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1 Procedimiento

1.1 Proceso de aplicacion de capas anddicas. Proceso convencional

El aluminio se cubre de forma natural de una capa protectora de 6xido con estructura
amorfa. El proceso de anodizado permite la formacién de una capa cristalina y transparente
de 6xido (alumina) que confiere al metal base una proteccién uniforme y duradera.

Las capas anddicas obtenidas en el proceso de anodizado son de mayor espesor que la
natural, y presentan una mayor resistencia a la corrosidn, mejor resistencia a la abrasién y
constituye una base excelente para una posterior coloracion.

La anodizacién es un proceso electrolitico que genera un crecimiento de una capa de éxido
de aluminio con estructura hexagonal, prisma hexagonal, con nanoporo en el centro. Los
poros formados son paralelos entre ellos y perpendiculares a la superficie del aluminio. Su
estructura depende del electrolito, concentracidn, temperatura, intensidad, duracion, etc.

El anodizado se aplica normalmente por inmersiéon. En funcion del tamafio y las
caracteristicas de las piezas, se pueden tratar en bastidor o en masa. Se emplean cubas de
gran tamano para componentes grandes, pero en el caso del proyecto en cuestion se ha
llevado a cabo la experimentacion a nivel de laboratorio. Esto nos permite producir
recubrimiento a través de cubas mas pequeiias, y también nos evita grandes
mantenimientos de linea o cambio de componentes auxiliares.

En la imagen inferior se muestra el proceso llevado a cabo durante la ejecucidon del proyecto,
donde podemos ver los pasos o cubas y las principales variables que tienen lugar. En la zona
del anodizado podemos ver el proceso convencional con sus variables y el proceso pulsante
gue presenta unas variables distintas a las convencionales. Como se puede ver la sustitucién
es directa.

y H UNION EUROPEA “P financiado por los Fondos FEDER,
GENERALITAT  IVACE [ et
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DESENGRASE NEUTRALIZADO ACTIVADO ANODIZADO SELLADO

Convencional

Lavado Lavad Lavad
Sosa 40 g/L Disolucién avade E—— avado HZSO4 1808/L  Lavado Agua desionizada
isolucion
Tensioactivo % 4cida % id % Aditivo é T=95°C
acida
T=40°C T = ambiente t=2-3 min/um
Oxalico 10% el /u
t=5 min t=10 s T = ambiente sédico, aditivo)
_ 2
t=10s d.d.c=1.8 A/dm
t=10-60 min
Pulsante
H,SO, 180 g/L

Aditivo  (glutamato
sédico)

Tension = 0-20 V
t=10-20 min

UL

Figura 1 Etapas del proceso de anodizado convencional y pulsante

Las etapas descritas en la imagen anterior han tenido que reproducirse en laboratorio a
través de diversas pruebas que han tenido que ser validadas por los diferentes resultados
obtenidos.

La naturaleza del film depositado se controla por el electrolito y las condiciones empleadas.
Si el 6xido no es soluble en el electrolito, puede crecer hasta que la resistencia eléctrica de la
capa sea tan elevada que impida el paso de la corriente. El resultado es una capa delgada,
adherente, no porosa y no conductora. Si el 6xido es ligeramente soluble en el electrolito, se
obtienen capas de anodizado porosas. En este caso, la capa crece bajo la influencia de la
corriente aplicada, y se disuelve al mismo tiempo, favoreciendo el crecimiento de los poros.
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1. Fuente de corriente
continua.

2. Muestra de aluminio.

3. Electrodo de titanio
platinizado.

4. Agitador magnético.

5. Electrolito acido.

6. Bafo refrigerante.

Figura 2 Esquema de la etapa de anodizado

El estado superficial del material base, interviene en el crecimiento de la capa anddica, la
rugosidad es un factor importante en el ordenamiento del crecimiento de la capa anddica,
de ahi que previo a la etapa de anodizado se tomen dos vias comparativas en el
pretratamiento, una via sin pulido superficial y otra con pulido superficial, quimico o
electropulido. El esquema n2 3 representa las etapas del pretratamiento.

