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Resumen

En esta investigacion se modela, a partir de los parametros del proceso, la rugosidad y la porosidad de los aluminios
AI3003 y Al6063 anodizados. Para ello, se realizaron estudios de la rugosidad y la porosidad de la superficie anodizada,
utilizando técnicas de analisis multifactorial. Se establecieron los siguientes niveles de los parametros del proceso: tempe-
ratura [15°C, 25°C], tiempo [30min; 60min], concentracidn de electrolito [1,2M; 2M], densidad de corriente [LAmp/dm2,
3Amp/dm2], aluminio [AI3003, Al6063], y la deformacidn plastica [0%, 10%, 20%, 30%] como variable de ruido. Se pro-
puso un disefio fraccionado 27-2 mixto, con el cual se ejecutaron un total de 48 pruebas usando soluciones electroliticas de
acido sulfdrico. La medicion de rugosidad Ra se realizé con un rugosimetro MITUTOYO SJ-201P; y la porosidad se carac-
teriz6 mediante microscopia electrénica. A los resultados se les realiz6 un andlisis de varianza (ANOVA), para determinar
los factores significativos y la robustez de los efectos. Se encontraron resultados de rugosidad [um] (0,45-3,28); y porosi-
dad [poros] (410,72- 982,26). Finalmente, se muestran los modelos de prediccion de cada una de las respuestas en funcion
de los parametros significativos, estas ecuaciones permitiran predecir la rugosidad, y la porosidad de la capa de éxido de
acuerdo a los requerimientos del producto, por medio de la seleccién apropiada de los pardmetros del proceso.

Palabras clave: aluminio, anodizado, disefio factorial, ANOVA, robustez.

Abstract

In this research, roughness and porosity of anodized AI3003 and Al6063 aluminum are modeled based on the parameters of
the process. For this, studies of the roughness and porosity of the anodized surface were made, using multi-factorial analy-
sis techniques. The following levels were established for the parameters of the process: temperature [15°C, 25°C], time
[30min; 60min], electrolyte concentration [1,2M; 2M], density flow [LAmp/dm2; 3Amp/dm2], aluminum [AI3003, Al6063],
and the plastic deformation [0%, 10%, 20%, 30%] as a noise parameter. A mixed fractional design 27-2 was proposed, and
with it, a total of 48 tests were performed using sulfuric acid electrolytic solutions. The measurement of roughness Ra was
made with a MITUTOYO SJ-201P surface roughness tester; and electron microscopy was used to characterize the porosity.
In order to determine the significant factors and the robustness of the effects in the results, variance analysis (ANOVA) was
applied. Roughness [um] (0,45-3,28) and porosity [pores] (410.72 - 969.52) results were found. Finally, the prediction mo-
dels of each one of the answers in function to the significant parameters are shown, these equations will allow to predict the
roughness and porosity of the oxide layer according to the product’s requirements, by the appropriate selection of the pa-
rameters of the process.

Key words: aluminum, anodizing, factorial design, ANOVA, robustness.
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1 Introduccioén

El anodizado es un proceso de oxidacion, en el que la
superficie de la pieza se convierte en una capa dura y poro-
sa de oOxido, la cual es permanente e integral con el metal
base original y protege la pieza, parte o componente de
aluminio, contra los agentes atmosféricos de oxidacion y
corrosion; genera resistencia a la abrasion y desgaste; se
puede pigmentar, y ademas, carece de toxicidad tanto en
medicina como en la industria alimentaria (Feliu y col.,
2008; Bai y col., 2008; Konieczny y col., 2004). Este pro-
ceso, fue desarrollado para tratar el aluminio, el cual tiene
caracteristicas y propiedades mecanicas, fisicas y quimicas
que lo hace una opcion de seleccion muy adecuada para fa-
bricar productos con determinados requerimientos de dise-
flo. No obstante, muchas de estas caracteristicas se podrian
mejorar a través de un proceso de acabado superficial de
anodizado. Sin embargo, en los aluminios AI3003 y
Al6063, no se tienen referencias de combinaciones detalla-
das de parametros del proceso, con las cuales se puedan es-
tablecer rangos para obtener caracteristicas o propiedades
especificas, que se puedan relacionar con la apariencia, ca-
racteristicas contra la corrosion o el desgaste. De igual ma-
nera, no se tienen referencias del efecto de la deformacion
plastica en una etapa previa al proceso de anodizado y su
influencia sobre la calidad del mismo. Por lo tanto, se quie-
re determinar como y en qué medida los factores del proce-
so (deformacion plastica, material, concentracion del elec-
trolito, densidad de corriente, temperatura y tiempo)
influyen en el proceso de anodizado y establecer la combi-
nacion de factores que producen los efectos mas significati-
vos sobre la rugosidad y la porosidad de la capa de 6xido.
La importancia de este estudio radica en considerar el uso
de los aluminios AI3003 y Al6063, aumentando su rango de
aplicacion segun los requisitos funcionales del producto fi-
nal, al conocer, seleccionar y aplicar en la etapa final de
manufactura, un proceso de anodizado con la combinacion
de parametros (tipo de aluminio, densidad de corriente,
concentracion del electrolito, temperatura, tiempo) que pro-
ducen respuestas seleccionadas o requeridas de rugosidad y
porosidad de la capa de 6xido, en la superficie del material,
las cuales generalmente son asociadas con la apariencia,
resistencia a desgaste y resistencia a la corrosion que ini-
cialmente no posee el material base.

