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Øèðîêî èñïîëüçóåìîå íàíîêîìïîçèòíîå ïîêðûòèå ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ïîðèñòûé àíîäíûé

îêñèä àëþìèíèÿ, îêðàøåííûé îñàæäåííûìè â ïîðû ÷àñòèöàìè ìåòàëëîâ èëè èõ ñîåäèíå-

íèé. Âíåäðåíèå â ïîðû ðàññåèâàþùèõ ñâåò ÷àñòèö íàíîðàçìåðíîãî äèàìåòðà ìåíÿåò îïòè-

÷åñêèå ñâîéñòâà àíîäíîãî îêñèäà, à èììîáèëèçàöèÿ íàíî÷àñòèö ìåòàëëà â ïîðàõ îáåñïå÷è-

âàåò èõ óñòîé÷èâîñòü ê êîððîçèè. Â ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ çàùèò-

íî-äåêîðàòèâíûõ ïîêðûòèé ÷åðíîãî öâåòà íà ïîâåðõíîñòè àëþìèíèåâîãî ñïëàâà ÀÌã5.

Ìîðôîëîãèþ ïîâåðõíîñòè îáðàçöîâ àíàëèçèðîâàëè ñ ïîìîùüþ àòîìíîé ñèëîâîé ìèêðîñêî-

ïèè, ýëåêòðîôèçè÷åñêèå ñâîéñòâà — ìåòîäîì ýëåêòðîõèìè÷åñêîé èìïåäàíñíîé ñïåêòðî-

ñêîïèè. Âûïîëíåíî èçó÷åíèå êèíåòèêè ðîñòà àíîäíîãî ïîêðûòèÿ, îïðåäåëåíû îïòèìàëü-

íûå óñëîâèÿ ôîðìèðîâàíèÿ íà ïîâåðõíîñòè ñïëàâà ðåãóëÿðíî ïîðèñòîãî îêñèäíîãî ïîêðû-

òèÿ òîëùèíîé 10 – 12 ìêì ñ äèàìåòðîì ðåãóëÿðíûõ ïîð 15 ± 5 íì. Ïîêàçàíî, ÷òî ïîñëåäó-

þùåå ýëåêòðîõèìè÷åñêîå îêðàøèâàíèå â òå÷åíèå 15 ìèí äàåò âîçìîæíîñòü ïîëó÷èòü ÷åð-

íûé öâåò ïîêðûòèé çà ñ÷åò îñàæäåíèÿ â ïîðû íàíî÷àñòèö Cu è/èëè CuO. Ìîäåëèðîâàíèå

ýëåêòðè÷åñêèõ ýêâèâàëåíòíûõ ñõåì ïîçâîëèëî âûäåëèòü è ðàññ÷èòàòü ýëåêòðè÷åñêèå ïàðà-

ìåòðû, îòâå÷àþùèå ðàçëè÷íûì ñëîÿì, âûÿâèòü èõ çàêîíîìåðíûå èçìåíåíèÿ ïîñëå îêðà-

øèâàíèÿ è ãèäðîòåðìàëüíîé îáðàáîòêè. Óñòàíîâëåíà âûñîêàÿ êîððîçèîííàÿ ñòîéêîñòü

ýëåêòðîõèìè÷åñêè îêðàøåííûõ àíîäèðîâàííûõ îáðàçöîâ ñïëàâà, ïîäâåðãíóòûõ ãèäðîòåð-

ìàëüíîé îáðàáîòêå. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû ïðè ïðèìåíåíèè

çàùèòíî-äåêîðàòèâíûõ àíîäíûõ ïîêðûòèé äëÿ èçãîòîâëåíèÿ, íàïðèìåð, ïàíåëåé ñîëíå÷-

íûõ áàòàðåé áëàãîäàðÿ âûñîêîìó ïîãëîùåíèþ è íèçêîé îòðàæàòåëüíîé ñïîñîáíîñòè ÷åð-

íîãî ïîêðûòèÿ.
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A widely used nanocomposite coating is a porous anodic alumina colored by particles of metals or their

compounds deposited into the pores. The insertion of light-scattering nanosized particles into the pores

changes the optical properties of the anodic oxide, whereas the immobilization of metal nanoparticles in

pores ensures their corrosion resistance. We present the results of studying black protective and decora-

tive coatings on the surface of AMg5 aluminum alloy. The surface morphology of the samples was analyzed

using atomic force microscopy, and the electrophysical properties were monitored by electrochemical im-

pedance spectroscopy (EIS). The growth kinetics of the anodic coating has been studied, and optimal con-

ditions for the formation of a regularly porous oxide coating 10 – 12 ìm thick with a regular pore diameter

of 15 ± 5 nm on the alloy surface were determined. It is shown that subsequent electrochemical coloring
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for 15 min makes it possible to obtain a black color of the coatings due to the deposition of Cu and/or CuO

nanoparticles into the pores. Simulation of electrical equivalent circuits makes it possible to separate and

calculate the electrical parameters corresponding to different layers and elucidate their regular changes

after coloring and hydrothermal treatment. The high corrosion resistance of electrochemically colored an-

odized alloy samples subjected to hydrothermal treatment has been revealed. The results obtained can be

used in the application of protective and decorative anodic coatings for the manufacture, for example, of

solar panels due to the high absorption and low reflectivity of black coatings.

Keywords: anodizing of aluminum alloy; protective and decorative coatings; atomic force microscopy;

electrochemical impedance spectroscopy; electrochemical coloring; hydrothermal processing; equivalent

electrical circuit; modeling.

Ââåäåíèå

Ýëåêòðîõèìè÷åñêîå àíîäèðîâàíèå àëþìèíèÿ

è íåêîòîðûõ åãî ñïëàâîâ — ïðîñòîé è íàäåæíûé

ìåòîä ïîëó÷åíèÿ ñàìîîðãàíèçîâàííûõ ïîðèñòûõ

îêñèäíûõ ïîêðûòèé [1 – 3]. Òàêèå ïîêðûòèÿ

ìîæíî äîïîëíèòåëüíî ìîäèôèöèðîâàòü ïóòåì

îñàæäåíèÿ â ïîðû ðàçëè÷íûõ ìåòàëëîâ (Cu, Ni,

Sn, Pb, Fe è äð.) èëè èõ ñîåäèíåíèé. Âíåäðåíèå

÷àñòèö ìåòàëëîâ â ñàìîîðãàíèçîâàííóþ ìàòðèöó

ïîðèñòîãî àíîäíîãî îêñèäà àëþìèíèÿ ïðèçíàíî

áàçîâûì ïîäõîäîì äëÿ ôîðìèðîâàíèÿ óñòîé÷è-

âûõ è ôóíêöèîíàëüíûõ íàíîêîìïîçèòíûõ ïî-

êðûòèé. Ïî ñóòè ðå÷ü èäåò î ïîëó÷åíèè íàíîêîì-

ïîçèòíûõ ïîêðûòèé, â êîòîðûõ àêòèâíûé êîìïî-

íåíò (íàïðèìåð, íàíî÷àñòèöû ñåðåáðà) çàêëþ÷åí

â õèìè÷åñêè èíåðòíóþ ïî îòíîøåíèþ ê íåìó

ìàòðèöó (ïîðèñòûé îêñèä àëþìèíèÿ), ïðåäîòâðà-

ùàþùóþ àãðåãàöèþ ÷àñòèö è çàùèùàþùóþ èõ

îò âíåøíèõ âîçäåéñòâèé.

Ñóùåñòâóþùèå òåõíîëîãèè ñîçäàíèÿ çà-

ùèòíî-äåêîðàòèâíûõ ïîêðûòèé íà àëþìèíèè

èëè åãî ñïëàâàõ, êàê ïðàâèëî, ïðåäóñìàòðèâàþò

ïðåäâàðèòåëüíîå ôîðìèðîâàíèå àíîäíîãî îêñèä-

íîãî ñëîÿ ïîðèñòîãî òèïà ñ ïîñëåäóþùèì àäñîð-

áèðóþùèì îêðàøèâàíèåì â îðãàíè÷åñêèõ êðàñè-

òåëÿõ èëè ýëåêòðîõèìè÷åñêèì îêðàøèâàíèåì

(ÝÕÎ) â ðàñòâîðàõ ìèíåðàëüíûõ ñîëåé [4]. Ïðè

ýòîì ÷àñòèöû ìåòàëëîâ èëè èõ ñîåäèíåíèé âíå-

äðÿþòñÿ â ïîðû ïîðèñòîãî àíîäíîãî îêñèäíîãî

ïîêðûòèÿ (ÀÎÏ) (ïðè àäñîðáöèîííîì îêðàøè-

âàíèè îíè ðàñïîëàãàþòñÿ â ïîðàõ âáëèçè èõ âû-

õîäà, à ïðè ÝÕÎ — ñíà÷àëà îñåäàþò íà äíî ïîð,

à çàòåì ïîñòåïåííî èõ çàïîëíÿþò).

Àíîäèðîâàíèå â âîäíîì ðàñòâîðå ñåðíîé êè-

ñëîòû ïîñòîÿííûì òîêîì — óíèâåðñàëüíûé ñïî-

ñîá îáðàáîòêè àëþìèíèÿ è àëþìèíèåâûõ ñïëà-

âîâ, ïîçâîëÿþùèé ïîëó÷èòü ïîêðûòèÿ, îáëàäà-

þùèå âûñîêèìè çàùèòíî-äåêîðàòèâíûìè ñâîé-

ñòâàìè. Âíåøíèé âèä, ñòðóêòóðà è ñâîéñòâà

îêñèäíûõ ïîêðûòèé çàâèñÿò îò ÷èñòîòû àëþ-

ìèíèÿ, ñîñòàâà ñïëàâà, ýëåêòðîëèòà, à òàêæå îò

ìåòîäà ïîäãîòîâêè ïîâåðõíîñòè äî àíîäèðîâàíèÿ

è äîïîëíèòåëüíîé îáðàáîòêè ïîêðûòèÿ [4, 5].

