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INTRODUCCION 

El termino nanómetro" e refiere a un a medida de longitud mucho menor a la unidad 

(metro). U na mil millonésima parte de metro, I x 10-9. Comúnmente utili zada para medir la 

longitud de onda de la radiación ultrav ioleta, radiación infrarroja y la luz. A e las 

dimensiones las propiedades fí icas de los materiales cambian , esto ha generado un ru rte 

interés en e l estudio de materiales a bajas dinL nsiones , llamada " anoc ienc ia y 

anotecnología". 

Los materiales nanoestructurados han recibido significante atención en los último año por 

su fundamenta l importancia y aplicación en áreas de química, físic a, bio log ía y c ienc ias de 

materiale . E n el campo de la e lectróni ca y la óptica, es de gran tra cendencia miniaturi zar 

las dimensiones de los dispositivos e incrementar la densidad de los component 

causando esto un fuerte interés en la investi gac ión de nanotecnología. Di versas técni ca 

han desarrollado para la fabricación de nanoestm:: turas, como crec imi ento epitax ia l, 

litografía de bombardeo de electrones, deposición química de vapor, y técnica de aulo

ensamblaje. Las nanoestructuras representan una nueva clase de mater ia les con propi edade 

diferentes a las especies moleculares y las estructuras solidas de bulto . sta ex hiben 

efectos de confinamiento cuántico, dando las característica nece ari as para una nueva era 

de di spos itivos ópticos, magnéticos, e lectrónicos, y biológicos entre otro [1]. 

Existen diversas áreas y campos de investigac ión a esca la nano métri ca, c mo a u vez 

diversos g rupos de investigac ión, institutos, uni ver idade y empre as trabaja ndo 
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arduamente en la recolección de conoc imi ento, ex perimentac ión y ex peri enCIa en dicha 

área . 

El presente trabajo de tes is esta enfocado al di eño, fabri cación y desarroll o de un sistema 

de anodi zado electro - químico para la síntesis d,~ nanoporos de alúmina, as í com , la 

caracteri zac ión de dichas estmcturas . 

El contenido de la tes is esta organizado de la sigui ente forma. En el capi tulo 2 e de cri be 

el proceso de anodizado comúnmente utili zado para recubrir uperft cie , as í como alguno 

procesos experimentales útiles para el entendimient del proce o de ox idac ión anódi ca. En 

el capinllo 3 se hace una revisión de un doble proceso de anodizado elec tro-quÍ mi o, así 

como, el di seño de dos sistema de anodizado. La síntes is de nanoporos de a lúm ina ll evada 

acabo en este trabajo se reporta en el capi tu lo 4. Las técnicas ex perimentales uti lizadas en 

la caracterizac ión de las estmctura porosas rea lizadas se descri ben en el capitu lo 5. Los 

resultados mas igniftcativos obtenidos se present an en el cap itulo 6. Y fin alment un 

análi sis del trabajo presentado se rea li za en el capitul o 7 . 
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Capitulo 1. 

A n o diza do de aluminio 

1.1 Fundamentos 

En contacto con e l aire, la superficie de a luminio esta recubierta de una fina capa de oxido 

de un espesor de 40-50 Angstroms. Dicha capa le confiere cierto g rado de pas ividad. A 

pesar de su finura , porosidad y baj a resi tencia l1lI~cánica , es capaz de protege r a l mela l 

contra corrosión . 

La mejor forma de proteger el aluminio es la de producir sob re su superfi c ie g ruesa 

películas de oxido. El espesor de su capa de oxido natural puede aumentarse ca lentando el 

metal al aire o en presencia de oxigeno, tratándolo con agentes oxidantes o por polari zac ión 

anódica del metal. 

Con tratamientos e lectrolíticos es po ible en cambio producir películas de ox ido de un 

espesor de 0 .8 mm que protegen muy bien al metal contra la co rro ión y, ad má , influ ye n 

favorablemente sobre ciertas propiedades mecánicas, eléctricas y fisicoquímicas de l metal. 

Las propiedades de las capas obtenidas por oxidación anódica pueden con iderarse de de e l 

punto de vista de su dureza, e lasticidad y porosidad que dependen fundam ental m nle de la 

composición del e lectrolito y del grado de reactiv idad de la pelícu la de ox id 

s 
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Los e lectrolitos pueden di vidi rse en tres grupos: 

l. E lectrolitos con lo que no se forma la película (ác idos acético , c lorhídri co y nítri co) 

o con los que la película que se forma es muy de lgada y muy poro a (olucione de 

álca li s cáusticos) . 

2 . E lectro litos con los que se forma un a película fina y no porosa con un espeso r de I a 

10 micras y poseyendo suficiente resistencia a la rotura o di so lución (e fecto 

vá lvu la) . 

3. E lectrolitos con los que es pos ible obtener capas gruesas capaces de protege r e l 

meta l contra la corrosión . 

Durante e l proceso de oxidac ión se desprende hidrogeno del cátodo. El proceso de 

oxidación anódico consta de la ox idación del a luminio con la formación en su superfi c ie de 

una película dura de oxido, en la disolución del metal en e l e lec tro lito y en el 

desprendimiento de oxigeno del ánodo [2]. 

1.2 Mecanismo de la oxidación anódica 

Los mecal11smos que se ll evan acabo durante la oxi dac ión anódica , no están mu y bi en 

estab lecidos . Por lo cual , ex isten vanos puntos de V I ta para de c ri b ir lo procesos 

envueltos en la oxidación anÓdica . 

A l estudiar e l mecanismo de oxidac ión anódi ca de a lumini o existen diversos proceso . I se 

ap li ca un potencial anódico al a luminio, e l oxigvno desprendido durante I proces 

e lectro líti co se dirige hac ia la superfici e del metal y lo ox ida . Los iones de a lum ini o por 

otro lado, se mueven en dirección contraria - hacia la superfic ie de la películ a de óx id 
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donde son oxidados por el oX Ige no . E l IntCIO de la pe lícu la de ox ido e veri (j ca 

simultáneamente por ambas caras [3]. 

1. 2. J Punto de vista de Rummel 

Algunos aspectos comunes de la formación de películas delgadas (efecto vá lvula) y gru esas 

(protectoras). En las ultimas se inicia con la f0n11ación de una delgada pe lícul a de oxido 

sobre la superficie anódica. Bajo la acc ión del e lectro lito, e ta pe lícul a comi enza a 

hidratarse, adquiriendo una estmctura porosa y capaz de permitir e l pa o de la o rri ente 

eléctrica que asegure el crecim iento del espesor ele la películ a . Los poros de la capa 

superficial es tán parcialmente rell enos de gas [3 , 4]. 

