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RESUMO 

O nióbio é um metal que forma óxido aderente e protetor em contato com o ar, possuindo a propriedade de se 

autoproteger. O método utilizado para acelerar o crescimento do óxido é conhecido como anodização, no 

qual o óxido formado pode ser do tipo barreira ou poroso. O óxido poroso é amplamente estudado e pode ser 

utilizado em células solares, sensores de gás, como biomaterial, entre outros. No entanto, óxidos porosos em 

nióbio têm sido obtidos com uso de F
-
, o que provoca intenso processo de dissolução do óxido. Com intuito 

de minimizar essa reação, eletrólitos contendo glicerina tem favorecido o processo de anodização formando 

superfícies porosas uniformes. Nesse sentido, o objetivo deste trabalho é obter estruturas nanoporosas em 

nióbio por anodização a partir de parâmetros conhecidos. A partir de (12,73 mA.cm
-2

, 100 V), tempos (5 e 30 

minutos), concentração de HF (2,24%) e uso de cátodo de platina, já utilizados em estudo anterior, foi inici-

almente testada a influência do cátodo de aço inoxidável em substituição à platina, visando promover uma 

futura transferência tecnológica. A partir disso, a fim de minimizar o processo de dissolução que ocorreu com 

o uso de HF (2,24%), apenas a HF (1%) foi testada. Finalmente, para obter uma estrutura de óxido mais uni-

forme, adicionou-se glicerina ao eletrólito de HF (1%). O uso do cátodo de aço inoxidável, apesar de influen-

ciar os resultados dos transientes de anodização, devido a sua provável dissolução química, mostrou-se eficaz 

no processo. Amostras anodizadas com menores concentrações de HF e com adição de glicerina, como espe-

rado, apresentaram menor dissolução durante a formação dos óxidos, originando estruturas nanoporosas, 

além de microcones. 

Palavras-chave: Nióbio; Anodização; Glicerina; Óxido poroso. 

ABSTRACT   

Niobium is a metal that forms adherent protective oxide in contact with the air, which has the property of 

self-protection. The method used to accelerate the growth of the oxide is known as anodizing, in which the 

oxide formed may be barrier or porous. Porous oxide is widely studied and can be used in solar cells, gas 

sensors, as biomaterial, among others. However, porous oxides in niobium have been obtained with the use 

of F-, which causes an intense dissolution process of the oxide. In order to minimize this reaction, electro-

lytes containing glycerine have favored the anodizing process forming uniform porous surfaces. In this sense, 

the objective of this study is to obtain nanoporous structures in niobium by anodization from known parame-

ters. From (12.73 mA.cm
-2

, 100 V), times (5 and 30 minutes), HF concentration (2.24%) and platinum cath-

ode use, already used in a previous study, was initially tested the influence of the cathode of stainless steel in 

substitution to the platinum, aiming to promote a future technological transference. From this, in order to 

minimize the dissolution process that occurred using HF (2.24%), only HF (1%) was tested. Finally, in order 

to obtain a more uniform oxide structure, glycerin was added to the HF electrolyte (1%). The use of the stain-

less steel cathode, although influencing the results of the anodizing transients, due to its probable chemical 

dissolution, proved effective in the process. Anodized samples with lower concentrations of HF and with 
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addition of glycerine, as expected, presented lower oxide dissolution during oxide formation, originating na-

noporous structures, besides microcones. 

Keywords: Niobium; Anodization; Glycerin;.Porous oxide 

1. INTRODUÇÃO 

O crescimento da demanda por matérias primas mais eficientes está colocando os chamados “minerais raros” 

ou “estratégicos” em evidência. No topo da lista destes minerais estão o nióbio e seus óxidos, os quais têm 

sido formados por meio do processo de anodização. Este processo possibilita a obtenção de óxidos nanoporo-

sos e com isso, aumenta a possibilidade de aplicações tecnológicas, tais como uso em sensores de gás, matri-

zes catalíticas e catalisadores [1,2], em dispositivos ópticos e eletrocrômicos [3,4,5], células solares [6,7], em 

baterias de lítio [8], dentre outros. Entre as vantagens do nióbio podem-se citar a alta resistência à corrosão e 

estabilidade termodinâmica [11]. 

