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Abstract

This study pretends to quantify the effect of the process parameters in the anodizing of aluminum
Al13003 and Al6063. For it, were made studies of the micro-hardness, roughness, thickness of layer and
porosity of the anodized surface, using multifactorial analysis and robust design techniques. The follow-
ing parameters levels were established: temperature [15°C, 25°C], time [30min; 60min], electrolyte con-
centration [1.2M; 2M], current density [1Amp/ dm?; 3Amp/ dm?], aluminum [AI3003, Al6063], and the
plastic deformation [0%,10%,20%,30%], as noise parameter. A combined fractional design 272 was pro-
posed, a total of 48 tests were made using sulfuric acid electrolytic solutions. The measurement of mi-
cro-hardness was made with an indentador Vickers loaded with 400g; the measurement of roughness Ra
was made with a surface roughness tester MITUTOYO SJ-201P; and electronic microscopy was used to
observe the porosity and the thickness of the oxide layer. A variance analysis (ANOVA) was made to estab-
lish the significant factors and the robustness of the effects in the results. Micro-hardness [HV]:
[85.74-308.87]; roughness [um]: [0.45-3.28]; porosity [pores]: [410.72-969.52] and thickness of oxide
[um]: [12.82-94.69] results were found. Finally, the best results and their parameters are shown for each
response.
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Caracterizacion del proceso de anodizado en aluminio
AlI3003 y Al6063 utilizando técnicas del analisis
multifactorial y diseno robusto

Resumen

Este estudio pretende cuantificar el efecto de los parametros del proceso en el anodizado del alumi-
nio Al13003 y Al6063. Para ello, se realizaron estudios de la microdureza, rugosidad, espesor de capay po-
rosidad de la superficie anodizada, utilizando técnicas de analisis multifactorial y disefio robusto. Se esta-
blecieron los siguientes niveles de los parametros: temperatura [15°C, 25°C], tiempo [30min; 60min], con-
centracion de electrolito [1,2M; 2M], densidad de corriente [IAmp/ dm?; 3Amp/ dm?|, aluminio [Al3003,
Al6063], y como variable de ruido, la deformacién plastica [0%, 10%, 20%, 30%)]. Se propuso un disefio
fraccionado 2”2 mixto, con el cual se realizaron un total de 48 pruebas usando soluciones electroliticas de
acido sulfarico. La medicién de microdureza se realizé con un indentador Vickers con carga de 400g; la
medicion de rugosidad R, se realizé con un rugosimetro MITUTOYO SJ-201P; la porosidad y el espesor de
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la capa de 6xido se capté mediante microscopia electronica. A los resultados se les realizé un analisis de
varianza (ANOVA), para determinar los factores significativos y la robustez de los efectos. Se encontraron
resultados de microdureza [HV]: [85,74-308,87]; rugosidad [wm]: [0,45-3,28]; porosidad [poros]:
[410,72-969,52] y espesor de 6xido [um]: [12,82-94,69]. Finalmente, se muestran las combinaciones de

parametros que producen las mejores respuestas.

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

Introduccion

El anodizado es un proceso de oxidacion, en
el que la superficie de la pieza se convierte en una
capa dura y porosa de oxido, la cual es perma-
nente e integral con el metal base original y prote-
ge la pieza, parte o componente de aluminio, con-
tra los agentes atmosféricos de oxidacién y corro-
sion; genera resistencia a la abrasion y desgaste,
se puede pigmentar, y ademas, carece de toxici-
dad tanto en medicina como en la industria ali-
mentaria [1-4]. Este proceso, fue desarrollado
para tratar el aluminio, el cual es un material ex-
traordinariamente versatil, ya que tiene caracte-
risticas y propiedades mecanicas, fisicas y quimi-
cas que lo hace una opcion de seleccion muy ade-
cuada para fabricar productos con determinados
requerimientos de disefno. No obstante, muchas
de estas caracteristicas se podrian mejorar a tra-
vés de un proceso de acabado superficial de ano-
dizado. Sin embargo, en los aluminios AI3003 y
Al6063, no se tienen referencias de combinacio-
nes detalladas de parametros del proceso, con las
cuales se puedan establecer rangos para obtener
caracteristicas o propiedades especificas, que se
puedan relacionar con la apariencia, caracteris-
ticas contra la corrosion o el desgaste. De igual
manera, no se tienen referencias del efecto de la
deformacion plastica en una etapa previa al pro-
ceso de anodizadoy su influencia sobre la calidad
del mismo. Por lo tanto, se quiere determinar
como y en qué medida los factores del proceso
(deformacion plastica, material, concentracion
del electrolito, densidad de corriente, temperatu-
ray tiempo) influyen en el proceso de anodizadoy
establecer la combinacion de factores que produ-
cen los efectos mas significativos sobre la micro-
dureza, la rugosidad, la porosidad, y el espesor
de la capa de 6xido. La importancia de este estu-
dio radica en considerar y utilizar el aluminio
Al3003 y Al6063, aumentando su rango de apli-
cacion segun los requisitos funcionales del pro-
ducto final, al conocer, seleccionar y aplicar en la

