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RESUMO

O nidbio é um metal que forma éxido aderente e protetor em contato com o ar, possuindo a propriedade de se
autoproteger. O método utilizado para acelerar o crescimento do 6xido € conhecido como anodizagdo, no
qual o 6xido formado pode ser do tipo barreira ou poroso. O éxido poroso € amplamente estudado e pode ser
utilizado em células solares, sensores de gas, como biomaterial, entre outros. No entanto, 6xidos porosos em
nidbio tém sido obtidos com uso de F', 0 que provoca intenso processo de dissolu¢do do 6xido. Com intuito
de minimizar essa reacdo, eletrolitos contendo glicerina tem favorecido o processo de anodizac¢do formando
superficies porosas uniformes. Nesse sentido, o objetivo deste trabalho é obter estruturas nanoporosas em
niébio por anodizacao a partir de parametros conhecidos. A partir de (12,73 mA.cm, 100 V), tempos (5 e 30
minutos), concentracdo de HF (2,24%) e uso de catodo de platina, ja utilizados em estudo anterior, foi inici-
almente testada a influéncia do catodo de aco inoxidavel em substitui¢do a platina, visando promover uma
futura transferéncia tecnolégica. A partir disso, a fim de minimizar o processo de dissolugdo que ocorreu com
0 uso de HF (2,24%), apenas a HF (1%) foi testada. Finalmente, para obter uma estrutura de 6xido mais uni-
forme, adicionou-se glicerina ao eletrélito de HF (1%). O uso do catodo de aco inoxidavel, apesar de influen-
ciar os resultados dos transientes de anodiza¢do, devido a sua provavel dissolu¢do quimica, mostrou-se eficaz
no processo. Amostras anodizadas com menores concentragfes de HF e com adicdo de glicerina, como espe-
rado, apresentaram menor dissolucdo durante a formacdo dos éxidos, originando estruturas nanoporosas,
além de microcones.
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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™, 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. INTRODUCAO

O crescimento da demanda por matérias primas mais eficientes esta colocando os chamados “minerais raros”
ou “estratégicos” em evidéncia. No topo da lista destes minerais estdo o nidbio e seus 6xidos, os quais tém
sido formados por meio do processo de anodizagdo. Este processo possibilita a obtencao de éxidos nanoporo-
S0s e com isso, aumenta a possibilidade de aplicagGes tecnolégicas, tais como uso em sensores de gas, matri-
zes cataliticas e catalisadores [1,2], em dispositivos dpticos e eletrocromicos [3,4,5], células solares [6,7], em
baterias de litio [8], dentre outros. Entre as vantagens do ni6bio podem-se citar a alta resisténcia a corrosdo e
estabilidade termodindmica [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 6xidos de ni6bio, 0 Nb,Os é 0 material mais conhecido e estudado. Ele apresenta propriedade de semi-
condutor com um band gap de cerca de 3,4 eV [18,19]. Na oxidagdo anddica a tensdo aplicada entre os ele-
trodos cria um campo eletrostatico no 6xido e faz com que os ions de nidbio e de oxigénio migrem através do
filme pré-existente para entéo reagirem e formarem o 6xido. A reacdo pode acontecer no interior do 6xido
e/ou na interface 6xido-eletrolito [20]. Através do processo de anodizagdo, o 6xido formado é atacado quimi-
camente pelo eletrdlito, resultando na formacéo de poros da ordem de nanémetros, os quais podem apresentar
forma de nanotubos e nanofibras, por exemplo [21].

Os eletrélitos mais utilizados, atualmente, para realizacdo desse processo contém HF em sua formula-
¢do, que, apesar de ser um &cido fraco, é altamente corrosivo e é capaz de dissolver muitos materiais, inclusi-
ve Oxidos. Dessa forma, é necessério controle do processo a fim de evitar que o ion fluoreto cause a total dis-
solucdo do 6xido no momento da anodizacdo [22,23]. Esse controle é realizado a partir de ajustes em alguns
pardmetros do processo, como potencial aplicado, densidade da corrente e tempo de anodizagdo. De acordo
com Kowalski [24], a adicdo de HF é fundamental para a formag&o de estruturas nanoporosas em metais que
formam Oxidos protetores ao ar, tais como titanio, tungsténio e niébio, com exce¢do do aluminio, e depen-
dendo das condic¢Bes de anodizac¢do, € possivel a obtencdo de camadas de 6xido [25].

