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 چكیده
سایش و داشتن خواص  بودن خواص متنوع مانند سختی بالا، مقاومت به خوردگی و )آلومینا( بدلیل داراپوشش اکسید آلومینیوم 

در این  های مختلف بخصوص صنایع الکترونیکی و تزئینی مورد استفاده قرار گرفته است.ای در زمینهنوری خوب بطور گسترده

یله فرآیند تبخیر واکنشی فعال شده و سپس بررسی مقادیر ولتاژ بایاس بوس T4تحقیق هدف ایجاد پوشش آلومینا بر روی فولاد ابزار 

و مقادیر ولتاژ  С˚088دقیقه، دمای زیرلایه  54دهی ها در محیط پلاسما تحت زمان اکسیژنباشد. بدین منظور نمونهروی پوشش می

وسط هایت جهت بررسی ساختار کریستالی تولت توسط فرآیند تبخیر واکنشی فعال شده پوشش داده شدند. در ن 188و  48، 8بایاس

و همچنین  AFM، جهت بررسی زبری پوشش از آنالیز SEM، ریزساختار و مورفولوژی لایه تشکیل شده توسط آنالیز XRDآنالیز 

جهت بررسی سختی سنجی پوشش از روش سختی سنجی ویکرز مورد استفاده قرار گرفت. نتایج نشان داد که هر چه ولتاژ  بایاس 

سختی بالاتری نسبت به نمونه هایی  (Biased)رلایه بیشترباشد زبری پوشش بیشتر می شود. همچنین نمونه هایی که باردار شده اند زی

ر یون تشکیل شده به علت جذب بیشتکه باردار نشده اندرا دارا می باشند که این مطلب می تواند ناشی از متراکم تر شدن لایه ی 

 یط پلاسما باشد.های اکسیژن موجود در مح
 

 .ولتاژ بایاس ، فرآیند تبخیر واکنشی فعال شده، T4فولاد ابزار  ،آلومیناواژه های کلیدی: 
 

 مقدمه -1

و غیره وجود  دهی شیمیایی بخار، تبخیر در خلاءهای متنوعی مانند کندوپاش ، رسوببرای دستیابی به لایه اکسید آلومینیوم روش

 تبخیر در خلاء به دلیل سادگی و قابلیت تغییر متغیرهای فرآیند امروزه کاربرد بسیاری پیدا کرده است.دارد که در این میان روش 

( می توان فرآیند تبخیر آلومینیوم را به همراه یک  3O2Alدر روش تبخیر در خلاء به منظور رسوب یک ترکیب مشخص )مانند 

 Activated Reactive)م داد که این روش را تبخیر واکنشی فعال شده پلاسما انجا گاز واکنشی مناسب )اکسیژن( و تحت  شرایط

Evaporation) ای مورد مطالعه و تحقیق قرار گرفته و نشان داده شده است که با استفاده از این فرآیند به طور گسترده [.1]گویند

http://www.elitesjournal.ir/
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دهی با سرعت بالا برای ترکیبات فرآیند رسوبیک  AREتوان تشکیل داد. فرآیند وسیعی از ترکیبات را میروش یاد شده دامنه 

کوچکتری  ای که باید تبخیر شود در منبع به اجزایباشد. در حالت کلی مادهدیرگداز مثل کاربیدها، نیتریدها، اکسیدها و سولفیدها می

وی زیرلایه زیاد این پدیده بر ر شود و بعدا این اجزا باید دوباره ترکیب شوند تا رسوب مورد نظر بوجود آید که به احتمالتجزیه می

ی بنابراین تبخیر هر کدام با سرعت متفاوت دهد. حال با توجه به اینکه هر کدام از این اجزا فشار بخار اشباع معینی دارند،رخ می

دآلومینیوم اکسی [.5-2]کندمنبع اختلاف پیدا میرسوب داده شده نسبت به ترکیب ماده  گیرد و در نتیجه ترکیب لایهصورت می