etapa final de manufactura, un proceso de anodi-
zado con la combinaciéon de parametros (tipo de
aluminio, densidad de corriente, concentracion
del electrolito, temperatura, tiempo) que produ-
cenrespuestas seleccionadas o requeridas de mi-
crodureza, rugosidad, porosidad y espesor de la
capa de o6xido, en la superficie del material, que
generalmente son asociadas con caracteristicas
deseadas en el producto final (resistencia a co-
rrosion, resistencia a desgaste, apariencia etc.),
que no tiene inicialmente el material base.

Importancia de las respuestas
a estudiar

El aluminio y sus aleaciones quedan prote-
gidos naturalmente por una capa de 6xido, cuan-
do son expuestas al aire. Sin embargo, esta capa
de 6xido natural es delgada y heterogénea y no
ofrece proteccion suficiente contra ambientes
agresivos [5]. Es por ello que mediante el proceso
electroquimico de anodizado se puede convertir
un espesor de 6xido mayor, el cual mejora algu-
nas caracteristicas del material como son la re-
sistencia a la corrosion, resistencia al desgaste,
la facilidad de limpieza superficial, asimismo, se
pueden crear capas dieléctricas, aislantes térmi-
cas y eléctricas para la industria electrénica
[6-9]. Por otro lado, el anodizado de aluminio, for-
ma alumina porosa [10]. La geometria de esta
aliumina porosa puede ser representada esque-
maticamente como una estructura de panal de
miel donde los poros crecen perpendicularmente
a la superficie [10, 11]. La porosidad permite co-
lorear el oxido por medio de tintes organicos u
impregnacion de pigmentos para usarse en una
amplia variedad de aplicaciones de acabados
nuevos e interesantes, los cuales son aceptados
ampliamente entre el espectro de consumidores
[12]. Por otra parte, la porosidad tiene valor para
la fijacion de huesos cuando se genera en titanio,
y en tratamientos de gases contaminantes de
vehiculos, como catalizador y colector de particu-
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las [11], ademas, aumenta la capacidad para re-
tener lubricantes, reduciendo la abrasion de la
contraparte cuando se fabrica una superficie con
bajo coeficiente de friccién que sea autolubrican-
te, permite al material recubrirse con PTEF y
uniones adhesivas mejorando la resistencia al
calor con recubrimientos poliméricos [13], asi-
mismo tiene aplicacion en dispositivos electroni-
cos, magnéticos, y en nanotecnologia [2, 12, 13].
Del mismo modo, la dureza de la capa de 6xido es
una propiedad muy importante porque indica de
forma cualitativa su resistencia mecanica, es
una medida de la resistencia a la deformacion
permanente, de su resistencia al rayado y ade-
mas, es un indice de la resistencia al desgaste
abrasivo [14-17]. Se ha observado que existe una
correlacion positiva entre la dureza y la resisten-
cia al desgaste, abrasion y vida util de un mate-
rial [18-20]. Finalmente, la rugosidad predice el
funcionamiento mecanico de un componente de-
bido a que las irregularidades en la superficie
pueden ser inicio de grietas y corrosion [7, 9],
ademas juega un rol importante para determinar
como un objeto interactia con el ambiente, ya
que influye tanto en caracteristicas estéticas
como en fenémenos de desgaste: abrasivo, su-
perficial y corrosivo [14]. Generalmente, las su-
perficies rugosas se desgastan mas rapidamente
y tienen coeficientes de friccion mas grandes que
las superficies lisas.