1.1 Importancia de la porosidad y rugosidad de la capa
anodizada

El anodizado de aluminio, forma alimina porosa (Ka-
wasaki, 2008). La geometria de esta alimina porosa puede
ser representada esquematicamente como una estructura de
panal de abeja donde los poros crecen perpendicularmente a
la superficie (Kawasaki, 2008; Belwalkara y col., 2008). La
porosidad del anodizado permite colorear el 6xido por me-
dio de tintes organicos o impregnacion de pigmentos para
usarse en una amplia variedad de aplicaciones de acabados

nuevos e interesantes, los cuales son aceptados ampliamen-
te entre el espectro de consumidores (Tsangaraki y col.,
2006). Por otra parte, la porosidad tiene valor para la fija-
cioén de huesos cuando se genera en titanio y en tratamien-
tos de gases contaminantes de vehiculos, como catalizador
y colector de particulas, asimismo, aumenta la capacidad
para retener lubricantes, reduciendo la abrasion de la con-
traparte cuando se fabrica una superficie con bajo coefi-
ciente de friccién que sea autolubricante; permite al mate-
rial recubrirse con PTEF y uniones adhesivas mejorando la
resistencia al calor con recubrimientos poliméricos, ade-
mas, tiene aplicacion en dispositivos electronicos, optoelec-
tronicos, magnéticos, y en nanotecnologia (nanobarras, na-
nocables, nanotubos) (Wang y col., 2005). Igualmente, la
rugosidad predice el funcionamiento mecanico de un com-
ponente debido a que las irregularidades en la superficie
pueden ser inicio de grietas y corrosion (Shih, 2008), ade-
mas, juega un rol importante para determinar como un obje-
to interactua con el ambiente, ya que influye tanto en carac-
teristicas estéticas como en fendémenos de desgaste:
abrasivo, superficial y corrosivo (Shackelford, 1998). Gene-
ralmente, las superficies rugosas se desgastan mas rapida-
mente y tienen coeficientes de friccion mayores que las su-
perficies lisas.

2 Parte experimental

Se establecieron los siguientes parametros y sus nive-
les como los mas importantes del proceso considerando la
experiencia de especialistas de la industria (Montgomery,
2007): el aluminio C:[A13003,A16063], la concentracion del
electrolito D:[1,2M; 2M], la densidad de corriente
E:[lAmp/dmz; 3Amp/dm2], la temperatura F:[15°C, 25°C],
el tiempo G:[30min; 60min], y como variable de ruido, la
deformacion plastica X:[0%,10%,20%,30%]. El esquema
de la instalacion utilizada se muestra en la fig. 1.

Crondmetro

bl v alarma

termémetro
electrolito

‘| Amperimetro l +)

I

Rectificador

Cubay »
termdmetro
agua

Control de
O corriente

© 10 )

Electrolito
(H250,)

7
)

