DETERMINACION DE LASCURVAS SN-PEN LA ALEACION DE ALUMINIO 7075-T7351
SOMETIDA A TRATAMIENTO SUPERFICIAL DE ANODIZADO

A.Monsalve', M. Pdez**, M. Toledano®, R. Parra*, Y. Septlveda**, N. Valencia***
(*) Departamento de Ingenieria MetalUrgica, Facultad de Ingenieria, Casilla 10233, Santiago, Chile
amonsalv@lauca.usach.cl
(**) Departamento de Quimica de los Materiales, Facultad de Quimicay Biologia, USACH, Casilla40, Correo
33, Santiago, Chile.
(***) Academia Politécnica Aerondutica, Departamento de Investigacién, P36 %2 Gran Avenida, Santiago.
(") Escuela de Ingenieria de Caminos, Canales y Puertos, Universidad e la Corufia, Campus Elvifia, A Corufia.
toledano@iccp.udc.es

Resumen. Se analiza la vida Util a fatiga en probetas de la aleacion de aluminio aerondutico 7075 T7351,
sometidas a distintos tratamientos superficiales, utilizando para ello la modalidad de fatiga rotatoria. Los
tratamientos superficiales analizados son aquellos destinados a la proteccidn contra la corrosiéon en este tipo de
aleaciones, de acuerdo a la préctica industrial utilizada normalmente. Teniendo en cuenta que e tratamiento
superficial modificala superficie del metal, se optd por la modalidad de fatiga rotatoria por ser éstala que genera
los méximos esfuerzos en la periferia de las muestras. Los tratamientos analizados fueron: anodizado crémico,
sulfdrico, y sulfirico-borico. Especificamente, el anodizado crémico es € que actuamente se emplea en la
industria, sin embargo, su uso esta cuestionado por las normativas ambiental es debido a los efectos cancerigenos
del ién Cr+6. Por esta razon resulta importante la valoracion de métodos alternativos de proteccién como el
anodizado sulfarico y sulfurico-bérico. Los resultados de la evaluacion de la respuesta a fatiga rotatoria en
probetas sometidas a estos tratamientos superficiales, se comparé con los resultados correspondientes a la
aleacion sin tratar. El andlisis estadistico de las curvas S-N-P (esfuerzo, nimero de ciclos, probabilidad de
fractura) se realiz6 empleando e método de Maening, lo que permitié generar cada curva a partir de un total
aproximado de 50 probetas.

Abstract. The fatigue life on samples made of 7075 T7351 aeronautic aluminium alloy, submitted to different
surface treatments, using rotative fatigue is analyzed. The surface treatments analyzed are those used in the
protection against corrosion in these kinds of alloys, in accordance to the industrial practice normally used. Dueto
the surface treatment modifies the metal surface, rotative fatigue was used, because in this kind of fatigue, the
maximum stresses are produced on the surface of the samples. The analyzed treatments were chromic, sulphuric
and sulphuric-boric. Specifically, chromic anodizing is the method used now by the industry. However, the use of
this kind of process is not compatible with the environment laws due to the carcinogenic effects of Cr*® ion. For
this reason, it is important to evaluate alternative methods to protect against corrosion, such as sulphuric and
sulphuric-boric anodizing process. The results of the fatigue behaviour of samples submitted to these treatments
were compared with the results of samples without surface treatments. The statistical analysis of S-N-P curves
(stress, number of cycles, fracture probability), was carried out using the Maennig method, which permits to
obtain each curve from a number of samples close to 50.