Parte experimental

Se establecieron los siguientes parametros
y sus niveles como los mas importantes del pro-
ceso [1-5, 7, 11, 12], considerando la experiencia
y recomendaciones de especialistas de la indus-
tria [21, 22]: el aluminio C:[AlI3003,A16063], la
concentracion de electrolito D:[1,2M; 2M], la den-
sidad de corriente E:[1Amp/dm?; 3Amp/dm?], 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%]. Se selecciono
un diseno factorial fraccionado 272, de resolu-
cion IV, con generadores de fraccion F=ABCD y
G=ABDE, mas 4 puntos centrales a los factores
cuantitativos en cada aluminio para poder obser-
var la posible pérdida de linealidad en los efectos
de los factores. Posteriormente, se hacen 8 repli-
cas, para la validacion de las respuestas, lo que
permite una estimacion del error. Por lo tanto, se

realizaron los 48 experimentos de manera alea-
toria, utilizando 48 probetas con dimensiones
iniciales de (25mm)x(15mm)x(1.56mm), para
que su calentamiento no influya en la tempera-
tura del electrolito y para observarlas en el mi-
croscopio de barrido electréonico (MBE) [23]. De
cada aluminio, se tomaron 4 grupos de seis (6)
probetas con los porcentajes de reduccion espe-
cificados. El area matematica de cada probeta es
aproximadamente de 500 mm?=0,05 dm?, debi-
do a que una cara se cubri6 con resina epoxica.
Las probetas se limpian con alcohol absoluto
por inmersion, se decapan por 30 s en hidréxido
de sodio (NaOH) al 10% peso, se lavan con agua
destilada, se aclaran con acido nitrico 15% por
15 s, 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 la-
van con agua, se secan al aire y se almacenan y
codifican para su posterior analisis. Para la me-
diciéon de la microdureza se utiliza el ensayo de
microdureza Vickers, y se toma el promedio de 5
mediciones. Los valores medidos antes del ano-
dizado fueron 48 HVy 102,64 HV para el A13003
y Al6063 respectivamente. Se utiliza el medidor
de rugosidad superficial MITUTOYO SJ-201P,
para determinar la rugosidad promedio Ra en la
caracterizacion del acabado superficial, el cual
es el parametro mas ampliamente adoptado en
la industria para caracterizar la rugosidad [24].
La distancia sobre la cual se toma cada medida
fue de 0.8mmx5 con un filtro PC50. Para la
cuantificacion de la porosidad se toman la canti-
dad de poros y la razén de porosidad para carac-
terizar la porosidad de la muestra [11, 13]. Para
evaluar la morfologia de la superficie, se usa el
MBE. Las probetas fueron inicialmente bombar-
deadas por deposicion fisica de vapor (VPD) con
oro creando una capa de menos de 1 Angstrom
de espesor antes de la observacion, con el objeti-
vo de poder fotografiarlas y mejorar la observa-
cién de las imagenes. Una vez obtenidas las foto-
grafias la medicion de la porosidad y la cantidad
de poros se realizé mediante el software ImageJ
[25]. En la Figura 1.a, se muestra la imagen tal
como la genera el MBE. Con el software se hace
binaria la imagen, Figura 1.b., donde los aguje-
ros negros se consideran poros, y los agrupa-
mientos que pertenecen al mismo poro son colo-
reados para diferenciar un poro de otro Figu-
ra l.c.
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Figura 1. a) Imagen obtenida con el MB

Para la medicion del espesor se hace un
examen microscopico basado en la norma ASTM
[26], 1a cual consiste en cortar una porcion de la
probeta de prueba y prepararla mediante pulido
para luego medirla con un microscopio. Para ello
se us6 un microscopio de barrido electrénico
(MBE) y analisis quimico. La medida tomada de
espesor en cada probeta es el promedio de cinco
mediciones realizadas. El procedimiento se ob-
serva en la Figura 2.

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 continuacion:

Para los factores cualitativos:

n=40 E; Factor C:
Efc = _t - "t =
ye= S50
E(D)+ Eo(=1)+ E3(1).. +Eg9(—1) + E (D)
(1)
20
Para los factores cuantitativos:
_ ~on=40 E; Factor D;
Bd=2 " e T
E,(D)+ Eo(=1)+ Eg(1).. +E59(0) + E4,(0) @)

16

La suma total de los cuadrados es:

. b) Imagen binaria. c¢) Poros localizados.