Durante el proceso de oxidación del a lumini o en ac ielo oxá li co, se encuentra que la p lícul a 

de oxido sobre el metal comprende una muy fina capa de oxido, en la que la ca ída de 

tensión puede alcanzar los 60 Y, Y otra gmesa y porosa que e forma a continuac ión de la 

película fina y con una resistencia eléctrica proporcional al espesor. 

Por aná li sis metalografico de seccIOnes de a lum inio anodizado, e determin o que la 

superficie de un poro es del orden de 1.25 X 10-2 micra cuadrada y e l di ámetro de los 

poros, supon iéndolos aproximadamente circulare , de 0.1 micra. Los p r S es tán 

orientados en la dirección del campo e léctrico . La considerable concentrac ión de líneas de 

corriente en estas pequeñas regiones (los poros) in plica un desprendimi ento de ca l r que 

rea lmente se origina en e l proceso de anodi zado [4]. 
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1.2.2 Punto de vista de Fisher 

Otro punto de v ista, es el de Fisher [5], e l indi ca que la ox idac ión de l a luminio con un 

electro li to de ácidos oxá li co y sul fúri co , se ini cia C011 la di so lución de l ox ido natu ra l d 1 

a luminio y e l paso de aluminio haci a e l e lectro lito . 

Cuando se ha a lcanzado una densidad de co rriente su: Ic iente, la capa de e lec tro lito adju nta 

a l ánodo se satura con iones del metal que fo rman na muy de lgada pe lícula de sa les de 

a luminio sobre la superfi cie del meta l. La fo rmación de la películ a aumenta la ca ída de 

tensión por resistencia de di cha película al paso de la corri ente y a lcanza ráp ida mente e l 

potencial de ánodo del oxigeno en relac ión al electro lito. Se inic ia e l desprendimi ento de 

ox ígeno, una parte se e limina en forma gaseosa sin permanecer sobre la uperfi c ie y otra 

parte ox ida a l aluminio formando una primera pelicul a de ox ido no poroso . U n mayor 

incremento de potencial rompe la películ a y se genera una considerab le cantidad de ca lor. 

La consecuencia de este proceso es la apa ric ión de roturas di scontinuas del ox ido que 

recubre el metal. 

E l e lectro lito ac ido y el oXIgeno desprendido actúan sobre e l meta l base a través de las 

roturas antedi chas y de los primeros poros . Se crean de nuevo las condic iones para repetir 

e l mismo proceso, la formación de una fi na películ a de recubrimi ento y la aparic ión de 

poros por rotura eléctri ca de la capa superfi c ial de oxido adjunta a l a lumini o . Se repite e l 

proceso una y otra vez y el contom o oxidado va profundi zando en el a lumin io . 

En el caso de la form ación de gm esas capas, la mayor parte de la corri ente pasa a trav' s d 

los poros, puesto que el ox ido en si ti ene una res ist iv idad elevada. 
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El calor que genera la corriente que e concentra en lo poros ayuda a la di oluci ' n d I 

oxido y aumenta la porosidad de la capa. 

La capa de electrolito saturada con la ale de alummio e forma en la ba e de los poro . 

Se producen por lo tanto dos proceso imultáneo , la di olución de oxido d la capa ya 

oxidada y la formación de oxido en la ba e de lo poros que tocan el meta l [5] . 

1.2.3 Flujo electro-osmótico 

Uno de los a pectos intere antes del procesos de oxidación es el flujo de la corri ente a 

travé de lo poro de la película de oxido. Con ·,.111a olución de ac ido ulfúri co, la 

superficie del oxido de aluminio adquiere una carga negativa , pue to que lo I ne 

negativos se concentran en su vec indad. El electrolito que re llena los poro es activado por 

la diferencia de tensión entre los extremo de dichos poros . La apa de el ctrolito adj unta a 

las parede de los poros, que tiene carga po itiva, e!; barrida hacia fuera por efecto d I 

campo eléctrico, mientras que el electrolito de refresco de plaza ha ia el interior por la 

zona centra l de los poros. Se genera a í un efecto e electroó mo i que se manti en 

mientras pasa la corriente a través de la capa de oxido . El electrolito di uelve el film de 

oxido y va ensanchando los poros provocando una perdida de peso d ox ido que pasa al 

baño. Se e tima que el volumen de lo poros e del orden del 42-45% del vo lumen tota l ele 

la capa de oxido. 

Cuando la película crece, el acce o del electrolito a la ba e ele los poro (upcrficie el I 

aluminio) e hace más difícil y el proce o térmico e incrementa . La v locidad de 

formación d oxido disminuye. El crecimi nto del e pe or prácticamente ce a. e 

continúa la oxidación se colorea la uperfici 
9 
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La ve locidad de di so lución de la pe lícul a de ox ido no depende del e pesor; por otra parte, la 

ve locidad de crecimi ento di sminuye al aumenta r e l espesor. Cuando la oxidac ión e e fectúa 

con ác idos crómico u oxáli co, e l aumento de espesor es proporcional a l aumento de 

resistencia y en consecuencia baj a la densidad de coni ente que es la causa de la 

di sminución de la ve locidad de crec imi ento [6]. 

1. 2.4 Teoría de las dos capas 

La capa de ox ido fo rmada sobre la superfici e del a luminio es el re ul tado de un tratamiento 

anódi co basado en la p resencia de dos capas. E n contacto directo con el metal hay una fin a 

y densa capa, de un espesor de 0.0 1-0.1 micra, compuesta de oxido de a lumin io. Ex i te una 

segunda capa de ox ido de alumini o, hidra tada, porosa y más grue a que pu de alcanza r las 

100 micras y a veces más [7]. 

La figura 1.1 es lma representación esquemática de la capa de ox ido de a lum ini o [ ]. La 

formación del film delgado puede producirse a través de vario mecani smos . 

l . Por e l paso de iones de a lumini o a través ele la pelícu la fo rzados por u n ca mpo 

e léctri co de gran intensidad y fo rmac ión de una fi na pelí cu la sob re la superfi c ie. 

2. Por e l paso de iones de ox igeno o de aniones a través de la pe lícu la y form ac ión de 

ox ido de a luminio en el in terior del de lgado 1i lm . 