1. INTRODUCCION

En e mundo aeronautico, es norma disefiar las
estructuras con un factor de seguridad de 1.5, en tanto
gue en otras industrias, el factor puede llegar a ser muy
superior: 10 o mas. Esta estrategia de emplear bajos
valores del factor de seguridad tiene por objetivo la
disminucion de peso. Ademas, muchas de las
estructuras de uso aerondutico estan permanentemente
sometidas esfuerzos alternantes, razén por la que €
estudio de la respuesta a fatiga de las aleaciones
empleadas, cobra gran validez. Esto es aln més
relevante debido a la constante presencia de fenémenos
de corrosién que actlan sinérgicamente con |os aspectos

vinculados a la fatiga. En particular, para disminuir los
efectos producidos por la corrosion, las aeaciones de
uso en aeronautica son sometidas a tratamientos de
proteccion superficial, los cuales en algunos casos
pueden ser muy severos, debido a que producen un
atague sobre la superficie que protegen. El anodizado
cromico es un tratamiento usua en la industria, sin
embargo, los efectos cancerigenos del ién Cr*® hacen
imprescindible, presionados por las normativas
ambientales, el cambio hacia otros procedimientos de
anodizado que sean menos peligrosos para la salud. La
busqueda de electrolitos aternativos de anodizado ha
derivado en el estudio de la posibilidad de anodizar las
aleaciones de aluminio empleando &cido sulfdrico o



bien mezclas de acidos sulfurico borico. Sin embargo,
dado que estos procedimientos de proteccidn contra la
corrosion producen dafio sobre la superficie de las
aleaciones [1], es preciso evaluar su respuesta a fatiga
tras haber sido sometidas a este tipo de tratamientos.

Uno de los enfoques clésicos en el estudio de fatiga lo
congtituye €l trazado de la curvas SN, es decir,
esfuerzo-nimero de ciclos. Esta metodologia fue
propuesta por A. Wohler, en & siglo XIX. Desde
entonces, ha sido uno de los procedimientos més
consagrados en el estudio de fatiga, debido ala facilidad
en el trazado de las curvas S-N y ala simplicidad de su
interpretacion. Sin embargo, presentan € inconveniente
de gque usualmente en ingenieria es preciso trabajar en
condiciones de servicio tales que aseguren una
probabilidad de fractura por fatiga inferior al 1%. Por
esta razdn, es preciso incorporar a la metodologia de
Wohler un tratamiento estadistico que haga posible el
trazado de las curvas S-N-P (esfuerzo-niimero de ciclos-
probabilidad de fractura). Lo referente a la
determinacion de la curva de probabilidad de fractura,
tiene su origen en la alta dispersion que poseen los
ensayos de fatiga. En el presente trabajo se ha utilizado
la metodol ogia de Maennig, que ya ha sido usada por €l
grupo de trabgjo en investigaciones anteriores [2].

2. TRATAMIENTO ESTADISTICO DE LOS
RESULTADOSDE FATIGA

Tal como se ha mencionado anteriormente, para
representar convenientemente la resistencia a fatiga de
un material, es preciso incluir las curvas de
isoprobabilidad de fractura, tal como se muestra en la
Fig. 1. Esta distribucion puede ser modelizada por una
distribucion normal-logaritmica o bien una distribucién
de Weibull.

Planeacion de los ensayos de fatiga

Como es sabido, existen materiales que presentan un
limite de fatiga claro. Estos corresponden a metales
BCC tale como los aceros de baja aleacion o no aleados,
molibdeno y sus aleaciones y aceros aleados ferriticos.

Para aleaciones FCC, tales como aluminio, cobrey sus
aleaciones, los aceros austeniticos, martensiticos y
probablemente los metales HCP tales como €l titanio,
no se observa un limite de fatiga claro. La no existencia
de un limite de fatiga en estos materiales ha sido
cuestionada por algunos investigadores [3], ya que se ha
encontrado que en e |imite de fatiga se sittia entre 10*
y 10" ciclos, ciertamente un valor demasiado grande
para propositosingenieriles.

La curva de 99% de probabilidad de fractura separa
plano S-N, ya que a niveles de esfuerzo por encima de
esta curva, las probetas se fracturaran siempre, dando
origen asi a rango de vida finita. A su vez la curva
correspondiente a 1% de probabilidad de falla, marca el

espacio correspondiente a vida infinita, ya que por
debajo de este valor, las probetas no se fracturan. Esto
da origen al rango de vida infinita, existiendo un rango
de transicion entre los dos anteriores.

En la literatura se pueden encontrar diversos métodos
para trazar las curvas S-N-P [3-4], los cuales poseen
ventgjas y desventagjas. Debido a la buena confiabilidad
obtenida para un niimero relativamente bajo de probetas
ensayadas, los autores han utilizado el método de
Maennig para obtener las curvas S-N-P.

