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چکيده 
در این پژوهش، از روش غوطه وریگرم )دمای  C°750 و زمان 5 دقیقه( برای ایجاد پوشش آلومینیمی بر روی زیرلایه فولادی استفاده شد. 
سپس برای افزایش مقاومت به خوردگی پوشش آلومینیمی ایجاد شده، از روش اکسیداسیون الکترولیتی پلاسمایی استفاده گردید. به منظور 
بررسی اثر ولتاژ اعمالی در فرایند PEO روی لایه های تولید شده، از تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی )SEM( برای میکروساختار و 
آنالیز پراش پرتوایکس )XRD( برای آنالیز فازهای پوشش استفاده شد. رفتار خوردگی نمونه ها نیز توسط آزمون های پلاریزاسیون در محلول 
3/5 % سدیم کلرید بررسی گردید. نتایج نشان دادند که برای نمونه پوشش دهی شده در ولتاژ 400 ولت، با درصد تخلخل )4/86( و ضخامت 
 v 450350 وv 8-10× 2/88  نسبت به نمونه های پوشش دهی شده در ولتاژهای اعمالی A/cm2 30(، دارای چگالی جریان خوردگیμm(پوشش
به ترتیب با چگالی جریان های خوردگی A/cm2 7-10× 1/04 و A/cm2 7-10× 2/18 مقاومت به خوردگی را به ترتیب در حدود 1/98 و 2/5 

برابر بهبود می دهد.

کلمات کليدي: غوطه وری گرم، فولاد آلومینایز شده، اکسیداسیون الکترولیتی پلاسمایی ، مقاومت به خوردگی؛
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Abstract
Due to the formation of porous oxide on the steel surface it can't directly use by PEO procedure. Therefore, in 
this research, hot diPping process (at 750°C and 5 min) was used to deposit Al coating on steel substrate. Plasma 
electrolytic oxidation (PEO) was aPplied on the obtained aluminized coating to measure its resistance to corrosion 
attack. SEM was used to evaluate the microstructure of PEO coatings deposited on aluminized steel by different 
aPplied Voltages. XRD was also used to analyze the phases on PEO coatings generated by aPplied different Voltages. 
Corrosion behavior of the coatings was also investigated using polarization tests in 3.5% NaCl solution. Results 
in indicated that the coated samples prepared at 400 Volts developed a coatings with porosity of  about 4.86% 
and a thickness of  30 μm had a corrosion current density of 2.88 ×10-8 A/cm2  which in comparison to that of 
coated samples produced at Voltages of 350 and 450 Volts with corrosion current densities of 1.04×10-7 A/cm2 and  
2.18×10-7 A/cm2  respectively showed an improvement of 1.98 to 2.5 times in corrosion resistance .   

Keywords: Hot diPping, Aluminized steel, Plasma electrolytic oxidation, Corrosion resistance;
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1- مقدمه
جدیدی  نسبتاً  فرایند   )PEO( پلاسمایی  الکترولیتی  اکسیداسیون 
است که برای ایجاد پوشش سرامیکی روی فلزات سبک با خاصیت 
و   ]3[ تیتانیوم   ،]2[ منیزیم   ،]1[ آلومینیوم  مانند:  پسیوشوندگی 
آلیاژهایشان بکار می رود. خواص عالی سایشی، سختی، خوردگی، 
الکتریکی، چسبندگی و حرارتی این پوشش ها موجب به کارگیری 
تجهیزات  فضایی،  نساجی، شاتل های  ماشین های  اجزای  در  آن ها 
موتورها و برخی وسایل پزشکی شده است ]7-4[. به کمک این 
روش می توان فیلم های اکسیدی با مورفولوژی ها و میزان تخلخل 
روی  متراکم(  پوشش  یک  تا  متخلخل  پوشش  یک  )از  متفاوت 
سطح آلومینیوم ایجاد نمود ]9-7[ . خواص پوشش های تولید شده 
دانسیته  و  نوع  الکترولیت،   pH و  غلظت  نوع،  به  روش،  این  در 
جریان/ ولتاژ و پارامترهای پالسی )فرکانس و دوره کاری( بستگی 
دارند ]12-10[. متداول ترین الکترولیت های مورد استفاده در این 
روش شامل نمک های آلومیناتی ]13، 14[، سیلیکاتی ]15[، فسفاتی 
]16[ و ... هستند که گاهی به صورت ترکیبی ]17[ نیز مورد استفاده 
قرار می گیرند. در تحقیقات پیشین نشان داده شده که پوشش های 
و   α-Al2O3 فازهای  شامل  عمدتاً  آلومینیومی  زیرلایه  روی   PEO
γ-Al2O3 هستند که سختی حداکثری در حدود 2500 ویکرز دارند 

