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DESCRIPCION
Procedimiento para la produccién de un substrato de aluminio estable a la corrosién y resistente al desgaste
La invencion se refiere a un procedimiento segun el concepto genérico de la reivindicacion 1.

Los substratos de aluminio con una capa de 6xido generada anddicamente son conocidos desde hace tiempo. En
este caso, las capas de 6xido anddicas se producen mediante oxidacién electrolitica de aluminio.

Tal oxidacion anddica de substratos de aluminio, es decir, una oxidacion electrolitica de substratos de aluminio con
corriente continua, en la que el substrato estd conectado como anodo, en el caso de empleo de electrélitos que
disuelven de nuevo 6xido de aluminio, proporciona grosores de capa tipicos de 5 a 25 ym. En este caso, la capa de
6xido anddica se produce mediante transformacion de la capa de aluminio superior en un 6xido o hidréxido.

Los substratos de aluminio presentan habitualmente una capa de 6xido natural, atmosférica, con grosores de capa
de pocos nandémetros. Para obtener una superficie uniforme, los substratos de aluminio se tratan previamente de
modo habitual, desengrasandose y decapandose los substratos. El decapado se efectia, a modo de ejemplo, en
primer lugar con hidroxidos basicos, basados en hidroxido sédico, y a continuacién con disoluciones acidas,
tipicamente con acido nitrico o acido fluorhidrico. Los agentes decapantes que se aplican y las condiciones de
decapado dependen de las propiedades materiales de los substratos de aluminio. Mediante el decapado se elimina
también una capa de 6xido delgada, natural.

En el tratamiento previo de superficies de substrato de aluminio mediante desengrasado y decapado se efectua
habitualmente la formacién de una capa de 6xido de aluminio electrolitica. A tal efecto se emplea, a modo de
ejemplo, una oxidacién anddica de aluminio en un electrélito que disuelve de nuevo 6xido de aluminio, llevada a
cabo con corriente continua.

En el caso de una oxidacién anddica de aluminio en un electrélito que disuelve de nuevo éxido de aluminio se
emplea como electrolito una disolucion acida. En este caso, el substrato de aluminio se conecta como anodo y el
electrélito acido sirve como catodo. Como electrdlito se emplea, a modo de ejemplo, una disolucion de acido
sulfurico diluida con agua, o una disolucion mixta de acido sulfurico o acido oxalico. La formacién de la capa de
6xido anddica en un electrélito que disuelve de nuevo 6xido de aluminio se determina mediante la selecccién del
electrdlito, su concentracion y temperatura, el tipo de corriente (corriente continua o alterna), la densidad de
corriente, la tension aplicada y el tiempo de oxidacion anddica. En este caso, el grosor de capa de la capa de 6xido
anddica depende del tiempo de oxidaciéon anddica, es decir, el tiempo de oxidacién anddica y el grosor de capa
estan casi en una proporcioén lineal al menos en una primera fase de la oxidacién anddica. Ademas, la oxidacion
anadica es dependiente de la temperatura en un electrolito que disuelve de nuevo 6xido de aluminio.

Las capas de 6xido anddicas, que se producen en un electrélito que disuelve de nuevo 6xido de aluminio, son
porosas en su formacion. Esta porosidad posibilita primeramente el crecimiento de la capa de 6xido durante la
oxidaciéon anddica, ya que para el crecimiento de la capa de 6xido debe poder llegar electrdlito a la interfase entre
6xido de aluminio y aluminio. La capa de éxido obtenida con la oxidacion anddica en un electrolito que disuelve de
nuevo 6xido de aluminio crece de la superficie de substrato en el aluminio, es decir, la interfase de 6xido de aluminio
y aluminio se sitla dentro del substrato de aluminio original.

La porosidad de capas de 6xido anddicas sobre aluminio, producidas en un electrélito que disuelve de nuevo éxido
de aluminio, se basa en el hecho de que una capa de 6xido formada inicialmente actia como capa de bloqueo
eléctrica, y por lo tanto es aislante. De este modo aumenta la resistencia eléctrica en el anodo (substrato), y de este
modo también la tension requerida para la reaccion. Mediante este aumento de tensién, los puntos de la capa de
oxido atacados por el electrélito acido se funden, la densidad de corriente local aumenta y conduce a un
calentamiento local, que conduce a su vez a una disolucién quimica local elevada de la capa de 6xido, de modo que
se forman correspondientes concavidades en la capa de o6xido. Estos canales posibilitan entonces un
correspondiente intercambio de carga con el electrolito para el procedimiento de anodizacion subsiguiente, de modo
que la capa de 6xido circundante puede crecer ulteriormente. La capa de 6xido anddica resultante presenta siempre
una estructura porosa en un electrélito que disuelve de nuevo éxido de aluminio.

Las capas de 6xido porosas anddicas se pueden tefir parcialmente o en toda la superficie con un colorante organico
o inorganico, o se pueden introducir otras substancias funcionales en la estructura porosa de la capa de 6xido. En
este caso, las pinturas o substancias funcionales se pueden aplicar selectivamente, a modo de ejemplo, en toda la
superficie en un procedimiento de inmersién, o en caso dado en un proceso de estampado, a modo de ejemplo en
un procedimiento de serigrafia.
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Para mejorar la resistencia a la corrosién de substratos de aluminio con capas de 6xido de aluminio porosas se
deben cerrar los poros, lo que se puede realizar, a modo de ejemplo, mediante carga de la superficie con cera,
barniz de esmaltado, barniz aislante, vidrio soluble, o mediante compactado de poros. El compactado de poros de la
capa de 6xido de aluminio porosa se realiza convenientemente en agua caliente, desmineralizada. En este caso, la
capa de 6xido absorbe agua, lo que conduce a un aumento de volumen y mediante lo cual se estrechan o se cierran
en especial los cuellos de poro. Ademas se llega a una reaccion entre el 6xido de aluminio de la capa de éxido
anddica y agua, formandose 6xido de aluminio-hidrato.

En el compactado de capas de 6xido de aluminio se diferencia entre compactado en agua fria y caliente. En el caso
de compactado en agua caliente, la temperatura del bafio se sitia habitualmente entre 80 y 100°C. En el caso de
compactado en frio, la temperatura del bafio se situa tipicamente entre 25°C y 35°C.

En contrapartida al compactado en agua caliente, en el compactado en frio no se efectta hidratacion. El compactado
en frio de una capa de O6xido de aluminio anddica se efectia habitualmente en un bafio que contiene
aproximadamente un 0,5 % en peso de fluoruro de niquel, asi como un alcohol polar, como por ejemplo un 5 % de
alcohol isoamilico. En este caso se desarrolla la siguiente reaccion quimica:

Al2O3 + 3 NiF2 + 3 H20 — 2 AlF3 + 3 Ni(OH)2

En tal proceso de compactado en frio, la superficie de 6xido de aluminio se cubre con los citados productos de
reaccion, y de este modo se lleva a un estado no reactivo. Una composicion de bafio preferente para el compactado
en frio esta constituida por 1,2 g/l de Ni; la proporcion Ni : F asciende a 1,5 : 2,0, y el valor de pH se sitta entre 5,5y
6,0. El compactado en frio de una capa de éxido de aluminio se efectlia preferentemente a una temperatura de bafio
de 25°C a 35°C durante 5 a 30 minutos.

