075 con LEP102 (V vs Logl).
Tabla 14. AL7075 con LEP102, ajuste de Tafel.
Ajuste de TAFEL
EnsayO LI AluminiO HumEdad VaCiO vCorrosién Ecorrosién Icorrosién
mm/afio mV nA
Cc-21 LEP102 AL7075 saturado no 0,0011911 -451,175 16,097
C-30 LEP102 AL7075 seco no 0,0021944 -450,677 29,657
C-46 LEP102 AL7075 seco si 0,0014953 -685,771 20,208
5.1.4. AL7075 con LEPO102.

Si comparamos los resultados obtenidos al usar el LI con anion fosfato, vemos como la
forma y valores de potencial e intensidad son muy parecidos para las tres condiciones
estudiadas, confirmando la menor influencia de la humedad en esta LI, como ya se
apreciaba con la Al 2011. También se confirma que la Al 7075 es menos susceptible a la
humedad.
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Tension (V)

—— (C-22) AL7075 con LEPO102 sat
-1 A —— (C-39) AL7075 con LEPO102 sec
—— (C-49) AL7075 con LEPO102 vac

Intensidad (pA)

Figura 32. Voltametria ciclica, AL7075 con LEPO102 variando las condiciones del L1I.

0.0
—— (C-22) AL7075 con LEPO102 sat
0.2 4| — (C-39) AL7075 con LEPO102 sec
' —— (C-49) AL7075 con LEPO102 vac
-0.4 A

Tension (V)
<
(o2}

‘12 T T T T T
le-5 le-4 le-3 le-2 le-1 1le+0 le+l

log(l)
Figura 33. AL7075 con LEPO102 (V vs Logl).

En la Figura 33 se puede ver como el material se vuelve mas anddico en el LEPO102 al
eliminar la humedad del LI (condiciones SEC) y del ambiente (condiciones VAC).
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Tabla 15. AL7075 con LEPO102, ajuste de Tafel.

Andlisis de resultados

Ajuste de TAFEL
Ensayo LI Aluminio | Humedad | Vacio Veorrosion Ecorrosion lemmestar
mm/afio mV nA
C-22 LEPO102 AL7075 saturado no 0,00056477 -522,081 7,632
C-39 LEPO102 AL7075 seco no 0,00051164 -641,201 6,914
C-49 LEPO102 AL7075 seco si 0,00036434 -818,029 4,924

5.1.5. AL6061 con LEP102.

Con el Al6061 observamos la misma tendencia que con el Al 7075, la menor afeccion
de la humedad en la interaccién con el LI. De nuevo en la escala logaritmica (Figura 35)
podemos ver que el Al 6061 se vuelve méas anddico al eliminar la humedad. Al no quedar
LI LEP102 no se han podido realizar ensayos en condiciones de vacio con esta aleacion.

Tension (V)

—— (C-25) AL6061 con LEP102 sat
—— (C-36) AL6061 con LEP102 sec

Intensidad (nA)

10 12

Figura 34. VVoltametria ciclica, AL6061 con LEP102 variando las condiciones del L1I.
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0.0
—— (C-25) AL6061 con LEP102 sat
—— (C-36) AL6061 con LEP102 sec
_02 _
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c
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log(l)
Figura 35. AL6061 con LEP102 (V vs Logl).
Tabla 16. AL6061 con LEP102, ajuste de Tafel.
Ajuste de TAFEL
EnsayO LI AluminiO HumEdad VaCiO vCorrosién Ecorrosién Icorrosién
mm/afio mV nA
C-25 LEP102 AL6061 saturado no 0,0073162 -641,277 98,877
C-36 LEP102 AL6061 seco no 0,0073038 -743,86 98,71

5.1.6. AL6061 con LEPO102.

En el caso de usar el LEPO102, las curvas de polarizacion son bastante similares para
las condiciones SAT y VAC. En cambio, en las condiciones SEC, se observa un aumento
en los valores de intensidad. Sin embargo, en escala logaritmica (Figura 37), se sigue
repitiendo el comportamiento méas anddico al eliminar la humedad del liquido i6nico y del
ambiente que habiamos comentado en los apartados anteriores.
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Tension (V)

—— (C-23) AL6061 con LEPO102 sat
-1 A —— (C-37) AL6061 con LEPO102 sec
—— (C-51) AL6061 con LEPO102 vac

Intensidad (pA)

Figura 36. VVoltametria ciclica, AL6061 con LEPO102 variando las condiciones del L1I.

