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RESUMEN

TITULO: EVALUACION DEL ANODIZADO A VOLTAJE ESCALONADO DE UNA
ALEACION AA 7075-T6 EN ACIDO SULFURICO PARA SISTEMAS EXTERNOS DE
FIJACION OSEA.*

AUTOR: RAYSTH MARTINEZ, Fabio Abid, ROBLES ARDILA Edgar.**

PALABRAS CLAVES: AA 7075-T6, anodizado, &cido sulfarico, voltaje, temperatura,
sellado.

DESCRIPCION: En los ultimos afios el aluminio y sus aleaciones han sido objeto de
investigaciones en la fabricacion de instrumentos quirlrgicos y componentes externos de
fijacion ésea, que se encuentran en contacto directo con fluidos corporales externos e
internos. Por tal motivo es comun el uso de un proceso electroquimico de oxidacion
anodica para generar una capa protectora artificial de alimina (Al,O3), que permite
disminuir la velocidad de corrosion o desgaste de estos componentes. En el presente
trabajo se realizd un proceso de anodizado potenciostatico sobre probetas de la aleacion
AA 7075-T6 a temperaturas de 5y 24°C en una solucién 0.4 M de H,SO, por tiempos de
60, 300 y 1800 s. Ademas, se realiz6 un proceso de sellado sobre las probetas
anodizadas a 60 s en agua destilada a una temperatura de 96°C. La morfologia de las
peliculas anddicas se determind mediante microscopia electronica de barrido (SEM), los
espesores y la velocidad de corrosion se determinaron mediante espectroscopia de
impedancia electroquimica (EIS) y extrapolacién de Tafel.

Se observo que el anodizado en &cido sulfdrico produce peliculas anddicas constituidas
por una capa barrera y una capa porosa. Se encontré que el espesor de la capa barrera y
la resistencia 6hmica de las peliculas anddicas sin sellar son proporcionales al aumento
del voltaje aplicado para las dos temperaturas utilizadas. También se determind que la
velocidad de corrosion para las peliculas anddicas selladas en agua destilada caliente
disminuye a medida que aumenta el voltaje aplicado a temperaturas de 5y 24°C.

*Proyecto de grado.
Facultad de Ingenierias Fisico-Quimicas. Escuela de Ingenieria Metalurgica y Ciencia de Materiales.
Directora: Ph. D. Sandra Judith Garcia Vergara.
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ABSTRACT

TITLE: EVALUATION OF THE STAGGERED VOLTAGE ANODIZING OF THE AA 7075-
T6 ALLOY IN SULFURIC ACID FOR EXTERNAL BONE FIXATION SYSTEMS.*

AUTHOR: RAYSTH MARTINEZ, Fabio Abid, ROBLES ARDILA Edgar.**

KEYWORDS: AA 7075-T6, anodized, sulfuric acid, voltage, temperature, sealing.

DESCRIPTION: In recent years aluminum alloys have been investigated in the
manufacture of surgical instruments and external components of bone fixation, which are
in direct contact with external and internal fluids. For this purpose is common the use of an
electrochemical anodic oxidation process to generate an artificial protective layer of
alumina (Al,O3), that decreases the corrosion rate or wear of these components. In the
present work a potentiostatic anodizing process on the AA 7075-T6 alloy in 0.4 M H,SO,
solution at 5 and 24°C, for 60, 300 and 1800 s, was performed. The anodizing was carried
out with stepping of the voltage by 3 V after 300 s intervals to a final value of 18 V.
Furthermore, a sealing process was carried out on selected anodized specimen in distilled
water at 96°C. The morphology of the anodic films was determined by scanning electron
microscopy (SEM), while thickness and corrosion rate were determined by electrochemical
impedance spectroscopy (EIS) and Tafel extrapolation.

The results show that anodizing in sulfuric acid produced oxide layers constituted by a
barrier layer and a porous layer. It was found that the thickness of the barrier layer and the
ohmic resistance of the unsealed anodic films are proportional to the increase of the
voltage applied at the two temperatures used. The corrosion rate for sealed anodic films in
hot distilled water decreases with increasing applied voltage at temperatures of 5 to 24°C.

*Degree Work.
Faculty of Physical Chemistry Engineering, School of Metallurgical Engineering and Materials.
Directora: Ph. D. Sandra Judith Garcia Vergara.
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INTRODUCCION

El aluminio es el segundo material metalico mas utilizado después del hierro en
diversos sectores industriales, como el aeronautico, automovilistico, eléctrico,
maritimo y aeroespacial. Y Gracias a sus atractivas propiedades como su baja
densidad, su excelente resistencia a la corrosion y propiedades mecanicas, adn
siendo bajas en el aluminio de alta pureza, pueden incrementarse por la adicion
controlada de elementos aleantes y por la aplicacién de tratamientos térmicos y

mecanicos. !

Desde el primer sistema de fijacion externa ésea creado por el doctor llizarov en
1951 ™ hasta la actualidad, las aleaciones de aluminio han sido utilizadas como
mecanismo externos de fijacion (transportacion), debido a sus atractivas
caracteristicas como elevada resistencia mecéanica, baja densidad y una aceptable
resistencia a la corrosion, debido al 6xido de aluminio (Al,O3), que se forma
naturalmente con el oxigeno del aire. ¥ Sin embargo, la exposicion de las
aleaciones de aluminio a atmésferas agresivas (ciudades costeras) y a fluidos
corporales externos (sudor) como internos (fluidos extracelulares) promueven su
proceso de degradacién, que muchas veces causan corrosion localizada,
incluyendo picaduras, hendiduras, corrosién por fatiga y esfuerzos. ?? Ademas, la
presencia de elementos aleantes en las aleaciones de aluminio alteran la
pasividad de la aleacién, disminuyendo asi su resistencia a la corrosion, por la
diferencia que existe entre los microconstituyentes y la matriz, atendiendo a la
serie de potenciales estandar vs SHE, y pueden actuar como anodos o catodos

dentro de la aleacion favoreciendo la pérdida de aluminio en la matriz. 3
En la actualidad, el tratamiento superficial mas utilizado y econémico para prevenir

la corrosion del aluminio y sus aleaciones, expuestas a condiciones de servicio

(atmoésferas agresivas, acidos, bases y sales) es la oxidacion anddica, porque es
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un proceso de facil aplicacién, durabilidad y adherencia. ! Por tal motivo, en el
presente trabajo se propone desarrollar un proceso de anodizado sobre la
aleacion AA 7075-T6 en acido sulfarico (H,SO,4) para su potencial aplicacion en
sistemas externos de fijacion 6sea, con el fin de estudiar el efecto del voltaje,
tiempo y temperatura sobre el espesor, morfologia y la velocidad de corrosion de

las peliculas anddicas.
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2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

v' Evaluar el efecto de la aplicacién de un voltaje escalonado en el anodizado
de la aleacion AA 7075-T6 en acido sulfurico para su potencial aplicacion

en sistemas externos de fijacién 6sea.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

v Desarrollar capas anddicas porosas en acido sulfarico cuando el voltaje es

aplicado de forma escalonada y a diferentes temperaturas de exposicion.

v' Evaluar la morfologia de capas anddicas producidas por medio de

microscopia electrénica de barrido (SEM).

v' Determinar el espesor y la velocidad de corrosion de las capas anddicas

por espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS).
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3. MARCO TEORICO

3.1 SISTEMA EXTERNO DE FIJACION OSEA

Un sistema externo de fijacion Osea (Figural) es un instrumento ortopédico
disefiado para estabilizar el hueso mediante un marco relativamente rigido, de alta
resistencia mecanica y baja densidad, habitualmente de metal (aleacion AA 7075-
T6), unido al hueso mediante agujas percutaneas (acero 316L), que se utiliza
principalmente en fracturas abiertas graves, fracturas asociadas a quemaduras

graves y fracturas con lesiones vasculares. *°!

Figura 1. Sistema externo de fijacion ésea con mecanismo de transportacion y

ensamblaje.

Acero inoxidable
316L.

Aleacion 7075-T6
de aluminio.

Fuente: Autores del proyecto
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3.2 EL ALUMINIO Y SUS ALEACIONES

El aluminio es el tercer elemento mas abundante sobre la tierra pero hasta finales
del siglo XIX, era costoso y dificil de producir. Sin embargo, gracias al desarrollo
de la energia eléctrica y el proceso Hall-Herault ¥ para la reduccién electrolitica de
la alimina (Al,O3) a un metal liquido de aluminio (Al), se permiti6 que el aluminio

se convirtiera en el segundo metal ingenieril mas utilizado después del hierro. 2!

Entre las propiedades més atractivas del aluminio y sus aleaciones, se encuentra
su baja densidad, y las buenas propiedades mecénicas que presenta al ser
aleado, tratado térmica y mecanicamente. ?Y) Las anteriores propiedades junto a
su elevada conductividad térmica y eléctrica, elevada ductilidad, su neutralidad
magnética de elevada importancia en las industrias eléctrica y electronica, y la
naturaleza no téxica de sus productos de corrosién, permiten su uso en multiples
aplicaciones industriales como el transporte aéreo, maritimo y terrestre, la
conduccion de la corriente eléctrica, la fabricacion de perfiles y estructuras para la
construccion, contenedores y envases para almacenamiento y distribucion de

alimentos. !

3.2.1 Comportamiento del aluminio frente a la corrosién. EI aluminio, en
términos termodindmicos, presenta una elevada afinidad con el oxigeno, por el
alto valor negativo de su potencial en la serie de fuerzas electromotrices, lo que le
permite desarrollar una capa de oOxido superficial (Al,O3) de caracter protector

frente a la corrosion y al desgaste.
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Figura 2. Diagrama de Pourbaix para el aluminio a 25°C. Los valores de potencial
son referidos respecto al electrodo estandar de hidrogeno (SHE).
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Fuente: POURBAIX, Marcel, Atlas of electrochemical equilibrium in aqueous solutions, NACE,
Houston, 1974.

