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Аннотация: Проанализированы особенности проявления сигналов акустической эмиссии (АЭ) при плазмен-

но-электролитическом оксидировании (ПЭО) алюминиевого сплава АМг6 в биполярном (анодно-катодном) им-

пульсном режиме внутри каждого цикла приложения напряжения. Исследован диапазон режимов ПЭО, который 

практически полностью перекрывает все типовые технологические режимы обработки алюминиевых сплавов по 

плотностям тока (6–18 А/дм
2
) и токовому соотношению в полупериодах (0,7–1,3), что позволило зафиксировать  

и изучить АЭ, сопровождающую формирование оксидных слоев различного назначения. Впервые благодаря реги-

страции АЭ выявлена новая стадия ПЭО, на которой отсутствует микродуговой пробой до подложки, но которая 

сопровождается приростом толщины слоя и природа которой пока не выяснена. По известным признакам стадий 

оксидирования систематизированы повторяющиеся формы проявления АЭ в циклах воздействия и установлено 

пять их типов и три подтипа. Показано, что используемый сегодня подход установления стадий ПЭО по парамет-

ру «амплитуда акустической эмиссии» обладает большой погрешностью, так как не учитывает форму сигналов  

и полупериод их регистрации. Поэтому разработан и апробирован подход анализа кадров АЭ синхронно с цикла-

ми изменения формовочного напряжения при ПЭО и предложен новый параметр «акустико-эмиссионная медиа-

на», позволяющий выявить основные типы и подтипы сигналов, сопровождающих стадии оксидирования. Выпол-

нено экспериментальное исследование предложенного параметра оценки АЭ для обнаружения названных стадий 

ПЭО, которое подтвердило работоспособность, большую точность и чувствительность предложенного параметра 

к подтипам сигналов АЭ, регистрируемых на катодной стадии «мягкого искрения». Последнее представляет осо-

бый интерес, так как является средством исследования данной стадии оксидирования с разрешающей способно-

стью, равной циклу воздействия. 
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ВВЕДЕНИЕ 

Сегодня одним из актуальных вопросов технологии 

плазменно-электрического, или микродугового, окси-

дирования (ПЭО или МДО) поверхности изделий из 

металлов вентильной группы (Al, Mg, Ti, Zr, Nb и др.) 

является обеспечение мониторинга процесса формиро-

вания многофункционального оксидного «покрытия» 

(оксидного слоя). Под многофункциональностью по-

крытий, согласно [1], понимается возможность их 

применения в разных областях науки и техники при 

условиях, резко отличающихся по основным повреж-

дающим факторам (механико-химическим, химико-

тепловым, механо-электрическим и т. д.). Известно [2], 

что способность сопротивляться воздействию внешних 

и внутренних повреждающих факторов обеспечивают 
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физико-химические свойства оксидных слоев (адгезия, 

твердость, износостойкость и др.), которые, в свою оче-

редь, определяются комплексом характеристик и фак-

торов – структурных (толщиной, пористостью, оста-

точными микронапряжениями и др.), фазовых (качест-

венным и количественным составом), морфологией 

самого слоя и его дефектностью [2]. Многими авторами 

показано, что однородность свойств оксидных слоев по 

толщине (подслоям) зависит от параметров процесса 

ПЭО, а именно частоты формовочных импульсов  

и плотности тока [3], наличия катодной составляющей 

тока [4; 5] и ее мощностного соотношения с анодной 

составляющей [6], состава электролита [7] и его качест-

ва [8], которые в совокупности определяют типы фор-

мирующихся разрядов и их мощность [9]. В частности, 

в [3] установлено, что применение повышенных плот-

ностей тока (70–90 А/дм
2
) в сочетании с высокими час-

тотами формовочных импульсов (вплоть до 900 Гц) 

приводит к снижению пористости и неоднородности 

оксидных слоев за счет снижения поверхностной плот-

ности микроразрядов. В [4; 5] авторы установили, что 

повышение катодной составляющей при ПЭО алюми-

ниевого сплава и переход в режим «мягкого искрения» 