0.0
—— (C-23) AL6061 con LEPO102 sat
202 1| — (C-37) AL6061 con LEPO102 sec
' —— (C-51) AL6061 con LEPO102 vac
-0.4 -

Tension (V)
<
(o2}

-1.0 A
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le-5 le-4 le-3 le-2 le-1 le+0 le+l le+2

log(l)
Figura 37. AL6061 con LEPO102 (V vs Logl).
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Tabla 17. AL6061 con LEPO102, ajuste de Tafel.

Ajuste de TAFEL
Ensayo LI Aluminio | Humedad | Vacio Veorrosion Ecorrosion lemmestar
mm/afio mV nA
C-23 LEPO102 AL6061 saturado no 0,0018319 -568,999 24,758
C-37 LEPO102 AL6061 seco no 0,0043689 -675,97 59,045
C-51 LEPO102 AL6061 seco si 0,00046736 -969,494 6,316

5.2. Variacion del tipo de LI.

Veamos para cada aleacion como varia el comportamiento segin que LI estamos
usando sin variar la humedad del LI, tendremos las siguientes posibilidades:
e LEP102 que estaba conservado en su bote original.
e LEPO102 conservado en su bote original.

5.2.1. AL.2011 con LI saturado.

Al comparar los dos LI podemos ver los mayores valores de Intensidad que se
producen al usar el LEP102, con picos cercanos a los 8 pA antes de llegar a pequefias
zonas de pasivacion.

—— (C-7) AL2011 con LEP102 sat
—— (C-9) AL2011 con LEPO102 sat
4 _
3 _
2 2
c
0
%)
& 1
|_
0 -
_1 -
‘2 T T T T
-10 -5 0 5 10 15

Intensidad (nA)

Figura 38. Voltametria Ciclica, AL2011 con diferentes LIs saturados.
También se puede ver, en la Figura 39, que la aleacion 2011 tiene un comportamiento

mas anddico y con mayores valores de corrosion con el liquido idnico de fosfonato que con
el de fosfato.
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Andlisis de resultados
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Figura 39. AL2011 con diferentes LIs saturados (V vs Logl).
Tabla 18. AL2011 con LI sat, ajuste de Tafel.
Ajuste de TAFEL
Ensayo LI A|umini0 Humedad VaCiO Vcorrosién Ecorrosién Icorrosi(’)n
mm/afio mV nA
c-7 LEP102 AL2011 saturado no 0,0025624 -525,849 34,631
C-9 LEPO102 AL2011 saturado no 0,0019965 -419,718 26,982

5.2.2. AL.2011 con LI seco presion ambiente.

Sin embargo, al eliminar la humedad de ambos LI, las formas y valores de las curvas se
aproximan bastante, por lo que podriamos decir que en el caso del sistema aleacion 2011 y
el LEP102 las condiciones de humedad del LI afectan visiblemente a su comportamiento
electroquimico.
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Figura 40. Voltametria Ciclica, AL2011 con diferentes LIs secos.
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Figura 41. AL2011 con diferentes LIs secos (V vs Logl).
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Tabla 19. AL2011 con LI sec, ajuste de Tafel.

Andlisis de resultados

Ajuste de TAFEL
Ensayo LI Aluminio | Humedad | Vacio Vecorrosion Ecorrosion lcorrosion
mm/afio mV nA
C-34 LEP102 AL2011 seco no 0,010398 -465,136 140,53
C-35 LEPO102 AL2011 seco no 0,0012264 -520,707 16,575

5.2.3. AL.2011 con LI seco con vacio.

Al comparar las curvas obtenidas en condiciones VAC, las observaciones son similares
a las realizadas en condiciones SEC.

Tension (V)

—— (C-44) AL2011 con LEP102 vac
—— (C-43) AL2011 con LEP0102 vac

-2 0

Intensidad (uA)

2

Figura 42. Voltametria Ciclica, AL2011 con diferentes LIs secos con vacio.
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Andlisis de resultados

0.0
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Figura 43. AL2011 con diferentes LIs secos con vacio (V vs Logl).
Tabla 20. AL2011 con LI vac, ajuste de Tafel.
Ajuste de TAFEL
Ensayo LI Aluminio Humedad VaCiO vCorrosién Ecorrosién Icorrosién
mm/afio mV nA
C43 LEPO102 AL2011 seco si 0,00089909 -674,316 12,151
C-44 LEP102 AL2011 seco si 0,0024598 -438,677 33,243

5.2.4. ALL7075 con LI saturado.

Al igual que para la aleacion 2011, con la la aleacién 7075 podemos ver que en
condiciones SAT, el LEP102 es mucho mas reactivo, con valores de intensidad mayores.
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Tension (V)

—— (C-21) AL7075 con LEP102 sat
—— (C-22) AL7075 con LEP0102 sat
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-2 0 2 4 6 8 10

Intensidad (nA)

Figura 44. Voltametria Ciclica, AL7075 con diferentes LIs saturados.