Las condiciones para la estabilidad termodinamica de la pelicula de éxido estan
recogidas en el diagrama de Pourbaix (potencial vs pH) (Figura 2). @ Como se
muestra en este diagrama, el aluminio se pasiva (protegido por su propia pelicula
de 6xido) en el intervalo de pH de 4 a 8.5. Los limites de este rango varian con la
temperatura, con la forma especifica de la pelicula de 6xido presente y con la
presencia de agentes en el medio que puedan formar sales complejas solubles o

insolubles con el aluminio.

3.2.2 Comportamiento de los elementos aleantes en el aluminio. EIl aluminio
es sensible a pequeiias cantidades de impurezas en el metal. La capa de oxido
gue se forma en condiciones naturales en las aleaciones de aluminio tendra una

naturaleza heterogénea e irregular que condicionara sus propiedades protectoras.
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El comportamiento de los elementos aleantes en el aluminio frente a la corrosion,
esta influenciado por las formas de incorporacion de los aleantes, ya sea en
solucion sdlida o precipitados. Las formacion de precipitados de segunda fase
disminuye la adherencia de la pelicula de 6xido protectora y altera su continuidad,
aumentando la falta de homogeneidad y empobrecimiento de su resistencia a la
corrosion. Paralelamente la incorporacion de los elementos aleantes con diferente
naturaleza electroquimica, catddicos o anodicos, altera el potencial de las

aleaciones en una direccion catédica o anddica. B2

Los efectos méas importantes desde el punto de vista electroquimico son los
producidos por el Cobre, Magnesio y Zinc (Figura 3). ¥ El cobre cambia el
potencial electroquimico de la aleacion en direccidn catddica y el zinc cambia el
potencial en la direccion anddica. El Manganeso al igual que el cobre, altera el
potencial en direccion catédica de manera mas fuerte que éste. Desde el punto de
vista fisico los cambios introducidos por el Cobre y Magnesio proporcionan un
gran aumento en las propiedades mecanicas del material como la dureza y la

resistencia a la compresion, a la flexién, al corte y a la torsién. !

3.3 ALEACION AA 7075-T6

La aleaciébn AA 7075-T6 es una de las aleaciones mas utilizadas en la industria,
debido a los elevados valores de resistencia mecénica y baja densidad, estos son
los factores claves que determinan su uso en componentes estructurales que
estén sometidos a elevados esfuerzos y que sea necesaria una buena respuesta
frente a la corrosion. Los principales usos se encuentran en la industria
aeroespacial, militar, nuclear, transporte terrestre y maritimo, asi como en el

campo de la medicina para sistemas de fijacién externa 6sea. 192

27



Figura 3. Efectos de los principales elementos de aleacion sobre el potencial
electrolitico del aluminio a 24°C. !
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3.3.1 Composicion y caracteristicas metaltrgicas. La aleacién AA 7075-T6 es
una aleacién de forja de la serie 7xxx. Es la mas importante de este grupo y sus
principales elementos de composicion quimica son: Zinc entre 5.1 - 6.1 %,
Magnesio entre 2.1 - 2.9 % y Cobre entre 1.2 - 2 % en peso. Debido a los
elementos aleantes (Cu, Mg y Zn) se trata de una aleacion tratable térmicamente y
susceptible de endurecerse por envejecimiento, caracteristica que se denota por la

letra T. Los niimeros que siguen indican el tipo exacto de tratamiento térmico.? 2%

El tratamiento T6 de precipitacion de segundas fases consta de tres etapas;
solubilizacion, temple y envejecimiento. En la primera etapa se calienta la
aleacién por encima de la linea de sélidos (solvus) del diagrama de equilibrio

(Figura 4) permaneciendo a la temperatura de solucion para disolver las fases
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solubles. Después se hace un enfriamiento brusco para desarrollar la
sobresaturacién, y por ultimo se aplica la etapa denominada de envejecimiento,
que puede ser natural o artificial, segun se produzca a temperatura ambiente o a
alta temperatura, respectivamente. Como resultado la aleacion aumenta su
resistencia mecanica por la precipitacion de determinados compuestos,
constituidos de los elementos de aleacion, en el caso de la aleacion AA 7075-T6
de zinc, cobre y magnesio principalmente. %

Figura 4. Diagramas de fase de endurecimiento estructural del aluminio.
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Fuente: MORRAL, F. JIMENO, P. Metalurgia General.

El propédsito del endurecimiento por precipitacion, es crear, en la aleacion una
microestructura formada por una dispersion densa y fina de particulas en la matriz
de la aleacion. Las particulas precipitadas actian como obstaculos que se oponen

al movimiento de las dislocaciones durante la deformacién, al restringir el
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movimiento de las dislocaciones la aleacién se fortalece, aumentando el limite

elastico y la resistencia a traccion. %!

3.3.2 Propiedades mecanicas y resistencia a la corrosion. Las principales
caracteristicas mecanicas de la aleacion AA 7075-T6, son su modulo de
elasticidad, limite elastico, resistencia a traccion y tenacidad de fractura a
temperatura ambiente. Las aleaciones basadas en el sistema cuaternario Al-Zn-
Mg-Cu presentan valores de resistencia y limite elastico, muy elevados entre los
[500-600] MPa, respectivamente. %3

En particular, la aleacion Al-Zn-Mg-Cu presenta tendencia para que los
precipitados formen sitios anddicos o catédicos que favorezcan el proceso de
pérdida de aluminio en la matriz. ®Y En la actualidad, el tratamiento superficial mas
utilizado para prevenir la corrosion de las aleaciones de aluminio, expuestas a
condiciones agresivas de servicio es el anodizado, porque ademas de ser

inhibidor de la corrosién, es de facil aplicacién, durabilidad y adherencia. *

3.4 PROCESO DE ANODIZADO DEL ALUMINIO Y SUS ALEACIONES

En 1923 Bengough y Stuart desarrollaron el primer proceso de anodizado en
acido cromico M. La oxidacion anddica del aluminio consiste en la obtencién de un
recubrimiento artificial de 6xido de alumina (Al,O3) sobre la superficie metélica en
el seno de un electrdlito, con la participacion de una fuente externa de corriente. El
proceso de anodizado consta basicamente de tres etapas; preparacion
superficial, anodizado, coloreado y sellado. "
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3.4.1 PREPARACION SUPERFICIAL

La preparacion superficial de las aleaciones de aluminio, antes de realizar una

oxidacion anddica consta de tres etapas: desengrasado, decapado y neutralizado.

3.4.1.1 Desengrasado. Es el primer paso de la preparacién superficial. Su
finalidad es eliminar cualquier rastro de grasa que haya sido depositada en la
superficie del metal, ya sea producto de la manipulacion del material, de su
transporte, o por presencia de aceites o grasa propios del ambiente de fabricacion
de las probetas. Esta limpieza desengrasante es necesaria para que la reaccion
anodica pueda tener lugar y la capa de 6xido de aluminio se disponga de manera
homogénea. El desengrase quimico puede realizarse con disolventes organicos o

en soluciones acuosas alcalinas. ™%

3.4.1.2 Decapado. Se utiliza para eliminar el 6xido metalico e irregular de la
superficie que se quiere recubrir. En las aleaciones de aluminio los decapados
industriales mas utilizados son en medios alcalinos con hidréxido de sodio Na(OH)
concentrado entre 5 al 10 % en peso, a una temperatura de trabajo de 40-70°C, y
con un tiempo de inmersién entre 1-3 minutos. El ataque de hidroxido de sodio

NaOH al aluminio se presenta, segun la siguiente reaccion:

(1)

El desprendimiento de hidrégeno produce burbujas o efervescencia alrededor de
las piezas decapadas, expulsando las materias de grasas, polvos, depdsitos, etc.
A consecuencia de los productos quimicos que se generan por la accién de las
soluciones del decapado y de las impurezas que pueden aparecer por la
disolucion de las particulas de segunda fase del material base, es indispensable
un tratamiento posterior de neutralizado, para eliminar esta pelicula superficial de

aspecto uniforme. ™
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3.4.1.3 Neutralizado. Se puede llevar a cabo en soluciones que contengan &cido
nitrico o fluorhidrico, o mezcla de ellos dependiendo de la aleacién. En la mayoria
de los casos, es suficiente con la inmersion durante pocos segundos en una

solucién que contenga un 20-30% v/v de &cido nitrico a temperatura ambiente. 2%

3.5 ANODIZADO

El anodizado, es un proceso de oxidacion electrolitica en el cual se produce una
pelicula de 6xido sobre la superficie de un metal, con un espesor mayor a la
pelicula de 6xido formada de manera natural. El sistema para realizar el proceso
de anodizado esta formado por dos electrodos conectados a una fuente de
corriente continua, y sumergidos en una celda electroquimica que contiene un
electrolito (Figura 5), donde el aluminio o las aleaciones de aluminio actidan como
anodo y de catodo se utiliza un metal inerte o también aluminio cuya Unica funcién
sera la de cerrar el circuito electrolitico. ! Las reacciones que se producen en el

proceso de anodizado son:

Reaccion anddica:
2)
Donde las reacciones catodicas correspondientes son:
(3)

(4)
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En el proceso de anodizado del aluminio el espesor y morfologia estan
determinados por la densidad de corriente o intensidad del voltaje aplicado, por el
tiempo de anodizado, por la temperatura, por la composicion y concentracion del

electrolito. 271

Figura 5. Esquema general de un proceso electrolitico.

