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RESUMEN

El presente documento ha sido elaborado con la finalidad de estudiar el efecto de una
serie de parametros de operacion que intervienen en la realizacibn del proceso de
anodizado sobre aluminio puro y de una aleacion de aluminio 6061-T6, estos parametros
son: concentracion del electrolito [%V], densidad de corriente [A/cm?], voltaje [V],
temperatura [°C] y tiempo de inmersiéon [min]. Para ello, se realizaron pruebas bajo
diversas condiciones para la obtencién de capas anddicas en los dos materiales citados.
Previo al proceso de anodizado las probetas de trabajo se sometieron a diferentes pasos
gue a continuacion se enuncia, con el proposito de optimizar la superficie de trabajo, el
primer paso consistio de un desbaste mecanico limpiando el material con lijas abrasivas
de carburo de silicio (SiC) numero 220 hasta una 1200, posteriormente se le realizé
tratamiento quimico de desengrasado en una solucion alcalina, posteriormente un
tratamiento de decapado en una soluciéon al 3 [%V] de &cido sulfdrico, a continuacion un
enjuagado con agua bi-destilada, con el propésito de remover algun resto de los
tratamientos previos. Para el anodizado se emplearon 3 soluciones como electrolito las
cuales corresponden a: 5%, 10% y 20%; volumen, de acido sulfarico. Se utiliz6 como
catodo la placa de aluminio (6061-T6) con, &rea de los especimenes 1.76 cm?, 250 mL de
electrolito, aplicando una intensidad de corriente entre (100mA a 1A), acorde con el area
a trabajar, los potenciales aplicados fluctuaban de 2 a 4[V], los periodos de tiempo de
inmersién de 10, 15, 25, 35, 45 y 60 min. Finalmente, el sellado de la capa anddica se

realizé por medio de agua destilada a 97 °C por un periodo de 15 min.

Por lo anterior, para la obtencion de la peliculas, se trabajé con los parametros:
concentracion del electrolito, intensidad de corriente, potencial aplicado, temperatura y

tiempo de inmersion.

Como resultado en este trabajo, se obtuvieron espesores de capa anddica de 10.25 [um]
como minimo, para tiempos de inmersion de 10 min., hasta los 41.62 [um] para tiempos
de inmersion de 60 [min] para el electrolito de 5% en [Vol.] de acido sulfarico (H,SO,), con
temperaturas de 25 [°C], potenciales de 4[V] e intensidad de corriente de 1[A]; denotando
también como resultado uniformada y adherencia en la capa anddica, para observar estas

caracteristicas de las capas se implementaron la siguientes técnicas: Microscopia

Vi



Facultad de Ingenieria, UNAM | 2014

electronica de barrido (MEB), imagenes con microscopio 6ptico (MO), microdurometros y
medidores topograficos por medio de microscopia de fuerza atébmica (AFM).

Vii



Facultad de Ingenieria, UNAM | 2014

Hipotesis

Hipotesis principal

» Es posible conseguir capas de diferentes espesores de 6xido de aluminio (Al,O3),
de adecuada calidad (mayores a 10 um), sobre aluminio y una aleacién de
aluminio, aplicando intensidades de corriente de 100mA a 1A y potenciales de 2 a
4 V, en conjunto, con diferentes tiempos de inmersién y usando una adecuada
concentracion de electrolito (H,SOy).

Hipotesis particulares

= Con una capa de mayor espesor de anodizado es viable mejorar las
caracteristicas superficiales como la resistencia al desgaste y el aumento de micro
dureza de una aleacion de aluminio comercial.

e Para mejorar el proceso de anodizado, la superficie debera presentar una
adecuada rugosidad, ya que de esta manera se conseguira mejor adherencia.

viii
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OBJETIVOS

Objetivo general:

Evaluar el efecto de diversos pardmetros experimentales en la obtencion de una
capa de anodizado sobre una placa aluminio puro y de una aleacién de aluminio
(Al-Mg-Si), a fin de, determinar las condiciones mas propicias para generar una
capa de oxido de aluminio (Al,Os), de calidad apropiada (uniforme, adherente y
con un espesor 30 ym como minimo).

Objetivos particulares:

Evaluar la calidad, morfologia y aspecto de la superficie metalica tratada y
relacionar estos factores con los parametros de operacion para desarrollar
relaciones que permitan, optimizar el proceso de anodizado.

Observar mediante microscopia electrénica de barrido (MEB) y microscopia de
fuerza atémica (MFA), la morfologia. Determinar mediante microsonda la
composicién quimica de la capa de anodizado y valorar su microdureza y
rugosidad para relacionar estos resultados con diferentes parametros de operacion
utilizados y establecer propuestas tendientes, a partir del andlisis realizado, que
colaboren a comprender y optimizar el proceso.
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Capitulo 1

1. MOTIVACION

El acabado superficial en las aleaciones de aluminio de alta resistencia es un factor de
gran importancia, cuando estos materiales se utilizan en componentes que se
encuentras expuestos a factores climaticos normales o0 abruptos, como ocurre en el
caso de las aleaciones utilizadas en la industria aeroespacial, maritima, automotriz y

arquitectonica.

Debido a las propiedades fisico-quimicas que posee el aluminio en su estado puro es
utilizado de manera intensiva, después del acero ya que haciendo un balance costo-
beneficios es redituable para diferentes giros industriales. El aluminio puro tiene una
excelente resistencia a la corrosion, pero ésta disminuye segun se aumente el
contenido de elementos aleantes (Mg, Mn, Cu, Siy Zn). La microestructura heterogénea
de las aleaciones favorece la corrosion®. En particular, las aleaciones de aluminio
utilizadas como componentes estructurales en el giro de la construccién, automotriz y
maritimo como son las aleaciones 6061-T6, 2024T6 6 7075-T6, son susceptibles de

sufrir picaduras por corrosion. .

En consecuencia, resulta fundamental en diversas industrias el uso de técnicas de
proteccion frente a la corrosion en las aleaciones que son utilizadas como componentes

estructurales y que estén sometidos a condiciones ambientales severas.

Para mejorar la resistencia de las aleaciones de aluminio frente al fenémeno de la
corrosién, la técnica de proteccion superficial mas empleada hasta el momento es el
anodizado® ®°. Las ventajas frente a otros métodos de recubrimiento son basicamente,
la sencillez de la metodologia, la manera controlada con la que se crecen las peliculas
de Oxidos (capa protectora de alimina) sobre la superficie, y los buenos resultados
obtenidos como método de proteccion frente a la corrosion y al desgaste’. Una de las
caracteristicas fundamentales del anodizado es que puede ser realizado utilizando

diferentes medios (acidos sulfarico, cromico y fosférico), y en funcion del tipo de
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electrolito utilizado, el crecimiento de la pelicula de aliumina (oxido de aluminio) se
realizar4 en diferentes condiciones y sus caracteristicas de porosidad y estructura
variardn segun haya sido el tipo de anodizado. En consecuencia, las superficies de las
aleaciones de aluminio anodizadas presentardn diferentes morfologias y acabados

superficiales, en funcion del proceso de anodizado.

FUNDAMENTOS TEORICOS

1.2. INTRODUCCION

Desde tiempos remotos el hombre ha observado, que la mayoria de materiales metélicos
suelen presentar en su superficie cambios al exponerse al medio ambiente los cambios
mas comunes son: el color, la textura, el espesor, composicién quimica y las propiedades
fisicas. Debido a esto se ha tratado de contrarrestar desde la antigiiedad el fenémeno de
la corrosion, utilizando pinturas o algunos métodos electroquimicos que puedan retrasar

o impedir la aparicion de este fenémeno.

Los ultimos estudios llevados a cabo sobre el impacto econdmico de la corrosion
muestran resultados muy preocupantes. De 1999 a 2001, Estados Unidos tuvo un total
anual de costos directos de aproximadamente 276 mil millones de délares, algo asi como
3.1% del PIB de ese pais. De la misma manera, en Peru, de acuerdo con la empresa
Teknoquimica, en el afio 2000 las pérdidas por corrosion representaron 8% del PIB, es
decir, aproximadamente 1,200 millones de doélares. En México todavia no se ha hecho
ningln estudio detallado para estimar los gastos que representan las pérdidas por
corrosion. Pese a este desconocimiento, se pueden palpar los problemas debidos a este
fendbmeno, por lo que es clara entonces la necesidad de instrumentar las medidas
pertinentes. Hay diferentes razones por las que el fenébmeno no se ha controlado de
manera apropiada, que van desde las climaticas hasta las politicas. La situacién, como es
de suponerse, afecta por igual a la mayoria de paises latinoamericanos en que los
gobiernos y las condiciones medioambientales son similares. Y es que el Estado

practicamente no presta atencién suficiente al problema de la corrosion, no por falta de
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personal capacitado sino por la falta de una politica de mantenimiento de obras®

adecuada, entre otras razones.

El empleo de métodos familiares a este proceso que promueven la proteccion del
material ante la corrosion son: la electro-depositacion, las pinturas o barnices; pero estos
procesos son mas comunmente aplicables a otros metales como el acero, ya que en el
aluminio y sus aleaciones es complejo realizar estos procesos. Para recubrir el aluminio
con cromo, niquel o cobre es necesario eliminar primero la capa de 6xido, lo que complica
el tratamiento y aumenta el coste, mientras las pinturas y barnices no adhieren bien,

inicialmente, sobre la superficiel'z.

El aluminio posee una combinacién de propiedades atractivas, tales como su baja
densidad de 2.7 kg/m3, su alta resistencia a la corrosion, es buen conductor de la
electricidad o se maquina con facilidad, por mencionar algunas. Mediante la aleacion vy el
trabajado en frio adecuado se puede aumentar marcadamente su resistencia mecanica

hasta 690 [MPa]. Por todo esto, es el metal mas utilizado después del acero.

Ademaés de presentar un fendmeno de oxidacion en contacto con el medio ambiente y
sus condiciones atipicas, las capas de 6xido que se presentan suelen ser de un espesor
que van de los 40 a 50 Angstroms. Dicha capa le confiere cierto grado de pasividad®. A
pesar de su finura, porosidad y baja resistencia mecanica, es capaz de proteger al metal

contra la corrosion®.

El proceso de anodizado puede realizarse en un punto 0 en un lugar sobre la superficie
del metal que se requiera proteger formando gruesas capas de 6xido, que daran mayor

resistencia a la corrosion®’.

La oxidacion anddica es un proceso electrolitico mediante el cual se origina una capa de
Oxido sobre la superficie del aluminio, con la intervencion de una fuente externa de
corriente eléctrica. Usualmente, el sistema esta formado por dos electrodos de aluminio
conectados a una fuente de corriente continua. En medios 4cidos, cuando pasa la
corriente, en lugar de que el oxigeno se libere en el &nodo como un gas, se combina con

el aluminio para formar una capa de 6xido de aluminio.

La proteccién o el incremento en resistencia y durabilidad del aluminio, dependeran, en

gran medida, del espesor de esta capa anddica.

3
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El nombre del proceso deriva del hecho que la pieza a tratar est4 conectada al &nodo del
circuito eléctrico en este proceso electrolitico. La anodizacion es usada frecuentemente
para proteger el aluminio del desgaste y la corrosion, y también para aplicaciones

decorativas cuando es coloreado en una amplia variedad de opciones.

Los espesores de las capas anddicas varian de acuerdo a los parametros: densidad de

corriente, temperatura, area superficial, volumen de la solucién y tiempos de inmersion.

En general, en el proceso electrolitico, ocurren las siguientes reacciones (fig.1):

- En el 4nodo se desprende oxigeno, se disuelve el metal y se origina una pelicula,

continua y porosa, principalmente de éxido de aluminio.

- En el catodo se desprende hidrogeno y se reducen especies oxidadas.

Paso de electrones

Anodo Catodo
Barrera porosa o
o puente salino :
Se desprende_,\ e -
O ’ -
«fAdfiones _-Se desprende
ationes H

Zona del anodo Zona del catodo

Oxidacion Reducciéon

Fig.1 Imagen donde se esquematiza la reaccion que se produce durante el proceso de
anodizado ™.
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2Al— 2AP" + 6e”
2A1R" + 3H,0 —» Al,O; +6H"

6H" + 66 —»3H,

2Al4+3H,0 — Al,O5; + 3H,

Las capas de 6xido obtenidas andédicamente presentan propiedades caracteristicas dentro
de las cuales esta la accién protectora frente a la corrosion. Las capas mejoran, en estado
compacto, la capacidad de resistencia de las superficies de aluminio con respecto a las

influencias externas atmosféricas y al ataque por sustancias quimicas (fig.1.2).

Capa
anddica
[TTTTMITTTITIIN
E-\‘ ,/:_'
Anodizado Antes del
o tratamiento
Aluminio

Fig.1.2 Imagen donde se muestra la capa creada de alumina (izqg.) y el sustrato base
(der.)®.