Ñâîéñòâà îêñèäíûõ ïîêðûòèé, ïîëó÷åííûõ íà

ðàçëè÷íûõ ñïëàâàõ, îòëè÷àþòñÿ ýëåêòðîôèçè-

÷åñêèìè õàðàêòåðèñòèêàìè è êîððîçèîííîé ñòîé-

êîñòüþ â àãðåññèâíûõ ñðåäàõ [4 – 6]. Ïðè ðàâíûõ

òîëùèíàõ îêñèäîâ áîëåå âûñîêèìè êîððîçèîí-

íî-çàùèòíûìè ñâîéñòâàìè îáëàäàþò ïëåíêè, îá-

ðàçîâàííûå íà àëþìèíèè è åãî ãîìîãåííûõ ñïëà-

âàõ ñ ìàãíèåì.

Àíîäèðîâàííûå äåòàëè ìîãóò îêðàøèâàòüñÿ

â ðàçëè÷íûå òîíà è öâåòà êàê â õîäå ñàìîãî ïðî-

öåññà àíîäèðîâàíèÿ, òàê è ïîñëå íåãî. ÝÕÎ àíî-

äèðîâàííîãî àëþìèíèÿ çàêëþ÷àåòñÿ â êàòîäíîé

ïîëÿðèçàöèè èëè âîçäåéñòâèè ïåðåìåííûì òî-

êîì â ýëåêòðîëèòàõ, ñîäåðæàùèõ ñîëè ìåòàëëîâ.

Öâåò çàâèñèò îò ñîñòàâà ýëåêòðîëèòà. Ñ ïîìîùüþ

ÝÕÎ ìîæíî ïîëó÷èòü îòòåíêè îò ñâåòëî-âèøíå-

âîãî äî ÷åðíîãî (íàïðèìåð, â ðàñòâîðå CuSO4 +

MgSO4) èëè îòòåíêè æåëòîãî (â ðàñòâîðå KMnO4)

[6]. Ïðè ýòîì ñâåòîñòîéêîñòü öâåòíûõ ïîêðûòèé

íà àëþìèíèè è ðÿäå åãî ñïëàâîâ, ïîëó÷åííûõ

ÝÕÎ, ìàêñèìàëüíà ïî ñðàâíåíèþ ñ äðóãèìè ìåòî-

äàìè [4].

Àëþìèíèåâûå ñïëàâû ñ çàùèòíî-äåêîðàòèâ-

íûì àíîäíûì ïîêðûòèåì ÷åðíîãî öâåòà àêòèâíî

èñïîëüçóþò äëÿ èçãîòîâëåíèÿ, íàïðèìåð, ñåëåê-

òèâíûõ ïàíåëåé ñîëíå÷íûõ áàòàðåé (ñîëíå÷íûõ

âîäîíàãðåâàòåëåé è îïðåñíèòåëåé) áëàãîäàðÿ

âûñîêîìó ïîãëîùåíèþ è íèçêîé îòðàæàòåëüíîé

ñïîñîáíîñòè [7 – 11]. Àëþìîîêñèäíûå ïîêðûòèÿ,

ñôîðìèðîâàííûå íà òåõíè÷åñêè ÷èñòîì àëþìè-

íèè (99,5 % Al) â ñåðíîêèñëîì ýëåêòðîëèòå è

ýëåêòðîõèìè÷åñêè îêðàøåííûå â ÷åðíûé öâåò â

ýëåêòðîëèòå, ñîäåðæàùåì CuSO4, èìåþò êîýô-

ôèöèåíò èíòåãðàëüíîãî ïîãëîùåíèÿ â äèàïàçîíå

äëèí âîëí ë = 350 – 2200 íì, áëèçêèé ê 85 %

[8, 9]. Ñ ïîìîùüþ ýíåðãîäèñïåðñèîííîãî ðåíòãå-

íîâñêîãî àíàëèçà áûëî óñòàíîâëåíî, ÷òî ýëåìåíò-

íûé ñîñòàâ îêðàøåííîãî â ÷åðíûé öâåò â ðàñòâî-

ðå CuSO4 ïîðèñòîãî ÀÎÏ íà àëþìèíèè ñîäåðæèò

O, Al, S è Cu [8]. Âåðîÿòíî, ÷åðíûé öâåò àíîäíîé

ïëåíêè îáåñïå÷èâàåòñÿ ìåäüþ, îñàæäåííîé â

ïîðû îêðàøåííîé ïëåíêè. Îäíàêî åñëè ïðèíÿòü

âî âíèìàíèå ìåõàíèçì ÝÕÎ ïîðèñòîãî àíîäíîãî

îêñèäà àëþìèíèÿ [12, 13], òî ìîæíî ïðåäïî-

ëîæèòü, ÷òî ïðîöåññ îñàæäåíèÿ ìåäè ñîïðîâîæ-

äàåòñÿ åå îêèñëåíèåì. Êðîìå òîãî, ÷åðíûé öâåò

ïîêðûòèé, ýëåêòðîõèìè÷åñêè îêðàøåííûõ â ðàñ-

òâîðàõ íà îñíîâå CuSO4, ìîæåò ñâèäåòåëüñòâî-

âàòü î ïðèñóòñòâèè îêñèäà äâóõâàëåíòíîé ìåäè
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CuO. Îöåíêà êîëè÷åñòâà ìåäè, âíåäðåííîé â

ïîðû ïðè îêðàøèâàíèè â ðàñòâîðå íà îñíîâå

ñóëüôàòà ìåäè, ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé

ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé

ïîêàçàëà, ÷òî êîëè÷åñòâî îñàæäåííîé â ïîðàõ

ìåäè ïðîïîðöèîíàëüíî âðåìåíè îêðàøèâàíèÿ

[9]. Òàê, äëÿ ÀÎÏ òîëùèíîé îêîëî 20 ìêì, ñôîð-

ìèðîâàííîãî â 15 %-é H2SO4 ïðè ïëîòíîñòè òîêà

ja = 15 ìÀ/ñì2, çà 10 ìèí îêðàøèâàíèÿ ìàññà îñà-

æäåííîé â ïîðàõ ìåäè íà åäèíèöó ïëîùàäè ïî-

âåðõíîñòè ñîñòàâèëà mCu 
 300 ìêã/ñì2.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ÷åðíîãî öâåòà àíîäèðîâàííûõ

â ñåðíîêèñëîì ýëåêòðîëèòå ïîêðûòèé íà àëþìè-

íèåâûõ ñïëàâàõ òîëùèíà îêñèäíîãî ñëîÿ äîëæíà

áûòü íå ìåíåå 10 ìêì [5, 6]. Îäíàêî òîëùèíà îê-

ñèäà, òðåáóåìàÿ äëÿ îêðàøèâàíèÿ, ìåíÿåòñÿ â çà-

âèñèìîñòè îò ìàðêè ñïëàâà. Ïîýòîìó äëÿ óäîâëå-

òâîðèòåëüíîãî îêðàøèâàíèÿ îêñèäíîãî ïîêðû-

òèÿ íåîáõîäèìî ýêñïåðèìåíòàëüíî ïîäáèðàòü

òîëùèíó ÀÎÏ äëÿ êàæäîãî àëþìèíèåâîãî ñïëà-

âà. Äëÿ ïîâûøåíèÿ çàùèòíûõ ñâîéñòâ ÀÎÏ íà

àëþìèíèè è åãî ñïëàâàõ èñïîëüçóþò îáðàáîòêó

àíîäèðîâàííîãî èëè àíîäèðîâàííîãî è îêðà-

øåííîãî èçäåëèÿ â ãîðÿ÷åé âîäå (ãèäðîòåðìàëü-

íóþ îáðàáîòêó), êîòîðóþ ÷àñòî íàçûâàþò «íà-

ïîëíåíèåì» [14, 15]. Òàêàÿ äîïîëíèòåëüíàÿ îáðà-

áîòêà âûçûâàåò çàïîëíåíèå èëè çàêóïîðêó ïîð,

÷òî ñïîñîáñòâóåò óëó÷øåíèþ àíòèêîððîçèîííûõ

ñâîéñòâ ïîðèñòûõ ïëåíîê.

Ýëåêòðîôèçè÷åñêèå ñâîéñòâà îêðàøåííûõ

ïîêðûòèé è êîððîçèîííóþ ñòîéêîñòü ÀÎÏ íà

àëþìèíèè ìîæíî èññëåäîâàòü ìåòîäîì ýëåêòðî-

õèìè÷åñêîé èìïåäàíñíîé ñïåêòðîñêîïèè (ÝÈÑ)

[16 – 22]. Èñïîëüçîâàíèå ÝÈÑ äàåò âîçìîæíîñòü

âûäåëèòü è ðàññ÷èòàòü ýëåêòðè÷åñêèå ïàðàìåò-

ðû, ñîîòâåòñòâóþùèå ðàçëè÷íûì ñëîÿì îêñèäíîé

ïëåíêè [16, 19]. Äàííûå èìïåäàíñíûõ ñïåêòðîâ,

èíòåðïðåòèðóåìûå ñ ïîìîùüþ ýêâèâàëåíòíûõ

ýëåêòðè÷åñêèõ ñõåì (ÝÝÑ), ïîçâîëÿþò íàéòè çíà-

÷åíèÿ ýëåìåíòîâ, êîëè÷åñòâåííî õàðàêòåðèçóþ-

ùèõ ñâîéñòâà ãðàíèöû ðàçäåëà ýëåêòðîä — ýëåê-

òðîëèò. Ïðîöåññû æå, ïðîòåêàþùèå íà ïîâåðõíî-

ñòè ìåòàëëè÷åñêèõ ýëåêòðîäîâ, âî ìíîãîì îáó-

ñëîâëåíû ñòðîåíèåì ïîâåðõíîñòíîãî ñëîÿ [16].

Òàêèì îáðàçîì, ÝÈÑ — ìåòîä íåðàçðóøàþùåãî

êîíòðîëÿ — ïîçâîëÿåò ñëåäèòü çà èçìåíåíèÿìè

ýëåêòðîôèçè÷åñêèõ ñâîéñòâ ÀÎÏ íà ïîâåðõíîñòè

àëþìèíèåâîãî ñïëàâà íà ðàçíûõ ñòàäèÿõ ïîëó÷å-

íèÿ îêðàøåííûõ êîìïîçèòíûõ ïîêðûòèé.