Portanto, o objetivo deste trabalho é obter estruturas nanoporosas em nidbio por anodizacéo a partir de
parametros conhecidos. A partir de (12,73 mA.cm®, 100 V), tempos (5 e 30 minutos), concentracdo de HF
(2,24%) e uso de catodo de platina, ja utilizados em estudo anterior, foi inicialmente testada a influéncia do
catodo de aco inoxidavel em substituicdo a platina, visando promover uma futura transferéncia tecnolégica.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Preparacdo das amostras

O nidbio puro (99,8 %), utilizado nas anodizagdes, foi fornecido pela Companhia Brasileira de Metalurgia e
Mineragdo (CBMM), na forma de chapa, com 100 um de espessura. A partir desta chapa de niébio, foram
cortadas amostras nas dimensées de 1,5 x 1,5 cm, com &rea total anodizada de 2,25 cm?. Essas foram lixadas
e polidas, até acabamento espelhado. Apos, as amostras foram decapadas durante 10 segundos em solugdo
40 % HF + 60 % HNO3. Apds a decapagem as amostras foram enxaguadas em agua deionizada e secas com
ar frio.

2.2 Anodizagéo e caracterizagdo das amostras

As anodizacBes foram feitas com aplicacéo de 12,73 mA.cm™ e 100V a temperatura ambiente por 5 e 30 mi-
nutos. O processo iniciou em modo galvanostatico com aplicagdo de 12,73 mA.cm™, com monitoramento do
potencial. Depois que o potencial atingiu 100V 0 processo passou a ser potenciostatico com monitoramento
da densidade de corrente. Neste caso, 0 aumento de espessura do 0xido esta limitado pelo potencial aplicado,
e 0 Oxido funciona como uma resisténcia dificultando a passagem de corrente elétrica [26]. O eletrdlito de
anodizacao foi uma solugéo de 0,3 mol.L™ de 4cido oxalico, com adicdes de 2,24 % e 1 % HF, e 1 % em vo-
lume de glicerina. A nomenclatura adotada para as amostras conforme condi¢des de anodizacédo esta mostra-
da na Tabela 1.
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Tabela 1: Nomenclatura das amostras conforme condi¢des de anodizag&o.

Amostra Condicdes de anodizagéo

AO-5 0,3 mol.L Acido Oxalico - 5 minutos

AO-30 0,3 mol.L ™ Acido Oxalico - 30 minutos

AOHF2,24-5 0,3 mol.L ™! Acido Oxalico + 2,24 % v/v HF - 5 minutos

AOHF2,24-30 0,3 mol.L™* Acido Oxalico + 2,24 % v/v HF - 30 minutos

AOHF1-5 0,3 mol.L"™* Acido Oxalico + 1 % v/v HF - 5 minutos

AOHF1-30 0,3 mol.L™* Acido Oxalico + 1 % v/v HF - 30 minutos

AOHF1GLIC1-5 0,3 mol.Lt Acido Oxalico + 1 % v/v HF + 1 % v/v glicerina - 5 minutos
AOHF1GLIC1-30 0,3 mol.L ™ Acido Oxalico + 1 % viv HF + 1 % v/v glicerina - 30 minutos

O equipamento utilizado para as anodizac6es foi uma fonte de potencial x corrente (300 V x 500 mA)
acoplado a um computador com software para aquisi¢cdo de dados. As amostras foram anodizadas em triplica-
ta e verificadas quanto a morfologia e quanto a espessura por meio de microscopia eletrénica de varredura.
Para tanto, foi utilizado o equipamento Microscépio Eletrdnico de Varredura, marca Jeol, modelo JSM-
6510LV. As amostras foram analisadas em vista de topo e secao transversal.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Transientes de anodizagao