Pretratamiento

Pulido

Quimico o

Electropulido

¥

Alcalino con sosa

\ 4

Neutralizado

Desengrase

acido

\ 4

Activado

Acido oxalico

Figura 3 Etapas de pretratamientos antes de la etapa del anodizado, donde existen dos lineas, con o sin pulido superficial.
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1.2 Proceso de aplicacion de capas anddicas. Proceso de anodizado por corriente
pulsante.

En el anodizado convencional, el modo de corriente directa ha sido tradicionalmente
aplicado para la generacidn de la capa anddica, en nuestro caso se emplea una corriente por
pulsos, aplicacién de dos valores de potenciales (corriente), uno alto y otro bajo, durante
periodos de tiempo muy cortos, dando tiempo a la superficie del aluminio para recuperarse
durante el periodo de baja densidad de corriente.

El empleo de una corriente pulsada aporta muchas ventajas, de las que destacan entre ellas
la disipacion de calor y la posibilidad de disminucién de la capa de barrera (reduciendo asi la
resistencia eléctrica del revestimiento).

Es posible, principalmente en el caso de las aleaciones anodizables faciles, aumentar la
densidad de corriente media aplicada, de tal forma que podemos disminuir la duracién total
del proceso. Otra de las ventajas se debe principalmente a la obtencién de unas propiedades
mas limpias de la corriente pulsada que dan lugar a reducir defectos y problemas criticos.

El empleo de una corriente pulsada, introduce muchas variables en el sistema (forma de
onda de la corriente, frecuencia, niveles y tiempos de los segmentos de corriente que
componen la forma de onda).

La idea de usar anodizado con corriente pulsante es el disponer de una densidad de
corriente promedio mas alta en el proceso total, lo que supone reducir el tiempo total,
mejorando las propiedades de la capa anddica. Pulsar entre dos valores de corriente
continda en lugar de utilizar el mismo valor durante todo el proceso, ofrece varias
posibilidades para las condiciones individuales del proceso. En la figura n? 4 se muestra un
diagrama esquematico de pulsos formados por ondas cuadradas.

H UNION EUROPEA “Proyedto cofinanciado por los Fondos FEDER,
GENERALITAT NACE m Porris Bibonio e d,’ o ofinanciado porlos Fondos
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Tension
V)
Vmax
Pulsante
Continua
vmin T !
| | |
| Toff | Ton |
T f 1
Tiempo (s)

Figura 4 Gréfica de la variacion de la tensidn en corriente pulsante vs continua.

Durante la ejecucion del proyecto se han establecido las variables a las cuales se comienza a
realizar las pruebas. En principio trabajamos empleando pulsos de baja frecuencia, es decir
pulsos donde T, €s mas largo que Tof, con una relacién que puede estar comprendida entre
las siguientes ecuaciones, Toff = Ton * 0,10 y Toss = Ton * 0,70.

Figura 5 Imagenes de los equipos y etapas de desarrollo de recubrimientos a nivel de laboratorio.
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Figura 6 Imagenes de los equipos y etapas de desarrollo de recubrimientos a nivel de laboratorio.
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1.3 Relacion del espesor del anodizado con el tiempo:

Para estudiar el crecimiento del espesor del anodizado con el tiempo, se varié el tiempo de
anodizado, desde 10 a 60 min, con incrementos de 10 en 10 minutos, con el uso de corriente
continua convencional de 2 A/dm?. Se observé el aumento de la temperatura conforme transcurre el
tiempo de anodizado con corriente continua. Este aumento de la temperatura es debido al efecto
Joule (el paso de corriente a través de los poros), que produce un desprendimiento de calor durante
el proceso de anodizado.

D
o

\

:

N W D
o O

y-=0,4717%+ 25,512
R%=0,9989

o

Temperatura (2C)

=
o

o

20, 30, . .40 50 60
tiempo (min)
Figura 7 Variacion de la temperatura con el tiempo de anodizado,

corriente continua.