7
g
i
|
/
7
i
/
/
7
i
/
/
7
i
/
/
7
i
/
g

Bomba

H

Calentador

Fig. 1. Esquema funcional de la instalacion de anodizado
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Se selecciond un disefio factorial fraccionado 2772,
mas 4 puntos centrales a los factores cuantitativos en ca-
da aluminio para poder observar la posible pérdida de
linealidad en los efectos de los factores. Posteriormente,
se hacen 8 replicas, para la validacion de las respuestas,
lo que permite una estimacion del error. Se realizaron 48
experimentos de manera aleatoria. Por lo tanto, se utili-
zaron 48 probetas de (25mm)x(15mm)x(1.56mm), para
que su calentamiento no influya en la temperatura del
electrolito y para observarlas en el microscopio de barri-
do electronico (MBE) [23]. De cada aluminio, se toma-
ron 4 grupos de seis (6) probetas con los porcentajes de
reduccion especificados. El area matematica de cada
probeta es aproximadamente de 500 mm?®=0,05 dm?, de-
bido a que una cara se cubrié con resina epdxica. Las
probetas se limpian con alcohol absoluto por inmersion,
se decapan por 30 s en hidroxido de sodio (NaOH) al
10% peso, se lavan con agua destilada, se aclaran con
acido nitrico 15% por 15s, se lavan con agua destilada,
se coloca en la cuba electrolitica y se anodiza segun los
niveles de los factores indicados para la prueba, se lava
con agua, se seca al aire y se almacena y codifica para su
posterior analisis. En la Fig. 2, se muestra el medidor de
rugosidad superficial MITUTOYO SJ-201P utilizado pa-
ra determinar la rugosidad promedio Ra en la caracteri-
zacion del acabado superficial, el cual es el parametro
mas ampliamente adoptado en la industria para caracteri-
zar la rugosidad (Kadirgama, 2009). La distancia sobre
la cual se tomo cada medida fue de 0.8mmx5 con un fil-
tro PC50. Para la cuantificacion de la porosidad se toman
la cantidad de poros y la razon de porosidad para carac-
terizar la porosidad de la muestra (Wang y col., 2005;
Belwalkara y col., 2008).

Fig. 2. Rugosimetro utilizado para la medicion de la rugosidad Ra en las
probetas examinadas

Para evaluar la morfologia de la superficie, se uso el
microscopio MBE. Las probetas fueron inicialmente bom-

bardeadas por deposicion fisica de vapor (VPD) con oro
creando una capa de menos de 1 Angstrom de espesor
antes de la observacion, con el objetivo de poder foto-
grafiarlas y mejorar la observacion de las imagenes. Una
vez obtenidas las fotografias la medicion de la porosidad
y la cantidad de poros se realiz6 mediante el software
ImageJ (NINDS). En la Fig. 3, se muestra la probeta sin
anodizar, en la Fig. 4, se muestra la probeta anodizada
tal como la genera el MBE. Con el programa ImageJ se
hace binaria la imagen, Fig. 5. Los agujeros negros se
consideran poros y la parte blanca matriz. Los agrupa-
mientos que pertenecen al mismo poro son coloreados
para diferenciar un poro de otro fig. 6.

Fig.4. Imagen obtenida con el MBE. Probeta de aluminio 3003, con 10%
de deformacion, concentracion 1,2 M; densidad de corriente 1 Amp/dm2;
temperatura 15°C y tiempo 30 min
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Fig. 6. Poros localizados

Las observaciones por MBE se realizaron en un equipo
HITACHI S-2500 con electrones secundarios y el analisis
quimico utilizando un equipo THERMO-NORAN acoplado
al MBE.

2.1 Procedimiento para determinar los efectos que produce
cada factor y su significancia

Las ecuaciones para determinar el efecto (Ef ) que
produce cada factor sobre la respuesta, se muestran a conti-
nuacion:

Para los factores cualitativos:
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La ecuacion que define la suma de cuadrados para ca-
da término cualitativo, utilizando como ejemplo el factor C
sera:

(BIEyS By Factor €

g = I8 (4)

Y para los factores cuantitativos, utilizando como
ejemplo el factor D sera:

WEARE. Factor D)

5_5_9 L 5 (5)

La suma de los cuadrados para el modelo es la suma
de los cuadrados de todos los factores y la suma de los cua-
drados para el error es la total menos el modelo:

FFmedeio ™ Zs‘:'..ﬁﬁﬂﬁ”ﬂ
(©)
FEEFFQ“' = 55: - Esma.:sm (7)

La media de los cuadrados para cada elemento, por
ejemplo para el modelo:
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Donde: V son los grados de libertad

Y la media de los cuadrados para el error sera:
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El estadistico de prueba es Fy, definido como:

MF
S ik i {718
E;ﬁha' MS error (10)

El estadistico de prueba FO, se utiliza para hacer una
prueba de significacion o de hipotesis. En esta prueba, se
puede determinar la probabilidad P mediante tablas estadis-
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ticas de una distribucion F, con los grados de libertad del
error Verror y del factor Vfactor; P (FO, Vfactor, Verror)
indica la probabilidad de que el factor produzca el efecto
calculado en la respuesta cuando se tiene una hipdtesis nula
HO:p1= p2 verdadera, es decir, cuando los cambios de nivel
en el factor en realidad no afectan la respuesta promedio
(cuando el factor no es significativo). Este valor P, se com-
para con un nivel de significancia especifico como por
ejemplo un 0=0.1 o 0=0.05. Si P< a se considera el factor
significativo (en realidad un cambio de nivel en el factor
afecta la respuesta promedio) y se rechaza la hipdtesis HO.