Öåëü ðàáîòû — èññëåäîâàíèå îñîáåííîñòåé

ôîðìèðîâàíèÿ, ìîðôîëîãèè è ýëåêòðîôèçè÷å-

ñêèõ ñâîéñòâ çàùèòíî-äåêîðàòèâíûõ àíîäíûõ

ïîêðûòèé ÷åðíîãî öâåòà íà ïîâåðõíîñòè äåôîð-

ìèðóåìîãî àëþìèíèåâîãî ñïëàâà ÀÌã5.

Ìàòåðèàëû, ìåòîäèêà, îáîðóäîâàíèå

Èññëåäîâàëè îáðàçöû äåôîðìèðóåìîãî ñïëà-

âà ÀÌã5. Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ ñïëàâà (ÃÎÑÒ

4784–97), % ìàññ.: Al — 91,9 – 94,68; Mg — 4,8 –

5,8; Mn — 0,5 – 0,8; Fe — <0,5; Si — <0,5; Zn —

<0,2; Cu — <0,1. Ðàçìåð îáðàçöîâ — 40 ×
× 20 × 5 ìì, ïëîùàäü àíîäèðóåìîé ïîâåðõ-

íîñòè — 8 ñì2.

Ïåðåä àíîäèðîâàíèåì îáðàçöû ìåõàíè÷åñêè

ïîëèðîâàëè, õèìè÷åñêè î÷èùàëè â 3 %-ì ðàñòâî-

ðå NaOH ïðè òåìïåðàòóðå T 
 40 °C. Çàòåì îáðàç-

öû òùàòåëüíî ïðîìûâàëè ïðîòî÷íîé âîäîïðî-

âîäíîé âîäîé è îïîëàñêèâàëè äèñòèëëèðîâàííîé

âîäîé. Àíîäèðîâàíèå îñóùåñòâëÿëè ïðè êîìíàò-

íîé òåìïåðàòóðå â 15 %-ì âîäíîì ðàñòâîðå H2SO4

â ãàëüâàíîñòàòè÷åñêîì ðåæèìå (ò.å. ïðè ïîñòîÿí-

íîé ïëîòíîñòè òîêà ja = 20 ìÀ/ñì2 íà ÿ÷åéêå) â

òå÷åíèå 40 ìèí.

Â ïðîöåññå ðîñòà ÀÎÏ çàâèñèìîñòü íàïðÿæå-

íèÿ îò âðåìåíè Ua(t) ðåãèñòðèðîâàëè ñ ïîìîùüþ

ýëåêòðîííîãî ñàìîïèñöà «ÝÐÁÈÉ-7115», ñâÿçàí-

íîãî ñ êîìïüþòåðîì.

Ýëåêòðîõèìè÷åñêîå îêðàøèâàíèå â ÷åðíûé

öâåò àíîäèðîâàííûõ îáðàçöîâ ñïëàâà ÀÌã5 ïðî-

âîäèëè â ðàñòâîðå 2 % CuSO4 + 2 % MgSO4 +

0,6 % H2SO4 ïðè ïåðåìåííîì íàïðÿæåíèè U 



 10 –12 Â â òå÷åíèå 15 ìèí ñ ïîñëåäóþùåé òùà-

òåëüíîé ïðîìûâêîé. Â êà÷åñòâå ýëåêòðîäîâ â

âàííå îêðàøèâàíèÿ êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû èñ-

ïîëüçîâàëè ãðàôèòîâûå ïëàñòèíû. Ïîñëå ÝÕÎ

îñóùåñòâëÿëè ãèäðîòåðìàëüíóþ îáðàáîòêó (ÃÒÎ)

(íàïîëíåíèå) îêðàøåííûõ èçäåëèé êèïÿ÷åíèåì

â äèñòèëëèðîâàííîé âîäå â òå÷åíèå 30 ìèí. Íà-

ïîëíåíèå ïðèâîäèò ê çàêðåïëåíèþ îêðàøèâà-

þùèõ ïèãìåíòîâ â ïîðàõ îêñèäà, óâåëè÷åíèþ

ñâåòî- è êîððîçèîííîé ñòîéêîñòè ïëåíîê [5, 18].

Ýëåêòðîôèçè÷åñêèå ñâîéñòâà îáðàçöîâ èçó÷à-

ëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäà ÝÈÑ. Ýëåêòðîôèçè-

÷åñêèå ïàðàìåòðû îïðåäåëÿëè â âîäíîì ðàñòâîðå

5 ã/ë C4H6O6 + 15 ã/ë H3BO3 ñ ïîìîùüþ èçìåðè-

òåëÿ èììèòàíñà «E7-20» â äèàïàçîíå ÷àñòîò îò

25 Ãö äî 100 êÃö [22]. Ðåãèñòðèðîâàëè ÷àñòîòíûå

çàâèñèìîñòè åìêîñòè Ñ, ñîïðîòèâëåíèÿ R, ìîäó-

ëÿ èìïåäàíñà |Z| è ôàçîâîãî óãëà ö. Ïî çàâèñè-

ìîñòÿì |Z|(f) è ö(f) îöåíèâàëè õàðàêòåðèñòèêè,

êîððåëèðóþùèå ñ ìîðôîëîãèåé ïîâåðõíîñòíîãî

ñëîÿ îêñèäíîé ïëåíêè. Ïî ðåçóëüòàòàì èçìåðå-

íèé ðàññ÷èòûâàëè âåùåñòâåííóþ (Z�) è ìíèìóþ

(Z��) ÷àñòè èìïåäàíñà, íåîáõîäèìûå äëÿ ïîñòðîå-

íèÿ äèàãðàììû Íàéêâèñòà Z��(Z�) è ìîäåëèðîâà-

íèÿ ÝÝÑ. Àíàëèç è ìîäåëèðîâàíèå èìïåäàíñíûõ

ñïåêòðîâ îñóùåñòâëÿëè ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììû

EIS Spectrum Analyzer [23], â êîòîðîé áûë ðåàëè-

çîâàí ïîäáîð ÝÝÑ ñ îïðåäåëåíèåì çíà÷åíèé ñî-

ñòàâëÿþùèõ ýëåìåíòîâ äëÿ ðàçíûõ ñòàäèé ïîëó-

÷åíèÿ çàùèòíî-äåêîðàòèâíûõ ïîêðûòèé.
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Ìîðôîëîãèþ ïîâåðõíîñòè îáðàçöîâ àíàëè-

çèðîâàëè ìåòîäîì àòîìíî-ñèëîâîé ìèêðîñêîïèè

(ÀÑÌ) ñ ïîìîùüþ ñêàíèðóþùåãî çîíäîâîãî ìèê-

ðîñêîïà «Ñîëâåð íåêñò» (Ðîññèÿ). Èñïîëüçîâàëè

âûñîêîðàçðåøàþùèå àëìàçîïîäîáíûå êàíòè-

ëåâåðû NSG10 DLC (äëèíà — 135 ìêì, ðåçîíàíñ-

íàÿ ÷àñòîòà — 190 – 325 êÃö, ðàäèóñ êðèâèç-

íû èãëû — 1 íì). Èçìåðåíèÿ âûïîëíÿëè â ðå-

æèìå ïîëóêîíòàêòíîé ìèêðîñêîïèè íà âîçäóõå.

Ðàçìåð îáëàñòè ñêàíèðîâàíèÿ ìåíÿëñÿ â äèàïà-

çîíå îò 1 äî 100 ìêì2, ñêàíèðîâàëè 2 – 4 ó÷àñòêà

ïîâåðõíîñòè.

Ïåðâè÷íóþ îáðàáîòêó è êîëè÷åñòâåííûé àíà-

ëèç ÀÑÌ-èçîáðàæåíèé ïîâåðõíîñòè ÀÎÏ ïðîâî-

äèëè ñ ïîìîùüþ ìîäóëÿ îáðàáîòêè èçîáðàæåíèé

Image Analysis P9 [24, 25]. Â ðåçóëüòàòå îïðåäå-

ëÿëè ëèíåéíûå ðàçìåðû îáúåêòîâ èçîáðàæåíèÿ,

ñòðîèëè 3D-èçîáðàæåíèÿ ó÷àñòêîâ ïîâåðõíîñòè.

Ïàðàìåòðû øåðîõîâàòîñòè ðàññ÷èòûâàëè ñ ïîìî-

ùüþ ïðîöåäóðû Roughness 3D (ISO 25178) [26].

Â Roughness 3D ðàññ÷èòûâàþòñÿ òàê íàçûâà-

åìûå S- èëè 3D-ïàðàìåòðû, õàðàêòåðèçóþùèå

ñòðóêòóðó ïîâåðõíîñòè ñ ó÷åòîì òîãî, ÷òî îíà ðàñ-

ïîëàãàåòñÿ â òðåõìåðíîì ïðîñòðàíñòâå è îïèñû-

âàåòñÿ ôóíêöèåé äâóõ ïåðåìåííûõ (Z(x, y)), îïðå-

äåëåííîé â íåêîòîðîé îáëàñòè â ïëîñêîñòè XY.

Òîëùèíó ñôîðìèðîâàííûõ àíîäíûõ ïîêðû-

òèé îöåíèâàëè ðåíòãåíîãðàôè÷åñêèì ìåòîäîì ïî

ñòåïåíè îñëàáëåíèÿ èíòåíñèâíîñòåé áðýããîâñêèõ

ìàêñèìóìîâ ìåòàëëè÷åñêîé ïîäëîæêè ïîñëå íà-

íåñåíèÿ ïîêðûòèÿ. Äëÿ ýòîãî èçìåðÿëè èíòå-

ãðàëüíóþ èíòåíñèâíîñòü äèôðàêöèîííûõ ìàêñè-

ìóìîâ (111) èëè (311) äî è ïîñëå àíîäèðîâàíèÿ

îáðàçöîâ.

