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DESCRIPCION
Procedimiento de fabricacion de una estructura porosa ordenada a partir de un sustrato de aluminio

[0001] La invencion se refiere a un procedimiento de fabricacion de una estructura porosa ordenada a partir de un
sustrato de aluminio.

[0002] En todo el texto, a una estructura porosa se la llama “ordenada” cuando la misma presenta poros que estan en
forma de canales rectilineos de igual seccion transversal recta (de igual forma y de iguales dimensiones) que son
paralelos y adyacentes en un plano radial y estan uniformemente distribuidos en el plano radial.

[0003] Asimismo en todo el texto se orientan la pieza de aluminio y las estructuras anddicas resultantes de la
anodizacién de dicha pieza de aluminio segun sus dos caras opuestas, que son una primera cara que recibe el nombre
de cara exterior y queda en contacto con la solucion electrélito, y una segunda cara que recibe el nombre de cara
sustrato y no queda en contacto con la solucion electrolitica.

[0004] Asimismo, en todo el texto se entiende por alumina el vocablo general que cubre formas oxidadas del aluminio
como son los 6xidos de aluminio y los hidroxidos de aluminio, asi como los oxihidroxidos de aluminio.

[0005] Numerosos sistemas electrénicos, mecanicos, biotecnolégicos o quimicos tienden a una extrema miniaturizacién
que abre un vasto campo de aplicaciones en terrenos tan variados como los de la medicina, la aeronautica, la técnica
espacial, la electrénica, la informatica o la foténica. Dentro de este objetivo, el control de la estructura de los materiales,
de las dimensiones y de la regularidad de sus ultraestructuras deviene esencial a fin de reducir las dimensiones de
estos sistemas, aumentar la relacion entre la superficie especifica y el volumen total de la muestra y/u obtener
fendomenos fisicos especificos.

[0006] Dentro de esta finalidad, se sabe realizar por anodizacion de sustratos de aluminio metal estructuras porosas
ordenadas a base del elemento quimico aluminio cuya superficie se extiende en varias pmz. Estas estructuras porosas,
también llamadas peliculas anddicas porosas, pueden ser utilizadas como soporte o bien como matriz para aplicaciones
originales tales como la nanofiltracion o bien también la realizacién de elementos funcionales de dimensiones
nanométricas tales como los nanocontactos, los nanohilos y los nanotubos. El mejoramiento de las prestaciones
técnicas de estos materiales, cuyas ultraestructuras son de dimensiones meso- 0 nanométricas, resulta directamente de
los avances tecnoldgicos que permiten la realizacion de peliculas anddicas porosas de grandes dimensiones y de
espesor controlado.

[0007] EIl crecimiento de una estructura porosa a lo largo de la anodizacién de un sustrato de aluminio es dirigido por un
proceso complejo que implica un equilibrio entre, por una parte, una reaccién de oxidacién del aluminio para su
transformacion en derivados oxidados, hidroxilados o bien también oxihidroxilados del aluminio, y, por otra parte, una
reaccion de disolucion de esta alumina formada. Asi, es sabido que la formacion de una estructura porosa resulta del
equilibrio, dependiente de las condiciones de trabajo en la anodizacion, entre las respectivas contribuciones de estas
dos reacciones quimicas antagonistas.

[0008] La publicacion Masuda H., Yada K. et Osaka A., (1998), Jpn. J. Appl. Phys., 37, 1340-1342 “Self-Ordering of cell
configuration of anodic porous alumina with large-size pores in phosphoric acid solution” describe un procedimiento de
obtenciéon de una estructura porosa que reagrupa varios tratamientos, que son en concreto un tratamiento por
anodizacion, durante un periodo de tiempo que varia de 0,5 h a 16 h, de un sustrato de aluminio no pretexturado en una
solucion de acido fosférico a una concentracion de 0,3 moles/l, bajo una tensién de 195 V, un tratamiento de disolucion
quimica del sustrato de aluminio residual por medio de una solucién saturada de HgCly, un tratamiento de disolucion
quimica de la capa barrera, también llamada capa compacta, por medio de una soluciéon de acido fosférico en una
proporcion masica del 10%, y finalmente un tratamiento quimico de agrandamiento del diametro de los poros de la
estructura porosa, por medio de una solucién de acido fosférico.

[0009] Asi, este documento describe un procedimiento de referencia para la fabricacion de una estructura porosa a base
de aluminio, por medio de varios tratamientos sucesivos que son todos ellos de naturaleza quimica o electroquimica.
Este documento presenta el estado de superficie de la cara sustrato de la estructura porosa, tras eliminacién del
sustrato residual y de la capa barrera. Dicho documento no describe el estado de la estructura porosa en el seno de su
espesor, en particular al nivel de la cara exterior.

[0010] Por otro lado, se sabe que es posible obtener una estructura porosa ordenada por anodizacion de un sustrato de
aluminio que presenta en su superficie exterior una pluralidad de concavidades de igual forma y regularmente
distribuidas. Una impronta de este tipo puede ser obtenida por nanoindentacion del sustrato de aluminio, por ejemplo
aplicando y presionando sobre el sustrato de aluminio una matriz dura, en particular de carburo de silicio, que presente
una pluralidad de convexidades. Sin embargo, esta etapa de nanoindentacién es tecnolégicamente muy dificil de poner
en ejecucion en razén de las dificultades técnicas para realizar, a las escalas meso- y hanométrica, la matriz de carburo
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de silicio que presente una pluralidad de convexidades. Esta etapa de realizacion de una matriz es, en consecuencia,
una etapa costosa.

[0011] Otro procedimiento conocido, que permite obtener una pluralidad de concavidades de igual forma y regularmente
distribuidas en la superficie del sustrato de aluminio o de aleacién de aluminio, recibe el nombre de “doble anodizacion”.
Segun este procedimiento de “doble anodizacion”, una primera etapa de anodizacion permite formar una pluralidad de
concavidades en la zona interfacial del sustrato de aluminio inicialmente liso y de la estructura porosa que resulta de
esta anodizacion. La completa disolucion, por via quimica, de la estructura porosa que resulta de la anodizacion, deja
entonces al descubierto la pluralidad de concavidades subyacente. Estas improntas céncavas sirven a continuacién de
guia para el crecimiento, al realizarse una segunda etapa de anodizacion, de una estructura porosa ordenada. Este
procedimiento de “doble anodizacién” es largo de poner en ejecucion a causa de la duplicacion de la etapa de
anodizacién. Este procedimiento requiere ademas una etapa de disolucién quimica de la estructura porosa que resulta
de la primera anodizacion, siendo dicha etapa de disolucidon quimica delicada de poner en ejecucion, y por consiguiente
el procedimiento no es o bien es poco compatible con una explotacion a escala industrial. Por otro lado, este
procedimiento requiere el empleo, al realizarse la etapa de disolucion, de productos quimicos toxicos tales como
derivados del cromo, y en particular del cromo VI. Finalmente, no se valoriza el espesor de estructura porosa producida
como resultado del tratamiento inicial de anodizacién del sustrato de aluminio y luego disuelta por tratamiento quimico.

[0012] Se han propuesto otros procedimientos para perfeccionar la elaboraciéon de una estructura porosa ordenada sin
no obstante conseguir evitar la realizacion de una “doble anodizacion” con eliminacion intermedia de una estructura
formada por una primera anodizacion. Asi, la EP 1715085 propone un procedimiento en el cual el tratamiento de
disolucion quimica es sustituido por un tratamiento electroquimico que conduce a la separacion del sustrato de aluminio
residual y de la totalidad de la estructura resultante de la primera anodizacién. También ahi, este procedimiento es largo
de poner en ejecucion, relativamente complejo, costoso y poco compatible con una explotacion a escala industrial.

[0013] Asi, hasta la fecha, para obtener una estructura porosa ordenada que presente poros que estén en forma de
canales rectilineos de igual seccién transversal recta (de igual forma y de iguales dimensiones), paralelos y adyacentes
en un plano radial y uniformemente distribuidos en el plano radial, se consideraba siempre como necesario realizar una
pretexturizacion del sustrato de aluminio, ya sea por nanoindentacién de dicho sustrato de aluminio, o bien por medio de
una primera anodizacién, seguida de una disolucién quimica/separacion electroquimica.

