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RESUMEN– En el presente trabajo se describe la síntesis y caracterización morfológica y estructural de membranas nanoporosas de óxido de 
aluminio (Al2O3) y nanohilos de óxido de estaño (SnOx). Las plantillas de Al2O3 con deposición de estaño fueron tratadas térmicamente a 400, 450, 
500 y 550 °C para la obtención de óxido de estaño (SnOx). Las diferentes muestras fueron caracterizadas por microscopía electrónica de barrido 
(SEM), espectroscopía de energía dispersiva (EDS) y difracción de rayos X (XRD). Las imágenes SEM presentan una distribución homogénea de 
poros sobre las membranas de Al2O3 con un valor estimado de porosidad de 19.7%. Los parámetros morfológicos obtenidos a partir de estas 
imágenes muestran tamaño de poros con diámetro promedio de 24.4 nm, y espesor de plantilla nanoporosa de 12.0 µm. Se estimó la densidad de 
poros en las muestras de aproximadamente 4.27x107 poros/cm2. Los patrones de XRD de las muestras preparadas evidencian la formación de la 
estructura nanocristalina fase rutilo, SnO2, para las muestras sinterizadas a 550 °C. Las propiedades de materiales nanoestructurados de SnO2 son 
responsables de un gran número de aplicaciones tecnológicas que resultan interesantes en el campo de la ciencia de los materiales. Los resultados 
presentados demuestran que las metodologías empleadas en la síntesis de nanohilos de SnO2 producen buena calidad de nanoestructuras para 
potenciales aplicaciones como sensores de gases. 
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ABSTRACT– This paper describes the synthesis, morphological and structural characterization of nanoporous aluminum oxide templates 
(Al2O3) and tin oxide nanowires (SnOx). The templates of Al2O3 with tin deposition were treated thermally at 400, 450, 500 and 550 °C to obtain 
tin oxide (SnOx). The different samples were characterized by Scanning Electron Microscopy (SEM), Dispersive Energy Spectroscopy (EDS) and 
X-ray Diffraction (XRD). SEM images present a homogeneous pore distribution over the templates of Al2O3 with an estimated porosity value of 
19.7%. The morphological parameters obtained from these images show pores size with an average diameter of 24.4 nm, and a nanoporous template 
thickness of 12.0 µm. Pore density was estimated in samples of approximately 4.27 x107 pores/cm2. The XRD patterns of the prepared samples 
evidence the formation of the nanocrystalline structure phase rutile, SnO2, for the sintered samples at 550 °C. The properties of nanostructured 
materials from SnO2 are responsible for many technological applications that are interesting in the field of material science. The results presented 
demonstrate that the methodologies used in the synthesis of nanowires from SnO2 produce a good quality nanostructure for potential applications 
such as gas sensors. 
 

Keywords– Anodization, electrodeposition, morphological characterization, structural characterization, nanostructured 
materials, nanowires, metal oxides. 
 
1. Introducción 

En el campo de la nanotecnología, algunas formas de 
óxidos metálicos desempeñan un rol importante en áreas 
de la química, física y ciencia de los materiales [1]. Los 
elementos metálicos tienden a formar uno o varios tipos 

de óxidos cuyas estructuras y propiedades electrónicas 
permiten clasificarlos como materiales conductores, 
aislantes o una combinación de ambos [2].  

Varios tipos de óxidos metálicos como el ZnO [3], 
NiO [4], Al2O3 [5], In2O3 [6], SnO2 [7], TiO2 [8] y otros, 



 
 

están siendo aplicados como alternativa para enfrentar 
importantes desafíos tecnológicos y ambientales en las 
áreas de conversión de energía [9], electrónica [10], 
catálisis [11], almacenamiento de energía [12], 
tratamiento de agua [13], sensores [14], etc.  

Se han reportado numerosos estudios de óxidos 
metálicos que presentan una variedad de morfologías a 
escalas nanométricas (1-100 nm) tales como hilos, 
barras, tubos, aros y cintas; las cuales exhiben 
propiedades ópticas, eléctricas, magnéticas y mecánicas 
diferentes a las del propio material a macro escala [15]. 