Los substratos de aluminio con capas de 6xido de aluminio anddicas de 20 a 25 ym de grosor se emplean, a modo
de ejemplo, en la industria de la construccion, en la construccion de automdviles y aviones o para objetos
domésticos. Los substratos de aluminio con capas de 6xido de aluminio anddicas mas delgadas, con grosores de
capa de aproximadamente 8 a 20 um se emplean frecuentemente para fines decorativos o para aplicaciones en las
que se requiere una radiacién térmica elevada.

Los depésitos de aluminio esterilizables, en especial para la conservaciéon de aparatos médicos o instrumental
médico, se produjeron habitualmente hasta la fecha a partir de aluminio oxidado anédicamente en electrolitos que
disuelven de nuevo 6xido de aluminio, compactandose la capa de 6xido anddica producida en electrélitos que
disuelven de nuevo 6xido de aluminio. Para obtener una superficie resistente a arafiazos y desgaste suficiente se
emplean grosores de capa de la capa de 6xido anddica de 15 a 25 ym. Para obtener una resistencia a la corrosion
suficiente, las capas de 6xido se compactan en agua caliente a temperaturas entre 80 y 100°C. En este caso, las
capas de oxido anddicas, en especial en estado seco a temperaturas por encima de 100°C, tienen a microgrietas o a
grietas capilares, que pueden tener una influencia sobre las propiedades funcionales (propiedades de esterilizacion),
y ademas son muy molestas desde el punto de vista decorativo en la mayor parte de los casos. La causa de la
formacion de grietas es especialmente la diferente dilatacion térmica de aluminio (23 * 10° K) y éxido de aluminio
(5-7 * 10° K ) de la capa de 6xido anddica. Con densidad de capa creciente de la capa de 6xido anddica, las
tensiones de capa internas aumentan en gran medida, lo que conduce habitualmente a grietas de capa. Un
compactado de poros de la capa de 6xido anddica, es decir, un cierre de los poros mediante aumento de volumen
de la capa de 6xido, impide una relajacion de las tensiones de capa a través del volumen alternativo deficiente, lo
que puede conducir a dichas grietas de capa.

Para mejorar la estabilidad a la corrosion de depdsitos de aluminio esterilizables, las capas de 6xido compactadas
anddicas de los depdsitos de aluminio se revisten frecuentemente con esmaltes organicos o inorganicos, y después
se seca y se endurece el esmalte. Las temperaturas de cochura de capas de sol-gel, a modo de ejemplo organicas,
se sitlan habitualmente en mas de 140°C, para garantizar una humectacion completa del reticulo de éxido de silicio.

La temperatura de substrato, o bien electrélito, durante la oxidacién anddica de aluminio en electrélitos que
disuelven de nuevo 6xido de aluminio tiene una influencia sobre la dureza de la capa de 6xido anddica producida,
conduciendo temperaturas elevadas a capas mas blandas. En este caso, capas mas blandas contribuyen
habitualmente a una reduccién de la formacioén de grietas.

Los substratos de aluminio o depdsitos de aluminio con una capa de 6xido no compactada, porosa anddica, se
pueden hacer resistentes a la corrosion aplicandose sobre la capa de 6xido anddica una capa de esmalte,
habitualmente organico, como capa adherente. A tal efecto, las capas de 6xido anddicas presentan casi siempre un
grosor de capa reducido, de menos de 5 ym, siendo entonces la capa de esmalte habitualmente mas gruesa que la
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capa de oxido. En este caso, las capas de esmalte estan frecuentemente pigmentadas, de modo que a simple vista
no son visibles posibles grietas capilares o de anodizacion.

Los documentos DE-A1-10 2007 057777, EP-A2-1 486 588 y DE-U1-20 2012 009726 describen en cada caso
substratos de aluminio oxidados anddicamente, con capas de Oxido compactadas en parte, que presentan
adicionalmente una capa de esmalte externa.

El documento WO 2007/059883 A1 describe un procedimiento para la obtencién de un reflector estable a la
intemperie y a la corrosion para radiacion electromagnética. En este caso, el reflector esta constituido por un
producto de laminacién de aluminio, con un grado de pureza de mas de un 99,8 %, que se desengrasa, se dota de
una capa de tratamiento previo constituida por una capa de 6xido anddica de un grosor de 300-500 nm, y se carga
con una capa externa de esmalte de sol-gel de 3 pm de polisiloxanos.

Es tarea de la presente invencion la puesta a disposiciéon de un substrato de aluminio o depdsito de aluminio estable
a la corrosion, en especial resistente a alcalis en caliente, y resistente al desgaste, en especial para aplicaciones
médicas, debiendo cumplir el substrato de alumino o el depdsito de aluminio también aspectos funcionales y
decorativos elevados.

La tarea se soluciona mediante un procedimiento con las caracteristicas de la reivindicacion 1. En las
reivindicaciones dependientes se describen formas de realizacién preferentes.

El procedimiento segun la invencion comprende siempre una oxidacion anddica de aluminio en un electrélito que
disuelve de nuevo 6xido de aluminio. En este caso, durante la oxidacién anddica también se producen siempre
capas de 6xido de aluminio porosas.

La oxidacién anddica de aluminio se lleva a cabo en un electrélito que disuelve de nuevo 6xido de aluminio con
corriente continua. A tal efecto se emplea de modo especialmente preferente un electrélito de acido sulfarico
(procedimento GS) o de una mezcla de acido sulfurico y oxalico (procedimiento GSX). Una composicion de
electrolito tipica para un procedimiento GSX esta constituida por 180 a 200 g de acido sulfurico y aproximadamente
5 g de acido oxalico por litro de electrdlito.

Como electrolito se emplea preferentemente una disolucién de acido sulfarico diluida con agua, o una disolucion
mixta diluida de acido sulfurico y acido oxalico.

La oxidacion anddica se efectua durante el procedimiento segun la invencion en un electrélito que disuelve de nuevo
6xido de aluminio, de modo que se forma una capa de 6xido anddica de un grosor de capa de 8 a 25 ym. Ahora es
esencial que esta capa de 6xido de aluminio anédica se compacte parcialmente en agua caliente o se compacte en
frio antes del revestimiento de esmalte, y después se compacte parcialmente en agua caliente.

El compactado en frio se efectla convenientemente mediante inmersién del substrato de aluminio provisto de la
capa de oxido anddica durante 30 a 60 segundos en un bafio que contiene fluoruro de niquel, asi como un alcohol
polar, situandose la temperatura de bafio entre 25°C y 35°C.

En el presente texto, siempre se entiende por una capa de éxido anddica o una capa de 6xido de aluminio anddica
una capa de 6xido de aluminio porosa formada en un electrélito que disuelve de nuevo éxido de aluminio.

En el presente texto, se entiende por una capa de 6xido anddica compactada parcialmente en especial una capa de
oxido anddica tratada en agua desmineralizada a una temperatura de 80 a 98°C durante 5 segundos hasta 5 min
(sellada).

El substrato de aluminio empleado para el procedimiento segun la invencion esta constituido por una aleacion de
aluminio anodizable y se desengrasa y decapa antes de la puesta en practica de la oxidacion anddica. En el
procedimiento segun la invencién, ahora es esencial, por una parte, que la capa de 6xido anddica se sitie en un
intervalo de grosores de capa predeterminado y, por otra parte, que la capa de 6xido anddica se compacte
parcialmente con agua caliente, es decir, se trate en agua desmineralizada a una temperatura de 80 a 98°C durante
5 segundos a 5 minutos, tras la oxidacion electroquimica del substrato de aluminio, a través de la cual se forma una
capa de 6xido anddica de un grosor de 8 a 25 pm.