[0014] En este contexto, la invencion pretende paliar el conjunto de estos inconvenientes proponiendo un procedimiento
de fabricacion, por anodizacion de un sustrato de aluminio o de aleacion de aluminio liso, de una estructura porosa
ordenada que obvia la necesidad de recurrir a una doble anodizacién y ya no requiere la realizaciéon de una previa etapa
de nanoindentaciéon mecanica del sustrato de aluminio o de aleacion de aluminio.

[0015] La invencion pretende mas en particular proponer un procedimiento de fabricacion, por anodizacién, de una
estructura porosa ordenada que sea sencillo, rapido, poco costoso y respetuoso para con el medio ambiente, y que sea
compatible con una explotacion a escala industrial.

[0016] La invencién pretende mas en particular proponer un procedimiento que permita la obtencidon de una estructura
porosa ordenada de gran calidad, homogénea en todo su espesor, y en la cual se dominen perfectamente la forma, el
diametro de los poros y la ordenacion de los poros.

[0017] La invencién pretende mas en particular proponer un procedimiento que permita la obtencidon de una estructura
porosa ordenada que pueda presentar un gran espesor, en particular superior a 50 ym.

[0018] La invencion pretende igualmente proponer un procedimiento de fabricacién de una estructura porosa ordenada
que no requiera el empleo de compuestos quimicos toxicos tales como los derivados del cromo, y en particular del
cromo VI.

[0019] Asi pues, la invencion se refiere a un procedimiento de fabricacién de una estructura porosa en el cual se
produce por anodizacién de un sustrato de aluminio una capa de superficie exterior que comprende una estructura
porosa ordenada, estando dicho procedimiento caracterizado por el hecho de que:

- se realiza un tratamiento de anodizacién sobre un sustrato de aluminio liso por espacio de un periodo de tiempo
suficiente para permitir la obtencion de al menos un espesor de estructura porosa ordenada,

- se quita a continuacion por mecanizacién mecanica una parte del espesor de dicha capa formada por anodizacion,
extendiéndose esta parte de espesor desde la superficie exterior de dicha capa formada por anodizacién, conservando
un espesor no nulo de estructura porosa ordenada y de forma tal que esta estructura porosa ordenada forma la
superficie exterior libre de la capa residual.

[0020] La estructura porosa obtenida por medio de una simple anodizacién de un sustrato de aluminio liso presenta, en
el lado de su cara exterior, un espesor de estructura porosa imperfectamente ordenada, es decir, que no presenta poros
que estén en forma de canales rectilineos de igual seccion transversal recta (de igual forma y de iguales dimensiones),
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sean paralelos y adyacentes en un plano radial y estén uniformemente distribuidos en el plano radial. Pero si el tiempo
de anodizacion es lo suficientemente largo, la estructura porosa presenta también, subyacente a esta estructura porosa
imperfectamente ordenada, una estructura porosa perfectamente ordenada, es decir, que presenta poros que estan en
forma de canales rectilineos de igual seccién transversal recta (de igual forma y de iguales dimensiones), son paralelos
y adyacentes en un plano radial y estan uniformemente distribuidos en el plano radial.

[0021] Asi, el solo hecho de realizar directamente una anodizacion sobre un sustrato de aluminio liso, es decir, que
presenta una rugosidad aritmética inferior a 5 nm y que en consecuencia no presenta una pluralidad de concavidades
resultante ya sea de una anodizaciéon previa - procedimiento por doble anodizacién -, o bien de una etapa de
nanoindentacion mecanica, permite en realidad y si el tiempo de anodizacion es lo suficientemente largo, obtener un
espesor de estructura porosa ordenada, debajo de una capa porosa imperfectamente ordenada que se extiende en
superficie. Segun la invencién, se quita por mecanizacion mecanica el espesor correspondiente a esta capa
imperfectamente ordenada, para asi hacer que desemboquen en superficie los poros de la estructura porosa ordenada.

[0022] Particularmente, en un procedimiento segun la invencién se realiza un tratamiento de anodizacion a partir de un
sustrato hecho de aleacion de aluminio de la serie 1XXX, como por ejemplo la aleacion de aluminio 1050A, o también de
aluminio refinado elegido en particular de entre los miembros del grupo que consta de aluminio 4N y aluminio 5N.

[0023] En un procedimiento segun la invencion, la capa de superficie exterior, que comprende al menos un espesor de
estructura porosa, es obtenida tras un tiempo de anodizacion que depende de la velocidad de crecimiento de dicha capa
de superficie exterior. Ahora bien, la velocidad de crecimiento de la capa de superficie exterior depende de las
condiciones de trabajo elegidas para la realizacion de las propiedades fisicas de la estructura porosa.

[0024] Asi, el procedimiento segun la invencién permite realizar rapida y simplemente en una sola anodizacién y sin que
se requiera un subsiguiente tratamiento quimico de disolucion selectiva ni una separacion electroquimica, una estructura
porosa que presenta un espesor no nulo de una estructura porosa ordenada. Esta estructura porosa ordenada presenta
una porosidad abierta, al menos en una de sus caras, llamada cara exterior, y un espesor de estructura porosa
ordenada controlado a escala micrométrica.

[0025] Siendo ello asi, segun una posible variante del procedimiento de fabricacién segun la invenciéon, nada impide
realizar la capa de superficie exterior de forma tal que comprenda una pluralidad de espesores de estructuras porosas
ordenadas superpuestos. Estos distintos espesores se obtienen en particular por medio de un tratamiento de
anodizaciéon que comprende una pluralidad de sucesivas etapas de anodizacién, no yendo ninguna de dichas etapas del
tratamiento de anodizacién seguida de un tratamiento por disolucién quimica selectiva, ni de separacién electroquimica
de una parte del espesor de la capa formada por anodizacién. En esta variante, las distintas etapas del tratamiento de
anodizacién se realizan en condiciones de anodizaciéon en las cuales se modifica, entre dos etapas de anodizacion
sucesivas, al menos uno de los parametros de anodizacién, eligiéndose dichos parametros de entre los miembros del
grupo que consta de la tensidn de anodizacion, la temperatura de la solucidon de anodizacion, la composicion quimica de
la solucién de anodizacion y la densidad de la corriente de anodizacion.

[0026] En un procedimiento segun la invencion, puede utilizarse cualquier procedimiento conocido de los que sirven
para quitar material por mecanizacidn mecanica para realizar la eliminacion de una parte del espesor de dicha capa
formada por anodizacién, extendiéndose esta parte de espesor desde la superficie exterior de dicha capa, conservando
al menos un espesor no nulo de estructura porosa ordenada y de forma tal que esta estructura porosa ordenada forma
la superficie exterior libre de la capa residual.

[0027] En un procedimiento segun la invencion, se entiende por mecanizacion mecanica todo apropiado procedimiento
de eliminacion superficial de particulas de material. En un procedimiento segun la invencion, estas particulas de material
eliminadas por mecanizacion mecanica son particulas en estado soélido. Sin embargo, en un procedimiento segun la
invencion, las particulas de material eliminadas por mecanizacién mecanica pueden estar en estado gaseoso.

[0028] En un procedimiento segun la invencién, puede utilizarse cualquier procedimiento conocido de eliminacién de
material por mecanizacién mecanica con exclusion de los tratamientos que se efectian por ataque quimico, y en
particular con exclusion de los tratamientos quimicos de la capa formada por anodizacion con una solucion susceptible
de penetrar por capilaridad en los poros de dicha capa porosa y modificar la forma y el tamafio de los poros de la
estructura porosa.

[0029] Tal mecanizacion mecanica puede realizarse en una sola etapa, o bien por el contrario en una pluralidad de
etapas sucesivas. Puede también realizarse una mecanizacion mecanica de este tipo con una sola técnica de
mecanizacion mecanica empleada en las distintas etapas de mecanizacion, o bien por el contrario mediante el empleo
de una pluralidad de técnicas de mecanizacion mecanica en las sucesivas etapas de mecanizacion mecanica.

[0030] Una mecanizacion mecanica de este tipo segun la invencion puede en particular realizarse por pulido iénico que
emplee un flujo de iones, y en particular mediante un Sistema de Pulido |6nico de Precisién (PIPS por “Precision lon
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Polishing System”), o bien también utilizando el gran y energético haz primario de un Espectrometro de Masas de lones
Secundarios (SIMS por “Secondary lons Mass Spectrometry”).