Fuente de corriente
directa D.C

o © o N ——

Anodo (+)

- %
Ter

; l¢———————— Cétodo de Acero AISI 316
Espécimen
O
Electrolito Acido
Crémico 0.25M

Fuente: Autores del proyecto

3.6 SELLADO

El tratamiento de sellado consiste en hidratar la alimina de la capa anddica
porosa del proceso de anodizado formandose Boehmita (Al,03.3H,0), generando
un cambio de volumen el cual cierra la estructura porosa produciendo una mayor

resistencia a la corrosion del sustrato. !
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3.7 ESTRUCTURA DE LA PELICULAS ANODICAS

Con el desarrollo de la microscopia electrénica de alta resolucion, ha sido posible
la caracterizacion de la morfologia del 6xido, asi como la localizacion de las
interfaces metal/pelicula y pelicula/electrolito. EI modelo geométrico de las
peliculas anddicas, aceptado en la actualidad por todos los investigadores,
coincide basicamente con el propuesto por Keller y sus colaboradores en 1953 1€
En este modelo se considera que los recubrimientos porosos obtenidos por
oxidacion anddica del aluminio estan formados por dos capas de 6xido de distinta
naturaleza, denominados capa barreray la capa porosa.

3.7.1 Peliculas anddicas tipo barrera. Las peliculas tipo barrera (Figura 6a), se
forman en electrolitos neutros que no tienen accion disolvente sobre la capa de
oxido. Las peliculas que se forman son muy adherentes y no conductoras. El
crecimiento del 6xido se realiza hasta que su resistencia eléctrica es tan elevada
gue impide la circulacion de la corriente hacia el anodo. Debido a sus propiedades

dieléctricas son de gran aplicacion en la industria electrénica.

Figura 6. Peliculas anddicas: (a) peliculas anddicas tipo barrera y (b) peliculas

anddicas tipo porosas.

Aluminium

d \/L/\

(a) Barrier -type anodic film (b) Porous-type alumina film

Fuente: THOMPSON, G. E., Porous anodic alumina: fabrication, characterization and applications,
Thin Solid Films. 1997. 297.
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Xu y colaboradores, ® propusieron que en la formacién de capas tipo barrera los
cationes de aluminio AI** migran hacia afuera desde la interfaz metal/pelicula,
mientras que los iones O?/OH migran de la interfaz electrolito/pelicula.
Aproximadamente el 40% del espesor del recubrimiento se forma en la interfaz

13

electrolito/pelicula por la migracion de los iones AlI°", y el 60% restante en la

interfaz metal/pelicula por migracién de los iones O?’OH hacia el interior. !

3.7.2 Peliculas anddicas porosas. Las peliculas tipo porosas (Figura 6b), son
formadas en medio acidos, principalmente en &cidos sulfarico, crémico y fosforico.
Su morfologia es porosa y puede llegar a tener espesores de varias micras,
presentando buena resistencia a la abrasiébn y a la corrosion. Las peliculas
anodicas porosas estan constituidas por una delgada capa barrera unida al metal
base y una capa exterior porosa ubicada sobre la capa barrera que se puede

explicar mediante dos modelos; el de disolucién quimica y el de flujo plastico. "

3.7.2.1 Modelo de disolucién quimica. En el modelo de disolucion quimica Hoar
y Mott *°!, propusieron que la oxidacion esta asociada al crecimiento de la capa de
alimina desde el exterior al interior, mientras que al mismo tiempo ocurre la
disolucién de la capa de alumina del interior hacia el exterior, ya que las capas
anadicas tipo porosa estan constituidas por un apilamiento de células hexagonales
yuxtapuestas, en las que el centro sera de alimina amorfa (capa barrera) poco
resistente a los &cidos, mientras que la periferia esta formada por alumina
cristalina (capa porosa) resistente a los acidos. Aparecen entonces en la superficie
de la capa barrera una multitud de puntos de ataque preferenciales como
consecuencia del efecto de la disolucién del electrolito, asistido por un campo
eléctrico, el cual produce el desarrollo de caminos de penetracion desde la
superficie exterior, los cuales son los precursores de los poros regulares. Debido a
que los iones moviles AI** se pierden en el electrolito, sin la formacién de metal

sélido se desarrolla eventualmente la capa anddica porosa. !
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3.7.2.2 Modelo de flujo plastico. Este modelo ha indicado que el flujo de alimina
tiene el rol mas importante en la generacion de los poros. La alumina fluye
desde la capa barrera hacia las paredes de los poros, sugiriendo que el flujo
del oxido es una consecuencia de la plasticidad asistida por el alto campo
eléctrico en la capa barrera y de la generacion de esfuerzos principalmente
debido a electrostriccion y a la formacién de nuevo material de alimina fresca
(AlL,O3). ! El desplazamiento del 6xido en respuesta al esfuerzo puede también
explicar el espesor relativamente mas grande del 6xido formado en relacion con el

aluminio consumido durante la produccién del mismo. %2

3.8 OXIDACION ANODICA DE ALEACIONES DE ALUMINIO

Es evidente que, como materiales estructurales, las aleaciones de aluminio tienen
una amplia aplicacion, por lo que los diversos elementos aleantes durante la
oxidacion anddica requieren consideracion. Los estudios realizados por Habazaki
4 sobre la oxidacion de aleaciones metaestables pone de manifiesto que en la
formacién de los recubrimientos anddicos también se forman capas delgadas
enriquecidas del elemento aleante (Figura 7). En términos generales, el

comportamiento de las aleaciones de aluminio se divide en tres categorias: ?°!

1) Los elementos de aleacion se oxidan inmediatamente en la interfase
aleacion/pelicula.

2) Los elementos de aleacion enriguecen en la interfase aleacion/pelicula
antes de su oxidacion.

3) Los elementos de aleacion enriquecen sin la posterior oxidacién y la

incorporacion a la pelicula anodica.
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En la primera categoria, el litio y magnesio, por ejemplo, se oxidan en la interfase
aleacion/pelicula y son moviles hacia afuera de la pelicula anddica. En la segunda
categoria zinc y cobre, ocurre la oxidacion del aluminio inicialmente, con el
enriguecimiento de los elementos de aleacion en un rango de 1 a 40% en peso
sobre una capa de entre 1 a 5 nm de espesor inmediatamente por debajo de la
pelicula antes de su oxidacion e incorporacion en la pelicula anddica. Cuando la
concentracion de la interfase metal/recubrimiento alcanza un determinado valor
umbral, se inicia la oxidacion del elemento aleante, pero este nivel maximo de
concentracion es funcién de la composicion de la aleacion (del tipo de aleante) y
de las condiciones del anodizado. *”! Los elementos de aleacién puede tener
mayor, menor o similar movilidad que los iones AI**, incorporandose en las a
peliculas anddicas de composicion relativamente uniforme o peliculas que
comprenden una pelicula exterior de alimina y una pelicula interior que contiene
los cationes de los elementos de aleacion. La movilidad relativa de los elementos
de aleacion entre la pelicula anddica esta relacionada en algan grado con los
enlaces de M-O vy la influencia del campo eléctrico en la ruptura de los enlaces.
En la tercera categoria (por ejemplo el oro), los elementos enriquecen la aleacion
en la interface aleacion/pelicula, sin eventual oxidacién e incorporacion a la

pelicula de alimina anédica. *”

Figura 7. Seccion de una aleacién y su oxidacion anddica, donde la oxidacion

inicial del aluminio produce enriquecimiento, en una pelicula anddica tipo barrera.

Al,0,

Oxido de Aleacién

Enriquecimiento del elemento aleante

Aleacion

Fuente: Autores del proyecto
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En el caso de presencia de segundas fases, dichas fases pueden oxidarse,
produciendo 6xidos de composicion y espesor alterados localmente, con una zona
de influencia en la alimina circundante y, dependiendo de la geometria de la
particula y su velocidad de oxidacion, la geometria de la pelicula anddica/sustrato

se altera significativamente en regiones locales. "]
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4. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

La metodologia seguida para dar solucion al problema de investigacion planteado,

consiste del desarrollo de las siguientes etapas que se resumen en la Tabla 1.

Tabla 1. Metodologia utilizada para el desarrollo del proyecto de investigacion.

ETAPA DESCRIPCION

Pulido mecéanico

1 Preparacion Superficial Desengrasado
Decapado quimico
Anodizado en 0.4 M de H,SO, a voltaje
escalonado de 3, 6, 9, 12, 15y 18 V por 300 s;
voltajes fijos por 60 s y 300 s a temperaturas de
5y 24°C.

2 Oxidacién Anddica

Sellado de probetas anodizadas a voltaje
3 Sellado constante por 60 s a una temperatura de 96°C

en agua destilada.

Célculos de espesores de la Espectroscopia de Impedancia Electroquimica
peliculas anédicas (EIS).

Revision Bibliografica

Calculo de la velocidad de ) _ .
» . Espectroscopia de Impedancia Electroquimica
5 corrosion de las peliculas .
o (EIS) y extrapolacion de TAFEL.
anddicas selladas

6 Caracterizacion Morfoldgica Microscopia Electrénica de Barrido (SEM)

Analisis de Resultados y Andlisis de curvas voltaje-tiempo, diagramas de
Conclusiones Finales Nyquist, Bode y curvas de Tafel.

Fuente: Autores del proyecto
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4.1 MATERIAL

Las especificaciones quimicas y mecanicas de las probetas de aleaciéon AA 7075-
T6, adquiridas en la Compafiia General de Aceros S.A se resumen en las Tabla 2

y 3.

Tabla 2. Composicion quimicas de la aleacion AA 7075-T6.

