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RESUMO
O processo eletroquímico de oxidação do alumínio em um banho ácido através da passagem de corrente é denominado por anodização. A anodização torna-se muito importante para contribuir para o aumento da resistência ao desgaste e à melhoria da proteção do alumínio contra a corrosão. Pela imersão em solução orgânica ou por eletrodeposição em solução inorgânica obtem-se o colorimento do alumínio anodizado. O objetivo deste trabalho foi anodizar uma liga de alumínio por corrente contínua e pulsada e em seguida fazer seu colorimento. A camada de óxido de alumínio foi avaliada em termos de espessura e cor obtida, e pela dureza Vickers do filme. Os resultados mostraram que a corrente pulsada proporciona maior espessura de filme de óxido. A dureza Vickers do filme processado em corrente pulsada tende a exibir valor menor em comparação ao filme feito em corrente contínua.
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INTRODUÇÃO
 
A anodização é um processo de formação de uma camada de óxido de alumínio que é altamente influenciada pela composição da liga, e condições de processo, (1, 2, 3). Goueffon pesquisou sobre o coeficiente de expansão térmica de amostras de alumínio da liga 7175 anodizadas em ácido sulfúrico. Neste trabalho determinou-se este coeficiente pela técnica de curvatura. Pelos resultados constatou-se que os levantamentos teóricos entre a tensão do filme e a curvatura da amostra obtidos da literatura não foram compatíveis com os dados desta pesquisa, assim um novo comportamento foi estabelecido a partir do modelo de elementos finitos. Os valores de coeficiente de expansão térmica alcançados e o método teórico de medida foram compatíveis com a temperatura de rompimento do filme de óxido. O colorimento e a selagem não influenciam no coeficiente de expansão térmica das camadas anódicas. A hidratação é um processo reversível, que não altera as propriedades mecânicas do filme. As tensões internas introduzidas na selagem foram diminuídas no aquecimento da amostra, (4). 
Na pesquisa de McQuaig Jr verificou-se o efeito da utilização da alta temperatura no tratamento térmico sob a estrutura e propriedades do óxido de alumínio. Neste trabalho estudou-se sobre as membranas de óxido de alumínio que são ideais em aplicações para filtração. O tratamento térmico durante uma hora feito a 900°C gerou uma fase de alumina-( metaestável com regiões nanocristalinas de alumina-(. O tratamento térmico durante uma hora de 1200°C formou uma fase estável de alumina-(. As membranas de óxido de alumínio tratadas termicamente a alta temperatura mantiveram toda sua estrutura porosa. As medidas de microdureza mostraram um aumento duplo na dureza da membrana de óxido de alumínio após a transformação de alumina amorfa para alumina cristalina (alumina-(), (5).
Arenas fez um estudo do processo de selagem em ligas de Alumínio 2024. Esta liga foi anodizada em solução de ácido sulfúrico, e outra solução foi de ácido sulfúrico com ácido tartárico. A selagem melhora a proteção da camada anódica, e no gráfico de Bode Fase aparecem duas constantes de tempo. Para camadas anódicas seladas, o resultado que refere-se à camada porosa aparece em altas e médias freqüências; para a camada barreira sua análise é realizada em baixas freqüências, (6).
MATERIAIS E MÉTODOS
As amostras constituíram-se de chapas de Al puro 1100 no tamanho 3cmX3cmX1cm. Antes do processo de anodização as amostras foram decapadas em solução decapante (25 g de NaOH em 250ml de água de-ionizada) durante 3 minutos e em seguida foram lavadas em água de-ionizada, depois colocou-se as amostras em solução neutralizante (1 ml de H2SO4 em 100 ml de água de-ionizada) durante 1 minuto seguido de enxague em água de-ionizada. Por último as amostras foram colocadas na solução de anodização, para em seguida ser realizado o processo de deposição (colorimento) eletrolítica. Os processos de anodização e de deposição foram feitos com agitação magnética. A solução anodização constitui-se de 200 ml de H2SO4 em 1 litro de água de-ionizada. A solução de deposição foi composta de NiSO4 30g/l e H3BO3 30 g/l com pH=4,06. Na etapa de anodização os contra eletrodos usados foram duas placas de alumínio de tamanho 4cmX15cm, na etapa de deposição do níquel os contra eletrodos utilizados foram duas placas de níquel no tamanho de 3,5cmX10cm.