.]18[
می روند  به کار  مختلف  صنایع  در  گسترده ای  به طور  فولادها   
همه  در  آن ها  خوردگی  و  سایشی  پایین  عملکرد  بخاطر  ولی 
موارد کاملًا مطلوب و بهینه نیستند. از آنجایی که فولادها قابلیت 
لذا ولتاژ آندی  PEO دارند،  الکترولیت های  اندکی در  پسیوشدن 
با گذشت زمان افزایش نمی یابد و تخلیه های آندی رخ نمی دهند. 
روش  یک  و   PEO فرایند  کمک  به  توانسته اند  محققان  اخیراً 
واسط، پوشش سرامیکی با چسبندگی خوبی را روی فولاد اعمال 
 ،19[ قوسی  اسپری  مانند  متعددی  روش های  با  تاکنون  کنند. 
]25[، یک لایه  اسپری  پلاسمای   ،]21-24[ 20[، غوطه وری گرم 
بعنوان لایه واسط روی فولادها اعمال شده است. در  آلومینیومی 
و  میکروساختار  روی  اعمالی  ولتاژ  اثر  بررسی  به  حاضر  تحقیق 
الکترولیتی  اکسیداسیون  روش  به  شده  تولید  پوشش های  خواص 

پلاسمایی )PEO( روی فولاد آلومینایز شده پرداخته می شود.

2- روش تحقيق
نمونه های فولاد ساده کربنی با ترکیب شیمیایی نمایش داده شده 
در جدول 1و ابعاد mm 5×20×30 بعنوان زیرلایه انتخاب شدند. 
تا  نمونه ها  سطوح  و  شدند  ماشین کاری  امکان  حد  تا  تیز  لبه های 
شده  آلومینایز  فولاد  تهیه  برای  گردید.  پرداخت   1000 سمباده 
آلومینیومی  شمش  از   )Hot diPping( گرم  غوطه وری  روش  به 
شویی  قلیایی  از  پس  ها  نمونه  گردید.  استفاده   )% 95 خلوص   )با 

غوطه وری  فرایند   ،)HCl-%30( اسیدشویی  و   )NaOH   -%10(
گرم در مذاب آلومینیم حاوی 5% سیلسیم و در دمای C°750  به 
مدت 5 دقیقه انجام شد. ضخامت لایه آلومینیومی و لایه بین فلزی 
FeAl پس از فرایند غوطه وری گرم به ترتیب 75 و mμ 15 بود که 
ضخامت لایه آلومینیومی ایجاد شده، برای بخش پوشش نهایی به 

روش PEO مناسب می باشد.