La búsqueda de nuevos materiales que puedan servir 
como sensores de gases se orienta principalmente a la 
detección y/o prevención de riesgos contra gases 
inflamables y tóxicos, monitoreo de gases de combustión 
que contribuyan al ahorro de energía y a la protección 
ambiental [16]. En nuestro país, la determinación de la 
concentración de bases volátiles como las aminas y 
amoniaco permitirían novedosas aplicaciones 
relacionadas con la determinación de la calidad de 
productos pesqueros. Igualmente, la determinación de la 
concentración de gases como el vapor de agua para 
monitorear el contenido de humedad en suelo resultaría 
interesante en las áreas de agricultura y ciencias del 
ambiente, entre otras [17]. 

Los nanohilos de óxido de estaño, así como sus 
diferentes formas nanoestructuradas, pueden ser 
sintetizadas mediante química húmeda [18], oxidación 
térmica a alta temperatura [19], método hidrotérmico 
[20], método sólido-líquido-vapor [21], deposición 
química de vapor por plasma [22], etc. [23]. Las 
membranas de óxido de aluminio anódico (OAA) han 
sido estudiadas y empleadas como plantillas o moldes 
para la fabricación de diferentes materiales 
nanoestructurados tales como nanohilos, nanotubos y 
nanopartículas [24].  

En la literatura se reportan diversos estudios los 
cuales involucran el uso de membranas de OAA para la 
electrodeposición de nanohilos metálicos de elementos 
tales como el oro (Au), plata (Ag), estaño (Sn), paladio 
(Pd), níquel (Ni), etc., para diversas aplicaciones [25].  

El óxido de estaño (SnO2) en su fase estable conocida 
como casiterita, es un material semiconductor de tipo-n 
con un amplio band-gap. Se ha realizado un importante 
número de estudios sobre este material a fin de evaluar 
algunas de sus propiedades. No obstante, actualmente 
representa un campo activo de investigación ya que aún 
se requiere seguir evaluando los tiempos de respuesta, 

sensibilidad, selectividad, tiempo de degradación en 
presencia de gases, etc., a fin de optimizar los 
rendimientos de detección [26, 27]. 

En este estudio se reporta la síntesis, así como parte 
de la caracterización morfológica y estructural de un 
material nanoestructurado formado por nanohilos de 
óxido de estaño depositados sobre plantillas de alúmina 
anódica, como material compuesto para potenciales 
aplicaciones sensoras.  

A continuación, se hace una breve descripción sobre 
las técnicas de anodizado y electrodeposición, así como 
el procedimiento empleado en la síntesis de las plantillas 
de óxido de aluminio anódico (OAA) y de los nanohilos 
de óxido de estaño. Posteriormente, se presentan los 
resultados obtenidos de la caracterización morfológica y 
estructural, a fin de evaluar la estructura cristalina y el 
control en la composición química de los nanohilos de 
óxido de estaño. 

 
2. Materiales y métodos 

Para la preparación de las muestras se recortó una 
cinta de aluminio (Al) para síntesis (marca Merck KGaA, 
grado 99.95%) en forma de discos, cuyo diámetro 
exterior (De)  de disco es de 14.0 mm, y 3.0 mm de 
espesor (e).  

Figura 1. (a) Esquema de la porta electrodo (ánodo) utilizado 
en el anodizado. (b) Muestras de Al. 

 
En la figura 1 se puede observar en (a) un dibujo 

esquemático del portamuestras utilizado en el sistema de 
anodizado y (b) la descripción geométrica de las muestras 
de Al utilizadas. 
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El proceso de anodización se llevó a cabo 
manteniendo constante parámetros como voltaje, 
temperatura, material utilizado como cátodo y la 
concentración de las soluciones. El sistema utilizado 
consiste en una celda electrolítica compuesta por el 
ánodo de aluminio (muestras) y un electrodo de platino 
como cátodo.  El electrolito utilizado en la anodización 
está compuesto por una solución de ácido sulfúrico 
(H2SO4) al 6.0% (m/m) a una temperatura ~ 0°C y un 
voltaje aplicado de 20V DC. 

Se utilizó una fuente de voltaje DC Volteq HY3005D 
y un multímetro digital datalogger marca Radioshack 
para medir la corriente que fluye a través de la celda 
electroquímica. Se acondicionó un equipo de 
refrigeración para mantener la temperatura constante (ver 
figura 2). 