0.0

—— (C-21) AL7075 con LEP102 sat
—— (C-22) AL7075 con LEP0102 sat

Tension (V)
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log(l)
Figura 45. AL7075 con diferentes LIs saturados (V vs Logl).
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Andlisis de resultados

Tabla 21. AL7075 con LI sat, ajuste de Tafel.

Ajuste de TAFEL
Ensayo LI Aluminio | Humedad | Vacio Vecorrosion Ecorrosion lcorrosion
mm/afio mV nA
Cc-21 LEP102 AL7075 | saturado | no 0,0011911 -451,175 16,097
C-22 LEPO102 AL7075 | saturado | no 0,00056477 -522,081 7,632

5.2.5. ALL7075 con LI seco presiéon ambiente.

Sin embargo, aunque se elimine la humedad del LI, este comportamiento de mayores
valores de intensidad se sigue repitiendo para la aleacion 7075.

Tension (V)

—— (C-30) AL7075 con LEP102 sec
—— (C-39) AL7075 con LEP0102 sec

Inte

nsidad (nA)

Figura 46. Voltametria Ciclica, AL7075 con diferentes LIs secos.
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Andlisis de resultados

0.0
—— (C-30) AL7075 con LEP102 sec
—— (C-39) AL7075 con LEPO102 sec
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Figura 47. AL7075 con diferentes LIs secos (V vs Logl).
Tabla 22. AL7075 con LI sec, ajuste de Tafel.
Ajuste de TAFEL
EnsayO LI AluminiO HumEdad VaCiO vCorrosién Ecorrosién Icorrosién
mm/afio mV nA
C-30 LEP102 AL7075 seco no 0,0021944 -450,677 29,657
C-39 LEPO102 AL7075 seco no 0,00051164 -641,201 6,914

5.2.6. ALL7075 con LI seco con vacio.

Finalmente, en condiciones de vacio, los valores de intensidad para ambos LI y la
aleacion 7075 se acercan, aunque sigue apreciandose esa mayor reactividad con el anion
fosfonato. Es decir, que en el caso de la aleacion 7075 el LEP102 es mas reactivo
independientemente de las condiciones de humedad.
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Figura 48. Voltametria Ciclica, A7075 con diferentes LIs secos con vacio.
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Figura 49. AL7075 con diferentes LIs secos con vacio (V vs Logl).
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Tabla 23. AL7075 con LI vac, ajuste de Tafel.

Ajuste de TAFEL
Ensayo LI Aluminio | Humedad | Vacio Vecorrosion Ecorrosion lcorrosion
mm/afio mV nA
C-46 LEP102 AL7075 seco si 0,0014953 -685,771 20,208
C-49 LEPO102 AL7075 seco si 0,00036434 -818,029 4,924

5.2.7. AL.6061 con LI saturado.

La aleacion 6061 en condiciones SAT sigue la misma tendencia observada para las
anteriores aleaciones de Al, el LEP102 presenta mayores valores de intensidad que el
LEPO102.

Tension (V)

—— (C-25) AL6061 con LEP102 sat
—— (C-23) AL6061 con LEP0102 sat

Intensidad (nA)

Figura 50. Voltametria Ciclica, AL6061 con diferentes LIs saturados.
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0.0
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Figura 51. AL6061 con diferentes LIs saturados (V vs Logl).
Tabla 24. AL6061 con LI sat, ajuste de Tafel.
Ajuste de TAFEL
EnsayO LI Aluminio HumEdad VaCiO vCorrosién Ecorrosién Icorrosién
mm/afio mV nA
C-23 LEPO102 AL6061 saturado no 0,0018319 -568,999 24,758
C-25 LEP102 AL6061 saturado no 0,0073162 -641,277 98,877

5.2.8. AL6061 con LI seco presion ambiente.

Al eliminar la humedad, observamos el comportamiento comentado para la aleacion
2011, que los valores de intensidad se igualan para ambos liquidos idnicos, por lo que se
podria decir que en este caso, el factor mas determinante es la humedad del LI.
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Figura 52. Voltametria Ciclica, AL6061 con diferentes LIs secos.
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Figura 53. AL6061 con diferentes LIs secos (V vs Logl).
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Tabla 25. AL6061 con LI sec, ajuste de Tafel.