(“soft sparking”) может приводить к возникновению 

развитой наноразмерной пористости в сочетании с уп-

лотнением барьерного слоя на границе раздела «метал-

лическая подложка – оксидный слой» [4], что наблюда-

ется и при ПЭО магниевого сплава [6]. В [5] было об-

наружено, что катодный полупериод (отрицательная 

поляризация) при ПЭО алюминиевого сплава приводит 

к дополнительному образованию гидроксида алюминия 

со снижением сопротивления микродуговому пробою 

барьерного слоя и последующему образованию устой-

чивых модификаций Al2O3 в результате дегидратации 

Al(OH)3 в анодном полупериоде и к уплотнению барь-

ерного слоя, что в итоге улучшает однородность и за-

щитные свойства оксидных слоев. Таким образом, воз-

можность in situ мониторинга процесса ПЭО, распозна-

вания его стадии, типа микродугового пробоя и возни-

кающего микродугового разряда (МДР) позволяет ус-

тановить механизм окисления поверхности и формиро-

вания оксидного слоя в данный момент времени, а зна-

чит, на этапе отработки режимов ПЭО организовать 

обратную связь для управления энергией, выделяю-

щейся в каналах пробоя МДР непосредственно в про-

цессе оксидирования, т. е. управлять качеством и функ-

циональными свойствами оксидных слоев.  

В настоящее время уже предложено и апробировано 

несколько методов мониторинга процесса ПЭО: отсле-

живание электрических параметров в цепи ПЭО [10; 

11], электрическая импедансная спектроскопия оксид-

ных слоев [12], отслеживание интенсивности свечения 

с использованием высокоскоростной фотовидеофикса-

ции [13; 14], регистрация фото-ЭДС [15], оптико-

эмиссионная спектроскопия [16], инфракрасная термо-

метрия [17], мониторинг толщины покрытия разными 

бесконтактными способами [18], акустическое излуче-

ние (АЭ в звуковом и ультразвуковом диапазонах). 

Звуковой диапазон используется редко по сравнению  

с ультразвуковым, так как обладает существенно более 

низкой помехозащищенностью [19], поэтому в настоя-

щей работе рассматривается АЭ только в ультразвуко-

вом диапазоне. 

Отслеживание АЭ представляется одним из наибо-

лее перспективных методов мониторинга ПЭО, так как 

упругие волны сопровождают процесс релаксации за-

пасенной энергии при достаточно широком спектре 

известных физико-химических явлений [20]. Однако, 

насколько нам известно, в работах по исследованию АЭ 

при ПЭО пока удалось установить только первичную 

корреляцию стадий оксидирования с интегральными 

характеристиками акустического излучения без детали-

зации особенностей регистрируемых АЭ сигналов на 

них. Так, в [21; 22] обсуждается связь акустического 

излучения с режимами ПЭО в категориях «увеличения» 

и «снижения» его уровня даже без уточнения парамет-

ров оценки сигналов АЭ. В [23] с помощью АЭ порого-

вым методом была показана корреляция сигналов АЭ  

с этапом развития формовочных разрядов (искрением, 

микродуговыми и дуговыми разрядами), а в [24] – кор-

реляция трендов накопления счетов при АЭ и кинетики 

роста оксидных слоев на сплаве Д16. В [25] авторы по-

казали, что с ростом толщины оксидного слоя наблю-

дается смещение акустического сигнала в более низко-

частотную и высокоамплитудную область, что, по их 

мнению, свидетельствует о локализации и повышении 

мощности единичного МДР. В [26] акустико-эмиссион-

ный мониторинг процесса ПЭО и критериальная оценка 

изменения амплитуды АЭ позволили повысить качество 

оксидных слоев и его воспроизводимость на сплаве 

Д16АТ. В [27; 28] на фоне отслеживания трендов изме-

нения энергии АЭ сделана попытка разделения акусти-

ческих сигналов на импульсный и непрерывный (резо-

нансный) виды с последующим описанием их парамет-

рами: амплитуда, энергия, время нарастания и частота 

при пике. В [29] представлены предварительные резуль-

таты записи сигналов АЭ, полученных при ПЭО образ-

цов АМг6, и, в частности, установлена синхронность 

регистрации сигналов АЭ с циклом воздействия и пока-

зана корреляция их временного положения с визуальны-

ми наблюдениями и литературными данными оптиче-

ских измерений с использованием фотовидеофиксации  

и фото-ЭДС, а также электрическими параметрами ПЭО. 