Previo al proceso de anodizado, se empleó un equipo 
de agitación ultrasónica modelo UD50SH-O para limpiar 
las diferentes muestras de Al con la finalidad de eliminar 
residuos o partículas contaminantes sobre la superficie de 
las muestras. Se utilizó agua destilada y acetona durante 
10 minutos, respectivamente.  

Figura  2. Diagrama del sistema de anodizado utilizado en el 
experimento. 

 
Posteriormente, las piezas de Al son recocidas en una 

mufla a 500°C durante 5 horas a fin de lograr el 
suavizado de la superficie metálica. Luego se aplica un 
tratamiento químico con una solución compuesta por 
ácido fosfórico (H3PO4) al 40%(m/m) y ácido sulfúrico 
(H2SO4) al 4.0 % (m/m) y pH de ~ 1.0, a una temperatura 
constante de 75.0°C durante 20 minutos. Este 

procedimiento se aplica para remover la capa de óxido 
tipo barrera superficial sobre las muestras. 

El tiempo del primer y segundo paso de anodizado se 
estableció en 1 y 4 horas, respectivamente. Previo al 
segundo tratamiento de anodizado se elimina 
químicamente el óxido de aluminio utilizando una 
solución compuesta de ácido crómico (H2CrO4) al 1.8% 
(m/m) y ácido fosfórico (H2PO4) al 6.0% (m/m), durante 
una hora a una temperatura entre 85-90°C. Con este paso 
se garantiza mejorar el ordenamiento de la estructura en 
el segundo anodizado. 

 
2.1 Preparación de los nanohilos de óxido de estaño 

El principal reto para utilizar las plantillas de óxido de 
aluminio para propósitos de electrodeposición está 
relacionado con la disminución de la resistencia eléctrica 
de la capa barrera del óxido de aluminio (Al2O3) en la 
base de los poros [28]. En la presente investigación se 
utilizó el método de adelgazamiento de la capa barrera 
que consiste en la disminución gradual del voltaje al 
finalizar el segundo paso de anodizado. 

La tasa promedio de disminución de voltaje fue de        
2V/min hasta alcanzar los 4V. Las muestras 
permanecieron en la solución de anodizado con el 
potencial eléctrico de 4V durante 10 minutos adicionales, 
con la finalidad de disminuir la impedancia eléctrica de 
la capa barrera en la base de los poros. 

Para la deposición del estaño se utilizó una solución 
precursora basada en sulfato de estaño (SnSO4) aplicando 
un voltaje en corriente alterna (20V AC), durante 20 
minutos a temperatura ambiente. La deposición 
electroquímica en corriente alterna AC es empleada para 
reducir los iones Sn2+ en los poros de las plantillas 
(moldes) de alúmina. 

 Para formar el óxido de estaño, se procedió a 
sinterizar las muestras preparadas en una mufla a 400°C, 
450°C, 500°C y 550°C durante un período de 2 horas, de 
manera que se pudiera examinar los cambios en la 
estructura cristalina, así como la dirección de crecimiento 
de los cristales de los nanohilos de SnO2.  

Para efectos de poder determinar el espesor de la capa 
porosa y la capa barrera en las muestras con Al2O3 y 
SnO2, se procede a eliminar el resto del sustrato de Al 
utilizando una solución de cloruro de cobre (CuCl2) al 
5.0% (m/m), dejando solamente la membrana anódica. 
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2.2 Caracterización de los materiales 
La caracterización de las muestras se hizo para 

determinar la morfología, como la composición química 
tanto de las plantillas de alúmina (Al2O3), así como de los 
nanohilos de SnO2. 

Las micrografías y espectros de análisis elemental 
fueron realizadas utilizando un microscopio de barrido 
electrónico (SEM, por sus siglas en inglés) marca 
TESCAN VEGA3, y la técnica de espectroscopía de 
energía dispersiva (EDS, por sus siglas en inglés), 
respectivamente. Las características morfológicas del 
óxido de aluminio anódico (OAA) tales como el espesor 
de la capa de óxido, distancia entre poros (Dc) y diámetro 
de poros (Dp) fueron calculados a partir de las imágenes 
SEM y un software de procesamiento de imágenes 
conocido como Image J. La densidad de poros (ρ) y la 
porosidad de las membranas (σ) fueron estimadas a partir 
de las ecuaciones [29].  