Los electrélitos mas comunes se elaboran con &cido sulfdrico, pero en la industria del

aluminio también se emplean otros acidos como el crémico, fosférico y oxalico.

La pelicula de Oxido, obtenida al anodizar con &cido sulfirico, es extremadamente
adherente y la textura original de la superficie del metal, brillante o mate, no se altera por
el tratamiento anddico, aunque los defectos superficiales como las inclusiones no
metalicas, las ralladuras, etc., tienden a acentuarse. Dentro de este proceso es importante
medir la capa de Oxido que naturalmente se forma sobre las aleaciones de aluminio y
aluminio puro mediante cortes transversales de las probetas, la cual establece la norma

NMX-W-118-SCFI-2004 e 1S01400™ y asi mediante el MEB se puede determinar espesor de la
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capa conseguida dependiendo de la concentracion del electrolito, el voltaje suministrado y
el tiempo de exposicion.

1.3. Marco Teoérico

En este capitulo, se presentan algunos conceptos como corrosion, prevencién de la
corrosién (con recubrimientos), que nos serviran para detallar el propdsito del anodizado
en los materiales, ademas se enunciaran las propiedades del aluminio y sus aleaciones
en general, con el propésito de formar una idea de las caracteristicas del material a

trabajar y de sus propiedades fisicas y quimicas.

El proceso de anodizado mejora las propiedades de los aluminios y sus aleaciones, para
este caso se trabajard con una aleacion de aluminio 6061-T6, por ser ésta una de las mas
utilizadas en el pais, por lo cual se presentan las aplicaciones de esta aleacion anodizada.

1.4. Corrosion

La corrosion se puede definir como la degradacion de un material a causa de la accion
del medio ambiente en que estd inmerso. Esta degradacion se debe al resultado de las

interacciones del material y el ambiente bajo condiciones de exposicién determinada’.

En el estudio de la corrosion, no solo es importante investigar la tendencia a la corrosion
de los diferentes materiales en diferentes ambientes, sino la velocidad del proceso, para

poder determinar la vida media del material en cada ambiente.

La oxidacion de los metales y sus aleaciones por reaccion quimica directa del oxigeno se
debe a la formacién de 6xidos estables. En algunos metales, el recubrimiento del 6xido es
tenaz y proporciona proteccion ante un ataque adicional del ambiente (caso del material

con el se trabajara, esto es el Al y sus aleaciones).
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1.5. Importancia de la corrosion

En términos econdmicos se estima que aproximadamente entre el 3 y el 5% del producto
interno bruto (P.I.B.) de un pais industrializado se gasta directa e indirectamente en

prevenir y corregir problemas relacionados con la corrosion metalica.

Las pérdidas econdmicas derivadas de la corrosion pueden dividirse en pérdidas directas

y pérdidas indirectas:
Entre las primeras pueden destacarse:
e Costes de mantenimiento
e Costes de reposicion (material, transporte y mano de obra).
e Costes por averias imprevistas
e Costes directos por dafios accidentales

El alcance de las pérdidas indirectas por causa de la corrosion es mas dificil evaluarlas,
sin embargo, algunas de las circunstancias mas frecuentes que pueden conducir a este

tipo de pérdidas, son:
e Interrupcién en la produccion
e Pérdidas de producto
e Pérdidas de rendimiento
e Contaminacion de los productos
e Sobredimensionado

e Costes indirectos por dafios accidentales

Cuando el factor primordial a considerar es la seguridad, los dafios que puede ocasionar

la corrosion sobrepasan a cualquier prediccion.
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1.6. Tipos de corrosién®
» Atmosférica
e Industriales
e Marinos

e Rurales

» Galvanica
» Corrosién a altas temperaturas
» Corrosion localizada
e Lacorrosion en hendiduras (crevice) o por fisuras

e Corrosion por picadura o “Pitting”

1.7. Propiedades del Aluminio.

El aluminio es un elemento quimico, de simbolo Al y nimero atomico 13. Se trata de un
metal no ferroso. 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 vegetacién y de los animales.
Como metal se extrae del mineral conocido con el nombre de bauxita, primero se
transforma en alimina mediante el proceso Bayer y a continuacién en aluminio mediante

electrélisis.

El aluminio fue aislado por primera vez en 1825 por el fisico danés H.C. Oersted. El
principal inconveniente para su obtencién reside en la elevada cantidad de energia
eléctrica que requiere su produccion. Este problema se compensa por su bajo costo de

reciclado y su larga vida util.
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El proceso Hall-Heroult (fig.1.3), para la reduccion electrolitica del Al,O; hacia metal
liquido, permitié que el aluminio se convirtiera en uno de los materiales de ingenieria méas

ampliamente utilizado.

En este proceso la alimina (Al,O3) es disuelta dentro de una cuba electrolitica revestida
interiormente de grafito en un bafio electrolitico con criolita (NasAlFs) fundida. La pared de
la cuba actia como céatodo, mientras que como anodos se suelen utilizar unos electrodos

de grafito.

La reaccién quimica total es la siguiente:
2 AlLOs;(I) +3 C(s) > 4 Al (I) + 3CO;,

La alimina se descompone en aluminio y oxigeno molecular. Como el aluminio liquido es
mas denso que la criolita se deposita en el fondo de la cuba, de forma que queda
protegido de la oxidacion a altas temperaturas. El oxigeno se deposita sobre los
electrodos de grafito, quemandose y produciendo el CO..

Pardmetros comunes del proceso son los siguientes:

= Tension: 5-6 V.

Densidad de corriente: 1,5-3 A/cm?, lo que supone una corriente del orden
de 150, 000 amperios.

Los electrodos han de estar siempre a la misma altura, por lo que hay que

regularlos ya que se van descomponiendo durante la reaccion.

= Hay que controlar que la proporcion de alimina sea constante durante el

proceso, por lo que habra que ir vertiendo mas segun avance el proceso.

Este proceso fue descubierto independientemente en 1886 por el estadounidense Charles
Martin Hall y el francés Paul Héroult. Resulta curioso que ambos cientificos naciesen y
muriesen en las mismas fechas y que patentaran su descubrimiento con tan poca

diferencia sin conocerse.

Este proceso se usa en todo el mundo y es el Unico utilizado actualmente por la industria

para producir aluminio a nivel comercial.


http://es.wikipedia.org/wiki/Al%C3%BAmina
http://es.wikipedia.org/wiki/Criolita
http://es.wikipedia.org/wiki/Al%C3%BAmina
http://es.wikipedia.org/wiki/Carbono
http://es.wikipedia.org/wiki/Aluminio
http://es.wikipedia.org/wiki/Mon%C3%B3xido_de_carbono
http://es.wikipedia.org/wiki/Di%C3%B3xido_de_carbono
http://es.wikipedia.org/wiki/Charles_Martin_Hall
http://es.wikipedia.org/wiki/Charles_Martin_Hall
http://es.wikipedia.org/wiki/Paul_H%C3%A9roult
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Fig.1.3 Esquema de la produccién del aluminio en una celda electrolitica ®.

El aluminio posee una combinacién de propiedades que lo hacen muy util en ingenieria
mecanica, tales como su baja densidad de 2.7 kg/m3 y su alta resistencia a la corrosion.
Mediante la aleacion adecuada y apropiados tratamientos se puede aumentar
sensiblemente su resistencia mecanica (hasta los 690 MPa). Es buen conductor de la
electricidad, se maquina con facilidad y es relativamente barato. Por todo ello es el metal
gue mas se utiliza después del acero.

También, el aluminio responde satisfactoriamente a algunos mecanismos de
endurecimiento. Unas aleaciones de aluminio pueden ser 30 veces mas resistentes que el

aluminio puro.

1.7.1. CARACTERISTICAS FiSICAS

Las propiedades mas importantes del aluminio son su alta conductividad eléctrica y
térmica, comportamiento no magnético y excelente resistencia a la corrosion, amén de su
baja densidad, (tabla 1.2). Este elemento reacciona con el oxigeno, incluso a temperatura
ambiente, para producir una capa extremadamente delgada de 6xido de aluminio que

protege el metal interno de muchos entornos corrosivos.
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Tabla 1.2 Resumen de las propiedades fisicas del aluminio “©.

Propiedades Valores o caracteristicas
Color Blanco- Plata
Estructura cristalografica Cubica centrada en las caras
Densidad a 20 °C 2.699 g/cm”®

Cambio volumétrico durante la solidificacion 6.7%

Temperatura de fusion 660.2 °C

Temperatura de ebullicion 2057-2480 °C

Calor especifico a 20 °C 930 J

Coeficiente lineal de expansién térmico X10° 23 (20-100 °C)
Conductividad térmicaa 0 °C 209.3 W/m*K
Conductividad térmica a 100 °C 207 W/m*K

Resistividad eléctrica a 20 °C 269 pQ* cm

1.7.2. PROPIEDADES QUIMICAS

El aluminio puro y sus aleaciones presentan una gran resistencia a la corrosion debido a
la formacion de una capa fina (~ 4 - 5 um de espesor) y adherente, de 6xido de aluminio
sobre la superficie del metal. Esta capa constituye una pelicula impermeable que impide
la difusion del oxigeno hacia el metal base, haciendo al aluminio y sus aleaciones muy

resistentes a la corrosion.

Si en determinadas aplicaciones industriales se necesita una mayor resistencia a la
corrosion, ésta se puede conseguir aumentando el espesor artificialmente de la capa por
un procedimiento de oxidacion profunda y, posteriormente, colmatado por inmersion en

agua caliente, lo que se conoce como Anodizado.
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Segun el efecto que tienen los elementos aleantes sobre la resistencia a la corrosion del

aluminio, éstos se pueden clasificar en:

i) Elementos que la mejoran: cromo, magnesio y manganeso.
i) Elementos que la disminuyen: cobre, hierro, niquel, estafio, plomo y cobalto.

iii) Elementos que tienen poca influencia: silicio, titanio, zinc, antimonio, cadmio y

circonio.

1.7.3. CARACTERISTICAS MECANICAS

Entre las caracteristicas mecanicas del aluminio se pueden sefalar las siguientes:

i) Fé&cil de maquinar.

i) Muy maleable y dductil, permite la produccion de laminas muy delgadas y

filamentos.

iii) Material blando (escala de Mohs: 2-3). Limite de resistencia a la traccién: 160-200
MPa en condicién puro y en condicién aleado en el intervalo de 140-600 MPa. El

duraluminio es una aleacién particularmente resistente.
iv) Forma aleaciones con otros metales para mejorar las propiedades mecanicas.
v) Permite la fabricacién de piezas por fundicion, forja y extrusion.

vi) Soldable, bajo ciertas condiciones.

Es importante destacar que una pequefia variaciébn en el porcentaje de pureza del

aluminio, influye en las propiedades de éste. Si a esto se le agrega un tratamiento térmico

o trabajado en frio, dicho esfuerzo cambia, (fig. 1.4).
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Fig. 1.4 Propiedades mecénicas en funcion de la pureza del aluminio ©.

Dentro de cada grupo principal se pueden dividir las aleaciones en dos subgrupos: las
tratables térmicamente y las no tratables térmicamente.

Las aleaciones de aluminio se clasifican siguiendo el sistema de numeraciéon que se
presenta en la (Tabla 1.3). El primer niumero define los principales elementos de aleacion

y los nUmeros restantes se refieren a la composicion especifica de la misma.

Los numeros que siguen a la T o a la H indican el nivel de endurecimiento por
deformacion, el tipo exacto de tratamiento térmico u otros aspectos especiales del

procesamiento de la aleacion.

Tabla 1.3 Sistema de clasificacién numérica para aleaciones de aluminio &7,

Aleaciones para forja

IXXX Aluminio comercial(>99%Al) No se
endurece por envejecimiento
2XXX(AI-Cu y Al-Li) Se endurece por envejecimiento
3XXX(AI-Mn) No se endurece por envejecimiento
AXXX(AI-SI) No se endurece por envejecimiento
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5XXX(Al-Mg)
6XXX(Al-Mg-Si)
TXXX(Al-Mg-Zn)
8XXX(AI-Li-Sn-Zn)
Aleaciones para fundicién
1IXX

2XX(AI-Cu)

3XX(AI-Si-Cu o Al-Mn-Si)
AXX(AI-Si)

No se endurece por envejecimiento
Se endurece por envejecimiento
Se endurece por envejecimiento
Se endurece por envejecimiento

Aluminio comercial puro al 99%

No se endurece por envejecimiento
Se endurece por envejecimiento
Algunos se endurece
envejecimiento

5XX(Al-Mg) No se endurece por envejecimiento
6XX(Al-Mg-Si) Se endurece por envejecimiento
TXX(Al-Mg-Zn) No se endurece por envejecimiento
8XX(AI-Sn) Se endurece por envejecimiento

por

1.80. Aleaciones modernas de aluminio

Se han introducido aleaciones que contienen litio, particularmente para la industria
aeroespacial. El litio tiene una densidad de 0.534 g/cm?’, en consecuencia, la densidad de

las aleaciones Al -Li puede tener una densidad de 10% menor que la de las tradicionales.