3 . Por roturas loca les del film fin o por e l electrolito y formación de ox ido de a lu min io 

en la porciones expuestas a l meta l, con carga simul tanea de ani one . 

4. Por la rotura e léctri ca del fi lm por muchos puntos, e l paso por dichos pu nto · de 

iones de ox igeno y la fo rmac ión de ox ido de a lumini o. 
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Figura 1.1 Representación esquemática de una capa. de ox ido de alumini o obtenida por 

anodizado. 

Una vez fonnado el delgado film , se inicia el ataque de la uperficie por el electrolito 

iniciándose la conversión en una capa hidratada má~ gruesa. Lo poros permeabi I iza n la 

capa respecto al electrolito que penetrando por ellos ataca el delgado film superfi cial obr 

aluminio, 

El grueso de la capa porosa aumenta por el proceso de oxidación en la ba e de lo lOro al 

contacto con el aluminio Las parede de los cana les fonnados son inten amente hidratada . 
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La porosidad media de las capas de oxido obtenidas por anod izado de l aluminio n ac icl o 

sulfúrico es de 10-15% . 

1.3 Crecimiento de la capa de oxido 

La velocidad de crecimiento del espesor de la capa de óxido es e l resultado de la velocidad 

de crecimiento por e l lado del metal al restarl e la ve locidad de di sminución por e l lado de l 

e lectro lito por efecto de disolución del oxido. E l crecimiento de la capa de ox ido queda 

limitada en un principio por el aumento de la temperatura del e lectro lito, cuyo efecto es 

particularmente intenso en la base (parte mas estrecha) de los poros, donde el intercambi o 

de calor es mas difícil. Aun enfri ando el electro lito y e l ánodo existe un c ierto lími te de l 

gmeso del film que es imposible evitar. Cuando ya se han alcanzado ciertos e pe ores po r 

efecto de la concentración de líneas de corriente . el ti 1m se destruye . La mayo r 

concentración de acido y el gran aumento de la densidad de corriente por lo po ro, en 

principio origina la rotura del film , pero después limita el espesor que puede a lcanzarse [8]. 

Las observaciones anteriores han sido confirmadas experimentalmente. La fi gura 1.2 

muestra la fo rma general de curva que relaciona el vo ltaje del baño y e l ti empo de 

oxidación del a luminio con acido sulfúrico (H2S04) [91- Puede verse que la curva presenta 

cuatro regiones correspondientes a los procesos sigui entes: 

1. Un frenado del crecimiento del vo ltaje durante los pocos segundos inicia l de 

tratamiento que indica la f0l111ación sobre e l ánodo de una del gada y den a pe lí ul a 

de gran resistividad . 

TI . Una reducción de vo ltaje (de 10-15%) con una relación de vo ltaj e máx imo que 

tel111ina pronto debido a la fonn ación de poros en e l film . 
12 
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TTT.Un e table crecimiento paul atino del voltaje como re 'ultad de un gradual 

crecimiento de la resistencia eléctrica al aumentar el e pe or de la capa de ox id y 

la profundidad de los poros. 

TV. Un repentino aumento de la curva de vo ltaj . que indica el inicio de la rotura d la 

capa de oxido. Debido a la generación de ca lor por el aumento de la potencia 

disipada que so lo OCUlTe en el caso de capa e e pe or con iderabl . 

Figura 1.2 Voltaje del baila en relación con el tiempo de oxidación anód ica de alumini 

Al inicio del proceso, la capa de oxido porosa no ha tenido mucho ti empo de fOfmar e, la 

gran resistencia eléctrica es debida al delgado film natural del oxido de alumin io que 
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recubre el metal. Siendo el e pesar de este film de solo 0.05-0. 1 micras , la inten idad del 

campo eléctrico que origina su alta resisti vidad e del orden de 105-106 V/cm . on esta 

intensidad de campo eléctrico es posible el pa o de alguno electrones y I ini cio de la 

oxidación por debajo del film . El e quema de la figura 1.2, a í como us ca racterí ti ca son 

comportamientos comunes en el proceso de anodiz' do electro-químico de aluminio con 

diversos electrolito (C2H20 4, H3P04 y H2S04) . 

1.4 Propiedades de las capas de oxido anódico 

Las capa de oxido que se fomlan sobre la superficie del aluminio al anodiza rlo on 

electrolitos que contengan acido ulfúrico, oxálico o crómico están con tituida por oxid 

de aluminio . 

la compo ición y estmctura de la capa pued ariar; la composic ión quími a de la capa 

obtenidas con acido oxálico corre ponde a la fom1Ula AI20 3 H20 ( e qui óx ido de alumini o 

hidratado). El film de oxido natural que recubre el aluminio gamma- 120 , en la capa 

adjunta al metal , mientras que en la uperficie exterior el oxido e ta hidratado. 

La propiedades del film de oxido difieren con iderablement de la del alumini . La 

dureza el film es parecida a la del corindón y tiene buenas o mala propiedade di léctrica 

y eléctri cas según el punto de vista que se adopte . La conductividad ca lorífica e inferior a 

la del m tal y en e te aspecto actúa como ai lante térmi o. El coeficiente de emi i idad del 

alumini o anodizado alcanza el 80% de la del cuerpo negro. La resi tencia y adherencia 

protegen al metal contra la COITO ión atmo ti ' rica . Las capa de oxido tienen una marcada 

adherencia al metal [10] . 
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1.5 Propiedades mecánicas 

1.5.1 Dureza 

La tabla 1.1 da alglillos datos comparativos sobre la microdureza de lo di fe rentes 

materiales [8]. 

T ABLA 1.1 Microdureza de di stintos materia les (Kg/mmz) 

Corindón 2000 

Film de oxido sobre aluminio puro 1500 

Herramientas de acero templado 1100 

Herramientas de acero templado y revenidas a 300°C 642 

Film de ox ido sobre aluminio de pureza comercial 600 

Herrami entas de acero 364 

Film de oxido sobre aleación AK4 350 

Acero con 17% de cromo 32 1 

A leac ión AK4 93 

Fundición de aluminio 30 

1.5.2 Fragilidad 

E l film de ox ido queda fuertemente unido al me1:al, pero en cambio ti ene una gran 

fragilidad propia y se resquebraj a fácilmente a l doblarl o. 

15 



• 

• 

• 

• 

• 

Al deformar a luminio anodizado, la fractura de l materi al es prec dida de la rotura de la 

capa de oxido. Además de una gran dureza , el film de oxido posee una gran res istencia a l 

desgaste [1 1]. 