Na Figura 1 sdo mostrados os transientes de (a) e (b) densidade de corrente e (c) e d) potencial das amostras
anodizadas em 0,3 mol.L™ 4cido oxalico, com e sem adigdo de HF e glicerina, por 5 e 30 minutos. Para me-
Ihor entendimento dos transientes, as letras (a) e (c) da figura 1 sdo uma ampliacdo 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 maximo de 100 V e a corrente diminui. Este comportamento é tipico de crescimento de éxidos por ano-
dizagdo. No entanto, o comportamento das curvas difere de acordo com a adi¢do de HF ao eletrdlito de 4cido.
Isto provocou oscilagBes na densidade de corrente e no potencial, o que foi relacionado a dissolugdo do dxido,
e a formag&o de poros em funcéo do F [28].
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Figura 1: Transientes de densidade de corrente a) 300s e b) 1800s e transientes de potencial ¢) 300s e d) 1800s de ni6bio
anodizado em 0,3 mol.L™ 4cido oxalico com adicéo de HF e glicerina.
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O aumento linear do potencial, no inicio do processo de anodizagdo, até 100 V, gera uma constante
(0V/ot) chamada de taxa de anodizagdo ou taxa de crescimento e seus valores sdo apresentados na Tabela 2,
onde é apresentada a média das condices de anodizacdo, bem como o desvio padrao.

Tabela 2: Taxas de crescimento das amostras anodizadas.

AMOSTRA av/at MEDIA DESVIO PADRAO
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 Andlise dos transientes das amostras anodizadas em 0,3 mol.L ™" acido oxalico

Observa-se que as amostras anodizadas somente em acido oxalico apresentam uma taxa de anodizagdo de
2,63 (AO-5) e 2,14 V/s (AO-30), até o potencial atingir 100 V. Comportamento semelhante ja foi observado
por outros autores [20]. Esse aumento linear era esperado, pois a tensdo obtida durante o processo de anodi-
zagdo esta diretamente relacionada com o crescimento do 6xido [25]. Depois de atingir 100 V, o potencial se
torna constante e a densidade de corrente diminui, chegando a praticamente zero, indicando comportamento
tipico da formac&o de 6xido barreira em que a passagem da corrente € dificultada pelo crescimento de 6xido
[25].

Bianchin e pesquisadores [26] verificaram que a taxa de crescimento de dxidos formados nas mesmas
con-di¢Bes usando catodo de platina foi 1,32 vezes maior (3,47 V/s) do que as amostras deste trabalho, o que
pode estar associado a menor eficiéncia catodica do ago inoxidavel em comparacéo a platina, devido & peli-
cula protetora do ago inoxidavel formada espontaneamente ao ar [27]. Durante a anodizagdo da amostra AO-
30, ap0s o potencial estabilizar em 100V e a densidade de corrente diminuir, observou-se a formagdo de uma
pelicula escura na superficie do aco inoxidavel. A figura 2 mostra a vista de topo do catodo de aco inoxidavel
contendo duas interfaces, em que uma delas trata-se da a) regido do catodo ndo imersa na solucéo de anodi-
zacdo e a b) regido do catodo imersa na solugéo de anodizagdo.

SEl 10KV
LABORATORIO DE MATERIAIS - FEEVALE

Figura 2: Micrografia de topo do catodo de aco inoxidavel contendo duas interfaces, em que uma delas trata-se da a)
regido do catodo ndo imersa na solucdo de anodizacgdo e a b) regido do catodo imersa na solugéo de anodizagéo.

Na figura 2 identifica-se a formac&do de produto de corrosdo na parte imersa em solucdo de &cido oxa-
lico. Neste caso, com a diminui¢cdo da densidade de corrente, a solugdo de acido oxélico passa a agir direta-
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mente no catodo formando o produto de corrosdo e no anodo, por meio da dissolucéo, o que explicaria a ob-
tencao de superficie porosa nesta amostra (AO-30).