Composiciéon Quimicas (% peso)

Material Al Cu Mg Mn Cr Zn

Aleacién AA 7075-T6 89,6 1,6 2,4 0,17 0,23 6,0

Fuente: Cia. General de Aceros S.A

Tabla 3. Propiedades mecanicas de la aleacion AA 7075-T6.

Propiedades Mecanicas

Material Esf. Maximo de tension Esf de Fluencia Dureza HB

Alumold 1(500) 560-620 Mpa 510-570 Mpa 175-190

Fuente: Cia. General de Aceros S.A
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4.2 PREPARACION SUPERFICIAL

Inicialmente a las probetas de AA 7075-T6 se les realiz6 un pulido mecanico
utilizando papel abrasivo de carburo de silicio (180, 220, 320, 400 y 600), luego
fueron pulidas en pafio verde con abrasivo de alumina de 3.0 um. Seguidamente,
las muestras fueron desengrasadas con etanol y agua destilada. Después se
realizé el decapado quimico de las probetas en una solucion 0.5 M de hidréxido de
sodio (NaOH), a una temperatura de 40°C durante 2 minutos. Luego, las probetas
fueron neutralizadas con acido nitrico (HNO3) al 25% (v/v), durante 5 segundos.
Finalmente, las probetas fueron sumergidas en agua destilada agitada durante 2

minutos con agitacion mecanica moderada y secadas en aire frio por 2 minutos.

4.3 ANODIZADO

Para realizar el proceso de anodizado se utilizd una celda electrolitica donde la
probeta de aleacién AA 7075-T6 actia como anodo (+) Yy una lamina de acero
inoxidable AISI 316 actia como céatodo (-). El electrolito utilizado es una solucion
0.4 M de acido sulfarico (H,SO4). Se uso una fuente de potencia Thermo EW
28408 y un osciloscopio Fluke 123 para las respectivas mediciones de corriente

como se muestra en la Figura 8.

En el presente trabajo de investigacion se realizaron tres grupos de anodizado. El
primer anodizado se hizo variando de forma escalonada de 3, 6, 9, 12, 15y 18 V
por un tiempo de 1800 s, con intervalos de 300 s para cada voltaje. El segundo
proceso de anodizado se realiz6 aplicando voltajes fijos de 3, 6, 9, 12, 15y 18 V
por un tiempo de 300 s a cada voltaje. Y finalmente el tercer anodizado se realiz6
aplicando voltajes fijos de 6, 12 y 18 V por un tiempo de 60 s a cada voltaje. La

temperatura del electrolito fue ajustado a 5 y 24°C para los tres grupos de
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anodizado. Las muestras después de ser anodizadas fueron sumergidas en agua
destilada agitada para limpiar y neutralizar el acido sulfurico, luego fueron secadas
con aire frio durante dos minutos antes de ser almacenadas en el desecador. En
la Tabla 4 se presenta un resumen de las variables utilizadas en el proceso de

anodizado.

Figura 8. Esquema de la celda de anodizado utilizada durante el presente trabajo.

Citodo (-)
Lamina de ——p

Acero Inoxidable /5 A <
/[ A=,

Agitador Mecanico >

Solucion
0.4M de H2504

Anodo (+)
Probetas de
Aleacion 7075-T6

Fuente de corriente Osciloscopio Computador
(0

Fuente Autores del proyecto

Tabla 4. Variables utilizadas en el proceso de anodizado.

VARIABLE DE OPERACION FIJAS MANIPULABLES

Voltaje X
Temperatura X
Tiempo X
Electrolito
Concentracion del electrolito
Material del catodo
Volumen del bafio
Dimensiones y tipo de celda
Agitacién
Distancia entre electrodos
Fuente Autores del proyecto

XX X X X X X
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4.4 SELLADO

Para realizar las pruebas de sellado sobre las probetas de la aleacion AA 7075-T6
anodizadas a 60 s, se realizo sumergiendo las probetas en vasos precipitado de
500 ml de agua destilada a una temperatura de 96°C por 1800 s, utilizando el
Termostato Polystat CC1, para mantener la temperatura constante, ademas se
utilizé un termdémetro para ajustar con mayor precision la temperatura como se

muestra en la Figura 9.

Figura 9. Equipo utilizado para el sellado de las probetas de aleacion AA 7075-T6
anodizadas en 0.4 M de H,SO, a 6, 12y 18 V por 60 s a 5 y 24°C en agua
destilada a 96°C por 1800 s.

Fuente: Autores del proyecto
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4.5 ESPECTROSCOPIA DE IMPEDANCIA ELECTROQUIMICA (EIS)

Las pruebas de espectroscopia de impedancia electroquimica se realizaron en
una celda electroquimica de tres electrodos, con un electrodo de referencia de
Ag/AgCl, un electrodo auxiliar de grafito y probeta de la aleacion como electrodo
de trabajo. Los graficos de Nyquist y Bode se obtuvieron por medio de un
potenciostato/galvanostato GAMRY 600, empleando una amplitud del voltaje de
10 mV, un rango de frecuencias desde 100000 hasta 0.1 Hz, 7 puntos por década,
una solucién de NaCl 0,1 M y un tiempo de estabilizacién de 600 s. La Figura 10
muestra la fotografia del montaje experimental para la toma de medidas de

impedancia.

Figura 10. Fotografia de la celda electroquimica para las medidas espectroscopia
de impedancia electroquimica para las probetas de aleacion AA 7075-T6.

Fuente: Autores del proyecto
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4.6 EXTRAPOLACION DE TAFEL

Las pruebas de extrapolacién de Tafel se realizaron en una celda electroquimica
plana, con un electrodo de referencia de Ag/AgCl, un electrodo auxiliar de grafito,
en una solucion acuosa 0.1 M de NaCl a 24°C. Las curvas de Tafel se obtuvieron
por medio de un potenciostato/galvanostato GAMRY 600, aplicando como
condicion de entrada en el software, un potencial de barrido de -200mV a
200 m V con respecto al potencial de corrosion y una velocidad de barrido de
0,5 mV/s a un tiempo de estabilizacion de 600 segundos, la densidad del
material (2,83 gr/cm®), un area de exposicién 0,30 cm? y un peso equivalente
(9,58). La Figura 11 muestra la fotografia del montaje experimental para la toma
de las curvas de Tafel. En el anexo B se presenta una descripcion detallada de

esta técnica de caracterizacion.

Figura 11. Fotografia de la celda electroquimica para las prueba de extrapolacion
de Tafel de las probetas de aleacion AA 7075-T6.

Fuente: Autores del proyecto
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4.7 CARACTERIZACION MORFOLOGICA

Muestras anodizadas de la aleacion AA 7075-T6 fueron estudiadas por
microscopia electronica de barrido (SEM). Se estudiaron los cambios en la
morfologia superficial y transversal de la probetas luego de ser anodizadas en
acido sulfarico variando el voltaje aplicado como la temperatura de anodizado. El
se llevo cabo en un instrumento Zeiss Ultra 55, usando un voltaje de
aceleracion de 1.5 kV y una distancia de trabajo de aproximadamente 2.5-3.3 mm,

El equipo fue facilitado por la Universidad de Manchester.
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5. RESULTADOS Y DISCUSION

5.1 CURVAS DENSIDAD DE CORRIENTE - TIEMPO

Las curvas densidad de corriente - tiempo para las probetas de la aleacion AA
7075-T6 anodizadas a voltaje escalonado de 3, 6, 9, 12, 15y 18 V por 1800 s con
intervalos de 300 s para cada voltaje, en solucion 0.4 M de H,SO,4 a temperaturas
de 5y 24°C se presentan en las Figuras 12 y 13. Las dos curvas presentan el
mismo comportamiento y similares respuestas de densidad de corriente durante el
tiempo de anodizado. Por ejemplo, el valor inicial de la densidad de corriente es de
3,01 mA y 1,89 mA para 5 y 24°C respectivamente. Y el valor final de
estabilizacién de la densidad de corriente de las curvas es de 26,43 mA/cm? y
26,18 mA/cm? para la temperatura de 5 y 24°C. También se encontré que la carga
aplicada y densidades de corriente de estabilizacibn de cada escalon fueron
similares para las dos curvas densidad de corriente — tiempo a 5°C como a 24°C.
En la Tabla 5 se resumen los diversos parametros observados de las curvas

densidad de corriente - tiempo para las dos temperaturas utilizadas.
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Figura 12. Curva densidad de corriente - tiempo para la aleacion AA 7075-T6
anodizada a un voltaje escalonado de 3, 6, 9, 12, 15y 18 V por 300 s para cada

voltaje, en solucion 0.4 M de H,SO,4 a 5°C.
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Fuente: Autores del proyecto

Figura 13. Curva densidad de corriente - tiempo para la aleacion AA 7075-T6
anodizada a un voltaje escalonado de 3, 6, 9, 12, 15y 18 V por 300 s para cada
voltaje, en solucién 0.4 M de H,SO,4 a 24°C.
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Fuente: Autores del proyecto
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Tabla 5. Resumen de los parametros caracteristicos de las curvas densidad de
corriente - tiempo obtenidas durante el anodizado de las muestras de la aleacion
AA 7075-T6 a voltaje escalonado de 3, 6, 9, 12, 15 y 18 V por 1800 s con

intervalos de 300 s para cada voltaje, en solucién 0.4 M de H,SO4a 5 y 24°C.