Asi mismo, aumenta el médulo de elasticidad y la resistencia a la traccion puede ser igual
0 mayor que la de las convencionales. Estas aleaciones tienen un mejor comportamiento
a la fatiga, debido a una baja velocidad de crecimiento de grietas por fatiga, y una buena
tenacidad a temperaturas criogénicas. También, son superplastico por lo cual se les
encuentra en aplicaciones de pisos, cubiertas y bastidores de aeronaves militares y

comerciales.

La alta resistencia de las aleaciones Al-Li es el resultado del endurecimiento por
envejecimiento. Las que contienen hasta 2.5% Li se pueden tratar térmicamente con los
métodos convencionales. También, un proceso de solidificacion rapida es posible al
introducir una mayor cantidad de Li (hasta un 4%), incrementando alin mas la ligereza y la

resistencia a la traccion.

Existe un grupo de aleaciones de aluminio que contiene elementos de transicion como el
hierro y el cromo, ademas de minusculos compuestos inter metalicos (dispersoides) como

el Al-Fe. Aunque las propiedades de estas avanzadas aleaciones a temperatura ambiente
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son parecidas a las convencionales, los dispersoides son estables a temperaturas mas
altas, consiguiendo asi buenas propiedades a temperatura donde, de otra forma, ocurriria
sobre envejecimiento. Las aplicaciones potenciales incluyes una diversidad de

componentes estructurales aeroespaciales.

1.9. Propiedades de la aleacién de aluminio 6061 (Al, Mg y Si)

Las aleaciones de esta serie estan compuestas por silicio y magnesio en proporciones

tales de obtener siliciuro de magnesio, lo cual lo hace tratable térmicamente.

Las resistencias mecénicas se mejoran con los tratamientos térmicos. Una de las
aleaciones de esta serie utilizada en aeronautica (particularmente en la experimental) es
la 6061 a la cual se le realiza, normalmente, un tratamiento térmico de solucién y
envejecido natural (T4) y hasta un tratamiento térmico de solucién con envejecimiento
artificial (T6). Se logran resistencias mecanicas menores comparadas con las que se
podrian obtener con las aleaciones de las series 2XXX 0 7XXX, posee buena resistencia
a la corrosion, buena formabilidad y buena capacidad para ser mecanizada. La aleacién
6016 T6 es utilizada en estructuras tubulares en la mayoria de las aeronaves

experimentales como ultralivianos y aeronaves semejantes.

1.10. Corrosion del Aluminio y sus aleaciones.

La velocidad a la que el aluminio se corroe, en un principio, es mas rapida que en el caso
del acero, debido a la mayor afinidad del oxigeno con el aluminio, pero una vez formada la
capa de 6xido en la superficie, ésta actia como un escudo, ya que es muy duray
compacta, evitando de esta forma la progresion de la oxidacién en el aluminio. No
ocurriria lo mismo en el acero, ya que esta seguiria avanzando hasta provocar el deterioro

de la pieza, por la porosidad del tipo de 6xidos y compuestos formados sobre el hierro.
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Se denomina alimina, al 6xido de aluminio, que se forma en la pieza compuesta de este
material, siendo una caracteristica muy importante del aluminio, ya que se produce de

modo espontaneo en la superficie de la pieza.

Esta capa de alimina tiene la propiedad de que posee una temperatura de fusion muy

elevada, de unos 2050°C, en comparacién con los 660°C del aluminio.

Las piezas de aleacién de aluminio no deben estar en contacto con otras piezas
metalicas, porque el aluminio es anddico con respecto a la mayor parte de los
restantes metales corrientesy si sucede una accién electrolitica, es el aluminio el que
sufre el ataque en mayor medida. Para prevenir esta corrosion de contacto del aluminio,
este debe estar aislado todo lo posible de otros metales mediante pinturas epoxi,
o imprimaciones de cinc. A su vez, para prevenir problemas de corrosion por contacto en
las carrocerias de aluminio, se utilizan unos tornillos especiales que llevan un tratamiento

o recubrimiento especial de polvo de zinc.

En resumen, el aluminio se comporta, respecto a la corrosién, de una forma muy
apropiada frente a muchos y diversos ambientes, sin embargo, frente al contacto con
otros metales, sufre la corrosion de un modo méas agudo que el acero, por este motivo, a
la hora de su reparacion, sera necesario utilizar adhesivos que no sean conductores de
la electricidad, asi como elementos de unién que dispongan de un recubrimiento

de zinc en el caso de que sean de acero.

1.11. Proteccién del aluminio contra el fenémeno de corrosion.

A fin de mejorar el comportamiento frente a la corrosién del aluminio se pueden utilizar las
siguientes medidas de proteccién superficial: peliculas protectoras quimicas por

cromatado y fosfatado, oxidacion anddica, esmaltado y pintado'®*3.

Como capa protectora se designa a la capa formada a partir de los productos de reaccion
durante el proceso de corrosion, la cual recubre, mas o menos regularmente, la superficie.

De esta manera puede aminorarse la velocidad de corrosion.
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Una capa de recubrimiento es solamente protectora cuando se halla distribuida
uniformemente y aminora esencialmente la corrosion. A veces, la velocidad de corrosion,

después de un periodo de activacion puede llegar a ser constante.

Recubrimientos de pinturas.

En términos generales, un recubrimiento anticorrosivo de tipo de pintura se define como
una mezcla o dispersién relativamente estable de un pigmento en una solucién de resinas
y aditivos. Su composiciéon o formulacion debe ser tal que al ser aplicada una capa
delgada sobre un substrato metélico, sea capaz de formar una pelicula seca uniforme que
actie como una barrera flexible, adherente y con maxima eficiencia de proteccion contra

la corrosion

La durabilidad de la pelicula depende fundamentalmente de su resistencia al medio
corrosivo y de la facultad de permanecer adherida al substrato metalico; la eficiencia de
proteccion contra la corrosién ademas de considerar los factores anteriores depende de la
habilidad de la pelicula de recubrimiento para impedir el acceso de los agentes corrosivos

al substrato metalico®.

Otros tipos de recubrimientos para Aluminio y sus aleaciones.

Para necesidades concretas se recubre el aluminio, en muchos casos, con capas de
metal o de plastico. De esta manera se mejoran la accién protectora contra la corrosion y

el aspecto decorativo o se obtiene superficies funcionales desde el punto de vista técnico.

Para el aluminio existen varias técnicas de recubrimiento y se enunciaran a continuacion:

e Cobreado o Cobrizado

e Niquelado
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e Cromado

e cincado
e estafado
e latonado
e plateado
e dorado

1.12. Anodizado

Es una técnica utilizada para modificar la superficie del aluminio. Se conoce como
anodizado a la formacién de la capa de protectora de 6xido de aluminio, conocida como
alimina, la cual se puede producir natural o artificialmente mediante procedimientos
electrolitico, de manera que se consigue una mayor resistencia y durabilidad del

aluminio®>111®,

Con estos procedimientos se consigue la oxidacién de la superficie del aluminio, creando
una capa de alimina que protege la pieza. La proteccion del aluminio dependera en gran

medida del espesor de esta capa.

El &cido clorhidrico, fluorhidrico y sulfarico concentrado pueden atacar facilmente al
aluminio y a sus aleaciones, mientras que en soluciones de acido nitrico, amoniaco y en

la mayoria de acidos organicos reaccionan ligeramente.

Aleantes como el silicio o el zinc hasta 1 % afectan muy débilmente sobre la resistencia a
la corrosién, mientras variaciones del 0.1% con aleantes como el cobre o el niquel, de

elevado numero atémico, afectan fuertemente la resistencia a la corrosion.

El nombre del proceso deriva del hecho que la pieza a tratar esta conectada al anodo del
circuito eléctrico en este proceso electrolitico. La anodizaciéon es usada frecuentemente
para proteger el aluminio y el titanio de la abrasion y la corrosion, y también para poder

ser coloreado en una amplia variedad.
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Las técnicas de anodizado han evolucionado mucho con el paso del tiempo y la
competencia de los mercados, por lo que se pasa de una capa de 6xido de aluminio con
el color gris propio de este 6xido hasta la coloracion posterior a la formacion de la capa,
obteniendo colores tales como oro, bronce, negro y rojo. Las Ultimas técnicas basadas en
procesos de interferencia Optica pueden proporcionar acabados tales como azul, gris

perla y verde.

1.12.1. Tipos de Anodizado

Las clasificaciones de tipos de anodizado, se basan principalmente en los espesores de
capa generadas a partir del proceso, sin importar el medio acuoso donde se desarrolla el

proceso, y sin tomar en cuenta los tiempo o corrientes aplicadas en el proceso % 3°Y’,

Los anodizados se clasifican basicamente en 2 tipos:

i) Anodizado blando, que consiste en tener espesores de capa < 30 ym, son

utilizadas para aplicaciones estéticas y decorativas como perfiles.

i) Anodizado duro, el cual consiste en espesores de capa de 30 hasta 100 um, son

utilizados en aplicaciones industriales.

Estas capas de 6xido se clasifican en dos tipos: capas tipo barrera y capas tipo poroso.
Las primeras se generan a corriente constante y se caracterizan por un aumento del
voltaje aproximadamente lineal con el tiempo, desde el inicio del anodizado hasta llegar a
un voltaje de ruptura. Estas peliculas tienen baja conductividad electrénica, pero una alta
conductividad i6nica, por lo tanto, bajo la influencia de un campo eléctrico, la conduccion
i6nica es el modo predominante de transporte de carga. Estas peliculas son generalmente
compactas y con espesores uniformes. Por el contrario, las peliculas de tipo porosa se
forman debido a que el electrolito tiene una accion apreciable sobre la pelicula de 6xido,
provocando cierto grado de solubilidad y por lo tanto, porosidad en la interfase

oxido/electrolito. Estas peliculas se forman en soluciones acuosas de ciertos acidos.
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1.13. Descripcién del proceso de anodizado a nivel industrial

La proteccion anodica esta fundamentada en la pasivacion de un metal cuando se le
somete a un potencial mas positivo que el de corrosion, E°. Para ciertos metales y
electrolitos sucede lo indicado en la (fig.1.5). Al aumentar el potencial, U°, aumenta
fuertemente la oxidacion hasta alcanzar una intensidad maxima, iy A partir de este punto
y para pequefios incrementos de U°® la densidad de corriente disminuye hasta la i pasiva,
ips, que indica unos valores bajos de corrosion. Este bajo nivel de oxidacion se mantiene

para valores de la tension mayores a Up, pero no tanto, para llegar entonces a la
destruccion de la capa pasiva, transpasiva'® "2"®.

Noble
Transpasivo
LU
En
(]
=
z ;
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Activo
="
' Activo
EC-DH

|og | lerit

Fig.1.5 Imagen del comportamiento potenciostatico de oxidacién anddica para algunos
metales incluyendo el aluminio %%,

Esta capa de 6xido, llamada capa anddica o anodizada, se forma a expensas del mismo
metal.
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Varios electrolitos son usados para producir la oxidacién del metal. Los mas comunes son
el acido sulftrico (H.SO,), &cido fosforico (HsPO,) y &cido crémico (HCrOs), aunque con

diversas concentraciones que determinan procesos diferenciados.

La estructura y caracteristicas de la capa anodica puede modificarse en funcion de
diferentes pardmetros: Naturaleza del electrolito, composicion, temperatura del electrélito,

tiempo de tratamiento y voltaje de aplicacion.

El mecanismo de oxidacion anddica es complejo. Por estudios de microscopia electronica
se ha observado que la pelicula anodizada esta formada por 2 capas. Una capa interna
fina, densa, dieléctricamente y compacta, llamada capa barrera o capa dieléctrica, que
corresponde entre 0.1 a 2 % del espesor total de la capa anddica. Su espesor depende de
la composicion del electrolito y de las condiciones de trabajo: voltaje, tiempo, temperatura,
entre otros. En la imagen (fig.1.6) se presenta un esquema del corte de la capa anddica
descrita.

Capa Anddica |
(Aldmina)

Metal Base
(Aluminio)

Fig. 1.6 Seccién esquematica (izq.) y visualizacién en MEB (der.) de la capa barrera o
anddica 9.

Esta capa barrera se forma en los primeros minutos del proceso de anodizado a una
elevada tensién. Su espesor varia directamente con el voltaje de trabajo e inversamente
con la velocidad de disolucién del éxido en el electrolito. Esta capa barrera no es porosa y

conduce la corriente a causa de su delgadez y defectos micro estructurales.
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Sobre la capa barrera se forma una capa porosa o capa externa, la cual tiene punto de
crecimiento en la parte inferior de los poros, siendo el i6n aluminio el que emigra a través
de la capa barrera. Los poros que se van formando son en forma de celdillas paralelas y

normales a la superficie del metal.