Äëÿ îöåíêè êîððîçèîííîé ñòîéêîñòè ïîêðû-

òèé íà ñïëàâå ÀÌã5 ïðèìåíÿëè ìåòîä âûäåðæêè

îáðàçöîâ ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå â èñïûòà-

òåëüíîì ðàñòâîðå â òå÷åíèå îïðåäåëåííîãî âðå-

ìåíè (ÃÎÑÒ 9.031–74). Êîððîçèîííàÿ ñðåäà ïðåä-

ñòàâëÿëà ñîáîé 4 – 5 %-é âîäíûé ðàñòâîð NaCl â

äèñòèëëèðîâàííîé âîäå ñ äîáàâëåíèåì íåñêîëü-

êèõ êàïåëü 2 %-ãî âîäíîãî ðàñòâîðà ÑuSO4. Îòìå-

òèì, ÷òî ïðè âûäåðæêå â êîððîçèîííîì ðàñòâîðå,

ñîäåðæàùåì èîíû õëîðà, íà ñëàáûõ ó÷àñòêàõ

ïðîèñõîäèò ðàñòâîðåíèå îêñèäíîãî ïîêðûòèÿ, à

çà ñ÷åò äîáàâëåíèÿ â èñïûòàòåëüíóþ ñðåäó ðàñ-

òâîðà CuSO4 ïðîòåêàåò ðåàêöèÿ îñàæäåíèÿ ìåäè

íà äåôåêòíûõ ó÷àñòêàõ:

2Al + 3CuSO4 = Al2(SO4)3 + 3Cu.

Ýòî ïîçâîëÿåò âèçóàëèçèðîâàòü õàðàêòåð ðàçðó-

øåíèÿ ïîâåðõíîñòè.

Ïîñëå êîððîçèîííîãî èñïûòàíèÿ îáðàçöû

òùàòåëüíî ïðîìûâàëè ñíà÷àëà â ïðîòî÷íîé âîäå,

çàòåì â äèñòèëëèðîâàííîé. Ïðîäîëæèòåëüíîñòü

èñïûòàíèé ñîñòàâëÿëà 1, 3 è 9 ÷. Äëÿ èñïûòàíèÿ

èñïîëüçîâàëè àíîäèðîâàííûå è îêðàøåííûå îá-

ðàçöû ïîñëå äîïîëíèòåëüíîé ïðîöåäóðû íàïîë-

íåíèÿ. Ñîñòîÿíèå ïîâåðõíîñòè îáðàçöîâ äî è

ïîñëå òåñòèðîâàíèÿ àíàëèçèðîâàëè ñ ïîìîùüþ

öèôðîâîãî îïòè÷åñêîãî ñòåðåîìèêðîñêîïà Motic

SMZ-168, ïîçâîëÿâøåãî ïîëó÷àòü ôîòîãðàôèè

îáúåêòîâ, îïðåäåëÿòü ðàçìåðíûå ïàðàìåòðû ó÷à-

ñòêîâ âûäåëèâøåéñÿ ìåäè èëè äðóãèõ äåôåêòîâ.

Ïî ðåçóëüòàòàì êîððîçèîííûõ èñïûòàíèé ðàñ-

ñ÷èòûâàëè ñòåïåíü ïîðàæåíèÿ ïîâåðõíîñòè G,

îïðåäåëÿåìóþ êàê îòíîøåíèå ïëîùàäè ïîâåðõ-

íîñòè îáðàçöà, çàíÿòîé äåôåêòàìè, íà êîòîðûõ

îñàæäàëàñü ìåäü, êî âñåé ïëîùàäè ïîâåðõíîñòè.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Õîä çàâèñèìîñòåé íàïðÿæåíèÿ îò âðåìåíè

àíîäèðîâàíèÿ, Ua(ta), çàðåãèñòðèðîâàííûõ â ïðî-

öåññå àíîäèðîâàíèÿ ñåðèè îáðàçöîâ ñïëàâà ÀÌã5

â ýëåêòðîëèòå 15 % H2SO4 ( ja = 20 ìÀ/ñì2, ïðî-

äîëæèòåëüíîñòü — 40 ìèí) ïðè êîìíàòíîé òåì-

ïåðàòóðå (ðèñ. 1), òèïè÷åí äëÿ ðîñòà ðåãóëÿðíî

ïîðèñòîãî îêñèäà àëþìèíèÿ è ñîîòâåòñòâóåò íà-

áëþäàåìîìó ïðè àíîäèðîâàíèè ñïëàâîâ àëþìè-

íèÿ ñ íåáîëüøîé êîíöåíòðàöèåé ëåãèðóþùèõ

êîìïîíåíòîâ [2]. Íà çàâèñèìîñòÿõ Ua(ta) âûäåëÿ-

þòñÿ ó÷àñòêè, ñîîòâåòñòâóþùèå ðàçëè÷íûì ñòà-

äèÿì ôîðìèðîâàíèÿ ñàìîîðãàíèçîâàííîé ïîðèñ-

òîé ïëåíêè îêñèäà àëþìèíèÿ: îáðàçîâàíèþ áàðü-

åðíîãî ñëîÿ, çàðîæäåíèþ ïîð, ðàçâèòèþ è ñòà-

öèîíàðíîìó ðîñòó ïîðèñòîãî ñëîÿ.

Çàìåòèì, ÷òî äëÿ âñåé ñåðèè àíîäèðîâàííûõ

ïðè äàííûõ óñëîâèÿõ îáðàçöîâ çàâèñèìîñòè

Ua(ta) õîðîøî ñîîòâåòñòâóþò äðóã äðóãó è õàðàê-

òåðèçóþòñÿ ñðåäíåé âåëè÷èíîé ñòàöèîíàðíîãî

íàïðÿæåíèÿ U a
ñòàö = 10 ± 2 Â. Ê êîíöó ïðîöåñ-

ñà íàáëþäàåòñÿ íåçíà÷èòåëüíîå óâåëè÷åíèå íà-

ïðÿæåíèÿ íà íåñêîëüêî âîëüò, ÷òî õàðàêòåðíî

äëÿ àíîäèðîâàíèÿ ñïëàâîâ.

Ïðè îöåíêå òîëùèíû ÀÎÏ ïîëó÷èëè, ÷òî ïðè

èñïîëüçîâàííûõ óñëîâèÿõ àíîäèðîâàíèÿ òîëùè-
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Ua, Â

ta, ñ

ta, ñ

Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòü U
a
(t

a
), ðåãèñòðèðóåìàÿ ïðè àíîäèðî-

âàíèè îáðàçöîâ ñïëàâà ÀÌã5 (íà âñòàâêå — íà÷àëüíûé

ó÷àñòîê çàâèñèìîñòè)

Fig. 1. Ua(ta) dependence recorded during anodizing of

AMg5 alloy samples (insert: the initial section of the depend-

ency)



íà ïîðèñòîãî îêñèäíîãî ïîêðûòèÿ ñîñòàâëÿåò

ä 
 10 – 12 ìêì. Ýòî ïîçâîëÿåò ñ÷èòàòü âûáðàí-

íûå óñëîâèÿ àíîäèðîâàíèÿ ñïëàâà îïòèìàëüíû-

ìè äëÿ ïîñëåäóþùåãî îêðàøèâàíèÿ â ÷åðíûé

öâåò [6]. Èç îöåíêè ðàçìåðíûõ ïàðàìåòðîâ ïî-

ðèñòîãî ÀÎÏ ïî âåëè÷èíå ðîñòà ñòàöèîíàðíîãî

íàïðÿæåíèÿ ñëåäóåò, ÷òî â ðåçóëüòàòå àíîäèðîâà-

íèÿ îáðàçöîâ íà ïîâåðõíîñòè ñïëàâà ôîðìèðóåò-

ñÿ ÀÎÏ ñ ïîðàìè äèàìåòðîì dp ~ 10 – 15 íì.

Ýëåêòðîõèìè÷åñêîå îêðàøèâàíèå â ðàñòâîðå

2 % CuSO4 + 2 % MgSO4 + 0,6 % H2SO4 (íàïðÿ-

æåíèå ïåðåìåííîãî òîêà U 
 10 – 12 Â, ïðîäîë-

æèòåëüíîñòü — 15 ìèí) àíîäèðîâàííûõ îáðàçöîâ

ñïëàâà äàëî âîçìîæíîñòü ïîëó÷èòü óäîâëåòâîðè-

òåëüíûé ÷åðíûé öâåò ïîêðûòèé (ðèñ. 2).

Ìîðôîëîãèþ ïîâåðõíîñòè îáðàçöîâ èññëåäî-

âàëè íà âñåõ ñòàäèÿõ ïîëó÷åíèÿ îêðàøåííûõ

íàíîêîìïîçèòíûõ ïîêðûòèé: äî è ïîñëå àíîäè-

ðîâàíèÿ ïðè îïòèìàëüíûõ óñëîâèÿõ, ïîñëå ÝÕÎ

àíîäèðîâàííûõ îáðàçöîâ, à òàêæå ïîñëå çàâåð-

øàþùåé ñòàäèè ÃÒÎ îêðàøåííûõ îáðàçöîâ.

Áûëè ïîëó÷åíû òàêæå ÀÑÌ-èçîáðàæåíèÿ ïî-

âåðõíîñòè àíîäèðîâàííûõ îáðàçöîâ, ïîäâåðãíó-

òûõ ÃÒÎ.

Íà ðèñ. 3 ïðèâåäåíû ÀÑÌ-èçîáðàæåíèÿ ïî-

âåðõíîñòè îáðàçöîâ ñïëàâà ÀÌã5 è ñîîòâåòñòâóþ-

ùèå 3D-èçîáðàæåíèÿ. Âèäíî, ÷òî äëÿ ïîâåðõíî-

ñòè àíîäèðîâàííûõ îáðàçöîâ (ñì. ðèñ. 3, à, á) õà-

ðàêòåðåí ðåãóëÿðíî ïîðèñòûé ðåëüåô, ñâèäå-

òåëüñòâóþùèé î ôîðìèðîâàíèè ñàìîîðãàíèçî-

âàííîãî ÀÎÏ ñ îòêðûòûìè ïîðàìè ñî ñðåäíèì

ýôôåêòèâíûì äèàìåòðîì �dp� = 15 ± 5 íì.