Después se observo la evolucion de la temperatura con corriente pulsante, con pulsos bajos de 100 y
50 mseg, para tres voltajes diferentes, 15, 18 y 20 voltios, como voltaje maximo y 0 voltios como
voltaje minimo.

m15/0
m18/0

18/0

20 min

Figura 8 Variacidn de la temperatura a distintos voltajes

y e / UNION EUROPEA “Proyecto cofinanciado por los Fondos FEDER,
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El aumento de la temperatura en el proceso de anodizado, aumenta la velocidad de disolucion de los
iones de la capa de oxido de aluminio (Al,Qs), sin afectar la velocidad de oxidacién, como se muestra
en la inferior.

20 Espesor
15 A~ 7 Vg

vl S X
NS

0 T T
0 20 40

OX

Tiempo '
80

Figura 9 Variacion de la velocidad de disolucién (V) y oxidacion (V) con el tiempo (t).

Se realizaron tres condiciones de voltaje, 15, 18 y 20 voltios de maxima y 0 voltios como minima en
todos los anteriores, verificando cada 5 minutos la evolucion de la temperatura, sin recirculacién de
agua de enfriamiento, con pulsos de T,, 100 msy T 50 ms.

Tabla 1 Relacién del voltaje de anodizado con el
E
espesor de la capa anddica y temperatura. Spesor / Hm
20
Voltaje Temperatura °C Espesor 15
um
5 10 15 20
min min min min 10
15/0 25 28 37 45 2,1 5
18/0 25 28 30 35 8,9 0 . T T
15/0 18/0 20/0

20/0 25 30 32 35 18,7

Figura 10 Relacién del voltaje de anodizado con el espesor de

la capa anddica.

Se observa que un menor voltaje de anodizado acompafiado de un aumento de la temperatura,
aumenta la velocidad de disolucion de los iones anodizados y por ende se reduce el espesor de la
capa de Al,Os. Se ha reportado que trabajar a una temperatura de anodizacion mas baja, permite un
mejor control de la formacion de la capa de 6xido de aluminio. Debido a ello, en los siguientes
ensayos se trabaja bajo control de la temperatura a 18-20 °C, bajo tensiones de trabajo en maxima
de 20 voltios, y se comparan los resultados obtenidos a diferentes tiempos de periodo.

e / . ” °
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1.4 Material base empleado en los anodizados.
Para los desarrollos en laboratorio se emplearon probetas planas y rectangulares fabricadas
mediante procesos convencionales de laminacién del aluminio, placas de 50x100 mm, de aluminio

sin alear, que corresponde a la aleacion EN AW 1200 (EN AW Al 99.0). A continuacidn se presentan
los datos obtenidos de los analisis quimicos de la aleacién empleada.

Material | Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti Ga

Placa 0,102 | 0,75 0,003 |0,008 |O0,002 |0001 |0,094 |0,041 | 0,020

2 Actividades realizadas

2.1 Caracterizacion estructural de las capas desarrolladas

Se han llevado a cabo tareas de caracterizacién del recubrimiento desarrollado tanto desde un punto
de vista microestructural como de medicion de las propiedades corrosivas. Para ello se ha
desarrollado andlisis basados en:

- Morfologia de las capas anddicas a nivel superficial, mediante la caracterizacién por
microscopia éptica (MO) y electrénica (SEM).

La microscopia 6ptica se utilizé principalmente para la caracterizacién de la parte superficial del
recubrimiento y la observacion de las pistas de desgaste tras los ensayos tribolégicos. El microscopio
utilizado es un Nikon Eclipse LV100POL equipado con una camara de alta definicion Nikon DS-Fil y
de un sistema de analisis y tratamiento de imdgenes. La captura y mediciones se realizaron con el
software NIS — Elements AR.

Figura 11. Microscopio 6ptico Nikon Eclipse LV100POL.

Los analisis llevados a cabo mediante microscopia electronica de barrido se han realizado con la
participacién del servicio de microscopia de la Universitat Politécnica de Valéncia.

CEY

Y
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-» Caracterizacidon de la morfologia de las capas anddicas a escala nanométrica mediante
microscopia de fuerza atédmica (AFM).

La microscopia de fuerza atdmica se utiliza para obtener imagenes con resoluciones nanométricas o
incluso atémicas. Este tipo de microscopia se puede aplicar eficazmente en el campo del andlisis
superficial. El equipo se basa en el principio de que cuando una punta, integrada al extremo de un
voladizo, se coloca dentro de la separacién interatdmica entre la punta y la muestra, se desarrollan
potenciales interatdmicos entre los atomos de la punta y los &tomos de la superficie. Esto hace que a
medida que la punta se mueve por la superficie, el voladizo tiende a moverse de arriba a abajo con
los cambios en los contornos de la superficie.