           Segundo Zhao et al. [12], Carniti et al. [13], Mujawar et al. [14], Jose et al. [15], Ahn et al. [16], den-

tre os óxidos de nióbio, o Nb2O5 é o material mais conhecido e estudado. Ele apresenta propriedade de semi-

condutor com um band gap de cerca de 3,4 eV [18,19]. Na oxidação anódica a tensão aplicada entre os ele-

trodos cria um campo eletrostático no óxido e faz com que os íons de nióbio e de oxigênio migrem através do 

filme pré-existente para então reagirem e formarem o óxido. A reação pode acontecer no interior do óxido 

e/ou na interface óxido-eletrólito [20]. Através do processo de anodização, o óxido formado é atacado quimi-

camente pelo eletrólito, resultando na formação de poros da ordem de nanômetros, os quais podem apresentar 

forma de nanotubos e nanofibras, por exemplo [21].  

           Os eletrólitos mais utilizados, atualmente, para realização desse processo contém HF em sua formula-

ção, que, apesar de ser um ácido fraco, é altamente corrosivo e é capaz de dissolver muitos materiais, inclusi-

ve óxidos. Dessa forma, é necessário controle do processo a fim de evitar que o íon fluoreto cause a total dis-

solução do óxido no momento da anodização [22,23]. Esse controle é realizado a partir de ajustes em alguns 

parâmetros do processo, como potencial aplicado, densidade da corrente e tempo de anodização. De acordo 

com Kowalski [24], a adição de HF é fundamental para a formação de estruturas nanoporosas em metais que 

formam óxidos protetores ao ar, tais como titânio, tungstênio e nióbio, com exceção do alumínio, e depen-

dendo das condições de anodização, é possível a obtenção de camadas de óxido [25].  

           Portanto, o objetivo deste trabalho é obter estruturas nanoporosas em nióbio por anodização a partir de 

parâmetros conhecidos. A partir de (12,73 mA.cm
-2

, 100 V), tempos (5 e 30 minutos), concentração de HF 

(2,24%) e uso de cátodo de platina, já utilizados em estudo anterior, foi inicialmente testada a influência do 

cátodo de aço inoxidável em substituição à platina, visando promover uma futura transferência tecnológica.  

2. MATERIAIS E MÉTODOS 

2.1 Preparação das amostras 

O nióbio puro (99,8 %), utilizado nas anodizações, foi fornecido pela Companhia Brasileira de Metalurgia e 

Mineração (CBMM), na forma de chapa, com 100 µm de espessura. A partir desta chapa de nióbio, foram 

cortadas amostras nas dimensões de 1,5 x 1,5 cm, com área total anodizada de 2,25 cm
2
. Essas foram lixadas 

e polidas, até acabamento espelhado. Após, as amostras foram decapadas durante 10 segundos em solução 

40 % HF + 60 % HNO3. Após a decapagem as amostras foram enxaguadas em água deionizada e secas com 

ar frio.  

 

2.2 Anodização e caracterização das amostras 

As anodizações foram feitas com aplicação de 12,73 mA.cm
-2

 e 100V a temperatura ambiente por 5 e 30 mi-

nutos. O processo iniciou em modo galvanostático com aplicação de 12,73 mA.cm
-2

, com monitoramento do 

potencial. Depois que o potencial atingiu 100V o processo passou a ser potenciostático com monitoramento 

da densidade de corrente. Neste caso, o aumento de espessura do óxido está limitado pelo potencial aplicado, 

e o óxido funciona como uma resistência dificultando a passagem de corrente elétrica [26]. O eletrólito de 

anodização foi uma solução de 0,3 mol.L
-1

 de ácido oxálico, com adições de 2,24 % e 1 % HF, e 1 % em vo-

lume de glicerina. A nomenclatura adotada para as amostras conforme condições de anodização está mostra-

da na Tabela 1. 
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Tabela 1: Nomenclatura das amostras conforme condições de anodização. 