1.5.3 Resistencia a lafaliga 

El anodizado del duraluminio, endurec ido y envejec id ,aumenta mucho su re i tencia a la 

fatiga . Si además se trata con lanolina o con un aceite a base de barni z aum nta aun ma ' 

por añadirse a sus propiedades anteriores la resis1:encia a la corros ión como puede 

comprobarse si se rocían lillas muestras con una solución sa lina para envejecerlo [1 2]. 

1.5.4 Resistencia a la corrosión 

E l efecto protector del anodizado depende del espesor y continuidad de la capa de oxido. La 

mejor protecc ión se obtiene con las capas de oxido sobre meta l puro, aunque este ea el 

revestimiento (e lectrolito) de otro meta l ba e. La re~, i stenc i a aumenta con el ti empo de 

anod izado, es decir, con el espesor de la capa de oxido [13]. 

La resistencia a la corrosión aumenta considerab lemente cuando el e pe or de la capa se 

aumenta de 5-6 a 10-12 micras. Un mayor aumento del espesor hasta 16- 18 micra es 

menos efecti vo. La temperatura óptima de la so lución e de 15-20°e. A temperaturas más 

altas, aumenta la ve locidad de diso lución del óx ido, aumenta su poros idad y se obt iene una 

menor res istencia a la corrosión. Las temperaturas mas bajas disminuye n tambi én la 

resistencia a la corrosión [14]. 
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1.6 Propiedades dieléctricas 

El oxido de aluminio natural tiene una alta res istividad eléctrica . La conductividad eléctri a 

y las perdidas dieléctricas del film se deben principalmente a la pre encia de agua 

adsorbida . La resistividad del film de oxido de aluminio natural a temperatura am bi enl 

de unos 109 ohm/cm. La humedad atmo férica es un factor parti cul armente de favo rab lc 

con relación a las propiedades aislantes del film. La humedad entra y es ad OJ·bida por lo 

poros, reduciendo sus propiedades ai lante . 

Las propiedades dieléctricas de las capa de oxido obtenida no 0 10 dep nden del cspesor 

sino también de la condiciones de trabajo con las que ha ido obtenido . 

Se pueden obtener capas mas gruesa y densas a.nodizando con corri ente continua y 

empleando soluciones de acido oxál ico [15]. 

1.7 Anodizado industr-ial 

El acido oxálico e el que presenta menos capacidad de di so lución del xid . 11 0 I 

convierte en el electrolito ideal para obtener capas gruesa de ox ido. 

El grueso de la capa aumenta con la den idad de con-iente el ti empo de anodizado (ha l 

un cierto va lor limite) y con la di sminución de temperatura del ele trolito. mayor 

temperatura del electro lito mayor porosidad de las capa , mayor ela ti cidad y mejora en la 

adsorción y adhesión al metal ba e; un aumento de la den idad de corri ente aumenta la 

porosidad de las capas. 
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El anodi zado con acido sulfúri co y oxálico puede efectua r e con corriente a lterna y 

continua o con superposición de ambas. Las capas obtenidas con corri nte a ltern a son l1l á 

elásticas y menos densas que las obtenidas con co rri ente continua. E l empl eo de corriente 

alterna prolonga el ti empo de tratamiento , pero no ex ige equipos de rectificado , y para 

grandes instalaciones representa una potencia disponible mayo r. Las capas mas uni form es y 

gruesas se obtienen cuando el metal base es aluminio puro [16]. 

1.8 Anodizado con acido oxálico. 

Para e l anodizado del aluminio y sus aleaciones s emplean tambi én so luciones que 

contienen 2-10% de acido oxálico. 

Para el anodizado con corriente continua se emplean so lucion s con la compo ic ión 

sigui entes: 

Acido oxálico 50-70g 

Agua lL 

Las condiciones de trabajo son: densidad de corriente anódi ca 1.0-2 .0 A/dm 2
, tempera tura 

de la so lución 30±2°C, vo ltaj e del baño 40-60V y tiempo de anodi zado 30-40 minuto . 

El anodizado del aluminio con ac ido oxálico resulta bueno en relac ión con e l co loreado de 

las capas de oxido. 
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Tabla 1.2 Influ encia de las condi ciones de trabaj o sobre el co lor de la capa de ox id al 

anodi zar con ac ido oxá lico [ 16]. 

Color del fi lm Temperatura Densidad de Vo ltaj e (V) Tiempo (min) 
(OC) corri ente 

anódica 
(A/dm2

) 

Plateado 25 1.5-2 .0 35-40 35-40 • 
Color latón 40 3.0 50 35-40 

Bronceado 40 4 .0-5.0 50 35-40 

Los efectos al aumentar el espesor del fi lm son: 

Espesor de l fi lm 5 micras 15 m icras 50 micras 100 mi cras 

• 
Color de l film B lanco Amarril lo Amarri 11 0 oro Amarril lo-

pardusco 

1. 9 Aplicaciones del anodizado de aluminio 

Más del 5% de aluminio que se produce se anodiza . La capa de ox ido ti ene un buen número 

de cualidades aprovechables, entre las cuales se encuentran : 

• 
• Protección contra la corrosión 

• A is lamiento eléctri co 

• Acabados decorativos 

• Imitac ión latón 
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Así como para fotografías sobre aluminio anodi zado. Tmpregnando las capas de xid , 

obtenida por anodizado, con sa les ensibl es a la luz se pueden reproducir imágenes 

fotográfi cas . Las capa en este caso deben ser blanca o casi incoloras y pre entar cierta 

porosidad con un adecuado espesor. Dichas capas pueden obtenerse anod izando alumini 

del 99. 5 % de pureza [1 7]. 

Nuevas aplicaciones de importancia tecnológica han surgido en los últimos año rctoma ndo 

el interés por procesos de anodizado sobre aluminio de alta pureza bajo cierta condicione. 

Las condiciones de dichos procesos de anodizado así como algunas ap li cac iones e verán 

en los siguientes capítulos . 
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Capitulo 2. 

Doble proceso de anodizado electro-químico (nanoporos de alúmina) 

2.1 Doble proceso de anodizado electro-químico (síntesis de nanoporos de alúmina) 

La oxidación anódica sobre aluminio ha sido realizada desde mediados de s ig lo pa ado con 

la finalidad de colorear y recubrir superfi cies , pero no fue si no hasta fin ales de l s ig lo 

pasado que un proceso de oxidación anódica sobre a lumini o reportado por M asuda y 

Fukuda en 1995 [1 8] capto el interés de di versos grupos, debido a que mediante una técnica 

relativamente sencilla y económica se podían obtener estructuras periódica de esca la 

nanometrica con interesantes propiedades para moldear diferentes estructuras nanometri cas . 