Las capas de 6xido porosas anddicas se pueden tefiir parcialmente o en toda la superficie con un colorante organico
o inorganico, en caso dado antes de un posible compactado, o bien compactado parcial, y antes del revestimiento de
esmalte, o se pueden introducir substancias funcionales en la estructura porosa de la capa de 6xido. En este caso,
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las pinturas o substancias funcionales se aplican selectivamente, a modo de ejemplo, en toda la superficie en un
procedimiento de inmersion, o en caso dado en un proceso de estampado, a modo de ejemplo en un proceso de
serigrafia.

La coloracién de la capa de 6xido porosa se efectla preferentemente mediante tefido electrolitico o por adsorcién, o
una combinacién de estos procedimientos. Una aplicacion de color parcial se efectia preferentemente mediante un
estampado selectivo con un procedimiento de impresion digital o serigrafia. En este caso, la coloracién electrolitica
es un procedimiento galvanico, en el que los metales, en especial Fe, Cu, Ni, Sn, se precipitan electroliticamente en
el fondo de los poros. En un procedimiento de tefiido por absorcion, el substrato de aluminio, con la capa de 6xido
anddica aun no compactada, se sumerge en un bafio de tefiido acuoso con colorante organicos disueltos. En el caso
del tefido por adsorcién, las pinturas se depositan mas bien en la parte superior de los poros. La coloracién se
favorece especialmente mediante el tefiido por absorcién o mediante estampado selectivo.

Muy preferentemente, la capa de 6xido anddica se compacta parcialmente o se sella en agua desmineralizada en un
intervalo de temperaturas de 92°C a 98°C durante 1 a 5 minutos.

Mediante un breve tratamiento con agua caliente de la capa de 6xido anddica durante su compactado parcial se
suprime un proceso de secado separado, es decir, el substrato de aluminio anodizado se seca a una temperatura
inicial (temperatura de substrato tras el compactado parcial) de 92°C a 98°C en su aire ambiental, en la mayor parte
de los casos por si mismo, es decir, sin el empleo de agentes desecantes, como gas de calefaccion, soplado con
gases de secado o alimentacion de calor en un horno o mediante radiacién térmica.

El compactado parcial de la capa de 6xido anddica se efectia de modo preferente directamente tras la oxidacion
anaddica, o bien tras una posible coloracién parcial o de toda la superficie de la capa de 6xido porosa, o carga de la
capa de 6xido porosa con substancias funcionales, o bien tras el lavado con agua desmineralizada, y antes de la
carga con esmalte de la capa de 6xido anddica.

Un compactado parcial de la capa de 6xido porosa, anddica, se lleva a cabo muy preferentemente en agua
desmineralizada a una temperatura entre 94°C y 97°C durante 2 a 4 minutos.

Los substratos de aluminio producidos segun la invencion, resistentes a la corrosion y resistentes al desgaste,
cumplen fines funcionales, asi como decorativos, ya que en primar lugar las superficies de substrato deben tener un
aspecto inmejorable dpticamente, es decir, mostar una superficie uniforme sin grietas, y en segundo lugar, mediante
la supresion de grietas, se debe asegurar que no tenga lugar corrosion en la zona de grietas en la capa de 6xido
anddica por un lado, o bien en el aluminio subyacente, y ademas se debe garantizar una superficie lisa que impida la
acumulacién de impurezas.

La capa de 6xido anddica presenta preferentemente un grosor de capa de 10 ym a 20 pm.

La capa de 6xido anddica se produce preferentemente mediante anodizacién en corriente continua en un electrélito
que disuelve de nuevo 6xido de aluminio.

El substrato de aluminio esta constituido preferentemente por una aleacion de amasado, o la aleacién de aluminio
del substrato de aluminio se selecciona a partir del grupo de Al99,5, AI99,7, Al99,8A199,0, AlICu4MgSi, AlICu4Mg1,
AIMn1Cu, AIMn1Mg1, AlIMn1Mg0,5, AlMn1, AlMg1, AlMg5, AlIMg2Mn0,8, AlMg2,5, AlMg4,5Mn0,7, AlMg4, AlMg2,
AlMg3Mn, AlMg3, AISiMg, AIMgSi, AIMg1SiCu, AISi1MgMn, AlZn4,5Mg1 y AlZn5Mg3Cu.

De modo mas preferente, la aleacion de aluminio anodizable del substrato de aluminio es una aleacion de fundicion,
que se selecciona a partir del grupo de G-/GK-/GF-AlIMg3, GD-AIMg9, G-/GK-AIMg5, G-/GK-AIMg5(Si), AlZn5Mg, G-
/GK-/GF-AIMg3, G-/GK-/GF-AIMg3Si, G-/GK-AIMg5, G-/GK-AIMg5Si, G-/GK-AISi5Mg y GD-AIMg9.

La aplicacion de la capa de esmalte organica o inorganica, la denominada capa cubriente, se efectda sobre la capa
de 6xido deseada, compactada parcialmente con agua caliente, anddica. La capa de esmalte aplicada de tal modo
sobre la superficie descubierta de la capa de 6xido anddica se alimenta a continuacién a un tratamiento térmico para
el secado y/o endurecimiento del esmalte. Tal tratamiento térmico se efectua a temperaturas de 140°C o mas
elevadas.

La capa cubriente constituida por un sistema de esmalte organico o inorganico presenta preferentemente un grosor
de capa de 0,5 pm a 10 ym, preferentemente 1 um a 8 uym, y en especial 2 ym a 7 ym. En este caso, el grosor de
capa de la capa cubriente se refiere al grosor del esmalte que se encuentra en la superficie descubierta de la capa
de 6xido anddica. En otras palabras, el grosor de capa de la capa cubriente se define por la diferencia del grosor
total del substrato de aluminio estable a la corrosion y resistente al desgaste y el grosor del substrato de aluminio
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anodizado. El grosor de capa cubriente no comprende en especial el esmalte que se encuentra en los poros
eventualmente, es decir, para la determinacion del grosor de capa cubriente no se considera un esmalte que llegue
a los poros eventualmente.

El grosor de capa de la capa cubriente se mide preferentemente mediante un procedimiento de corriente turbulenta.

La capa cubriente puede ser en principio una capa de polimero transparente, organica, que esta constituida en
especial por esmaltes de uno o dos componentes, como esmaltes epoxi, acrilicos, de poliéster o PUR.

Segun la invencion, la capa cubriente es una capa de sol-gel constituida por un esmalte de sol-gel organico o
inorganico. En este caso, el sistema de esmalte de sol-gel es preferentemente un esmalte de sol-gel constituido por
un polisiloxano, que se cochura en la capa de 6xido anddica a una temperatura mayor que 140°C.

Como sistema de esmalte organico o inorganico es apropiado en especial un esmalte de sol-gel constituido por un
polisiloxano, que es producido por medio de hidrdlisis catalizada por acido y condensacion de una mezcla
constituida por una disolucion A y una disolucién acuosa B. En este caso, la disolucién A es una disolucién con un
primer y un segundo alcoxisilano, y un disolvente miscible con el mismo. El primer alcoxisilano es preferentemente
un tetraetoxisilano (TEOS), y el segundo alcoxisilano presenta preferentemente la formula aditiva X,Si(O-R)4.n,
describiendo X, y R un resto organico, en especial un alquilo, siendo n' un numero natural de 0 a 3, preferentemente
1a3.