La porosidad de la capa externa, asi como su espesor, varia con la velocidad de
disolucién por parte del electrolito y con la velocidad de crecimiento en el proceso de
oxidacién, dependiendo ambos factores del tipo de electrolito y condiciones de trabajo. El
namero de poros y su volumen dependen en gran medida del voltaje de formacion vy el

tipo de electrolito.

Como los poros son siempre un camino mas facil para los procesos corrosivos, la
completa proteccion anddica requiere la eliminacién de los poros. En el caso del aluminio
se logra en la operacion de sellado, el cual consiste basicamente en la hidrataciéon de la

alimina por inmersién en agua caliente.

CARACTERIZACION DE LA CAPA ANODICA

Se describen las variables de control de la capa que permite analizar la bondad de los

procesos:

. Apariencia externa: Debe ser continua en color y grano. Discontinuidades

como rayas o manchas representan defectos de tipo decorativos.

. Resistencia a la corrosion: Se ensaya con la camara de niebla salina,

habitualmente 336 horas y se observan las picaduras de corrosion.

° Resistencia al desgaste: Se ensaya con un ciclo abrasivo midiendo la

pérdida de peso en la abrasion.

. Espesor de la capa de oOxido: Se determina bien por métodos de
observacion al microscopio (MEB) por una seccion de perfil de capa, o

también por ensayos no destructivos basados en corriente de Eddy.
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Anodizado con electrolito de acido sulfurico

El proceso de anodizado mas ampliamente utilizado es el que se utiliza como electrélito

una soluciéon de acido sulfarico, entre 5 a 20 %.

En el proceso estandar las densidades de corriente oscilan entre 1 a 1.8 A/dm2 y entre 14
a 20 V de corriente continua. Los bafios de anodizado para conseguir capas de buenas
caracteristicas de proteccion y decorativas trabajan a temperaturas de 20 °C y el proceso
dura entre 10 a 60 min, obteniendo espesores entre 5 a 30 um segun condiciones de
trabajo empleadas. Su espesor estd limitado por la solubilidad relativamente alta del
electrolito. Los recubrimientos obtenidos en &cido sulfdrico son incoloros sobre aluminio
sin alear y gran parte de sus aleaciones de Al-Mg. Para aleaciones con alto contenido de

Mn o Si, el recubrimiento resulta grisaceo.

Los parametros de trabajo influyen en las propiedades del recubrimiento. Las soluciones
diluidas y temperaturas mas bajas dan lugar a recubrimientos duros y soluciones mas
concentradas con aumento de temperatura o tiempo, que son factores que facilitan la

disolucién del recubrimiento que se va formando, dan lugar a recubrimientos blandos.

Sellado de la capa anddica del aluminio

Existen dos métodos para el sellado de la capa anodizada: por agua caliente y con vapor.

e El sellado por agua caliente consiste en introducir el aluminio anodizado, una
vez bien enjuagado, en bafio de agua bi-destilada caliente, entre 95 a 98 °C,
durante un periodo de tiempo que oscila entre 2 a 3 min por cada 1 ym de

espesor de la capa anddica.

Durante el proceso de sellado se produce la hidratacion de la alimina, formandose la
bohemita (Al,O3-H,0). Esta transformacion a la forma hidratada va acompafada de un

aumento de volumen el cual cierra la estructura porosa.
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e El proceso de sellado con vapor es una variedad del proceso de sellado por

hidratacién, ya que el mecanismo es el mismo.

Presenta las siguientes ventajas frente al agua hirviendo:
a. La hidratacion es mas rapida.

b. Se necesita menos control, al no haber problemas de arrastres que puedan

bajar el pH o contaminar el agua.

Sobre ambos tipos de sellado existe el fendbmeno conocido como polvo de sello, que
consiste en formacion de un polvo fino sobre la superficie de la capa anddica como

consecuencia de la reaccién en la formacién de cristales de bohemita.

1.14. Aplicaciones del aluminio 6061 anodizado.

El aluminio y sus aleaciones tienen un amplio espectro de aplicaciones en diversas areas
de interés tecnoldgico debido a sus propiedades fisicas y quimicas. La gran utilizacion de
estos materiales los ha situado a la cabeza de los metales no ferrosos en la industria
aeroespacial, ya que con su baja densidad dispone de una elevada energia libre de
formacion del 6xido de aluminio que junto con las caracteristicas de refraccion de la
pelicula formada hace que se comporte como un metal noble. La pelicula de éxido de

aluminio generada es transparente, adhesiva y compacta.

Aunque el anodizado del aluminio en un medio &cido ha ayudado a la creacién de una
nueva generacion de aluminios que presentan una mejora sustancial en sus propiedades
mecanicas, pero una de las mas importantes es el aumento en la resistencia al desgaste y

el aumento en la dureza de los aluminios.
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Las mejoras en las propiedades mecanicas producidas por el proceso de anodizado en
los aluminios de la serie 6061, les permite la aplicacion de éstos en procesos industriales

dentro de los cuales se pueden mencionar:
i) Moldes para la industria del calzado
ii) Moldes para el moldeo de botellas de plastico por soplado
iii) Moldes para termo conformado
iv) Moldes para la industria de caucho
v) Moldes y matrices para laindustria en general
vi) Modelos para la fundicion y placas

vii) De uso general en la construccion de maquinaria industrial, armamento y

blindaje
viii) Automocion: Vehiculos industriales

ix) Plantillas.

Una de las principales aplicaciones del aluminio anodizado, que tiene una mencion

especial son los usos de estos procesos en la industria aeroespacial'® **.

Areas de aplicacién mas usuales de los aluminios anodizados V.

Industria de la construccién (45.3%), la industria metalmecéanica (38.9%), el transporte

(6.5%) y la automocién (9.3%) son los principales sectores.
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CAPITULO Il
METODOLOGIA EXPERIMENTAL
2. METODOLOGIA PARA EL PROCESO DE ANODIZADO SOBRE ALUMINIO.

Para la realizacion del anodizado se tomaron en cuenta algunos parametros, tales como:
intensidad de corriente [A], potencial [V], temperatura [°C], area superficial de las

muestras [cm?], concentracién del electrolito [%V] y tiempos de inmersién [min].

2.1 SELECCION DEL MATERIAL DE TRABAJO (Al 6061-T6).

La aleacion Al-Mg-Si, objeto de estudio fue la 6061-T6, utilizada principalmente como
componente estructural en el sector maritimo, automotriz y arquitecténico debido a la
excelente relacidn resistencia/peso. La composicién de la aleacion utilizada en este
trabajo se muestra en la (tabla 2.1). En la (tabla 2.2) se presenta un resumen de las
propiedades mecanicas mas importantes de la aleacibn Al 6061 endurecida por
precipitacion mediante el tratamiento térmico T6, con el que se consigue aumentar la

tenacidad a fractura y resistencia a traccion.

Tabla 2.1.Composicion quimica de la aleacién Al 6061%.

% Al Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti
Min 0.40 0.15 0.80 0.04
Max Resto 0.80 0.70 0.40 0.15 1.20 0.35 0.25 0.15

Tabla 2.2. Propiedades fisicas de la aleacién Al 6061,

Densidad Médulo de Coeficiente de Carga de Limite Elastico Dureza
elasticidad Poisson rotura Rm Rp-0.2
2.7 (gr/lcm®) 70 GPa 0.33 150 MPa 110 MPa 91 HV
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Para la seleccion de este aluminio se tomaron en consideracion los siguientes

parametros:

Vi.

Vii.

Facil adquisicién en el mercado local

Aplicaciones de este material para distintas industrias
Diversas geometrias existenciales en el mercado.
Bajo costo.

Buenas propiedades metal-mecéanicas.

Alta durabilidad.

Buena maquinabilidad.

2.2 PROBETAS A ANODIZAR

Se adquirié una solera de tamafio comercial (0.635x2.54x366 cm) de aluminio 6061-T6, a

partir de esta se elaboraron probetas acorde con el tamafio de la celda electroquimica,
guedando las muestras con dimensiones de (6.35 X 25.4 X 19.05 [mm]), (fig.2.1).

fig.2.1 Probeta seccionada al tamafio deseado.
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2.3. CALCULO DE LA INTENSIDAD DE CORRIENTE A UTILIZAR, SELECCION DEL
DISPOSITIVO GENERADOR Y DISPOSITIVOS DE CONTROL.

La ecuacion que representa la relacion del porcentaje de concentracion del electrolito con

el potencial aplicado es la ley de Ohm que es representada por:
V=R*i

Doénde:
V=potencial aplicado por el potencio-galvanostato [V].
R=resistencia del electrolito dependiendo su concentracion [Q].

i=intensidad de corriente que es aplicada desde el potencio-galvanostato [A].

Tomando la ecuacién anterior se relaciona de manera proporcional la densidad de
corriente que se aplicard a la muestra para asi provocar la reaccién electroquimica

adecuada para gue se logre la formacion de la capa pasiva.

i:j j*ds

Doénde:

j= densidad de corriente [A/dm?]
dS = Area de la muestra [dm?]

i= intensidad de corriente [A]

Con esta relacion y mediante curvas de caracterizacion también llamada curvas de

polarizacion o de Tafel (fig.2), se logré saber de manera puntual donde se presentaba la
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zona de pasividad, es decir donde comienza a crecer la capa anddica sobre el sustrato; El
equipo utilizado para este proceso fue un potenciostato, marca: Radiometer-Copenhagen,
modelo: PGP201, (ver figura 2.3).

Curva de polarizacién de la aleacién Al*Mg*Si
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Fig. 2.2. Representacion grafica de la zona anddica de la aleacion Al 6061-T6.

Para el calculo de la corriente necesaria para el proceso, influyen directamente el tamafio
de las muestras, el volumen de la solucién de trabajo, es decir el electrolito y las diversas
concentraciones del medio acuoso (5,10 y 20 % V de H,SO,).

El &rea perimetral de la muestra es de 1.76 cm?® Se obtuvo que la densidad de corriente
6ptima donde se inicia la pasivacién de la aleacién del aluminio, la cual fue de 1.2 mA/cm?
aproximadamente, este dato fue obtenido por la curva de polarizacién lograda con el
potenciostato marca: Radiometer-Copenhagen, modelo: PGP201,(fig.2.3);
complementado con su software de adquisicion grafica Volta Master4, (fig.2.4); ambos se

encuentran ubicados en el Centro de Ingenieria de Superficies y Acabados (CENISA),

29



Facultad de Ingenieria, UNAM | 2014

Edificio T, 20 Nivel, Unidad de Posgrado, Seccién Mecanica, de la Facultad de Ingenieria
UNAM.

De la misma interface, se obtuvo que el potencial adecuado que se debia aplicar para que
se presente el crecimiento de la capa de 6xido de aluminio (Al,O3), se encuentra dentro
del intervalo de 0.5 a 2.8 [V], pero se modificé este debido a que se presentaron fallas en
las pruebas . La problematica se identific6 como fallas por picaduras en la superficie del

sustrato, este problema se elimind aumentando el potencial aplicado a 4 [V].

2.4. DISPOSITIVOS COMPLEMENTARIOS PARA EL PROCESO DE ANODIZADO
Para llevar a cabo este proceso se necesitaron distintos dispositivos secundarios pero no

menos importantes como son:
i. Cables caiman-caiman (para paso de corriente y sujecion de muestras).

ii.  Multimetro Digital (para censar de la variabilidad de voltaje durante el
proceso de anodizado).

iii.  TermOmetro de mercurio (para censar la temperatura presente durante el

proceso).
iv. Barrade grafito (contra electrodo).
v. Electrodo de referencia “Calomel” (KCI).

vi. Cémara electroquimica (6X6X7 cm).

SELECCION DE DISPOSITIVO PARA EL SUMINISTRO DE CORRIENTE ELECTRICA
El sistema de suministro de corriente eléctrica debe satisfacer las necesidades siguientes:
i) Proporcionar una lectura precisay rapida
ii) Poseer opciones de seleccién de valores maximo y minimos
iii) Ser de facil manejo
iv) Contar con un display legible

v) Contar con unainterfaz médulo-PC, para la extraccién de datos
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TAT + GALVANOSTAT

B EEPSTR i 2SI FLTI1145 AL EHESIS H

Fig.2.4. Software que sirve como interfaz grafica para la visualizacion de resultados
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2.5. PREPARACION DE LOS ELECTROLITOS DE TRABAJO

Al mezclar &cido sulftrico con agua se libera una considerable cantidad de energia en
forma de calor. Una libra de acido sulftrico (0.45 kg o 0.25 ul) a una concentraciéon del
100% disuelto al 90% libera 84.404 [kJ] y diluido al 20% se llega a una liberacion de
energia de 316.516 [MJ] *9. El 4cido sulfdrico en su estado de 100% de concentracién es
un agente bastante corrosivo, es por esa razon que se debe manipular con mucha

precaucion en el momento de preparacion del electrolito.