Midiendo la deflexién del voladizo, se pueden trazar las caracteristicas topograficas de la superficie.
La medicién de la fuerza atémica entre una muestra y la punta se mide usando un ldser y un detector
para monitorear el movimiento en voladizo. Finalmente, se puede construir una imagen
tridimensional registrando el movimiento del voladizo en la direccion Z en funcidn de la posicion X e
Y de la muestra. Los desarrollos en la tecnologia laser han hecho posible detectar desviaciones muy
pequefias (nivel atdmico) del voladizo para ser detectadas facilmente.

Durante la ejecucién del proyecto se han llevado a cabo diversas medidas de las muestras
procesadas mediante el microscopio de fuerza atdmica presente en las instalaciones de AIDIME, de
marca ParkSystem XE 150.

Figura 12. Microscopio de fuerza atdmica Park system XE150.

-> Caracterizacién de las propiedades corrosivas de las capas anddicas, mediante técnicas
electroquimicas, espectroscopia de impedancia (EIS), y curvas de polarizacién.

La espectroscopia de impedancias es una técnica no destructiva de alta sensibilidad capaz de
detectar pequefios cambios en el sistema. Se lleva a cabo mediante la perturbacion de potenciales de
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baja amplitud, a frecuencias distintas. El potencial aplicado tendra como respuesta una intensidad. La
relacién entre estas dos sefiales permite conocer la impedancia del sistema.

2.2 Caracterizacion triboldgica superficial de capas anddicas

Caracterizacion de las propiedades triboldgicas de las capas anddicas mediante equipos de tribologia,
resistencia al desgaste (pin on disc o ball on disc) y resistencia al rayado (scratch), en donde se ha
obtenido el coeficiente de fricciéon y fuerza al rayado del sistema. Se caracteriza también la
morfologia de mecanismos de desgaste predominante en los andlisis desarrollados.

El equipo principal de ensayo a desgaste es el tribdmetro que es una maquina encargada de medir
las propiedades de friccidn y desgaste de un material o recubrimiento, mediante la utilizacién de una
carga, con posibilidad de cambiar velocidad y temperatura. En el estudio en cuestion el desgaste se
ha llevado a cabo de forma lineal y circular, dependiendo de las caracteristicas de la muestra.

Otro equipo empleado en el proyecto es el de rayado, mediante el cual podemos ejercer una fuerza
tangencial sobre el recubrimiento y ver el comportamiento de este a distintos niveles de
penetracidn. De la misma forma, podemos aplicar una fuerza gradual en la interfase entre el
recubrimiento y el sustrato mediante una punta Rockwell de tal manera que se produce un astillado
del recubrimiento.

En un determinado momento critico el recubrimiento comienza a romperse y las cargas criticas son
detectadas mediante un microscopio dptico relacionando las imagenes con las graficas obtenidas de
la célula de carga. Los equipos empleado es el proyecto son de marca MICROTEST.

Figura 13. Equipos de caracterizacién superficial empleados en el proyecto. A la izquierda tribometro y a la derecha el
equipo de rayado.

¥ e / UNION EUROPEA “Proyecto cofinanciado por los Fondos FEDE
% GENERALITAT  IVACE BRI miro——
& VALENCIANA  Gmhiiost i S e

\\ Una manera de hacer Europa lo Comunitat Valenciana 2014 - 2020"

15 de 28



AIDIMME

INSTITUTO TECNOLOGICO

“T-WEAR” — Desarrollo de capas anddicas avanzadas resistentes al desgaste bajo alta temperatura

Figura 14. Detalle del desgaste de una de las muestras ensayadas en el proyecto.

Figura 15. Detallo donde se puede ver el equipo de desgaste durante la ejecucidn de un ensayo. En la derecha podemos ver
el horno sobre el tribdmetro.

