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تأثير فرآيند دوتايي نيتروژن دهي پلاسمايي و رسوب فيزيكي بخار بر ساختار ئ

  Ti 6Al 4Vآلياژ 
 

  احمد احمدي بني و سيدرحمان حسيني
  دانشكده مهندسي مواد، دانشگاه صنعتي مالك اشتر

  ) 31/2/90: پذيرش  - 20/12/89: دريافت ( 
 

  چكيده
     فرآينـد مهندسـي سـطح شـامل     فرآينـد پـس از انجـام دو    Ti 6Al 4Vسـاختار سـطحي آليـاژ     هايهدف از پژوهش حاضر ارزيابي و مقايسه مشخصه

    عمليـات  . وسـيله رسـوب فيزيكـي از فـاز بخـار اسـت       نيتريـد تيتـانيم بـه    نشـاني  دهي پلاسمايي و لايـه دوتايي نيتروژن فرآينددهي پلاسمايي و نيتروژن
جهـت  . انجـام شـد   1 به 4ساعت با تركيب گاز نيتروژن و هيدروژن با نسبت  10مدت  به C850°و  800، 750، 700دهي پلاسمايي در دماهاي نيتروژن
شـده، نشـانده    دهي پلاسـمايي  هاي نيتروژنكمك پلاسماي قوس كاتدي، روي سطح نمونه روش رسوب فيزيكي بخار بهبه TiN دوتايي، لايه فرآيندانجام 

سـنج  ، طيـف )SEM(پ الكترونـي روبشـي   و، ميكروسـك )AFM( نيـروي اتمـي   ميكروسـكوپ ا توسط هيابي ساختار سطح و مقطع نمونه مشخصه. شد
تنهـايي منجـر بـه     نشـاني نيتريـد تيتـانيم بـه     كه لايهدر حالي. شد سنج ويكرز انجامو سختي) XRD(سنج پرتو ايكس ، پراش)EDS(كننده انرژي  تفكيك

غنـي از   ، ناحيـه Ti2Nε-و  TiNδ-تركيبـي، شـامل فــازهاي     ، باعث ايجـاد لايـه Ti 6Al 4Vژ دهي پلاسـمايي آلياشـده، نيتروژن TiN-δتشكيل فاز 
دوتـايي   فرآينـد الگوهاي پـراش پرتـو ايكـس مربـوط بـه      . است نشين، شدهآلومينيم و ناحيه نفوذي حاصل از نفوذ نيتروژن و تشكيل محلول جامد بين

 فرآينـد هرچنـد سـاختارهاي حاصـل از هركـدام از دو     . اسـت  فرآينـد شده در اثـر هـر دو    اي تشكيلهاي متعلق به فازه زمان پيك حضور هم  دهنده نشان
طـور  شـده بـه  دهي پلاسمايي هاي نيتروژن تنهايي سختي سطح را افزايش داده است، سختي سطح خارجي در شرايط پوشش دوتايي در مقايسه با نمونه به

نقـش  )  دهي پلاسـمايي حاصل از نيتروژن(تركيبي  با لايه) PVD فرآيندحاصل از ( TiN شده لايه مشترك ممزوج فصل. قابل توجهي افزايش يافته است
شـده بـا روش رسـوب فيزيكـي      ايجـاد  TiN  تنها نرخ تشكيل لايه پلاسمايي نهدهيبا افزايش دماي نيتروژن. مهمي در كارايي پوشش دوتايي داشته است