Andlisis de resultados

Ajuste de TAFEL
Ensayo LI Aluminio | Humedad | Vacio Vecorrosion Ecorrosion lcorrosion
mm/afio mV nA
C-36 LEP102 AL6061 seco no 0,0073038 -743,86 98,71
Cc-37 LEPO102 AL6061 seco no 0,0043689 -675,97 59,045

5.2.9. AL6061 con LI seco con vacio.

Tension (V)

—— (C-51) AL6061 con LEP0102 vac

-2

2

4

Intensidad (pnA)

Figura 54. Voltametria Ciclica, AL6061 y LEPO102 seco con vacio.
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Figura 55. AL6061 y LEPO102 seco con vacio (V vs Logl).
Tabla 26. AL6061 con LI vac, ajuste de Tafel.
Ajuste de TAFEL
EnsayO LI Aluminio HumEdad VaCiO vCorrosién Ecorrosién Icorrosién
mm/afio mV nA
C-51 LEPO102 AL6061 seco si 0,00046736 -969,494 6,316
5.3. Variacion de la aleacion de aluminio.

En esta seccion cambiaremos la aleacion de aluminio manteniendo constante el LI
usado y sus condiciones de humedad. Por lo que las tres opciones que tenemos por gréfica

son:
.
.

5.3.1. LEP102 Saturado.

AL2011.
Al7075.
AlG061.

Al observar las gréaficas de la Figura 56, podemos decir que en condiciones SAT, la
aleacion 7075 es la mas resistente a la corrosion en el LEP102, observandose incluso una
zona de pasivacion alrededor de 0,4V.

En la Figura 57, podemos ver como su potencial de corrosion es més catodico que el de
las otras dos aleaciones de Aluminio.
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Figura 56. Voltametria Ciclica, LEP102 saturado con diferentes Aleaciones de Al.
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Figura 57. LEP102 saturado con diferentes Aleaciones de Aluminio (V vs Logl)
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Tabla 27. LEP102 sat con diferentes AL, ajuste de Tafel.

Ajuste de TAFEL
Ensayo LI Aluminio | Humedad | Vacio Vecorrosion Ecorrosion lcorrosion
mm/afio mV nA
C-7 LEP102 AL2011 | saturado no 0,0025624 -525,849 34,631
C-21 LEP102 AL7075 saturado no 0,0011911 -451,175 16,097
C-25 LEP102 AL6061 | saturado no 0,0073162 -641,277 98,877

5.3.2. LEP102 Seco.

Al variar las condiciones de humedad del LEP102, la aleacion 2011 mejora su
comportamiento respecto a las otras dos aleaciones de Al, siendo la que presenta la zona de
pasivacién mas clara.

5
—— (C-34) LEP102 seco con AL2011
—— (C-30) LEP102 seco con AL7075
4 9| —— (C-36) LEP102 seco con AL6061
3 -
2 2
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_2 T T T T T T T T
-6 -4 2 0 2 4 6 8 10 12
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Figura 58. Voltametria Ciclica, LEP102 seco con diferentes Aleaciones de Aluminio.
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Figura 59. LEP102 seco con diferentes Aleaciones de Aluminio (V vs Logl).
Tabla 28. LEP102 sec con diferentes AL, ajuste de Tafel.
Ajuste de TAFEL
EnsayO LI Aluminio HumEdad VaCiO Vcorrosién Ecorrosién Icorrosién
mm/afio mV nA
C-30 LEP102 AL7075 seco no 0,0021944 -450,677 29,657
C-34 LEP102 AL2011 seco no 0,010398 -465,136 140,53
C-36 LEP102 AL6061 seco no 0,0073038 -743,86 98,71
5.3.3. LEP102 Seco con vacio.

De igual forma, en condiciones de vacio se observa este mejor comportamiento de la

aleacién 2011.
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Figura 60. Voltametria Ciclica, LEP102 seco con diferentes Aleaciones de Aluminio en vacio.

0.0 /

—— (C-44) LEP102 con AL2011 al vacio
0.2 9| —— (C-46) LEP102 con AL7075 al vacio

Tension (V)
<
(o2}

-1.0 A

‘12 T T T T T T
le-5 le-4 le-3 le-2 le-1 le+0 le+l le+2

log()

Figura 61. LEP102 seco con diferentes Aleaciones de Aluminio en vacio (V vs Logl).
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Tabla 29. LEP102 vac con diferentes AL, ajuste de Tafel.