Однако выявление стадий протекания процесса ПЭО 

путем сопоставления их визуальных признаков с ампли-

тудными признаками АЭ дает существенную ошибку  

в идентификации стадии и требует более детального по-

нимания проявления АЭ внутри цикла воздействия.  

Анализ обозначенных работ показал, что парамет-

рические распределения использованных основных 

параметров оценки АЭ существенно перекрываются 

(накладываются), поэтому построение на них диагно-

стических признаков стадий ПЭО имеет высокую веро-

ятность ошибки в идентификации типа формирующих-

ся МДР. Следовательно, для повышения чувствитель-

ности метода АЭ требуются другие подходы к оценке 

акустических сигналов.  

Цель работы – выявление особенностей акустиче-

ской эмиссии в цикле биполярного импульсного элек-

трического воздействия на оксидируемый материал (на 

примере алюминиевого сплава АМг6) при плазменно-

электролитическом оксидировании (ПЭО) как основы 

разработки нового метода контроля ПЭО для сокраще-

ния времени подбора его оптимального режима за счет 

более точного выявления границ различных стадий 

процесса оксидирования.  
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МЕТОДИКА ПРОВЕДЕНИЯ ИССЛЕДОВАНИЯ 

Предметом исследований является АЭ, сопровож-

дающая формирование оксидных слоев на Al–Mg сплаве 

АМг6 (зарубежный аналог – сплав 1560, химический 

состав, мас. %: 6,2 Mg; 0,65 Mn; 0,5 Ti; 0,4 Si; 0,3 Fe;  

0,18 Zn; 0,087 Cu; Al – основа) при различных режимах 

биполярного анодно-катодного импульсного воздействия.  

Образцы для исследований имели габаритные разме-

ры (140×20×6) мм
3
, которые с целью установки датчика 

АЭ непосредственно на образец погружались в электро-

лит не полностью. В результате при ПЭО оксидирова-

лась только часть образца размерами (60×20×6) мм
3
. Ос-

тавшаяся часть образца изолировалась с помощью 

электроизоляционного лака и эпоксидной смолы, кото-

рая служила контактной средой и держателем датчика 

АЭ на образце.  

ПЭО проводили на оригинальной исследователь-

ской установке, изготовленной в Тольяттинском госу-

дарственном университете, состоящей из: ванны из не-

ржавеющей стали объемом 15 л, внешней системы  

охлаждения на базе теплообменника типа «жидкость/ 

жидкость» и циркуляционного насоса для термостати-

рования электролита; импульсного инверторного ис-

точника тока питания пиковой мощностью 40 кВт  

с компьютерной системой управления режимами ПЭО 

по току и напряжению в специализированном про-

граммном обеспечении LabVIEW. В работе использо-

вался биполярный (анодно-катодный) импульсный ре-

жим формирования оксидных слоев как наиболее эф-

фективный и перспективный с точки зрения получения 

наилучшего качества и свойств оксидных слоев, а так-

же позволяющий без учета катодной составляющей 

перенести полученные результаты анализа АЭ на анод-

ный режим ПЭО.  

Экспериментальными постоянными при всех режи-

мах ПЭО являлись частота импульсов формовочного 

тока – 500 Гц, т. е. длительность цикла воздействия при 

ПЭО – 2 мс; коэффициент заполнения периода импуль-

сов технологического тока – 65 %; соотношение дли-

тельностей катодного и анодного формовочных им-

пульсов – 55 %/45 % соответственно; паузы между 

катодным и анодным импульсом – 50 %; состав элек-

тролита и его температура; длительность ПЭО – 

180 мин.  