اتاودلتا سری گاما نامیده  تتا، کاپا وزتا سری آلفا نامیده می شوند درحالیکه فازهای گاما، فازهای کریستالی زیادی دارد که فاز آلفا،

های اکسیژن یک ساختار باشدکه یون( می3O2Al-αمی شوند. معمولترین شکل آلومینای کریستالی، اکسید آلومینیوم آلفا )

دهد که  کنند. تحقیقات نشان میهای آلومینیوم دو سوم از حفرات اکتاهدرال را پر میدهند که یونشرده را تشکیل میهگزاگونال ف

کردن پوشش حجم بیشتری از مواد پوشش دهی به سمت زیرلایه هدایت پیدا می کنند و زبری و سختی پوشش را تحت  اربا بارد

 [.4تاثیر قرار می دهد]

Zywitzki  وHoetzsch  درآزمایش های خود به این نتیجه رسیدند که وقتی دمای زیرلایه افزایش می یابد، مورفولوژی ریزساختار

[. زمانی که زیر لایه باردار می شود باعث می 6] کندبه سمت بیشترکریستالی شدن پیش می رود که درنتیجه سختی افزایش پیدا می

 [.3]یر مشخص به سمت زیر لایه حرکت کنندگردد که یون های موجود در محیط پلاسما در یک مس

دهد.  موجود را نیز تحت تاثیر قرار مییر لایه انرژی ذرات یونیزه شده از طرف دیگر ذکر این نکته ضروری است که باردار کردن ز

 [.0]ی دهدز کاهش ماین امر علاوه بر بهبود ساختار پوشش، درجه حرارت لازم برای تغییر از نواحی ساختاری ستونی به محوری را نی

 و ذکر اهداف ، نوآوریبیان مسئله -2

بوسیله فرآیند تبخیر واکنشی فعال شده و سپس بررسی مقادیر ولتاژ  T4در این تحقیق هدف ایجاد پوشش آلومینا بر روی فولاد ابزار 

 باشد. بایاس روی پوشش می

 تحقیقروش  -3

استفاده گردید و سپس  mm14و قطر  mm6با ضخامت  T4از جنس فولاد ابزار  نمونه 7دهی، از در این تحقیق به منظور پوشش

 عملیات حرارتی با مراحل زیر، به منظور جلوگیری از رشد دانه و تشکیل کاربیدها انجام شد:

مرحله و سپس سرد کردن در هوا ) С˚468ساعت در دمای  4/1، بازپخت به مدت С˚1208دقیقه در دمای  14آستنیته کردن به مدت 

 بازپخت دو بار انجام شد(.

اده ها تحت عملیات سنیها انجام گردید، بدین صورت که ابتدا نمونهسازی روی نمونهپس از انجام عملیات حرارتی، عملیات آماده

دند. زدایی شدقیقه چربی 78و پولیش قرار گرفته و سپس درون دستگاه التراسونیک در مخلوطی از محلول استن و الکل، به مدت 

مینیومی های آلوها انجام گردید، بدین صورت که ابتدا گرانولهدهی بر روی نمونهسازی، عملیات پوششپس از پایان عملیات آماده

ولادی های آلومینیومی تبخیر شده و بر روی زیرلایه فرا بر روی بوته مولیبدنی قرار داده و سپس در اثر حرارت دادن به بوته، گرانوله

لتاژ شد که اعمال ودقیقه گاز اکسیژن با فشار مشخصی در محیط پلاسما وارد محفظه دستگاه می 54ند و سپس به مدت قرار گرفت

گرفت. قبل از از تبخیر، دماهای دهی صورت میولت به زیرلایه هم در همان ابتدای زمان اکسیژن 188، 48، 8بایاس  با مقادیر 

 18-4های دیفیوژنی و چرخشی خلائی در حدود دهی ابتدا توسط پمپجام عملیات پوششرسانده شد. قبل از ان С˚088زیرلایه به 