Andlisis de resultados

Ajuste de TAFEL
Ensayo LI Aluminio | Humedad | Vacio Vecorrosion Ecorrosion lcorrosion
mm/afio mV nA
C-44 LEP102 AL2011 seco si 0,0024598 -438,677 33,243
C-46 LEP102 AL7075 seco si 0,0014953 -685,771 20,208

5.3.4. LEPO102 Saturado.

Al igual que para el LEP102 saturado, para el LEPO102 saturado es la aleacion 7075 la
que presenta el mejor comportamiento frente a la corrosion, con valores de intensidad
menores y zona de pasivacion alrededor de 0,5V.

Tension (V)

—— (C-9) LEPO102 sat con AL2011
— (C-22) LEPO102 sat con AL7075
— (C-23) LEPO102 sat con AL6061

Figura 62. Voltametria Ciclica, LEPO102 saturado con diferentes Aleaciones de Aluminio.
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Figura 63. LEPO102 saturado con diferentes Aleaciones de Aluminio (V vs Logl).
Tabla 30. LEPO102 sat con diferentes AL, ajuste de Tafel.
Ajuste de TAFEL
EnsayO LI Aluminio HumEdad VaCiO Vcorrosién Ecorrosién Icorrosién
mm/afio mV nA
C-9 LEPO102 AL2011 saturado no 0,0019965 -419,718 26,982
C-22 LEPO102 AL7075 saturado no 0,00056477 -522,081 7,632
C-23 LEPO102 AL6061 saturado no 0,0018319 -568,999 24,758

5.3.5. LEPO102 Seco.

Este mejor comportamiento de la aleacién 7075 se sigue manteniendo en condiciones
SEC, con una zona de pasivacion mas pronunciada que para condiciones SAT.
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Figura 64. Voltametria Ciclica, LEPO102 seco con diferentes Aleaciones de Aluminio.
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Figura 65. LEPO102 seco con diferentes Aleaciones de Aluminio (V vs Logl).
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Tabla 31. LEPO102 sec con diferentes AL, ajuste de Tafel.

Andlisis de resultados

Ajuste de TAFEL
Ensayo LI Aluminio | Humedad | Vacio Vecorrosion Ecorrosion lcorrosion
mm/afio mV nA
C-35 LEPO102 AL2011 seco no 0,0012264 -520,707 16,575
Cc-37 LEPO102 AL6061 seco no 0,0043689 -675,97 59,045
C-39 LEPO102 AL7075 seco no 0,00051164 -641,201 6,914

5.3.6. LEPO102 Seco con vacio.

Sin embargo, en condiciones VAC, la reactividad de las tres aleaciones con el
LEPO102 se iguala bastante, aunque se puede seguir afirmando que la aleacion 7075 es la
que menores valores de intensidad presenta

Tension (V)

5
4 .
3 -
2 -
1 -
0 .
L —— (C-43) LEPO102 vacio AL2011
) —— (C-49) LEPO102 vacio AL7075
—— (C-51) LEPO102 vacio AL6061
_2 T T T T
-6 -4 -2 0 4 6
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Figura 66. Voltametria Ciclica, LEPO102 seco con diferentes Aleaciones de Aluminio en vacio.
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Tension (V)
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Figura 67. LEPO102 seco con diferentes Aleaciones de Aluminio en vacio (V vs Logl).

Tabla 32. LEPO102 vac con diferentes AL, ajuste de Tafel.

Analisis de resultados

Ajuste de TAFEL
Ensayo LI Aluminio | Humedad | Vacio Vs (Seerrestiom s
mm/afio mV nA
C-43 LEPO102 AL2011 seco si 0,00089909 -674,316 12,151
C-49 LEPO102 AL7075 seco si 0,00036434 -818,029 4,924
C-51 LEPO102 AL6061 seco si 0,00046736 -969,494 6,316
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Capitulo 6: Conclusiones.