Diagramas S-N-P

e 8, g BT

B
h

Dycham e B e, Iy

- 7
Todas

Fracturas Rango de
Vida Finita

L.

Rango de _
franiir‘irﬁn

Prob.
Fractura

99%
Prob.
Fractura 1%

S (Escala Log)

No~
Fracturas

L

Rango de
Vida rfinita

>

N (Escala Log)

Fig.1. Distintas zonas de las curvas S-N-P

M éodo de M aennig

Pese a que en anteriores trabgjos se ha eshozado la
metodologia propuesta por Maennig, se hard a
continuacién una revision general acerca de este
meétodo.

En este método se evallia en forma independiente el
Rango de Transiciéon y el Rango de Vida Finita (Fig. 1),
concentrandose su aporte principalmente en el primero
deellos

El principa fundamento en la evaluacion de ambos
rangos es € hecho que la distribucion de probabilidades
sigue la distribucion de Weibull, pero esta distribucion



es de un manegjo matematico bastante complejo. En
cambio, esta distribucién puede ser modelada sin
grandes diferencias por medio de una distribucion del
tipo normal logaritmica (distribucion normal del
logaritmo de la variable), de manejo més sencillo.

Evaluaciéon del Rango de Transiciéon

La evaluacion del rango de transicion exige que se fije
un nidmero de ciclos y se estudie cémo varia la
probabilidad de fractura con respecto a la carga
aplicada. En la préctica, € experimentador solo puede
manipular la carga, y el nimero de ciclos se convierte
en una variable dependiente.

Si la distribucion de probabilidades es factible de ser
representada por una recta a través de una
transformacion adecuada, entonces, tedricamente, esta
recta puede estar a su vez representada sélo por dos
puntos, o dos niveles de esfuerzo que tratan de colocarse
cerca de los extremos superior e inferior del rango de
transicion. Estudios tedricos y practicos han demostrado
gue € método es viable y que los resultados son
conservadores.

El método comienza ensayando una probeta tomada al
azar en cualquier nivel de amplitud de carga o esfuerzo
(S) aternado hasta que acance el nimero deciclosN =
Ng, que es elegido en forma arbitraria antes del ensayo,
cuidando que sea lo suficientemente alto como para
representar al rango de transicién. Si a llegar a este
limite Ny la probeta no se ha fracturado, debe ser
ensayada una hueva probeta en un nivel de carga mayor
y asi sucesvamente hasta que e evento contrario
suceda, es decir que se fracture antes de Ng. En este
ultimo nivel, se realiza el primer ensayo completo, con
nueve probetas mas para completar un total de 10 (en
general n probetas) y se establece un criterio de “pasa -
no pasa’, en el cual se contabilizan las probetas que se
fracturan antes (r) y las que sobreviven alos ciclos Ng.
A este nivel de carga se le debe asignar una
probabilidad de fractura (Py) (Fig. 2).
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Fig. 2. Probabilidad de fractura vs. esfuerzo aplicado.

Algunos estudios tedricos y experimentales llegan a que
la expresion apropiada parafatigaes[3]:
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El segundo nivel de carga se encuentra a una distancia
D=4S, que debe ser determinada de la siguiente
relacion:

D:(I—A)EdIEa s r<05n
2
D=(—%)I]i[$a s r>05n

donde S, eslacargadel primer nivel ensayado completo
y d el tamafio estimado del rango de transicién que se
obtiene de datos ya tabulados (por Ej. 0.1-0.3 para
probetas de geometria suave y 0.05-0.15 s tienen
entalle). En este nivel se vuelven a ensayar 10 probetas
(6 las n que fueran €elegidas) y se le asigna la
probabilidad de acuerdo alaecuacion (1).