، XRDهی از آنالیز دتور ایجاد شد. در نهایت به منظور  بررسی تغییر ساختار کریستالی و ترکیب سطح تحت شرایط مختلف پوشش

( و برای بررسی درصد SEMالکترونی روبشی ) های تشکیل شده از میکروسکوپبه منظور بررسی ریزساختار و مورفولوژی لایه

استفاده گردید. همچنین بررسی ریز سختی سنجی در مقادیر مختلف  EDXاتمی و درصد وزنی عناصر پوشش از آنالیز عنصری 

 ولتاژ ذکر شده  انجام گردید.
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 نتایج و بحثارائه  -4

ها انجام شد، همانطور که انتظار رارتی بر روی نمونهمشخص است پس از اینکه عملیات ح 1شکل  XRDهمانطور که از نمودار 

 ها ایجاد گشت که از جمله باعث افزایش سختی سطح گردید.رفت فازهای کاربیدی مختلفی روی سطح نمونهمی
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 حرارتینمونه خام بعد از عملیات  X الگوی تفرق اشعه -1شکل 

 

 است. 3O2Al-γمشخص است است پوشش تنها شامل فازهای  2شکل  XRDهمانطور که از نمودار 
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 دقیقه، بدون ولتاژ بایاس 54دهی و در حضور پلاسما در مدت زمان اکسیژن С˚088دهی ای با دمای پوششنمونه X الگوی تفرق اشعه -2شکل 

 

دهی علاوه بر تشکیل در همان شرایط قبلی پوشش V48مشخص است حضور ولتاژ بایاس  7شکل  XRDهمانطور که از نمودار 

-تواند دمای بالای پوششآلومینا می αروی سطح شده است که علت وجود فاز  3O2Al-α، منجر به تشکیل فاز 3O2Al-γفازهای 

 باشد. V48( در حضور پلاسما و ولتاژ بایاس С˚088دهی )
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 V48دقیقه، همراه با ولتاژ بایاس  54دهی و در حضور پلاسما در مدت زمان اکسیژن С˚088دهی ای با دمای پوششنمونه X الگوی تفرق اشعه -7شکل 

 

، С˚088دهی و حضور محیط پلاسما و دمای پوشش V188مشخص است حضور ولتاژ بایاس  5شکل  XRDهمانطور که از نمودار 

زیادی روی سطح گشته  3O2Al-αروی سطح گشته است، منجر به تشکیل فازهای  3O2Al-γعلاوه بر اینکه منجر به تشکیل فاز 

 ترین شرایطی است که در آزمایشات حاصل شده است.است.این شرایط بهینه
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 V188دقیقه، همراه با ولتاژ بایاس  54دهی و در حضور پلاسما در مدت زمان اکسیژن С˚088دهی پوششای با دمای نمونه X الگوی تفرق اشعه -5شکل 

 

دقیقه در  54دهی شده است و سپس به مدت پوشش С˚088ای است که در درجه حرارت از سطح نمونه SEM، تصویر 4شکل 

د. ریزساختار به باشمی و تا حدودی منظم زساختاری متراکمشود که تقریبا ریمعرض پلاسمای اکسیژن قرار گرفته است. ملاحظه می

 ای شکل است.بلورهای آلومینیومی به رنگ سفید دیده می شوند. صورت تلفیقی از ساختارهای گنبدی و تیغه

 
 پلاسمای اکسیژن قرار گرفتهدقیقه در معرض  54دهی شده و سپس به مدت پوشش С˚088ای که در درجه حرارت از سطح نمونه SEMتصویر  -4شکل 
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دقیقه در  54دهی شده است و سپس به مدت پوشش С˚088ای است که در درجه حرارت از سطح نمونه SEM، تصاویر 6شکل 

ی های گنبدشود که ریزساختار بیشتر شامل دانهقرار گرفته است. ملاحظه می V48معرض پلاسمای اکسیژن همراه با ولتاژ بایاس 