[0031] En particular, en un procedimiento de mecanizacién mecanica por eliminacion de material por PIPS, se somete
durante varias horas, principalmente durante un periodo de tiempo de entre 1 h y 20 h, y en particular durante un
periodo de tiempo de entre 3 y 6 h, a la capa de superficie exterior anodizada a al menos un haz de iones de argon
acelerados bajo una tension comprendida entre 1 keV y 6 keV, y en particular del orden de 5 keV bajo vacio secundario
del orden de 1,33 10° Pa.

[0032] Ventajosamente y segun la invencidn, se quita dicha parte de espesor por abrasién mecanica, es decir, por
rozamiento dinamico de sélido contra sélido, por medio de una herramienta sélida abrasiva mévil que se aplica a la
superficie exterior de la capa porosa formada por anodizacion y ejerciendo una presion en dicha herramienta solida
abrasiva movil.

[0033] Ventajosamente y segun la invencién, se realiza esta abrasion mecanica de forma tal que se obtiene una
estructura porosa ordenada cuya superficie exterior es plana.

[0034] Mas en particular, se quita dicha parte de espesor mediante un tratamiento de mecanizacion mecanica, y en
particular mediante abrasién mecanica, que no afecta mas que a la superficie exterior de la capa porosa formada por
anodizacién y que no afecta, en el espesor de la estructura porosa, ni al diametro de los poros de la estructura porosa
ordenada ni a la forma de dichos poros que se ponen al descubierto al realizarse el tratamiento abrasivo. Este
tratamiento por abrasién mecanica se distingue de un tratamiento por disoluciéon quimica, que necesariamente afecta no
tan solo al espesor de la capa porosa formada por anodizacion, sino asimismo a la forma y al diametro de los poros de
dicha capa.

[0035] Ventajosamente y segun la invencion, se realiza la abrasién mecanica por medio de una pieza de pafio, y en
particular por medio de una pieza de fieltro, impregnada con una suspension, llamada suspension abrasiva, de un polvo
en una fase acuosa, comprendiendo dicho polvo al menos a un mineral elegido de entre los miembros del grupo de los
minerales abrasivos, compuesto por diamante y ceramicas, y en particular corindén.

[0036] La utilizacion de una pieza de pafio impregnada con una suspension abrasiva segun la invencién permite obtener
una abrasion regular y de gran finura. Ademas permite también la permanente humidificacion de la superficie de la capa
porosa obtenida por anodizaciéon y el mantenimiento de la temperatura de la misma, incluso durante la abrasion
mecanica. Tal utilizacién evita asi el deterioro de la estructura anddica porosa durante dicha abrasion.

[0037] La eleccidon del mineral abrasivo permite ademas seleccionar la dureza de dicho mineral, para asi tener
controlada la velocidad de abrasién de la estructura porosa. De todas formas, la dureza del mineral abrasivo contenido
en la suspension abrasiva es superior a la dureza de la capa porosa cuya composicion es a base de alumina, y en
particular a base de derivados oxidados, hidroxilados y/u oxihidroxilados del aluminio.

[0038] Ventajosamente y segun la invencion, se realiza la abrasién mecanica en una etapa Unica, o bien por el contrario
por medio de una pluralidad de sucesivas etapas de abrasion, realizandose cada una de dichas sucesivas etapas de
abrasion por medio de una suspension abrasiva, eligiéndose las suspensiones abrasivas de cada una de las sucesivas
etapas de abrasion de forma tal que presenten una granulometria decreciente de una etapa a otra.

[0039] Ventajosamente y segun la invencioén, se realiza la abrasion mecanica mediante una sucesion de etapas de
abrasion que van de una abrasion menos fina y mas rapida a una abrasién mas fina y mas lenta. La eleccion del tamafio
de las particulas del polvo mineral permite dominar tanto la velocidad de abrasién de la estructura porosa como la
calidad del acabado de la superficie de la estructura porosa.

[0040] La sucesion de las etapas de abrasion realizadas por medio de suspensiones abrasivas de granulometria
decreciente permite ademas hacer que disminuya el tiempo de abrasion, confiriéndole a la superficie de la estructura
porosa una baja rugosidad y un excelente acabado.

[0041] Ventajosamente y segun la invencion, se realiza cada etapa de abrasién de la pluralidad de sucesivas etapas de
abrasion por medio de una pieza de pafio impregnada con una suspension abrasiva, estando dicha pieza de pafio
aplicada a la superficie de un soporte rigido elegido de entre los miembros del grupo que consta de un soporte vibrante
y un soporte rotativo.

[0042] Particularmente, se realiza cada etapa de abrasion de la pluralidad de sucesivas etapas de abrasion por medio
de una pieza de pafio impregnada con una suspension abrasiva, estando dicha pieza de pafio aplicada a la superficie
de un soporte rigido elegido de entre los miembros del grupo que consta de un soporte vibrante y un soporte rotativo,
siendo la medida mas pequefia de la pieza de pafio y del soporte rigido mayor que la medida mas grande de la capa de
superficie exterior.
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[0043] Ventajosamente y segun la invencion, se realiza cada etapa de abrasién de la pluralidad de sucesivas etapas de
abrasion por medio de un soporte rotativo que presenta una velocidad de rotaciéon de menos de 30 rad./seg., y en
particular comprendida entre 2 rad./seg. y 20 rad./seg. La presién que se aplica a la superficie de la capa porosa durante
la abrasién mecanica est4 en particular comprendida entre 1 kPa y 50 kPa.

[0044] Ventajosamente y segun la invencion, se realiza la abrasion mecénica por medio de una primera etapa de
abrasion que se efectia por medio de una pieza de fieltro impregnada con una suspension de diamante cuya
granulometria media esta comprendida entre 0,8 um y 1,5 ym y es en particular del orden de 1 ym, y por medio de una
segunda etapa de abrasion que se efectia por medio de una pieza de fieltro impregnada con una suspension de
diamante cuya granulometria media esta comprendida entre 0,2 um y 0,4 um y es en particular del orden de 0,25 ym.

[0045] Ventajosamente y segun la invencidn, la duracion total de la abrasién mecanica es inferior a 30 min., y esta en
particular comprendida entre 10 min. y 20 min. Esta duracion permite en la practica eliminar la totalidad del espesor de
la capa porosa no ordenada formada en la superficie exterior al efectuarse la anodizacion.

[0046] En una variante de un procedimiento segun la invencion, es posible realizar una sola etapa de abrasion
mecanica de una duracién del orden de 20 min. por medio de una pieza de fieltro impregnada con una suspension de
diamante cuya granulometria media es cercana a las 0,25 ym.

[0047] Segun otra variante de un procedimiento segun la invencion, es posible realizar tres sucesivas etapas de
abrasion mecénica. Se realizan sucesivamente tres etapas de abrasion mecanica, siendo cada una de estas tres etapas
de una duracién del orden de 10 min. Se realiza la primera etapa de abrasién por medio de una pieza de fieltro
impregnada con una suspension de diamante cuya granulometria media es cercana a 1 uym, después la segunda etapa
por medio de una pieza de fieltro impregnada con una suspension de diamante cuya granulometria media es cercana a
las 0,25 ym, y finalmente la tercera etapa por medio de una pieza de fieltro impregnada con una suspension de
diamante cuya granulometria media es cercana a las 0,10 ym.

[0048] Nada impide realizar la abrasién mecanica mediante mas de tres etapas sucesivas. Nada impide tampoco
realizar etapas de mecanizacién mecanica con distintas técnicas de mecanizacion elegidas por ejemplo de entre los
miembros del grupo que consta de las técnicas de PIPS, SIMS y de abrasion anteriormente mencionadas.

[0049] Ventajosamente y segun la invencion, se quita un espesor de la capa de superficie exterior comprendido entre 15
umy 25 uym, y en particular del orden de 17 ym a 20 ym. Este espesor representa al menos el espesor de la estructura
porosa imperfectamente ordenada que se extiende desde la superficie exterior de la capa formada por anodizacion.

[0050] Ventajosamente y segun la invencion, se realiza un tratamiento de anodizacién sobre un sustrato de aluminio liso
por espacio de un periodo de tiempo adaptado para obtener una capa de superficie exterior formada por anodizacién
que tenga un espesor total comprendido entre 25 ym y 300 pm, y en particular entre 100 um y 200 pm.