2.3 Caracterizacion a temperatura

Caracterizacion de las capas anddicas al comportamiento triboldgico con variabilidad de la
temperatura, teniendo en cuenta los resultados de la variabilidad de carga y velocidad anteriores. De
la misma forma que en la etapa anterior se caracteriza la morfologia del mecanismo de desgaste
predominante.

2.4 Valoracion y andlisis de resultados

Esta es una tarea final de resultados, fruto de un compendio de datos obtenidos en etapas anteriores
y analizadas en esta. Tarea de Valoracién y analisis de los resultados teniendo en cuenta los valores
encontrados después de las caracterizaciones.
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3 Establecimiento de las condiciones de proceso.

Como mejora de los procesos de anodizado, se han sugerido aditivos, aumento de la concentracion
de 4cido y temperatura como formas de mejorar y ahorrar energia. Pero en nuestro caso, creemos
que el electrolito debe ser lo mas simple posible para maximizar la calidad y el ahorro de energia.
El electrolito que formulamos no contiene mas de 200 g/l (18% en peso) de acido sulfurico con un
contenido de aluminio de 5 a 15 g/I, la temperatura la mantenemos entre 18-20 °C, y la densidad
de corriente la mantenemos entre 1y 4 A/dm?.

Cémo inicio, y para poder centrar las condiciones de voltaje, se comprobd con corriente continua,
qué amperaje se corresponde con un voltaje establecido, en un tramo de 1 a 5 amperios

Voltaje
20

15

10

Amperaje

Figura 16 Correspondencia entre amperaje y voltaje.

Se puede comprobar que a partir de 4 amperios, el voltaje parece estabilizarse en 20 voltios, de ahi
gue tomemos como voltaje maximo para el desarrollo del proyecto, 20 voltios, y como minimo, 0
voltios, ya que a voltajes negativos, corrientes catddicas, los resultados no son buenos, debido a que
dan lugar a desplazamientos de H" hacia la capa de éxido, lo que aumenta la disolucién quimica y
dafia la uniformidad de la capa anddica.
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Unnax
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Tiempo
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i

Figura 17 Relacion esquematica entre el voltaje y la densidad de corriente.

Densidad de corriente

Tiempo

En la imagen superior se esquematiza la relacion entre los gréficos de la tensién aplicada, voltaje, y la
respuesta de la corriente, donde vemos cierta deformacién en los picos y valles, lo cual seria la
respuesta real al potencial establecido.

Durante el anodizado convencional, el paso de corriente o consumo, se puede calcular mediante la
siguiente ecuacion:

q=1ixt

Donde “q” es la carga (coulombios), “i” la densidad de corriente (A/dm?), y “t” tiempo (segundos). En
el caso de anodizado por corriente pulsante, la ecuacién anterior es funcién del ciclo de trabajo,
transformandose en la siguiente ecuacion.

(o5 i+ (1 ~7a) *22) ¢
= |— % —_— ] * *
1= \100" " 100/ " 2
D =ciclo de trabajo
i,= densidad de corriente maxima.
i,= densidad de corriente minima.
T1
D =(———=x100
(T1 + 7, )

T, = tiempo de periodo maximo (T,,)
T, = tiempo de periodo minimo (To)
t=tiempo del periodo (T,+T,)

Cuando pulsa entre dos valores de densidad de corriente o potencial, un periodo alto y un periodo
bajo, dan tiempo a la superficie del aluminio para recuperarse durante el periodo de baja densidad
de corriente.
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Cuando se aumenta la corriente/voltaje, la corriente inducida alcanza un nivel estable, y durante este
periodo de tiempo, la resistencia en el fondo del poro, interfase aluminio y capa de éxido, alcanza
niveles bajos, lo que beneficia a la generacion de la capa de 6xido. Cuando la corriente/voltaje
disminuye drasticamente, la densidad de corriente baja debido a un aumento de la resistencia en el
fondo del poro. En este periodo bajo, la formacidn del dxido es lenta, pero mas lenta es la disoluciéon
quimica, es el periodo de recuperacién.

El periodo de recuperacion tiene dos importantes beneficios, reduce la disolucidon quimica y mejora
la uniformidad de la distribucion de poros.