Ïîñëå îêðàøèâàíèÿ (ñì. ðèñ. 3, â, ã) îòìå÷à-

åòñÿ íåêîòîðîå ñãëàæèâàíèå ïîâåðõíîñòíîãî

ðåëüåôà, îäíàêî íàíîñòðóêòóðèðîâàííîñòü ïî-

âåðõíîñòè ñîõðàíÿåòñÿ. Ìîæíî ïðåäïîëîæèòü,

÷òî õàðàêòåð èçìåíåíèÿ ðåëüåôà ñîîòâåòñòâóåò

íåçíà÷èòåëüíîé ãèäðàòàöèè ÀÎÏ, ïðîèñõîäÿùåé

â êàòîäíûé ïîëóïåðèîä ÝÕÎ [20].

Ïîñëå ÃÒÎ ïðåäâàðèòåëüíî îêðàøåííûõ àíî-

äèðîâàííûõ îáðàçöîâ èìååò ìåñòî çàìåòíîå èç-

ìåíåíèå ðåëüåôà ïîâåðõíîñòè: ïîÿâëÿþòñÿ èçî-

ãíóòûå îáðàçîâàíèÿ ñå÷åíèåì 90 – 100 íì è äëè-

íîé äî 600 íì (ñì. ðèñ. 3, ä, å), íàáëþäàåòñÿ

óâåëè÷åíèå âûñîòû ðåëüåôà äî 200 íì ïî ñðàâíå-

íèþ ñ òàêîâûì äëÿ àíîäèðîâàííûõ (~40 íì) è

äîïîëíèòåëüíî îêðàøåííûõ (~20 íì) îáðàçöîâ.

Ðåëüåô ïîâåðõíîñòè ãèäðîòåðìàëüíî îáðàáî-

òàííîãî àíîäèðîâàííîãî îáðàçöà èìååò ñîâåð-

øåííî èíîé õàðàêòåð (ðèñ. 4). Â îòëè÷èå îò ðåãó-

ëÿðíî ïîðèñòîé ìîðôîëîãèè ïîâåðõíîñòè àíîäè-

ðîâàííûõ îáðàçöîâ (cì. ðèñ. 4, à, á) ñ îòêðûòûìè

ïîðàìè ñ �dp� = 15 ± 5 íì íà ïîâåðõíîñòè àíîäè-

ðîâàííîãî îáðàçöà ïîñëå ÃÒÎ (ñì. ðèñ. 4, â, ã)

ïðèñóòñòâóåò íåóïîðÿäî÷åííûé «÷åøóé÷àòûé»

ñëîé (òîëùèíà ÷åøóåê ~3 – 6 íì) íà ôîíå ïîðèñ-

òîãî ðåëüåôà ñ äèàìåòðîì ïîð 20 – 30 íì.

Ïðîöåññ íàïîëíåíèÿ â ãîðÿ÷åé âîäå (ÃÒÎ)

îáû÷íî ðàññìàòðèâàåòñÿ êàê ðàñòâîðåíèå àíîä-

íîãî îêñèäà àëþìèíèÿ â ïîðàõ ñ ïîñëåäóþùèì

îñàæäåíèåì áåìèòà èëè ïñåâäîáåìèòà. Òî åñòü

ïðèíÿòî ñ÷èòàòü, ÷òî ïðè ÃÒÎ ïîñëåäîâàòåëüíî

ïðîèñõîäèò ôîðìèðîâàíèå ãåëÿ ãèäðîêñèäà àëþ-

ìèíèÿ, ïñåâäîáåìèòà è êðèñòàëëè÷åñêîãî áåìèòà

[14]. Ãåëåîáðàçíûé áåìèò ïåðâîíà÷àëüíî îñàæäà-

åòñÿ íà ñòåíêàõ ïîð, óïëîòíÿåòñÿ ñ îáðàçîâàíèåì

ïñåâäîáåìèòà, à ïñåâäîáåìèò ðåêðèñòàëëèçóåòñÿ

â áåìèò.

Ïðîöåññ íàïîëíåíèÿ è íàíîñòðóêòóðó ïëåíîê

àíîäíîãî îêñèäà, ñôîðìèðîâàííûõ â ðàçëè÷íûõ

ýëåêòðîëèòàõ, èçó÷àëè ñ ïîìîùüþ ïðîñâå÷èâàþ-

ùåé è ñêàíèðóþùåé ýëåêòðîííîé ìèêðîñêîïèè ñ

èñïîëüçîâàíèåì ñîâðåìåííûõ ìåòîäîâ ïîäãîòîâ-

êè îáðàçöîâ è ñ àíàëèçîì ðàñïðåäåëåíèÿ ýëå-

ìåíòíîãî ñîñòàâà ïî ãëóáèíå [15]. Ïîêàçàíî, ÷òî

â ðåçóëüòàòå ðàñòâîðåíèÿ îêñèäíîé ïëåíêè â êè-

ïÿùåé âîäå áåìèò âûïàäàåò â âèäå ìåëêèõ ÷åøó-

åê (ñðåäíÿÿ òîëùèíà — 3 íì), ðàâíîìåðíî äèñ-

ïåðãèðóþùèõñÿ â ïîðàõ è íà ïîâåðõíîñòè ÀÎÏ.

Ñ óâåëè÷åíèåì âðåìåíè íàïîëíåíèÿ êîëè÷åñòâî

è ðàçìåð ÷åøóåê ðàñòåò, îáðàçóåòñÿ ïëîòíî ïåðå-

ïëåòåííàÿ ñòðóêòóðà áåìèòà. Â èòîãå ôîðìèðóåò-

ñÿ òðåõñëîéíàÿ ñòðóêòóðà, ñîñòîÿùàÿ èç íàðóæ-

íîãî äîñòàòî÷íî ðûõëîãî ñëîÿ áåìèòà, ïðîìåæó-

òî÷íîãî áîëåå ïëîòíîãî ñëîÿ è ïîðèñòîãî ñëîÿ ñ

ïîðàìè, çàïîëíåííûìè ïëîòíûì ÷åøóé÷àòûì

áåìèòîì. Èç ñðàâíåíèÿ ìîðôîëîãèè ïîâåðõíîñòè

ãèäðîòåðìàëüíî îáðàáîòàííûõ â òå÷åíèå 30 ìèí

ïîðèñòûõ àíîäíûõ ïîêðûòèé (ñì. ðèñ. 4, à, á) è

îêðàøåííûõ íàíîêîìïîçèòíûõ ïîêðûòèé (ñì.

ðèñ. 3, â, ã) íà ñïëàâå ÀÌã5 ñëåäóåò, ÷òî ïðîöåññ

áåìèòîîáðàçîâàíèÿ íàíîêîìïîçèòíûõ ïîêðûòèé

èäåò çàìåòíî èíòåíñèâíåå, âîçìîæíî, èç-çà ïðè-

ñóòñòâèÿ âíóòðè ïîð Cu-ñîäåðæàùèõ ÷àñòèö.

Îñîáåííîñòè ñòðîåíèÿ ïîâåðõíîñòè ïîêðû-

òèé íà ðàçíûõ ñòàäèÿõ ôîðìèðîâàíèÿ õîðîøî

êîððåëèðóþò ñ èçìåíåíèÿìè ïàðàìåòðîâ øåðîõî-

âàòîñòè, ïðèâåäåííûõ â òàáë. 1.

Èç àíàëèçà ìîðôîëîãè÷åñêèõ èçìåíåíèé

íàíîêîìïîçèòíûõ ïîêðûòèé â ðåçóëüòàòå ÃÒÎ
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Ðèñ. 2. Îáðàçöû ñïëàâà ÀÌã5 äî (à) è ïîñëå àíîäèðîâà-

íèÿ (á), àíîäèðîâàíèÿ + ÝÕÎ (â), àíîäèðîâàíèÿ + ÝÕÎ +

ÃÒÎ (ã)

Fig. 2. AMg5 alloy samples before (a) and after anodizing

(b), anodizing + EC (c), anodizing + EC + HTT (d)



ñëåäóåò, ÷òî ïðîòåêàþùèé ïðè ýòîì ïðîöåññ áå-

ìèòîîáðàçîâàíèÿ ïðèâîäèò ê «çàïå÷àòûâàíèþ»

ïîð è, ñîîòâåòñòâåííî, çàêðåïëåíèþ îêðàøèâàþ-

ùèõ ÷àñòèö â ïîðàõ îêñèäà.

Íà ðèñ. 5 ïðèâåäåíû ÷àñòîòíûå çàâèñèìîñòè

åìêîñòè Cs â ïîëóëîãàðèôìè÷åñêèõ êîîðäèíàòàõ

îáðàçöîâ íà ðàçíûõ ñòàäèÿõ ïîëó÷åíèÿ çà-

ùèòíî-äåêîðàòèâíûõ ïîêðûòèé. Âèäíî, ÷òî äëÿ

àíîäèðîâàííûõ îáðàçöîâ çàâèñèìîñòü Cs(f) òè-

ïè÷íà äëÿ ïîðèñòûõ ÀÎÏ: ñíà÷àëà íàáëþäàåòñÿ

ìåäëåííûé ñïàä åìêîñòè, à çàòåì (ñ ÷àñòîòû

f ~ 50 êÃö) ðåçêîå åå óìåíüøåíèå. Äëÿ îáðàçöîâ,

ïîäâåðãíóòûõ ÃÒÎ èëè ÝÕÎ, à òàêæå ïîñëåäîâà-

òåëüíî òîé è äðóãîé îïåðàöèè, íàáëþäàåòñÿ çà-

ìåòíîå óìåíüøåíèå åìêîñòè (áîëåå ÷åì â äâà

ðàçà) ïî ñðàâíåíèþ ñ õàðàêòåðíûìè äëÿ ïîðèñ-

òûõ ÀÎÏ çíà÷åíèÿìè è ïëàâíûé õîä çàâèñèìî-

ñòè âî âñåì èññëåäóåìîì äèàïàçîíå ÷àñòîò. Ýòî

ìîæåò áûòü îáóñëîâëåíî ýôôåêòîì çàïîëíåíèÿ

ïîð êàê Cu/CuO (â ïðîöåññå ÝÕÎ), òàê è îêñîãèä-

ðîêñèäîì àëþìèíèÿ (â ðåçóëüòàòå ÃÒÎ)

[8, 14, 19].