3 Efectos sobre la rugosidad

En la tabla 1 se muestran los factores mas significati-
vos en la rugosidad: (a) la densidad de corriente, (b) la tem-
peratura y (c) el tipo de aluminio, los cuales generan los
menores resultados de rugosidad en los valores de 1A/dm?,
25°C y aluminio AI3003 respectivamente.

Tabla 1. Informacion de los términos significativos en rugosidad segun

ANOVA
Término Efecto Fo Valor P
C:Aluminio 0,5665 9,92 0,0162
E:Densidad 0,5156 6,57 0,0373
F:Temperatura -0,5360 7,13 0,032
DF 0,5144 6,54 0,0377

En cualquier caso, un nivel alto de la temperatura de la
solucion del electrolito genera la menor rugosidad debido a
la alta disolucion. El efecto de la interaccion densidad de
corriente y temperatura se puede apreciar mejor en la grafi-
ca cubico de la Fig. 7, donde el aumento de temperatura a
baja densidad de corriente produce disminucion de la rugo-
sidad lo cual no es tan significativa con una densidad de
corriente de 3A/dm”.
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Fig.7. Gréfico cubico aluminio, densidad de corriente y temperatura

El incremento de la energia de los iones que forman la
capa de alimina es la causa del aumento de rugosidad
cuando aumenta la densidad de corriente. Por otro lado, en
la Fig. 8 se muestra la curva de contorno concentracion-
temperatura realizado mediante el software DOE (DOE++),
en esta se observa que a baja concentracion, existe dismi-
nucion de la rugosidad con el aumento de temperatura, sin
embargo, con el aumento de concentracion va disminuyen-
do esta variabilidad, siendo casi inapreciable cuando la
concentracion es de 2M. Este comportamiento se debe a
que a baja concentracion de la soluciéon son menos las mo-
léculas de acido sulfurico y es menor su rapidez para atacar
la superficie del metal. Sin embargo, el aumento de tempe-
ratura activa mas la reaccion heterogénea de oxido-
reduccion al aumentar la solubilidad de la concentracion,
disminuyendo proporcionalmente la rugosidad. Sin embar-
go, a medida que aumenta la concentracion de la disolu-
cion, las moléculas de acido se agrupan mas reduciendo su
dependencia al efecto de la temperatura.
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Fig. 8. Curvas de contorno concentracion vs. temperatura

A continuaciodn, se seleccionan los valores de los co-
eficientes de regresion que resultaron ser significativos de
los calculados en la tabla 1, para el estudio de la rugosidad.
Estos se utilizan para definir una ecuaciéon que permita mo-
delar la respuesta de rugosidad en funcion de los términos
significativos individuales o de interaccion. La ecuacion
que modela la respuesta de rugosidad es:

Y (Ra)= 1,07375+0,2752x¢-0,0959xd+0,2578xe-
0,2684xf +0,0409xg+0,2572 xdxf+0,1828 xexdxg  (11)

Donde gt *dsXes®r+Xg son variables codificadas (-1

< X <+1), y representan niveles de los términos C, D, E,
FyG.

Los resultados de rugosidad Ra varian entre (0,45-
2,13 um) en el aluminio Al3003 y para el aluminio
Al16063 varian entre (0,52-3,28 um).
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4 Efectos sobre la porosidad

En la tabla 2, se muestran los factores mas significati-
vos en la porosidad segln el tipo de aluminio: (a) el porcen-
taje de la deformacion inicial el cual disminuye la porosi-
dad del Al6063, (b) la temperatura de 25°C produce una
porosidad mayor que en 15°C. Se observaron mayores po-
rosidades en el aluminio Al3003 debido a la reduccion de
porosidad en el Al6063 por la deformacion inicial. En la
fig.9, se muestra la interaccién concentracion de la solucion
contra la temperatura. Se puede observar que la porosidad
aumenta con el aumento de temperatura, debido al aumento
de la solubilidad de la concentracién y la energia cinética
de las moléculas. Esto sucede, independientemente de la
concentracion de la solucidon para valores de concentracion
entre 1,2M y 2 M.

