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暋暋[摘暋要]暋以工业纯铝L2为实验试样,通过表面预处理曻交流电阳极氧化工艺在其表面制备阳极氧化膜,
考察了氧化时间、氧化电压对氧化膜厚度和硬度的影响,并对阳极氧化试样的横截面进行SEM 和 EDS测试分

析。研究表明:电解液成分 H2SO4 质量浓度为200g/L、Al2O3 质量浓度为1g/L,交流氧化电压为12V,温度为

(20暲1)曟的条件下,可以获得均匀、与基体结合紧密、硬度相对较高的氧化膜;随着氧化时间的增加,膜的厚度

增加,但硬度相对降低。
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[Abstract]暋Assample,industrialpurealuminumL2aftersurfacepreparationandanodicoxidecoatingwithA.C.was
studied.Theeffectonthicknessandhardnessofanodicoxidecoatingbyoxidationtimeandvoltagewasdiscussed.Besides,the
resultofSEMandEDStestingandanalysisofthecrosssectionofthesamplecoatedoxidefilmallshowthat200g/LH2SO4,

1g/LAl2O3,A.C.12V,(20暲1)曟istheoptimalconditionofanodicoxidecoatingpreparationofaluminumalloywithA.
C..Andinthiscondition,uniform,harderandtighterwiththebasalbodyofthesamplecanbegained.Moreover,moretime,

thickerfilm,butlesshardness.
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暋暋铝是有色金属中产量最高、应用范围最广的金属

材料。铝及其合金具有质量轻、耐腐蚀、导电和导热

性能高、易焊接加工等优点,在机械、化工、电子、电
气、交通、运输、民用建筑、食品轻工业及人们日常生

活的各个领域里都获得了广泛的应用[1]。但铝同时

具有硬度和耐磨性较差等缺点,这限制了铝及其合

金的应用。为了解决此类问题,许多学者进行了大

量的研究[2-6],研究结果表明:在表面制备性能优异

的化学转化膜可以对铝及其合金起到很好的保护效

果,从而弥补其缺点。而在铝表面的各种转化膜技

术中,阳极氧化膜技术是目前研究最深入、应用最广

泛的表面处理技术。本文以工业纯铝 L2为实验试

样,对其表面进行交流电阳极氧化,并通过氧化膜厚

度、硬度等性能测试以及SEM 和EDS分析确定铝合

金交流电阳极氧化膜的制备工艺,对氧化膜着色的

后续研究奠定了基础。

1暋实暋验

1.1暋试样及主要试剂

试样为工业纯铝L2,尺寸为3cm暳5cm,厚度为

1mm,其化学成分见表1。主要实验试剂包括:浓硫

酸(95%~98%)、氧化铝、氢氧化钠、碳酸钠、十二烷基

磺酸钠、浓硝酸(65%~68%)、磷酸(83%)、氧化铬,均
为分析纯。

表1暋工业纯铝L2的成分

Tab.1CompositionofindustrialpurealuminumL2

元素 Fe Si Cu Mn Al
质量分数/% 曑0.35 曑0.25 曑0.05 曑0.03 曒99.60

1.2暋主要实验仪器与设备

BS124S型电子天平(北京赛多利斯仪器有限公
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司)、IM6E 型电化学工作站(德国 ZAHNER 公司)、