Teniendo en cuenta todo lo anterior, se establece como condiciones iniciales para los valores de la
tensidn, voltaje, el emplear como tensién mdaxima el valor de 20 voltios, y tension minima de 0
voltios, sin llegar a corrientes catédicas, corrientes negativas.
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4 Recubrimientos

4.1 Recubrimientos a pulsos rapidos

Dentro del trabajo de anodizado por corriente pulsante, distinguiremos entre pulsos rapidos, para
tiempos de maxima (T,,), por debajo de los 150 milisegundos (ms), y pulsos lentos para tiempos de
maxima, por encima de dicho tiempo, con tiempos de maxima mayores a tiempo de minima (Tf).

Tabla 2 Tiempo del periodo, Ty,: 9 ms/Tyg: 2 ms, espesor

Tiempo min. Periodo ms Tensidn Volt. Espesor micras Consumo A/min
10 9/2 20/0 1,81 5,49
20 9/2 20/0 3,8 10,43
Tabla 3 Tiempo del periodo, Ty,: 90 ms/T.: 20 ms, espesor
Tiempo min. Periodo ms Tensidn Volt. Espesor micras | Consumo A/min
10 90/20 20/0 9,3 30,86
20 90/20 20/0 16,8 32,36
30 90/20 20/0 23,4 68,91

4.2 Recubrimientos a pulsos lentos. Valor de la tension

En este caso, el tiempo de maxima se sube a los 900 ms, con la idea de subir a segundos en un
posterior tratamiento. También como tiempo de minima se estable una relacién de Ty = Ty, * 0,22,
lo que nos da en principio un tiempo de minima de 200 ms, todo ello bajo las condiciones de tensidon
maxima de 20 V y tensiéon minima de 0 V.

Tabla 4 Tiempo del periodo, T,,: 900 ms/T,4: 200 ms, espesor y consumo

Tiempo min. | Periodo ms Tensidn Volt. Espesor micras Consumo A/min
10 900/200 20/0 22,6 45,67
20 900/200 20/0 43,2 102,37

Para poder evaluar la influencia de la tensidn, también se realizaron anodizados a tensiones de 15y

18 voltios como tensiones altas y 0 voltios como tension baja.

Tabla 5 Tiempo del periodo, T,,: 900 ms/T4: 200 ms (15 y 18V), espesor y consumo

Tiempo min. Periodo ms Tensidn Volt. Espesor micras | Consumo A/min
10 900/200 15/0 2,8 10,66
10 900/200 18/0 5,9 17,52

Como se desprende de la tabla anterior, el bajar la tensién de 20 voltios, influye de manera
importante en el espesor, baja considerablemente. Por ello se decide dejar como variable fija una
tensidn maxima en el periodo de 20 voltios, y de 0 voltios en tension minima.

“Proyecto cofinanciado por los Fondos FEDER,
dentro del Programa Operativo FEDER
de lo Comunitat Volenciana 2014 - 2020*

GENERALITAT WVACE
VALENCIANA INSTITUTO VALENCIANO DE

COMPETITIVIDAD EMPRESARIAL

UNION EUROPEA
Fondo Europeo de
Desarrollo Regional

Una manera de hacer Europa

yER

20 de 28



AIDIMME

INSTITUTO TECNOLOGICO

“T-WEAR” - Desarrollo de capas anddicas avanzadas resistentes al desgaste bajo alta temperatura

4.3 Recubrimientos a pulsos lentos. Valor del tiempo de periodo
Una vez establecida la tensidon, comprobamos la influencia de los tiempos del pulso del periodo, y
cuyos resultados fueron los siguientes:

Tabla 6 Comparacion entre pulsos lentos de 120 a 900 ms

Tiempo min. Tensidn Volt. Periodo ms Espesor micras Consumo
A/min

10 20/0 120/30 1,8 10,56

10 20/0 500/150 11,8 33,41

10 20/0 900/300 15,2 32,6

De la tabla anterior se deduce que tiempos altos funcionan mejor. Para establecer la mejor relacidon
entre los tiempos del periodo, se dejé fijo el tiempo de maxima en 900 ms y se fue variando los
tiempos de minima.

Tabla 7 Comparacion de variacion en tiempos minimos para un tiempo maximo fijo.