 
Las estructuras cristalinas de las muestras fueron 

analizadas utilizando un equipo de difracción de rayos X 
(XRD, por sus siglas en inglés), marca Bruker D2 Phaser, 
con longitudes de onda Cr/Co/Cu, parámetros de 
operación de 30 KV/10 mA, con un barrido desde 20° a 
80° y un tamaño de paso de 0.02°. 

 
3. Resultados 
3.1 Morfología del óxido de aluminio 

En la figura 3 se muestra la evolución de la corriente 
en función del tiempo a medida que progresa el 
anodizado sobre la superficie del aluminio para una 
muestra que ha sido fabricada a 20V DC. Las curvas de 
la figura corresponden al primer y segundo proceso de 
anodizado.  

En las curvas de anodizado presentadas en la figura 3 
se aprecian cuatro regiones [29, 30]. La región (a) se 
caracteriza por el inicio de la formación del óxido tipo 
barrera, lo que consecuentemente produce una 
disminución en la densidad de corriente. En la región (b) 
y (c) se da lugar a un mínimo en la curva de corriente 
indicando que el crecimiento del óxido ha culminado. La 
región (c) marca la transición del óxido a la disolución de 

la interface óxido/solución, dando el paso a la 
propagación de los poros en la región (d). 
Esta última región se identifica por el incremento 
exponencial de la corriente en un tiempo característico al 
voltaje aplicado. Finalmente, los poros se propagan a 
medida que se oxida el sustrato de Al, región (e), donde 
el flujo de corriente se mantiene constante a lo largo del 
tiempo de anodizado.  

Figura 3. Curvas de anodizado obtenidas experimentalmente. 

 

Figura 4. Imagen SEM (1200 nm x 1200nm) de muestras 
anodizadas de Al durante 4 horas (Al 99.95%). 
 

En la figura 4 se observa la morfología porosa del 
Al 2O3 que resulta del proceso de anodizado de dos pasos 
(1 y 4 horas, respectivamente) utilizando sustrato de 
aluminio al 99.95% de pureza. 
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En la imagen se observa una estructura ordenada en 
forma de panal con un alto grado de uniformidad en el 
diámetro y espaciamiento entre poros. 
 Los análisis realizados con Image J indican que las 
películas sintetizadas a 20V DC y 6% de m/m presentan 
un diámetro promedio de poros aproximado de Dp = 24.4 
nm, y un distanciamiento entre poros (Dc) promedio de 
Dc = 52.3 nm.  (Ver figura 5). 

La densidad de poros promedio resultó de ρ = 
4.27x1010 poros/cm2 para cada muestra preparada. 
Mientras que la porosidad de la membrana se calculó en 
un σ = 19.7 % aproximadamente. El porcentaje de 
porosidad indica un arreglo de poro bastante ordenado. 
El espesor de las plantillas nanoporosas es de 
aproximadamente 12.0 µm. 

Los resultados obtenidos en la morfología de las 
membranas de Al2O3 fueron satisfactorios y aceptables 
para su uso como matriz o moldes en la fabricación de 
nanohilos.  

 
3.2 Morfología del óxido de estaño 

La figura 6 (a) presenta una vista frontal de una 
membrana (plantillas) de Al2O3 con óxido de estaño 
depositado en los nanoporos. En la figura 6 (b) se observa 
una vista lateral de las plantillas. En la imagen se logra 
ver la capa nanoporosa y la capa tipo barrera 
característica del óxido de aluminio anódico. En la Figura 
6 (c) y 6 (d) se observa el material de óxido de estaño en 
forma de nanohilos, una vez removida la plantilla 
nanoporosa.  

 
3.3 Caracterización química mediante EDS 

La espectroscopia de rayos X mediante energía 
dispersiva es una técnica analítica que permite 
determinar un elemento químico presente en una 
muestra. La técnica se aplicó en muestras con membranas 
de Al2O3 sin deposición y con electrodeposición de Sn. 