[0051] Ventajosamente y segun la invencién, se realiza un Unico tratamiento de anodizacion sobre un sustrato de
aluminio liso, teniendo dicho tratamiento una duracion comprendida entre 1 h'y 12 h, y en particular del orden de 4 h.

[0052] Asi, un procedimiento segun la invencion consiste en realizar un Unico tratamiento de anodizacion que
comprende al menos una etapa de anodizacion y luego una etapa de eliminacion de la parte de espesor de la capa de
superficie exterior cuya estructura porosa esta imperfectamente ordenada. Segun un procedimiento de acuerdo con la
invencion, la etapa de anodizacion que marca el fin del tratamiento de anodizacién va inmediatamente seguida de un
tratamiento por mecanizaciéon mecanica, y en particular por abrasién mecanica.

[0053] Ventajosamente y segun la invencién, se realiza un Unico tratamiento de anodizacion sobre un sustrato de
aluminio liso durante un periodo de tiempo adaptado para que el espesor de la estructura porosa ordenada formada por
anodizacion esté comprendido entre 1 umy 150 um, y para que esté en particular comprendido entre 50 umy 150 pm.

[0054] Ventajosamente y segun la invencion, la anodizacidon se realiza en una solucidén acuosa de electrélito que se
elige de entre los miembros del grupo que consta de soluciones acuosas de acidos, y en particular acido sulfurico, una
mezcla de &cido sulfurico y acido bdrico, acido oxalico, acido fosférico, acido maldnico, acido tartarico y acido citrico.

[0055] Por otro lado, ventajosamente y segun la invencién, la anodizacion se realizacién en una solucion acuosa de
electrélito cuya composicion esta adaptada para proporcionar una estructura porosa ordenada cuyos poros presenten
un diametro comprendido entre 10 nm y 500 nm, y en particular comprendido entre 100 nm y 200 nm.

[0056] Ademas, ventajosamente y segun la invencion, la anodizacion se realiza a una temperatura comprendida entre -
2°C y +2°C, y en particular del orden de -1,5°C.
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[0057] Ventajosamente y segun la invencion, la anodizacion se realiza bajo una tension comprendida entre 19 V y 240
V, y en particular comprendida entre 125 V y 195 V, con una solucién acuosa que comprende acido fosférico como
electrolito.

[0058] En particular, en un procedimiento segun la invencion se efectda al menos una anodizacién en una sola etapa, o
bien en un conjunto de etapas de anodizacién inmediatamente sucesivas, y después un tratamiento de abrasion
mecanica. Se obtiene una estructura porosa que comprende al menos un espesor de estructura porosa ordenada. Asi,
en un procedimiento segun la invencion no es necesario efectuar otro tratamiento de anodizacion tras haber procedido a
la eliminacién, en particular por abrasién mecanica, de la parte del espesor de estructura no ordenada de la capa
formada por la primera anodizacién. En consecuencia, en un procedimiento segun la invenciéon se procede a un unico
tratamiento por anodizacion del sustrato de aluminio. Después de la etapa de eliminacién por mecanizacién mecanica
de la estructura no ordenada, y en particular por abrasion mecanica, puede eventualmente procederse a realizar otros
tratamientos ulteriores, pero no es necesario efectuar ni disoluciéon quimica o electroquimica ni un nuevo tratamiento por
anodizacion.

[0059] Ventajosamente y segun la invencién, inmediatamente después de haber quitado dicha parte de espesor, se
elimina el sustrato de aluminio no oxidado y una parte de espesor no porosa de dicha capa para no conservar mas que
la estructura porosa ordenada.

[0060] Ventajosamente y segun la invencion, a continuacion se realiza un tratamiento quimico de la estructura porosa
ordenada adaptado para aumentar el diametro de los poros de dicha estructura porosa.

[0061] Un tratamiento quimico de este tipo se adapta en particular para disolver parcialmente la pared divisoria de los
poros, a partir de la cara de dicha pared divisoria que esta enfrentada al poro y en direcciéon a la parte interna de la
pared divisoria. El inventor ha observado que la composicién quimica de la capa de material que constituye dicha pared
divisoria varia segun el eje radial de los poros. La composicién quimica de la cara de la capa de material que constituye
la pared divisoria, que esta enfrentada al poro, es una mezcla que esta hecha a base de aluminio oxidado, hidroxilado
y/u oxihidroxilado y comprende hasta un 20% de compuestos salidos de la solucién electrolitica utilizada para la
anodizaciéon. En cambio, la parte interna de dicha pared divisoria se compone esencialmente de 6xidos, hidroxidos y/u
oxihidroxidos de aluminio.

[0062] La seleccion de la duracion de este tratamiento de apertura de los poros, asi como la naturaleza del agente
quimico elegido para este tratamiento, permiten controlar el espesor de la capa de material disuelta en el interior de los
poros, y en consecuencia permiten determinar el diametro final de los poros de la estructura porosa ordenada.

[0063] La invencion se refiere asimismo a un procedimiento de fabricacién de una estructura porosa que esta
caracterizado en combinacion por la totalidad o parte de las caracteristicas anteriormente mencionadas o que se
mencionan de aqui en adelante.

[0064] Otras finalidades, caracteristicas y ventajas de la invencién quedaran de manifiesto al proceder a la lectura de la
siguiente descripcidon que hace referencia a las figuras adjuntas que representan modos de realizacidn preferenciales de
la invencién que se aportan Unicamente a titulo de ejemplos no limitativos. En estas figuras:

- Las figuras 1a a 1e son esquemas ilustrativos en seccion en los cuales no son realistas las escalas de espesor y de
anchura, ilustrando dichos esquemas etapas sucesivas de un procedimiento segun la invencién.

- La figura 2 es un organigrama esquematico de un procedimiento segun la invencion.

- La figura 3 presenta un clisé de microscopia electrénica de barrido con emision por efecto de campo (MEB-FEG) de
una seccion segun el eje de crecimiento de una estructura porosa ordenada segun la invencién.

- La figura 4 presenta un clisé de microscopia electronica de barrido con emision por efecto de campo (MEB-FEG) de
una estructura porosa ordenada segun la invencion, sin sustrato de aluminio, pero con la capa barrera vista desde el
lado de la capa barrera.

- La figura 5 presenta un clisé de microscopia electrénica de barrido con emision por efecto de campo (MEB-FEG) de la
cara exterior de una capa de superficie exterior segun la invencion, tras anodizacion y antes de la abrasion mecanica.

- La figura 6 presenta un clisé de microscopia electrénica de barrido con emision por efecto de campo (MEB-FEG) de la
cara exterior de una estructura porosa ordenada segun la invencion, tras la abrasién mecanica, estando dicha estructura
porosa inclinada con respecto a la direccion de anodizacion.

- La figura 7 presenta un clisé de microscopia electronica de barrido con emision por efecto de campo (MEB-FEG) de la
cara exterior de una estructura porosa ordenada segun la invencion, estando dicha estructura porosa inclinada con
respecto a la direccion de anodizacion y no comprendiendo dicha estructura porosa ni sustrato de aluminio ni capa
barrera, siendo dicha estructura porosa caracteristica de una nanoestructuracion tipo “nido de abeja”.

- La figura 8 presenta un clisé de microscopia electrénica de barrido con emision por efecto de campo (MEB-FEG) de la
cara exterior de una estructura porosa ordenada segun la invencion, sin sustrato de aluminio y sin capa barrera,
caracteristica de una nanoestructuracion tipo “nido de avispa”.
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[0065] La figura 1a representa una pieza 1 de aluminio o de aleacion de aluminio que sirve de sustrato para el
tratamiento por anodizacidn 24 y permite obtener una estructura porosa ordenada 7 segun la invencién. Esta pieza de
aluminio 1 presenta al menos una cara que recibe el nombre de cara exterior 2 y se ve sometida a un conjunto de
tratamientos fisicos o quimicos de la pieza 1 como se indica de aqui en adelante. El sustrato de aluminio utilizado puede
estar por ejemplo hecho de aleacion de aluminio de la serie 1XXX, como por ejemplo la aleaciéon 1050A, o de aluminio
refinado tipo 4N (puro en un 99,99%) o también tipo 5N (puro en un 99,999%).