Amostra Condições de anodização 

AO-5 0,3 mol.L-1 Ácido Oxálico - 5 minutos 

AO-30 0,3 mol.L-1 Ácido Oxálico - 30 minutos 

AOHF2,24-5 0,3 mol.L-1 Ácido Oxálico + 2,24 % v/v HF - 5 minutos 

AOHF2,24-30 0,3 mol.L-1 Ácido Oxálico + 2,24 % v/v HF - 30 minutos 

AOHF1-5 0,3 mol.L-1 Ácido Oxálico + 1 % v/v HF - 5 minutos 

AOHF1-30 0,3 mol.L-1 Ácido Oxálico + 1 % v/v HF - 30 minutos 

AOHF1GLIC1-5 0,3 mol.L-1 Ácido Oxálico + 1 % v/v HF + 1 % v/v glicerina - 5 minutos 

AOHF1GLIC1-30 0,3 mol.L-1 Ácido Oxálico + 1 % v/v HF + 1 % v/v glicerina - 30 minutos 

 

           O equipamento utilizado para as anodizações foi uma fonte de potencial x corrente (300 V x 500 mA) 

acoplado a um computador com software para aquisição de dados. As amostras foram anodizadas em triplica-

ta e verificadas quanto à morfologia e quanto à espessura por meio de microscopia eletrônica de varredura. 

Para tanto, foi utilizado o equipamento Microscópio Eletrônico de Varredura, marca Jeol, modelo JSM-

6510LV. As amostras foram analisadas em vista de topo e seção transversal. 

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

3.1 Transientes de anodização 

Na Figura 1 são mostrados os transientes de (a) e (b) densidade de corrente e (c) e d) potencial das amostras 

anodizadas em 0,3 mol.L
-1

 ácido oxálico, com e sem adição de HF e glicerina, por 5 e 30 minutos. Para me-

lhor entendimento dos transientes, as letras (a) e (c) da figura 1 são uma ampliação das curvas até 300s e as 

letras (b) e (d) mostram os transientes até 1800 segundos. Observa-se que as curvas mostram um aumento 

linear do potencial com o tempo enquanto a corrente permanece constante. Depois disso, o potencial atinge o 

valor máximo de 100 V e a corrente diminui. Este comportamento é típico de crescimento de óxidos por ano-

dização. No entanto, o comportamento das curvas difere de acordo com a adição de HF ao eletrólito de ácido. 

Isto provocou oscilações na densidade de corrente e no potencial, o que foi relacionado à dissolução do óxido, 

e à formação de poros em função do F
-
 [28]. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 1: Transientes de densidade de corrente a) 300s e b) 1800s e transientes de potencial c) 300s e d) 1800s de nióbio 

anodizado em 0,3 mol.L-1 ácido oxálico com adição de HF e glicerina. 

Tempo (s) Tempo (s) 
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           O aumento linear do potencial, no início do processo de anodização, até 100 V, gera uma constante 

(    ⁄ ) chamada de taxa de anodização ou taxa de crescimento e seus valores são apresentados na Tabela 2, 

onde é apresentada a média das condições de anodização, bem como o desvio padrão. 

 

Tabela 2: Taxas de crescimento das amostras anodizadas. 