Temperatura a\p/)(l)ilt;(:jdeo inﬁ:lijarrl] edr;t?a I | de estabilizacién

(°C) %) (mA/cm?) (mA/cm®)

5 3 300 3,01 3,73
24 3 300 1,89 3,83

5 6 300 3,73 8,48
24 6 300 3,83 8,33

5 9 300 8,48 12,78
24 9 300 8,33 12,88

5 12 300 12,78 17,64
24 12 300 12,88 17,48

5 15 300 17,64 22,04
24 15 300 17,48 22,04

5 18 300 22,04 26,43
24 18 300 22,04 26,18

Fuente: Autores del proyecto

En la Figuras 14 (a) y 14(b) se presentan las curvas de densidad de corriente —
tiempo para probetas de la aleacion AA 7075-T6 anodizadas a voltajes fijos de 3,
6,9, 12,15y 18 V por 300 s, en solucién 0.4 M de H,SO,4 a temperaturas de (a)
5°C y (b) 24°C, utilizadas para comparar su comportamiento y parametros

caracteristicos con las curvas anodizadas a voltaje escalonado.
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Figura 14 (a) y (b). Curvas densidad de corriente - tiempo para la aleacion AA
7075-T6 anodizada a voltajes fijos de 3, 6, 9, 12, 15y 18 V por 300 s para cada
voltaje, en solucion 0.4 M de H,SO,4 a (a) 5°C y (b) 24°C.
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Fuente: Autores del proyecto
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Las curvas densidad de corriente - tiempo para temperaturas de 5 y 24°C de
probetas de la aleacion AA 7075-T6 anodizada a voltajes fijos 3 V por 300 s Figura
14(a) y 14(b), muestran un comportamiento similar y representativo de la
formacion de las peliculas anddicas porosas. En el caso de la probeta anodizada a
3 V por 300 s se observa un ascenso inicial de la densidad de corriente de
aproximadamente 2,09 mA/cm? y 1,99 mA/cm? para 5 y 24°C respectivamente,
debido a la presencia de una delgada pelicula de 6xido formada de manera natural
sobre la aleacibn AA 7075-T6 decapada. La densidad de corriente aumenta
linealmente con respecto al tiempo para las dos temperaturas empleadas,
indicando la formacion de la pelicula barrera. La velocidad de formacion de las
peliculas barreras es 0,263 y 0,264 mA/cm®s para 5 y 24°C respectivamente.
Luego de esta region lineal, la densidad de corriente alcanza un valor maximo, y
seguidamente comienza a disminuir. Esta regién de transicién corresponde a la
formacion de los primeros embrio poros, los cuales alcanzaran sus dimensiones
finales, una vez que la densidad de corriente alcance su estado estacionario. La
densidad final de estabilizacion para la probeta anodizada a 3 V por 300 s es de

3,93 mA/cm? y 3,68 mA/cm? a 5y 24°C respectivamente.

Un comportamiento similar se observa en las curvas densidad de corriente —
tiempo para las probetas anodizadas a los demas voltajes. Sin embargo, se
observa que las pendientes de la region lineal de las curvas densidad de corriente
- tiempo aumentan al incrementar el voltaje de anodizado para las dos
temperaturas. Una vez las regiones lineales terminan, los voltajes de estabilizacion
también aumentan proporcionalmente al voltaje aplicado. En la Tabla 6 se
resumen los diversos parametros observados de las curvas densidad de corriente

- tiempo para los seis voltajes utilizadas a 5y 24°C.

51



Tabla 6. Resumen de los parametros caracteristicos de las curvas densidad de

corriente - tiempo obtenidas durante el anodizado de las muestras de la aleacion
AA 7075-T6 a voltajes fijos de 3, 6, 9, 12, 15y 18 V a 300 s, en solucién 0.4 M de
H,SO,a 5 y 24°C.

Temperatura a\éﬁlé:{jeo | de inicio Pendiente establil(ijzeacién
(°C) (V) (mA/cm?) (Ilcm®’s) (mA/cm?)
5 3 300 2,09 0,26 3,93
24 3 300 1,99 0,26 3,68
5 6 300 2,4 1,85 8,43
24 6 300 1,89 15 8,28
5 9 300 2,4 29 12,78
24 9 300 1,07 3,75 12,88
5 12 300 2,5 3,21 17,54
24 12 300 2,09 4 17,48
5 15 300 2,4 4,192 21,98
24 15 300 1,89 4,59 21,73
5 18 300 2,53 4,56 26,34
24 18 300 1,73 4,41 26,23

Fuente: Autores del proyecto

En la Figura 15 se presentan las curvas de densidad de corriente — tiempo para
probetas de la aleacion AA 7075-T6 anodizadas a voltajes fijos de 6, 12y 18 V
por 60 s, en solucion 0.4 M de H,SO,4 a (a) 5°C y (b) 24°C, que se utilizaron para
sellarlas en agua caliente a 96°C por 1800 s. Para determinar sus espesores
mediante espectroscopia de impedancia electroquimica y, sus velocidades de
corrosion mediante extrapolacion de Tafel y espectroscopia de impedancia

electroquimica.
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Figura 15. Curvas densidad de corriente - tiempo para probetas de la aleacion AA
7075-T6 anodizadas a voltajes fijos de 6, 12 y 18 V por 60 s, en solucion 0.4 M
de H,SO4 a (a) 5°C y (b) 24°C.
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Fuente: Autores del proyecto
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Las curvas densidad de corriente — tiempo de la Figura 15 presentan un similar
comportamiento a las curvas obtenidas en la Figura 14 para los mismos voltajes
utilizados. La densidad de corriente de inicio, la pendiente de crecimiento de la
pelicula barrera, asi como la densidad de corriente de estabilizacion final para 5 y

24°C, se presentan en la Tabla 7.

Tabla 7. Resumen de los parametros caracteristicos de las curvas de densidad de
corriente — tiempo para probetas de la aleacion AA 7075-T6 anodizadas a voltajes
fijos 6,12y 18 V por 60 s, en solucién 0.4 M de H,SOsa 5 y 24°C.

Temperatura Vqltaje : Agmento Pendiente I.c.ie L.
aplicado inicial de la | estabilizacion
(°C) (mA/cm?) (I/s) (mA/cm?)
5 6 60 1,53 2,07 8,54
24 6 60 1,17 2,16 8,23
5 12 60 1,27 3,46 17,33
24 12 60 1,27 3,84 17,38
5 18 60 1,43 4,35 26,49
24 18 60 1,22 4,73 26,28

Fuente: Autores del proyecto

En resumen, el comportamiento individual de cada escalon de las probetas de
aleacion AA 7075-T6 anodizadas a voltaje escalonado por 1800 s, fueron afines al
comportamiento de las probetas anodizadas a voltajes fijos por 60 s y 300 s, para
las dos temperaturas utilizadas. También se observo que el area bajo la curva de
las curvas densidad de corriente — tiempo son proporcionales al aumento del
tiempo y representan la carga total aplicada al sistema, de la cual dependera el

espesor final de las peliculas anddicas.
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5.2 ESPECTROSCOPIA DE IMPEDANCIA ELECTROQUIMICA (EIS)

Mediante esta técnica se estudiaran las modificaciones de las propiedades
electroquimicas de los recubrimientos de anodizado sobre la probeta de aleacion
AA 7075-T6 selladas y sin sellar. En este trabajo se utiliza los diagramas de
Nyquist y Bode (modulo de impedancia) para analizar el comportamiento del

recubrimiento anddico.

El comportamiento de impedancia electroquimica de la probeta de aleacion AA
7075-T6 decapada mostradas en las Figuras 16 y 17 muestran un espectro de
impedancia con un componente simple tipico asociado a la doble capa eléctrica de
la aleacion en una solucioén acuosa, donde la resistencia esta relacionada con los

procesos de corrosién, es decir, la resistencia a la polarizacién .

Por
consiguiente, las resistencias y capacitancias de las peliculas formadas por
anodizado, se atribuyen directamente a las peliculas anddicas . Debido al
aislamiento dieléctrico que muestran las peliculas de alumina el efecto de la doble
capa eléctrica sobre las resistencias y capacitancias de las muestras anodizadas

puede considerarse despreciable. 8

Las Figuras 18 y 19 presentan los graficos de Nyquist y Bode para las probetas de
aleacion AA 7075-T6 anodizada a voltaje escalonado de 3, 6, 9, 12, 15y 18 V a
1800 s con intervalos de 300 s para cada voltaje a 5y 24°C. En grafico de Nyquist
se observa que la resistencia 6hmica es relativamente mayor para las probetas
anodizadas a 5°C. En el grafico de Bode se observa que las probetas de aleacion
AA 7075-T6 anodizadas muestran un mayor moédulo de la impedancia con

respecto a la probeta sin anodizar.
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Figura 16. Grafico de Nyquist para la probeta de aleacion AA 7075-T6 decapada
en NaOH por 120 s y neutralizada en HNO3 por 5 s.
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Fuente: Autores del proyecto

Figura 17. Gréfico de Bode para la probeta de AA 7075-T6 decapada en NaOH
por 120 s y neutralizada en HNO3 por 5 s.
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Figura 18. Gréficos de Nyquist obtenidos para la Probeta de aleacion AA 7075-T6
anodizada a voltaje escalonado de 3, 6, 9, 12, 15y 18 V a 1800 s con intervalos

de 300 s para cada voltaje, a 5y 24°C.
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Fuente: Autores del proyecto

Figura 19. Graficos de Bode obtenidos para la probeta de aleacion AA 7075-T6
anodizada a voltaje escalonado de 3, 6, 9, 12, 15y 18 V a 1800 s con intervalos

de 300 s para cada voltaje, a 5y 24°C.
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Fuente: Autores del proyecto
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Las Figuras 20, 21, 22 y 23 presentan los gréficos de Nyquist y bode para las
muestras de aleacion AA 7075-T6 anodizadas a voltajes fijos de 3, 6, 9, 12, 15y
18 V por 300 s para 5y 24°C. En los diagramas de Nyquist de las Figuras 20y 21
se observa que la impedancia aumenta proporcionalmente con respecto al voltaje
aplicado. También se observa una similitud entre los graficos de Nyquist probetas
anodizadas a 5 y 24°C, con una pequefa diferencia de superioridad en las
muestras anodizadas a 24°C, por lo que muy probablemente los espesores de la
pelicula barrera formadas a 5 y 24°C son similares. Lo anterior concuerda con lo
observado en las curvas densidad de corriente - tiempo. En los diagramas de
Bode de las Figuras 22 y 23 en frecuencias medias, que es donde se evalla la
transferencia de carga, se observa un aumento en el médulo de impedancia de las
peliculas anddicas desarrolladas con respecto a la probeta decapada. También se
observan tres cambios de pendiente, atribuidos a los tres procesos de interaccién
de la corriente alterna aplicada. El primero con la resistencia que ofrece el

electrolito, el segundo con la capa barrera y finalmente con el material base.

