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В данной работе было исследовано влияние воздействия компрессионных плазменных потоков на структурно-фазовое 
состояние анодного оксида алюминия, выращенного электрохимическим способом на поверхности алюминиевого сплава. 
Рентгеноструктурный анализ, растровая электронная микроскопия и энергодисперсионный микроанализ были использова-
ны для проведения исследований. Установлено, что плазменное воздействие приводит к растрескиванию слоя оксида, 
толщина которого уменьшается с 40 до 26 мкм при увеличении энергии, поглощенной поверхностным слоем. В результате 
плавления и последующей кристаллизации в поверхностном слое толщиной 3-9 мкм происходит переход из рентгено-
аморфного состояния в кристаллическое. Наиболее устойчивой в таких условиях является низкотемпературная фаза γ-
Al2O3. В анализируемом слое возможно присутствие других полиморфных модификаций оксида алюминия. 
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электронная микроскопия; компрессионные плазменные потоки. 
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Structure and phase composition changes of the anodic alumina layer on the aluminum alloy under the action of compression 
plasma flows were investigated in this work. The thickness of the amorphous alumina layer was 40 μm. X-ray diffraction analysis, 
scanning electron microscopy and energy dispersion microanalysis were used for surface layer characterization. Compression 
plasma flows were generated in nitrogen atmosphere by magneto-plasma compressor of compact geometry. The findings showed 
that plasma impact resulted in formation of developed surface roughness and formation of micro-cracks. Micro-cracks initiated by 
thermoelastic stress resulted in diminishing of anodic alumina layer thickness up to 26 μm. Plasma impact also led to the melting of 
the surface alumina layer. γ-Al2O3 was the main phase constituent of the crystallized layer. Presence of other alumina polymorphic 
phases was revealed in this layer. The thickness of the crystallized layer diminished from 9 to 3 μm with the growth of the energy 
absorbed by the surface layer. 
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Введение 
В настоящее время активно проводятся иссле-

дования по созданию композитов на основе оксида 
алюминия с включениями металлов [1, 2], с целью 
создания слоев с заданными электрическими и 
магнитными свойствами в керамической матрице. 
Интерес в этом отношении представляет и созда-
ние композитов в поверхностном слое оксида, ко-
торое может быть реализовано при воздействии 
высокоэнергетических потоков частиц на систему 
металлическое покрытие/оксид, в частности при 
воздействии компрессионных плазменных потоков 
(КПП), генерируемых квазистационарными плаз-
менными ускорителями, с относительно большой 
длительностью импульса ~ 100 мкс [3]. Обработка 
компрессионными плазменными потоками системы 
покрытие-подложка в режиме плавления позволяет 
легировать поверхностный слой материала эле-

ментами покрытия за счет конвективного переме-
шивания расплава, инициированного гидродинами-
ческими неустойчивостями. Изменение параметров 
воздействия – энергии, поглощенной поверхностью 
и количества импульсов позволяет целенеправ-
ленно менять концентрацию легирующего элемен-
та. Такой способ поверхностного легирования осо-
бенно актуален для случая большой разницы в 
температурах плавления материалов матрицы и 
легирующего элемента, т.е. для систем металл-
оксид алюминия. Вместе с тем, первоначально 
необходимо выявить влияние плазменного воздей-
ствия непосредственно на оксид алюминия, в том 
числе, на различные его полиморфные модифика-
ции. Целью данной работы являлось исследование 
изменений структурно-фазового состояния поверх-
ностного слоя анодного оксида алюминия (АОА) 
при воздействии компрессионных плазменных по-
токов. 
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Методика эксперимента 
Объектом исследований являлся анодный ок-