En la Tabla 33 tenemos un resumen de los parametros obtenidos a través del ajuste por

Tafel:
Tabla 33. Relacion de ensayos con los parametros de Tafel
Ajuste de TAFEL
Ensayo LI Aluminio | Humedad | Vacio Veorrosion Ecorrosion lemmestar
mm/afio mV nA

C-7 LEP102 AL2011 | saturado no 0,0025624 -525,849 34,631
C-9 LEPO102 AL2011 | saturado no 0,0019965 -419,718 26,982
C-21 LEP102 AL7075 | saturado no 0,0011911 -451,175 16,097
C-22 LEPO102 AL7075 | saturado no 0,00056477 -522,081 7,632
C-23 LEPO102 AL6061 | saturado no 0,0018319 -568,999 24,758
C-25 LEP102 AL6061 | saturado no 0,0073162 -641,277 98,877
C-30 LEP102 AL7075 seco no 0,0021944 -450,677 29,657
C-34 LEP102 AL2011 seco no 0,010398 -465,136 140,53
C-35 LEPO102 AL2011 seco no 0,0012264 -520,707 16,575
C-36 LEP102 AL6061 seco no 0,0073038 -743,86 98,71
C-37 LEPO102 AL6061 seco no 0,0043689 -675,97 59,045
C-39 LEPO102 AL7075 seco no 0,00051164 -641,201 6,914
C-43 LEPO102 AL2011 seco si 0,00089909 -674,316 12,151
C-44 LEP102 AL2011 seco si 0,0024598 -438,677 33,243
C-46 LEP102 AL7075 seco si 0,0014953 -685,771 20,208
C-49 LEPO102 AL7075 seco si 0,00036434 -818,029 4,924
C-51 LEPO102 AL6061 seco si 0,00046736 -969,494 6,316
6.1. Variacion en las condiciones de humedad del LI.

Para el AL2011 vemos que con LEP102 cuando tenemos menor humedad
tenemos una menor reactividad entre el LI y el AL2011, también podemos
observar que tenemos varios potenciales de corrosion (Figura 27). Si nos
fijamos en LEPO102 vemos que presenta menor velocidad de corrosion que el
LEP102 y que no presenta varios potenciales en la Figura 29, también se puede
observar que el caso de LI saturado es el que presenta mayor velocidad de
corrosion.

En el caso del AL7075 (Figura 31) vemos que pese a tener el LI seco y saturado
una Ecorresion Muy parecidas la influencia de la humedad no es tan clara, sin
embargo con vacio se puede observar que se vuelve mas anodico. Para
LEPO102 (Figura 33) obtenemos la mayor velocidad de corrosion con
LEPO102 saturado que duplica la de LEPO102 seco; Se observa que este LIy
esta aleacion de Aluminio son menos sensibles a la humedad.
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6.2.

6.3.

En el caso del AL 6061 (Figura 35) con ambos LIs tenemos mayor velocidad de
corrosion con el LI seco siendo la menor de todas LEPO102 seco con vacio.
Como con AL7075 se observa una menor afeccion de la humedad.

Variacion del tipo de LI.

Para el caso del AL2011 con LI saturado presenta mayor Ecorrosion Y Casi 5 veces
mas de velocidad de corrosion con el LI de fosfanato ademas de un
comportamiento mas anddico. En los casos de LIs secos (con o sin vacio) con
AL2011 vemos que las curvas se asemejan, pero tendremos mayor velocidad de
corrosion con el LEP102. Por lo que el AL2011 es mucho maés sensible al
LEP102 que al LEPO102.

Para el caso del AL7075 con LI saturado no hay casi diferenciacion entre los
LIs en cuanto a velocidad de corrosion pero LEP102 presenta una Ecorrosion muy
inferior a la del LEPO102. En cuanto a los LlIs secos el LEP102 es el que
presenta mayor velocidad de corrosion, podemos afirmar que la aleacion 7075
es mas reactiva con LEP102 (anion fosfanato) independientemente de las
condiciones de humedad.

Para el caso del AL6061 con LI saturado el LEP102 presenta mayores valores
de intensidad (ver Figura 50) y casi duplica la velocidad de corrosion (ver Tabla
24); cuando quitamos la humedad vemos una aproximacion en los valores de
intensidad por lo que la humedad es un factor determinante en el
comportamiento electroquimico.

Variacion de la aleacion de aluminio.

En el caso del LEP102 sat vemos que AL7075 es la aleacion mas resistente a la
corrosion en LEP102, con una zona de pasivacion entorno a los 0.4V (Figura
56). Cuando deshidratamos el LI (con o sin vacio), vemos que AL2011 tiene
una mejoria en su comportamiento.

En el caso de LEPO102 vemos que en estado saturado presenta una menor
velocidad de corrosion con el AL7075 teniendo una zona de pasivacion entorno
a los 0.5V. EI AL6061 es el que tiene mayor velocidad de corrosion en todos
los casos destacando del resto de aleaciones sobretodo en la configuracion seco
sin vacio.
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