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Las peliculas nanoestructuradas de 6xido de aluminio son de gran interés en nanotecnologia por su amplia
gama de aplicaciones y propiedades ajustables de acuerdo a su funcionalidad. En el presente trabajo se utilizd Al
1050 para sintetizar 6xido de aluminio anddico, empleando como electrolito acido oxalico 0,3 y 0,9 M, variando
la temperatura del electrolito en 20, 30 y 40 °C y el voltaje de anodizacién en 20, 30, 40 y 60 V, con el objetivo
de evaluar la microdureza en funcidon de los parametros de sintesis anddica a través de las propiedades
morfoldgicas del dxido.

La oxidacidon anddica de aluminio es un proceso electroquimico simple, de bajo costo y versatil que
permite obtener recubrimientos nanoporosos de diferentes morfologias, variando los parametros
electroquimicos de sintesis, como la naturaleza, la concentracién y la temperatura del electrolito y el
voltaje de anodizacion. Debido a sus aplicaciones en electréonica, almacenamiento de energia,
filtracion, catalisis, fotdnica y biomateriales, el interés de éstas nanoestructuras ha aumentado
significativamente durante la ultima década [1].

En general, la aplicabilidad de estas peliculas depende fuertemente de sus propiedades mecanicas,
como la dureza, la resistencia a la fractura y al desgaste [2]. Sin embargo, poco se ha estudiado sobre
la microdureza y su variacion en funcion de las condiciones de sintesis anddicas y las propiedades
morfoldgicas del 6xido nanoestructurado.

En el presente trabajo se utilizé Al 1050 para sintetizar éxido de aluminio anddico (OAA), empleando
como electrolito acido oxalico en distintas concentraciones, variando la temperatura del electrolito y
el voltaje de anodizacidon con el objetivo de evaluar la influencia combinada de estas variables sobre
la microdureza de las peliculas de OAA, y correlacionar esta propiedad con las caracteristicas
morfoldgicas del éxido como el didmetro de poro (dp), la distancia interporo (dt), la densidad de poro
(p) y el espesor (e).

La preparacion superficial del sustrato Al 1050 se realizd con las siguientes etapas sucesivas: 1-
desbaste, 2-pulido, 3-electropulido y 4-ataque quimico [3]. Luego, las anodizaciones se realizaron en
dos pasos iguales durante 1 h cada uno, a 20, 30, 40 y 60 V en solucién de acido oxalico 0,3y 0,9 M,
a las temperaturas de 20, 30 y 40 = 2 °C. Para remover la capa de 6xido producida durante el primer
anodizado, se atacd quimicamente la superficie con solucién de 6% H3PQOa4, 1,8 % H2CrO4, y 92,2 %
de H20 (porcentajes en peso), a 60 °C durante 3 h.

La identificacién de nanoporos se realizé mediante Microscopia Electrénica de Barrido (MEB), utilizando
un equipo Carl Zeiss NTS - SUPRA 40. La determinacion de dp, di y p, se realizb con el software libre
Imagel. El espesor de las peliculas de éxido se midié mediante la observacién de la seccion transversal
de las muestras en un microscopio 6ptico Nikon EPIPHOT. Las mediciones de microdureza vickers se
efectuaron mediante un microdurémetro Future Tech FM-800, utilizando una carga de 25 y 100 gr
durante 15 s, realizandose 15 mediciones por muestra. Cabe destacar, que la utilizacién de cargas
diferentes no generd variacion en los valores de microdureza obtenidos. En la Tabla 1 se presentan
los valores de microdureza, dp,di, p y é para cada condicion de sintesis (la letra O seguida de un
numero, corresponden al acido oxalico y la concentracidon en Molar; la letra T a la temperatura del
electrolito en °C y la letra V al voltaje en voltios). La Figura 1-a muestra micrografias MEB de
recubrimientos anodizados en diferentes condiciones, y la Figura 1-b representa la influencia de los
parametros de sintesis sobre la microdureza de las peliculas de OAA. En la Figura 1-b puede observarse



que los menores valores de microdureza corresponden a los recubrimientos obtenidos a 60 V y con
electrolitos a 40 °C. Esto podria explicarse, considerando que altos voltajes y temperaturas de sintesis
producen poros de mayor tamafio (Tabla 1) y de paredes finas, que consecuentemente generan un
aumento en la porosidad del éxido. Ademas, se observa un efecto significativo de la concentracion del
acido oxalico sobre la microdureza del 6xido. Los recubrimientos sintetizados con acido oxalico 0,9 M
presentan menores valores de microdureza que los correspondientes de 0,3 M. La disminucion de la
microdureza con el aumento de la concentracién de acido podria explicarse considerando que la p
aumenta con la concentracion de acido oxalico (Tabla 1), aumentando consecuentemente la porosidad

del oxido.