AMOSTRA     ⁄  MÉDIA DESVIO PADRÃO 

AO-5 2,63 0,282 

AO-30 2,14 0,462 

AOHF2,24-5 0,72 0,115 

AOHF2,24-30 0,93 0,255 

AOHF1-5 1,82 0,173 

AOHF1-30 1,51 0,234 

AOHF1GLIC1-5 1,53 0,071 

AOHF1GLIC1-30 1,62 0,093 

3.1.1 Análise dos transientes das amostras anodizadas em 0,3 mol.L
-1

 ácido oxálico 

Observa-se que as amostras anodizadas somente em ácido oxálico apresentam uma taxa de anodização de 

2,63 (AO-5) e 2,14 V/s (AO-30), até o potencial atingir 100 V. Comportamento semelhante já foi observado 

por outros autores [20]. Esse aumento linear era esperado, pois a tensão obtida durante o processo de anodi-

zação está diretamente relacionada com o crescimento do óxido [25]. Depois de atingir 100 V, o potencial se 

torna constante e a densidade de corrente diminui, chegando a praticamente zero, indicando comportamento 

típico da formação de óxido barreira em que a passagem da corrente é dificultada pelo crescimento de óxido 

[25]. 

            Bianchin e pesquisadores [26] verificaram que a taxa de crescimento de óxidos formados nas mesmas 

con-dições usando cátodo de platina foi 1,32 vezes maior (3,47 V/s) do que as amostras deste trabalho, o que 

pode estar associado a menor eficiência catódica do aço inoxidável em comparação à platina, devido à pelí-

cula protetora do aço inoxidável formada espontaneamente ao ar [27]. Durante a anodização da amostra AO-

30, após o potencial estabilizar em 100V e a densidade de corrente diminuir, observou-se a formação de uma 

película escura na superfície do aço inoxidável. A figura 2 mostra a vista de topo do cátodo de aço inoxidável 

contendo duas interfaces, em que uma delas trata-se da a) região do cátodo não imersa na solução de anodi-

zação e a b) região do cátodo imersa na solução de anodização. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 2: Micrografia de topo do cátodo de aço inoxidável contendo duas interfaces, em que uma delas trata-se da a) 

região do cátodo não imersa na solução de anodização e a b) região do cátodo imersa na solução de anodização. 

 

            Na figura 2 identifica-se a formação de produto de corrosão na parte imersa em solução de ácido oxá-

lico. Neste caso, com a diminuição da densidade de corrente, a solução de ácido oxálico passa a agir direta-

b) a) 
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mente no cátodo formando o produto de corrosão e no ânodo, por meio da dissolução, o que explicaria a ob-

tenção de superfície porosa nesta amostra (AO-30).  

3.1.2 Análise dos transientes das amostras anodizadas em 0,3 mol.L
-1

 ácido oxálico + 2,24 % HF 

A adição de 2,24 % HF ao eletrólito de ácido oxálico fez com que as amostras anodizadas (AO-5, AO-30, 

AOHF224-5, AOHF224-30, AOHF1-5, AOHF1-30, AOHF1GLIC1-5, AOHF1GLIC1-30) apresentassem 

taxa de crescimento semelhante, porém menos linear do que aquelas anodizadas somente em ácido oxálico 

(AO-5, AO-30). No entanto, após cerca de 100 segundos, estas amostras apresentaram diminuição do poten-

cial, com posterior oscilação até, aproximadamente, 300 segundos, atingindo em torno de 40 V ao final do 

processo de anodização (1800 segundos). Isto, provavelmente, ocorreu devido à alta concentração de HF na 

solução eletrolítica, o que provocou a dissolução do óxido e a formação de poros. Como a intensidade de 

formação nesse óxido foi maior do que aquele formado sem a presença de HF, o que ficou evidenciado pela 

densidade de corrente medida, supõem-se que esse comportamento seja devido à migração do íon fluoreto 

através do óxido, formando uma camada porosa [24]. Esse comportamento não foi verificado por Bianchin 

[26] na anodização feita com cátodo de platina, em que o potencial se manteve constante até 100 V. Além 

disso, as amostras anodizadas com cátodo de platina apresentaram potencial 3,27 vezes maior (2,36 V/s) do 

que as anodizadas com cátodo de aço inoxidável, o que pode estar associado à dissolução química do cátodo 

de aço inoxidável no eletrólito contendo HF.  

