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При анодном окислении алюминия в растворах кислых электролитов образуются пленки анодного оксида алюминия (АОА) с цилиндрическими порами. Поры расположены перпендикулярно поверхности пленки и при определенных условиях образуют двумерный гексагональный массив. Основные геометрические параметры АОА включают диаметр пор (Dp), расстояние между центрами пор (Dint), пористость (P) и толщину пленки. Значения Dp, Dint и P зависят от выбранного электролита и приложенного напряжения, а толщина пропорциональна протекшему заряду.

Пористые пленки АОА находят широкое применение в качестве темплатов для получения одномерных наноструктур, фотонных кристаллов, несущей основы для газовых сенсоров. Термическая обработка позволяет увеличить химическую стабильность АОА, за счёт чего диапазон возможных применений существенно расширяется.

Фосфористая кислота является перспективным электролитом для получения АОА. Во-первых, в ней наблюдается высокая скорость роста пористой пленки. Во-вторых, анодирование в данном электролите приводит к получению материала с достаточно большими Dint и Dp, что позволяет рассчитывать на его высокую термическую стабильность. В литературе очень мало информации не только о термической стабильности таких пленок, но и о кинетике их формирования.

В связи с этим целью данной работы является получение АОА в 1 М растворе фосфористой кислоты и исследование его поведения при термической обработке.

В ходе работы алюминиевую фольгу подвергали анодному окислению в 1 M растворе фосфористой кислоты при постоянном напряжении в диапазоне 100–180 В. Скорость формирования пористой пленки при напряжении 180 В равна 17,5 мкм/ч. Анодирование в интервале температур от 0 до 8 °C позволило установить значение кажущейся энергия активации процессов, протекающих на дне пор, которое в диапазоне напряжений 100-150 В составляет 67 ± 1 кДж/моль. Статистическая обработка данных растровой электронной микроскопии (РЭМ), позволила рассчитать геометрические параметры АОА: на верхней поверхности – Dp = 261 ± 23 нм, Dint = 367 ± 57 нм, P = 47%; на нижней поверхности – Dp = 256 ± 36 нм, Dint = 377 ± 23 нм, P = 42%.

На кривой дифференциального термического анализа присутствуют три ярко выраженных экзотермических максимума при температурах 835, 1020 и 1330 °C. Согласно рентгенофазовому анализу, данные максимумы соответствуют фазовым переходам АОА: сначала образуется γ-фаза Al2O3, затем происходит частичная кристаллизация θ- и δ-Al2O3, и потом материал полностью переходит в фазу α-Al2O3. Согласно РЭМ, пористая структура после термической обработки при 1400 °C (кристаллизации в фазу α-Al2O3) сохраняется, геометрические параметры изменяются в пределах 10%.

Таким образом, анодное окисление алюминия в 1 М H3PO3 позволяет с высокой скоростью формировать пористые структуры, устойчивые при высоких температурах.
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