Варьировали в эксперименте среднеквадратичную 

плотность тока j, А/дм
2
 (6; 9; 12; 15 и 18 А/дм

2
) через 

образец и соотношение токов в катодном и анодном 

полупериодах С/А (0,70; 0,85; 1,00; 1,15 и 1,30), кото-

рые задавались при инициации процесса ПЭО и далее 

поддерживались постоянными системой управления 

установки. Итого АЭ регистрировали в 25 режимах 

ПЭО, которые практически полностью перекрывают 

известные и применяемые на сегодня режимы форми-

рования оксидных слоев на алюминиевых сплавах  

и, следовательно, все стадии процесса ПЭО (анодную 

пассивацию, анодное искрение, анодно-катодное МДО 

и режимы мягкого искрения [30]) и типы МДР (анодное 

искрение, анодный микродуговой и катодный микроду-

говой разряды, анодный дуговой и катодный дуговой 

разряды, а также разряды типов A, B и С [31; 32]).  

В качестве электролита применяли водный раствор 

на основе гидроксида калия KOH (3 г/л), пирофосфата 

натрия Na4P2O7×10H2O (8 г/л) и метасиликата натрия 

Na2SiO3×5Н2О (12 г/л). Температура электролита в ходе 

ПЭО поддерживалась внешней системой охлаждения 

на уровне (285±3) К.  

АЭ регистрировалась непосредственно с образца, 

что определяло минимальные коэффициенты искаже-

ния и затухания сигналов. Акустические сигналы пре-

образовывались в электрические с помощью пьезоэф-

фекта датчиком П111-(0,02-0,3) (Россия) с полосой 

пропускания 20–800 кГц с основной чувствительно-

стью в диапазоне частот до 300 кГц. Далее сигналы 

усиливались двухкаскадным широкополосным фильтр-

усилителем MSAE-FA010 (Россия), оцифровывались  

и записывались кадрами длительностью 40 мс 

(20 полных циклов воздействия) через 1 мин с помо-

щью 12-битной платы аналого-цифрового преобразова-

ния (АЦП) Advantech PCI-1714 (Тайвань) при частоте 

дискретизации 2 МГц, что обеспечивало частотный 

диапазон анализа АЭ до 1 МГц. Таким образом, в отли-

чие от работ, использовавших пороговый способ реги-

страции АЭ, пропуск в записи изменения АЭ внутри 

зарегистрированных циклов воздействия в наших ис-

следованиях был исключен. При этом на АЭ кадр запи-

си равного циклу воздействия приходится 4000 отсче-

тов (4000 отсч./2 МГц=2 мс). Синхронно с акустиче-

скими сигналами с помощью того же АЦП записыва-

лись кадры изменения напряжения и тока также по 

циклам ПЭО. 

Подробно технические особенности и проблемы по-

лучения сигнала АЭ и защиты датчика в условиях на-

хождения оксидируемого образца в электролите описа-

ны нами в работе [29].  

Измерения толщин оксидных слоев проводили с по-

мощью вихретокового толщиномера Константа К6 

(Россия) с датчиком-преобразователем ПД1, а также на 

поперечных металлографических шлифах с помощью 

сканирующего электронного микроскопа Jeol JCM-6000 

Neoscope II (Япония). Измерения микротвердости HV 0,1 

проводили на поперечных шлифах в соответствии  

с ГОСТ Р 8.748-2011 на динамическом микротвердоме-

ре Shimadzu DUH-211S (Япония). Износостойкость 

(линейную интенсивность изнашивания) оценивали по 

методике ASTM G133 на трибометре Nanovea TRB-50N 

(США). Более подробно особенности измерения тол-

щин, твердости и износостойкости полученных оксид-

ных слоев по указанным методикам и полученные ре-

зультаты описаны в [33; 34].  

 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЯ 

Амплитудно-временные особенности АЭ при ПЭО  

Регистрация АЭ совместно с визуальным отслежи-

ванием процесса ПЭО показала, что основным стадиям 

ПЭО присущи характерные признаки сигналов АЭ, ко-

торые эволюционируют синхронно с наблюдаемыми 

МДР (рис. 1). В начальный момент времени происходит 

пассивация поверхности анода и формирование «барь-

ерного слоя» в результате химического анодирования  

и первичных миикродуговых пробоев, что сопровожда-

ется возникновением и быстрым нарастанием амплиту-

ды АЭ (рис. 1, стадия I). По мере «укрепления» барьер-

ного слоя с одновременным образованием оксидного 

слоя МДР усиливаются, начинают объединяться в каскады 
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Рис. 1. АЭ признаки стадий ПЭО в эксперименте и визуальные признаки микродуговых разрядов на образце  
при ПЭО в схожих условиях [14]: 

I – анодная пассивация и начало искрения; II – ПЭО с выраженными микродуговыми разрядами; 
III – стадия анодно-катодного ПЭО; IV – стадия «мягкого искрения» (“soft sparking”). 

