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Resumo

Nos últimos anos, alumina anódica porosa tem atraído interesse devido ao arranjo regular dos 
nanoporos, à possibilidade de controle de seu diâmetro, e grande área de superfície específica. 
Neste trabalho foram obtidas estruturas de alumina anódica porosa por meio da anodização em duas
etapas de uma liga de alumínio AA 1050 em eletrólito de H2SO4. As amostras foram anodizadas 
durante 4 e 8 h. A técnica de microscopia eletrônica de varredura com canhão de emissão de 
elétrons foi utilizada para a avaliação morfológica da superfície. Os nanoporos formados após 4h de
anodização apresentaram distribuição homogênea na superfície da liga e diâmetro médio de 25 nm, 
enquanto que após 8h de anodização os nanoporos apresentaram-se com formato irregular e 
distribuição não homogênea.
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Introdução

Alumina anódica porosa (AAP) tem atraído muito interesse devido ao arranjo regular de nanoporos 
devido a facilidade de controle do diâmetro, grande área de superfície específica, baixo custo, boa 
estabilidade térmica, ausência de toxicidade e biocompatibilidade (PICKETT, 2012). Devido a essas
características, as estruturas OAA têm sido utilizadas em aplicações como processos de filtração 
(GONG et al., 2001), biossensores (MACIAS et al., 2013), sensores de oxigênio (WU et al., 2007), 
catálise (EDDY et al., 2011), entre outras. Além disso, o arranjo geométrico dos nanoporos torna 
possível utilizar a alumina como molde para a síntese de várias nanoestruturas (BOCHETTA et al., 
2008), como nanotubos, nanobastões e nanofios que apresentam muitas vantagens em áreas de 
aplicação avançadas devido a suas propriedades químicas, físicas, mecânicas e ópticas únicas 
(WANG et al.., 2013; ZARASKA et al., 2014; LEE et al., 2014) A anodização é um processo 
eletroquímico de oxidação utilizado para aumentar a espessura da camada de óxido nativo na 
superfície de metais como Al, Ti, Nb, Zr, ou de semicondutores (LEE, 2010). Em geral, a 
anodização do alumínio pode resultar em dois tipos diferentes de óxido anódico, dependendo da 
natureza do eletrólito usado: uma camada de óxido compacta e não-porosa, tipo barreira, forma-se 
quando são utilizados eletrólitos neutros. Quando são utilizados eletrólitos ácidos forma-se uma 
camada de óxido do tipo porosa. A estrutura porosa é um arranjo de células hexagonais auto 
organizadas com poros cilíndricos de tamanhos variáveis com diâmetros entre 25 – 250 nm e com 
profundidades de até 100 nm, dependendo das condições utilizadas (YAN et al., 2003). Esses poros 
se estendem através do filme desde a superfície do óxido até a fina camada tipo barreira na interface
óxido/metal (LEE, 2010). Para obter estruturas AAP auto-organizadas utiliza-se o método de 
anodização em duas etapas (MASUDA e FUKUDA, 1995). A primeira etapa resulta na formação de
uma camada de óxido irregular (JANI et al., 2013; ZARASKA et al., 2016) que é removida 
quimicamente e as nanoconcavidades obtidas servem como sítios para nucleação de paredes de 
poros altamente organizadas numa segunda etapa de anodização (CHAHROUR et al., 2015; 
ZARASKA et al., 2010). Após a remoção química do óxido crescido, um molde côncavo periódico 
é formado sobre a superfície do alumínio e atua como máscaras para a segunda anodização. Após a 
remoção química do óxido crescido, um molde côncavo periódico é formado sobre a superfície do 
alumínio e atua como máscaras para a segunda anodização. Nesta etapa, a duração do processo 
influencia o grau de ordenamento dos poros e algumas características estruturais de membranas de 
AAP. A presença de elementos de liga afeta a velocidade de crescimento do AAP e a microestrutura 
dos filmes anódicos (ZARASKA et al., 2010) Os principais parâmetros que devem ser controlados, 
e que afetam a formação de alumina nanoporosa são a voltagem ou densidade de corrente de 
anodização, o tempo de anodização, o tipo e a concentração do eletrólito, o pH, e a temperatura 
(ZARASKA et al., 2014; LEE e PARK, 2014; JANI et al., 2013; Zaraska et al., 2016). O 
mecanismo de crescimento do óxido e formação de nanoporos resulta de um escoamento da 
alumina anódica devido à combinação de tensões de crescimento e plasticidade. As tensões que 
guiam o escoamento do material são devidas à eletroestricção da camada de óxido que torna-se 
plástica sob a ação de um campo elétrico. O escoamento do material prossegue da camada barreira 
até as paredes dos poros formando colunas de alumina numa estrutura auto-organizada (LEE, 
2010). Este trabalho teve por objetivo estudar a influência do tempo na segunda etapa de 
anodização sobre o diâmetro e a distribuição dos nanoporos formados sobre a liga AA 1050.