  .است به لايه تركيبي نيز بهبود يافته TiN يافته، بلكه پيوستگي لايهبخار افزايش 
  

  .Ti 6Al 4Vدهي پلاسمايي، رسوب فيزيكي بخار، آلياژ دوتايي، نيتروژن فرآيند :كليدي واژه هاي
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Abstract 
The purpose of the present paper was evaluation and comparison of Ti 6Al 4V alloy structural surface characteristics after 
both surface engineering processes comprised of plasma nitriding (PN) and a PN process followed by TiN PVD deposition, 
duplex process. PN treatment performed under gas mixture of N2/H2=4; at temperatures of 700, 750, 800 and 850°C for 10 h. 
To perform duplex process, a TiN layer deposited by catholic were plasma PVD on the surface of pre plasma nitrided 
samples. Structural characterization of surface and cross section performed by scanning electron microscopy (SEM), atomic 
force microscopy (AFM), Energy dispersive spectroscopy (EDS), X-ray diffraction (XRD) and microhardness testing 
methods. While TiN deposition was led to formation of only δ-TiN phase, three distinguished structure including of 
compound layer (constituted of δ-TiN and ε-Ti2N), aluminum-rich region and a diffusion zone, interstitial solid solution of 
nitrogen in titanium, were detected at the surface of plasma nitrided Ti 6Al 4V alloy. XRD patterns of duplex treated samples 
were indicated the simultaneous present of phases which formed during both processes. Although the structures obtained 
from each one of the processes alone were increased surface hardness, the hardness of outer surface produced by duplex 
process was significantly higher than plasma nitrided samples. Interdiffused interface of TiN layer (resulted of PVD process) 
with compound layer (caused by PN process) has been a significant role on the duplex coating performance. Increasing of 
plasma nitriding temperature, not only increased growth rate of TiN deposition by PVD process, but also improved 
homogeneity and continuity of TiN with compound layer. 
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 مقدمه

مخصوص تيتانيم فلزي است سبك با نسبت استحكام به وزن
عالي، مقاومت خوردگي بالا، مقاومت خزشي خوب و 

فرد،  با وجود خواص منحصربه. ]1[مقاومت خستگي مطلوب 
در كاربردهاي  را تيتانيم داراي نواقصي است كه استفاده از آن

سختي پايين، سايش چسبان . تريبولوژيك محدود ساخته است
شديد، مقاومت كم در برابر سايش خراشان، رفتار ضعيف 
فرسايشي و ضريب اصطكاك متغير و نسبتاً بالا از جمله 

دلايل ضعف خواص . نواقص تيتانيم و آلياژهاي آن است
ش الكتروني آن تريبولوژيك تيتانيم را به ساختار بلوري و آراي

جهت استفاده مؤثر در كاربردهاي ]. 3 و 2[ دهند نسبت مي
ضرروي  Ti 6Al 4Vتريبولوژيك، بهبود خواص سطحي آلياژ 

  .است
هاي مهندسي سطح با درصدهاي متفاوتي از تقريباً تمام روش

در بين . انجام شده است Ti 6Al 4Vموفقيت روي آلياژ 
ه استفاده از نيتروژن هاي برپايهاي انجام شده، روشروش

در . اي برخوردارنددليل تشكيل نيتريد تيتانيم، از توجه ويژه به
نشاني نيتريدتيتانيم، مورد آلياژهاي تيتانيم، علاوه بر لايه

      دهي نيز موجب تشكيل نيتريدتيتانيم در سطح نيتروژن
شده  سخت و نازك رسوب داده هايپوشش]. 4[ شودمي

تواند سطحي زيكي يا شيميايي بخار ميتوسط روش رسوب في
با خواص برجسته مانند ضريب اصطكاك كم و مقاومت بالا 

هاي سخت روي اين پوشش. در برابر سايش ايجاد كنند
اما . اندهاي سخت عملكرد عالي از خود نشان دادهزيرلايه

شوند، هنگامي كه روي تيتانيم و آلياژهاي آن رسوب داده مي
شكل مومسان تر تغييراً بالا، زيرلايه نرمدر نيروهاي نسبت

دهد كه و شكست پيش از موعد هنگامي روي مي ]5[ دهد مي
شكل  طور مومسان تغيير زيرلايه تحت بار اعمالي زياد به

شده  هاي نيتريدي و يا كاربيدي ايجاداز طرفي لايه. ]6[ دهد
نازك هستند و ) نشانيهاي لايهبا روش(بر سطح تيتانيم 

صورت چسبندگي لايه به علت افزايش تنش داخلي  يرايندرغ
درون لايه كافي نيست و بنابراين جداشدن پوشش تحت 

  .]7[ شودشرايط سايش مشاهده مي

دهي پلاسمايي و رسوب فيزيكي نيتروژن فرآيندبا تركيب دو 
توان خواص سطحي آلياژ دوتايي، مي فرآيندبخار و انجام يك 