           Nas amostras anodizadas em 2,24 % HF, os transientes de densidade de corrente apresentaram com-

portamento semelhante, com valor constante até o potencial atingir 100 V. Depois disso ocorreram oscilações 

da densidade de corrente, até 300 segundos, no valor de 12 a 7 mA.cm
-2

, atingindo valor aproximado de 13 

mA.cm
-2

 ao final do processo (1800 segundos). Bianchin et al. [26] também observaram comportamento se-

melhante em seus estudos, em que a densidade de corrente obtida até 300 segundos foi de 3,82 mA.cm
-2

, 

chegando a 12,10 mA.cm
-2

 em 1800 segundos. Os autores descrevem a formação da camada barreira (com a 

diminuição da densidade de corrente) e o subsequente crescimento da camada exterior nanoporosa (com au-

mento da densidade de corrente) e sua estabilização. Porém, nos experimentos realizados por Bianchin et al. 

[26] não se observaram oscilações da densidade de corrente, o que pode estar relacionado à elevada quanti-

dade de HF no meio, fazendo com que o óxido apresente comportamento irregular devido à formação da ca-

mada porosa.  

3.1.3 Análise dos transientes das amostras anodizadas 0,3 mol.L
-1

 ácido oxálico + 1 % HF 

Observa-se que as amostras anodizadas em menor concentração de HF também apresentaram crescimento 

linear do potencial, 1,82 (AOHF1-5) a 1,5 V/s (AOHF1-30), e densidade de corrente constante até o poten-

cial atingir 100 V. Nota-se que a taxa de crescimento é aproximadamente 2 vezes maior do que aquela obtida 

em 2,24 % HF. Isto indica a formação de um óxido com menor taxa de dissolução. Depois disso, ocorre uma 

diminuição da corrente até aproximadamente 2 mA.cm
-2

. A partir daí, é possível observar uma oscilação na 

densidade de corrente da amostra anodizada em 300 segundos, enquanto a amostra anodizada em 1800 se-

gundos permanece constante até aproximadamente 1000 segundos, quando ocorre um aumento quase linear 

desta, até atingir novamente 12 mA.cm
-2

. Esse comportamento é devido ao eletrólito que contém HF em sua 

composição. Isso causa oscilações na densidade de corrente, pois o ácido penetra nos poros causando a dimi-

nuição da resistividade do óxido. Esse mesmo comportamento foi observado na amostra contendo 2,24 % HF, 

porém com maior intensidade, o que já era esperado, uma vez que a quantidade de HF é maior.  Nota-se que 

a diminuição da concentração de HF no eletrólito de anodização ainda provoca intensa dissolução no óxido, o 

que foi observado com as oscilações e aumento da densidade de corrente ao longo do processo.  

3.1.4 Análise dos transientes das amostras anodizadas em 0,3 mol.L
-1

 ácido oxálico + 1 % HF + 1 % v/v 

glicerina 

As amostras anodizadas com adição de 1 % v/v glicerina apresentaram comportamento semelhante às que 

não continham esta substância. A taxa de anodização parece não ter sido influenciada pela adição de glicerina, 

1,53 (AOHF1GLIC1-5) e 1,62 V/s (AOHF1GLIC1-30). Não se observou oscilação da densidade de corrente 

até 300 segundos. No entanto, o aumento quase linear da corrente ocorreu em um tempo de 600 segundos, 

(AOHF1GLIC1-30), menor em comparação ao da amostra de 1 % HF que foi de 1000 segundos, (AOHF1-

30). Isto indica que a glicerina pode não ter evitado a formação da camada porosa. 
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3.2 ANÁLISE MORFOLÓGICA DAS AMOSTRAS ANODIZADAS 

3.2.1 Morfologia das amostras anodizadas em 0,3 mol.L
-1

 ácido oxálico. 