De los pnmeros en estudi ar la formación de una capa poro a sobre alumini o baj o un 

proceso de anodizado fueron G . E . Thompson y G. C. Wood, que en 1981 publi ca ron en la 

revista "Nature" [1 9] una descripción del crecimiento y forma de la capa porosa de alúmina 

formada por un proceso de anodi zado controlado . En esta publicación se determinaron las 

condiciones para el crecimiento de la capa porosa con acido su lfú ri co, oxá li co, fosfóri co y 

crómico como electrolitos, así como la posible forma de la e tructura porosa para cada 

so lución electrolíti ca, la cual ya muestra indicios de una forma hexagonal. 

En 1989 lID articulo publicado por R. C. Furneaux , W . R. Rigby Y A. P . David on en la 

revista nature [20], aparece uno de los primeros esquemas de la estructura porosa estudi ado 
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por microscopia de barrido electrónico ( EM) . El esquema mue tra poro d ntro de una 

celda hexagonal divididos por una barrera de oxido ntre el aluminio metáli c y lo p r S 

(Figura 2.1). 
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Figura 2.1. Diagrama esquemático de poro de alumina obre alumíni o 

Uno de los primeros modelos teóricos del desarrollo de lo poro de oxido de alúmina 

durante un proceso de anodizado electro-químico fue publicado por V. P. Parkhulil y V. 1 

Shershu lsky n 1992 [21]. El estudio se basa en el istema t mario A lumini o/O ido 
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Anódico lectrolito. De acuerdo a dato experimentale durante l crecimiento d o id d 

a luminio ex i ten los siguiente procesos : 

• Ap li cac ión de un potencial de anodizado a una ficha de a lu minio inmer a en un 

electro li to, en un acido (pH < 6) crece un oxido d a luminio poroso, mientra que 

con soluciones alcalinas (pH > 10) e obtiene una e tructura de oxido fibro a . 

• E l creci miento de oxido poro o incluye diverso e tado que pueden er 

re lativamente bien estud iado mediante una dependencia de la evo lución de l vo ltaje 

a corriente con tante o corriente de anodizado a voltaje con tante contra tiempo , y 

análi i de microscopia electrónica de alta resolución. Dicho tado e pre entan 

en la figura 2.2 
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Figura 2.2. Diagrama de la cinética de crecimiento de oxido poro O de aluminio a) V Itaj -

tiempo, b) Corri ente-tiempo. Se muestra a u vez los tado d la formación de lo p r 

Inmediatamente de pués de encender la alimentac ión del proce o de anodi zac ión 

(voltaje o corriente) , una barrera de oxido empieza a crecer (estado 1, figura 2.2). 

Después de un lapso de tiempo se empiezan a revelar irregul aridade n la interfa 

de la barrera de oxido - electrolito (estado n, figura 2.2). n guida dicha 

in'egul aridades se empiezan a desarrollar y elongar indi vidualmente (estad 111 , 

figura 2.2). Finalmente se desarroll a la fo mación de poros de manera cuasi-

conti nua. 

• Los proce os elementales involucrados en la formac ión de los poro , así omo su 

forma geométrica e muestran en la figura 2.3 [21] . La capa de ox ido crece debid a 

una migración de iones de aluminio hacia la ~;o lución , y ione de oxígeno conl nid 

en el electro lito que van hacia el aluminio. A su vez la frontera de la batTera de 

oxido es di uelta por el potencial de anodizado aplicado y su interacc ión con I 

electrolito en un proceso mas lento. Durant" e te proceso ocurre una reacci ' n de 

iones de oxigeno con iones de aluminio que se mueven a travé del alumini 

ayudado por el campo eléctrico en el i tema AI- AI20 3, este proce o jucga un 

importante papel en la fo rmac ión de poros. 

• La di stribución del campo eléctrico en la barrera de oxido es inhomogen o, dcbid 

en gran medida a la rugosidad de la capa de oxido, e to provoca el crec imi ent de 

los poros, del mi mo modo la carga e pacial acumulada en la barrera de oxid 

incrementa durante el de arrollo de la itTegu laridade en la interfa 
24 
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electrolito causado por impurezas al1lOl1lcas, llevando consi go otro Imp rtante 

proceso en el desarrollo de la estructura porosa . 

• 

• 

• 
Figura 2 .3. Procesos elementales durante la formación de poros de a lúmina . A) Di so lución 

de oxido debido al campo eléctrico, B) Movimiento de anione de ox ige no y cati on de 

a luminio atraves de la barrera de oxido, C) Crecimiento del ox ido ex terno e inlern 

mediante la migración de iones involucrado durante e l anodizado. 
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Toda esta teoría y esfuerzos fueron recolectados en una publicación de Masuda Fukuda 

en 1995 [18]. Donde se realizo un doble proceso largo de anodizado para obtener 

estructuras porosas bien definidas y con una alta densidad en un gran área de la estructura, 

reduciendo los defectos con el incremento en el tiempo de anodizado. Se probo de esta 

manera la utilidad de estas estructuras porosas para el desarrollo de nuevos compuestos de 

alta calidad. 

Esto detono el interés y auge de la investigación en la síntesis de nanoporos de alúmina, y 

su utilidad como patrón para la síntesis de nuevos nano-compuestos. 

En los subsecuentes capítulos se describirá el doble proceso de anodizado en el cual se basa 

la formación de las estructuras de nano poros de esta tesis. 

2.2 Sistema de anodizado elect.°o-químico 

La fabricación de nanoporos de alúmina sobre aluminio se lIe o acabo bajo un doble 

proceso de anodizado. Por lo cual se diseño, implemento y calibro un sistema de oxidación 

anódica como se muestra en la figura 2.4. Que después se modifico para solucionar algunos 

problemas que se observaron. 

a) 
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b) 

J 

D E F G 
A 

Figura 2.4.a) Imagen real de la celda electro-química. b) Diagrama del sistema anodizado. 