Al graficar la probabilidad de fractura con respecto al
logaritmo de la carga se obtiene una curva en forma de
S usualmente simétrica con respecto a punto de
inflexion. Por medio de una transformacion apropiada,
esta curva en S se transforma en una linea recta, lo que
resulta muy conveniente para realizar extrapolaciones.
Dos transformaciones destacan: la de Probabilidad
Acumulativa de Gauss, que estd derivada de la Log-
normal y que se trabaja a través de tablas y papeles
especiales con escala de Gauss, la segunda es la
transformacion:

P = 3/In(P) ; (P entanto por uno) ©)]

Ambas transformaciones son apropiadas con diferencias
menores. La transformacion de Gauss se utilizo
tradicional mente, pero su uso es lento y tedioso. Con la
introduccion de la computacién se ha facilitado € uso
de la funcién @ que es simple de programar y graficar
[3]. Un giemplo se puede apreciar en la Fig. 2 donde
fueron evaluados dos niveles de esfuerzo: 160 MPa y
200 MPa.

Asi, ya en base a estos resultados se puede obtener la

carga para una probabilidad del 1% y 99% en forma
analitica representando larectade laforma:

y:3\/InP:aEI]n(Sa)+,8 (4

donde a y [ se encuentran con técnicas de minimos
cuadrados.



De esta manera, se define S, como:

S =e (5)

a
donde P; esta expresado en %.

Este método entrega resultados mas confiables mientras
maés alejados entre ellos se encuentren |os puntos y mas
cerca de |os extremos maximos y minimos, por jemplo
un punto en 10% y el otro en 90%. Si ambos puntos se
encuentran en un mismo extremo de la distribucién, por
egjemplo uno en 80% y otro en 90%, o, muy cercanos a
50%, por gemplo uno 45% y otro en 55%, o en genera
muy cercanos entre ellos, probablemente los resultados
no seran muy confiables y sera necesario un tercer
punto (con n probetas mas) para hacer converger los
resultados. Una forma de manejar lo anterior es el
parametro “d” en la ecuacion (2). Este debe ser elegido
cuidadosamente, ya que de ser muy grande, el segundo
nivel podria caer fuera del rango de transicion y de ser
muy pequefio, podrian ambos niveles estar muy
préximos o en el mismo extremo. En el presente trabajo,
dado que se trabaj6 con probetas de perfil suave (ta
como se comenta més adelante), se utiliz6 d = 0.3.

Evaluacién del Rango de Vida Finita

La evaluacion de este rango es similar ala del rango de
transicion, pero mas sencillo, ya que esta vez la variable
independiente es la carga y la variable dependiente el
nimero de ciclos, que es el modo intuitivo de trabajar
con fatiga.

En este rango, al aplicar la funcién de transformacion
los valores experimentales no se ajustan tan bien a una
recta como en e rango de transicion. Pero ain asi la
distribucion de Gauss y la transformacién @ siguen
siendo las que mejor se gjustan.

Parala estimacion de la probabilidad la expresion que
destaca dentro de algunas utilizadas es;

b o 1-0417

= 6
' n+0.166 ©

donde “n” es el nimero total de probetas ensayadas e
“i” el orden correlativo que tienen a ordenarlas de
mayor a menor, en términos del ndmero de ciclos que
resisten antes de romperse. En general, tres niveles con
diez probetas cada uno bastarian para encontrar este
rango, asignandoles una probabilidad y luego aplicando
la funcién de transformacion. Quedan completamente
descartados los niveles de carga en los cuaes se
encuentren fracturas en € rango de fatiga de bajos
ciclos. Idealmente se inicia con un nivel de carga un

poco mayor que €l rango de transicion y luego se
aumenta la carga aternante.

Para elegir los siguientes niveles de carga se utiliza €l
siguiente procedimiento. Si se asume que el rango de
vida finita se puede representar por una recta en un
gréfico log-log, con pendiente K, y si la distancia entre
un nivel y otro se elige de tal manera que la media Ps
(50% de probabilidad de fractura) tenga un
desplazamiento maximo entre un nivel y el préximo, de
Nso2/Nsox = ¢ = (10)Y2 =3.16, para decisiones de
ingenieria y de (10)*® = 2.16, para ensayos de ata
confiabilidad, luego:

s
So=le) U

donde K es la pendiente de larectay los subindices 1 y
2 son dos niveles de carga consecutivos, siendo S, €l
més bajo. Para el primer vaor de K, de no haber
informacion previa, se puede partir con valores de K
entre 6 y 9, preferiblemente con valores atos. Una vez
gue ya se han ensayado dos niveles, es posible calcular
un valor mas correcto de K usando:

I Nso,l
9 Aso 2)
K= ' (8)

5]

Para cada nivel se hace una gréfica como lade laFig. 2
y se estiman las probabilidades buscadas. De esta
manera, después de evaluar tres niveles, ya se tiene
suficiente informacion sobre €l rango de vida finita, que
a reunirla con la del rango de transicion, permite
construir el diagrama S-N-P del material en evaluacion.

Ajustede Curvas S-N

Para el gjuste, que no se encuentra directamente en el
método Maennig ni en de las distintas referencias, se
proponen distintos procedimientos, pero ninguno es
universal mente aceptado. Los autores después de probar
diversos gjustes, € de mejor resultado, al menos en
aluminios, es una modificacion del propuesto por A.
Cantelli y M. Lépez [4], que se puede representar a
través de:

(logN +B){logS+D)=A ©)
donde A, B y D son las constantes del gjuste.

Como se ve, €l auste propuesto corresponde a una
hipérbola cuyas asintotas no son los € es coordenados (S
y N en este caso) sino, B y D. Es razonable pensar
también que todas las curvas de probabilidad deben
tener el mismo valor de B, pero distinto valor de D, ver
Fig. 1.



3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

El material estudiado en el presente trabajo corresponde
a la aeacion de aluminio 7075 en la condicion T7351.
La composicién quimica nomina de la aeacién es la
gue se muestra en la Tabla 1 [5]. A su vez, en la Tabla
2, se muestran las propiedades mecénicas medidas en el
presente trabgjo.

Tabla 1. Composicion quimica delaaeacion Al 7075.

% % Peso % Peso
Al bal Mg 21-29 | Zn 51
Cu 122 | Fe M&.05 | Ti Méx. 0.12
Mn Max. | S Méax.04 | Cr 0.18-0.28

Tabla 2. Propiedades mecanicas de laaeacion Al 7075.

Esfuerzo
Limite elastico tensi L.
E (GPa) (MPa) maximo El O?&e;m on
(MPQ)
72 393 476 8

La orientacién en que han sido cortadas las probetas se
muestra en la Fig. 3. Como se aprecia, las probetas han
sido extraidas desde planchas, con el sentido de
laminacién perpendicular a eje axial de cada probeta.

Fig. 3. Orientacion de las probetas.

La geometria de las probetas utilizadas ha sido descrita
en [2]. La probeta posee una seccion transversa
variable que obliga a que la fractura se produzca
siempre en la zona de menor didmetro, sin una
concentracion de tensiones considerable. Se utilizé una
méguina de fatiga en viga rotatoria del tipo cantilever, a
una frecuencia de 100 Hz, con una razon de carga R =
Omin/Omax = -1. Se utilizé esta configuracién ya que
permite que la tension maxima se presente sempre en la
superficie de la probeta permitiendo evaluar de mejor
forma las condiciones superficiales.

Los procesos de anodizado se aplican después de
desengrasar y decapar las superficies. Para el desengrase
se emplea tricloroetileno a 84° C por 5 min, inmersion
en solucion comercial TURCO 4251-S a 60° C por 10
min. con agitacion y enjuague con agua bidestilada a
temperatura ambiente por 5 min. El decapado que
consiste en inmersion en solucion comercia SMUT-
GO#4 (30-45 g/l a 10% de &acido nitrico a temperatura
ambiente por 5 min. con agitacién) y enjuague con agua
bidestilada a temperatura ambiente. En un trabgo
anterior [6], se informd que el decapado acido utilizado
industrialmente, que es € usado en este trabgo, no
produce un cambio en lavida Util de las aleaciones. Esto
permite analizar los efectos de los tres tipos de
anodizado estudiados, cuyos detalles son:

Anodizado Crémico: Se forma por la inmersién de la
pieza en una solucion acuosa de &cido cromico
(CrOs+H,0) y se aplica corriente con la pieza cargada
positivamente, obteniéndose capas de Al,O; con
espesores de 1.3 a 2.5 um, de acuerdo a los siguientes
parametros. Concentracion de electrolito: CrO; 48 g/l;
Temperatura: 35 °C; Tiempo en € bafio: 30 min,;
Densidad de corriente: 5.0 mA/cm?,

Anodizado Sulfarico: Se forma por la inmersion de la
pieza en una solucién acuosa de écido sulfirico (H,SO,)
y se aplica corriente con la pieza cargada positivamente,
obteniéndose capas de Al,O3 con espesores de 7.5 a 15
pm, de acuerdo a los sSiguientes pardmetros:
Concentracion de electrolito: H,SO, a 15%;
Temperatura: 25 °C; Tiempo en € bafio: 30 min,;
Densidad de corriente: 5.0 mA/cm?,

Anodizado Sulfdrico-Bérico: Se forma por la
inmersion de la pieza en una solucién acuosa de é&cido
sulfdrico y &cido boérico (H,SO, — H3BO3) y se aplica
corriente con la pieza cargada positivamente,
obteniéndose capas de Al,O; con espesores de 5 a 10
pum, de acuerdo a los sSiguientes pardmetros:
Concentracién de electrolito: H,SO, 0.5M H3;BO; 0.5M;
Temperatura: 25°C; Tiempo en e bafio: 30 min,;
Densidad de corriente: 10.0 mA/cm?

4, RESULTADOSY DISCUSION

Utilizando el método Maennig se construyé los campos
SN-P para evaluar € efecto del anodizado en la vida
atil de la aleacion de aluminio 7075-T7351, utilizando
en todos los casos e decapado en medio &acido
comercial ya evaluado anteriormente SMUT-GO#4,
evaludndose €l efecto de cuatro condiciones. sin
anodizado (s6lo desengrase), anodizado en &cido
crémico, anodizado en acido sulfurico y anodizado en

acido sulfarico-borico.

En las Fig. 4, 5 y 6 s muestran las curvas
correspondientes a los tres tipos de anodizado
estudiados. Se han trazado las curvas de 1%, 50% vy
99% de probabilidad de fractura, de acuerdo a la



metodologia propuesta por Maennig. Ademés, en cada
caso se ha trazado la curva S-N-P de la deacion
sometida sdlo a desengrase.

Aluminio 7075-T7351
Anodizado Crémico vs. Desengrasado
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Fig. 4. Curvas S-N-P para Al 7075 735 con anodizado
crémico.

Aluminio 7075-T7351
Anodizado Sulfdrico vs. Desengrasado
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Fig. 5. Curvas SN-P para Al 7075 T7351 con
anodizado sulfurico.
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Fig. 6. Curvas SN-P para Al 7075 T7351 con
anodizado sulfurico-bérico.

La Fig. 4 muestra una leve disminucion en la vida (til,
en todo € rango de alto nimero de ciclos. Los puntos
experimentales correspondientes a anodizado crémico
caen por debgo de la curva de 50% del aluminio
desengrasado. Esto esta de acuerdo a lo informado en la
literatura [6]. La Fig. 5 muestra que € anodizado
sulfdrico no genera cambios significativos en la vida Util
afatiga, en relacion con la aeacion desengrasada. En la
Fig. 6 se aprecia una disminucién en la vida dtil en
aguellas aleaciones sometidas a anodizado en mezclas
de &cido sulfarico y barico.

5. CONCLUSIONES

Los fendmenos de fatiga presentan una componente
significativa de dispersion, razén por la cua debe
recurrirse aun andlisis estadistico de los datos.

El anodizado crémico produce sélo una disminucion
leve en la vida atil a fatiga, manifestandose en una
disminucion promedio de 10 MPa.

El anodizado sulfirico no afecta la vida a fatiga, como
ha quedado de manifiesto al examinar los resultados
experimentales del presente estudio. Esto hace que €l
anodizado sulfurico se una de las mejores alternativas si
lo que se pretende es reemplazar € anodizado crémico.
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