Tiempo min. Tensidn Volt. Periodo ms Espesor micras Consumo
A/min

20 20/0 900/100 37,6 95,72

20 20/0 900/200 43,2 102,37

20 20/0 900/300 40,8 96,36

20 20/0 900/400 32,1 83,15

20 20/0 900/500 19,2 56,41

Vemos que la relacion que mas espesor de capa anddica alcanza, es la relacién 900/200 ms, y el
consumo esta en consecuencia con el espesor, mayor consumo a mayor espesor.

Para poder evaluar tiempos superiores a los 900 ms como tiempos de mdxima, se compararon
tiempos superiores a los 900 ms.

Tabla 8 Comparacidn para tiempos maximos superiores a 900 ms.

Tiempo min. Tension Volt. Periodo Espesor micras Consumo
20 20/0 900/200 43,2 102,37
20 20/0 900/300 40,2 96,34

20 20/0 1200/300 25,7 77,92

20 20/0 1200/600 20,9 60,42

Parece que subir el tiempo de maxima en el periodo no mejora en el espesor. También quisimos
comprobar si se variaban las condiciones de tensidn y un aumento drastico en el tiempo de maximay
minima del periodo.

Tabla 9 Comparativa con pulsos mas lentos a los 900 ms.
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Tiempo min. Tension Volt. Periodo Espesor micras Consumo
20 20/5 900/300 24,8 67,88

20 20/5 2s/1s 25,1 87,30

20 20/5 5s/1s 45,6 150,02

5 Valoracion y andlisis de resultados

5.1 Comparacion de resultados

Se compara el espesor y el consumo realizado en corriente continua y corriente pulsante. Como se
desprende de dicha grafica, el mayor espesor se corresponde con aplicaciones de periodos con
tiempos altos, lo que implica a su vez consumos altos, siendo las condiciones de 900/200 y 900/300,
las que ofrecen valores de espesor alto con consumos bajos para dichos espesores.

El consumo evoluciona en el sentido del espesor, es decir, cuando el espesor sube, el consumo sube,
siendo el mas equilibrado el de las condiciones 900/200 y 900/300, disparandose cuando se aplican
periodos de tiempos altos, segundos, como es el caso de 10/2 seg y 90/20 seg.

160

Comparativa CC (20 y 30 min) y pulsante (20 min).
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Figura 18 Comparativa de la evolucidn en espesor y consumo de corriente continua y pulsante

Por otra parte, se observa que para alcanzar el mismo espesor, la condicidn de corriente continua
necesita mas tiempo y consumo. Si comparamos espesores, tabla 13, tenemos espesores de 11, 7 y
22,4 micras para corriente continua a 20 y 30 minutos, con consumos de 35,06 y 59,74 A/min,
respectivamente, que en corriente pulsante de condiciéon 900/200, se necesitan 5 y 10 minutos, con
un consumos de 27,11 y 45,67, lo que representa una reduccion en el tiempo de aplicacién superior
al 60%, y una reduccidn en el consumo en torno al 23%, para alcanzar un mismo espesor.
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La figura 40 refleja el consumo por micras de la capa anodizada, observando que las condiciones que
menor consumo por micra ofrecen son las condiciones de 900/200 y 900/300 ms, tal como se ha
sefialado anteriormente.

A/min y micra

3,50
3,00
2,50
2,00
1,50

Relacién

1,00
0,50
0,00

1200/30/1200/60|10000/2(90000/2
0 0 000 0000

® A/miny micra| 3,00 2,69 2,55 2,37 2,36 2,59 2,94 3,03 2,89 3,31 3,16

CC-20 | CC-30 |900/100{900/200/900/300|900/400/900/500

Figura 19 Consumo de A/min por micra de la capa anddica.

En la figura 41 se puede ver la evolucién del potencial de corrosién, asi como la evolucién en la tasa
de corrosién correspondiente a varias condiciones de corriente pulsante, donde vemos que las
condiciones de 900/200 y 900/300, se comportan como las mejores, siendo las de menor espesor las
mas afectadas, 90/20 y 900/300 para 20/5 V de pulso.