Длительность развертки записи по горизонтальной оси – 180 мин 
Fig. 1. AE signs of PEO stages in the experiment and visual signs of microarc discharges on the sample during PEO  

under similar conditions [14]: 
I – anodic passivation and the beginning of sparking; II – PEO with the pronounced microarc discharges; 

III – anode-cathode PEO stage; IV – “soft sparking” stage. 
Record sweep duration along the OX (horizontal) axis – 180 minutes 

 

 

 

и даже переходить в отдельные (точечные) дуговые 

разряды на стадиях II и III (рис. 1), что сопровождает-

ся сигналами АЭ практически постоянной (рис. 1, ста-

дия II) и повышенной (рис. 1, стадия III) амплитуды. 

Затем для большинства исследованных режимов на-

ступает стадия IV с резким падением амплитуды сиг-

нала АЭ, что совпадает с практически полным визу-

альным исчезновением горящих МДР и переходом 

процесса ПЭО в режим «мягкого искрения» (“soft 

sparking”).  

В процессе сопоставления разверток записей АЭ  

и временных меток стадий I–IV (рис. 1), полученных 

при визуальных наблюдениях изменения свечения об-

разца в ходе ПЭО, были сформированы АЭ признаки 

границ стадий ПЭО (рис. 1). В качестве образцовых 

визуальных границ стадий ПЭО были приняты стоп-

кадры скоростной видеозаписи, приведенные в [14]  

и аналогичные нашему эксперименту. Установлено, что 

за АЭ признак границы перехода от стадии I к стадии II 

ПЭО можно принять первый пик АЭ, наблюдаемый 

после начала оксидирования (рис. 1, стадия I). За АЭ 

признак границы перехода от стадии II к стадии III 

ПЭО – начало второго пика АЭ, сопоставимого с уров-

нем первого пика АЭ или превышающего его (рис. 1, 

стадия II). За АЭ признак границы перехода от ста-

дии III к стадии IV ПЭО – начало участка записи с рез-

ким падением амплитуды АЭ (рис. 1, стадия III). Одна-

ко видно (рис. 1), что амплитудные «метки» и оценки 

течения ПЭО имеют временную неоднозначность  

и, соответственно, дают погрешность при in situ мони-

торинге процесса, поэтому их применение недопустимо 

в случае необходимости жесткого ограничения по пере-

ходу с одной стадии на другую для достижения именно 

нужного комплекса функциональных свойств слоя.  

Результаты разделения исследованных вариантов 

ПЭО на стадии с использованием приведенных на рис. 1 

амплитудных АЭ признаков представлены на рис. 2. 

Циклические закономерности проявления АЭ 

при ПЭО 

Если синхронизировать запись АЭ с циклами изме-

нения напряжения так, чтобы начало кадра записи АЭ 

приходилось на начало анодного полупериода импуль-

са ПЭО, а длина кадра записи АЭ была равна полной 

длительности цикла воздействия, то все наблюдаемые 

на различных режимах ПЭО сигналы АЭ по местопо-

ложению в цикле воздействия можно разделить на 

анодные, анодно-катодные и катодные. При этом из-за 

того, что время записи АЭ больше длительности пакета 

сигналов, по форме они все становятся импульсного 

(дискретного) вида (рис. 3). Сигналы непрерывного 

вида при таком подходе записи и анализе АЭ не на-

блюдались. Отметим, что исчезновение сигнала АЭ 

наблюдается как при смене полярности формовочного 

импульса, так и во время самого импульса (рис. 3).  

Все особенности внешнего вида сигналов, зарегист-

рированных на исследованных режимах ПЭО, можно 

свести к формам, представленным на рис. 3. 

Отдельно отметим, что на рис. 3 b осцилляции на 

кривой формовочного напряжения V(t) (синяя линия)
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