A)Disipador de Calor, B)Peltier, C)Bloque de aluminio, D)Plato de cobre, E)Ficha de 

Aluminio, F)Celda Electro-Química, G)Control y Sen:;or de Temperatura, H)Agitador, 

I)Electrodo negativo de Platino, J)Fuentes de Alimentación de enfriamiento y anodizado. 
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A) Disipador de Calor. Se compone de un bloque de cobre y un disipador de aluminio 

con flujo de agua entre las dos partes como muestra la figura 2.5 

Entrada de Agua 

I 
I 

I 
I 

Salida de Agua 

Figura 2.5 Diseño de disipacJ ón de calor 

B) Peltier. Para disminuir la temperatura del electrolito se utilizo un elemento termo

eléctTico como se muestra en la figura 2.6 . 

Performance Speciflcations 

Hot Side Temperature (OC) 25 °C 50 °C 

Qmax (Watts) 73 82 

DeltaTmax (oC) 67 74 

Imax (Amps) 8.5 8.45 

Vmax (Volts) 14.4 16.1 

Module Resistance (Ohms) 1.488 1.700 

Figura 2.6 Elemento termoeléctrico. PeItier 
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G) Control y Sensor de temperatura. Se utili zo un termopar tipo J para sensar la 

temperatura de la solución electrolítica y un controlador de temperatura ESCJ marca 

Omron. 

Después de realizar unas pruebas con el primer sistema de anodizado electro - químico se 

encontraron algunos problemas. Se observo que la solución de electropulido atacaba el 

nylamid de la celda electro - química, aunado a esto la posición horizontal de la celda 

provocaba acumulación de burbujas en la superficie de la muestra de a1umjnio, pos teri or al 

¡rucio del primer proceso de anodizado, se observo un incremento en la temperatura de la 

solución, lo cual fue seguido de la perforación de la muestra de a1urnjnjo. 

Para resolver estos problemas se fabricó otro sistema de anoru zado electTo-químjco, con la 

configuración que muestra en la figura 2.7. 

a) 
K 

..--- J 

J 
~ ________________ ~ __ +_----~A 
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b) 

Figura 2.7. Sistema de anodi zado electro-químico, en orientación vertical . a) Esquema del 

sistema, b) imagen del sistema real . 

Los componentes del segundo sistema de anodizado son básicamente los mjsmos descritos 

en el primer sistema. Las diferencias radican en la orientación vertjcal de la celda electro-

química, así como, el material de fabricación . La celda del primer sistema es hecha de 

nylamid, y la celda del segundo sistema es de teflón. Se fabrico la segunda celda de te tl ón 

debido a que se observo que la solución de electropulido atacaba el ny lamid y por 

consiguiente contaminaba el proceso de oxidación anódica. Otras diferenci as entre los 

sistemas uno (horizontal) y dos (vertical), son la ventana que tiene en la parte frontal el 

primer sistema no se encuentra en el segundo, en el seglmdo sistema la celda esta unida al 
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plato de cobre fijando entre ell as la muestra para manipular e ta parte independi entemente 

del sistema de enfriamiento, con dicha característica no se cuenta en el primer sist ma. 
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Capitulo 3. 

Experimentación 

3.1 Síntesis de Nanoporos de alúmina 

Para la síntesi s de las estructuras porosas de a lúmina se ll evo acabo un largo proce o de 

doble anodizado [22]. Se desengrasó una ficha de aluminio de alta pureza (99 .999% ) con 

acetona en ultrasonido, después con isopropanol y posteriormente se limpi o con una 

so lución de HF/HN03/HCI/H20 a una temperatura de 60°C durante aproximadamente I 

minuto. Se recoció la fi cha de aluminio a 500°C durante 3 hrs en ambi ente de H2 (figura 

3.1.a) , en el proceso original que se ll eva acabo en el Instituto Max Pl ancl de 

Microestructuras Físicas en la ciudad de Hall e (Alemania) el recoc ido s r a li za n 

ambi ente de nitrógeno , posteriormente se montó la mue tra en la ce lda e lectro-quími ca y 

se le aplicó un electro-pulido con una so lución de HC I04 + H20 (figu ra 3. I.b) a vo ltaje de 

20 V constante, se observa que la corriente inicial depende de la rugo idad ini cial de la 

superfi cie de la muestra y di sminuye a medida que la superfic ie se hace ma plana debido al 

electropulido. Después del electropulido la superfi cie del a luminio tiene un aspecto 

brillante y se pueden apreciar los dominios cristalinos . Se enj uagó muy bien la ficha d 

aluminio y se llevó acabo el primer anodizado con 0.3 M de C2H20 4 a 40Vconstante 
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(figura 3.l.c). La corriente evoluciona como se describe en la fig. 2.2 donde el ni vel 

constante de corriente de la zona rv es del orden de 1-3 m<\. La temperatura del electrolito 

se mantuvo constante a 3°C. Después de 48 hrs se retiro la ficha de aluminio, El aspecto de 

la superficie es ahora blancuzco con apariencia aperlada o de nácar. Luego se enjuago con 

agua destilada en ultrasonido y se sumergió en una solución de Cr03+H3P04 a 60°C 

durante 3- 4 hrs o bien durante de 8 al2 hrs si la temperatura es 30°C, para retirar la 

alúmina del primer anodizado (Figura 3. I.d). La superficie recobra su apariencia brillante 

pero sin alcanzar el brillo obtenido después del electTopuJido. Se montó nuevamente la 

ficha en la celda electro-química y se realizó el segundo anodizado (figura 3. l .e) con los 

mismos parámetros del primero, Después del segundo anodizado se retiro la ficha de Al y 

se puso en una solución de H3P04 1 M a 30 oC para ajustar la apertura de los poros (figura 

3·1.0· 

a) d) 

b) e) 

e) f) 
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Figura 3.1 Proceso de Anodizado y sus Pretratamientos. a) Recoc ido a 500° en ambiente 

de H2, b) E lectropulido con HCI04 + H20 , c) Primer anodi zado por 48 hr con 0.3 M d 

C2H20 4 a 40V, d) Disolución de a lúmina remanente con Cr0 3+H3P0 4 a 60°C, e) egund 

anodizado, f) Ajuste de apertura de poros con H3P04 1\ 1 a 30 oc. 

Después del segundo anodinado si se de ea obtener la membrana poro a de a lúm ina sin el 

substrato de Alumini o metá li co se sigue e l siguiente proceso : 

1. Se cubre la superfi cie de la alúmina porosa con barniz de uñas . 

2. Se sumerge la muestra en una soluci ón de 100 mI de H I 3.4 gr d 

100 mI de H20 a una temperatura de 1-3 C. Este proc so debe hac rse baj 

observac ión para detener el ataque en el momento adecuado. Cuando e l a lumini o se 

ha consumido cesa la producc ión de burbuj as en la so luc ión. 
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Capitulo 4. 

