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An effective method of rapid growth of zirconia nanotubes by anodization was devel-

oped. The idea is based on temperature gradient between the Zr-anode backside and electro-

lyte to enhancing electrochemical reaction and ion mobility at the barrier layer. Nanotubular 

layer of zirconia with a thickness of 20 ± 1 μm were synthesized by anodic oxidation for 2 h 

in the electrolyte based on ethylene glycol with small amount of water and ammonium fluo-

ride. 

 

Нанопористые и нанотубулярные структуры диоксида циркония (ZrO2) 

представляют интерес в науке и технологии благодаря ценным химическим, оп-

тическим, диэлектрическим и механическим свойствам. Такие структуры полу-

чают методом анодирования металлического Zr в органических электролитах, 

содержащих фтор-ионы [1]. Скорость роста наноструктур ZrO2 определяется 

кинетикой процессов окисления металла и растворения продуктов реакции. 

Нанопористые слои толщиной до 30 мкм были получены в течение 5 ч аноди-

рования [2]. Идея настоящей работы заключается в увеличении скорости роста 

оксидного слоя за счет ускорения процесса диффузии ионов кислорода и замед-

лении процесса растворения оксида путем создания градиента температур на 

границе металл-раствор. Поэтому целью работы является ускоренный синтез 

наноструктурного оксида циркония методом анодирования в условиях разности 

температур анода и электролита. 

Синтез наноструктурного диоксида циркония осуществлялся в специальной 

двухэлектродной ячейке с двумя контурами термостатирования в потенциоста-

тическом режиме при напряжении 60 В. Анодом служила Zr-фольга (99.9 %) 

толщиной 120 мкм, катодом – пластина из нержавеющей стали. Температура 

анода и электролита поддерживались постоянными на уровне 50 и 33 °С, соот-

ветственно. 

Образец предварительно обрабатывался в смеси кислот 

HF : HNO3: H2O = 1 : 6 : 20, промывался дистиллированной водой и сушился на 

воздухе. Первый этап анодирования проводился в электролите на основе эти-
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ленгликоля с добавками фторида аммония и воды (NH4F 1 мас. %, H2O 5 мас. %) 

в течение 2 ч. После удаления первичного оксидного слоя проводилось вторич-

ное анодирование в том же электролите в течение 2 ч. Затем анодированный об-

разец помещался в насыщенный раствор CuCl2 для отделения оксидного слоя от 

металла на 6 ч. Полученная оксидная пленка тщательно промывалась дистилли-

рованной водой и сушилась на воздухе. Морфологические параметры синтези-

рованного наноструктурного ZrO2 изучались на оптическом конфокальном мик-

роскопе Axio CSM 700 и растровом электронном микроскопе SIGMA VP ком-

пании Carl Zeiss. 
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Рис. 1. (a) Фотография оксидной пленки ZrO2, (б) РЭМ-изображение поверхности 

синтезированного ZrO2. 

 

На рис. 1 представлены изображения синтезированного образца предложен-

ным в работе способом. Поверхность ZrO2 представляет собой пористую струк-

туру с диаметром пор 100-150 нм. Толщина слоя составляет 20±1 мкм, усред-

ненная скорость роста, таким образом, равна 10 мкм/ч. В результате создания 

повышенной температуры на аноде относительно электролита существенно по-

вышена скорость роста оксидной пленки. 
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