A Figura 3 mostra as micrografias ao MEV das amostras anodizadas em ácido oxálico, em 100 V por 5 e 30 

minutos. Observa-se que a amostra anodizada em 5 minutos (Figura 3-a) apresenta uma superfície homogê-

nea, encobrindo as concavidades oriundas do processo de decapagem. Isto indica a formação de óxido do tipo 

barreira. Já a amostra anodizada em 30 minutos (Figura 3-c) apresenta poros na superfície, indicando um 

provável processo de dissolução, o que não era esperado, uma vez que a densidade de corrente final foi prati-

camente nula para esta condição de anodização. Esse comportamento não foi observado por Bianchin et al. 

[26], que obteve morfologia homogênea, sem poros, nestas condições de anodização, porém utilizando cáto-

do de platina. A única diferença observada entre o processo utilizado por Bianchin et al. [26] e o processo 

mostrado neste trabalho é o uso de cátodo de aço inoxidável ao invés da platina, que poderia ser o responsá-

vel pela formação dos poros. 

 

Figura 3: Micrografias com vistas de topo e seção transversal das amostras anodizadas em 0,3 mol.L-1 ácido oxálico, 

12,73 mA.cm-2, 100 V, em 5 min. (a e b) e 30 min. (c e d). 

3.2.2 Morfologia das amostras anodizadas em 0,3 mol.L
-1

 ácido oxálico + 2,24 % HF 

A Figura 4 mostra o nióbio anodizado em ácido oxálico com 2,24 % HF nos tempos de 5 e 30 minutos. Ob-

serva-se que a amostra anodizada em 5 minutos apresenta poros, os quais parecem ocorrer ao longo das con-

cavidades esféricas, obtidas devido ao processo de decapagem. Isso indica o início da formação de óxido 

poroso, decorrente do eletrólito. De acordo com Choi et al. [4], esse comportamento ocorre devido ao tempo 

de anodização elevado (12 horas), em que parte da camada de óxido é completamente dissolvida, resultando 

em uma estrutura não-planar. No entanto, na amostra mostrada neste trabalho, o tempo de anodização foi de 

5 minutos, o que não concorda com o exposto pelo autor Bianchin et al. [26] que também obteve estrutura 

porosa, anodizando nas mesmas condições deste trabalho, porém com cátodo de platina. Além disso, este 

resultado está de acordo com a densidade de corrente observada por Bianchin et al., na qual ocorreram osci-

a) b) 
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lações, em que a densidade de corrente final atinge 12 mA.cm
-2

.  

           Na amostra anodizada em 30 minutos, a dissolução foi mais intensa, devido ao tempo de processo, e 

houve a formação de camadas descontínuas de óxido e microcones. Este evento pode ser atribuído à dissolu-

ção provocada pelo HF, caracterizando a dissolução da camada porosa e início da formação de nova camada 

de óxido. Este comportamento foi da mesma forma conferido por Bianchin et al. [26], que após observar es-

tas formações simultâneas entre óxidos barreiras e óxidos porosos, propôs um modelo de formação de óxido 

de acordo com o tempo de anodização. O modelo descreve o crescimento de camadas descontínuas e micro-

cones, sendo que os dois tipos de formações foram observados nas micrografias da amostra anodizada em 

2,24 % HF, no tempo de 30 minutos. 

 

Figura 4: Micrografias com vistas de topo e seção transversal das amostras anodizadas em 0,3 mol.L-1 ácido oxálico + 

2,24% HF, 12,73 mA.cm-2, 100 V, em 5 e 30 min. 