сид алюминия, электрохимически выращенный на 
пластине алюминиевого сплава, содержащего 7 % 
Mg, 0,5 % Si, 0.4 %Mn и 0.1 %Fe (ат. %). Характер-
ной особенностью анодного оксида алюминия яв-
ляются протяженные поры, распространяющиеся 
на всю толщину слоя оксида перпендикулярно по-
верхности [4]. Обработку образцов компрессион-
ными плазменными потоками, генерируемыми маг-
нитоплазменным компрессором компактной гео-
метрии, осуществляли тремя импульсами при 
начальном напряжении на конденсаторной батарее 
4 кВ. Расстояние между образцом и срезом катода 
электроразрядной системы варьировалось в диа-
пазоне 8–14 см. Увеличение этого расстояния обу-
славливает уменьшение энергии, поглощаемой 
поверхностью образца при плазменном воздей-
ствии. При обработке сталей изменение расстоя-
ния в этом диапазоне соответствует плотности по-
глощенной поверхностью энергии 35-13 Дж/см2. 
Эксперименты проводили в режиме “остаточного 
газа”, при котором предварительно откачанную 
вакуумную камеру заполняли рабочим газом – азо-
том до давления 400 Па. Морфология поверхности 
и поперечного сечения образцов изучалась с ис-
пользованием растрового электронного микроскопа 
LEO1455VP. Фазовый состав исследовался мето-
дом рентгеноструктурного анализа с помощью ди-
фрактометра Rigaku Ultima IV в излучении CuKα в 
фокусировке параллельных пучков. 

 

Результаты и их обсуждение 
На рисунке 1 представлена морфология по-

верхности до и после воздействия КПП. Как видно 
из рисунка 1 а на поверхности исходного образца 
наблюдаются трещины, возникшие в результате 
релаксации напряжений, формирующихся в про-
цессе роста оксида.  

 а(a) 

 б(b) 
Рис. 1. Морфология поверхности исходного образца АОА 
(а) и образца, обработанного КПП на расстоянии 8 см (б). 
от катода. 

Fig. 1. Surface morphology of initial anodic alumina sample 
(a) and sample treated by compression plasma flow at the 
distance of 8 cm (b). 

Воздействие КПП приводит к появлению разви-
того рельефа поверхности, обусловленного плав-
лением и развитием гидродинамических неустой-
чивостей на границе плазма-расплав. После плаз-
менного воздействия наблюдается появление до-
полнительных микротрещины, а также возникнове-
ние поверхностных пор (кратеров) размером 0.5-2 
мкм, характерных для кипения вещества (рис. 1 б). 
Формирование микротрещин может быть связано с 
появлением термоупругих напряжений при плаз-
менном воздействии [5]. Плотность микротрещин и 
пор увеличивается с уменьшением расстояния до 
катода. После воздействия КПП происходит 
уменьшение толщины макротрещин, существовав-
ших в исходном образце. 

Анализ морфологии поперечного сечения ис-
ходного образца АОА показал, что толщина оксид-
ного слоя составляет 40 мкм (рис. 2 а, б). Оксидный 
слой хорошо виден на поперечном сечении (более 
темный), из-за меньшей плотности, которая прояв-
ляется в уменьшении количества обратно-
отраженных электронов, регистрируемых при ана-
лизе. После воздействия КПП на поверхности 
наблюдается формирование более плотного по-
верхностного слоя (светлый слой толщиной до 3 
мкм на рис. 2 в). Элементный анализ не выявил 
изменений состава этого слоя по сравнению с со-
ставом слоя АОА (рис. 2 г). При анализе морфоло-
гии поперечного сечения было также установлено, 
что воздействие КПП ведет к уменьшению толщи-
ны оксидного слоя (рис. 3). С увеличением плотно-
сти энергии, поглощенной поверхностью образца, 
толщина слоя АОА уменьшается от 37 мкм (14 см) 
до 26 мкм (8 см). Аналогичное поведение наблю-
дается у поверхностного (более плотного) оксидно-
го слоя, толщина которого уменьшается от 9 мкм 
(14 см) до 3 мкм (8 см). Растрескивание поверх-
ностного слоя АОА в результате действия термо-
упругих напряжений на этапе охлаждения поверх-
ностного слоя и его удаление при последующем 
импульсе может являться причиной уменьшения 
толщины АОА. Аналогичный механизм удаления 
слоя окалины с поверхности стали при обработке 
компрессионными плазменными потоками рас-
сматривался в [6]. 