Ñðàâíåíèå ÷àñòîòíûõ çàâèñèìîñòåé ìîäóëÿ

èìïåäàíñà ïîêàçàëî, ÷òî òîëüêî â ÷àñòîòíîì äèà-

ïàçîíå äî 1000 Ãö ïðîÿâëÿåòñÿ âëèÿíèå èçìåíå-

íèé ìîðôîëîãèè, èìåþùåå ìåñòî ïðè îêðàøèâà-

íèè è/èëè ÃÒÎ àíîäèðîâàííûõ ïîêðûòèé [22].

Íà ðèñ. 6 ïðåäñòàâëåíû ÷àñòîòíûå çàâèñè-

ìîñòè ôàçîâîãî óãëà. Îòìåòèì, ÷òî åñëè çíà÷åíèå

ôàçîâîãî óãëà, ñîîòâåòñòâóþùåå ìàêñèìóìó çàâè-
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Ðèñ. 3. ÀÑÌ-èçîáðàæåíèÿ ïîâåðõíîñòè îáðàçöîâ ñïëàâà ÀÌã5 è ñîîòâåòñòâóþùèå 3D-èçîáðàæåíèÿ ïîñëå àíîäèðîâàíèÿ

ïðè îïòèìàëüíûõ óñëîâèÿõ (à, á), àíîäèðîâàíèÿ + ÝÕÎ (â, ã), àíîäèðîâàíèÿ + ÝÕÎ + ÃÒÎ (ä, å)

Fig. 3. AFM-images of the surface of AMg5 alloy samples and corresponding 3D-images after anodizing under optimal condi-

tions (a, b), anodizing + EC (c, d), anodizing + EC + HTT (e, f)



ñèìîñòè –ö(f) äëÿ ïîðèñòîãî ÀÎÏ, ñîñòàâëÿåò

–öm ~ 84°, òî äëÿ îêðàøåííîãî îáðàçöà è îáðàç-

öà, ïðîøåäøåãî äîïîëíèòåëüíî ïðîöåäóðó íà-

ïîëíåíèÿ, –öm ~ 78 è 75° ñîîòâåòñòâåííî. Îòñþäà

ñëåäóåò, ÷òî çíà÷åíèÿ –öm äëÿ àíîäèðîâàííûõ

îáðàçöîâ, ïîäâåðãíóòûõ ÝÕÎ èëè/è ÃÒÎ, ïî ñðàâ-

íåíèþ ñ ïîðèñòûì ÀÎÏ óìåíüøàþòñÿ. Êðîìå

òîãî, íàáëþäàåòñÿ ñäâèã ìàêñèìóìà â ñòîðîíó

áîëüøèõ ÷àñòîò äëÿ àíîäèðîâàííûõ îáðàçöîâ

ïîñëå ÝÕÎ è ÃÒÎ. Ìåíüøåå çíà÷åíèå ÷àñòîòû,

ñîîòâåòñòâóþùåé –öm äëÿ ïîðèñòîãî îêñèäà, ïîä-

âåðãíóòîãî ÃÒÎ èëè ÝÕÎ + ÃÒÎ, îïðåäåëÿåò ïî-

âåðõíîñòü êàê ìîðôîëîãè÷åñêè áîëåå ãåòåðîãåí-

íóþ (ðàçâèòóþ, ïîðèñòóþ). Ïîäîáíûå èçìåíåíèÿ

ôàçîâîãî óãëà ìîãóò áûòü îáúÿñíåíû ñ òî÷êè çðå-

íèÿ ôîðìèðîâàíèÿ ðûõëîãî ñëîÿ îêñîãèäðîêñèäà

àëþìèíèÿ (áåìèòà) â ïðîöåññå ÃÒÎ [14, 15].

Äàëåå âûïîëíÿëè ìîäåëèðîâàíèå ÝÝÑ èç

äèàãðàìì Íàéêâèñòà, ò.å. çàâèñèìîñòåé Z��(Z�),

ïîëó÷åííûõ â ðåçóëüòàòå èçìåðåíèÿ èìïåäàíñ-
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Òàáëèöà 1. Ïàðàìåòðû øåðîõîâàòîñòè, ðàññ÷èòàííûå ìåòîäîì 3D Roughness, äëÿ ó÷àñòêîâ ïëîùàäüþ 1 ìêì2

ÀÑÌ-èçîáðàæåíèé îáðàçöîâ ñïëàâà ÀÌã5 íà ðàçíûõ ñòàäèÿõ ôîðìèðîâàíèÿ ÷åðíîãî íàíîêîìïîçèòíîãî ïîêðûòèÿ

Table 1. Roughness parameters calculated by 3D Roughness method for 1 ìm2 areas of AFM-images of AMg5 samples for dif-

ferent stages of nanocomposite black coating formation

Ïàðàìåòð

Ñòàäèÿ ôîðìèðîâàíèÿ

Àíîäè-

ðîâàíèå

Àíîäèðîâàíèå

+ ÝÕÎ

Àíîäèðîâàíèå

+ ÝÕÎ + ÃÒÎ

Ñðåäíåêâàäðàòè÷íàÿ øåðîõîâàòîñòü S
q
, íì 3,88 2,26 36,36

Ñðåäíÿÿ àðèôìåòè÷åñêàÿ øåðîõîâàòîñòü S
a
, íì 2,83 1,65 28,86

Ìàêñèìàëüíàÿ âûñîòà, îòñ÷èòûâàåìàÿ îò ñðåäíåé ïîâåðõíîñòè S
p
, íì 21,26 14,81 101,72

Ìàêñèìàëüíàÿ ãëóáèíà, îòñ÷èòûâàåìàÿ îò ñðåäíåé ïîâåðõíîñòè S
v
, íì 24,30 12,86 117,76

Âåðòèêàëüíîå ðàññòîÿíèå ìåæäó ìàêñèìàëüíîé âûñîòîé è ìàêñèìàëüíîé

ãëóáèíîé S
z
, íì

45,57 27,67 219,48

Ñðåäíÿÿ âûñîòà, îòñ÷èòàííàÿ ïî ïÿòè ñàìûì âûñîêèì ïèêàì è ïÿòè ñàìûì

ãëóáîêèì âïàäèíàì îò ñðåäíåé ïîâåðõíîñòè S
10z

, íì

36,19 24,21 202,58

à
á

â
ã

Ðèñ. 4. ÀÑÌ-èçîáðàæåíèÿ ïîâåðõíîñòè îáðàçöà ñïëàâà ÀÌã5 è ñîîòâåòñòâóþùèå 3D-èçîáðàæåíèÿ ïîñëå àíîäèðîâàíèÿ

ïðè îïòèìàëüíûõ óñëîâèÿõ (à, á) è ïîñëåäóþùåé ÃÒÎ (â, ã)

Fig. 4. AFM-images of the surface of AMg5 alloy sample and the corresponding 3D-images after anodizing under optimal con-

ditions (a, b) and subsequent hydrothermal treatment (c, d)



íûõ ñïåêòðîâ äëÿ îáðàçöîâ ïîñëå ðàçëè÷íûõ ñòà-

äèé îáðàáîòêè.

Çàìåòèì, ÷òî ìîäåëèðîâàíèå ðåçóëüòàòîâ

ÝÈÑ, ïîëó÷åííûõ êàê äëÿ àíîäèðîâàííûõ îáðàç-

öîâ àëþìèíèÿ, òàê è îêðàøåííûõ, è íàïîëíåí-

íûõ, ïîêàçàëî, ÷òî èìååò ìåñòî äîâîëüíî áîëü-

øîå ðàçíîîáðàçèå ïîäîáðàííûõ ÝÝÑ, òàê êàê

èññëåäîâàëèñü àíîäèðîâàííûå îáðàçöû, ïîëó÷åí-

íûå è îáðàáîòàííûå â ðàçëè÷íûõ óñëîâèÿõ

[16 – 20].

Ïîñêîëüêó âèä êèíåòè÷åñêîé çàâèñèìîñòè

ðîñòà Ua(ta) (ñì. ðèñ. 1) è ðåçóëüòàòû ÀÑÌ èçó÷å-

íèÿ ìîðôîëîãèè ÀÎÏ (ñì. ðèñ. 3, à) ïîäòâåðæäà-

þò ñóùåñòâîâàíèå ðåãóëÿðíî ïîðèñòîãî ñëîÿ, â

êà÷åñòâå ìîäåëè èñïîëüçîâàëè ÝÝÑ (ðèñ. 7), òðà-

äèöèîííî ïðèìåíÿåìóþ äëÿ ïîðèñòûõ îêñèäíûõ

ñëîåâ íà àëþìèíèè [18]. Ìîäåëüíàÿ ÝÝÑ ñîñòîèò

èç ñëåäóþùèõ ýëåìåíòîâ: ñîïðîòèâëåíèÿ ýëåê-

òðîëèòà R1; ïàðàëëåëüíî ñîåäèíåííûõ ñîïðîòèâ-

ëåíèÿ R2 è åìêîñòè C1, îòíîñÿùèõñÿ ê áàðüåð-

íîìó ñëîþ ïîðèñòîãî ÀÎÏ; ïàðàëëåëüíî ñîåäè-

íåííûõ ñîïðîòèâëåíèÿ R3 è ýëåìåíòà CPE1 (Q1),

îïèñûâàþùèõ ïîðèñòûé ñëîé ÀÎÏ. Îòìåòèì,

÷òî ïðèñóòñòâèå â ÝÝÑ CPE (ýëåìåíòà ïîñòîÿí-

íîé ôàçû) îáû÷íî ñâÿçûâàþò ñ îòêëîíåíèåì îò

èäåàëüíîñòè îêñèäíîãî ñëîÿ [16, 17].

Ñàìûì ïðîñòûì ñïîñîáîì çàâèñèìîñòü èìïå-

äàíñà ýëåìåíòà ñ ïîñòîÿííîé ôàçîé îò ÷àñòîòû ù

ìîæíî âûðàçèòü êàê

ZCPE = A–1(jù)–n,

ãäå A — êîýôôèöèåíò ïðîïîðöèîíàëüíîñòè; n —

ýêñïîíåíöèàëüíûé ïîêàçàòåëü, îáîçíà÷àþùèé

ôàçîâîå îòêëîíåíèå, âåëè÷èíó êîòîðîãî îáû÷íî

ñâÿçûâàþò ñî ñòåïåíüþ îäíîðîäíîñòè ÀÎÏ

(0 � |n| � 1) [16, 17].