La disolucion A contiene convenientemente un disolvente miscible con el mismo, en especial un disolvente polar,
como alcohol o acetato de etilo.

La disoluciéon B es una disolucion de acido silicico acuosa coloidal o agua acidificada, o bien una disolucion acida,
acuosa. El valor de pH de la disolucion B se sitia convenientemente por debajo de 7.

El polisiloxano se genera mediante una reaccion de condensacion entre silanos hidrolizados y reticulables, en
especial alcoxisilanos y, si se presenta, acido silicico coloidal. La reaccién de condensacion entre alcoxisilanos
hidrolizados entre si, asi como alcoxisilanos hidrolizados y, si se presenta, acido silicico coloidal, conduce a la
formacion de un reticulo inorganico de polisiloxanos. Simultaneamente se incorporan grupos organicos, en especial
grupos alquilo, o bien grupos alquilo sencillos o grupos metilo, en el reticulo inorganico a través de enlaces de
carbono. No obstante, los grupos organicos, o bien los grupos alquilo, no participan directamente en la
polimerizacién, o bien la reticulacién de siloxanos, es decir, no sirven para la formaciéon de un sistema polimero
organico, sino Unicamente para la funcionalizacion.

El esmalte de sol-gel se aplica convenientemente sobre la capa de 6xido anddica en forma de gel, y a continuacion
se somete a un proceso de endurecimiento y secado. En el proceso de endurecimiento se inicia una reaccion de
condensacion, en la que se degrada un enlace de siloxano (Si-O-Si) bajo eliminaciéon de agua a partir de dos grupos
Si-OH respectivamente. En este caso, mediante polimerizacion progresiva se produce un reticulo de polisiloxanos, al
que se adicionan grupos alcoxi. El proceso de secado consiste en expulsar el agua y alcoholes remanentes en el
esmalte de sol-gel, mediante lo cual el esmalte de sol-gel se endurece y forma una capa protectora estable a la
corrosion.

La aplicacion del esmalte de sol-gel sobre la capa de 6xido anddica se puede efectuar, a modo de ejemplo,
mediante pincelada, arrollado (también revestimiento de serpentines), pulverizacion o revestimiento por inmersion.

El procedimiento de secado o endurecimiento se efectia preferentemente por medio de radiacién, como radiacion
UV, radiacion electromagnética, radiacion laser, o por medio de radiacién térmica, como radiacion IR, o por medio de
calentamiento por conveccién, o una combinacion de los procedimientos citados anteriormente.

El procedimiento de secado o endurecimiento se efectia a temperaturas entre 140°C y 220°C. En este caso, el
esmalte de sol-gel se expone convenientemente a la temperatura de secado y endurecimiento durante un intervalo
de tiempo de 10 segundos a 30 minutos, en especial de 10 a 90 segundos.

Segun la invencion, el grosor de las capas de 6xido anddicas se forman en funcion del posterior tratamiento térmico
o de la temperatura de cochura de esmalte, es decir, en funcion de la temperatura de secado o endurecimiento de
una capa cubriente de esmalte de sol-gel, determinandose el grosor de la capa de 6xido anddica segun

D=104m * (2~ T552) £ 2 pm
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situandose la temperatura (T) en el intervalo entre 140°C y 220°C, y ascendiendo el grado de compresion de las
capas de 6xido anddicas de un 0,1 a un 16 % (tratamiento con agua caliente de 5 segundos a 5 minutos).

El procedimiento segun la invencion permite la produccion de un substrato de aluminio estable a la corrosion y
resistente al desgaste con una capa de proteccion frente al desgaste gruesa, soporte, constituida por 6xido de
aluminio obtenido por via anddica y una capa de esmalte delgada, organica o inorganica, que se puede secar y
endurecer a temperaturas de 140°C o mas elevadas, sin que se llegue a grietas de capa que merman el resultado
decorativo o funcional (“cracking” o “crazing“) en la capa de 6xido anddica y/o en la capa cubriente de esmalte. Las
temperaturas relativamente elevadas para el secado y el endurecimiento o la cochura del esmalte de sol-gel,
dependiendo del sistema de esmalte empleado, son necesarias para la reticulacion del revestimiento inorganico u
organico, o bien aceleran el proceso de secado, endurecimiento o cochura.

El substrato de aluminio estable a la corrosion y resistente al desgaste producido con el procedimiento segun la
invencion adquiere una elevada resistencia al desgaste mediante la capa de 6xido anddica gruesa, y una elevada
resistencia a productos quimicos y alcalis mediante la capa cubriente delgada constituida por esmalte organico o
inorganico. El grosor de capa reducido de la capa cubriente posibilita por una parte bajos costes de esmalte, y sirve
para impedir una exfoliacion de la capa cubriente, ya que las capas de sol-gel, en especial inorganicas, forman
habitualmente capas muy duras y quebradizas tras el proceso de endurecimiento.

El procedimiento segun la invenciéon es apropiado en especial para la obtenciéon de contenedores medicinales
esterilizables que contienen superficies decorativas, resistentes al desgaste, resistentes a productos quimicos, y en
especial a alcalis en calientes.

El procedimiento segun la invencion es apropiado también para la obtencion de fachadas exteriores resistentes a la
intemperie, que requieren poco gasto de limpieza y mantenimiento frente a fachadas conocidas por el estado de la
técnica.

El procedimiento segun la invenciéon es apropiado ademas para la produccién de piezas de aluminio con una
superficie resistente al desgaste, aislante de la electricidad, para conductos o componentes, o para aplicaciones en
sector de bafio, sanitario y cocina.

Ejemplo 1

Para encontrar un revestimiento previo anddico sobre un substrato de aluminio de AIMg1, que sea lo mas resistente
posible a arafiazos y desgaste, y que no conduzca a grietas de capa durante la cochura de una capa de sol-gel, se
investigaron los siguientes parametros:

- grosor de capa de anodizacion,
- grado de compresion,

- temperatura de cochura,

- dureza de capa de anodizacion.

Se investigaron muestras con los siguientes valores de parametro:

Tabla 1:
Grosor de capa de 6xido anddica 10 ym, 15 ym, 20 um
Grado de compresion de la capa de 6xido anddica 0%, 25%, 50%, 75%
Temperatura de elecrdlito 18°C (duro), 23°C (blando)
Temperatura de cochura >100°C En pasos de 10°C, o bien 25°C
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El grado de compresion para una compresion completa asciende a un 100 %, y corresponde a un tratamiento de
compresion (sellado) en agua caliente desmineralizada a una temperatura de 96 a 98°C durante 3 min por um de
grosor de capa de la capa de 6xido anddica, es decir, para una capa de 6xido andédica de 10 um de grosor, el tiempo
de compresion asciende a 30 minutos. Un grado de compresion de un 75 % corresponde a un 75 % de tiempo de
compresion (tiempo de sellado) de una compresion completa, es decir, para una compresion del 75 % de una capa
de 6xido anddica de 10 ym de grosor se requiere un tratamiento en agua desmineralizada a una temperatura de
96°C a 98°C de 22,5 minutos. Correspondientemente se define un grado de compresién de un 50 %, o bien un 25 %,
como un tiempo de compresién de un 50 %, o bien un 25 %, de una compresion completa.