 10gL-1 500 و شامل محلول آبی ml حجم الکترولیت مورد استفاده
و   )NaSiO3( سیلیکات  سدیم   80gL-1  ،)Na3PO4( فسفات  سدیم 
20gL-1 پتاسیم هیدروکسید )KOH( بود. pH الکترولیت تهیه شده 

13/06 و سرعت چرخش مگنت در محلول نیز 500rpm بود. از یک 
منبع تغذیه با توان KW 20 و یک تولیدکننده پالس )رکتیفایر( برای 
تبدیل جریان مستقیم به پالسی استفاده گردید.  برای کنترل دمای 
الکترولیت حین فرایند، سیستم آبگرد بصورت یک لوله به شکل 
مارپیچ از جنس فولاد زنگ نزن L 316 طراحی شدکه با عبور جریان 
آب، دمای الکترولیت در حین فرایند کمتر از 35 درجه سانتیگراد 
نگه داشته شد )شکل1(. نمونه های فولاد آلومینایز شده بعنوان آند 
و لوله مارپیچ آبگرد به عنوان کاتد قرار گرفت. نمونه ها در سه ولتاژ 
 )45V 40 وV ،35V 350، 400 و 450 ولت )به ترتیب با کدهای
پوشش دهی زمان  مانند  پارامترها  سایر  قرارگرفتند.  فرایند   تحت 

5 دقیقه، فرکانس 1000 هرتز و دوره کاری 40% برای تمام نمونه ها 
یکسان انتخاب شد.

جدول 1 ـ ترکیب شیمیایی فولاد مورد استفاده در این تحقیق

شکل 1ـ شماتیک سیستم پوشش دهی و سیستم آبگرد طراحی شده برای 
.PEO فرایند
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مدل  پرتوایکس  پراش  دستگاه  با  شده  ایجاد  پوشش  فازی  آنالیز 
کمک  به  و   Philips X’Pert Pro X-ray diffractometer
نرم افزار X Pert HighScore Plus تعیین شد. مورفولوژی سطحی 
الکترونی روبشی  با میکروسکوپ  اعمالی  و مقطع عرضی پوشش 
)SEM( مدل Camson MV2300 Oxford model 7538 بررسی 
نرم افزار  کمک  به  پوشش  ضخامت  و  حفرات  اندازه  گردید. 
Digimizer از روی تصویر SEM محاسبه گردید. رفتار خوردگی 

این پوشش ها در یک سل سه الکتروده شامل: الکترود کالومل اشباع 
بعنوان الکترود مرجع، ورق پلاتینی بعنوان الکترود شمارنده و نمونه 
پوشش دهی شده نیز بعنوان الکترودکاری مورد ارزیابی قرار گرفتند. 
الکترولیت،  نفوذ  از  اطمینان  حصول  منظور  به  نمونه ها  تمامی  در 
یک  بوسیله   1  cm2 ثابت  و  نسبی  دقت  با  نمونه  سطح  از  قسمتی 
روکش عایق جدا شدند و سپس در معرض محلول خورنده )محلول 
3/5 % سدیم کلرید( قرار گرفتند. نمونه ها به مدت یکساعت برای 
پایداری و ثابت شدن پتانسیل قبل از آزمون پلاریزاسیون در محلول 
سدیم کلرید غوطه ور شدند. آزمون پلاریزاسیون از 0/3- تا 1 ولت 
نسبت به OCP و با نرخ روبش mV/s 1 انجام شد و سپس با استفاده 
از معادله 1 مقاومت پلاریزاسیون پوشش محاسبه شد.آزمون امپدانس 
الکتروشیمیایی نیز در دامنه اغتشاش mV 10± و محدوده فرکانس 
  Solarton SI-1260 از دستگاه   استفاده  با   10 mHz تا   100 kHz

انجام شد.

3 ـ نتایج و بحث
3 ـ 1ـ آناليز فازی

شکل 2 الگوی پراش پرتوایکس نمونه های آلومینایز و پوشش دهی 
شده در ولتاژهای مختلف را نشان می دهد. مشاهده می شود که نمونه 
پوشش  بالایی  لایه  به  مربوط  می باشدکه   Al فاز  دارای  آلومینایز 
مربوط  که   Fe2Al5 و   FeAl3 فازهای  هم چنین  و  است  آلومینیمی 
دلیل  به  می شود.  اینترمتالیک(  )لایه  آلومینایز  فولاد  میانی  لایه  به 
تخلخل در پوشش وجود قله های Al مربوط به لایه های زیرین سطح 
 است که در اثر نفوذ پرتوایکس حاصل شده است. هم چنین فازهای