Figura 2. Determinacion del espesor.
Magnificacion: 1500X.

=40
ss, = > E? - Z—O 3)

La ecuacion que define la suma de cuadra-
dos para cada término cualitativo, utilizando
como ejemplo el factor C sera:

- 2
(El 140 E; Factor Cl-)
SS. = 20 (4

)

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

- 2
(E?:lo E, Factor Di)

(5)
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La suma de los cuadrados para el modelo es
la suma de los cuadrados de todos los factores y
la suma de los cuadrados para el error es la total
menos el modelo:

SSmodelo = 2 SS factores (6]

SSerror = SSt - Ssmodelo (7)

La media de los cuadrados para cada ele-
mento, por ejemplo para el modelo:

ssmodelo ssmodelo
moceto Vmodelo 32

donde: V son los grados de libertad
Y la media de los cuadrados para el error
sera:

SS

error __

V

error

SS error
— 9
= )

MSBYTOT =
El estadistico de prueba es F,, definido
como:

MS factor

Ffactor = MS (10]

error

El estadistico de prueba F,, se utiliza para
hacer una prueba de significacion o de hipétesis.
En esta prueba, se puede determinar la probabi-
lidad P mediante tablas estadisticas de una dis-
tribucion F, con los grados de libertad del error
V. ror ¥ del factor Viactor: P (Fo» Vigetor Verrod) indicala
probabilidad de que el factor produzca el efecto
calculado en la respuesta cuando se tiene una hi-

potesis nula Hy:u ;= u, verdadera, es decir, cuan-

do los cambios de nivel en el factor en realidad no
afectan la respuesta promedio (cuando el factor
no es significativo). Este valor P, se compara con
un nivel de significancia especifico como por
ejemplo un a=0.1 o a=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 hipotesis H,,.

Resultados y discusion

Efectos sobre la microdureza

En el estudio de la microdureza del anodi-
zado, los mayores valores se encontraron en
Al6063 el cual es de naturaleza mas dura que el
Al13003 casi 2 veces mas duro antes del anodiza-
do. Los factores mas significativos de acuerdo al
analisis de varianza (ANOVA) Tabla 1, fueron los
siguientes: (a) la densidad de corriente cuyo nivel
mas alto 3A/dm?, aumenta la microdureza debi-
do a que la intensidad de corriente trasmite la
energia necesaria para el movimiento de los iones
que forman la capa de aliumina la cual se endure-
ce a medida que crece; (b) la temperatura cuyo
valor menor 15°C, aumenta la microdureza por-
que es menor el efecto de disolucion producido
por el acido sulfurico sobre la superficie de la pie-
zay la formacion de alimina por la electrdlisis no
se ve reducida, lo que si ocurre en los niveles su-
periores de temperatura; (c) un tiempo de 60 mi-
nutos aumenta la microdureza debido a que la
alimina sigue creciendo en el rango estudiado;
(d) se produjo un aumento de la microdureza en
el aluminio Al6063, el cual fue proporcional al
porcentaje de deformacion. Este efecto no fue sig-
nificativo en el aluminio A13003.

Tabla 1

Informacion de los términos significativos en microdureza segiin ANOVA
Término Efecto FO Valor P

X:deformacion 62,16 4,07 0,05
C:Aluminio 78,79 43,10 0,0003
E:Densidad 89,25 44,24 0,0003
F:temperatura -78,90 34,57 0,0006
G:tiempo 76,85 32,80 0,0007

XC 35,58 2,62 0,14
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Efectos sobre la rugosidad

En la Tabla 2 se muestran los factores mas
significativos en la rugosidad: (a) el tipo de alumi-
nio (b) la temperaturay (c) la densidad de corrien-
te, los cuales generan los menores resultados de
rugosidad en los valores del aluminio A13003,
25°C y 1A/dm? respectivamente.

En todo caso, un nivel alto de la temperatu-
ra de la solucion genera baja rugosidad debido a
la alta disolucioén. El efecto de la interaccion den-
sidad de corriente y temperatura se puede apre-
ciar mejor en la Figura 3, donde el aumento de
temperatura a baja densidad de corriente produ-
ce disminucion de la rugosidad y es mas signifi-
cativo con E= 3A/dm?.