Ðåçóëüòàòû ìîäåëèðîâàíèÿ äàííûõ äëÿ àíî-

äèðîâàííûõ îáðàçöîâ ñ ïðèìåíåíèåì ÝÝÑ ïîäîá-

íîãî âèäà ïîêàçàëè õîðîøåå ñîîòâåòñòâèå ýêñïå-

ðèìåíòàëüíîé è ìîäåëüíîé êðèâûõ (ñì. ðèñ. 7).

Ïîëó÷åííàÿ âåëè÷èíà ýëåìåíòà C1 = 5,9 ìêÔ õî-

ðîøî ñîîòâåòñòâóåò çíà÷åíèþ åìêîñòè áàðüåðíî-

ãî ñëîÿ ïîðèñòîé ÀÎÏ Cáñ = 6,3 ìêÔ, îöåíåííîé

ïî ôîðìóëå ïëîñêîãî êîíäåíñàòîðà ñ ó÷åòîì òîë-

ùèíû áàðüåðíîãî ñëîÿ (äáñ ~ 10 íì) è çíà÷åíèÿ

äèýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòè Al2O3 (å 
 10)

[22, 27]. Ýòî â ñâîþ î÷åðåäü ãîâîðèò î öåëåñîîá-

ðàçíîñòè èñïîëüçîâàíèÿ äàííîãî òèïà ÝÝÑ äëÿ

ìîäåëèðîâàíèÿ ïîðèñòîé ÀÎÏ.

Çàìåòèì, ÷òî ýëåìåíò R1, ñîîòâåòñòâóþùèé

ñîïðîòèâëåíèþ ýëåêòðîëèòà, ïðè ìîäåëèðîâàíèè

äàííûõ ÝÈÑ äëÿ âñåõ èññëåäîâàííûõ îáðàçöîâ

èìååò çíà÷åíèå ~15 Îì, ïîñêîëüêó âî âñåõ èçìå-

ðåíèÿõ èñïîëüçîâàëè îäèíàêîâûé ýëåêòðîëèò.

Äëÿ ïîðèñòîé ÀÎÏ çíà÷åíèå ïîêàçàòåëÿ ýêñïî-

íåíòû â ýëåìåíòå CPE1 ñîñòàâèëî n1 
 0,8, ÷òî
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Ðèñ. 5. ×àñòîòíûå çàâèñèìîñòè åìêîñòè C
s
(f) äëÿ àíîäè-

ðîâàííûõ (1), àíîäèðîâàííûõ + ÝÕÎ (2), àíîäèðîâàííûõ

+ ÃÒÎ (3), àíîäèðîâàííûõ + ÝÕÎ + ÃÒÎ (4) îáðàçöîâ

Fig. 5. Frequency dependences of the capacitance Cs(f) for

anodized (1), anodized + EC (2), anodized + HTT (3), anod-

ized + EC + HTT (4) samples
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Ðèñ. 6. Çàâèñèìîñòè –ö(lg f) äëÿ àíîäèðîâàííûõ (1), àíî-

äèðîâàííûõ + ÃÒÎ (2), àíîäèðîâàííûõ + ÝÕÎ (3), àíîäè-

ðîâàííûõ + ÝÕÎ + ÃÒÎ (4) îáðàçöîâ

Fig. 6. Dependences –ö(lg f) for anodized (1), anodized +

HTT (2), anodized + EC (3), anodized + EC + HTT (4) sam-

ples
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Ðèñ. 7. Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ (1) è ìîäåëüíàÿ (2) çàâèñè-

ìîñòè Z��(Z�) äëÿ àíîäèðîâàííîãî îáðàçöà (âñòàâêà —

ÝÝÑ, èñïîëüçóåìàÿ äëÿ ìîäåëèðîâàíèÿ ýëåêòðîõèìè÷å-

ñêîãî ïîâåäåíèÿ àíîäèðîâàííîãî îáðàçöà)

Fig. 7. Experimental (1) and model (2) Z��(Z�) dependences

for the anodized sample (insert: equivalent electrical circuit

(EEC) used in modeling the electrochemical behavior of the

anodized sample)



óêàçûâàåò íà ïîðèñòîñòü è ðàçâèòîñòü ðåëüåôà

ïîâåðõíîñòè [16, 17, 21].

Ðåçóëüòàòû ìîäåëèðîâàíèÿ äàííûõ ÝÈÑ äëÿ

ðàçíûõ ñòàäèé ïîëó÷åíèÿ ÷åðíûõ íàíîêîìïîçèò-

íûõ ïîêðûòèé ïðèâåäåíû â òàáë. 2.

Â ïðîöåññå ÝÕÎ â ðàñòâîðàõ, ñîäåðæàùèõ

CuSO4, ïðîèñõîäèò îñàæäåíèå Cu è/èëè CuO ïåð-

âîíà÷àëüíî íà äíî ïîð, ÷òî, ïî âñåé âèäèìîñòè, è

ïðèäàåò ïîêðûòèþ ÷åðíûé öâåò [8, 9]. Îêñèä

äâóõâàëåíòíîé ìåäè — ïîëóïðîâîäíèê p-òèïà ñ

óçêîé øèðèíîé çàïðåùåííîé çîíû (1,2 ýÂ), à

çíà÷èò, âåëè÷èíà ýëåìåíòà R2, ñîîòâåòñòâóþùåãî

ñîïðîòèâëåíèþ áàðüåðíîãî ñëîÿ, äîëæíà óìåíü-

øàòüñÿ ïîñëå ÝÕÎ. Êàê ñëåäóåò èç ðåçóëüòàòîâ

ìîäåëèðîâàíèÿ ÝÝÑ (ñì. òàáë. 2), R2 äåéñòâè-

òåëüíî óìåíüøàåòñÿ ñ 57 äî 37 êÎì. Íàáëþäàåòñÿ

òàêæå çàìåòíîå óâåëè÷åíèå çíà÷åíèÿ ýëåìåíòà

Q1 äî 13,5 ìêÔ, ÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò îá èçìåíå-

íèè ñâîéñòâ ïîðèñòîãî ñëîÿ ïðè îêðàøèâàíèè,

ïîñêîëüêó â ðåçóëüòàòå îñàæäåíèÿ íàíî÷àñòèö

Cu è/èëè CuO íà äíî è ñòåíêè ïîð òîëùèíà íåçà-

ïîëíåííîé íàíî÷àñòèöàìè ÷àñòè ïîðèñòîãî ñëîÿ

óìåíüøàåòñÿ, à ñîîòâåòñòâåííî, Q1 ïîâûøàåòñÿ.

Ïîêàçàòåëü n ïðàêòè÷åñêè íå ìåíÿåòñÿ, ò.å. íåîä-

íîðîäíîñòü ïîêðûòèÿ ïîñëå ÝÕÎ ñîõðàíÿåòñÿ.

ÃÒÎ ïðèâîäèò ê çàïîëíåíèþ ïîð àíîäíîãî

ïîêðûòèÿ ñ îáðàçîâàíèåì îêñîãèäðîêñèäà ñî

ñòðóêòóðîé áåìèòà (óïëîòíåíèþ îêñèäà è çàêóïî-

ðèâàíèþ ïîð). Ñòðóêòóðà ñòàíîâèòñÿ áîëåå ïëîò-

íîé, ñ îäíîé ñòîðîíû, à ñ äðóãîé — ïðèîáðåòàåò

õóäøèå äèýëåêòðè÷åñêèå ñâîéñòâà, ÷òî õàðàêòåð-

íî äëÿ îêñîãèäðîêñèäà.

Ïîäîáíûå èçìåíåíèÿ ñòðîåíèÿ ïîðèñòîãî îê-

ñèäà ïðîñëåæèâàþòñÿ è íà çíà÷åíèÿõ ýëåìåíòîâ

ÝÝÑ (ñì. òàáë. 2). Òàê, íàáëþäàåòñÿ óìåíüøåíèå

åìêîñòè ýëåìåíòà C1 ïðàêòè÷åñêè íà ïîðÿäîê (ñ

5,9 äî 0,3 ìêÔ), ÷òî ãîâîðèò îá óâåëè÷åíèè òîë-

ùèíû ñëîÿ çà ñ÷åò çàïîëíåíèÿ ïîð. Ýëåìåíò R2 â

ñâîþ î÷åðåäü ïîíèæàåòñÿ ñ 57 äî 27 êÎì â ñèëó

áîëåå ðûõëîé ñòðóêòóðû îêñîãèäðîêñèäà àëþìè-

íèÿ. ×òî êàñàåòñÿ èçìåíåíèé â ïîðèñòîì ñëîå ïî-

ñëå íàïîëíåíèÿ, òî, ñîîòâåòñòâåííî, R3 óâåëè÷è-

âàåòñÿ ïðè çàïîëíåíèè ïîð, à Q1 óìåíüøàåòñÿ.

Ìîäåëèðîâàíèå ðåçóëüòàòîâ ÝÈÑ äëÿ àíîäè-

ðîâàííîãî îáðàçöà, ïîäâåðãíóòîãî ïîñëåäîâà-

òåëüíî ÝÕÎ è ÃÒÎ, ïîêàçàëî, ÷òî íàèáîëüøèå èç-

ìåíåíèÿ íàáëþäàþòñÿ â çíà÷åíèè ïàðàìåòðà

C1, îòâåòñòâåííîãî çà åìêîñòü áàðüåðíîãî ñëîÿ.

Ýêâèâàëåíòíàÿ åìêîñòü áóäåò îïðåäåëÿòüñÿ ñóì-

ìàðíî åìêîñòüþ áàðüåðíîãî ñëîÿ, îñàæäåííûì

îêñèäîì ìåäè è îêñîãèäðîêñèäîì àëþìèíèÿ, ÷òî

è ïðèâîäèò ê óìåíüøåíèþ çíà÷åíèÿ C1 ïðàê-

òè÷åñêè íà ïîðÿäîê. Ñëåäîâàòåëüíî, èìïåäàíñ-

íûå ñïåêòðû îêðàøåííûõ ïîêðûòèé â èññëå-

äîâàííîì äèàïàçîíå ÷àñòîò ÷óâñòâèòåëüíû ê èç-

ìåíåíèÿì ñòðóêòóðû ïîêðûòèÿ íà ðàçíûõ ñòà-

äèÿõ ôîðìèðîâàíèÿ.