Al2O3.nSiO2 ، Al2O3 و AlPO4 شناسایی شدند. لایه های اکسیدی 

با  تماس  در  بیرون  به سمت  تخیله  کانال  از  پرتاب شدن  حین  در 
الکترولیت واکنش داده و ترکیبات مختلفی را پدید می آورند. در 
 Al2O3 فاز  جوانه زنی  موجب  مذاب،  آلومینای  سریع  انجماد  واقع 
می گردد. همچنین فاز مولیت )Al2O3.nSiO2( در نتیجه واکنش بین 
آلومینای مذاب و کاتیون های سیلیکاتی و فاز AlPO4 نیز از واکنش 
است.  فسفاتی  کاتیون های  و  تخلیه  کانال  در  مذاب  آلومینای  بین 
PEO، پوشش کامپوزیتی شامل فازهای اکسیدی  در واقع پوشش 
آلومینیم(،  سیلیکات  یا  سیلیکاتی)مولایت  آلومینیم(،  )اکسید 

فسفاتی)فسفات آلومینیم( می باشد.

3 ـ 2ـ مورفولوژی و ميکروساختار پوشش
همراه   )SEM( روبشی  الکترونی  میکروسکوپ  تصویر  شکل3 

10
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شکل 2– الگوی پراش پرتوایکس پوشش سرامیکی PEO روی فولاد آلومینایز .
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پوشش دهی  نمونه های  سطح  از   )map( عنصری  توزیع  نقشه  با 
در  که  شده  گزارش  می دهد.  نشان  را  مختلف  ولتاژهای  در  شده 
الکترولیتی  بر فرایند اکسیداسیون  الکتریکی مؤثر  پارامترهای  میان 
پلاسمایی )PEO(، ولتاژ اعمالی از جایگاه ویژه ای برخوردار است 
]13[. مقدار ولتاژ اعمالی باید به اندازه کافی بالا باشد تا شرایط مورد 
نیاز برای واکنش های اکسیداسیون، ذوب موضعی و ایجاد ساختار 

آتشفشانی تأمین شود. 
همان طور که مشاهده می شود، میانگین اندازه حفرات روی سطح 
 0/79 mμ 40، حدود 0/71 وV 35 وV پوشش نهایی برای نمونه های
اندازه گیری شد که بزرگتر از حفرات پوشش های PEO انجام گرفته 
است]21[.   Mg یا   Al از جنس  نمونه های  روی  بر  محققین  توسط 
تخلیه  کانال های  و  اکسیدها  شامل  آتشفشانی  شبه  ساختار  بعلاوه 
میکروترک های  گردید.  مشاهده  آتشفشان  دهانه های  اطراف  در 
حرارتی  تنش  به  مربوط   ،PEO پوشش  سطح  روی  شده  مشاهده 
ناشی از انجماد سریع آلومینای ذوب شده در کانال های تخلیه است. 
از آنجایی که دما در کانال های تخلیه به حدود C°7000  می رسد 
 108  K/s نرخ  با  در مجاورت خود  الکترولیت  با  تماس  اثر  در  که 

منجمد می شود ]22[. 
ضخامت لایه ایجاد شده روی سطح نیز از اهمیت بسزایی برخوردار 
است. شکل4 نیز تصویر SEM مقطع عرضی لایه را همراه با نقشه 
توزیع عناصر )map( نشان می دهد. همان طور که مشاهده می شود، 
پوشش های PEO روی فولاد آلومینایز شده برخلاف این پوشش ها 
روی زیرلایه آلومینیومی دارای لایه متخلخل بیرونی و متراکم درونی 
بصورت مجزا نیستند و تنها لایه سرامیکی، لایه آلومینیومی باقیمانده 
و لایه بین فلزی FeAl وجود دارند ]22[. شکستگی ها و کندگی های 
متعددی که  در تصویر مقطع عرضی نمونه ها مشاهده می شود مربوط 
درپوشش  ترک هایی  هم چنین  است.  سرامیکی  لایه  بودن  ترد  به 
مشاهده می شود که می تواند ناشی از افزایش انرژی اعمالی حاصل 
پلاستیسیته خوبی  آلومنیوم  نازک  البته لایه  باشد.  ولتاژ  افزایش  از 
داشته و تاحدی تافنس را در فصل مشترک پوشش سرامیکی بهبود 