Técnicas Experimentales de Caracterización 

4.1 Microscopia de Fueloza Atómica 

Esta microscopia permite obtener mapas topográficos de superficie de materiales ai slantes, 

semiconductores y conductores. La AFM consiste en lUla punta de aproximadamente 2 11m 

de largo y alrededor de 10 nm de ancho [23]. Un detector mide la luz de lUl laser que incide 

sobre lUl cantiléver que se flexiona debido a la fuerza entre la plUlta y la superficie del 

material objeto del análisis. Esta señal es procesada por lUl software y convertida a imagen 

digital . 

Figura 4.1 Esquema del funcionamiento básico de un microscopio de fuerza atómica 

(AFM). 
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En su modo de contacto, la punta manti ene un contacto físico suave con la uperfic ie de la 

muestra. La constante de resorte del canti léver es menor que la constante de resort fec ti va 

entre los átomos de la muestra. Estas fuerzas son d.el orden de 10-9 N . Por medi o de esta 

técnica de microscopia se pueden analizar una amplia gama de materi ale (a i lantes, 

semiconductores y conductores) , pero su principal desventaja, es que debido a l contacto de 

la punta con la superfici e anali zada, ex iste un desgaste de los materi a les envue ltos en e l 

proceso de análisis, así como probabl es modifi caciones en la superfi cie de la muestra por la 

carga electrostática que se provoca. 

4.2 Fotoluminiscencia 

Por medio de esta técnica de espectroscopia se puede estimar la brecha energéti ca de un 

materi al semiconductor o la ca lidad cri stalina de l mismo. La espec tro copia de 

fotoluminiscenc ia como lo indican sus siglas en ingks PL (Photo lumine cence) , consiste en 

iluminar la muestra baj o estudio con una fuente de luz lase r, con una energía mayor a la 

brecha de energía del material , creando de este modo pares electrón-hueco los cuales al 

decaer o des-excitarse producen la radi ac ión luminiscente [24] . La luz se modul a por un 

recortador de luz (chopper) a fin de emplear técnicas de detección s incrónica de la 

radiac ión luminiscente . 
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Mue mI 

Chopper 

MOllocromador 

Detec 

Figura 4.2 Sistema de fotoluminiscencia 

La resultante de la modulación es colectada por un lente que focaliza la luz hacia el 

monocromador, para separar las longitudes de onda que emanan de la superficie de la 

muestra La intensidad a la salida del monocromador, que esta. modulada a la frecuenci a del 

chopper, es alimentada a la entrada de un amplificador Loc! -in, la salida es enviada a la 

computadora de control para su procesamiento. 
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Para monitorear diferentes corrimientos de las transiciones energéticas y visualizar bandas 

de energía fotoluminiscente que no son posibles de ver a temperatura ambiente, el arreglo 

experimental que muestra la figura 4.2 cuenta con un enfriador de Helio que permÜe hacer 

mediciones a diferentes temperaturas. Al existir una relación directa entre la temperatura y 

los procesos de captura, escape y recom bi naci ón de 

portadores . 

a) b) 

~ 
EFuente Ee - Ev 

leeeeee l Ieee ee I 

4mp ~ 
~ 

Ev 

Figura 4.3 a) Excitación de la banda, b) Luminiscencia de la banda 

La figura 4.3 muestra un proceso típico de excitación y luminiscencia que presentan los 

materiales semiconductores, y que es el principio de la técnica de caracterización de 

foto luminiscencia. 

Las mediciones de fotoluminiscencia se llevaron acabo en las instalaciones del Centro de 

Investigación de Dispositivos Semiconductores de Benemérita Universidad Autónoma de 

Puebla. Las características del sistema de fotoluminiscencia utilizado son las siguientes: 

• Laser de estado solido Violeta (407nm, 60mW) Marca B&W TEK. 
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• Monocromador de 50cm. Marca SCIE CETECH Mod . 9040, Reji ll a 

600Iineas/mm . 

• Fotodetector de i-PbS Marca E lectro opti ca l ~~y tem . 

• Amplificador Lock-ln Arca THORL A BS Mod LTA 100 . 

4.3 Microscopia de barrido electrónico 

El microscopio de barrido electrónico de acuerdo a su siglas en ing les ( can ning e lectr ' n 

microscope) , es un tipo de microscopia e lectróni ca que barre la uperfi c ie de la mue tra en 

análisi con un haz de alta energía e lectróni ca que realiza un barrido lin a l [25]. o 

electrones interactúan con los átomos de la muestra produciend eña le que conti enen 

informac ión topográfi ca de la superfi c ie de la muestra, compos ición y otras propiedades 

como conducti vidad eléctrica . 

La señales producidas por microscopia de barrido electróni co inc luy e lectrone 

secundarios, electrones di spersados por la mue tra, rayos X caracterí tico , lumin i ccn la 

catódica, corriente del espécimen y e lectrones tran mitido . Todos esto' tipo de eña le 

requi eren detectores espec ia li zado que usualmente no están pre ente en un mi mo istema 

de microscopia de barrido e lectrónico . E n nuestro ca.so se u o e l modo má c mún de 

detección, para eñales de e lectrones ecundarios . Mediante e ta técnica de balTid , e 

pueden alcanzar imágenes que reve lan detall es a lrededor de I a 5 nanómetros de tamaño . 

Debi do al proce o por e l cua l son creadas las imíÍgenes de micro copi a d barrido 

electrónico, es tas pueden tener la apari encia de tre dimen iones para la mejor compr n ' ión 

de la estructura de la superfi c ie de la muestra, esto gracias a la profundidad de camp de 
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interacción de los electrones con los átomos de la muestra . Se pueden a lcanzar di ferenle 

magnificaciones con la microscopia de barrido eL.,ctrónico, de de 25x ( qui va lente a la 

magnificación de los mejores lentes portátil es) hasta alrededor de 250,000x (una 250 vec s 

mayor a los mejores microscopios ópticos). Este tipo de micro copi a ti ene la ve ntaj a de e l' 

un método de caracterización no invas iva para la muestra, a l no exi tir contacto fí s ico on 

e l equipo de microscopia. Pero tiene la desventaja de que solo s pueden anali zar mue tra 

conductivas (semiconductores, conductores), por lo cual las muestras ai lantes deben er 

recubiertas antes del análi sis con un material cond' ctor (metal es) . 
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r--- -----
Generador de 

barrido , , 

- -, , 

Espirales de barrido 

Objetiyos Lentes 
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Figura 5.4 Representación esquemática de un sistema de microscopia de barrido electrónico 

(SEM). 
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Capitulo 5. 