Ti 6Al 4V عمليات سطحي دوتايي، نسل . يدرا بهبود بخش
ها فرآينداين . رودشمار ميهاي مهندسي سطح بهفرآينددوم 

هاي فرآيندتري از   شامل استفاده متوالي از دو يا تعداد بيش
منظور ايجاد يك ماده مركب در سطح مهندسي سطح به

كدام اي كه اين خواص طي هيچگونهباخواص تركيبي است؛ به
مطالعات ]. 8[يابي نيست قابل دستهاي تكي فرآينداز 

مختلفي به مقايسه خواص، ساختار و عملكرد تريبولوژيك 
هاي مهندسي سطح متفاوت فرآيندشده با  نيتريدتيتانيم تشكيل

با  TiNنشاني  لايه]. 11-9[اند  پرداخته Ti 6Al 4Vروي آلياژ 
دهي  ، سختي سطح بالاتري در مقايسه با نيتروژنPVD فرآيند

دهي  نيتروژن]. 9[ كند فراهم مي Ti 6Al 4Vي آلياژ پلاسماي
هاي تشكيل نيتريد تيتانيم روي  پلاسمايي نسبت به ساير روش

شدت افزايش  ، زبري سطح را بهTi 6Al 4Vآلياژ 
ولي بارپذيري بهتري براي زيرلايه فراهم ] 10[ دهد مي
و  Ti 6Al 4V دهي پلاسمايي آلياژ نيتروژن]. 11[ آورد مي

و  12[نيز مورد مطالعه قرار گرفته است  TiN نشاني هسپس لاي
هاي  هاي ساختاري لايه اما در مورد مقايسه مشخصه]. 13

دهي پلاسمايي با  پس از نيتروژن Ti 6Al 4Vسطحي آلياژ 
وسيله رسوب  به TiNنشاني  دوتايي متناظر شامل لايه فرآيند

نشده اي توسط نويسندگان مشاهده  فيزيكي بخار تاكنون مقاله
  .است

يابي ساختاري، ساختارهاي  در اين مقاله ضمن مشخصه
دهي پلاسمايي آلياژ  نيتروژن فرآيندشده پس از  سطحي تشكيل
Ti 6Al 4V  دهي  دوتايي شامل نيتروژن فرآيندارزيابي و با

، PVDوسيله  به TiNنشاني  دنبال آن لايه و به پلاسمايي
هاي سطحي  اين منظور ناهمواري به. مقايسه شده است

، ساختار ميكزوسكپي و تركيب شيميايي سطح مقطع AFM با
و  XRDشده توسط  ، فازهاي تشكيلEDSو  SEMوسيله  به

سنج، مورد بررسي و تحليل  سختي سطح و مقطع با ريزسختي
  .قرار گرفته است
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  مواد و روش آزمايش ها

به عنوان زيرلايه اسـتفاده   Ti 6Al 4Vدر اين پژوهش از آلياژ 
گســتره مجــاز تركيــب شــيميايي آليــاژ طبــق اســتاندارد  . شــد

ASTM B381 ]14 [ي با  و همچنين نتايج حاصل از آناليز كم

مجهـز بـه   ) كوانتـومتر ( 1ايسنج جرقهاستفاده از دستگاه طيف

از . آورده شـده اسـت   1تيتانيمي، در جدول  2هاي مرجعنمونه

منظـور  بـه . ه شدها، استفاد براي برش نمونه 3برنده دستگاه سيمِ

هـا  حذف اثرات احتمالي بـرش روي نـواحي سـطحي، نمونـه    
دهي پلاسمايي، تمـامي  پيش از انجام نيتروژن. زني شدندسنگ
و  1000، 800، 600، 400، 240هـاي شـماره   ها با سنبادهنمونه
  .سازي شدند آماده 2000

موجـود در  (دهي پلاسـمايي تخليـه تابنـاك    از دستگاه نيتروژن
) اشـتر اصـفهان   مهندسي مواد دانشگاه صـنعتي مالـك   دانشكده

دسـتگاه  . دهـي پلاسـمايي اسـتفاده شـد    جهت انجام نيتـروژن 
موجود داراي منبع تغذيه جريان مستقيم پالسي، از نـوع ديـوار   