Se emplearon chapas de muestra de AIMg en las dimensiones 100 mm x 200 mm x 1 mmm, que se desengrasaron
y aplanaron previamente. La oxidacién anddica de aluminio se efectudé con el procedimiento GSX, es decir, con
contracorriente en un electrélito que disuelve de nuevo 6xido de aluminio que contiene, o esta constituido por acido
sulfdrico y oxalico. La composicion electrolitica empleada por litro de electrdlito se situaba en 190 g de acido
sulfdrico y 5 g de acido oxalico. Tras la oxidacion anddica, en el procedimiento de inmersion, las muestras se
revistieron en procedimiento de inmersién con una capa cubriente de sol-gel de un grosor entre
3y 5 ym, y despues se sometieron a un primer ciclo de secado (secado a 110°C). Las muestras provistas tras el
primer tratamiento de secado, enfriadas a temperatura ambiente, provistas del esmalte de sol-gel parcialmente
endurecido, se calentaron rapidamente, es decir, con una tasa de calefaccion de 5 a 10°C/min, en primer lugar a
100°C, y después con una tasa de calefaccion de 1°C/min a la temperatura final respectiva (temperatura objetivo).
Una vez alcanzada la temperatura objetivo, las muestras se mantuvieron 1-2 horas a esta temperatura. El
enfriamiento a temperatura ambiente se efectué con menos de 1°C/min durante varias horas.

La influencia de la temperatura de cochura de esmalte, o bien de secado de esmalte, sobre la formacion de grietas
de la capa de 6xido anddica, o bien de la capa de esmalten en el caso de capas de 6xido anddicas no selladas, o
bien selladas o selladas parcialmente, se puede extraer de las tablas 2 y 3. En este caso, la temperatura de cochura
se refiere a la temperatura de secado o endurecimiento de la capa cubriente de sol-gel, la “tra. de anod.“ Se refiere a
la temperatura electrolitica durante la oxidacion anddica, el “grosor de capa“ se refiere al grosor de la capa de 6xido
anddica, es decir, al grosor total de la capa de 6xido poprosa y de la capa cubriente.

Los valores numéricos 1, 2, 3 en las tablas 2 y 3 representan la formacion de grietas determinada, y tienen el
siguiente significado:

1 corresponde a: sin grietas determinables dpticamente,

2 corresponde a: pocas grietas con una dilatacion longitudinal de menos de 5 mm,

3 corresponde a: muchas grietas profundas con una dilatacion longitudinal > 10 mm,
- ningun valor numérico: ninguna muestra con los correspondientes valores de parametro.

La valoracion de la formacion de grietas se efectud visualmente en la zona de luz dispersa frente a una superficie
negra, haciéndose girar el substrato de aluminio durante la observacion, y valorandose bajo diferentes angulos.

Aquellas muestras que obtuvieron una valoracion de grietas de 3 no se sometieron ya a una carga térmica ulterior.
Las muestras con una valoracion de grietas 1 o 2 se calentaron a un nivel de temperatura superior en 10°C con el
procedimiento de calefaccion descrito anteriormente, y se sometieron a ensayo.
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Tabla 2:
Temperatura de cochura [°C] Tra. de anod. [°C]

23 1 3 3 3 3

200 18 1 3 3 3 3 3 3
23 1 3 3 3 3

190 18 1 2 3 1 3 3 3
23 1 3 3 3 2

180 18 1 2 3 1 3 3 3
23 1 3 3 3 1

170
18 1 1 2 1 3 3 3
23 1 2 3 3 1

160
18 1 1 2 1 3 3 3
23 1 2 2 2 1

150 18 1 1 1 1 3 3 3
23 1 1 1 2 1

140 18 1 1 1 1 2 3 3
23 1 1 1 1 1

125
18 1 1 1 1 1 3 3
23 1 1 1 1 1

110 18 1 1 1 1 1 1 1

Grado de sellado 0% | 25% | 50% | 75% 0% | 25% | 50% | 75%
Grosor de capa tedrico 10 um 15 um
Grosor de capa medido 23 85 12,4 | 11,6 | 10,8 17,7

18 10,7 56 | 93 13,9 1 16,3 | 17,1 | 14
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Tabla 3:
Temperatura de cochura [°C] Tra. de anod. [°C]

23 3 3 3

200 18 3 3 3 3

23 3 3 3

190 18 3 3 3 3

23 3 3 3

180 18 3 3 3 3

23 3 3 3

170 18 2 3 3 3

23 3 3 3

160 18 1 3 3 3

23 3 3 3

150 18 1 3 3 3

23 3 3 3

140 18 1 3 3 3

23 3 3 3

125 18 1 3 3 3

23 3 3 3

110 18 1 2 3 3
Grado de sellado 0% 25% 50% 75%

Grosor de capa tedrico 20 ym

23 19,9 19,1 20

Grosor de capa medido 18 20,2 20 19,9 19,1
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En la variante de grosor de capa tedrico de 15 ym y un 0 % de grado de sellado, asi como en la variante de grosor
de capa tedrico de 10 um y un 50 % de grado de sellado, las muestras se intersectan con las capas de 6xido
anddicas endurecidas en cada caso mejor que las capas de 6xido mas blandas, anodizadas a 23°C. El motivo podria
consistir en las diferencias de grosor de capa efectivas, ya que las muestras duras presentan un grosor de 14 ym en
comparacion con la muestra con una capa de 6xido blanda anddica de casi 18 pym de grosor, o bien solo 5,6 ym de
grosor en el caso de la capa de éxido dura anddica en comparacion con 11, 6 um en el caso de la capa blanda. En
este caso se muestra que la influencia del grosor de capa de la capa de 6xido anddica es mas dominante que la
influencia de la temperatura de electrélito durante la oxidacién anddica.

Las tablas 2 y 3 muestran claramente la influencia muestran claramente la influencia del grosor de capa de la capa
de 6xido anddica y del grado de sellado sobre la formacion de grietas. La maxima influencia sobre la formacion de
grietas parte del grosor de capa de la capa de 6xido anddica, seguido del grado de sellado, situandose la maxima
modificaciéon en el sellado (compresion) entre un 0 % (sellado nulo) y un 25 % de grado de sellado. Grados de
sellado entre un 25 y un 75 % no muestran grandes modificaciones respecto a formacién de grietas. Sin sellado son
posibles temperaturas de cochura del esmalte de sol-gel de hasta 160°C en el caso de capas de 6xido anddicas de
20 pym de grosor y hasta 190°C en el caso de capas de 6xido anddicas de 14 um. La temperatura de electrolito, o
bien la dureza de la capa de 6xido anddica, muestran poca influencia sobre la formacién de grietas.

Los ejemplos muestran que las capas de sol gel reticuladas y endurecidas en ciertos parametros (grado de sellado
de la capa de 6xido anddica, grosor de la capa de 6xido anddica, temperatura de electrdlito) son posibles sin grietas
en capas de oxido anddicas relativamente gruesas.

Un analisis REM ha dado por resultado ademas que las grietas en las capas de 6xido anddicas se transmiten a las
capas de sol-gel, es decir, tan pronto se producen grietas en la capa de 6xido anddica, habitualmente también se
agrieta la capa cubriente de sol-gel en estos puntos.

Ejemplo 2

Ya que para un sellado rapido de las muestras es muy util al menos un sellado breve en agua caliente,
desmineralizada (secado de los substratos de aluminio sin paso de proceso de secado de agua de adherencia
ulterior) se llevé a cabo una serie de ensayos adicional, en el que las muestras con capas de 6xido anddicas se
expusieron a un sellado breve, o bien sellado parcial, o bien compresion parcial en bafio de agua caliente. De este

modo se determina que las expresiones “sellado®, “sellado parcial“ y “compresién parcial“ en la siguiente solicitud
tienen el mismo significado.