Figura 20. Graficos de Nyquist obtenidos para las probetas de aleacion AA 7075-
T6 anodizadas a voltajes fijos de 3, 6,9, 12, 15y 18 V a 300 s para 5°C.
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Fuente: Autores del proyecto
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Figura 21. Graficos de Nyquist obtenidos para las probetas de aleacion AA 7075-
T6 anodizadas a voltajes fijos de 3,6, 9, 12, 15y 18 V a 300 s para 24°C.
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Figura 22. Gréaficos de Bode obtenidos para las probetas de aleacion AA 7075-T6
anodizadas a voltajes fijos de 3, 6, 9, 12, 15y 18 V a 300 s para 5°C.
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Fuente: Autores del proyecto
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Figura 23. Gréaficos de Bode obtenidos para las probetas de aleacion AA 7075-T6
anodizadas a voltajes fijos de 3,6, 9, 12,15y 18 V a 300 s para 24°C.

10000000
1000000
100000 ¢ 18v
—~~ W 15v
~_10000
S A12v
¥
E 1000 X 9v
X6év
< 100
N ®3v
10 + Blanco
1
0 1 10 100 1000 10000 100000
Frecuencia (Hz)

Fuente: Autores del proyecto

Las Figuras 24 y 25 presentan los gréaficos de Nyquist para las probetas de la
aleaciéon AA 7075-T6 anodizadas a voltajes fijos de 6, 12y 18 Vpor 60s a5y
24°C y selladas en agua caliente a 96°C por 1800 s. Se observa que la
impedancia aumenta proporcionalmente con respecto al voltaje aplicado. También
se observa una similitud entre los graficos de Nyquist para las probetas

anodizadas a 5y 24°C.
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Figura 24. Gréficos de Nyquist para probetas de la aleacion AA 7075-T6
anodizadas a voltajes fijos de 6, 12y 18 V por 60 s, en solucion 0.4 M de H,SOq4

a 5°C y selladas en agua caliente a 96°C por 1800 s.
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Fuente: Autores del proyecto

Figura 25. Gréaficos de Nyquist para probetas de la aleacion AA 7075-T6
anodizadas a voltajes fijos de 6, 12 y 18 V por 60 s, en soluciéon 0.4 M de H,SOq4
a 24°C y selladas en agua caliente a 96°C por 1800 s.
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Fuente: Autores del proyecto
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De acuerdo a los diagramas de Nyquist de las probetas AA 7075-T6 anodizadas a
voltaje escalonado sin sellar por 1800 s se observa una menor resistencia 6hmica
que las probetas anodizadas sin sellar a voltaje fijo por 300 s para 12, 15y 18 V.
Ademas, se compararon los diagramas de Nyquist de las probetas anodizadas a
voltaje fijo por solo 60 s y selladas en agua destilada a 96°C con las probetas
anodizadas sin sellar a voltaje fijo por 300 s, mostrando el impacto que tiene el
sellado sobre las probetas anodizadas debido a la alta resistencia éhmica que
genera las peliculas selladas, que es proxima a 2Moh muy parecida a la
resistencia 6hmica de las probetas sin sellar a 12 V por 300 s. Lo que sucede es
que durante el proceso de sellado se produce la hidratacién de la alimina,
formandose la boehmita (Al,O33H,0), esta transformacion va acompafiada de un
aumento de volumen el cual cierra la estructura porosa generando una pelicula de

6xido mas compacta libre de poros aumentando su resistencia a la corrosién 2%,

5.2.1 Circuitos equivalentes. En la modelizacion de los diagramas de impedancia
para la probeta decapada y los recubrimientos anddicos sellados y sin sellar, se

han propuestos los circuitos equivalentes que se presentan en la Figura 26.

Para las peliculas anddicas sin sellar se emple6 un circuito equivalente que
consta de una resistencia con dos combinaciones en paralelo de una resistencia y
un elemento de fase constante (Figura 26 (b)). En el caso de las peliculas
anddicas selladas en agua destilada a 96°C, se empled un circuito simple
compuesto por una resistencia en serie con una resistencia en paralelo con un
elemento de fase constante (Figura 26(c)). Para la probeta sin anodizar, se
empled un circuito con una resistencia simple en serie con una resistencia en

paralelo con un elemento de fase constante (Figura 26(a)).
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La convencion para los elementos de circuito es:

Figura 26. Circuitos equivalentes empleados para la simulacion de los resultados
experimentales de impedancia electroquimica de la aleacibn AA 7075-T6: a)

Probeta decapada, b) Probeta anodizada sin sellar ¢) Anodizada y sellada.
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Fuente: Autores del proyecto
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5.2.2. Calculo de espesores de las peliculas anddicas. Para el calculo de
espesores de las peliculas anodizadas sin sellar a 300 s 'y 1800 s, se tomaron los
valores de la capacitancia de la capa barrera obtenidos en la simulacion de los
espectros de impedancia electroquimica con el software Z-view. Los valores de los
espesores calculados mediante EIS, se presentan en las Tablas 8 y 9. El anexo A
muestra con detalle el calculo de los espesores.

Tabla 8. Valores de espesores calculados a partir de capacitancias, para las
peliculas sin sellar formadas a voltaje escalonado de 3, 6, 9, 12, 15y 18 V a 1800

s por intervalos de 300 s por cada voltaje, en solucién 0.4 M de H,SO,4 a 5y 24°C.

_ : Espesor de la capa
Tiempo| Voltaje barrera (nm)

S Aplicado
) P 5°C | 24°C

1800 (Escalonado| 75,51 64,72

Fuente: Autores del proyecto

Tabla 9. Valores de espesores calculados a partir de capacitancias, para las
peliculas sin sellar formadas a voltajes fijos de 3, 6, 9, 12, 15y 18 V a 300 s, en
solucion 0.4 M de H,SO4, a5y 24°C.

Espesor de la capa

Tiempo  Voltaje barrera (nm)

(s) Aplicado

&1C | 24°C

300 3 19,47 15,72
300 6 26,25 26,2
300 9 31,85 27,8
300 12 49,26 52,33
300 15 52,53 49,32
300 18 61,16 75,76

Fuente: Autores del proyecto
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Puede observarse que el espesor de la capa barrera calculada para las peliculas
anddicas sin sellar anodizadas a voltaje de forma escalonada y voltaje fijo a
temperaturas de 5y 24°C, presenta un valor similar que se encuentre en el rango
de los 15 a 76 nm como se observa en las Tabla 8 y 9. Sin embargo, se encontré
que los espesores de la capa barrera aumentan relativamente al aumento del

voltaje aplicado.

Para el célculo de espesores de las peliculas anodizadas selladas a 60 s, se
tomaron los valores de la capacitancia de la capa anddica sellada obtenidos en la
simulacion de los espectros de impedancia electroquimica con el software Z-view.
Los valores de los espesores calculados mediante EIS, se presentan en la Tabla
10, donde podemos observar que las peliculas anddicas de las probetas selladas
aumentan su espesor debido al aumento en el crecimiento de la capa porosa a

medida que aumentan el voltaje aplicado para anodizar.

Tabla 10. Valores de espesores calculados a partir de capacitancias, para las
peliculas selladas formadas a voltajes fijos de 6, 12 y 18 V a 60 s, en solucién
0.4 M de H,SO4a 5y 24°C.

Espesor del 6xido formado

Voltaje calculado por EIS
Aplicado (nm)
24°C 5°C
60 6 100,09 86,03
60 12 143,28 166,12
60 18 149,35 171,27

Fuente: Autores del proyecto
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5.3 EXTRAPOLACION DE TAFEL

Las Figuras 27 y 28 muestran las curvas de Tafel obtenidas para las probetas
de la aleacion AA 7075-T6 anodizadas a voltajes fijos de 6, 12y 18 V por 60 s,
en solucién 0.4 M de H,SO4a 5y 24°C, y selladas en agua a 96°C por 1800 s. Se
puede observar que las curvas de polarizacion siguen un comportamiento similar,
independiente de la temperatura de anodizado. También se observa que las
probetas anodizadas y selladas se desplazaron a potenciales mas positivos, entre
-0,58 a -0,62 V cuando el voltaje de anodizado aumento de 6 a 18 V a 5y 24°C,
comparado con la probeta de aleacion sin anodizar y sin sellar, que se encuentran

en potenciales de -0,73 V aproximadamente.