می بخشد. 
همان گونه که در نقشه توزیع عناصر مقطع عرضی مشاهده می شود، 
مقدار Si لایه سرامیکی در نمونه 35V ولت، بسیار بیشتر از P است. 
اما با افزایش ولتاژ برای نمونه 40V این مقدار تا حد زیادی کاهش 
یافته و جای خود را به عنصر P می دهد و Si به لایه آلومینیومی و بین 
فلزی FeAl هم می رسد. با افزایش بیشتر ولتاژ برای نمونه 45V مقدار 

هر دو عنصر P و Si در لایه سرامیکی کاهش یافته و در لایه های 
درونی افزایش می یابد. در لایه رویی نیز عمدتاً مقدار Al و اکسید 
آن مشاهده می شود. عنصر O برای هر سه نمونه روی سطح بصورت 
تقریباً یکنواخت توزیع شده و Fe نیز از سطح بطرف زیرلایه افزایش 

یافته است. 
با افزایش ولتاژ اعمالی از 350 تا 450 ولت، اندازه حفرات سطحی 
در  انرژی  افزایش  به  مربوط  که  است  یافته  افزایش    8/5  mμ تا 
کانال های تخلیه است. از طرفی این افزایش در ولتاژ سبب افزایش 
در ضخامت پوشش اعمالی از 21 تا mμ 42 می شود. به نظر می رسد 

که افزایش ولتاژ اعمالی دو اثر معکوس هم دارد: 
رخ  سریع تر  فلز  اکسیداسیون  فرایند  اعمالی،  ولتاژ  افزایش  با   -
در  افزایش  این  می یابد.  افزایش  اکسیدی  لایه  ضخامت  و  داده 
مشترک  فصل  چسبندگی  استحکام  بهبود  به  منجر  واکنش پذیری 

اکسید/ زیرلایه می شود. 
- از طرف دیگر با افزایش ولتاژ اعمالی، بعلت افزایش انرژی ورودی 
بزرگتری  حفرات  و  شده  درشت تر  جرقه ها  تخلیه،  کانال های  در 
روی سطح تشکیل می شوند و میزان تخلخل پوشش بدست آمده نیز 
افزایش می یابد. افزایش بیش از حد ولتاژ از یک مقدار بحرانی باعث 
افزایش تخلخل لایه بیرونی شده و زبری پوشش نهایی را افزایش 

می دهد.
با مقایسه تصاویر مربوط به نمونه های 40V ،35V و 45V مشاهده 
افزایش  یکباره  به  ولت   400 از  پس  حفرات  اندازه  که  گردید 
نامنظم و  یافته است. در این حالت کانال های تخلیه دارای اشکال 
اینجا  )در  بهینه  ولتاژ  در یک  لذا  هستند.  متنوعی  بسیار  اندازه های 
400 ولت( تعادلی بین دو اثر فوق وجود خواهد داشت بصورتی که 

ضخامت لایه حداکثر و اندازه حفرات در حداقل باشد. 
دانسیته  اعمالی،  ولتاژ  افزایش  با  می شود  مشاهده  که  همان طور 
می یابد،  کاهش  پوشش  سطح  روی  موجود  تخلیه  کانال های 
درحالی که اندازه تخلخل ها بزرگتر می شود. بطورکلی هنگامی که 
ولتاژ اعمالی کم است پوشش PEO نازک هموار و دارای حفرات 
کوچکی است. با افزایش مقدار ولتاژ فرایند اکسیداسیون تسریع یافته 
مقادیر ضخامت لایه  افزایش می یابد. جدول2  و ضخامت پوشش 
اعمالی، میانگین اندازه حفرات، درصد و دانسیته تخلخل ها محاسبه 
شده با نرم افزار Digimizer را نشان می دهد. مشاهده می گردد که 
اندازه  میانگین  بر ضخامت پوشش،  اعمالی علاوه  ولتاژ  افزایش  با 