Para análise de espessura e de microdureza do alumínio anodizado e colorido as amostras foram embutidas em resina a frio, depois foram desenformadas, desgastadas nas lixas 400, 600, 800, 1200 e polidas em pasta diamante de 6, 1 e 0,25µm.  Após o polimento as amostras foram analisadas na seção transversal. As medidas de espessura e da microdureza foram realizadas no microdurômetro modelo HMV-2T. No ensaio de dureza foi aplicada uma carga de 10 gramas, onde foram feitas cinco medidas em cada amostra e extraiu-se o médio de dureza. As condições experimentais de anodização e colorimento estão apresentadas na tabela 1. 

Tabela 1 – Condições experimentais aplicadas na anodização e deposição na chapa de Al 

	amostra
	processo
	Frequência (Hz)
	Ciclo trabalho (%)
	tensão (V)
	tempo
(min)
	temperatura
(°C)

	D7
	anod
	600
	80
	13
	15
	22

	
	dep
	-
	80
	5
	5
	22

	D11
	anod
	600
	90
	15
	15
	27

	
	dep
	0 a 600
	90
	4-9
	5
	23

	D15
	anod
	-
	100
	15
	15
	25

	
	dep
	-
	100
	0-14
	5
	21


Notou-se durante os experimentos que no processo de deposição por corrente pulsada a frequência variou de 0 a 600 Hz. O valor zero de freqüência surgia devido a baixa corrente aplicada na deposição, mesmo sendo aplicada a corrente pulsada com o valor de frequência. 

RESULTADOS E DISCUSSÃO
A corrente obtida em função do tempo de anodização está apresentada na figura 1 a seguir.
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Figura 1: Gráfico da corrente de anodização em função do tempo de processo obtida a partir da tensão aplicada

Pelo gráfico da figura 1 nota-se que quando foi aplicada tensão de 15V em anodização com ciclo de trabalho de 90% obteve-se corrente mais alta em relação à anodização feita em corrente contínua. Para processo em corrente pulsada, se aplicar uma tensão mais alta obtém-se corrente mais alta, pois na amostra d11 com tensão de 15V obteve-se corrente média de 420mA e na amostra D7 com tensão de 13V obteve-se tensão média de 320mA. 

Na figura 2 apresenta-se a corrente de deposição de níquel (colorimento) nas amostras anodizadas em função do tempo obtida a partir da aplicação da tensão constante.
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Figura 2: Gráfico da corrente de deposição de níquel em função do tempo obtido no colorimento do alumínio anodizado

Pela figura 2 verifica-se que na deposição pulsada foi necessário aumentar a tensão para iniciar o processo de colorimento do Al anodizado. Após o início do colorimento foi necessário diminuir a tensão para evitar a formação de bolhas de hidrogênio sob a superfície externa do Al anodizado. Ao diminuir a tensão aplicada, a corrente obtida no processo de deposição (colorimento) também diminuía para obter-se um colorimento sem manchas. O processo de colorimento por corrente contínua foi realizado da mesma maneira que por corrente pulsada. No início da deposição a tensão foi elevada a 14V para aumentar a corrente, após 1 minuto a tensão foi diminuída a 4V para evitar a formação de bolhas. Constata-se que a deposição em corrente pulsada proporciona a obtenção de um pico de corrente de deposição no início do processo, em relação à deposição em corrente contínua. Após este pico de corrente, verifica-se a mesma grandeza de corrente para os processos. No processo de deposição por corrente contínua nota-se que ao aumentar a tensão, não gera um pico de corrente. Este fato provavelmente ocorre em virtude da corrente contínua não proporcionar um aumento na corrente. Em seguida apresenta-se as amostras (anodizadas e coloridas) nas figuras 3a, 3b e 3c.
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Figura 3a: Imagem da amostra anodizada e colorida em ciclo de trabalho de 80% com tensão de 9V durante 1 minuto seguida de 5V
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Figura 3b: Imagem da amostra anodizada e colorida em ciclo de trabalho de 90% com tensão de 9V durante 1 minuto seguida de 4V
	[image: image5.jpg]IHH[HII]|||I|HH\\\\\ \\\\\




Figura 3c: Imagem da amostra anodizada e colorida em ciclo de trabalho de 100% com tensão de 14V durante 1 minuto seguida de 4V


Pela solução utilizada (sulfato de níquel e ácido bórico) obtém-se uma coloração de bronze a marron. A intensidade da cor irá variar de acordo com o tipo de deposição (contínua ou pulsada), e a tensão aplicada.