Se produjeron respectivamente seis muestras con grosores de capa tedricos de la capa de 6xido anddica de 10 ym,
15 ym y 20 ym mediante oxidacién a una temperatura electrolitica de 18°C. La oxidaciéon anddica de aluminio se
efectud con un el procedimiento GSX, es decir, con corriente continua en un electrélito que disuelve de nuevo 6xido
de aluminio que contiene o esta constituido por acido sulfirico y acido oxalico. La composicién de electrdlito
empleada por litro de electrélito se situaba en 190 g de acido sulfurico y 5 g de acido oxalico. Las muestras eran
chapas de muestra de AIMg con las dimensiones 100 mm x 200 mm x 1 mm, que se desengrasaron antes de la
oxidaciéon anddica y se decaparon (alisaron) con fines decorativos. Respectivamente tres muestras de cada grosor
de capa tedrico de la capa de 6xido anddica se dotaron de un esmalte de sol-gel sin sellar, pero desecadas, en un
procedimiento de inmersion. Respectivamente otras tres muestras de cada grosor de capa tedrico de la capa de
6xido anddica se sellaron, o bien se sellaron parcialmente en agua caliente desmineralizada de una temperatura de
96°C a 98°C, se secaron, y después se dotaron igualmente de una capa de esmalte de sol-gel en el procedimiento
de inmersion.

Las muestras revestidas con el esmalte de sol-gel se calentaron se calentaron a 110°C para el secado del esmalte
de sol-gel con una tasa de calefaccion de 1°C/min. Tras este tratamiento, el revestimiento de sol-gel es sélido, pero
no se ha reticulado completamente. Después se enfriaron las muestras con una velocidad de enfriamiento de menos
de 1°C/min.

Se temperaron 6 muestras, esto es, X1, X4, X13, X16, X7 y X10, a temperaturas objetivo de 110°C a 230°C
respectivamente en pasos de 10°C segun el siguiente procedimiento:

- calentamiento rapido (tasa de calefaccion: 5 a 10°C/min) de las muestras a 50°C por debajo de la temperatura
objetivo,

- después calentamiento ulterior de las muestras con una tasa de calefacciéon de 1°C/min a temperatura la
objetivo,

11
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- tras alcanzar la temperatura objetivo se mantuvieron las muestras se mantuvieron aproximadamente 1 hora a la
temperatura objetivo,

- después enfriamiento de las muestras con una velocidad de enfriamiento de menos de 1°C/min a temperatura
ambiente.

Las muestras enfriadas a temperatura ambiente se valoraron visualmente respecto a la formacién de grietas en la
zona de luz dispersa contra una superficie negra, haciéndose girar el substrato de aluminio y valorandose bajo
diferentes angulos.

Aquellas muestras que se sometieron a una valoracion de grietas de 3 no se sometieron, o ya no se sometieron a
una carga térmica. Aquellas muestras con una valoracion de grietas de 1 o 2 se calentaron a un valor de
temperatura objetivo mas elevado en 10°C con el procedimiento de calefaccion descrito anteriormente, y se
sometieron a ensayo.

Los valores numéricos 1, 2, 3 en la tabla 4 representan la formacién de grietas determinada, y tienen el siguiente
significado:

1 corresponde a: sin grietas determinables dpticamente,
- 2 corresponde a: pocas grietas con una dilatacion longitudinal de menos de 5 mm,

- 3 corresponde a: muchas grietas profundas con una dilatacion longitudinal > 10 mm.

Tabla 4:
Temperatura de cochura [°C]
230 2 2 3 3 3 3
220 1 1 3 3 3 3
210 1 1 3 3 3 3
200 1 1 2 2 3 3
190 1 1 1 1 3 3
180 1 1 1 1 3 3
170 1 1 1 1 2 3
160 1 1 1 1 1 2
150 1 1 1 1 1 1
140 1 1 1 1 1 1
125 1 1 1 1 1 1
110 1 1 1 1 1 1
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Temperatura de cochura [°C]

Grado de compresion 0% 3 min 0% 3 min 0% 3 min
Grosor de capa tedrico 10 um 15 um 20 ym
N° de muestra X1 X4 X13 X16 X7 X10
Grosor de capa de anodizacion medida [um] 11,6 11,1 14 13,9 20,4 21,5

Las muestras, que se secaron unicamente (sin sellado), muestran en este caso el mismo comportamiento de
formacién de grietas que las muestras que se calentaron durante 3 min en el bafio de sellado en caliente, y a
continuacién se secaron en aire. En las muestras con un grosor de capa de la capa de 6xido anddica de
aproximadamente 11 ym, la formacion de grietas comienza primeramente a 220°C, en el caso de grosores de capa
de la capa de 6xido anddica de aproximadamente 14 um primeramente a 190°C.

Se secaron a 110°C y se endurecieron previamente — como se describe con anterioridad — muestras adicionales X2,
X4, X14 y X17 wurden. Estas muestras se afadieron directamente a un horno precalentado a 180°C tras
enfriamiento previo a temperatura ambiente, y se mantuvieron a esta temperatura durante 20 min (min = minutos).
Después se extrajeron las muestras del horno y se enfriaron al aire.

En base a los resultados de ensayo representados en las tablas 2 a 4 se puede mostrar que las capas de 6xido
anddicas parcialmente compactadas con agua caliente con un grado de compresion de un 0,1 a un 16 %
(tratamiento en agua caliente de 5 s a 5 min), para evitar una formacion de grietas, deberian presentar un grosor (D)
maximo, dependiente de la temperatura de cochura de esmalte o de endurecimiento de esmalte (T), segun la
ecuacion:

D=104am (2= T3+ 2 am

situandose la temperatura de cochura de esmalte o de endurecimiento de esmalte (T) en el intervalo entre 140 y
220°C. Esto posibilita la produccion de un substrato de aluminio estable a la corrosion con resistencia al desgaste
optimizada, ya que el grosor de capa de la capa de 6xido anddica se maximiza con supresion simultanea de grietas
de capa.

Incluyendo la relacién por la que una compresion completa de una capa de 6xido de 1 um se requieren 3 min, el
grado de compresion de una capa de 6xido anddica de 10 ym de grosor, tras compresion con agua caliente de 5 min
a una temperatura de 80°C a 98°C asciende aproximadamente a un 16 %. Una compresién correspondiente de una
capa de oxido anddica de 15 uym de grosor conduce a un grado de compresion de aproximadamente un 11 %, y el
grado de compresion de una capa de 6xido anddica de 20 ym de grosor tras tal tratamiento con agua caliente
asciende aproximadamente a un 8 %. Una compresion con agua caliente, llevada a cabo durante 5 s, de una capa
de 6xido anddica de 10 um de grosor a una temperatura de 80°C a 98°C da por resultado un grado de compresion
de aproximadamente un 0,26 %. El correspondiente grado de compresién para una capa de 6xido anddica de 15 um
de grosor asciende aproximadamente a un 0,18 %, y el mismo para una capa de 6xido anddica de 20 pm de grosor
asciende aproximadamente a un 0,13 %.