. سازي محفظـه اسـت   گرد براي خنكسرد و داراي سيستم آب
 اختلاط گاز و تنظيم شار گاز ورودي به محفظه بـا اسـتفاده از  

يــك . گيــردشارســنج جداگانــه بــراي هــر گــاز، صــورت مــي
وسيله يك پايه فلزي روي كاتد قرارداده شـده  ترموكوپل كه به

ــرل     ــامانه كنت ــه س ــه را ب ــاي محفظ ــت، دم ــي  اس ــر منطق گ

سـامانه كنتـرل، جريـان و    . كنـد  منتقل مـي ) PLC4( پذير برنامه

اده د  ولتاژ كاري دستگاه را بر اساس دما و با توجـه بـه برنامـه   
  .كندصورت خودكار تنظيم ميشده، به

دهي پلاسمايي فولاد طراحـي  منظور نيتروژن دستگاه موجود به
ايـن منظـور طراحـي          هـايي كـه بـه   شده و مانند اكثـر دسـتگاه  

  دهي تيتانيم و هايي براي نيتروژنشوند، داراي محدوديتمي
  

                                            
1.Spark Emission Spectroscopy  
2.Test Block  

Wire Cuter.3  
Programmable Logic Controller.4 

هـا  ترين محـدوديت ايـن قبيـل دسـتگاه    مهم. آلياژهاي آن بود
، به جهت عـدم  C700°دماهاي زير . كاري است حداكثر دماي

، بـراي  TiNتشكيل و يا زمان طولاني مورد نياز جهت تشكيل 
كـه  اينبا توجه به. دهي پلاسمايي تيتانيم مناسب نيستنيتروژن

بـود؛ بنـابراين    C650°حداكثر دمـاي كـاري دسـتگاه موجـود     
ر استفاده از گرمايش كمكي جهت ارتقاي دماي كاري مـد نظ ـ 

هـاي  هـاي گرمـايش مختلفـي بـراي سـامانه     روش. قرارگرفت
كـن در  تـوان بـه اسـتفاده از گـرم    پلاسمايي وجود دارد كه مي

كـن داخـل محفظـه،     ،  نصب گـرم )ديواره گرم(ديواره محفظه 
. كن تابشي اشاره كـرد كن زيركاتد و استفاده از گرمنصب گرم

هـاي  روشسنجي اجـراي  مزايا، معايب و امكان پس از بررسي
كن تابشي كه دمـاي سـطح كاتـد را بـه     مختلف، از سامانه گرم

گرمايش به صورت . دهد، استفاده شدطور موضعي افزايش مي
جـويي در مصـرف انـرژي، از سـرعت     تابشي علاوه بر صـرفه 

هاي گرمـايش كمكـي برخـوردار    بالاتري نسبت به ساير روش
  .است

ي كاتـد و دمـاي   كن با توجه به ابعاد سـكو طراحي سامانه گرم
نـزن آسـتنيتي    از يك مجموعه فولاد زنگ. مورد نياز، انجام شد

اي طراحـي  گونـه اين سازه به. عنوان سازه اصلي استفاده شدبه
دارنـده، باعـث بازتـابش و     شد كه علاوه بر  ايفاي نقـش نگـه  

عـدد   3جهت ايجاد حـرارت، از  . متمركز نمودن حرارت شود
هـاي  اين لامپ. وات استفاده شدلامپ مدادي با توان يك كيلو

هاي  داري سيمهاي سراميكي كه وظيفه نگهوسيله پايهتابشي به
ها را داشـتند،  ارتباطي جهت رساندن جريان الكتريكي به لامپ

هـاي سـراميكي   پايـه . كن نصـب شـدند   روي سازه اصلي گرم
هـا بـه سـهولت    طوري انتخاب شد كه امكان تعـويض لامـپ  

  .ممكن باشد

  اكسيژن  وژنهيدر  نيتروژن  آهن  كربن  واناديم  آلومينيم  عنصر آلياژي

  > ASTM B381 ]14[  75/6 – 50/5 50/4 – 50/3  10/0 <  40/0 <   0125/0 <  05/0 < 20/0گستره مجاز طبق استاندارد 