79HW灢1型磁力搅拌器(江苏金坛市荣华仪器制造有

限公司)、DZF灢1B型真空干燥箱(上海跃进医疗器械

厂)、4XB 型 双 目 金 相 显 微 镜 (上 海 光 学 仪 器 厂)、

401MVD型显微维氏硬度计(沃伯特测量仪器(上海)
有限公司)、SSX灢500型扫描电子显微镜(日本岛津公

司)。

1.3暋交流电阳极氧化膜的制备

1.3.1暋表面预处理

采用的碱洗液成分为:氢氧化钠30g/L、碳酸钠

10g/L、十二烷基磺酸钠0.002~0.003g/L,碱洗温

度为50~60曟,碱洗时间1~3min。试样经碱洗后,
用500mL/L的浓硝酸在室温条件下酸洗3~5min。

1.3.2暋阳极氧化

在强力搅拌条件下,向装有一定体积蒸馏水的电

解槽中缓慢加入硫酸和氧化铝溶液,并冷却槽液至工

艺规范要求的温度。试样交流电阳极氧化实验装置如

图1所示,阴极为铝电极,阳极为铝片试样,工艺参数

见表2。为考察试样在硫酸氧化溶液中进行交流电氧

化时,氧化时间、氧化电压对膜层性能的影响,分别进

行如下2项实验:1)固定阳极氧化电压为10V,氧化

时间在20~60min范围内变化,考察阳极氧化时间对

膜厚、膜硬度的影响;2)固定阳极氧化时间为50min,
氧化电压在8~18V 范围内变化,考察阳极氧化电压

对膜厚、膜硬度的影响。

图1暋交流电阳极氧化实验装置

Fig.1ACanodicoxidationexperimentdevice

表2暋阳极氧化参数

Tab.2Anodicoxidationparameters

温度/曟
H2SO4

/(g·L-1)
Al2O3

/(g·L-1)
阴阳极

面积比
极距/cm

20暲1 200 1 8 3

1.4暋氧化膜性能测试与表征

1.4.1暋性能测试

切割方形试样(实测质量0.1mg)浸于100曟磷铬

酸溶液中10min,经蒸馏水洗涤、干燥后称量,反复酸浸

及称量至质量不再发生变化为止。通过计算得出试样

单位面积上膜的质量,进而得出氧化膜的近似厚度。采

用401MVD型显微硬度计,以适当的压入速度施加0.5
kg载荷于待测氧化膜上,10~15s后卸除试验力,测量

压痕对角线长度,经计算获得维氏显微硬度值。

1.4.2暋SEM及EDS测试

采用SSX灢550型扫描电镜仪,测试条件为:钨丝

灯,分辨率3.5nm,加速电压15kV,放大倍数3000
倍。样品测试前进行镀金处理。通过SEM 对氧化膜

与试样基体结合处的形貌进行观察,通过EDS对氧化

膜微区的成分进行分析。

2暋测试结果分析与讨论

2.1暋氧化时间对膜层性能的影响
图2、图3分别为交流电阳极氧化时间与氧化膜

厚度、硬度的关系曲线。由图2可见,在研究的时间范

围内,膜的厚度随氧化时间几乎呈线性增加。

图2暋氧化时间与膜层厚度的关系

Fig.2Effectofoxidationtimeonfilmthickness

图3暋氧化时间与膜层硬度的关系

Fig.3Effectofoxidationtimeonfilmhardness

氧化前测得实验用工业纯铝L2基体的维氏硬度

约46.5N/mm2,经阳极氧化后,试样表面的显微硬度

提高幅度很大(见图3),但随氧化时间的增加,硬度几

乎呈线性下降。其原因是:1)氧化膜分为阻挡层和多

孔层,阻挡层硬度很高,而多孔膜层硬度较低。在氧化

初期,阻挡层硬度对膜层硬度的影响占优势,随着氧化

时间的延长,多孔层增厚,阻挡层硬度的影响减小,从
而导致表面的显微硬度降低;2)在氧化膜的生长过程

中,成膜反应和溶膜反应同时进行,一定时间内成膜速

度大于溶膜速度,膜层厚度不断增加,随着氧化膜层向



李剑虹等暋铝合金交流电阳极氧化膜的制备工艺研究76暋暋暋

基体不断延伸,多孔层的孔壁逐渐变薄,孔径逐渐增

大,导致显微硬度随氧化时间的增加呈下降趋势。
实际应用中,要求氧化膜具有一定的厚度、膜孔径

及硬度,膜的厚度、膜孔径尤其影响膜的着色度。因

此,氧化时间的长短要根据对膜的要求来确定,膜厚度

要求大,所需阳极氧化时间就长,但膜层硬度相对较

低;反之,氧化时间短,膜厚度小,但膜层硬度相对较

高。例如,对膜进行无机盐着色,阳极氧化时间选择

60min为佳;而黑镍镀膜着色则选择氧化时间40min
为宜。

2.2暋氧化电压对膜层性能的影响
图4、图5分别为交流电阳极氧化电压与氧化膜

厚度、硬度的关系曲线图。由图4、图5可以看出,氧
化膜厚度和硬度随着氧化电压的升高呈现先增加后减

小的趋势,在电压值达到12V 时,膜厚和膜层硬度均

达到最大值。这是因为在一定电压范围内,氧化电压

越大,氧化膜的阻挡层越厚,而多孔层的产生和增长是

建立在阻挡层不断向铝基体延伸的基础上的,阻挡层

越厚,则产生的多孔层越厚。电压达到一定值后继续

增大,则膜孔内热效应增大,使膜层的溶解加快,氧化

膜厚度随之降低,而且形成的氧化膜层也由疏松变成

粉状或砂粒状,导致膜层硬度随之下降。除此之外,实
验发现电极反应的剧烈程度随电压的升高而加大。综

合上述各因素,确定最佳交流氧化电压为12V。

图4暋氧化电压对膜层厚度的影响

Fig.4Effectofoxidationvoltageonfilmthickness

图5暋氧化电压对膜层硬度的影响

Fig.5Effectofoxidationvoltageonfilmhardness

2.3暋SEM和EDS分析
图6为在氧化电压12V下氧化40min后所得试

样的横截面SEM 照片,图7为氧化膜的EDS谱图,氧
化膜微区元素成分见表3。图6上从左至右依次为铝

基体、氧化膜,可见实验条件下生成的氧化膜均匀,且
与基体结合紧密。图7中清晰可见 O,Al和S的特征

峰,结合表3可知,阳极氧化膜中主要含 O和 Al,二者

的质量分数之和达92.477%,此外,还含有少量S,这
是由于电场中SO4

2- 更易吸附于氧化物表面并进入到

膜层内部所致。

图6暋试样的横截面SEM
Fig.6CrosssectionSEMphotoofanodicoxidecoating

图7暋氧化膜的EDS分析

Fig.7EDSanalysisofanodicoxidecoating

表3暋氧化膜的成分

Tab.3Elementalcompositionofanodicoxidecoating

元素 O Al S
质量分数/% 41.017 51.460 7.523

原子数分数/% 54.483 40.531 4.986

暋暋SEM 和EDS分析结果均表明,本实验条件下,试
样表面可生成较好的氧化膜。

3暋结暋论

研究表明,电解液中 H2SO4 质量浓度为200g/

L、Al2O3 质量浓度为1g/L,交流氧化电压为12V,温
度为(20暲1)曟的条件下,可以获得均匀、与基体结合

紧密、膜硬度相对较高的氧化膜。
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与研究的重点。
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