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La oxidacion anddica de aluminio es un proceso electroquimico que permite obtener
una matriz auto-organizada de conjuntos hexagonales de poros estrechamente
empaquetados mediante el método de anodizacion en dos pasos, en el que la
segunda oxidacién se inicia a partir de los patrones pretexturados resultantes de la
primera oxidacion [1]. Variando los parametros electroquimicos de sintesis como la
naturaleza, concentracién y la temperatura del electrolito y el voltaje de anodizado,
es posible obtener recubrimientos de variadas propiedades morfoldgicas para su
aplicacién como plantillas para la sintesis de nanomateriales, soportes cataliticos,
sensores y biosensores, nanofiltros, entre otros [2-4]. Particularmente, la aplicacion
de estos recubrimientos como plantillas requiere de un alto ordenamiento de la
matriz de poros, que puede medirse cualitativamente a través de la aplicacion de
algoritmos matematicos como la Transformada Rapida de Fourier (TRF). La TRF es
una herramienta fundamental en el procesamiento de sefiales, que aplicada a una
imagen digital permite detectar el dominio de frecuencias correspondiente a las
intensidades de gris que conforman la matriz de la imagen. Por lo tanto, el analisis
de la regularidad del arreglo de poros puede medirse a través del procesamiento de
micrografias electronicas de barrido de los recubrimientos mediante la TREF,
teniendo en cuenta la definicion de patrones de simetria en el dominio de
frecuencias [5].

El presente trabajo tiene como objetivo aplicar la TRF para evaluar el ordenamiento
de peliculas de 6xido de aluminio anddico (OAA) nanoestructuradas, sintetizadas en
un paso y en dos pasos de anodizado a partir de la aleacion comercial Al 1050 (min
99,5% de Al).

La preparacion superficial del sustrato, previo al anodizado, se llevé a cabo
realizando en forma sucesiva las siguientes etapas: desbaste con papeles de CSi
hasta # 2500, pulido con pasta de diamante de 6 y 1 ym, electropulido en solucién
3,5:4:2,5 v/v de etanol 96%, acido fosférico 85% y agua a 60 V y 40 °C, con
limitaciéon de la densidad de corriente en 0,25 A/cm? y ataque quimico en solucidn
de 6% H3PO,4, 1,8 % H,CrO4, y 92,2 % de H,O (porcentajes en peso) a 60 °C [5].
Se realizaron oxidaciones anddicas en solucidon de acido oxalico 0,3 M a 20 + 2 °C,
haciendo circular corriente continua a 40 V, en un paso y en dos pasos de
anodizado sobre el Al 1050 pretratado. Para remover la capa de 6xido producida
durante el primer anodizado, se atacé quimicamente la superficie con solucién de
6% HsPO4, 1,8% H,CrOy4, y 92,2% de H,0 (porcentajes en peso), a 60 °C durante 3
h. La identificacion de nanoporos en las peliculas anoddicas se realizd mediante
microscopia electronica de barrido (MEB), utilizando un equipo Carl Zeiss NTS -
SUPRA 40. Para determinar el ordenamiento de las estructuras nanoporosas
obtenidas se utiliz6 la TRF de las imagenes MEB en un area de 3 um? utilizando el
software libre Image] [6].
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Figura 1. Micrografias electrdnicas de barrido y sus correspondientes Transformada Rapidas
de Fourier del OAA correspondiente al primer paso de anodizado en acido oxalico 0,3 M, a 20
°Cy 40 V (a), del sustrato posterior a la eliminacién de la primer capa de éxido (b) y del
OAA producto del segundo paso de anodizado en el mismas condiciones del primer paso (c).
En general, una pelicula de Oxido de aluminio anoddica nanoestructurada se
considera completamente ordenada cuando cada poro estd hexagonalmente
rodeado por seis poros vecinos [5]. De acuerdo a la literatura, para estructuras
nanoporosas altamente ordenadas la TRF de la imagen MEB consiste en un
conjunto de 6 puntos con forma hexagonal, mientras que para estructuras menos
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ordenadas se espera la formacion de patrones con forma de anillo, y para aquellas
desordenadas, la presencia de patrones en forma de disco difuso [3, 5, 7].

En la Figura 1 se presentan las micrografias y sus correspondientes TRF para el
anodizado en un paso (a), la superficie del sustrato tras la remociéon del OAA (b) y
el anodizado en dos pasos (c). En la pelicula de OAA sintetizada en un solo paso
(Figura 1-a), se observd un patrén de simetria en forma de disco difuso debido al
pobre ordenamiento. La eliminacién de esta primera capa de oxido (Figura 1-b),
resulté en una superficie caracterizada por un ordenamiento de largo alcance de la
red nanoporosa, evidenciada por la presencia de varios patrones de simetria
superpuestos en el espacio reciproco que impiden el cerramiento del anillo en la
TRF. Por otra parte, en la Figura 1-c, correspondiente al 6xido resultante del
segundo paso de anodizado, se observa un ordenamiento casi perfecto de la red de
poros con la presencia de tres hexagonos concéntricos en el dominio TRF. La
identificacion de estos tres patrones de simetria en forma hexagonal indicé una
periodicidad de largo alcance en la nanoestructura y la presencia de mas de un
dominio de ordenamiento (las zonas de ordenamiento definidas se delimitaron con
linea intermitente blanca, y las orientaciones de cada dominio de ordenamiento
estan representados por hexagonos ubicados en cada una de las zonas). Esto
demuestra que la realizacion de un segundo anodizado sobre el sustrato pre-
texturado generado durante el primer anodizado permite obtener nanoestructuras
auto-ordenadas a través de una técnica sencilla y de bajo costo como la oxidacién
anodica.

A partir de los resultados obtenidos, se concluye que es factible y satisfactoria la
aplicacion de una herramienta matematica como la Transformada Rapida de Fourier
a partir del procesamiento de imagenes para el estudio del ordenamiento en
materiales con patrones geométricos periddicos como el éxido de aluminio anddico.
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