رسد که در این شرایط بلورهای اکسید آلومینیوم بیشتری نسبت به حالت قبلی که ولتاژ بایاس نداشتیم حاصل نظر میشکل است و به 

 تر شده است وذرات آلومینا توزیع گسترده تری دارد.گردیده است و ساختار پوشش متراکم

 
دقیقه در معرض پلاسمای اکسیژن همراه با  54دهی شده و سپس به مدت پوشش С˚088ای که در درجه حرارت از سطح نمونه SEMتصویر  -6شکل 

 قرار گرفته V48ولتاژ بایاس 
 

دقیقه در  54دهی شده است و سپس به مدت پوشش С˚088ای است که در درجه حرارت از سطح نمونه SEM، تصاویر 3شکل 

و  ترینشود که ساختاری گنبدی تر و متراکمملاحظه میقرار گرفته است.  V 188معرض پلاسمای اکسیژن همراه با ولتاژ بایاس 

 ترین ساختار را نسبت به تمامی حالتهای قبلی داراست. منظم

اردار بالاتری نسبت به لایه ای که بدون ببوجود آمده دانسیته  در نهایت باردار کردن زیر لایه این امکان را فراهم می نماید که لایه

  GPa 7/4و همکارانش سختی لایه های باردار نشده را تقریب  Berryاست داشته باشد. به طوری که  کردن زیر لایه تشکیل  شده

 (های فرایند ثابت نگاه داشته شدندولت باردار شدند) و سایر پارامتر -188بدست آوردند در حالی که وقتی زیر لایه ها فقط به اندازه 

 [.18]افزایش یافتند  GPa 5/6نشان داده و به  GPa 1ر سختی پوششهای ایجاد شده افزایش تقریبی به مقدا

در مجموع وقتی پوشش ایجاد شده ساختار متخلخلی داشته باشد با باردار کردن زیر لایه می توان به ساختار متراکم تری دست پیدا 

مستقیم یه رابطه لایه با مقدار بار زیر لاکرد به علاوه بر میزان چسبندگی پوشش به زیر لایه نیز افزوده می شود این تراکم و چسبندگی 

 [.3،7]داشته و با افزایش میزان بار نمونه چگالی و چسبندگی لایه نیز افزایش می یابد

 
دقیقه در معرض پلاسمای اکسیژن همراه با  54دهی شده و سپس به مدت پوشش С˚088ای که در درجه حرارت از سطح نمونه SEMتصویر  -3شکل 

 قرار گرفته V 188س ولتاژ بایا

 54که در معرض محیط پلاسما در مدت زمان  С˚088دهی ای است که در دمای پوششنتایج آنالیز عنصری مربوط به نمونه 0شکل 

باشد. آنالیز عنصری حاکی از آن است که چون نسبت درصد اتمی اکسیژن به درصد اتمی آلومینیوم دهی شده است میدقیقه اکسیژن

بیشتر اکسیژن نسبت به آلومینیوم منجر به تشکیل آلومینا شده  2به  7باشد که نسبت می 73/15و  72/77ه ترتیب مقدار بر روی سطح ب
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و ... روی سطح  3WO ،3O2Fe ،4O3Feهای اکسیدهایی از جمله و مقدار زیادی اکسیژن به صورت ترکیب با عناصر دیگر نمونه

 پدید آمده است.

 
 دهی شدهدقیقه اکسیژن 54و در معرض محیط پلاسما در مدت زمان  С˚088دهی ای که در دمای پوششعنصری نمونهنتایج آنالیز  -0شکل 

 

دهی دقیقه اکسیژن 54، که در معرض محیط پلاسما در مدت زمان С˚088دهی ای با دمای پوششنتایج آنالیز عنصری نمونه 7شکل 

باشد می 81/75دهد. درصد اتمی اکسیژنی که بر روی سطح نشسته در این جالت شان میباشد را نمی V48شده و همراه با ولتاژ بایاس 

ا بایاس باشد  که به این علت است که بکه این مقدار، مقدار بیشتری از حالت قبلی که بدون ولتاژ بایاس در حضور پلاسما بود می