3.1.2 Andlise dos transientes das amostras anodizadas em 0,3 mol.L ™ acido oxalico + 2,24 % HF

A adicdo de 2,24 % HF ao eletrolito de acido oxalico 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 acido oxalico
(AO-5, AD-30). No entanto, ap6s cerca de 100 segundos, estas amostras apresentaram diminuicdo do poten-
cial, com posterior oscilagdo até, aproximadamente, 300 segundos, atingindo em torno de 40 V ao final do
processo de anodizacao (1800 segundos). Isto, provavelmente, ocorreu devido a alta concentragdo de HF na
solugdo eletrolitica, o que provocou a dissolugdo do 6xido e a formagdo de poros. Como a intensidade de
formacao nesse oxido foi maior do que aquele formado sem a presenca de HF, o que ficou evidenciado pela
densidade de corrente medida, supdem-se que esse comportamento seja devido a migracdo do ion fluoreto
através do oOxido, formando uma camada porosa [24]. Esse comportamento nao foi verificado por Bianchin
[26] na anodizagdo feita com catodo de platina, em que o potencial se manteve constante até 100 V. Além
disso, as amostras anodizadas com catodo de platina apresentaram potencial 3,27 vezes maior (2,36 V/s) do
que as anodizadas com céatodo de ago inoxidavel, o que pode estar associado a dissolugdo quimica do catodo
de aco inoxidavel no eletrélito 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 oscilagfes
da densidade de corrente, até 300 segundos, no valor de 12 a 7 mA.cm™, atingindo valor aproximado de 13
mA.cm™ 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?,
chegando a 12,10 mA.cm™ em 1800 segundos. Os autores descrevem a formagao da camada barreira (com a
diminuicdo da densidade de corrente) e o subsequente crescimento da camada exterior hanoporosa (com au-
mento da densidade de corrente) e sua estabilizagdo. Porém, nos experimentos realizados por Bianchin et al.
[26] nédo se observaram oscilagfes da densidade de corrente, o que pode estar relacionado a elevada quanti-
dade de HF no meio, fazendo com que o éxido apresente comportamento irregular devido & formacg&o da ca-
mada porosa.

3.1.3 Analise dos transientes das amostras anodizadas 0,3 mol.L™ 4cido oxalico + 1 % HF

Observa-se que as amostras anodizadas em menor concentracdo 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 formacéo de um 6xido com menor taxa de dissolugdo. Depois disso, ocorre uma
diminuicdo da corrente até aproximadamente 2 mA.cm™. A partir dai, é possivel observar uma oscilacio 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™. Esse comportamento é devido ao eletrélito que contém HF em sua
composicao. Isso causa oscilages na densidade de corrente, pois o acido penetra nos poros causando a dimi-
nuicao da resistividade do 6xido. Esse mesmo comportamento foi observado na amostra contendo 2,24 % HF,
porém com maior intensidade, o que ja era esperado, uma vez que a quantidade de HF é maior. Nota-se que
a diminuicdo da concentracdo de HF no eletrdlito de anodizacao ainda provoca intensa dissolugdo no dxido, o
que foi observado com as oscilages e aumento da densidade de corrente ao longo do processo.

3.1.4 Andlise dos transientes das amostras anodizadas em 0,3 mol.L™* acido oxalico + 1 % HF + 1 % v/v
glicerina

As amostras anodizadas com adicdo de 1 % v/v glicerina apresentaram comportamento semelhante as que
ndo continham esta substincia. A taxa de anodizacdo parece ndo ter sido influenciada pela adicdo de glicerina,
1,53 (AOHF1GLIC1-5) e 1,62 V/s (AOHF1GLIC1-30). N&o se observou oscilacdo da densidade de corrente
até 300 segundos. No entanto, 0 aumento quase linear da corrente ocorreu em um tempo de 600 segundos,
(AOHF1GLIC1-30), menor em comparacdo ao da amostra de 1 % HF que foi de 1000 segundos, (AOHF1-
30). Isto indica que a glicerina pode no ter evitado a formacdo da camada porosa.
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3.2 ANALISE MORFOLOGICA DAS AMOSTRAS ANODIZADAS