Sabiendo y tomando en consideracion lo antes descrito se procede a la preparacion del
electrolito, este proceso se realiz6 dentro de una campana extractora, debido a la
emanacion de vapores durante la reaccién quimica. En el interior de la campana se monté
una parrilla con agitador magnético, cuya funcién fue homogeneizar la disolucién,
mediante una barra de agitacidon que se encontraba dentro de un vaso de precipitado de
250 ml de volumen marca PYREX® e inmersa en agua, para controlar la elevacién de la

temperatura durante la reaccion, (fig. 2.5).

fig.2.5. Preparacion del electrolito.
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2.6. PREPARACION DE LA MUESTRA Y LIMPIEZA DE LA SUPERFICIE

Este proceso consistié en eliminar las impurezas que se encuentran en la superficie de la

probeta de la aleacién (6061-T6), como son residuos de otros materiales con los que se

haya tenido contacto, eliminacién de imperfecciones superficiales, eliminacién de su capa

de 6xido natura, por citar algunas. La preparacion de la superficie de nuestras probetas,

consta de 5 etapas, las cuales se describen a continuacion:

Limpieza mecanica mediante la utilizacion de lijas de carburo de Silicio (SiC)
marca Fandeli® que van desde la numero 220, 360,500 ,600 ,800 hasta la 1200
para remover cualquier impureza en la superficie y darle un adecuado

acabado superficial para el proceso de anodizado.

Se procede a un enjuague con abundante agua destilada y jabén liquido, que
remueva los residuos en forma de polvo que se liberaron durante el proceso

anterior.

Limpieza quimica. Consiste en eliminar sobre todo 6xidos de la superficie,
que puedan estar presentes en la superficie de la muestra, la limpieza
consiste en sumergir las muestras en una solucion de 97% de agua destilada
y 3% de acido sulfarico, durante 3 minutos aproximadamente, los
especimenes se deberan agitar de manera uniforme dentro de la solucién
para promover una limpieza apropiada de dicha superficie, en este paso las
muestras son sostenidas por unas pinzas de laboratorio de 6” para evitar el

contacto con ellas.

Segundo enjuague que se realiza para remover los residuos de acido
sulfurico existentes en la muestra, asi como también para remover los restos
de los contaminantes presentes en la superficie, este proceso se realiza
mediante una botella despachadora la cual cuenta con una pisetay es su
interior el agua destilada que saldrd a una presién media, lo cual ayuda a que

sea mejor el proceso de enjuague.

Para concluir esta etapa, se procede a bafar la muestra con metanol para

retrasar la aparicibn de la capa de o6xido natural del aluminio,
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complementado con un secado a alta presion con una secadora de la cual
emana aire seco; marca: XLERATOR, quedando asi lista para someterla al

proceso de anodizado.

2.7. ANODIZADO

Para realizar el proceso, se procede a armar la celda electroquimica con todos sus
complementos que son: un electrodo de referencia calomel (KCI), electrodo auxiliar o
también llamado contra electrodo que consta de una barra de grafito, estos son
conectados a un potenciostato el cual suministrara la intensidad de corriente y voltaje (fig.
2.6).

Fig.2.6) Fotografia que ilustra las conexiones entre e potenciostato con los componentes
de la celda electroquimica, A) electrodo auxiliar (grafito), B) electro de referencia (KCI) y
C) electrodo de trabajo (aluminio 6061-T6).
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El paso siguiente fue indicar los valores de trabajo, los cuales se introducen en el
software Volta Master4 que es la interfaz con el potenciostato, en nuestro caso de estudio
se manejaron los siguientes valores de prueba de 10mA — 1Ay de 4 [V]; los tiempos que

se manejaron fueron 10, 15, 25, 35, 45y 60 min.

Una vez concluido el tiempo de paso de corriente, se procedié a apagar el potenciostato
para evitar algun corto eléctrico y ocasionar dafio al equipo, posteriormente se retira la
muestra y se enjuaga con abundante agua bi-destilada para remover el excedente de
acido, se seca y se observa mediante un microscopio 6ptico (fig.2.7),marca: Nikon®,
modelo Eclipse L150, esto se realiza para verificar que no se presenten fallas en la capa
anddica, si se observa una capa uniforme se procede a realizar el sellado, el equipo antes
mencionado se encuentra adscrito a la Unidad de Investigacion y Asistencia Técnica en
Materiales (UDIATEM), ubicado en el edificio O, Laboratorios de Ingenieria Mecéanica “Ing.
Alberto Camacho Sanchez”, Facultad de Ingenieria, UNAM.

Fig. 2.7. Microscopio 6ptico utilizado para visualizar y evaluar las capas anddicas.

El proceso de sellado, consta en sumergir las muestras anodizadas en un recipiente con
agua bi-destilada a 92°C por un periodo de tiempo de 15 min. Esta operacion de sellado
es la que permite cerrar los poros de la capa anddica producida. En este proceso el
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mecanismo operante es que se transforma el Oxido de aluminio en alimina
monohidratada, con lo cual se dilata produciendo un mayor volumen, y asi, se cierran

herméticamente los poros de la capa anddica.

2.8. METODOS DE DETERMINACION DE LOS ESPESORES DE LA CAPA ANODICA.
Una vez consumado el proceso de anodizado se procede a medir los espesores logrados,
para realizar esta accidén se contd con 3 metodologias para realizar una comparativa entre
cada una de ellas: microscopia 6ptica (MO) #*24252° mjcroscopia electrénica de barrido
(MEB) 20 21.22232%) 'y medicién por ultrasonido.

2.8.1 MEDICION DE ESPESORES POR TECNICA DE ULTRASONIDO

Este es el principio de funcionamiento del equipo que se utiliz6 para la determinacion de
espesor de capa, para ello se tuvo que investigar la velocidad de propagacion y la
frecuencia del aluminio 6061-T6, esto era requisito para introducir los valores en el equipo
y arrojara resultados acordes con las propiedades del material de trabajo, estos valores
fueron 6380 m/s y 5 MHz, el equipo que se utilizé para las mediciones fue un Digital
Ultrasonic Thickness Gilde, Modelo: TT340 (fig.2.8).

La técnica de medicion por ultrasonido se dividié en tres etapas las cuales se citan a

continuacion:

i. Insertar en el equipo valores de velocidad de propagacién y frecuencia de la
aleacion de aluminio (6061-T6).
ii. Colocar gel para ultrasonido en la sonda que se pondr& en contacto con la

superficie 0 en nuestro caso el recubrimiento. Medicién de una probeta base
(sin anodizar)

iii.  Medicion de probetas con el proceso de anodizado y comparacién contra la
probeta base, para determinar la dimensién de capa.

36



Facultad de Ingenieria, UNAM | 2014

Fig. 2.8. Equipo que se utiliz6 para la medicién de espesores por ultrasonido.

PREPARACION DE MUESTRA PARA OBSERVACION MEDIANTE MICROSCOPIA

Para la visualizacion mediante técnicas microscépicas la muestras se deben preparan
previamente, este proceso consta de cortarla en su geometria longitudinal media al

recubrimiento, (fig. 2.9 ay b).

Fig.2.9 a) Fotografia donde se muestra fig. 2.9 b) Probeta ya seccionada.
como se debe cortar la probeta.

Este proceso de corte se lleva a cabo mediante una cortadora de precision la cual cuenta
con un disco de diamante, para que sea mas uniforme el corte y no afecte la capa
anddica, este equipo de corte fue una ISO Met®, marca BUEHLER (fig.2.10) la cual se
encuentra adscrita a la Unidad de Investigacion y Asistencia Técnica en Materiales
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(UDIATEM), ubicado en el edificio O, Laboratorios de Ingenieria Mecénica “Ing. Alberto
Camacho Sanchez”, Facultad de Ingenieria, UNAM.

Fig.2.10. Cortadora de precision que se utilizé para seccionar las muestras anodizadas.

Una vez cortadas las probetas a la mitad requieren ser encapsuladas en una agente
conductor, para ser visualizadas con la técnica de microscopia electrénica de barrido, este
medio de encapsulado o empastillado en caliente se realizd6 con baquelita conductora
marca: KonductoMet®, la cual se encuentra en el mercado en forma de polvo y se tiene
gue someter a una proceso de elevar su temperatura e incrementar su presion para que

nuestra muestra quede embebida dentro de ella en estado sélido.

Para elevar su temperatura y compactarla mediante alta presion se utilizd6 una
empastilladora, marca MetKon®, modelo Metapress-A® (fig.2.11), en la cual se utilizaron
300lb; y 190 °C, este equipo se encuentra asignado a la Unidad de Investigacion y
Asistencia Técnica en Materiales (UDIATEM), ubicado en el edificio O, Laboratorios de

Ingenieria Mecanica “Ing. Alberto Camacho Sanchez”, Facultad de Ingenieria, UNAM.
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fig.2.11. Equipo encapsulador de alta presion.

Una vez que se obtuvieron las muestras ya encapsuladas, se someten a un proceso de
desbaste, mediante papel lija de carburo de silicio (SiC) de los nimeros 220, 320, 500,
600, 800, 1200 y culminando con alimina de 0.1 micras, esté proceso se llevé a cabo con
una pulidora marca Metko®, modelo Forcipol® 2V,este equipo se encuentra en la Unidad
de Investigacion y Asistencia Técnica en Materiales (UDIATEM), ubicado en el edificio O,
Laboratorios de Ingenieria Mecanica “Ing. Alberto Camacho Sanchez”, Facultad de
Ingenieria, UNAM., con este equipo se llegd al acabado espejo de la probeta (ver
fig.2.12), esto para que se pueda visualizar su micro estructura mediante técnicas de

microscopia.

fig. 2.12 Muestra encapsulada en baquelita y pulida hasta acabado espejo.
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Cuando las muestras se terminaron de encapsular y de pulir fue posible visualizar por

medio de microscopia éptica y electronica el espesor de la capa de anodizado.

2.8.2. MEDICION MEDIANTE MICROSCOPIA OPTICA (MO).

La medicion del espesor de capa mediante esta técnica, fue posible gracias a que el
microscopio 6ptico utilizado de la marca Nikon®, modelo Eclipse L150, cuenta con una
camara Zeizz®, modelo Axio cam iCc3, la cual transmite en formato en vivo la imagen que
se estd observando en el cafidn mediante un monitor de computadora, permitiendo asi
enfocar y tomar una imagen estatica para después manipularla con el software ligado a la
camara llamado Axio 4.0, con el cual se pueden sacar escalas a la cual se tomd la imagen
y posteriormente obtener las medidas correspondientes de la pelicula pasiva como se

muestra en la (fig.2.13).

P

Ee
o/

2 )

.o

. 50pum

-~ i
Fig.2.13 Fotografia tomada mediante la cAmara Zeizz® que se encuentra montada en el
microscopio optico Nikon, la cual cuenta con medidas y escalas provistas por el software
de la cAmara. Se observa la capa de anodizado de aproximadamente 10 micrometros.
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2.83. MEDICION DE ESPESORES DE CAPA MEDIANTE MICROSCOPIA
ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB) #+%9),

Una vez conocida la técnica para la visualizacion en MEB, se procedié a colocar las
muestran en una platina que se colocaria dentro de la camara de vacio del microscopio,
ya contaban con un medio conductor que era la baquelita, se procedié a realizar su
visualizacibn mediante electrones secundarios y electrones retrodispersados.
Posteriormente se fueron obteniendo imagenes estaticas para poder realizar una
medicion de la capa anddica. En un segundo MEB que contaba con analizador quimico,
se constatdé que se origin6 una capa de oOxido de aluminio (Al,Os). El primer equipo
utilizado para solo medir las capas de anddicas fue un MEB, marca Philips, serie —
XL20(fig.2.14), este equipo se encuentra en la Unidad de Investigacion y Asistencia
Técnica en Materiales (UDIATEM), ubicado en el edificio O, Laboratorios de Ingenieria
Mecanica, “Ing. Alberto Camacho Sanchez”, Facultad de Ingenieria, UNAM. El segundo
equipo utilizado para hacer el andlisis quimico fue SEM, marca JEOL, modelo JSM-
7600F, este se encuentra en el Instituto de Investigaciones en Materiales (IIM), Area de
Microscopia Electrénica.