Figura 27. Curvas de polarizacion Tafel obtenidas para las probetas de la aleacion
AA 7075-T6 anodizadas a voltajes fijos de 6, 12y 18 V por 60 s, en solucién 0.4
M de H,SO,a 5°C y selladas en agua caliente a 96°C por 1800 s.
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Fuente: Autores del proyecto
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Figura 28. Curvas Tafel obtenidas para muestras de la aleacion AA 7075-T6
anodizadas a voltajes fijos de 6, 12y 18 V por 60 s, en solucién 0.4 M de H,SO,4
a 24°Cy selladas en agua caliente a 96°C por 1800 s.
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Fuente: Autores del proyecto

La Tabla 11 muestra los valores de las pendientes anddicas y catddicas
obtenidas de las curvas de extrapolacion Tafel y la resistencia a la polarizaciéon
obtenida a partir de espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS) para los
anodizados realizados. El calculo de estos valores, se realizdé siguiendo los
lineamientos de la norma ASTM G-102 (ver anexo B). A partir de estos valores

se calculd la velocidad de corrosion de las probetas anodizadas y selladas.
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Tabla 11. Datos obtenidos de la técnica de extrapolacion Tafel y resistencias a la
polarizacion obtenidas a partir de EIS, para las peliculas selladas formadas a
voltajes fijos de 6, 12 y 18 V a 60 s, en solucion 0.4 M de H,SO4 a5 y 24°C.

Tiempo  Voltaje Rp (ohm*cm?)
S) 5°C

Blanco 43,00 -257,00 8,44E+05
60 6 38,30 23,50 -61,00  -57,50 |2,43E+07 2,68E+07
60 12 28,10 34,10 -7750  -58,50 |2,49E+07 2,38E+07
60 18 ‘ 32,60 32,80 -38,50  -44,70 |3,71E+07 5,81E+07

Fuente: Autores del proyecto

En la Tabla 12 se presentan los valores de la velocidad de corrosiéon
determinados a partir de la prueba de extrapolacion Tafel y espectroscopia
de impedancia electroquimica, a continuacién se muestra la ecuacién que se

utilizé para determinar la velocidad de corrosién para cada una de las probetas:

CR=K1*—— *EW (5)
Donde:
K1: 0,1288 (MPY*G/pA*cm)
: 2,83 (g/cm3)

EW: 11,4395 (peso equivalente)
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Tabla 12. Resumen de las corrientes y velocidades de corrosion obtenidas a partir
de Extrapolacion Tafel y Espectroscopia de impedancia electroquimica, para las

peliculas selladas formadas a voltajes fijos de 6, 12 y 18 V por 60 s, en solucién
0.4 M de H,SO,a 5y 24°C.

Tiempo Voltaje icor Tafel (A/lcm2) icor EIS (A/cm2) mpy (Tafel) mpy (EIS)
24°C 5°C 24°C 5°C 24°C 5°C 24°C

Blanco 8,18E-07 1,90E-06 4,26E-01 9,89E-01
60 6 |1,11E-07 1,57E-07 | 4,20E-07 2,70E-07 | ©:/8E-02 8,17/E-02 | 2,19E-01 1,41E-01
60 12 |3,32E-07 2,26E-07 | 3,59E-07 3,93E-07 | 1,/3E-01 1,18E-01 | 1,87E-01 2,05E-01
60 18 | 3,04E-08 5,14E-08 | 2,06E-07 1,41E-07 | 1,58E-02 2,68E-02 | 1,07E-01 7,34E-02

Fuente: Autores del proyecto

Los resultados de las velocidades de corrosion obtenidos mediante las técnicas de
extrapolacion de Tafel y espectroscopia de impedancia electroquimica, mostradas
en la Tabla 12 indican que la velocidad de corrosién disminuye a medida que
aumenta el voltaje de anodizado. También podemos observar que los valores
obtenidos de velocidades de corrosion son aceptables teniendo en cuenta que las

probetas fueron anodizadas por solo 60 s.

5.4 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (SEM)

Cortes transversales de probetas de la aleacion AA 7075-T6 anodizadas a voltaje
escalonado y a voltaje fijo de 18 V a 24°C fueron estudiadas por microscopia
electronica de barrido. Se determino estudiar Unicamente las probetas anodizadas
a 24°C debido a que las curvas de densidad de corriente — tiempo y los diagramas
de Nyquist y Bode presentaron un comportamiento similar con respecto a las

probetas anodizadas a 5°C.
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Las Figuras 29 y 30 presentan las micrografias electronicas de la aleacion AA
7075-T6 anodizada en una solucion 0.4 M de H,SO, a voltaje escalonado por
1800 s y voltaje fijo de 18 V por 300 s a 24°C. En ambos casos, las peliculas
anddicas presentan una morfologia porosa caracteristica, de acuerdo con lo
observado en las curvas densidad de corriente-tiempo. Sin embargo, debido al
procedimiento usado en la preparacion de las muestras, detalles especificos de la
morfologia de las peliculas porosas, como la capa barrera, no pudieron ser

observados.

De acuerdo con las micrografias, el espesor de la pelicula anddica porosa formada
a voltaje escalonado es de 1625 nm, mientras que el espesor de la pelicula

anodica formada a voltaje fijo de 18 V es de 665 nm (Tabla 13).

Figura 29. Micrografias electronicas de la aleacion AA 7075-T6 anodizada en 0.4

M de H,SO, a voltaje escalonado 24°C.

ESB G 500 vV

File Name = 7075 ES25-013 if

Fuente: Microscopio electrénico de barrido. Universidad de Manchester.
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Figura 30. Micrografia electronica de barrido de la aleacion AA 7075 anodizada a
18 Ven 0.4 M H,SO,4 por 300 s a 24°C.

ESB Gr 500V
File Name = 7075 18V 25-009 tif

Fuente: Microscopio electrénico de barrido. Universidad de Manchester.

Tabla 13. Espesores experimentales y tedricos de las peliculas anddicas

desarrolladas en 0.4 M de H,SO, a voltaje escalonado y voltaje fijo a 24°C.

ESmEsl Espesor tedrico de
Voltaje Ob;ervados oxido formado
Aplicado medl?Sr';e) S (um)
1800 |Escalonado 1,62 12,82
300 18 0,66 3,58

Fuente: Autores del proyecto
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Los espesores determinados por SEM para las probetas anodizadas a voltaje
escalonado y voltaje fijo esta muy por debajo de los espesores tedricos mostrados
en la Tabla 13, sugiriendo que durante el proceso de anodizado se presentan
fendbmenos alternos, como evolucion de oxigeno, que impiden que toda la carga
aplicada sea utilizada para oxidar la aleacion y producir la pelicula anddica. Este
fenémeno ha sido reportado ampliamente en la literatura y su origen radica en la

presencia de particulas de segunda fase en esta aleacién.®

En el presente trabajo se determiné el espesor de las peliculas anddicas por SEM
y EIS, una comparacion, para el caso particular del anodizado a voltaje fijo de 18
V, se presenta en la Tabla 14, Como se puede observar los espesores
determinados por ambas técnicas muestran valores similares. De esta forma se
podria sugerir que los espesores de la capa barrera determinados mediante
espectroscopia de impedancia electroquimica para las probetas anodizadas a 300

y 1800 s se encuentran préximos a los espesores reales.

Tabla 14. Espesores de la capa anddica porosa determinados por SEM y EIS,
para probetas de aleacion AA 7075-T6 anodizadas a voltaje de 18 V por 300 s a
24°C.

Espesor Espesor
Temperatura Voltaje Tiempo capa capa

®) V) (s) porosa porosa EIS
SEM (nm) (nm)

24 18 60 665 745

Fuente: Autores del proyecto
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6. CONCLUSIONES

v' Las graficas densidad de corriente — tiempo desarrolladas por medio del
anodizado potenciostético en una solucion 0.4 M de H,SO,4 a 5y 24°C, por
diferentes tiempos de hasta 1800 s, presentaron un comportamiento
caracteristico de la formacion de peliculas anddicas porosas. Donde se
observaron las tres zonas caracteristicas del proceso, la primera
correspondiente a la formaciéon de la capa barrera, la segunda a la
formacién de los primeros embrio poros y por ultimo el crecimiento de la
pelicula porosa. Ademas, mostraron un aumento proporcional de la
pendiente y la corriente de estabilizacion a medida que aumenta el voltaje
aplicado, indicando una mayor velocidad de crecimiento y un aumento del

espesor final de la pelicula anddica para las dos temperaturas usadas.

v De acuerdo con los resultados obtenidos de la técnica de espectroscopia de
impedancia electroquimica (EIS), se puede afirmar que las peliculas
anddicas desarrollas presentan mayor resistencia 6hmica a medida que
aumenta el voltaje aplicado, para las temperaturas de 5 y 24°C. Es decir a

medida que aumenta el espesor de la pelicula anddica.

v Los resultados de espectroscopia de impedancia electroquimica, junto con
las curvas de densidad de corriente — tiempo, sugieren que la variable
temperatura no representd ningun cambio significativo sobre los espesores
y las resistencias ohmicas de las peliculas anddicas desarrolladas sobre la

aleaciéon AA 7075 a las condiciones usadas en el presente trabajo.
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v' El espesor de la capa barrea obtenido a partir de los diagramas de Nyquist
y Bode para las peliculas anddicas sin sellar a 300 s y 1800 s, presentan
valores en un rango de 15 a 76 nm, tanto para 5°C como para 24°C.
Corroborando que el espesor de la capa barrera de las peliculas anodicas

sobre el aluminio y sus aleaciones no dependen del tiempo de anodizado.

v' Las velocidades de corrosion determinadas a través de la extrapolacion
Tafel y espectroscopia de impedancia electroquimica para las peliculas
anddicas desarrolladas a 60 s y posteriormente selladas, fueron menores
con respecto a la probeta sin anodizar, por tal motivo se puede concluir que
las probetas anodizadas ofrecen mayor protecciéon. Ademas, se encontré
que la velocidad de corrosién disminuye a medida que aumenta el voltaje

aplicado.