3.2.1 Morfologia das amostras anodizadas em 0,3 mol.L™ acido oxélico.

A Figura 3 mostra as micrografias a0 MEV das amostras anodizadas em acido oxalico, em 100 V por 5 e 30
minutos. Observa-se que a amostra anodizada em 5 minutos (Figura 3-a) apresenta uma superficie homogeé-
nea, encobrindo as concavidades oriundas do processo de decapagem. Isto indica a formagéao de 6xido do tipo
barreira. J4 a amostra anodizada em 30 minutos (Figura 3-c) apresenta poros na superficie, indicando um
provavel processo de dissolugdo, 0 que ndo era esperado, uma vez que a densidade de corrente final foi prati-
camente nula para esta condicdo de anodizacdo. Esse comportamento ndo foi observado por Bianchin et al.
[26], que obteve morfologia homogénea, sem poros, nestas condi¢fes de anodizacédo, porém utilizando cato-
do de platina. A Unica diferenca observada entre o processo utilizado por Bianchin et al. [26] e o processo
mostrado neste trabalho é o uso de catodo de ago inoxidavel ao invés da platina, que poderia ser o responsa-
vel pela formag&o dos poros.
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Figura 3: Micrografias com vistas de topo e segdo transversal das amostras anodizadas em 0,3 mol.L™ 4cido oxalico,
12,73 mA.cm™, 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™ acido oxalico + 2,24 % HF

A Figura 4 mostra o niébio anodizado em acido oxalico com 2,24 % HF nos tempos de 5 e 30 minutos. Ob-
serva-se que a amostra anodizada em 5 minutos apresenta poros, 0s quais parecem ocorrer ao longo das con-
cavidades esféricas, obtidas devido ao processo de decapagem. Isso indica o inicio da formacdo de 6xido
poroso, decorrente do eletrdlito. De acordo com Choi et al. [4], esse comportamento ocorre devido ao tempo
de anodizagdo elevado (12 horas), em que parte da camada de o0xido é completamente dissolvida, resultando
em uma estrutura ndo-planar. No entanto, na amostra mostrada neste trabalho, o tempo de anodizacéo foi de
5 minutos, 0 que nao concorda com o exposto pelo autor Bianchin et al. [26] que também obteve estrutura
porosa, anodizando nas mesmas condigdes deste trabalho, porém com catodo de platina. Além disso, este
resultado esta de acordo com a densidade de corrente observada por Bianchin et al., na qual ocorreram osci-
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lacBes, em que a densidade de corrente final atinge 12 mA.cm™.

Na amostra anodizada em 30 minutos, a dissolugdo foi mais intensa, devido ao tempo de processo, e
houve a formagdo de camadas descontinuas de dxido e microcones. Este evento pode ser atribuido & dissolu-
¢ao provocada pelo HF, caracterizando a dissolugdo da camada porosa e inicio da formagéo de nova camada
de 6xido. Este comportamento foi da mesma forma conferido por Bianchin et al. [26], que ap6s observar es-
tas formacgdes simultaneas entre 6xidos barreiras e 6xidos porosos, propds um modelo de formagéo de dxido
de acordo com o tempo de anodizacdo. O modelo descreve o crescimento de camadas descontinuas e micro-
cones, sendo que os dois tipos de formagdes foram observados nas micrografias da amostra anodizada em
2,24 % HF, no tempo de 30 minutos.

L vy

Figura 4: Micrografias com vistas de topo e segdo transversal das amostras anodizadas em 0,3 mol.L™* 4cido oxélico +
2,24% HF, 12,73 mA.cm™, 100 V, em 5 e 30 min.