Êîððîçèîííûå èñïûòàíèÿ îáðàçöîâ ñïëàâà

ÀÌã5, àíîäèðîâàííûõ ïðè ja = 20 ìÀ/ñì2 â òå-

÷åíèå 40 ìèí, ïîêàçàëè, ÷òî ñòåïåíü ïîðàæåíèÿ

ïîâåðõíîñòè ñîñòàâëÿåò G = 1,5 ± 1 %. Äëÿ îá-

ðàçöîâ ïîñëå àíîäèðîâàíèÿ, ïîäâåðãíóòûõ äî-

ïîëíèòåëüíî ÃÒÎ, îêàçàëîñü, ÷òî âåëè÷èíà G íå

ïðåâûøàåò 0,14 %. Òàê êàê ñòåïåíü ïîðàæåíèÿ

ïîâåðõíîñòè íå ìîæåò ïðåâûøàòü 0,1 % (ÃÎÑÒ

9.031–74), òî ìîæíî çàêëþ÷èòü, ÷òî êîððîçè-

îííàÿ ñòîéêîñòü àíîäèðîâàííûõ îáðàçöîâ ñïëàâà

ÀÌã5 ñ òîëùèíîé ÀÎÏ ä 
 10 – 12 ìêì äîïóñêàåò

èõ ýêñïëóàòàöèþ òîëüêî â óñëîâèÿõ ñ îòíîñè-

òåëüíîé âëàæíîñòüþ íå áîëåå 75 % (âíóòðè ïî-

ìåùåíèé).

Äëÿ îáðàçöîâ, àíîäèðîâàííûõ ïðè òåõ æå

óñëîâèÿõ ñ ïîñëåäóþùèì ÝÕÎ è ÃÒÎ, óñòàíîâëå-

íî, ÷òî äåôåêòíûõ ó÷àñòêîâ, íà êîòîðûõ îñàæäà-

ëàñü ìåäü, íà ïîâåðõíîñòè ëèáî íå áûëî âûÿâëå-

íî, ëèáî íàéäåííàÿ ñòåïåíü ïîðàæåíèÿ ïîâåðõ-

íîñòè ñîñòàâëÿëà ìåíåå 0,1 %, ÷òî ñâèäåòåëüñòâó-

åò îá èõ âûñîêîé êîððîçèîííîé ñòîéêîñòè. Òàêèì

îáðàçîì, èññëåäîâàííûå ÷åðíûå çàùèòíî-äåêîðà-

òèâíûå ïîêðûòèÿ ìîãóò ýêñïëóàòèðîâàòüñÿ êàê

âíóòðè ïîìåùåíèé (àòìîñôåðà «óñëîâíî ÷èñ-

òàÿ — 1»), òàê è â àòìîñôåðàõ òèïà «ïðîìûøëåí-

íàÿ — 2» è «ïðèìîðñêàÿ — 4» (ÃÎÑÒ 9.031–74).

Çàêëþ÷åíèå

Ñ ïðèìåíåíèåì ìåòîäîâ ÀÑÌ è ÝÈÑ èññëåäî-

âàíû îñîáåííîñòè ôîðìèðîâàíèÿ, ìîðôîëîãèè

ïîâåðõíîñòè è ýëåêòðîôèçè÷åñêèõ ñâîéñòâ çà-

ùèòíî-äåêîðàòèâíûõ íàíîêîìïîçèòíûõ ïîêðû-

òèé ÷åðíîãî öâåòà íà ïîâåðõíîñòè àëþìèíèåâîãî

ñïëàâà ÀÌã5. Ïîêàçàíî, ÷òî ïîëó÷åíèå îêñèäíîãî

ïîêðûòèÿ äëÿ ïîñëåäóþùåãî ÝÕÎ îïòèìàëüíî

ïðîâîäèòü àíîäèðîâàíèåì îáðàçöîâ ñïëàâà â
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Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû ìîäåëèðîâàíèÿ äàííûõ ÝÈÑ äëÿ ðàçíûõ ñòàäèé ïîëó÷åíèÿ ÷åðíûõ íàíîêîìïîçèòíûõ

ïîêðûòèé

Table 2. Results of modeling EIS data for different stages of getting black nanocomposite coatings

Îáðàçåö R
1
, Îì C

1
, ìêÔ R

2
, êÎì Q

1
, ìêÔ n

1
R

3
, êÎì

Àíîäèðîâàííûé 14,3 ± 0,3 5,9 ± 0,3 57 ± 1 0,9 ± 0,1 0,80 ± 0,02 7,2 ± 0,1

Àíîäèðîâàííûé + ÃÒÎ 15,2 ± 0,6 0,3 ± 0,1 27 ± 1 0,5 ± 0,1 0,80 ± 0,01 9,9 ± 0,1

Àíîäèðîâàííûé + ÝÕÎ 18,0 ± 1,2 1,7 ± 0,3 37 ± 1 13,5 ± 4,1 0,80 ± 0,01 1,5 ± 0,2

Àíîäèðîâàííûé + ÝÕÎ + ÃÒÎ 15,1 ± 1,0 0,5 ± 0,1 42 ± 7 1,2 ± 0,2 0,83 ± 0,02 3,1 ± 0,5



ýëåêòðîëèòå 15 % H2SO4 êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû

ïðè ïëîòíîñòè òîêà ja = 20 ìÀ/ñì2 â òå÷åíèå

40 – 50 ìèí. Óñòàíîâëåíî, ÷òî ïðè ýòîì íà ïî-

âåðõíîñòè ôîðìèðóåòñÿ ðåãóëÿðíî ïîðèñòîå

àíîäíîå îêñèäíîå ïîêðûòèå òîëùèíîé ä 
 10 –

12 ìêì ñ îòêðûòûìè ïîðàìè äèàìåòðîì �dp� =

= 15 ± 5 íì. Äëÿ ýëåêòðîõèìè÷åñêîãî îêðàøèâà-

íèÿ â ÷åðíûé öâåò àíîäèðîâàííûõ â îïòèìàëü-

íûõ óñëîâèÿõ îáðàçöîâ â ðàñòâîðå 2 % CuSO4 +

+ 2 % MgSO4 + 0,6 % H2SO4 êîìíàòíîé òåìïåðà-

òóðû ñëåäóåò èñïîëüçîâàòü ãðàôèòîâûå ïëàñòè-

íû â êà÷åñòâå ýëåêòðîäîâ, ïåðåìåííîå íàïðÿæå-

íèå 10 – 12 Â (âðåìÿ îêðàøèâàíèÿ — 10 –

15 ìèí). Êðîìå òîãî, ìåòîäîì ÝÈÑ ïîêàçàíî, ÷òî

â ðåçóëüòàòå ÝÕÎ èëè ÃÒÎ ïîðèñòûõ àíîäíûõ

îêñèäîâ àëþìèíèÿ íàáëþäàåòñÿ çàìåòíîå óìåíü-

øåíèå åìêîñòè ïîêðûòèÿ, ÷òî îáúÿñíÿåòñÿ ýô-

ôåêòîì çàïîëíåíèÿ ïîð Ñu è/èëè CuO (â ïðîöåñ-

ñå ÝÕÎ) è îêñîãèäðîêñèäîì àëþìèíèÿ ñî ñòðóêòó-

ðîé áåìèòà (â ðåçóëüòàòå ÃÒÎ).

Íà îñíîâå ìîäåëèðîâàíèÿ ÝÝÑ óñòàíîâëåíà

êîððåëÿöèÿ ýëåêòðîôèçè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ïî-

êðûòèé ñ îñîáåííîñòÿìè èõ ñòðîåíèÿ. Âûÿâëåíî,

÷òî ñîâìåñòíîå ïðèìåíåíèå ìåòîäîâ ÀÑÌ è ÝÈÑ

äàåò âîçìîæíîñòü îöåíèòü ýëåêòðè÷åñêèå ïà-

ðàìåòðû, ñîîòâåòñòâóþùèå ðàçëè÷íûì ñëîÿì

îêðàøåííûõ ïîêðûòèé, è ïîäòâåðäèòü ïðèñóòñò-

âèå íàíî÷àñòèö Cu/CuO â ïîðàõ íàíîêîìïîçèòà

Al/Al2O3/Cu. Óñòàíîâëåíî, ÷òî êîððîçèîííàÿ

ñòîéêîñòü îêðàøåííûõ àíîäèðîâàííûõ îáðàçöîâ

ñïëàâà ÀÌã5 ïîñëå ÃÒÎ, ïîëó÷åííûõ â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ ðàçðàáîòàííûìè óñëîâèÿìè ïðîöåññà,

óäîâëåòâîðÿåò òðåáîâàíèÿì ÃÎÑÒà 9.031–74. Ýòî

ïîçâîëÿåò ýêñïëóàòèðîâàòü ïîêðûòèÿ êàê âíóòðè

ïîìåùåíèé (àòìîñôåðà «óñëîâíî ÷èñòàÿ — 1»),

òàê è â àòìîñôåðàõ òèïà «ïðîìûøëåííàÿ — 2» è

«ïðèìîðñêàÿ — 4».

Ôèíàíñèðîâàíèå

Ðàáîòà âûïîëíåíà ÷àñòè÷íî â ðàìêàõ ïðî-

ãðàììû ïîääåðæêè ÍÈÎÊÐ ñòóäåíòîâ è àñïè-

ðàíòîâ ÏåòðÃÓ, ôèíàíñèðóåìîé Ïðàâèòåëü-

ñòâîì Ðåñïóáëèêè Êàðåëèÿ (ñîãëàøåíèå

ÊÃÐÊ-21/Í2-05 îò 30.03.2022).
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Àâòîðû âûðàæàþò áëàãîäàðíîñòü Å. À. ×óïà-

õèíîé çà öåííûå êîíñóëüòàöèè è ó÷àñòèå â

îáñóæäåíèè.
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