En la figura 7 (a), se observa el espectro EDS de una 
muestra analizada que refleja la presencia de aluminio 
(Al) y oxígeno (O) indicando el crecimiento de una capa 
de óxido sobre la lámina. En la misma imagen se 
observan trazas no deseadas de azufre (S) en muy 
pequeña proporción. En la figura 7 (b) se aprecian todos 
los elementos anteriormente mencionados y 
adicionalmente, se puede observar la presencia de estaño 
(Sn) en todas las muestras sinterizadas a 400, 450, 500 y 
550 °C. Esto revela la presencia de formación de óxido 
de estaño en la estructura nanoporosa. 

 
 
 

Figura 5. Histogramas de (a) Diámetro de poro, Dp (nm) (b) 
Distancia entre poros, Dc (nm). 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 6. Imágenes SEM de nanohilos de óxido de estaño 
después de la disolución de la membrana de óxido de aluminio 
anódica 

 

(d(c

(b(a

Síntesis y caracterización de materiales nanoestructurados (SnO2 y Al2O3) para potenciales aplicaciones como sensores de gases
Synthesis and characterization of nanostructured materials (SnO2 and Al2O3) for potential applications as gas sensors

26 RIDTEC | Vol. 16, no. 1, enero - junio 2020.



 
 

 
Figura 7. Espectros EDS de (a) Muestras anodizadas de Al, y 
(b) Muestras anodizadas de Al electrodepositadas con Sn. 

 
3.4 Evolución de la composición química del Sn 
después del sinterizado a diferentes temperaturas 

La figura 8 (a) muestra el difractograma XRD de 
diferentes muestras de Al (muestras de referencias) 
anodizadas en las mismas condiciones, sin deposición de 
estaño. En la imagen se observa la fase predominante del  
Al 2O3 formado en la dirección (113), obtenida a partir del 
proceso de anodizado aplicado. Mientras que en la figura 
8 (b) se revela otros difractogramas obtenidos de 

muestras de Al preparadas en las mismas condiciones 
que las muestras de referencia, con electrodeposición de 
estaño sinterizadas a diferentes temperaturas (400°C, 
450°C, 500°C y 550°C). 

 El perfil de difracción en la figura 8 (b) muestra que 
para las muestras sinterizadas a 400 °C aún no se observa 
la presencia de alguna fase de óxido de estaño.  Para las 
muestras sinterizadas a 450 y 500 °C revelan la presencia 
simultánea de óxido de estaño con valencia II (SnO) y 
valencia IV (SnO2). En cuanto, para las muestras tratadas 
térmicamente a 550 °C las trazas de SnO disminuyen 
significativamente, permitiendo una mayor proporción 
de la fase SnO2. En el rango de temperaturas se puede 
apreciar el cambio de fase de óxido de estaño II a óxido 
de estaño IV a medida que se incrementa la temperatura 
de sinterización. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura 8. Difractogramas XRD de muestras de Al anodizadas 
y muestras de Al anodizadas con deposición de SnOx. 

 

 

(b) 

(a) 

(a) 

(b) 
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4. Conclusiones 
Se tiene un buen control en el manejo de las técnicas 

de anodizado y electrodeposición para la formación de 
plantillas nanoporosas y nanohilos. Las plantillas de 
alúmina anódica presentaron una morfología 
moderadamente ordenada, mientras que los nanohilos de 
óxido de estaño manifestaron una composición química 
y estructura cristalina bien definida. 

La estructura y morfología del material compuesto 
por Al2O3 y SnOx fueron investigadas usando SEM, EDS 
y XRD. Se logró identificar la formación de nanohilos de 
óxido de estaño en la fase rutilo (tetragonal). Esta fase de 
óxido de estaño es un excelente candidato como elemento 
sensor para diferentes gases, por lo que en trabajos 
futuros se incurrirá en una serie de pruebas con gases 
como vapor de agua, alcoholes, amoniaco, entre otras, a 
fin de caracterizar las respuestas sensoras de este 
material.  

 Las técnicas aplicadas podrían facilitar la producción 
a gran escala de nanoestructuras debido a que las 
condiciones de operación se realizan en ambiente no 
controlado. 
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