Efectos sobre la porosidad

Los factores mas significativos en la porosi-
dad son: (a) el porcentaje de la deformacién ini-
cial el cual disminuye la porosidad del A16063, (b)
la temperatura de 30°C produce una porosidad
mayor que en 15°C. Se observaron mayores poro-
sidades en el aluminio AI3003 debido a la reduc-
cion de porosidad en el Al6063 por la deforma-
cion inicial. Se puede observar que la porosidad
aumenta con el aumento de temperatura, debido
al aumento de la solubilidad de la concentracion
y la energia cinética de las moléculas, indepen-
dientemente de la concentracion de la solucion
para valores de concentracion entre 1,2 My 2 M.
También se observé que con baja concentracion
existe un amplio rango de valores de porosidad
segun sea la temperatura de la solucion, pero la
variabilidad de la porosidad debida al aumento
de temperatura se redujo con concentraciones
mayores. Esto se debe a que cuando la concen-
tracion del electrolito es menor, también es me-
nor la probabilidad de que se den colisiones entre
las moléculas, disminuyendo la rapidez de la

1,25

6063
C:Aluminio

Figura 3. Grafico cubico de las variables:
aluminio, densidad y temperatura.

reaccion para la formacion de los poros. A medi-
da que la concentracion del electrolito se hace
mayor, aumenta la probabilidad de colision y con
ella la rapidez de la reaccion y formacion de po-
ros. Sin embargo, a medida que aumenta la con-
centracion de la disolucion, las moléculas de aci-
do se agrupan mas reduciendo su dependencia al
efecto de la temperatura [27].

Efecto sobre el espesor de la capa
de 6xido

En la Tabla 3 se muestran los factores mas
significativos en el espesor de la capa de 6xido los
cuales son: (a) la concentracion de la solucion 2M
aumenta al espesor cuando se mantienen cons-
tantes los demas parametros del proceso, (b) la
densidad de corriente en 3A/dm? produce espe-
sores altos, (c) la temperatura en 15°C aumenta
el espesor, (d) cuando se trabaja con un tiempo
en el nivel de 60 minutos los valores del espesor

Tabla 2
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
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Tabla 3
Informacion de los términos significativos en espesor segin ANOVA

Término Efecto FO Valor P
C:Aluminio 7,67 52,31 0,0002
D:Concentracion 14,31 189,16 2,53E-06
E:Densidad 27,22 4,74 0,066
F:temperatura —4,31 90,47 2,97E-05
G:tiempo 18,82 18,81 0,0034
CE 4,24 4,60 0,0691
CF 6,49 10,77 0,0134
DE 13,15 44,19 0,0003
DF -10,49 28,09 0,0011
DG 5,76 8,48 0,0226
CDE -4,40 4,95 0,0615
CDG -10,79 29,744 0,001

son mas altos y (e) el espesor promedio es ligera-
mente mayor cuando se trabaja con Al6063, por-
que tiene mayores porcentajes de Mgy Ti que son
mas afines al oxigeno que también se anodizan.

En ultimo lugar, las combinaciones especi-
ficas de parametros del proceso que producen los
mayores valores en cada una de las respuestas se
resumen en la Tabla 4.

Conclusiones

Se utilizo la metodologia del disefio facto-
rial, recurriendo al enfoque de disefio robusto, la
cual es una herramienta que demostro ser de
gran utilidad para la determinacion de los facto-
res que influyen en el proceso de anodizado y
para la sintetizar la combinacion de factores sig-
nificativos que afectan las respuestas de micro-
dureza, rugosidad, porosidad y espesor de la
capa de oxido, junto con sus combinaciones mas
resaltantes. Estos resultados permitiran consi-
derar los aluminios Al13003 y AlI6063, aumentan-
do su rango de aplicacion segun los requisitos
funcionales del producto, al aplicar en la etapa fi-
nal de manufactura, un proceso de anodizado
con la combinacion de parametros que producen
respuestas requeridas. Finalmente, al contrastar
las hipétesis planteadas se tiene que el porcenta-

je de deformacion inicial, gener6 respuestas ro-
bustas en la microdureza y la porosidad del
Al3003, asi como en la rugosidad, y espesor de la
capa de 6xido en ambos aluminios.
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