Pretratamiento 18 del sustrato

[0066] Se realiza un pretratamiento 18 de la pieza 1 para prepararla con vistas a su anodizacion 24. Este pretratamiento
18 tiene por objetivo el de favorecer la obtencién de un espesor de estructura porosa ordenada 7. Dicho pretratamiento
permite por una parte aumentar la mojabilidad de la pieza 1 en solucién acuosa, y por otra parte disminuir o eliminar los
defectos preexistentes en la superficie de la pieza 1. El pretratamiento 18 contribuye al establecimiento de un contacto
regular entre la pieza 1 y la solucion de anodizacion 24. Al eliminar los defectos en la estructura de la pieza 1, se obtiene
un sustrato cuya cara exterior 2 es lisa y cuya rugosidad aritmética es en particular inferior a 5 nm. Este pretratamiento
18 de la pieza 1 comprende una sucesion de cuatro tratamientos 19, 20, 21, 22.

[0067] EI primer tratamiento 19 es un desengrase de la pieza 1 por medio de solventes quimicos organicos 0 acuosos.
Este primer tratamiento puede efectuarse por inmersion de la pieza 1 en una solucién hidroalcohdlica que permite
disolver y luego eliminar por enjuague la suciedad, las grasas, los aceites o los lubricantes procedentes de los anteriores
procedimientos de conformacion de dicha pieza 1, como por ejemplo la laminacién. La pieza 1 es a continuacion
enjuagada con agua destilada.

[0068] El segundo tratamiento 20 es un pulido mecanico que permite disminuir la rugosidad de la superficie de la pieza
1 y obtener por consiguiente un sustrato liso. Contrariamente al estado de la técnica en el cual se considera en general
que la pretexturacion de la superficie del sustrato es favorable para la obtencién de una estructura porosa ordenada, el
inventor ha demostrado que es por el contrario preferible realizar la anodizacion a partir de una superficie exterior que
sea tan lisa y regular como sea posible. En efecto, los defectos de estructura del sustrato, que son conocidos por estar
distribuidos de manera irregular en la cara exterior 2 del sustrato, estan en el origen de la formacién de poros irregulares
y del crecimiento de estructuras porosas imperfectamente ordenadas. Para ajustar la rugosidad aritmética del aluminio a
un valor inferior a 5 nm, se utilizan secuencialmente discos abrasivos cada vez mas finos, rotativos o vibrantes, y
después piezas de pafio, y en particular de fieltro, impregnadas con suspensiones abrasivas. Tipicamente, un trapo
impregnado con una suspension de polvo de diamante cuya medida media de los granos de diamante es del orden de 1
Um permite obtener un acabado adaptado a la realizacidon del procedimiento segun la invencion. Al final del pulido
mecanico 20, se enjuaga la pieza 1 con agua destilada.

[0069] EI tercer tratamiento 21 consiste en un tratamiento térmico de la pieza 1 que esta destinado a liberar las
tensiones internas y a hacer que crezca el tamafio de los granos de aluminio. A fin de evitar la oxidacién de la pieza 1
durante el tratamiento térmico 21 y teniendo en cuenta la rapidez de la cinética de oxidacion de aluminio a alta
temperatura, este tratamiento térmico 21 se realiza preferencialmente bajo atmdsfera no oxidante, y tipicamente bajo
atmésfera neutra o incluso reductora, es decir bajo atmésfera de gas inerte, y tipicamente bajo atmdsfera de nitrégeno o
también bajo vacio parcial. La pieza 1 es calentada en un horno, a una temperatura comprendida entre 350°C y 600°C,
y preferencialmente a 450°C. El tratamiento térmico tiene una duracion de entre 0,1 h'y 8 h, y en particular de entre 0,5
hy 5 h, y preferencialmente se efectia durante 1 h a una temperatura efectiva de 450°C bajo atmdsfera de nitrégeno.

[0070] El cuarto tratamiento es un electropulido 22 de la pieza 1. Dicho cuarto tratamiento tiene por objeto mejorar el
estado de superficie de la cara exterior 2 de la pieza 1 que, como se ha indicado anteriormente, debe ser lo mas lisa
posible. Para hacer esto, por espacio de un periodo de tiempo comprendido entre 1 min. y 1 h la pieza 1 es sometida a
una electrdlisis bajo una tension comprendida entre 25 V y 26 V en una célula que contiene un bafio ajustado a una
temperatura comprendida entre 20°C y 30°C. Dicho bafio puede ser un bafio alcalino o un bafio acido. Se trata, por
ejemplo, de un bafio de Jacquet. En concreto, el bafio de Jacquet esta constituido por una mezcla de un 33%
volumétrico de acido perclorico y un 66% volumétrico de acido acético glacial, constituyendo la pieza 1 el anodo de la
electrdlisis. Tipicamente, se obtiene un electropulido 22 segun la invencion tratando durante 2 min. la pieza 1 por
electrolisis bajo 25 V en un bafio de Jacquet termorregulado a 20°C. La pieza 1 es a continuacién enjuagada con agua
destilada y sometida, inmediatamente después del enjuague, al tratamiento 24 por anodizacion.

[0071] Al final del pretratamiento 18 del sustrato, se obtiene una pieza 1 cuya cara exterior 2 presenta una rugosidad
aritmética pequefia y regular, y en particular una rugosidad aritmética de menos de 5 nm.

[0072] Esta pieza 1 es utilizada para preparar una estructura porosa ordenada 7 por medio de un tratamiento 23 que
comprende una anodizacion 24 seguida de una abrasion 25.
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Anodizacién 24

[0073] La pieza 1 es sometida a una Unica anodizacion 24, en la cual la pieza 1 constituye el anodo. Se entiende por
unica anodizacion 24 un tratamiento que comprende ya sea una unica etapa de anodizacién, o bien sucesivas etapas de
anodizacion sin etapa de tratamiento quimico o electroquimico intermedio de la estructura porosa. Las condiciones de
anodizaciéon son preferiblemente del tipo de las de la “anodizacion dura” como se describe, por ejemplo, en la
publicacion Lee W., Ji, R., Gosele, U. et Nielsch K., (2006), Nature Mat., 5; 9, 741-747 “Fast fabrication of long-range
ordered porous aluminia membranes by hard anodization”.

[0074] En estas condiciones de trabajo, la velocidad de oxidacién del aluminio es ventajosamente superior a la
velocidad de disolucion de la alimina formada por parte del electrélito. La anodizacion 24 conduce a la formacién de
una estructura anddica 35 que comprende una capa 3 de superficie exterior soportada por una capa 4 de aluminio
residual.

[0075] La anodizacion 24 puede efectuarse en un electrélito seleccionado de entre los miembros del grupo que consta
de acido sulfurico, la mezcla de acido sulfurico y acido bodrico, acido oxalico, acido fosférico, acido maldnico, acido
tartarico o bien también acido citrico.

[0076] Tipicamente, la utilizacion como electrélito de una mezcla de acido sulfurico y acido bérico permite obtener un
espesor de estructura 35 que llega a ser de hasta 300 ym. Tal espesor de estructura anddica 35 no presenta sin
embargo una estructura porosa 7 ordenada en la totalidad de su espesor.

[0077] Para favorecer la formacion de un gran espesor de estructura porosa ordenada 7, se emplea, por ejemplo, una
solucion acuosa de acido fosforico a una concentracion masica comprendida entre un 1% y un 8%, y preferiblemente de
un 8%, en una célula cuya temperatura esta ajustada entre -2°C y +2°C, y preferiblemente a -1,5°C. A fin de favorecer
un crecimiento homogéneo y regular de la estructura porosa, la solucion es homogeneizada en continuo por agitacion.
La tensién que se aplica a la pieza de aluminio 1 esta tipicamente comprendida entre 125V y 195 V.

[0078] El tratamiento de anodizacion 24 se efectia por espacio de un periodo de tiempo suficiente para que la capa 3
de superficie exterior presente un espesor suficiente, y para que la capa 3 de superficie exterior presente en una parte
de su espesor un espesor de estructura porosa ordenada 7. En las condiciones de trabajo preferenciales que se han
mencionado anteriormente, se obtiene, por ejemplo, una capa 3 de superficie exterior de 130 um de espesor para un
tiempo de anodizacion de 4 h.