Condiciones de
sintesis de OAA

Microdureza [HV]

dp [nm]

di [nm]

p [poros/pum?]

e [pm]

00,3 T20 V30

5,4x10% + 5,3x10!

4,2x10" + 4,9x100

7,4x10" + 1,0x10*

1,9x102 + 9,4x10°

1,1x10! £ 0,9x10°

00,3 T20 v40

5,4x10% + 2,7x10!

4,4x10! £ 6,7x10°

9,2x10* + 4,9x10°

1,1x10% £+ 2,6x10°

2,4x10" + 0,5x10°

00,3 T20 V60

3,5x10% + 2,1x10!

8,5x10" * 1,9x10"

1,3x102 + 2,2x10!

5,4x10' * 3,8x10°

1,1x102 £ 0,9x10°

00,3 T30 V30

5,1x10% + 2,9x10!

4,2x10" % 5,0x100

7,4x10" + 1,1x10"

1,8x102 £ 8.0x10°

2,2x10 + 1,0x10°

00,3 T30 v40

4,3x10%2 + 1,3x10?!

6,0x10! + 7,2x10°

9,2x10! + 1,6x10?

1,1x102 + 7,2x10°

5,0x10! + 0,6x10°

00,3 T30 V60

4,6x10" + 1,8x10°

1,3x102 + 1,9x10!

1,4x102 + 1,5x10!

5,0x10" * 2,3x10°

1,2x102 + 1,2x10°

00,3 T40 V30

2,9x102 + 1,0x10*

5,4x10% + 4,8x10°

7,2x10t + 7,2x10°

1,7x102 + 8,7x10°

3,1x10! + 0,7x10°

00,3 T40 v40

2,0x10% + 1,0x10!

7,9x10! + 6,1x100

1,0x102 + 1,1x10!

1,2x102 + 7,1x10°

7,3x10" + 0,5x100

00,3 T40 V60

4,0x10! £ 5,4x10°

1,4x10% + 8,7x10°

1,7x10% + 1,9x10!

3,5x10* + 2,3x10°

1,2x102% £ 0,6x10°

00,9 T20 V20

3,9x10% + 4,2x10!

2,7x10 £ 3,3x10°

5,3x10! * 5,2x10°

3,8x10% % 2,5x10°

1,0x10! + 0,4x10°

00,9 T20 V30

5,0x10% + 4,1x10!

3,7x10 £ 3,5x10°

7,5x10" % 5,4x100

1,9x102 + 7,0x10°

1,9x10! + 0,6x10°

00,9 T20 v40

5,0x10' + 3,0x10*

3,9x10" * 2,2x10°

9,6x10! + 3,1x10°

1,2x102% £+ 2,5x10°

3,6x10" + 1,1x10°

00,9 T30 V20

4,2x10% £ 2,6x10*

3,0x10! + 3,6x10°

5,2x10! + 5,6x10°

3,8x102 + 6,3x10°

1,7x10* £+ 0,3x10°

00,9 T30 V30

4,1x102 £ 1,5x101

4,2x10! + 2,8x10°

7,2x10* + 5,8x10°

2,1x10% + 6,3x10°

4,1x10! £ 1,1x10°

00,9 T30 Vv40

3,3x102 £ 2,2x10!

5,4x10! + 3,3x10°

9,5x10! * 4,7x100

1,3x102 + 2,6x10°!

1,1x102 £ 1,2x10°

00,9 740 V20

3,7x10 + 2,2x10°

3,6x10! + 3,3x10°

5,4x10! + 3,6x10°

3,5x10% + 1,3x10?!

3,0x10% + 1,0x10°

00,9 740 V30

4,0x10! £ 4,4x10°

5,1x10! + 3,3x10°

7,3x10! + 4,6x10°

2,0x102% + 1,5x10°

5,2x10! + 2,6x10°

00,9 T40 Vv40

7,6x10! £ 6,5x10°

7,1x10" * 3,6x100

9,5x10" * 3,2x100

1,1x102 + 7,5x10°

9,2x10" * 4,8x10°

Tabla 1: Condiciones de sintesis, valores medios y su error asociado de microdureza, didametro de poro,
distancia interporo, densidad de poros y espesor de las peliculas de OAA.
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Figura 1: Micrografias MEB de los recubrimientos anodizados a diferentes concentraciones, temperaturas y
voltajes (a) e influencia de estos parametros sobre la microdureza de las peliculas de OAA (b).
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