Resultados 

5.1 Fotoluminiscencia 

Por medio de la técnica de fotoluminiscencia se determinó el espectro de luminiscencia de 

la membrana porosa de alúmina a temperatura ambiente {figura 5.1). A esta temperatura el 

espectro de fotoluminiscencia presenta un pico de emisión en 505 nm, el cual esta denlro 

del rango de 400- 600 nm publicado por los grupos de Y. Du y C. M. Mo 126 1 . 
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• 
Figura 5.1 Espectro de fotolurniniscencia a temperatura ambiente de una membrana porosa 

de alúmina. 

De acuerdo al estudio realizado por los grupos de Y. Du y C. M. Mo [26], la 

fotolurniniscencia que presenta las estructuras porosas de alúmina es causada por vacancias 

ionizadas de oxigeno inmersas en la membrana porosa . 

• 
A fin de estudiar con mayor detalle las propiedades luminiscentes, se tomaron mediciones 

de fotoluminiscencia a diferentes temperaturas en un rango de 27 a 277°K 
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Figura 5.2 Espectros de foto luminiscencia vari ando temperatura en un rango de 27 a 277°K 

de nanoporos de alúmina . 

Los espectros muestran que conforme se dismimlye la temperatura la intensidad e 

incrementa hasta a lcanzar un máx imo alrededor d 40oK, en este pun to conformc la 

temperatura disminuye la intensidad decae has ta 27K. Este comportamiento anóma lo e 

puede obse rvar con mayor detall e en la figura 5.3 . 
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Figura 5.3 . Grafica de intensidad contra temperatura de foto lumin i cenc la de una 

membrana porosa de alúmina. 
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Diferentes materiales porosos han mostrado este tipo de comportamiento inusual de 

fotoluminiscencia. De acuerdo a K. Murayama y S. Miya5aki [27] , en silicio poroso, este 

cambio abrupto de intensidades a bajas temperaturas se atribuye a centros ópticos activos, 

que absorben parte de la emisión y que son estables a bajas temperaturas. 

5.2 Microscopia de fuerza atómica 

Se tomaron fotografías por microscopia de fuerza atómica (AFM) de una membrana porosa 

de alúmina antes de retirar el oxido de aluminio remanente sobre los poros, ver fi gura 5.4. 
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Figura 5.4 Imágenes de AFM, membrana porosa de alúmina antes del ataque de di solución 

de oxido. 

Las imágenes muestran una distribución de poros hexagonal con una distribuci ón de 

tamaño uniforme. Dichos poros se observan recubiertos por alúmina y se calcula que tienen 

un tamaño aproxjmado de 125 nm como se muestra en la fi gura 5.5. 
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Figura 5.5. Análisis de periodicidad de la superficie de alúmina porosa 

5.3 Microscopia de barrido electrónico (SEM) 

Por medio de microscopia de barrido electrónico (SEM) se analizo la muestra de alúmina 

porosa, mostrada en las imágenes de AFM anteriores . 
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Figura 5.6. Imágenes de SEM de las estructuras porosas de alúmina 

Las imágenes de SEM mostradas en la figura 5.6 muestran un arreglo periódico, como lo 

mostraba con anterioridad las imágenes de AFM de la figura 5.4. 

48 



• 

• 

• 

• 

Capitulo 6 

Conclusiones 

Durante el presente trabajo se desarrollo un sistema ce anodi zado electro-quími co con la 

siguientes carac terísti cas : 

1. Di seño y fabricación de una ce lda electro-química 

2. Sistema de enfriamiento con contro l de temperatura 

3 . Cubierta de cobre con motor agitador 

4 . Fuente de vo ltaj e fijo para a limentación de anoc izado 

5. Fuente de a limentación de elemento tel1110eléctri co y agitador 

l . Ce lda e lectro - química. Se rea li zo una primera versión de la ce lda electro - quí mica cn 

posición horizonta l utilizando nylamid para su fabricac ión, se le di seño una ventana en 

la parte frontal de la celda, la cual se encontraba al mi smo ni vel de la pos ición de la 

muestra . Después de realizar las primeras pruebas se ob ervo que la o luc ión de 

electropulido utilizado en el proceso atacaba la ce lda de ny lami d, la geom trí a de la 

pos ición de la celda (horizontal), ayudaba a la ac umulación de burbuja en la supcrfi c ic 

de la muestra . Debido a estos problemas se re entaba un incremento abru pto dc 

temperatura que provocaba la perforació n de l a ~; muestras de alumini o. Por lo cual, se 

procedió a la fabricación de otra ce lda con tefl ón en pos ición verti ca l y s in ventana, este 
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ultimo diseño tuvo la ventaja de poder transporta.r independientemente del re to del 

sistema la muestra montada entre un plato de cobre y la ce lda electro - química. 

2. Sistema de enfriamiento . Se diseiio un sistema de enfriamiento con nujo de agua que 

pasa por un radiador diseñado entre una placa de cobre y una placa de aluminio con 

aletas de disipación. 

3. Motor agitador. Se regulo por medio de un arreglo de resistencias un motor ag itador 

alimentado con una fuente fija de 5 Y, para obtener la velocidad deseada de agitac ión. 

El diseño, fabricación y calibración del sistema d anodizado electro - químico e ll evo 

acabo de inicio a fin , en las instalaciones del Instituto de Investi gación en omuni cac ión 

Óptica, durante el desarrollo del presente trabajo de tesis . 

Se obtuvieron las primeras membranas porosas ele alúmina, con un diámetro aprox imado 

de poros de 125 nm, se realizo caracterización de estructural para detenninar su ca lidad 

amorfa . Las propiedades óptica se ana li zaron mediante la técnica de fotolumini cencia 

obteniendo luminiscencia alrededor de 505 nm. (2.45 eY), variando temp ratura en el 

rango de 27 a 277 K. Dicha emisión a sido reportada con anterioridad, atribuyéndolo a 

vacancias de oxigeno ionizadas e impurezas oxálicas . 

En resumen, se implemento el equipo necesario para la íntes is de nanoporo de alúmina, 

un material con una amplia gama de ap licaciones y gran potenci al como patrón para la 

fabricación de diversos nanocompuestos. 
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