Para deposição em corrente contínua obtém-se uma cor marrom com tensão até 14V durante um minuto, e em seguida tensão de 4 V (figura 7c). Para deposição em corrente pulsada com ciclo de trabalho de 80% e tensão de 9V durante 1 minuto seguidos de 5V durante 4 minutos foram suficientes para obter uma cor bronze escura (figura 7a). Na deposição pulsada de ciclo de trabalho de 90% e tensão de até 9V durante um minuto seguida de 4V durante 4 minutos obteve-se cor bronze clara (figura 7b). Na Tabela 2 apresentam-se os dados de espessura e de microdureza Vickers obtidos das amostras anodizadas e coloridas.

Tabela 2 – Dados experimentais de espessura e de dureza Vickers obtidos das amostras de Al anodizado e colorido

	Amostra
	Ciclo de Trabalho (%)
	Tanodização
(°C)
	tempo ligado (ton) (minutos)
	tempo total de processo (minutos)
	Espessura
 (µm)
	taxa crescimento

(µm/minuto)
	Dureza
 (HV)

	Al 1100
	
	
	
	
	
	
	56,40±1,99

	D7
	80
	22
	12
	15
	10,41(0,70
	0,87
	371(19,54

	D11
	90
	27
	13,5
	15
	25,07(1,43
	1,86
	331(21,28

	D15
	100
	25
	15
	15
	16,68(0,72
	1,11
	394(25,92


Nota-se que a temperatura é um fator que influencia na espessura das amostras anodizadas por corrente pulsada. A amostra anodizada com ciclo de trabalho de 90% e temperatura de 27°C apresentou maior espessura em relação à amostra anodizada com ciclo de trabalho de 80% em temperatura de 22°C.

Nesta tabela a taxa de crescimento de filme por minuto foi calculada em relação ao tempo ligado, ou seja, o tempo on de processo. O processo de anodização que apresenta maior taxa de crescimento por minuto foi o da amostra produzida por corrente pulsada com ciclo de trabalho de 90% em temperatura de 27°C. Comparando o processo feito por corrente contínua e pulsada nota-se que a amostra anodizada com corrente contínua tem uma taxa de crescimento de filme por minuto um pouco mais alta em relação à amostra anodizada em ciclo de trabalho de 80% na mesma faixa de temperatura da solução de anodização. Com relação à dureza da camada anódica, a amostra que apresenta dureza mais baixa foi anodizada em corrente pulsada de 90%. A anodização processada em corrente contínua apresenta uma camada anódica de dureza mais alta. Nota-se que o processo de formação de filme de óxido por corrente contínua tem desvio padrão mais alto nos valores de dureza, o que mostra que a dureza da camada de óxido tem uma variação ao longo de sua superfície.

CONCLUSÕES
O processo de anodização por corrente pulsada com ciclo de trabalho de 90% mostra maior eficiência para obter uma camada anódica mais espessa. A camada anódica de maior dureza foi conseguida no processo feito por corrente contínua.  O colorimento foi influenciado pela tensão aplicada, onde o tempo de processo interfere na qualidade da cor obtida. Para uma solução composta por sulfato de níquel e ácido bórico consegue uma coloração que varia do marrom ao bronze.
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THE INFLUENCE OF PULSED CURRENT ON ANODIZING PROCESS OF ALUMINUM AND COLORING OF ANODIZED ALUMINUM
ABSTRACT
The electrochemical process of aluminum oxidation in an acid bath through the passage of current is called by anodizing. The anodizing becomes very important to contribute to increased wear resistance and improved protection against corrosion of aluminum. In organic solution by immersion or by electroplating in inorganic solution obtains the coloring of anodized aluminum. The aim of this work was anodize aluminum alloy by direct and pulsed current and then make coloring. The aluminum oxide layer was evaluated in terms of thickness and color obtained, and the Vickers hardness of the film. The results showed that pulsed current providing a thicker oxide film. The Vickers hardness of the processed film in pulsed current tends to show lower value compared to the film done in direct current.
Keywords: anodizing, pulsed current, coloring
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