حفرات و درصد تخلخل سطحی نیز افزایش می یابد.
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شکل 4ـ تصاویر میکروسکوپی الکترونی روبشی مقطع های عرضی و نقشه عنصری پوشش PEO روی فولاد آلومینایز ؛ 
.45V )ج( 40 وV )ب( 35V )الف(
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3 ـ 3 ـ رفتار خوردگی
از  شده  ایجاد  پوشش های  خوردگی  به  مقاومت  بررسی  برای 
استفاده گردید. شکل5 منحنی  پتنسیودینامیک  روش پلاریزاسیون 
در  را  شده  آلومینایز  فولاد  روی   PEO پوشش های  پلاریزاسیون 
پارامترهای  همچنین  می دهد.  نشان  کلرید  سدیم   %  3/5 محلول 
استخراج شده از منحنی پلاریزاسیون شامل پتانسیل و دانسیته جریان 

خوردگی، شیب های تافل کاتدی و آندی و مقاومت پلاریزاسیون 
در جدول3 مشاهده می گردد. 

مشاهده می شود که با افزایش ولتاژ اعمالی در فرایند PEO )نمونه های 
 -0/75V به   -0/65 از  خوردگی  پتانسیل  مقدار   ،)40V و   35V

کاهش و بعد از آن برای V45 این مقدار به 0/68V- افزایش یافت. 
این مقدار برای نمونه فولاد آلومینایز  0/964V- است. شیب تافل 

جدول 2 ـ مقادیر ضخامت پوشش، میانگین اندازه حفرات و درصد تخلخل سطحی برای نمونه های پوشش دهی شده روی فولاد آلومینایز شده

شکل 5 ـ منحنی پلاریزاسیون پوشش های PEO روی فولاد آلومینایز .

جدول  3– مقادیر پارامترهای استخراج شده از منحنی پلاریزاسیون پوشش های PEO روی فولاد آلومینایز
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به  آندی  تافل  یکسان ولی شیب  تقریباً  نمونه  برای هر سه  کاتدی 
دلیل شرایط مخلف پوشش دهی و واکنش های آندی مختلفی که 
برای هر نمونه رخ می دهد متفاوت است. همان طور که در جدول 
 40V 3 مشاهده می شود، مقدار دانسیته جریان خوردگی برای نمونه
از همه پایین تر است، که نشان دهنده مقاومت پلاریزاسیون بالاتر این 
نمونه از دو مورد دیگر است. در اثر اعمال پوشش PEO مقاومت به 
خوردگی تا 23/39 برابر نسبت به فولاد آلومینایز شده افزایش یافت.

مواردی  به  وابسته  زیرلایه  به   Cl- یون  و  خورنده  الکترولیت  نفوذ 

پوشش  ضخامت  نیز  و  سطحی  تخلخل های  و  حفرات  اندازه  مثل 
اندازه  کاهش  بین  تعادلی  که   40V نمونه  در  لذا  است.  سرامیکی 
حفرات و افزایش در ضخامت پوشش وجود دارد، بالاترین مقاومت 
به خوردگی وجود دارد. همچنین به نظر میرسد که وجود فسفر بیشتر 
در لایه سرامیکی نمونه 40V تأثیر به سزایی در این افزایش مقاومت 
به خوردگی داشته است. با افزایش ولتاژ تا 450 ولت، مقاومت به 
خوردگی حدود 60% کاهش یافت که مربوط به حضور حفرات 

بزرگتر روی سطح پوشش است.
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