Fig.2.14. Microscopio Electronico de Barrido marca Philips XL 20 empleado para la
medicidn del espesor de la capa de anodizado.
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2.9. DETERMINACION DE OTRAS CARACTERISTICAS DE LA CAPA ANODICA

En las caracteristicas mecanicas se evalué la microdureza de la capa formada, este
proceso se realizé mediante un micro durobmetro de la marca SHIMADZU®, modelo
MHV-2T,estas mediciones se lograron con las siguientes condiciones de trabajo,
carga de prueba: 245.2nN, tiempo de aplicacion de carga 15 [s], numero de pruebas
consecutivas 3, identador romboidal y aplicado en superficie plana, para este proceso
se tenia que contar con una capa de espesor mayor o igual a 30 [um], de lo contrario
seria imposible confiar en los datos obtenidos de esta prueba, este equipo utilizado se
encuentra ubicado en el Edificio “D”, Departamento de Ingenieria Metalurgica, de la
Facultad de Quimica, UNAM.

ANALISIS TOPOGRAFICO DE LA CAPA ANODICA

Existen dos tipos de pruebas que se realizan mediante la, Microscopia de fuerza atémica
(MFA), una es por contacto y la otro por no contacto. Esté ensayo se realizd en 2 pasos,
el primero se produjo analizando la topografia de la parte sin anodizar y el segundo caso
fue el analisis de la topografia de la parte anodizada, para llevarlo a cabo se tuvieron que
seccionar las probetas en 4 partes para que pudiesen caber en la platina base (fig 2.15),
el dispositivo con el que se hizo este andlisis es un Microscopio de Fuerza Atomica,
marca: Park Scientific Instruments, modelo AutoProbe CP, se encuentra en el Centro de
Ciencias Aplicadas y Desarrollo Tecnolégico (CCADET), UNAM. Los parametros de
prueba que se utilizaron fue aplicacién de una carga de 0.05N/m, con una frecuencia de
resonancia de 22 kHz, con una sonda Mricrolever Sharpened Cantilever tipo A y el

barrido se realizé longitudinalmente.
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Fig.2.15. Muestras seccionadas y que se sometieron a MFA.

43



Facultad de Ingenieria, UNAM | 2014

CAPITULO 1l

RESULTADOS Y DISCUSION

3. EFECTO DE DIVERSAS VARIABLES EN LA FORMACION DE LA CAPA ANODICA

Durante el proceso de anodizado que se realizO, se vario la intensidad de corriente, el

voltaje, la concentracion del electrolito y el tiempo de inmersién.

Para la experimentacién se prepararon 3 disoluciones de concentraciones 5%, 10% y
20% en Vol. de H,SO,. Los periodos de tiempo aplicados para cada concentracién de
acido sulfdrico fueron 10, 15, 25, 35, 45 y 60 min, los resultados se visualiza a
continuacion (tabla.3.1).

Para las primeras pruebas que se realizaron fueron considerados los pardmetros mas
bajos de trabajo, esto significa que se tomo un acabado superficial medio llevando a una
preparacion mecéanica con lija de SiC numero 600, con el electrolito de 5% en V/V de
H,S0O4, 10 min de inmersién, 1.5 [V] y 10 a 100 [mA]. El resultado de este primer caso fue
fallido debido a que se presentaron picaduras en la pelicula (fig.3.1), la falla se adjudicé al
mal acabado superficial de la muestra y a que se encontraban en una zona muy cercana

a Ia Ecorrosion-
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Capa anddica ca

do superficial

Fig.3.1. Falla en la formacidn de la capa anodiza por aparicién de picaduras.

Tabla 3.1 Bitacora en la cual se engloba los resultados obtenidos para cada
concentracion de electrolito.

Concentracion Voltaje [V] Corriente Tiempo Resultado Espesor logrado
(um)

10% en Vol. H2S04 1.5V 1mA-100mA 10 min Capa perceptible y picada 6.4
10% en Vol. H2S04 av 1A 10 min Capa perceptible 8.32
10% en Vol. H2S04 av 1A 15min Capa perceptible 13.1
10% en Vol. H2S04 1.5V 1mA-100mA 15 min Capa perceptible y picada 8.9
10% en Vol. H2S04 1.5V 1mA-100mA 25 min Capa perceptible 13.2
10% en Vol. H2S04 Y 1A 25 min Capa perceptible 17.9
10% en Vol. H2S04 v 1mA-100mA 35 min Capa perceptible y picada 16.5
10% en Vol. H2S04 4V 1A 35 min Capa perceptible 24.1
10% en Vol. H2S04 Y% 1A 45 min Capa perceptible 27.6
10% en Vol. H2S04 1.5V 1mA-100mA 45 min Capa perceptible y picada 23.6
10% en Vol. H2S04 1.5V 1mA-100mA 60 min Capa perceptible y picada 26.3
10% en Vol. H2S04 Y 1A 60 min Capa muy perceptible 31.7
20% en Vol.H2S04 1.5V 1mA-100mA 10min Capa tenue y picada 3.31
20% en Vol.H2S04 Y 1A 10min Capa tenue 3.84
20% en Vol.H2S04 1.5V 1mA-100mA 15min Capa perceptible y picada 5.7
20% en Vol.H2504 4V 1A 15min Capa tenue 6.92
20% en Vol.H2S04 1.5V 1mA-100mA 25min Capa perceptible y picada 8.7
20% en Vol.H2S04 Y 1A 25min Capa perceptible 9.72
20% en Vol.H2S04 1.5V 1mA-100mA 35min Capa perceptible y picada 10.7
20% en Vol.H2504 4V 1A 35min Capa perceptible 12.35
20% en Vol.H2S04 1.5V 1mA-100mA 45min Capa perceptible y picada 13.27
20% en Vol.H2S04 Y 1A 45min Capa perceptible 15.61
20% en Vol.H2S04 1.5V 1mA-100mA 60min Capa perceptible 18.7
20% en Vol.H2504 Y 1A 60min Capa muy perceptible 20.57
5% en Vol.H2S04 1.5V 1mA-100mA 10min Capa visible muy picada 8.97
5% en Vol.H2S04 2.5V 100mA-1A 10min Capa visible pero picada 9.8
5% en Vol.H2S04 4av 1A 10min Capa visible 10.2
5% en Vol.H2S04 Ay 1A 15min Capa visible 14.72
5% en Vol.H2S04 1.5V 1mA-100mA 25min Capa visible 16.87
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5% en Vol.H2S04 Y 1A 25min Capa remarcada 17.96
5% en Vol.H2S04 1.5V 1mA-100mA 35min Capa remarcada 20.62
5% en Vol.H2S04 4V 1A 35min Capa remarcada 23.17
5% en Vol.H2S04 1.5V 1mA-100mA 45min Capa remarcada 30.42
5% en Vol.H2S04 Y 1A 45min Capa muy remarcada 35.56
5% en Vol.H2S04 1.5V 1mA-100mA 60min Capa remarcada 32.14
5% en Vol.H2S04 4V 1A 60min Capa bastante visible 41.65

Se procedié a realizar una segunda prueba con los parametros siguientes: concentracion
del electrolito 5% en Vol., 10 min en inmersién, 100[mA] a 1 [A], mismo acabado
superficial que la prueba anterior, pero variando el potencial a 2.5 [V]. El resultado fue
mejor, debido a que disminuyo la presencia de picaduras sobre el recubrimiento, ademas

gue se hacia mas notoria la visualizacién de la capa (fig.3.2).

Fig.3.2. fotografia donde se muestra el decremento de picaduras y la formacién de una
capa mas notoria.

Se realiz6 otra prueba en el cual nuevamente se varié el potencial llevandolo a 4 [V],
conservando los otros parametros constantes, el resultado fue apropiado, ya que se
observo una pelicula bien definida sin la presencia de fallas en la zona anodizada (fig.3.3).
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- o
e e

Fig.3.3 fotografia en la cual se muestran los resultados del proceso de anodizado a 4 V y
100mA a 1 A, en el cual ya no se presentan fallas superficiales.

Partiendo de estos resultados, se determiné realizar una prueba que tomaba los valores
mas altos para una concentracion de 5%, los cuales fueron 60 [min] de inmersién, 4 [V], 1
[A] mejorado también el acabado superficial a la muestra, esto se consiguié con un papel
lja de SIiC numero 1200, el resultado fue satisfactorio ya que se presentdé una capa

bastante remarcada a la vista y sin presencia de discontinuidades en el recubrimiento
(fig.3.4) y (fig. 3.5).

Fig.3.4. fotografia de la prueba de anodizado a valores maximos, 4V, 60 min, 100mA a 1A
y con una concentracion de electrolito de 5% en V/V.
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Densidad de corriente aplicada durante 60
min. en el proceso de anodizado
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Fig.3.5. grafica donde se observa el comportamiento de la densidad de corriente en
el proceso de anodizado a 60 minutos de inmersion.

3.1 RESULTADOS CON LA CONCENTRACION DEL ELECTROLITO AL 5% DE H,SO.,.

Una vez establecidos los pardmetros correctos de aplicacion de corriente y potencial, se
comenzaron a realizar las pruebas siguientes, variando el tiempo de inmersién, los
resultados que se obtuvieron fueron satisfactorios. Se presentaron capas uniformes, sin
falla en el recubrimiento y se pudo establecer una correlaciéon con respecto al tiempo de
inmersién y un color adquirido por el recubrimiento, estos colores presentados en la capa

anddica fue desde un verde tenue hasta un tono morado tenue.

El primer lote de pruebas constaba de 6 muestras, todas llevadas hasta un acabado
superficial con papel lija 1200 de SiC, con tiempos de inmersién de 10, 15, 25, 35,45y 60
minutos y 5% de concentracién de H,SO,. Se obtuvieron los resultados siguientes (fig.
3.6) se muestra una foto donde se observan los resultados que se presentaron en los
diferentes tiempos de inmersion a simple vista y donde se percibié color de la capa
crecida y en la (fig.3.7), se es una fotografia donde se observan los resultados del
proceso de anodizado a bajo potencial, 4V y 1 A; con un tiempo de inmersién de 60
minutos, y se percibe una capa uniforme, bien remarcada a la vista, con una tonalidad

violeta(morada) y sin ningun rasgo de falla superficial.
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Fig.3.6. Resultados obtenidos del proceso de anodizado a distintos tiempos de inmersion,
A) 10 min, B) 15 min, C) 25 min, D) 35 min y E) 45 min.

Fig.3.7.Capa anddica con una tonalidad acentuada y tintes morados, se obtuvo a 60 min,
5% en concentracion de H2S04, 4V y 1A.

Una vez sellada la capa anddica se procedié a realizar la medicibn por medio de
ultrasonido, una vez terminado este proceso se seccionaron y encapsularon una de las
mitades de la probeta para realizar la medicidon e inspeccién por los siguientes dos
métodos que a continuacion se citaran y los resultados que se muestran en la siguiente

tabla (3.2), sefialan los valores arrojados por el medidor ultrasénico.
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Tabla 3.2. Resultados del crecimiento de la capa anddica al 5% de concentracion
de H,SO,4, mediante ultrasonido.

Tiempo de | Espesor de Capa
Inmersion

10 min 10.3 ym

15 min 14.7 ym

25 min 17.5 ym

35 min 22.9 um

45 min 33.4 um

60 min 41.1 ym

Se realizaron también otros 2 métodos para la medicion de estos espesores uno de
ellos fue mediante microscopia optica (MO) y el otro mediante microscopia electrénica
de barrido (MEB), esto para realizar una comparativa y una confirmacion del espesor
logrado de la capa durante el proceso de anodizado, el resultado que se obtuvo en
(MO) se ilustra en la siguiente (tabla 3.3) y en la imagen (fig.3.8), se observa la

diferencia que existe entre el sustrato base y la capa que crecié sobre él.

Tabla 3.3 Resultados de la medicion de espesores mediante (MO).

Tiempo de Inmersién | Espesor medido
10 min 10.12 pm

15 min 14.68 pym

25 min 17.89 pm

35 min 23.14 pym

45 min 33.7 um

60 min 41.65 pm
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Fig.3.8 Fotografia tomada por (MO) a 50X, donde se midi6 el espesor de la capa
anddica obtenida.

Los resultados obtenidos mediante la técnica de (MEB), en cuestion de medicion
espesores se consideraron como los mas exactos, ya que en comparacion con la técnica
de ultrasonido su rango y su precisién podian variar si no se encontraba en un cuarto sin
alteraciones vibratorias o alguna sefal parasita; por parte de la técnica de (MO), el rango
de amplificacién no cumplia con lo requerido ya que a mas aumentos se iba perdiendo
nitidez y resolucion en algunas zonas, es por eso que optd por darle mayor certeza a la
técnica de (MEB), combinada con la accién de electrones retrodispersados ya que por la
técnica de electrones secundarios se observaba muy poca diferencia entre el sustrato y la
capa de alumina debido a la interpretacién de contrastes que se percibia en la imagen
tabla.3.4 y (fig.3.9).
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Tabla3.4 Resultados de la medicion de espesor mediante técnica MEB.