ای شده رلایهاند جذب زیحیط پلاسما به صورت بار مثبت درآمدهکردن زیرلایه بار منفی به زیرلایه داده و یونهای اکسیژنی که در م

رصد شود. مقادیر دبایاس شده و در نتیجه در این حالت، یونهای مثبت اکسیژن بیشتری جذب زیرلایه می V48که با مقدار ولتاژ 

ناصر دیگر بر رت مجزا و یا ترکیبی با عدهد که علاوه بر تشکیل آلومینا مقداری آلومینیوم به صواتمی اکسیژن و آلومینیوم نشان می

 .روی سطح حاصل شده است

دهی دقیقه اکسیژن 54، که در معرض محیط پلاسما در مدت زمان С˚088دهی ای با دمای پوششنتایج آنالیز عنصری نمونه 18شکل

اکسیژنی که بر روی سطح زیرلایه نشسته دهد. در این شرایط درصد اتمی باشد را نشان میمی V188شده و همراه با ولتاژ بایاس 

ن گفت که در توااست که درصد اتمی اکسیژن بیشتری نسبت به دو حالت قبل روی سطح ایجاد گردیده است. پس می 76/57است 

دهد می شاننشیند. مقادیر درصد اتمی اکسیژن و آلومینیوم ن، یونهای اکسیژن بیشتری روی سطح میمقادیر بالاتر ولتاژ بایاس پوشش

رین تکه علاوه بر آلومینا، اکسیژن با دیگر عناصر نمونه ترکیب شده و اکسیدهای دیگری روی سطح ایجاد شده است. این حالت بهینه

 حالتی است که ایجاد شده است.
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دهی شده و همراه با ولتاژ قه اکسیژندقی 54، که در معرض محیط پلاسما در مدت زمان С˚088دهی ای با دمای پوششنتایج آنالیز عنصری نمونه -7شکل 

 V48بایاس 
 

 
دهی شده و همراه با ولتاژ دقیقه اکسیژن 54، که در معرض محیط پلاسما در مدت زمان С˚088دهی ای با دمای پوششنتایج آنالیز عنصری نمونه -18شکل 

 V188بایاس 
 

 در زیر نشان داده شده است: AFMنتایج حاصل از آنالیز 

درجه سانتیگراد، درحضورمحیط پلاسما، ولتاژ بایاس صفرولت، بدون کاشت یون  088شرایط پوشش دهی نمونه : دما : Bنمونه 

 نیتروژن

ولت، بدون کاشت یون  48درجه سانتیگراد، درحضورمحیط پلاسما، ولتاژ بایاس  088: شرایط پوشش دهی نمونه : دما Cنمونه 

 نیتروژن

ولت، بدون کاشت یون  188درجه سانتیگراد، درحضورمحیط پلاسما، ولتاژ بایاس  088دما  : شرایط پوشش دهی نمونه :Dنمونه 

 نیتروژن

شرایط پوشش دهی یکسانی دارند وتنها مقادیر ولتاژبایاس برای این نمونه ها مقادیر  Dو Cو Bهمانطور که مشخص است نمونه های 

، 11ولت می باشد. نتایج حاصل ازاشکال188و  48،  8به ترتیب  Dو Cو Bمختلفی می باشد. مقادیر ولتاژ بایاس برای نمونه های 

و  Cازنمونه ی  Dنمونه ی   Rqحاکی ازاین ست که زبری نمونه ها با افزایش ولتاژ بایاس بیشتر می شود، بدین صورت که  17، 12

 بیشتراست. B از نمونه  C به همین ترتیب نمونه 
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میکرون می باشد که تصویر دوبعدی و  5/8ح مشخص است که ارتفاع بالاترین قله ، تصویر سه بعدی مورفولوژی سط11در شکل

نانومترمی  248نمودار هیستوگرام توزیع ذرات نیزآورده شده است که با توجه به نمودار بیشترین توزیع مربوط به ذره ای به اندازه ی 

 باشد.