На рисунке 4 представлены результаты фазово-
го анализа образцов до и после воздействия. На 
дифрактограмме исходного образца, помимо пиков 
алюминия и вторых фаз с магнием, в области ма-
лых углов наблюдается широкое гало от рентгено-
аморфного анодного оксида алюминия. Воздей-
ствие КПП приводит к появлению дифракционных 
пиков полиморфной модификации оксида алюми-
ния γ-Al2O3. Сдвиг некоторых дифракционных ли-
ний γ-Al2O3 в область меньших углов по сравнению 
с эталоном может быть связан с искажениями кри-
сталлической решетки, обусловленной как неупо-
рядоченностью строения оксида в результате ро-
ста в условиях сверхбыстрого охлаждения, так и 
внедрением в решетку оксида легирующих элемен-
тов сплава. Кроме того, в анализируемом слое 
возможно присутствие других модификаций оксида 
- θ-Al2O3, δ-Al2O3, α-Al2O3 и, возможно, MgO. Следу-
ет отметить, что воздействие мощными ионными 
пучками (в режиме плавления поверхностного 
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слоя) на образцы α-Al2O3 не привело к изменению 
фазового состава поверхностного слоя [7]. 

а(a) 

 б(b) 

в(c) 

г(d) 
Рис. 2 Морфология поперечного сечения (а, в) и распре-
деление элементов по линии (б, г) исходного образца 
АОА (а, б) и образца, обработанного КПП на расстоянии 
10 см (в, г) от катода 

Fig. 2. Cross-section morphology (a, c) and elements distribu-
tion along depth (b, d) in initial anodic alumina sample (a, b) 
and sample treated by compression plasma flow at the dis-
tance of 8 cm (b, d) 

 

 

а(a) 

б(b) 
Рис. 3 Морфология поперечного сечения образцов, обра-
ботанных КПП на расстоянии 14 см (а) и 8 см (б) от като-
да 

Fig. 3. Cross-section morphology of samples treated by com-
pression plasma flow at the distance of 14 cm (a) and 8 cm 
(b) 

 
Рис. 4. Участки дифрактограмм исходного образца АОА и 
образцов, обработанных КПП на различном расстоянии 
до катода 

Fig. 4. X-ray diffraction patterns of initial anodic alumina sam-
ple and samples treated by compression plasma flows at a 
different distance 

В целом, наличие обнаруженных полиморфных 
модификаций соответствует последовательности 
фазовых превращений, наблюдаемой при отжиге 
аморфного оксида γ→δ→θ→α [8]. Однако малая 
интенсивность этих дифракционных линий, а также 
возможные искажения кристаллической решетки 
этих фаз из-за отклонения в стехиометрии и влия-
ния легирующих элементов (Mg, Si и др.) не позво-
ляют однозначно говорить об их формировании 
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после воздействия. С уменьшением расстояния до 
катода относительная интенсивность оксидных фаз 
уменьшается, что говорит об уменьшении объем-
ной доли этих кристаллических фаз в анализируе-
мом слое. Такое поведение коррелирует с измене-
ние толщины более плотного поверхностного окси-
дного слоя и позволяет предположить, что он фор-
мируется из расплава в условиях сверхбыстрого 
охлаждения. На этапе охлаждения в этом слое 
происходит ряд полиморфных превращений и 
наиболее стабильной оказывается низкотемпера-
турная фаза γ-Al2O3. Структура слоя АОА, полу-
ченная в результате воздействия КПП, может быть 
представлена в виде следующей последователь-
ности слоев:  
- поверхностный слой, состоящий преимуществен-
но из γ-Al2O3, а также содержащий высокотемпера-
турные фазы оксида алюминия; 
- растрескавшийся в результате действия термо-
упругих напряжений слой АОА; 
- слой АОА с исходной микро- и макроструктурой, 
не подверженной термическому воздействию.  

 
Заключение 

Таким образом, воздействие компрессионных 
плазменных потоков на слой анодного оксида алю-
миния, электрохимически выращенный на поверх-
ности алюминиевого сплава, сопровождается фор-
мированием развитого рельефа поверхности и по-
явлением микротрещин. Растрескивание поверх-
ностного слоя оксида, обусловленное действием 
термоупругих напряжений, ведет, в конечном сче-
те, к уменьшению толщины слоя АОА. Кроме того, 
при воздействии обнаружено формирование более 
плотного, по сравнению с плотностью АОА, по-
верхностного слоя, толщина которого зависит от 
энергии, поглощенной поверхностью. Структурно-
фазовое состояние данного слоя определяется 
кристаллизацией из расплава в условиях сверх-
быстрого охлаждения. Анализ фазового состава 
показал, что в результате плавления и последую-
щей кристаллизации в этом слое происходит пере-
ход из рентгеноаморфного состояния в кристалли-
ческое, наиболее устойчивой в таких условиях яв-
ляется низкотемпературная фаза γ-Al2O3. 
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