[0079] La estructura anddica 35 esta esquematizada en la figura 1b. La figura 1b es Unicamente esquematica e
ilustrativa, y en la misma no se respetan las escalas. Dicha figura comprende una capa de aluminio residual 4 que no
esta oxidada y soporta a una capa 3 de superficie exterior. La capa 3 de superficie exterior esta constituida por una capa
barrera 5 que es no porosa, recibe también el nombre de capa compacta y define en su cara interior 6 la zona interfacial
entre la capa de aluminio residual 4 y la capa de superficie exterior y en su cara exterior 10 el extremo no destapado de
los poros 8. Ademas, la capa 3 de superficie exterior comprende en su cara exterior una capa porosa no ordenada 11
que se extiende desde la cara exterior de la capa 3 de superficie exterior hasta la zona interfacial 14 que constituye el
limite entre las estructuras ordenada y no ordenada al nivel de la estructura porosa ordenada 7. La estructura porosa
ordenada 7 presenta una yuxtaposicion regular de poros 8 vacios de material que estan en forma de canales tubulares
lineales de didmetro constante que se extienden axialmente segun una direccidon principal que corresponde a la
direcciéon de anodizacioén, ortogonal a la cara exterior 2 de la estructura anddica 35, y de paredes divisorias 9 que
separan los poros 8. Las paredes divisorias 9 presentan ademas un espesor constante en todo el espesor de la
estructura porosa 7. Segun las condiciones de anodizacion 24, la distancia media que une los centros de dos poros
adyacentes varia de 50 nm a 600 nm y el diametro medio de dichos poros varia de 10 nm a 500 nm. La capa porosa no
ordenada 11 esta formada por una yuxtaposicion irregular de poros vacios de material que son de formas, orientaciones
y dimensiones variables y estan separados por paredes divisorias que son asimismo de formas, orientaciones y
medidas de espesor variables dentro de toda la capa porosa no ordenada 11.

[0080] Se constata en la practica que la capa porosa no ordenada 11, que esta superpuesta a la estructura porosa
ordenada 7, enmascara y obstruye parcialmente la superficie externa de dicha estructura porosa ordenada 7.

Abrasion 25

[0081] Segun la invencion, la capa porosa no ordenada 11 es a continuacion eliminada de la estructura anddica 35, para
asi dejar al descubierto al menos un espesor de estructura porosa ordenada 7.

[0082] Segun un modo preferencial de puesta en ejecucion de la invencion, la capa porosa no ordenada 11 es eliminada
mediante eliminacion de material, en particular por medio de al menos un tratamiento de abrasién mecanica 25. Para
hacer esto, se aplica a la cara exterior de la capa 3 de superficie exterior una herramienta sélida 12 tal como un
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dispositivo rotativo discoidal rigido y plano en cuya superficie esta fijada una pieza de pafio 13, y en particular de fieltro,
previamente impregnada con una suspension abrasiva.

[0083] La suspension abrasiva esta constituida por una dispersion acuosa de particulas insolubles en agua que estan
caracterizadas por su dureza asi como por su tamafo. Las particulas sodlidas de las suspensiones abrasivas son
seleccionadas de entre los miembros del grupo que consta de materiales sélidos y abrasivos, como por ejemplo
diamante y ceramicas, y en particular corindon.

[0084] Se elimina una primera parte de la capa porosa no ordenada 11 por abrasion a partir de la cara exterior de la
capa 3 de superficie exterior, durante varios minutos, tal como por ejemplo durante 10 min., con una suspension
abrasiva hecha a base de una suspension de particulas de diamante, siendo el diametro medio de dichas particulas
cercano a 1 ym. A continuacién de esta primera etapa de abrasion, la superficie de la capa porosa es enjuagada con
agua destilada. En una segunda etapa subsiguiente, se elimina por abrasion fina una segunda parte de la capa porosa
no ordenada 11 a partir de la cara exterior de la estructura anddica 35, durante varios minutos, tal como por ejemplo
durante 10 min., con una suspension abrasiva hecha a base de una suspensiéon acuosa de particulas de diamante,
siendo el diametro medio de dichas particulas cercano a 0,25 pm.

[0085] Se elimina asi por abrasién mecanica 25 un espesor de la capa 3 de superficie exterior, estando dicho espesor
comprendido entre 15 ym y 25 ym, y siendo dicho espesor en particular del orden de 17 ym a 20 um, correspondiendo
dicho espesor al espesor de la capa porosa no ordenada 11, dejandose asi al descubierto en la superficie exterior plana
y ho rugosa 16 de la pieza 15 un espesor de estructura porosa ordenada 7.

[0086] Aumentando la duracidn de la abrasién 25 con particulas de diamante de un tamafio medio de 1 um, es posible
extender la abrasion 25 de la cara exterior de la capa 3 de superficie exterior de forma tal que se preserve al menos un
espesor no nulo de la estructura porosa ordenada 7.

[0087] Esta representada esquematicamente en la figura 1c la pieza 15 que resulta de la abrasién 25 de la cara exterior
de la capa 3 de superficie exterior por eliminaciéon de la capa porosa no ordenada 11. Esta pieza 15 comprende una
capa anodizada 36 que esta soportada en una capa 4 de aluminio residual, presentando dicha capa 36 una porosidad
que la atraviesa pero no queda totalmente destapada por causa de la presencia de una capa barrera 5 y de la capa de
aluminio 4.

[0088] La eliminacién de la capa porosa no ordenada 11 por abrasién mecéanica 25 en superficie permite mantener
intacta la distribucién radial de los poros 8 en la superficie exterior 16 de la estructura porosa ordenada 7. En particular,
la eliminacion de la capa porosa no ordenada 11 por abrasiéon mecanica 25 en superficie permite mantener invariable el
valor del diametro de los poros 8, cuyo valor es igual al que tenia al final de la anodizacion 24.

Ajuste 26, 30 de las propiedades estructurales

[0089] La pieza 15 que esta esquematizada en la figura 1c presenta en su superficie exterior 16 una distribucion
uniforme de poros tubulares 8 de seccion transversal recta circular que estan organizados segun una red hexagonal, es
decir, seguin una configuracién en “nido de abeja”. Los poros 8 tienen una seccion transversal recta circular y presentan,
por ejemplo, un diametro del orden de 250 nm.

[0090] En ciertas aplicaciones, esta pieza 15 puede ser utilizada sin otra modificacién, con la capa barrera 5 y la capa
de aluminio residual 4. En otras aplicaciones, se somete a esta pieza 15 a al menos un tratamiento ulterior que es uno
de los tratamientos 26, 30 y permite ajustar las propiedades funcionales de la pieza 15.

[0091] En una primera variante de tratamiento ulterior 30, se elimina la capa de aluminio residual 4 por separacion
electroquimica 31 de la capa anodizada 36 y de la capa de aluminio residual 4. Esta separacion 31 se efectia en una
solucion agitada de acido fosférico a una concentracion masica comprendida entre un 5% y un 20%, y tipicamente de un
16%, y a una temperatura comprendida entre 25°C y 35°C, y tipicamente de 30°C, bajo una tension alterna de 30 voltios
durante 30 min. Ademas, este tratamiento 30 conduce simultaneamente a la eliminacién de la capa barrera 5, asi como
a la apertura de los poros 8, en particular en la cara interior de la estructura porosa 33. La pieza 34 obtenida presenta
una porosidad que la atraviesa y desemboca en las dos caras - superficie exterior 16 y superficie interior 17 - de la
estructura porosa ordenada 7, y esta esquematizada en la figura 1e.

[0092] En una primera variante de tratamiento ulterior 30, puede también realizarse un tratamiento 32 por disolucion
quimica que conduce al ensanchamiento de los poros 8 de la estructura porosa ordenada 7. Para hacer esto, se
sumerge la pieza 34 en una soluciéon de acido fosférico a una concentracion masica comprendida entre un 5% y un
16%, y tipicamente del 16%. La duracion del tratamiento 32 y la concentracion masica de acido fosforico se seleccionan
adecuadamente para aumentar el didmetro de los poros 8 hasta alcanzar un valor de diametro que sea, por ejemplo, del
mismo orden de magnitud como la distancia que separa el centro de dos poros adyacentes en la estructura porosa
ordenada 7.
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[0093] En una segunda variante de tratamiento ulterior 26, se realiza a partir de la pieza obtenida al final de la abrasion
mecanica 25 una sucesion de tres tratamientos 27, 28, 29 por disolucién selectiva de los constituyentes de la pieza 15:
un primer tratamiento 27 de apertura controlada de los poros 8, un segundo tratamiento 28 de disolucién quimica/redox
de la capa de aluminio residual 4, y después un tercer tratamiento 29 de disoluciéon quimica de la capa barrera 5.