Los valores de formacién de grietas para calentamiento y enfriamiento rapido de las muestras desecadas
previamente, representados en la tabla 5, muestran que no se pudieron observar grietas. El valor de formacion de
grietas 1 representado en la tabla 5 indica a su vez que no se pudieron determinar grietas visualmente.
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Tabla 5:
Temperatura de cochura [°C]
180 1 1 1 1
110 1 1 1 1
Grado de compresion 0% 3 min 0% 3 min
Grosor de capa tedrico 10 um 15 um
N° de muestra X2 X5 X14 X17
Grosor de capa de anodizacion medida [um] 11,6 11,1 14 13,9

Se esmaltaron por inmersion muestras adicionales X3, X6, X15 y X18 con el esmalte sol-gel de un grosor de capa
entre 3y 5 um vy, tras un tiempo de evaporacion de 10 min, se introdujeron directamente en un horno precalentado a
180°C. Las muestras se dejaron durante 20 min a esta temperatura, y a continuacion se extrajeron del horno y se
enfriaron al aire a temperatura ambiente. Por consiguiente, en este ensayo se analiza la calidad de la capa de 6xido
anddica y de la capa de sol-gel tras una cochura directa de una pelicula humeda de sol-gel. Tampoco se pudieron
observar grietas en el caso de muestras investigadas en este caso (véase la tabla 6). Por lo tanto, el valor de
formacion de grietas indicado en la tabla 6 se caracteriza con 1 respectivamente.

El segundo ejemplo confirma el conocimiento, ya hallado en el primer ejemplo, de que la formacion de grietas es en
primer lugar una funcion de la temperatura de tratamiento subsiguiente, del grosor de capa de la capa de 6xido
anddica y el grado de compresion de la capa de 6xido anddica. En este caso, un sellado de la capa de 6xido anddica
durante 3 min en agua caliente a 96°C desmineralizada no muestra ninguna diferencia frente a una variante
desecada simplemente, es decir, sin sellado. Los valores limite de temperatura, en los que se produce formacion de
grietas, o bien no se produce formacion de grietas, son relativamente nitidos. En el intervalo de 10°C a 20°C es
verificable la transicion de ausencia de grietas, pasando por “pocas grietas reducidas®, a “muchas grietas profundas
y largas®. En este caso, las velocidades de calentamiento y enfriamiento juegan solo un papel subordinado.

Tabla 6:
Temperatura de cochura [°C]
180 1 1 1 1
Grado de compresion 0% 3 min 0% 3 min
Grosor de capa tedrico 10 um 15 um
N° de muestra X3 X6 X15 X18
Grosor de capa de anodizacion medida [um] 11,6 11,1 14 13,9
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Ejemplo 3

Para analizar la influencia de un proceso de compresién en frio sobre capas de 6xido anddicas se llevé a cabo una
tercera serie de ensayos.

Se emplearon chapas de muestra de AIMg en las dimensiones 30 mm x 100 mm x 1 mm, que se desengrasaron
previamente y se matearon por decapado. La oxidacién anddica de aluminio se efectud con el procedimiento GSX a
18°C, es decir, con corriente continua en un electrélito que disuelve de nuevo 6xido de aluminio, que contenia o
estaba constituido por acido sulfurico y acido oxalico. La composicion de electrélito empleada por litro de electrdlito
se situaba en 190 g de acido sulfurico y 5 g de acido oxalico. El grosor de capa de la capa de 6xido anddica
resultante asciende aproximadamente a 10 uym.

Una parte de muestras se lavo con agua destilada tras la anodizacion GSX, y se compactdé en frio durante 10
minutos en un bafio (100 g/l Alfiseal 982 de la firma Alufinish) que contenia fluoruro de niquel, asi como un alcohol
polar. La temperatura del bafio ascendia a 30°C. Tras un lavado en agua desionizada se compactaron parcialmente
en agua caliente las capas de 6xido anddicas a 98°C durante 3 minutos. Las muestras se expusieron ahora a
diversas temperaturas entre 150 y 220°C. En este caso, en primer lugar las muestras se calentaron rapidamente, es
decir, con una velocidad de calefaccion de 5 a 10°C/min, a 100°C, y despues a la respectiva temperatura final
(temperatura objetivo) con una velocidad de calefaccion de 1°C/min. Una vez alcanzada la temperatura objetivo se
mantuvieron las muestras entre 1-2 horas a esta temperatura. El enfriamiento a temperatura ambiente se efectud
con menos de 1°C/min durante varias horas. La formacion de grietas observada a las temperaturas finales indicadas
en la tabla 7 en la columna izquierda (temperaturas objetivo) se indica en la segunda columna de la tabla 7.

Otra parte de las muestras se anodizaron segun el procedimiento GSX descrito anteriormente, se compactaron en
frio y se compactaron parcialmente en agua caliente, pero se revistieron de modo adicional con una capa cubriente
de sol-gel de un grosor de aproximadamente 4 pym, y despues se sometidé a un primer ciclo de secado (secado a
110°C). Las muestras enfriadas a temperatura ambiente tras el primer tratamiento de secado, provistas del esmalte
de sol-gel parcialmente endurecido se calentaron en primer lugar rapidamente, es decir, con una tasa de calefaccion
de 5 a 10°C/min, a 100°C, y despues a la respectiva temperatura final (temperatura objetivo) con una velocidad de
calefaccion de 1°C/min. Una vez alcanzada la temperatura objetivo se mantuvieron las muestras entre 1-2 horas a
esta temperatura. El enfriamiento a temperatura ambiente se efectué con menos de 1°C/min durante varias horas.
La formacion de grietas observada a las temperaturas finales indicadas en la tabla 7 en la columna izquierda
(temperaturas objetivo) se indica en la tercera columna de la tabla 7.

Una parte adicional de las muestras se anodizaron segun el procedimiento GSX descrito anteriormente, se
compactaron en frio y se compactaron parcialmente en agua caliente, llevandose a cabo la compresion en agua
caliente a 98°C durante 20 minutos, es decir, las capas de 6xido anddicas estaban completamente compactadas a
continuacion. Las muestras se expusieron ahora de nuevo a diversas temperaturas entre 150 y 220°C. En este caso,
las muestras se calentaron en primer lugar rapidamente, es decir, con una tasa de calefaccion de 5 a 10°C/min, a
100°C, y despues a la respectiva temperatura final (temperatura objetivo) con una velocidad de calefaccion de
1°C/min. Una vez alcanzada la temperatura objetivo se mantuvieron las muestras entre 1-2 horas a esta
temperatura. El enfriamiento a temperatura ambiente se efectué con menos de 1°C/min durante varias horas. La
formacion de grietas observada a las temperaturas finales indicadas en la tabla 7 en la columna izquierda
(temperaturas objetivo) se indica en la 42 columna de la tabla 7.

Otra parte adicional de las muestras se anodizaron segun el procedimiento GSX descrito anteriormente, se
compactaron en frio y se compactaron parcialmente en agua caliente, llevandose a cabo la compresion en agua
caliente a 98°C durante 20 minutos, es decir, las capas de 6xido anddicas estaban completamente compactadas a
continuacion. Después se revistieron las muestras con una capa cubriente de sol-gel de un grosor de
aproximadamente 4 ym y se sometieron a un primer ciclo de secado (secado a 110°C). Las muestras enfriadas a
temperatura ambiente tras el primer tratamiento de secado, provistas del esmalte de sol-gel parcialmente
endurecido, se calentaron en primer lugar rapidamente, es decir, con una tasa de calefaccion de 5 a 10°C/min, a
100°C, y despues a la respectiva temperatura final (temperatura objetivo) con una velocidad de calefaccion de
1°C/min. Una vez alcanzada la temperatura objetivo se mantuvieron las muestras entre 1-2 horas a esta
temperatura. El enfriamiento a temperatura ambiente se efectué con menos de 1°C/min durante varias horas. La
formacion de grietas observada a las temperaturas finales indicadas en la tabla 7 en la columna izquierda
(temperaturas objetivo) se indica en la 52 columna de la tabla 7.

