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Temat: Badanie wptywu szybkosci mieszana elektrolitu na morfologie
anodowego tlenku tytanu

Cel badan: Celem mojej pracy inzynierskiej byto zbadanie wptywu
szybkosci mieszania elektrolitu podczas anodyzacji tytanu na morfologie
powstajgcego tlenku w réznych warunkach temperaturowych procesu.
Badania opieraty sie na analizie parametrow morfologicznych anodowego
tlenku tytanu takich jak grubos¢ warstwy tlenku, porowatosc¢, wartosci
srednic powstajgcych nanorurek. Dla zapewnienia statosci warunkow
prowadzenia badania dla wszystkich prébek zastosowano jeden elektrolit,
jedno napiecie (45V), jeden czas anodowania (60 minut).

1 Anodyzacja jest to proces elektrochemicznego

_utleniania, podczas ktorego na powierzchni metali
e |lub ich stopoéw tworzg sie pasywne, tlenkowe
powtoki. Proces tworzenia powtoki przebiega
w roztworze elektrolitu pod ptywem dziatania pola
elektrycznego.
Ptytka tytanowa (anoda) jest zanurzona w roztworze
elektrolitu, przytozone jest na nig dodatnie napiecie.
Drugg elektroda (katoda) jest zwykle metal np.
platyna, w postaci ptytki lub siateczki (Rys. 1)
Na ptytce tytanowej zachodzi utlenianie tytanu.
W wyniku tego procesu tytan reaguje z jonami
Rys. 1 Schemat uktadu tlenowymi, tworzac warstwe tlenku tytanu (TiO,):

Ti + 2H,0 - Ti0, + 2H,

Jony fluorkowe (F~) pochodzace z fluorku amonu (NHsF) zawartego
w elektrolicie reaguja z nowo powstatg warstwg tlenku, czesciowo ja
rozpuszczajac i tworzgc nanoporowate lub nanorurkowe struktury:

TiO, + 6F~ + 4H* — [TiF;|*~ + 2H,0

ELEKTROLIT

Anodowy tlenek tytanu (ang. anodic titanium oxide, ATO) |
to cienka (w skali nanometrowej) warstwa tlenku tytanu
powstata na powierzchni tytanu w  wyniku |
elektrochemicznego procesu anodyzacji. Po raz pierwszy |
zostat zsyntetyzowany w 1999 roku przez Zwillinga i jego
grupe badawczg [1].
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Powyzej widoczne S3 zdjeaa SEM probek anodowanych w temperaturze
0°C i predkosciach mieszania elektrolitu od 0 rpm (zdjecie a) do
1000 rpm (zdjecie f) z krokiem co 200 rpm.

/wiekszanie predkosci mieszania elektrolitu w zakresie od 0 do 400 rpm
prowadzi do systematycznego udoskonalania morfologii powierzchni
warstwy tlenkowej (regularne i rownomiernie rozmieszczone pory
o zblizonej sSrednicy). Przy dalszym zwiekszaniu predkosci mieszania
elektrolitu od 400 do 1000 rpm nastepuje degradacja morfologii ATO.

Analiza danych:
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Porowatos¢

Na podstawie wynikow pomiarow
grubosci warstwy anodowego tlenku
tytanu mozna stwierdzi¢, ze zalezy
ona zarowno od temperatury
—=procesu, jak i od predkosci mieszania
. “elektrolitu. Wraz ze wzrostem
) predkosci  mieszania  elektrolitu
obserwuje sie systematyczny
spadek  grubosci warstwy ATO, co

jest widoczne dla probek wykonanych przy wszystkich badanych
temperaturach. Zwiekszenie temperatury procesu anodyzacji prowadzi do
zwiekszenia grubosci warstwy tlenku.

Najwieksze wartosci srednicy nanorurek dla probek otrzymanych
w temperaturze 0°C, 10°C i 30°C otrzymano przy szybkosci mieszania
elektrolitu 400 rpm. Odstepstwa obserwuje sie dla probek tlenku
otrzymanych w temperaturze 20°C.

Na podstawie wykresu stwierdzono, ze porowatos¢ (iloS¢ porow na
jednostke powierzchni ATO) probek zalezy zarowno od temperatury, jak
i od szybkosci mieszania elektrolitu. Dla prébek anodowanych
w temperaturze 0°C, 10°C i 30°C widoczna jest tendencja spadkowa.
Podobnie jak w przypadku pozostatych parametréow wyroznia sie wynik dla
probek anodowanych w 20°C.

W trakcie prowadzonych badan dokonano analizy sktadu chemicznego
probek przy uzyciu spektroskopii rentgenowskiej z dyspersjg energii (EDS).
Przy wzroscie predkosci mieszania elektrolitu obserwujemy o0goélng
tendencje spadkowg zanieczyszczenia probek ATO atomami wegla (C).
Zawartosc fluoru (F) w badanych prébkach pozostaje stosunkowo stabilna
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dla kazdej temperatury i wszystkich badanych predkosci mieszania
elektrolitu (niewielki stopien zanieczyszczenia)
. 600rpm | 0°C 10°C 20°C 30°C | Srednia
24 - Ck 4,95 6,88 6,89 5,50 6,06
Ok 20,87 21,89 2263 2241 21,95
| Fk 5,23 5,23 4,37 4,42 4,81
TiK 68,95 66,00 66,11 67,67 67,18
J(,:Lih T Tabela Zestawienie wynikéw analizy sktadu chemicznego (%Wt) dla probek TO_600, T10_600,
00 -c 05:(A 00 150 200 250A30: 3.50 wu 4.50 5.00 550 500 650 ron I:‘ T20_600! T30_600
Rys. <3 Pogladowe wEldmg: EE; dla prébki anodowanej w temperaturze 20 ° IC
i obrotach 600rpm.
Whioski:

e PredkoSC¢ mieszania elektrolitu ma znaczacy wptyw na cechy
geometryczne anodowanego tlenku tytanu.

« W zaleznosci od tego jaki efekt koncowy chce sie osiggnac nalezy
zastosowacC rozne predkosci mieszania elektrolitu dla roznej
temperatury

e Nalezy powtorzyC badania dla tytanu anodowanego w temperaturze
20°C aby uwzglednic czas niezbedny do kondycjonowania elektrolitu
co moze wptynac na uzyskane wyniki.
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