Material e métodos

Substratos Amostras de alumínio 1050, de composição química nominal em %peso 0,25 Si; 0,40 
Fe; 0,05 Cu; 0,05 Mn; 0,05 Mg; 0,05 Zn; 0,05 Ti e 99,5 mín Al, de dimensões 50 x 20 x 2 mm 
foram lavadas em banho ultrassônico por 3 minutos em etanol para remover impurezas da 
superfície. A seguir, as amostras foram polidas eletroliticamente. Polimento eletrolítico Para o 
polimento eletrolítico foi utilizada uma solução aquosa de 15 %p de Na2CO3 e 5 %p Na3PO4 a 

75°C e o pH foi mantido em 13. O processo foi executado em duas etapas de 30 minutos cada, com 
agitação constante em ambas as etapas. Na primeira etapa utilizou-se tensão de 5 V e na segunda 
etapa uma tensão de 1 V. A amostra foi utilizada como anodo e como catodo foi utilizado um 
eletrodo de aço inoxidável AISI 316. Os valores de corrente foram monitorados durante todo o 
experimento. Concluído o eletropolimento, as amostras foram enxaguadas em água e etanol, e 
secas. Anodização O processo de anodização foi realizado em duas etapas. A amostra de alumínio 
foi utilizada como anodo e o eletrodo de chumbo como catodo. Foi aplicada uma tensão constante 
de 25 V tanto na primeira quanto na segunda etapa. Como eletrólito foi utilizada uma solução 
aquosa de 0,45 M de ácido sulfúrico mantida a 20 °C. Na primeira etapa, a amostra foi anodizada 
por 60 minutos. A seguir, a camada de óxido irregular foi removida por ataque químico em uma 
solução aquosa de 6 %p H3PO4 e 1,8 %p H2CrO4 a 60 °C por 30 minutos. Posteriormente, a 

amostra foi lavada em etanol no banho ultrassônico por 3 min e seca. Na segunda etapa, a amostra 
foi anodizada por 4 e 8 h. Foram mantidos os mesmos parâmetros adotados na primeira etapa de 
anodização. A seguir, a amostra foi lavada em etanol em banho ultrassônico por 3 minutos e seca. 
Em ambas etapas a corrente foi monitorada. Caracterização As observações morfológicas e medidas
de diâmetro dos nanoporos na superfície das amostras foram feitas utilizando-se um microscópio 
eletrônico de varredura com canhão de emissão de campo Jeol, modelo JSM6701F, acoplado a um 
equipamento de análise química de microrregiões por energia dispersiva (EDS). 

Resultado e discussão

Durante o processo de eletropolimento a corrente foi monitorada continuamente e permaneceu 
constante em 2,5 ± 0.2 A. Nas duas etapas de anodização a corrente manteve-se constante em 0,2 ± 
0.1 A. Na figura 1 estão apresentadas as imagens obtidas por microscopia eletrônica de varredura da
superfície das amostras de alumínio AA 1050 anodizadas por 4 e 8 h em solução aquosa 0,45 M de 
H2SO4. Observa-se que o tempo de anodização influencia a morfologia dos nanoporos. Na figura 1a

está apresentada a superfície da amostra anodizada por 4 h. Observam-se poros de diâmetro médio 
25 nm, homogeneamente distribuídos nessa superfície. A figura 1b é a superfície da amostra 
anodizada por 8 h. Observa-se que não houve formação de poros com tamanhos ou distribuição 
regulares. Resultados semelhante foi reportado na literatura (ATES et al., 2018). Na figura 2 está 
apresentada a análise química feita por EDS na superfície da amostra anodizada por 4 h. Observa-se
a presença de alumínio e oxigênio formando, possivelmente, o composto Al2O3. A presença de 

enxofre deve-se, provavelmente, a contaminação devido ao eletrólito utilizado. O resultado para a 
amostra anodizada por 8 h é semelhante.

Figura 1



Imagens de microscopia eletrônica de varredura da superfície das amostras de AA 1050 após a segunda anodização. (a) 4 horas 
(b) 8 horas.

Figura 2

Espectro de EDS da amostra anodizada por 4 h.

Conclusões

O processo de anodização em duas etapas, contendo uma etapa intermediária de dissolução do 
óxido, foi utilizado para o crescimento de alumina anódica nanoporosa utilizando-se como eletrólito
uma solução aquosa 0,45 M de H2SO4. Verificou-se que o tempo de anodização, durante a segunda 
etapa, influencia a circularidade, a distribuição e as dimensões dos nanoporos. A amostra anodizada 
por 4 h apresentou poros arredondados, homogeneamente distribuídos na superfície, com diâmetro 
médio de 25 nm.
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