Tabla 2. Informacion de los términos significativos en porosidad segun

ANOVA
Término Efecto Fo Valor P
C:Aluminio -131,03 25,66224 0,0002
F:Temperatura 147,95 21,81247 0,0004
X:Deformacion -87,52 3,16983 0,057
DF -84,38 7,095294 0,0185
CG -84,35 7,090249 0,0186

También se observa que con baja concentracion existe
un amplio rango de valores de porosidad segun sea la tem-
peratura de la solucion, pero la variabilidad de la porosidad
debida al aumento de temperatura se hace mas pequena si la
concentracion es mayor. Esto se debe a que cuando la con-
centracion del electrolito es menor, también es menor la
probabilidad de que se den colisiones entre las moléculas,
disminuyendo la rapidez de la reaccion para la formacion
de los poros. A medida que la concentracion del electrolito
se hace mayor, aumenta la probabilidad de colisiéon y con
ella la rapidez de la reaccion y formacion de poros. Sin em-
bargo, a medida que aumenta la concentracion de la disolu-
cion, las moléculas de acido se agrupan mas reduciendo su
dependencia al efecto de la temperatura.
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616,06

16,11
592,83
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Fig. 9. Curva de contorno de las variables concentracion vs. temperatura

A continuacion, se seleccionan los valores de los co-
eficientes de regresion que resultaron ser significativos de
los calculados en la tabla 2, para el estudio de la porosidad.
Estos se utilizan para definir una ecuaciéon que permita mo-
delar la respuesta de porosidad en funcion de los términos
significativos individuales o de interaccion. La ecuacion
resultante que modela la respuesta de porosidad es:

Y (porosidad) = 712,90 + 9,626xa —32,7319xb —
20,6527xaxb — 65,5156xc + 2,9269xd + 9,5994xe +
73,9769xf + 22,128 7xg + 7,1344xaxc —31,7569xbxc —
36,155xaxe+ 6,595xbxe —42,1769xcxg —42,1919xdxf +
71,1638xcxexfxg (12)

donde Far¥oete =Xeafgr oon variables codificadas (-1

< Xj <+1), que representan a los términos A, B, C.CEFG.

La deformacion equivalente se determina por medio de
un procedimiento algebraico el cual utiliza 2 factores de 2
niveles -1 y +1 que se relacionan con los 4 niveles de de-
formacion inicial que tiene la probeta antes del proceso de
anodizado. El procedimiento es mostrado en la tabla 3 y
debe ser utilizado para determinar la porosidad.

Tabla 3. El factor deformacion X con cuatro niveles expresado como 2
factores de 2 niveles

Factor A Factor B AB Factor X
-1 -1 +1 0
+1 -1 -1 10
-1 +1 -1 20
+1 +1 +1 30

Los resultados encontrados de porosidad varian entre
(535.86 — 969.52 poros) en el aluminio Al3003 y para el
aluminio A16063 varian entre (410.72 - 982.26 poros).

5 Conclusiones

Se utilizd la metodologia del disefio factorial, recu-
rriendo al enfoque de disefio robusto, la cual es una herra-
mienta que demostrd ser de gran utilidad para la realizacion
de esta investigacion. Mediante esta metodologia se deter-
minaron los factores significativos que afectan las respues-
tas de rugosidad y porosidad de la capa de 6xido anddica.

Al contrastar las hipdtesis planteadas se tiene que: el
porcentaje de deformacion inicial generd respuestas robus-
tas en la porosidad de Al13003, asi como en la rugosidad de
ambos aluminios.

En el estudio de la rugosidad superficial del anodiza-
do, se encontraron como los factores mas significativos: (a)
la densidad de corriente, (b) la temperatura y (c) el tipo de
aluminio, los cuales generan los menores resultados de ru-
gosidad en los valores de 1A/dm?, 25°C y aluminio A13003
respectivamente. La baja la rugosidad permite crear super-
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ficies con menor coeficiente de friccion; que producen me-
nor desgaste. Ademas se reduce la probabilidad de inicio de
grietas y de la corrosion; y hay poca disminucion de la re-
sistencia a la fatiga del metal.

Por otro lado, en el estudio de la porosidad del anodi-
zado, se encontraron como factores mas significativos: (a)
que el aumento del porcentaje de la deformacion inicial
disminuye la porosidad del Al6063, (b) la porosidad que se
produce con la temperatura de 25°C es mayor que en 15°C.
El efecto de mayores porosidades en el aluminio A13003 se
debe a la reduccion de porosidad en el Al6063 por la de-
formacioén inicial. El aumento de la porosidad en el metal
aumenta la capacidad de: absorcion de tintes organicos o la
deposicion de pigmentos; asi como para retener lubricantes
y de anclar por uniones adhesivas o recubrimientos polimé-
ricos.

Finalmente, se realizaron modelos de prediccion de
cada una de las respuestas en funcion de los parametros
significativos, estas ecuaciones permitiran predecir la rugo-
sidad, y la porosidad de la capa de 6xido de acuerdo a los
requerimientos del producto, por medio de la seleccion
apropiada de los parametros del proceso.
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