[0094] El primer tratamiento 27 consiste en una disolucién quimica parcial de las paredes divisorias 9 y permite
aumentar el diametro de los poros 8 hasta un valor que depende del tiempo de reaccién y de la concentracion masica
del acido utilizado. Este primer tratamiento 27 permite controlar perfectamente no tan solo el diametro, sino también la
geometria de la seccion transversal recta de los poros 8, desde una seccion circular hasta una secciéon hexagonal. Este
primer tratamiento 27 permite ademas modificar el diametro de los poros 8 sin no obstante afectar a la capa barrera 5 ni
a la capa de aluminio residual 4.

[0095] Se efectua este primer tratamiento 27 sumergiendo la pieza 15 en una solucién de acido fosférico a una
concentracion masica comprendida entre el 5 y el 16%, a una temperatura ajustada, en particular comprendida entre 25
y 35°C. Tipicamente, la concentracion de la solucién de acido fosférico es del 16%, y la temperatura es de 30°C. La
duracion del tratamiento varia segun la geometria deseada en la superficie 16 de la capa anodizada 36. Un tiempo de
tratamiento de 65 min. conduce a la obtencién de una estructura porosa ordenada 7 en la cual los poros 8 estan
ordenados hexagonalmente y presentan una seccion transversal hexagonal y un diametro del orden de 400 nm, y estan
dispuestos segun una configuracion “en nido de avispa”. Tiempos de tratamiento intermedios conducen a la obtencion
de configuraciones intermedias entre la configuracion en “nido de abeja” y la configuracién en “nido de avispa”, en las
cuales el diametro de los poros varia entre 250 nm y 400 nm.

[0096] EI segundo tratamiento 28 por disolucién quimica o redox de la capa de aluminio 4 permite eliminar
especificamente la capa de aluminio residual 4. Se sumerge la pieza 15 en una solucion oxidante, a temperatura
ambiente. Esta solucion oxidante puede ser una mezcla de CuCl o bien también de CuCl, a una concentracién de 0,1
moles/l y acido clorhidrico a una concentracion masica del 18%. Esta inmersion provoca simultaneamente la oxidacion
del aluminio metalico y la reduccién de los cationes de cobre. Pueden utilizarse ventajosamente otras parejas redox que
presenten una gran diferencia de potencial redox con la pareja AP*ALL y en particular la pareja HgZ+/Hg.

[0097] En una variante del segundo tratamiento 28, se realiza una amalgama de un metal liquido a temperatura
ambiente, y en particular de galio o de mercurio, con el aluminio de la capa de aluminio residual 4. La extraccion de la
amalgama permite asi eliminar el aluminio del soporte

[0098] Este segundo tratamiento 28 conduce a una pieza 33 que presenta una porosidad que la atraviesa, sin sustrato
de aluminio, pero que no queda totalmente destapada por causa de la presencia de la capa barrera 5.

[0099] El tercer tratamiento 29 consiste en la disolucion quimica de la capa barrera 5 por inmersion de la pieza 33 en
una solucion de acido fosforico a una concentracion masica comprendida entre el 5% y el 20%, y por ejemplo del orden
del 16%, ajustandose la temperatura de dicha solucion a un valor situado entre 25°C y 35°C, y en particular a 30°C.

[0100] Se obtiene asi una pieza 34 formada por una estructura porosa ordenada 7 con una porosidad que la atraviesa y
desemboca en las dos caras de la pieza 34.

[0101] La pieza 34, cuya dureza es baja, y en particular del orden de 150 Hv, es a continuacion tratada térmicamente a
fin de aumentar su dureza, en particular hasta un valor de 2000 Hyv.

Ejemplo 1

[0102] Una pieza 1 de aluminio refinado de calidad 4N, de forma discoidal, de 102 m de diametro y de 10° m de
espesor es sometida a un pulido mecanico 20 por medio de una pulidora y de discos abrasivos y de un pafio
impregnado con una suspension de particulas de diamante cuyo tamafio medio disminuye hasta 1 ym. La duracion total
de la abrasion es aproximadamente de 20 min. a 30 min. La pieza de aluminio 1 es a continuacion enjuagada con agua
destilada y puesta en un horno, bajo atmdsfera de nitrbgeno, a 450°C, durante 2 h. Tras enfriamiento, la pieza de
aluminio 1 es sometida a un tratamiento 22 por electropulido en un bafio de Jacquet cuya composicion volumétrica es
de un 33% de acido percldrico y un 66% de &cido acético glacial, ajustado a 20°C, durante 2 min., bajo una tensién de
25 V.

[0103] Inmediatamente después del final del tratamiento 22 por electropulido, se pone la pieza de aluminio 1 en una
cuba de anodizacion que contiene un bafio acuoso de acido fosférico al 8% (masico) homogeneizado por agitacion
rotativa a una velocidad de 37 rad./seg. y ajustado a una temperatura de -1,5°C. La tension se fija en 180 V, y la
duracién de la anodizacion es de 4 h.

[0104] Esta representado en la figura el analisis en microscopio electrénico con emision por efecto de campo de la cara
exterior 2 de la capa 3 de superficie exterior obtenida tras la anodizacion 24 y antes del pulido 25. Este clisé muestra
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una pluralidad de poros irregularmente distribuidos en toda la superficie y de seccién transversal recta heterogénea en
cuanto al tamafio y a la forma. Se observa ademas que los de una minoria de estos poros presentan una porosidad
destapada.

Ejemplo 2

[0105] Se prepara una pieza de aluminio 1 como se ha descrito en el ejemplo 1, y se la somete a una anodizacién bajo
una tension de 185 V durante 4 h.

[0106] Tras la anodizacion, se elimina por abrasion 25 la superficie exterior de la estructura anddica 35, por medio de
una pieza de fieltro impregnada con una suspension de particulas de diamante cuyo diametro medio es de 1 pm,
durante 10 min., y después por medio de una pieza de fieltro impregnada con una suspensién de particulas de diamante
cuyo diametro medio es de 0,25 ym, durante de nuevo 10 min.

[0107] Se trata a continuacion la pieza de aluminio 1 que soporta la estructura porosa con una soluciéon de &cido
fosforico a una concentracion masica del 16%, ajustada a una temperatura de 30°C y homogeneizada por agitacion
rotativa a una velocidad de 37 rad./seg., durante 1 h.

[0108] Tras el enjuague, se trata la pieza de aluminio 1 que soporta la estructura porosa por medio de una solucién de
CuCl y de HCI, a una temperatura de 20°C, hasta la disolucion total del espesor de aluminio residual.

[0109] Esta representado en la figura 3 el analisis por microscopia electronica con emision por efecto de campo de la
seccion longitudinal de la estructura porosa ordenada 7 obtenida. Se observa una yuxtaposicion de secciones de tubos
lineales alargados segun la direccion de crecimiento de la estructura porosa, cuya anchura media es de 360 nm.

Ejemplo 3

[0110] Se prepara una pieza de aluminio 1 como se ha descrito en el ejemplo 1, y después se la anodiza bajo una
tension de 185 V durante 4 h, y finalmente se la somete a una abrasién mecanica como se ha descrito en el ejemplo 2.

[0111] Tras el enjuague, se sumerge la estructura porosa ordenada en una solucién de CuCl y HCI ajustada a una
temperatura de 20°C, hasta la total disolucién del espesor de aluminio residual. Se obtiene una pieza 33 sin capa de
aluminio metalico residual 4 y con una porosidad que la atraviesa pero no queda totalmente destapada ya que cuenta
con una capa barrera 5.

[0112] Esta representado en la figura 4 el analisis por microscopia electrénica con emision por efecto de campo de la
superficie de la capa barrera 5 de la pieza 33. Se observa una yuxtaposicion de hexagonos no totalmente destapados,
de seccion recta hexagonal, regularmente ordenados segun una disposicion hexagonal centrada, y de los cuales el
diametro medio del circulo que describe a este hexagono es de 460 nm.