Tiempo de | Espesor
inmersion medido

10 min 10.2 ym

15 min 14.72 pm
25 min 17.96 ym
35 min 23.17 ym
45 min 35.56 ym
60 min 41.62 ym

AccV SpotMagn Det WD ——— 50um

200 kY 3.0 bH00x BSE 41 AL 6061 M1

Fig.3.9 Imagen de la capa anddica acotada mediante SEM, con electrones
retrodispersados, BSE, 500X.

En la imagen 3.9 se observa el crecimiento de una capa que al parecer es Oxido de
aluminio, con espesores que oscilan las 10 p, y que se puede diferenciar perfectamente

del sustrato base y la baquelita en la que se encuentra encapsulada la muestra.
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Reuniendo los datos obtenidos de los diferentes métodos de medicion para la primera
concentracion de electrolito de trabajo se obtuvo que limite mé&ximo de crecimiento de

capa, fue de 41.65 pm sobre el sustrato base (fig.3.10).

Resultados al 5% V/V de H,SO,
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Fig.3.10 Grafica de resultados de crecimiento de espesor a 5% Vol. de H,SO,.

En la imagen (fig.3.11), se muestra una fotografia obtenida mediante microscopia
electrénica de barrido, en la que se visualiza el espesor de mayor rango que se logro
durante el proceso de anodizado a concentraciones de 5% en Vol. de acido sulfarico, con

tiempos de inmersion de 60 min.

53



Facultad de Ingenieria, UNAM | 2014

Fig.3.11 Imagen del Microscopio Optico a 10X, donde se observa un espesor de 41.65
[um], que se logré a 5%V/V, 60 min, 1Ay 4V.

Como se mencioné anteriormente, se realiz6 una prueba que arrojo una propiedad
mecéanica modificada, como lo es la micro dureza. En su origen, la microdureza de la
aleacion Al-Mg-Si 6061-T6 es de 96 HV, después del proceso de anodizado a 60 minutos
se obtuvo una microdureza de 169 HV 25. Este resultado se obtuvo de una muestra ya
encapsulada tomando la medicién en el limite de la probeta donde se formo la capa de
oxido de aluminio (fig.3.12); esto se refiere a que ha aumentado en un 43.2 %, con
respecto a la dureza del sustrato, pero comparando la dureza con otras ya publicadas en
articulos y textos cientificos “®'#!3 |as cuales especifican y sefialan que la dureza del
(Al,O3), esta comprendida entre 150 a 179 HV 60.
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En este trabajo, con las condiciones experimentales, empleadas, se enfocaban
directamente a establecer los parametros pertinentes para lograr el crecimiento de 6xido
de aluminio a bajo voltaje en discusion con los ya predispuestos en libros, manuales y
otros articulos que trabajan con pruebas similares a la que se realiz6 en el presente
trabajo. Los pardmetros donde se encuentran las diferencias principales son: la intensidad
de corriente y el potencial aplicado, ya que en procesos industriales se manejan
potenciales de 12 a 15 [V] y corrientes de 4 a 6 [A] y ello, que influyd en las caracteristicas

de las capas generadas en la experimentacion de esta tesis.

La capa en su zona de interface, arroja una topografia rugosa como se muestra,
(fig.3.13), donde no se observa con claridad, la formaciéon de una capa porosa, Sino
simplemente de una superficie con irregularidad a la que corresponde una morfologia de

una capa intermedia entre el sustrato y la formacion de la capa porosa de 6xido de

aluminio.

Fig.3.12 imagen donde se observa en qué posicion se coloca la probeta para determinar
la microdureza en escala Vickers.
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Topografia Al (6061-T6) 60 min y
5% VIV H2S0O4

Fig.3.13.Imagen topografica de la capa anddica obtenida a 5% V/V de H,SO, y 60min de
inmersion. AFM.

3.2 RESULTADOS CON UNA CONCENTRACION DE ELECTROLITO AL 10% V/V
H,SO,.

Para la concentracion del electrolito a 10% V/V de H,SO,, se mantuvieron los paradmetros
de intensidad de corriente y potencial con valores maximos de trabajo es decir 1 [A]y 4
[V], mismas condiciones de limpieza de la probeta de ensayo, al igual que mismo acabado
superficial ya que se considerd que si se variaba algun pardmetro se corria el riesgo de
gue pudieran presentarse nuevamente fallas en la superficie del recubrimiento. De esta
manera los resultados que se obtuvieron, se relacionaron solo con la variacion del tiempo
de inmersién, como se puede observar en la imagen. (fig.3.14), donde indica el
comportamiento estable presente de la intensidad de corriente durante el proceso.
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Comportamiento de la densidad de corriente en el proceso
de anodizado a 10 min. de inmersion
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Fig.3.14. Estabilidad de la intensidad de corriente y su comportamiento en relacién con el
tiempo de inmersion, en una prueba de anodizado.

Los resultados obtenidos de la evaluacion del espesor mediante la técnica de medicién
por ultrasonido para concentracion de electrolito al 10% Vol., son presentados en la

siguiente tabla (Tabla.3.5).

Tabla. 3.5 Resultados obtenidos de la medicién mediante ultrasonido.

Tiempo de inmersién | Espesores logrados
10 min 8.3 ym

15 min 13.1 ym

25 min 17.9 pm

35 min 24.1 ym

45 min 27.6 pm

60 min 31.7 ym
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La cual denota que existié un crecimiento menor de espesor de capa con respecto al que
se visualizé los resultados de la concentracién del electrolito de 5% en Vol., de &cido

sulfurico.

Como anteriormente se sefialdé también se utilizé la técnica de medicidbn de espesores
mediante Microscopia Optica (MO), para ratificar y comparar con respecto al método
anterior, por lo que se obtuvieron las siguientes acotaciones del crecimiento de espesor

de la capa (tabla.3.6).

Tabla.3.6 resultados del crecimiento de la capa anddica al 10 % V/V de &cido

sulfarico.

Tiempo de inmersién | Espesores logrados
10 min 8.49 pm

15 min 13.23 uym

25 min 17.76 pym

35 min 23.83 ym

45 min 27.58 um

60 min 31.52 ym

En la imagen (fig.3.15), se muestra una foto donde se aprecia una capa delgada que se
sitla por encima de la aleacibn de aluminio (sustrato), la cual parece ser oxido de
aluminio y la cual mediante un analisis quimico se corroborara si en verdad se trata de
una capa de alimina o es un desprendimiento del sustrato base o alguna otra

irregularidad que pueda visualizarse.
Se establecié como comparativa 50X, en la técnica de microscopia 6ptica (MO), ya que a

mayor aumento se presentaban una inestabilidad en la nitidez y en la visualizacion de las

muestras encapsuladas.

58



Facultad de Ingenieria, UNAM | 2014

d 4 :
i Tt BBV
. § | 50|l'm“I

‘Q L g .
Fig.3.15 Fotografia de (MO) a 50X, donde se observa el espesor de capa anddica,

obtenida a una concentracion de 10% en V/V de &cido sulfdrico y 10 min. de inmersion.

Mediante la técnica de Microscopia electronica de Barrido (MEB), los resultados que se

obtuvieron del espesor de capa pasiva se muestran como (tabla.3.7).

Tabla.3.7 Resultados de la medicion de espesores de capa mediante (MEB).

Tiempo de inmersion | Espesores logrados
10 min 8.32 um
15 min 13.1 uym
25 min 17.9 pm
35 min 24.1 ym
45 min 27.6 pym
60 min 31.7 pm
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En la imagen (fig.3.16), se muestra el espesor de capa logrado, médiate la visualizaciéon
de técnica MEB, la cual indica que en verdad creci6 esta capa en un rango de 8 a 11 um,

como lo indicaba la medicién por la técnica MO.

AccV Spot Magn Det WD 1 50pm
200kV 3.0 b00x BSE 41 AL 6061 M1

Fig.3.16 imagen obtenida y acotada mediante técnica SEM con electrones
retrodispersados. BSE a 500X.

Se realiz6 la medicion de la micro dureza con la misma metodologia, pero ahora con la
muestra que se consiguié una concentracion de 10% de H,SO,, 60 minutos de inmersion,
4 Volts y 1 Ampere, el resultado arrojado de esta prueba fue una micro dureza de 168.5
HV 25, con respecto a la dureza del sustrato y se presenta variaciones minimas con
respecto a la micro dureza habitual que presenta el 6xido de aluminio, en analogia de una
concentracion de 5% a una 10% en Vol., de H,SO,, las variaciones de la capa anddica
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lograda son muy proximas relativamente al igual que el margen topografico del
recubrimiento logrado a la concentracion ya mencionada. (fig. 3.17).

Topografia Al (6061-
T6),60 min al 10%V/V
H2S04

Fig.3.17. Topografia del crecimiento de la capa anddica a un tiempo maximo de inmersion
de 60 min. AFM.

3.3 RESULTADOS DEL CRECIMIENTO DE ESPESOR DE CAPA A UNA
CONCENTRACION DE 20% Vol. H,SO,.

Para este ultimo caso de estudio se obtuvo un crecimiento de espesor menor que con la
concentracion anterior, los resultados de medicién de la capa mediante ultrasonido fueron
los siguientes (tabla.3.8):
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Tabla 3.8. Medicién de espesores mediante ultrasonido.

Tiempo de inmersion | Espesores logrados
10 min 3.6 um

15 min 6.7 ym

25 min 9.3 ym

35 min 11.7 ym

45 min 15.2 ym

60 min 19.1 ym

Mediante Microscopia Optica (MO), los datos obtenidos de las mediciones fueron,
parecidos a los de ultrasonido donde se encontr6 un espesor minimo de capa de
aproximadamente 3.56 um, (fig. 3.18), por consiguiente el valor maximo de espesor fue de

19.21 ym, a continuacién se citan los valores obtenidos (tabla.3.9).
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Fig.3.18 imagen a 5X, donde se aprecia el minimo de espesor que se logré durante el
proceso de anodizado con una concentracién de H,SO, al 20% en V/V.
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Tabla.3.9 Datos de mediciones obtenidos mediante (MO).

Tiempo de inmersién | Espesores logrados
10 min 3.57 ym

15 min 6.81 ym

25 min 9.42 ym

35 min 12.11 ym

45 min 15.74 pym

60 min 20.04 pym

Para los resultados obtenidos mediante Microscopia Electrénica de Barrido, se

presentaron los resultados que se presentan a continuacion (tabla.3.10):

Tabla.3.10 Resultados de los espesores obtuvieron en una concentracion al 20% de
H,SO,.

Tiempo de inmersion | Espesores logrados
10 min 3.84 um

15 min 6.92um

25 min 9.72 ym

35 min 12.35 ym

45 min 15.61 pm

60 min 20.57 ym

Como se pudo observar, el crecimiento de la capa anddica fue inferior a los anteriores en
el mismo lapso de tiempo es decir 10 minutos, en las imagenes (fig. 3.18 y 3.19) se
muestra que, con una intensidad de corriente de 1A, un potencial suministrado de 4V y
una concentraciéon de electrdlito de 20% de acido sulftrico por 80% de agua bi-destilada,

no crecié como en los casos de concentraciones mas bajas.
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3.84um

AccV SpotMagn Det WD ——— 20m
200kv 3.0 1000x BSE 42 ALG6061 MI

Fig.3.19 Imagen donde se observa el crecimiento de capa durante el proceso de
anodizado a 20%, 10min, 1Ay 4V, BSE a 1000X.

Para la ultima prueba de andlisis se realiz6 la micro dureza a la probeta generada en la
condicién de 20% en Vol. de acido sulfurico, 60 minutos de inmersion, 1 Ampere y 4 Volts
el requerimiento minimo de espesor para realizar la prueba de micro dureza es de 30 um,
ya que es por lo general el tamafio minimo promedio de la huella que produce el
indentador asi en este Ultimo caso de estudio, se decidi6 no aplicar el ensayo de

microdureza.

El relacion a la topografia del recubrimiento, se presentd una rugosidad minima esto
puede indicar que el crecimiento de la capa anddica se iba presentando con mayor
lentitud o puede indicar que posiblemente se present6 algin desprendimiento de capa al
no ser tan estable e uniforme, en comparacion con la de las concentraciones anteriores,
aun con los pardmetros maximos de operacion es decir 60 minutos de inmersion, 1 Ay
4V. (fig.3.20).
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Topografia Al (6061-T6),
anodizado a 60 min y 20%
H2S04

Fig.3.20 Imagen donde se muestra la superficie anodizada a 60 min y 20% de H,SO,.
AFM.

Después de recopilar la informacion del crecimiento de espesor a las diferentes
concentraciones del electrolito, se pudo graficar el comportamiento que se presento y se

pudo relacionar el tiempo de inmersion con el espesor obtenido, esto se observa en la
siguiente imagen (fig.3.21).

65



Facultad de Ingenieria, UNAM | 2014

Relacion entre el cremiento de espesory el tiempo de inmersion.
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Fig.3.21 Grafico donde se presenta la comparacién de crecimiento de espesor en distintos
lapsos de tiempo y diferentes concentraciones de electrolito.