 
 Bتصویر دو بعدی و سه بعدی و نمودار هیستوگرام توزیع ذرات نمونه  -11شکل 

 

میکرون می باشد که تصویر دوبعدی  46/8، تصویر سه بعدی مورفولوژی سطح مشخص است که ارتفاع بالاترین قله 12در شکل 

نانومترمی  238 یع مربوط به ذره ای به اندازه وزونمودار هیستوگرام توزیع ذرات نیزآورده شده است که با توجه به نمودار بیشترین ت

  باشد. 

 
 Cتصویر دو بعدی و سه بعدی و نمودار هیستوگرام توزیع ذرات نمونه  -12شکل 

 

میکرون می باشد که تصویر دوبعدی  8.3، تصویر سه بعدی مورفولوژی سطح مشخص است که ارتفاع بالاترین قله 17در شکل 

نانومترمی  788 وزیع مربوط به ذره ای به اندازه رات نیزآورده شده است که با توجه به نمودار بیشترین تونمودار هیستوگرام توزیع ذ

درصد را نشان می دهد. همانطور که مشخص است با 2با درصدخطای   Rqبه ترتیب تاثیر ولتاژ بایاس برمقادیر   15باشد. اشکال 

 افزایش می یابد یعنی با افزایش ولتاژ بایاس زبری سطح افزایش می یابد.   Rqافزایش ولتاژ بایاس، مقادیر 
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 Dتصویر دو بعدی و سه بعدی و نمودار هیستوگرام توزیع ذرات نمونه  -17شکل 
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  Rq مقدارتاثیر ولتاژ بایاس بر  -15شکل 

 

ه این تواند بها رو به افزایش است که علت این امر میبایاس، سختی نمونهمشخص است با افزایش ولتاژ  14همانطور که از شکل 

دلیل باشد که با باردار کردن زیرلایه )یعنی زیرلایه بار منفی بگیرد(، تعداد اتمهای یونیزه شده بیشتری از اکسیژن )که بار مثبت 

تری را نسبت ومتر و مقابیشتری و همچنین پوشش متراکم شود بلورهای آلومیناشود و باعث میاند( به سمت زیرلایه جذب میگرفته

 به زمانیکه زیرلایه باردار نیست داشته باشیم.

 
 و در حضور پلاسما С˚088تاثیر ولتاژ بایاس بر سختی در دمای  -14شکل 
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 گیرینتیجه -5

درجه سانتی گراد و مدت زمان  088نشان می دهد که با انجام فرایند پوشش دهی در دمای زیر لایه  XRDنتایج حاصل از آنالیز -1

 ولت پیکهای اکسید آلومینیم آلفا ظاهر می شوند. 188و 48دقیقه با مقادیرولتاژ بایاس  54اکسیژن دهی 

 ینیم آلفا بیشتر می شود.، تمایل به تشکیل پیکهای اکسید آلومXRDبا افزایش ولتاژ بایاس طبق آنالیز  -2

تر تر و تا حدودی منظمنشان می دهد حضور مقادیر بالاتر ولتاژ بایاس منجر به ریزساختاری متراکم SEMهمانطور که تصاویر  -7

 شود. می

 ، زبری نمونه ها با افزایش ولتاژ بایاس بیشتر می شود.AFMمطابق با نتایج حاصل از آنالیز  -5

سختی بالاتری نسبت به نمونه هایی که باردار نشده اند را دارا می باشند که این مطلب  (Biased)ردار شده اند نمونه هایی که با -4

 تشکیل شده به علت جذب بیشتر یون های اکسیژن موجود در محیط پلاسما باشد.می تواند ناشی از متراکم تر شدن لایه 

 قدردانی -6

مهندسین مشاور موننکو ایران که ما را در انجام پژوهش خود یاری رساندند کمال تشکر لازم می دانیم از واحد نفت و گاز شرکت 

 و قدردانی را داشته باشیم.
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