Las muestras enfriadas a temperatura ambiente se valoraron visualmente en cada caso respecto a la formacién de
grietas en la zona de luz dispersa frente a una superficie negra, haciéndose girar el substrato de aluminio durante la
observacion, y valorandose bajo diferentes angulos.
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Tabla 7:

Temperatura de |[Compactado  en | Compactado en frio|Compactado  en |Compactado en frio

cochura frio y en agua|parcialimente sellado en|frio y en agua parcialmente sellado en
[°C] caliente agua caliente con sol-gel |caliente agua caliente con sol-gel
220 1 1 3 3

210 1 1 3 3

190 1 1 3 3

170 1 1 2 2

150 1 1 1 1

Los valores de formacion de grietas en la tabla 7 muestran que las capas de 6xido anddicas compactadas en frio, y
después parcialmente compactadas en agua caliente, muestran aproximadamente el mismo comportamiento de
formacion de grietas que las muestras no compactadas, o bien solo compactadas parcialmente con agua caliente.
Ademas se muestra que un esmaltado adicional con esmalte de sol-gel no ejerce un efecto intensificador sobre la
formacion de grietas.

Los valores numéricos 1, 2, 3 en la tabla 7 representan la formacién de grietas determinada, y tienen el siguiente
significado:

1 corresponde a: sin grietas determinables 6pticamente,
- 2 corresponde a: pocas grietas con una dilatacion longitudinal de menos de 5 mm,
- 3 corresponde a: muchas grietas profundas con una dilatacion longitudinal > 10 mm.
Otras ventajas, caracteristicas y particularidades de la invencion resultan de la siguiente descripcion de la figura 1.

Fig. 1: estructura por capas esquematica de un substrato de aluminio con una capa de 6xido anddica parcialmente
compactada y una capa cubriente.

La fig. 1 muestra esquematicamente un substrato de aluminio 10 con una capa de 6xido anddica compactada
parcialmente 20 y una capa cubriente 30. La capa de 6xido anddica 20 presenta poros 25, en los que no se puede
observar la compresion parcial. Entre substrato de aluminio 10 y la capa de éxido porosa anddica 20 se encuentra
una capa de bloqueo delgada exenta de poros 15, que es, no obstante, parte de la capa de 6xido anddica 20 con el
grosor de capa D. En la capa de 6xido anddica 20 se encuentra una capa de sol-gel 30, rellenando el sol-gel
también los poros 25 de la capa de 6xido anddica 20 al menos parcialmente.
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REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para la obtencién de un substrato de aluminio estable a la corrosion y resistente al desgaste, que
se puede exponer a un tratamiento térmico a temperaturas de 140°C o superiores sin que se inicie una formacion de
grietas, presentando el substrato de aluminio estable a la corrosién y resistente al desgaste, al menos parcialmente,
una capa de 6xido anddica sobre aluminio y una capa de esmalte de sol-gel organica o inorganica aplicada sobre la
misma como capa cubriente externa, desengrasandose y decapandose un substrato de aluminio constituido por una
aleacion de aluminio oxidable anédicamente, oxidandose anddicamente a continuacion en un electrélito que disuelve
de nuevo 6xido de aluminio por via electroquimica, de modo que se forma una capa de 6xido anédica de un grosor
(D) de 8 um a 25 pym, y cargandose la superficie descubierta de la capa de 6xido anddico con una capa de esmalte
de sol gel organica o inorganica, y cochurandose o endureciéndose el esmalte de sol-gel a una temperatura de
cochura de esmalte o de endurecimiento de esmalte predeterminada (T), caracterizado por que el grosor (D) de la
capa de 6xido anddica se selecciona en funcién de la temperatura de cochura de esmalte o de endurecimiento de
esmalte posterior (T), de modo que el grosor (D) de la capa de 6xido anddica se determina segun

D=104m * (2~ T552) £ 2 pm

situandose la temperatura de cochura de esmalte o de endurecimiento de esmalte (T) en el intervalo entre 140 y
220°C, y compactandose parcialmente en agua caliente la capa de 6xido anddica, antes del revestimiento de
esmalte en agua desmineralizada, a una temperatura de 80 a 98°C durante 5 segundos a 5 minutos.

2.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado por que la capa de 6xido andédica se compacta
parcialmente en agua desmineralizada a una temperatura entre 92 y 98°C durante 1 a 5 minutos.

3.- Procedimiento segun la reivindicacion 2, caracterizado por que la capa de 6xido anddica se compacta
parcialmente en agua desmineralizada a una temperatura entre 94 y 97°C durante 2 a 4 minutos.

4.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado por que la aleacion de aluminio anodizable es una
aleacion de amasado y se selecciona a partir del grupo de Al99,5, Al99,7, Al99,8A199,0, AICu4MgSi, AlCu4Mg1,
AIMn1Cu, AIMn1Mg1, AlIMn1MgO0,5, AlMn1, AlMg1, AlMg5, AlMg2Mn0,8, AlMg2,5, AlMg4,5Mn0,7, AlMg4, AlMg2,
AlMg3Mn, AlMg3, AISiMg, AIMgSi, AIMg1SiCu, AISi1MgMn, AlZn4,5Mg1 y AlZn5Mg3Cu.

5.- Procedimiento segun la reivindicacién 1, caracterizado por que la aleaciéon de aluminio anodizable es una
aleacion de fundicion y se selecciona a partir del grupo de G-/GK-/GF-AlMg3, GD-AIMg9, G-/GK-AIMg5, G-/GK-
AIMg5(Si), AlZn5Mg, G-/GK-/GF-AIMg3, G-/GK-/GF-AIMg3Si, G-/GK-AIMg5, G-/GK-AIMg5Si, G-/GK-AISi5Mg y GD-
AIMg9.

6.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado por que la oxidacion electroquimica del substrato de
aluminio se lleva a cabo en corriente continua en un electrolito que disuelve de nuevo 6xido de aluminio.

7.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado por que la capa de 6xido anddico presenta un grosor de
capa de 10 a 20 uym.

8.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado por que la capa de 6xido anddica se tifie parcialmente o
en toda la superficie con un colorante organico o inorganico antes de la compresion parcial y antes del revestimiento
de esmalte, o se introducen substancias funcionales en la estructura porosa de la capa de éxido.

9.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado por que la capa cubriente constituida por esmalte
organico o inorganico presenta un grosor de capa de 0,5 pm a 10 ym, preferentemente 1 pm a 8 ym, y en especial 2
pgm a 7 ym, refiriéndose el grosor de capa de la capa cubriente al grosor de esmalte que se encuentra sobre la capa
de 6xido anddica descubierta.

10.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado por que el esmalte organico o inorganico es un esmalte
de sol-gel constituido por un polisiloxano.

11.- Procedimiento segun la reivindicaciéon 1, caracterizado por que la carga del substrato de aluminio oxidado
anddicamente con esmalte de sol-gel se efectia mediante inmersion del substrato de aluminio oxidado
anddicamente en un bafio de sol-gel, mediante aplicacion por rodillo del esmalte de sol-gel o mediante pulverizacion
de una disolucién de sol-gel sobre el substrato de aluminio oxidado anédicamente.
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12.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 11 para la obtencion de depdsito de aluminio esterilizable.
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