3.2.3 Morfologia das amostras anodizadas em 0,3 mol.L
-1

 ácido oxálico + 1 % HF 

Na Figura 5 são apresentadas as micrografias das amostras de nióbio anodizadas em ácido oxálico com 1 % 

HF por 5 e 30 minutos. Na amostra anodizada por 5 minutos observa-se a formação de poros na superfície, 

com protuberâncias crescendo na base do óxido. De acordo com Bianchin et al. [26], em seu modelo ocorre a 

formação de protuberâncias decorrentes da formação de óxido cristalino. Tanto nesta quanto na amostra ano-

dizada por 30 minutos, nota-se a formação de poros bem mais definidos do que aqueles formados em 2,24 % 

HF, indicando a menor dissolução provocada neste eletrólito, o que já era esperado com a diminuição da 

quantidade de HF. O aumento do tempo de anodização provoca maior dissolução no óxido, com formação de 

cones e camadas descontínuas. 
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Figura 5: Micrografias com vistas de topo e seção transversal das amostras anodizadas em 0,3 mol.L-1 ácido oxálico + 1 

% HF, 12,73 mA.cm-2, 100 V, em 5 e 30 minutos. 

3.2.4 Morfologia das amostras anodizadas em 0,3 mol.L
-1

 ácido oxálico + 1 % HF + 1 % glicerina 

Na Figura 6 são apresentadas as micrografias das amostras anodizadas em ácido oxálico com 1 % de HF e 

com adição de 1 % de glicerina, nos tempos de 5 e 30 minutos. Apesar do eletrólito apresentar HF em sua 

composição, observa-se a formação de camada porosa, porém não se observa diferença na morfologia com 

relação às amostras anodizadas sem a adição da glicerina. Da mesma forma, Bervian et al. [28], em sua pu-

blicação, mencionam que na anodização de aço inoxidável em eletrólito H2SO4 o processo de dissolução foi 

menos intenso com a adição de glicerina, e explica isto devido à diminuição da condutividade do eletrólito, 

reduzindo o processo de dissolução e a formação de poros. Wu et al. [29] obteve revestimento cerâmico em 

magnésio fundido AZ91D pelo processo de MAO (Micro-arc Oxidation) em eletrólito contendo glicerina e 

silicato. Os autores observaram que a adição de glicerina ao eletrólito melhorou o desempenho do revesti-

mento cerâmico, com a obtenção de menos poros e microfissuras. Os poros da amostra obtido a partir do ele-

trólito livre de glicerina apresentou um diâmetro de 8,5 nm. O diâmetro da amostra obtida com 4 mL.L
-1

 de 

glicerina foi de 2,63 nm. A adição de glicerina no eletrólito de silicato aumentou a capacidade de unidade de 

área de adsorção de íons negativos na molécula de silicato, melhorando a capacidade e a resistência a corro-

são do revestimento de MAO, e consequentemente diminuindo a quantidade de íons F
-
 livres para dissolução 

e formação e poros. 
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Figura 6: Micrografias com vistas de topo e seção transversal das amostras anodizadas em 0,3 mol.L-1 ácido oxálico + 1 

% HF + 1 % glicerina, 12,73 mA.cm-2, 100 V, em 5 e 30 min. 

4. CONCLUSÃO 

O presente trabalho apresentou os resultados de anodização das amostras de nióbio puro, em eletrólitos à 

base de ácido oxálico com adições de ácido fluorídrico e glicerina. A partir deste estudo, foi possível testar a 

influência da adição de ácido fluorídrico em diferentes concentrações, identificando que a diminuição da 

concentração de ácido fluorídrico favorece a formação de estruturas porosas mais ordenadas, com menor 

dissolução. A adição de glicerina diminuiu o processo de dissolução, porém, embora tenha havido formação 

de camada porosa, não foi verificado diferença morfológica com relação à amostra sem glicerina. Quanto ao 

uso do cátodo de aço inoxidável, apesar de ter ocorrido formação de produto de corrosão em sua superfície, 

influenciando os resultados das anodizações, observa-se que é possível e viável, industrialmente, o uso deste 

material. 
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