E corrosion (V) Rate corrosion (mm/year)

0 70
0-9292-1| 92 (93-5 93 [123|126215 = 60
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w ~
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0,8 92-1 92 935 93 123 126 215

Figura 20 Potencial de corrosion y desgaste corrosivo

En la figura inferior se representa la grafica comparativa del coeficiente de friccion a 60 rpm entre
corriente continua y pulsante. Como se desprende de dicha grafica, el coeficiente de friccion para
corriente pulsante tiende a tener un coeficiente mayor a la corriente continua, excepto cuando en
pulsante se baja la tension aplicada de 20 a 15 voltios. En el caso del coeficiente de friccién a 100
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rpm, figura 43, la evolucidn es similar a la gréfica de 60 rpm, poseen la misma tendencia con
coeficientes similares.

Comparativa CC vs CP 60 rpm
1
0,9
£ 0,8
I 07
2 0,6
g 05
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0,1
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20m 30m m 902 91 92 93-1 93-5 94 95 515-1 |92-15-1
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e 50 2C 0,8 0,81 0,77 0,82 0,85 0,85 0,85 0,85 0,8 0,83 0,87 0,65
100 2C| 0,72 0,82 0,8 0,82 0,91 0,89 0,86 0,86 0,83 0,8 0,87 0,66

Figura 21 Comparativa triboldgica de corriente continua y pulsante para 60 rpm

Comparativa CC vs CP 100 rpm
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Figura 22 Comparativa triboldgica de corriente continua y pulsante para 100 rpm

En la figura 44 se refleja la comparativa en la evolucidn de la resistencia al rayado por scrath, entre
corriente continua y pulsante, observando que la condicién que necesita mas fuerza y mayor
desplazamiento se corresponde con la condicién 900/300 ms (20/0V). En el caso de corriente
continua, la condicién de 30 min, posee mayor desplazamiento, pero disminuye la fuerza, capas mas
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blandas, siendo la condicién 10+20 la que necesita mas fuerza, mas dura (mas ordenada dentro de la
corriente continua).

Scrath
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1,60 A
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Figura 23 Evoluciéon comparativa scrath entre corriente pulsante y continua.
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6 Resumen. Conclusiones

- En el anodizado para pulsos rdpidos, tiempos de maxima por debajo de los 150 ms, se
obtienen espesores bajos con consumos altos, del orden de 3 A/min por micra.

- Pulsos mas largos dan mejores resultados, mayores espesores, en lo que parece que se
corresponde aplicando la relacién i, =i; * 0,25.

- Los resultados obtenidos a tensiones minimas de 0 V, son mejores que los encontrados a
potenciales mas positivos, o negativos.

- La densidad de corriente maxima encontrada fue de 4 A/dm? con un ciclo de trabajo
comprendido entre 50-75%.

- Lafrecuencia que mejores resultados se obtuvieron, fue entorno a los 50-55 Hz

- Tiempos de maxima por encima de 1 seg., parece que no mejoran la capa anddica,
estableciéndose como tiempo de maxima en los 900 ms, donde se encuentran los mejores
rendimientos y consumos por micra del recubrimiento, del orden de los 2,4 A/min, por
micra.

- Lareduccién del tiempo de aplicacién para un mismo espesor, es superior al 60 %.

- Lareduccion en el consumo se establece en un 23%.

- La morfologia superficial presenta una serie de depresiones, bajo las cuales se distribuyen
homogéneamente las celdas del anodizado.

- Las celdas del anodizado presenta tamafos, de forma generalizada, correspondientes a
valores de 120 — 170 nm, estando la porosidad el poro comprendida en un tamafo del 30%
del tamafio de la celda, 30-50 nm.

- La tasa de corrosion disminuye de forma significativa, para los valores establecidos como
condiciones mejoradas.

- El coeficiente de friccion mantiene cierta homogeneidad a pesar de aumentar la temperatura
ambiental.

- El coeficiente de friccidon de la capa anddica realizada por corriente pulsante puede conducir
a valores mas altos que la realizada por corriente continua, debido a un aumento de la
dureza de la capa anddica por pulsante.

- El ensayo de scratch muestra una mejora con respecto a la capa de anodizado convencional.
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