Otro resultado que se pudo identificar durante la experimentacién fue que existia un
aumento de densidad de corriente hasta su un punto de estabilizacién propuesta por el
potenciostato, la capa pasiva crece de manera importante y efectiva, es decir el
crecimiento de espesor es directamente proporcional a aumento de densidad de corriente
(fig.3.22), para la concepcion de este grafico se tomaron valores promedios de los 3 casos

de estudio.
Resultados del crecimiento de la capa anodica con un aumento de la
densidad de corriente
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Fig.3.22 Grafico donde se observa la correlacion del aumento de la densidad de corriente
y el crecimiento de espesor de capa.
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Gracias a las gréaficas anteriores (fig.3.21 y fig.3.22), se logré obtener unos modelos
matematicos que relaciona de manera lineal el crecimiento de la capa anddica con
respecto a la concentracién del electrolito y otros que la relacién con la intensidad de

corriente aplicada.

« Para la primera grafica (fig. 3.21),este fue el resultado de modelado de
acuerdo a cada concentracién de electrolito; para la concentracion de 5%
fue: Y[um]=0.6418[pm/min] *X [min] +3.5482

% Para la concentracion de 10% la ecuacién representativa es:
Y[pum]=0.4646[pm/min] *X [min] +5.7408

% Y para 20% la ecuaciéon que vincula le crecimiento de espesor de capa con el

tiempo de inmersion quedo modelada como: Y[um]=0.3189 [pm/min] *X [min]

+1.4018.

s Para el modelo que se obtuvo del grafico (fig.3.22), para un 5% en
concentracion de electrolito, la ecuacion que relaciona el crecimiento de
capa anddica con la densidad de corriente proporcionada esta dada por;
Y[um]=59.923[(cm*pm)/A] *X [A/lcm?] — 1.633.

s Para el caso del 10 % esta ecuacién que relaciona las variables antes

mencionadas estuvo dada por; Y[um]=50.23 [(cm**um)/A] *X [Alem?] - 1.177.

Y para el dltimo caso de prueba 20% se obtuvo que la relacién era la

siguiente; Y[um]=36.473[(cm**um)/A] *X [A/lcm?] — 4.1324.

X3

%

Para el analisis topografico que se efectud, solo se estudiaron las 3 probetas que se
consideraron que contaban con las propiedades mas representativas de cada proceso de
anodizado es decir a 5, 10 y 20 % en Vol., de acido sulftrico. El andlisis topografico de
las otras pruebas a tiempos menores de inmersidn se realizaron pero no se percibié gran
diferencia superficial entre la de 10 minutos a la de 60 minutos de inmersién, los
resultados, donde se observa que existe una diferencia en la rugosidad aparente solo se
concibi6 variando la concentracion de 5% en V/V de acido sulfdrico a la obtenida a una

concentracion de 20% Vol., de acido sulfdrico.
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3.4 ANALISIS QUIMICO DE LAS CAPAS ELABORADAS.

Para la confirmacion de que efectivamente fuera una capa de 6xido de aluminio lo que
crecia sobre el sustrato, se implementd el andlisis quimico con el cual se confirmé que
existia presencia de oxigeno y aluminio en la capa analizada. Para este proceso de
analisis se realizaron en tres partes de la probeta, una de estas zonas de andlisis era la
capa base o sustrato, la segunda zona de andlisis fue una interface o fase de transicion
donde en teoria se observaria la poca presencia de oxigeno y en la ultima zona de
andlisis que tendria que estar conformada de alimina (Al,Og).

Los resultados que se obtuvieron en la primera zona de analisis es decir en la zona base
0 sustrato se observan en las 2 imagenes subsiguientes (fig.3.23) con los porcentajes
evidenciados de cada elemento presente en el andlisis quimico, (tabla. 3.11) donde se
expresan los porcentajes en peso y porcentaje en masa atoOmica de cada elemento

presente en el andlisis.

Electron Image 1 - |} 1 2 3 4 S 8 ? 8

ull Scale 3206 cts Cursor: 10.000 (0 cts)

pectrum 5

9

10
kev|

Fig.3.23. Imagenes, a la izquierda se observa la zona donde se realiz6 el analisis quimico
y a la derecha el grafico en donde se observa el espectro resultante que indica que
elementos se encuentran presentes.
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Tabla. 3.11. Analisis quimico en peso y masa atébmica de cada elemento presente en
la zona del material base.

Elemento | % Peso %atémico
(@) 2.99 4.94

Mg 0.37 0.40

Al 96.26 94.30

Si 0.38 0.36

Total 100.00

Como se mencion0 anteriormente los resultados presentados se obtuvieron por el andlisis
de region es decir en una zona especifica elegida y en el otro, en una analisis puntual de
una region seleccionada, en las imagenes anteriores donde se ilustra los resultados del
andlisis quimico se puede observar que predomina en un mayor porcentaje el elemento
aluminio, seguido del magnesio y silicio, confirmando con esto que se trata de una
aleacion de Al (6061).

Para la zona de andlisis dos, la interface o fase de transicion se efectu6é el mismo
procedimiento de andlisis, la primera consistié en seleccionar una region y efectuar el
analisis (fig3.24), dando como resultado la aparicibn de pequefas proliferaciones de
oxigeno en esta region estudiada como se puede observar en el representativo (tabla
3.12).

El resultado que se obtuvo en el analisis de forma puntual de la misma regién que
anteriormente se habia realizado, un analisis por zona, se presenta en la foto (fig.3.25) vy
en el representativo (tabla.3.13) donde en ambos casos de resultados se puede observar

claramente la presencia de elemento oxigeno en bajas proporciones.
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Fig. 3.24. Imagenes, del lado izquierdo se observa el analisis por zona que se realiz6 a la
fase de transicion y del lado derecho los componentes presentes en dicho analisis.

Tabla.3.12. Porcentajes registrados durante el andlisis quimico en una region en la
zona de transicion.

Elemento | % Peso % atémico
(@) 5.51 8.96

Mg 0.65 0.70

Al 91.82 88.48

Si 2.01 1.86

Total 100

) 1 2 3 4 5 B 7 8 9 10
ull Scale 1635 cts Cursor: 10.000 (0 cts) ke

: 20pm > Electron Image 1

Fig.3.25 Imégenes donde se muestra los resultados del andlisis quimico de manera
puntual en la zona de transicion.
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Tabla. 3.13 Porcentajes registrados durante el analisis quimico de manera puntual
en la zona de transicion.

Elemento | % Peso % atomico
@] 2.25 3.73

Mg 0.28 0.30

Al 97.17 95.68

Si 0.30 0.28

Total 100

En el tercer caso de analisis, se realizdé en una zona donde se observé consolidacién de
lo que se presume es la capa anddica. La zona que se selecciond, fue justo al centro de la
probeta en donde el crecimiento del recubrimiento se observa con mayor uniformidad, ya
que a las orillas, es decir al alejarse del centro de la probeta, la capa anddica se
presentaba de manera méas delgada a comparacion de la lograda en el centro de la
muestra. En la zona céntrica podria encontrarse un espesor de 41.62 um y en las bordes

donde terminaba la zona pasiva, se encontré un espesor de 39.82 um.

Los resultados que se presentaron en la tercera zona de estudio, en su andlisis por zona
se presentan en la imagen (fig.3.26), donde se puede observar que existe una gran
cantidad de oxigeno, esto evidencia que efectivamente se trata de una capa anddica

conformada por aluminio y oxigeno (tabla 3.14).

Spectrum 1

NSpectrum 1

I 1 2 3 4 ) 5} 7 g 9 10
ull Scale 2664 cts Cursor: 10.258 (0 cts) ke

b o .
20pm ' Electron Image 1

Fig.3.26. Imagenes donde se observa del lado izg. el analisis por zona que se realiz6 a la
capa anddica consolidada y del lado derecho el espectro que reporta los componentes
guimicos de la que esta compuesta.
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Tabla.3.14. Porcentajes registrados durante el analisis quimico por zona de la capa
anddica ya formada.

Elemento | % Peso | % atdmico
(@) 61.05 73.33

Mg 1.98 1.57

Al 28.19 20.08

Si 5.05 3.46

Ca 2.60 1.25

Zn 1.12 0.33

Total 100

Para el analisis en forma puntual, los resultados arrojaban que efectivamente existia la
presencia significativa de oxigeno en esta capa analizada (fig.3.27), y que en cantidades
porcentuales se asentaba una presencia del 42.45 % en peso de oxigeno y un 33.45 % de
aluminio (tabla 3.15), por lo que se confirmd que se trataba de una pelicula de éxido de

aluminio (Al,Os).

Spectrum 4
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Fig.3.27 Imagenes donde se visualizan los resultados obtenidos durante el analisis
guimico de manera puntual sobre la capa anddica, de lado izg. zona analizada y del lado
der. elementos presentes.
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Tabla. 3.15. Porcentajes registrados durante el andlisis quimico de manera puntual
en la zona donde se formo por completo la capa anddica.

Elemento | % Peso | % atémico
(@] 42.45 56.50

Mg 6.77 5.93

Al 33.45 26.40

Si 8.67 6.57

Ca 8.65 4.60

Total 100

Con estos resultados se puede realizar una comparacion de los elementos que se pueden
presentar tanto en la forma de estudio perimetral y en la forma de estudio puntual, dando
como resultado, confirmaciones de los elementos presentes durante el mapeo, en este
caso una presencia de alto porcentaje de oxigeno seguido de aluminio, mas los
elementos aleantes presentes en la aleacién de trabajo aluminio 6061, conlleva a afirmar
gue se logré un crecimiento de una capa conformada, muy probablemente, en forma

primordial, por dxido de aluminio (Al,Os), sobre el sustrato de aluminio-magnesio-silicio.
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CAPITULO IV
CONCLUSIONES

A las conclusiones que se llegd en el presente trabajo se exponen a continuacion, las

primeras se enfocara en la preparacion de las muestras previo al proceso de anodizado,

la segunda parte se enfocard a lo logrado durante y posterior al proceso de anodizado.

K/
°o

La preparacion superficial de los especimenes, previo al proceso de anodizado, es
un factor esencial ya que si la superficie ya que si no se presenta una adecuada
rugosidad, una buena limpieza (desengrase y remocion de impurezas), no crecera
de manera uniforme la capa y afectara de forma directa a la adherencia de la capa
sobre el sustrato.

El decapado es otro paso importante, ya que con este proceso previo se logra
retardar la aparicién de la capa de 6xido natural que se forma en contacto con el
medio ambiente, la cual afecta en la adherencia y crecimiento de la capa anddica
gue se forma de manera artificial, este proceso se logré sumergiendo las muestras
en acido sulftrico al 3% en Vol., lo que permitid detener por un lapso de tiempo
moderado en lo que se realiza el proceso de anodizado sobre la muestra de

trabajo.

Los otros parametros 6ptimos para que se lograra el crecimiento de capas de
espesores mayores a 30 uym de o6xido de aluminio, estuvieron dados por la
utilizacion de un electrolito al 5% en Vol., de acido sulfdrico (H,SO,) mas, el
suministro estable de un potencial 4 Volts, aunado con una intensidad de corriente
estable a un 1 Ampere o lo mas cercano a este valor, por ultimo mantenerlo a un

tiempo de inmersién de 60 minutos.

Se logré generar peliculas de 6xido de aluminio con potenciales e intensidad de
corriente relativamente bajos a comparaciéon de los implementados en los

procesos industriales.

Se denota también que es directamente proporcional el aumento de la densidad de
corriente con el crecimiento de la capa anddica y ésta se mejora si se llega a una
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estabilizacion rapida para posteriormente mantenerla constante hasta que culmine

el tiempo de inmersion propuesto.

« Se pudo obtener algunos modelos matematicos en los que se relaciona la
intensidad e corriente y tiempo de inmersion con el crecimiento de capa anddica

para asi poder llevar un control del crecimiento de espesor deseado.

Después de presentarse el crecimiento de espesor de capa en diferentes magnitudes se

pudo establecer:

e Una de las propiedades mecéanicas superficiales que se logré mejorar
esencialmente, fue la micro dureza la cual se logr6 un aumento del 43%
aproximadamente, con respecto a la dureza del sustrato es decir a la de la
aleacion 6061-T6, pero en comparacion con el valor estimado para el 6xido de
aluminio se encuentra dentro de los valores publicados ya que estos valores oscila

entre 150 a 170 HV 60 y se logré un valor de 169 en promedio.

e Se logré una apariencia estética sin necesidad de someter los especimenes a un
proceso posterior de tefiido al proceso de anodizado, ya que este tefiido natural se
logré controlando 2 factores durante el proceso de anodizado estas fueron, la

intensidad de corriente y el potencial aplicado.
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