[0113] Por otra parte, esta representado en la figura 6 el analisis por microscopia electronica con emisién por efecto de
campo de la cara exterior pulida 2 de la pieza 33. Se observa una disposicidon hexagonal de poros 8 de seccion circular,
regularmente ordenados y cuyo diametro medio es de 300 nm.

Ejemplo 4

[0114] Se prepara una pieza de aluminio 1 como se ha descrito en el ejemplo 1, después se la anodiza bajo una tension
de 180 V durante 4 h y finalmente se la somete a una abrasién mecanica como se ha descrito en el ejemplo 2.

[0115] Tras el enjuague, se trata la estructura porosa 15 por medio de tratamiento electroquimico, bajo una tensién de
30 V / 50 Hz, en una solucién de acido fosférico a una concentracion masica del 16%, ajustada a una temperatura de
30°C y homogeneizada por agitacion rotativa a una velocidad de 37 rad./seg., durante 45 min. Se obtiene una pieza 33
sin capa de aluminio residual 4, con una porosidad que la atraviesa y desemboca en sus dos caras, sin capa barrera 5,
y de la cual el didmetro de los poros 8 ha sido ensanchado.

[0116] Esta representado en la figura 7 el analisis por microscopia electronica con emision por efecto de campo de la
superficie exterior de la estructura porosa ordenada 7 asi obtenida. Se observa una yuxtaposicion de poros de seccion
circular que estan ordenados regularmente y cuyo diametro medio es de 240 nm, tipo “nido de abeja”.

Ejemplo 5

[0117] Se prepara una pieza de aluminio 1 como se ha descrito en el ejemplo 1, después se la anodiza bajo una tensién
de 210 V durante 15 h, y finalmente se la somete a una abrasion mecénica como se ha descrito en el ejemplo 2.
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[0118] Tras el enjuague, se trata la estructura 15 mediante tratamiento electroquimico, como se ha descrito en el
ejemplo 4, bajo una tensién de 35 V / 50 Hz, durante 65 min. Se obtiene una pieza 33 sin capa de aluminio metalico 4,

con una porosidad que la atraviesa, sin capa barrera 5, y desemboca en las dos caras de la estructura porosa ordenada
7.

[0119] Esta representado en la figura 8 el analisis por microscopia electronica con emision por efecto de campo de la
superficie exterior de la estructura porosa ordenada 7 asi obtenida. Se observa una yuxtaposiciéon de poros 8 de seccion
hexagonal, regularmente ordenados segun una disposicion hexagonal centrada, tipo “nido de avispa”, y cuyo diametro
medio de los poros es de 240 nm.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento de fabricacion de una estructura porosa (15, 33, 34) en el cual se produce por anodizacion
(24) de un sustrato de aluminio (1) una capa (3) de superficie exterior que comprende una estructura porosa (7),
estando dicho procedimiento caracterizado por el hecho de que:

- se realiza un tratamiento (24) de anodizacién sobre un sustrato de aluminio liso (1) por espacio de un periodo de
tiempo suficiente para permitir la obtencidon de al menos un espesor de estructura porosa ordenada (7),

- se quita a continuacion por mecanizacion mecanica una parte del espesor de dicha capa (3) formada por anodizacion
(24), extendiéndose esta parte de espesor desde la superficie exterior de dicha capa (3) formada por anodizacion (24),
conservando al menos un espesor no nulo de estructura porosa ordenada (7) y de forma tal que esta estructura porosa
ordenada (7) forma la superficie exterior libre (16) de la capa residual.

2. Procedimiento segun la reivindicacién 1, caracterizado por el hecho de que se quita dicha parte de espesor
por abrasién mecanica (25).

3. Procedimiento segun la reivindicacion 2, caracterizado por el hecho de que la abrasion mecanica (25) se
realiza por medio de una pieza (13) de pafo impregnada con una suspension, llamada suspension abrasiva, de un polvo
en una fase acuosa, comprendiendo dicho polvo al menos un mineral elegido de entre los miembros del grupo que
consta de los minerales abrasivos.

4. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 2 a 3, caracterizado por el hecho de que se realiza la
abrasion mecanica (25) por medio de una pluralidad de sucesivas etapas de abrasion, siendo cada una de dichas
sucesivas etapas de abrasion realizada por medio de una suspension abrasiva, eligiéndose las suspensiones abrasivas
de cada una de las sucesivas etapas de abrasion de forma tal que presenten una granulometria decreciente de una
etapa a otra.

5. Procedimiento segun la reivindicacion 4, caracterizado por el hecho de que se realiza cada etapa de
abrasién de la pluralidad de sucesivas etapas de abrasién por medio de una pieza de pafio impregnada con una
suspension abrasiva, estando dicha pieza de pafio aplicada a la superficie de un soporte rigido que es elegido de entre
los miembros del grupo que consta de un soporte vibrante y un soporte rotativo.

6. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 2 a 5, caracterizado por el hecho de que se realiza la
abrasion mecanica (25) mediante una primera etapa de abrasion por medio de una pieza de fieltro impregnada con una
suspension de diamante cuya granulometria media esta comprendida entre 0,8 um y 1,5 ym, siendo en particular del
orden de 1 ym, y después mediante una segunda etapa de abrasién por medio de una pieza de fieltro impregnada con
una suspension de diamante cuya granulometria media estd comprendida entre 0,2 ym y 0,4 um, y es en particular del
orden de 0,25 pm.

7. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado por el hecho de que se quita una
parte del espesor de la capa (3) de superficie exterior, estando el espesor de dicha parte del espesor de la capa (3) de
superficie exterior comprendido entre 15 ym y 25 ym, y siendo dicho espesor en particular del orden de 17 ym a 20 ym.

8. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 7, caracterizado por el hecho de que se realiza un
tratamiento de anodizacién (24) sobre un sustrato (1) de aluminio liso, con una duracion adaptada para obtener una
capa (3) de superficie exterior que tenga un espesor comprendido entre 25 ym y 300 pm, y en particular entre 100 ym y
200 pm.

9. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 8, caracterizado por el hecho de que se realiza un
unico tratamiento de anodizacion (24) sobre un sustrato (1) de aluminio liso, teniendo dicho tratamiento una duracién
comprendida entre 1 h y 12 h, y siendo dicho tratamiento en particular del orden de 4 h.

10. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 9, caracterizado por el hecho de que se realiza un
unico tratamiento de anodizacién (24) sobre un sustrato (1) de aluminio liso durante un periodo de tiempo adaptado para
que el espesor de la estructura porosa ordenada (7) formada por anodizacién (24) esté comprendido entre 1 ym y 150
pm.

11. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 10, caracterizado por el hecho de que se realiza la
anodizacién (24) en una solucidon acuosa de electrdlito seleccionada de entre los miembros del grupo que consta de
soluciones acuosas de acidos oxidantes, y en particular de acido sulfdrico, de mezcla de acido sulfurico y acido boérico,
de acido oxalico, de acido fosférico, de acido maldnico, de acido tartarico y de acido citrico.

12. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 11, caracterizado por el hecho de que se realiza la
anodizaciéon (24) en una solucién acuosa de electrélito cuya composicion esta adaptada para proporcionar una
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estructura porosa ordenada cuyos poros presenten un diametro comprendido entre 10 nm y 500 nm, y en particular
entre 100 nm y 200 nm.

13. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 12, caracterizado por el hecho de que se realiza la
anodizacion (24) a una temperatura comprendida entre -2°C y +2°C, y en particular del orden de -1,5°C.

14. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 13, caracterizado por el hecho de que se realiza la
anodizacién (24) bajo una tension comprendida entre 19 V y 240 V, y en particular entre 125 V y 195 V, con una
solucion acuosa que comprende acido fosférico como electrdlito.

15. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 14, caracterizado por el hecho de que
inmediatamente después de haber quitado dicha parte de espesor, se elimina el sustrato (4) de aluminio no oxidado y
una parte de espesor (5) no porosa de dicha capa para no conservar mas que la estructura porosa ordenada (7).

16. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 15, caracterizado por el hecho de que se realiza a

continuacién un tratamiento quimico de la estructura porosa ordenada (7) adaptado para aumentar el diametro de los
poros de dicha estructura porosa (7).
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