3.2.3 Morfologia das amostras anodizadas em 0,3 mol.L™ acido oxéalico + 1 % HF

Na Figura 5 sdo apresentadas as micrografias das amostras de niébio anodizadas em &cido oxalico com 1 %
HF por 5 e 30 minutos. Na amostra anodizada por 5 minutos observa-se a formagdo de poros na superficie,
com protuberancias crescendo na base do dxido. De acordo com Bianchin et al. [26], em seu modelo ocorre a
formacéo de protuberéncias decorrentes da formagdo de dxido cristalino. Tanto nesta quanto na amostra ano-
dizada por 30 minutos, nota-se a formacdo de poros bem mais definidos do que aqueles formados em 2,24 %
HF, indicando a menor dissolugdo provocada neste eletrélito, o que ja era esperado com a diminuicdo da
quantidade de HF. O aumento do tempo de anodizacgdo provoca maior dissolugdo no 6xido, com formacéo de
cones e camadas descontinuas.
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Figura 5: Micrografias com vistas de topo e segdo transversal das amostras anodizadas em 0,3 mol.L™ 4cido oxélico + 1
% HF, 12,73 mA.cm™, 100 V, em 5 e 30 minutos.

3.2.4 Morfologia das amostras anodizadas em 0,3 mol.L™" 4cido oxalico + 1 % HF + 1 % glicerina

Na Figura 6 sdo apresentadas as micrografias das amostras anodizadas em &cido oxalico com 1 % de HF e
com adicdo de 1 % de glicerina, nos tempos de 5 e 30 minutos. Apesar do eletrélito apresentar HF em sua
composicao, observa-se a formacdo de camada porosa, porém néo se observa diferenca na morfologia com
relacdo as amostras anodizadas sem a adicdo da glicerina. Da mesma forma, Bervian et al. [28], em sua pu-
blicagdo, mencionam que na anodizagdo de aco inoxidavel em eletrélito H,SO, o processo de dissolugdo foi
menos intenso com a adicdo de glicerina, e explica isto devido a diminui¢do da condutividade do eletrolito,
reduzindo o processo de dissolucéo e a formacdo de poros. Wu et al. [29] obteve revestimento ceramico em
magnésio fundido AZ91D pelo processo de MAO (Micro-arc Oxidation) em eletrélito contendo glicerina e
silicato. Os autores observaram que a adi¢do de glicerina ao eletr6lito melhorou o desempenho do revesti-
mento ceramico, com a obtengdo de menos poros e microfissuras. Os poros da amostra obtido a partir do ele-
trélito livre de glicerina apresentou um didmetro de 8,5 nm. O didmetro da amostra obtida com 4 mL.L™" de
glicerina foi de 2,63 nm. A adic8o de glicerina no eletrélito de silicato aumentou a capacidade de unidade de
area de adsorcéo de fons negativos na molécula de silicato, melhorando a capacidade e a resisténcia a corro-
sdo do revestimento de MAO, e consequentemente diminuindo a quantidade de fons F~ livres para dissolugéo
e formacéo e poros.
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Figura 6: Micrografias com vistas de topo e segdo transversal das amostras anodizadas em 0,3 mol.L™ 4cido oxélico + 1
% HF + 1 % glicerina, 12,73 mA.cm, 100 V, em 5 e 30 min.

4. CONCLUSAO

O presente trabalho apresentou os resultados de anodizagdo das amostras de nidbio puro, em eletrélitos a
base de acido oxalico com adicdes de acido fluoridrico e glicerina. A partir deste estudo, foi possivel testar a
influéncia da adicdo de 4cido fluoridrico em diferentes concentragdes, identificando que a diminuicdo da
concentracdo de &cido fluoridrico favorece a formagdo de estruturas porosas mais ordenadas, com menor
dissolugdo. A adicdo de glicerina diminuiu o processo de dissolugdo, porém, embora tenha havido formagéo
de camada porosa, ndo foi verificado diferenga morfolégica com relagdo a amostra sem glicerina. Quanto ao
uso do catodo de aco inoxidavel, apesar de ter ocorrido formagé&o de produto de corrosdo em sua superficie,
influenciando os resultados das anodizagdes, observa-se que é possivel e viavel, industrialmente, o uso deste
material.
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