v Los espesores de las peliculas anddicas desarrolladas por la aplicacién del
voltaje de forma escalonada y voltaje fijo a 5y 24°C, observadas mediante
microscopia electronica de barrido muestran una gran diferencia con
respecto a los valores tedricos calculados sugiriendo que durante el
proceso de anodizado hubo evolucion de oxigeno y se redujo la eficiencia

del proceso de anodizado.

v La aplicacién del proceso de anodizado para desarrollar sistemas externos
de fijacién 6sea con la aleacion AA 7075-T6, aplicando un voltaje de forma
escalonada de 3, 6, 9, 12, 15y 18 V a 1800 s con intervalos de 300 s para
cada voltaje podria ser un proceso alternativo para proteger la aleacion
contra la corrosion en ambientes biologicos, debido a que se formaron

peliculas anddicas porosas de alta resistencia 6hmica.
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7. RECOMENDACIONES

v" Realizar estudios sobre el comportamiento que tiene los elementos de
segunda fase sobre la morfologia y espesores de las peliculas anddicas
desarrolladas sobre la aleacion AA 7075-T6 por medio de la técnica de

microscopia electrénica de barrido (SEM).

v' Utilizar un electrolito neutro como el pentaborato de amonio para realizar
las pruebas de espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS), con el
fin de evitar el picado del material, y asi permitir mejorar el calculo de
espesores de la capa anddica. Ademas se recomienda realizar pruebas de
resistencia a la corrosion de la aleacién AA 7075-T6 ante fluidos corporales

simulados.

v' Comparar la resistencia a la corrosion de probetas de aleacion AA 7075-T6
anodizada de forma escalonada por media hora con probetas anodizadas
por media a voltaje constante.

v" Mejorar las condiciones de decapado o implementar un método distinto
para la preparacion superficial de la aleacibn AA 7075-T6, realizada en
este trabajo de investigacién, que no permita revelar los elementos de
segunda fase de la aleacion y que active la superficie del material para el

anodizado.
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9. ANEXOS

ANEXO A. METODO PARA CALCULAR LOS ESPESORES DE LAS PELICULAS
ANODICAS A PARTIR DE CAPACITANCIAS

Los espesores de las peliculas anddicas pueden calcularse considerandolas como
un capacitor de placas paralelas. La capacitancia de un condensador de placas
paralelas depende de su geometria asi:

Por lo tanto, los espesores de las peliculas se obtienen remplazando los valores
de capacitancia por unidad de area obtenidos en la simulacion de los espectros de
impedancia electroquimica, y las constantes K y €9. En donde ¢ es la permisividad
de la pelicula anddica & es la permisividad en el vacio (8.85*102 F/m) , k es la
constante dieléctrica del material anddico (8.5), A es el area anodizada, y d es el
espesor de la pelicula. Por ejemplo para la pelicula formada a voltaje escalonada
por 1800 segundos a temperatura de 5°C se obtuvo una capacitancia por unidad
de &rea de 9,961*10° F/cm?. Asi el valor del espesor seré:

80



ANEXO B. METODO PARA CALCULAR LA DENSIDAD DE CORRIENTE DE
CORROSION A PARTIR DE EXTRAPOLACION TAFEL Y ESPECTROSCOPIA
DE IMPEDANCIA ELECTROQUIMICA (EIS)

EXTRAPOLACION DE TAFEL

A partir de las curvas Tafel se determino las pendientes anddicas y catddicas, asi
como la densidad de corrosion. Para detallar el método por el cual se obtuvieron
los valores expuestos en la tabla (8) y (9), se hace uso de la curva de Tafel para la
probeta anodizada a 6V por 60s en 0.4M de H2S0O4 a 5°C, y sellada en agua
destilada caliente por 1800s a 96°C.

-0,40
o
7]
< 0,50
3 y=3,8632x- 567,61
R®=0,2104
2 060 ]
2 ¢ o
S 070 *6V
c
g
= 080 ¥=-4,8759x- 637,47 | mmE
R®=0,9038
-0,90 | |
1,00E-09  1,00E-08  1,00E-07  1,00E-06  1,00E-05
Logi (A)

Fuente: Autores del proyecto

Inicialmente se calcula el valor del potencial de corrosion, para esto se promedian

los valores de los potenciales de corrosion anédicos y catodicos obtenidos en los
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datos. El cambio de signo en el valor de la de corriente, indica cuales son dichos
potenciales.

Potencial Corriente
(V) (A/cm?2)
-5,99E-01 -2,07E-08
-5,99E-01 -1,58E-08
-5,98E-01 6,81E-09
-5,98E-01 1,72E-08

Una vez conocido el valor del potencial de corrosion, se toman 10 puntos cercanos
a este valor, en cada curva (anddica y catddica), y se hace una regresion lineal
para obtener las pendientes de Tafel. En este caso, se tomaron los siguientes

puntos:
Corriente Potencial _ ) Potencial
5 Log i(A/lcm*)
(A/cm?) (V) (mV)
Parte catodica
-9,26E-08 -6,03E-01 -7,03 -603,30
-7,20E-08 -6,03E-01 -7,14 -602,82
-5,77E-08 -6,02E-01 -7,23 -602,32
-5,93E-08 -6,02E-01 -7,22 -601,83
-4,45E-08 -6,01E-01 -7,35 -601,36
-2,13E-08 -6,01E-01 -7,67 -600,83
-2,13E-08 -6,00E-01 -7,67 -600,33
-1,57E-08 -6,00E-01 -7,80 -599,86
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-2,07E-08 -5,99E-01

-7,68

-599,33

-1,58E-08 -5,99E-01

-7,80

-598,85

De la regresion lineal, se obtienen la ecuacion mostrada en la grafica:

Ecuacién catoddica:

Para conocer el valor del logaritmo de la densidad de corriente de corrosion, se

toma una de las ecuaciones, en este caso la ecuacion catddica, se iguala al valor

del potencial de corrosion calculado anteriormente, y se despeja X.

Finalmente se toma el antilogaritmo Yy se conoce el valor de la densidad de

corriente de corrosion, necesario para hallar la velocidad de corrosion del sistema.
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ESPECTROSCOPIA DE IMPEDANCIA ELECTROQUIMICA (EIS)

La densidad de corrosion determinada mediante EIS, se hizo a partir de la
constante Stern-Geary B y la resistencia a la polarizacion Rp. La ecuacion

utilizada para determinar la densidad de corrosion se muestra a continuacion:

La resistencia a la polarizacién se determina partir de la simulacién de los datos
de los diagramas de impedancia (Nyquist y bode) mediante el software Zview,
presentados en la tabla 8. Y la constante de Stern-Geary B, se encuentra a partir
de las pendientes anddicas y catédicas de las curvas Tafel, mediante la siguiente

ecuacion:

Para detallar el método por el cual se obtuvieron los valores expuestos en la tabla
11, se utilizaron los datos obtenidos en los diagramas de impedancia para la
probeta anodizada a 6V por 60s en 0.4M de H2S0O4 a 5°C, y sellada en agua
destilada caliente por 1800s a 96°C
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ANEXO C. TABLAS DE ESPESORES TEORICOS PARA LAS PELICULAS
ANODICAS DESARROLLADAS EN ACIDO SULFURICO (H,SO,;) 0.4 M A
TEMPERATURAS DE 5 Y 24°C

Tabla 1. Valores de espesores calculados a partir de capacitancias, para las

peliculas sin sellar formadas a voltaje escalonado de 3, 6, 9, 12, 15y 18V a 1800s

por intervalos de 300s por cada voltaje, en solucién 0.4M de H,SO, a 5°C y 24°C.

Espesor de Espesor
Carga - : Espesor de la
Temperatura : aluminio tedrico de
3 aplicada : ) capa barrera
((®) 2 oxidado oxido formado
(Clcm?) (nm)
() ()
1800 5 27,17 9,39 12,86 75,51
1800 24 27,07 9,35 12,82 64,72

Tabla 2. Valores de espesores calculados a partir de capacitancias, para las

peliculas sin sellar formadas a voltaje de 3, 6, 9, 12, 15y 18V a 300s, en solucién
0.4M de H,S0O,4 a 5°C y 24°C.

Temperatura Voltaje Carga Espesor de Espesor tedrico Espesor de la
(°C) aplicada aluminio de oxido capa barrera
(C/cmz) oxidado formado (um) (nm)
(Cl))

5 3 1,17 0,40 0,55 19,47

24 3 1,12 0,38 0,53 15,72

5 6 2,46 0,85 1,16 26,25

24 2,41 0,83 1,14 26,20

5 9 3,71 1,28 1,76 31,85
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24 9 3,71 1,284 1,76 27,80

5 12 5,08 1,75 2,40 49,26
24 12 5,06 1,75 2,39 52,33
5 15 6,34 2,19 3.00 52,53
24 15 6,33 2,19 3.00 49,32
5 18 7,62 2,63 3,60 61,16
24 18 7,57 2,61 3,58 75,767

Fuente: Autores del proyecto

Tabla 3. Valores de espesores calculados a partir de capacitancias, para las
peliculas selladas formadas a voltaje de 6, 12 y 18V a 60s, en solucion 0.4M de
H,S0, a 5°C y 24°C.

Espesor de Espesor E del
Temperatura _ Carga aluminio tedrico de spesor,dg a
(°C) Voltaje (V) apllcadza oxidado oxido capa anodica
(Clem?) (um) formado (nm)
(Hm)
5 6 0,43 0,15 0,2 86,03
24 6 0,42 0,14 0,2 100,09
5 12 0,85 0,29 0,4 166,12
24 12 0,86 0,29 0,4 143,28
5 18 1,29 0,44 0,61 171,27
24 18 1,28 0,44 0,6 149,35

Fuente: Autores del proyecto
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