  17/0 02/0 01/0 11/0 03/0 50/4 07/6  درصد وزني طبق نتايج حاصل از آناليز كمي 

 .مورد استفاده در اين پژوهش Ti 6Al 4Vتركيب شيميايي آلياژ  .1جدول 
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كـن،  ملاحظـات    نتخاب مواد جهت سـاخت سـامانه گـرم   در ا
. رعايت شـد  C900°مربوط به پلاسما، خلاء و دماي كاري تا 

كن درون محفظه خلاء، دو پايه بالاي سـطح  جهت نصب گرم
كاتد به سقف جداره داخلي متصل شد و سامانه روي ايـن دو  

اي نصب شد كه قابليـت تغييـر ارتفـاع تـا حـوالي      گونهپايه به
كاري كن پس از عايق هاي گرمسيم. ح نمونه را داشته باشدسط

مسي، كه وظيفه آن ايجاد  1از محيط پلاسما، توسط رابط تغذيه

اسـت،  صورت عايق و كاملاً درزبندي شده  اتصال الكتريكي به

به  2به بيرون از محفظه منتقل و توسط يك مبدل متغير خودكار

  .برق شهر متصل شد
ايـن چهـار   . تعريـف شـد   فرآيندي جهت امرحله 4يك برنامه 

مدت يك ساعت، حـرارت   مرحله شامل انجام پراكنش اوليه به
، حرارت دهي با نـرخ  C400°تا دماي  C/min5°دهي با نرخ 
°C/min 3   تا رسيدن به دمـاي°C50     زيـر دمـاي عمليـات و

پـس از  . مـدت مشـخص بـود   قرارگيري در دماي عمليات بـه 
حفظه، ابتدا فشار محفظـه توسـط پمـپ    ها در مقراردادن نمونه

تور كاهش داده شد تـا هـواي داخـل      5×10-3 تا  3چرخشي

سـپس فشـار محفظــه توسـط گازهــاي    . محفظـه تخليـه شــود  
هـواي داخــل   بقيـه كـردن  هيـدروژن و آرگـون جهـت خــارج   

توسـط پمـپ   دوبـاره  تور افزايش داده شـد و   10محفظه، ، تا 
منظـور  بـه . شـد  تـور كـاهش داده   5×10-3چرخشي فشار تـا  

هـا در  هـاي سـطحي، سـطح نمونـه    حذف اكسيدها و آلـودگي 
محيط پلاسماي حاوي آرگون و هيدروژن بـا نسـبت حجمـي    

2= Ar/H2 ساعت تحت پـراكنش   1مدت تور،  به 4/0و فشار
 C 150°ها تا در اثر عمليات پراكنش دماي نمونه.  قرار گرفت

سـامانه گرمـايش    در مرحله دوم بـا اسـتفاده از  . افزايش يافت
كمكي به همـراه پلاسـما و بـدون تغييـر تركيـب گـاز، دمـاي        

با رسيدن . افزايش يافت C400°دقيقه به  50ها در مدت نمونه
طور خودكـار و طبـق    دهي بهنرخ حرارت) C400°(به اين دما 

دهـي   در مرحله سوم بـا نـرخ حـرارت   . برنامه كاهش پيدا كرد
°C/min 3ايـن  . عمليات رسانده شـد  ، دماي قطعات به دماي

                                            
Feed Thru .1  
Auto-Transformer.2 
Rotary Pump  .3 

بسـته بـه   (دقيقـه   130تا  80هاي مختلف بين فرآيندمرحله در 
در مرحلـه  . طـول انجاميـد   بـه )  دهي پلاسـمايي دماي نيتروژن

چهارم گاز عمليات به مخلوط نيتروژن و هيدروژن بـا  نسـبت   
تـور،   5تغيير يافت و فشار محفظه برابـر   N2/H2 =4حجمي 

در تمـام مراحـل   . ساعت بـود  10ه مدت اين مرحل. تنظيم شد
درصـد و   70كـاري  دهـي پلاسـمايي، از دوره  نيتـروژن  فرآيند

پس از اتمام زمـان عمليـات،   . كيلوهرتز استفاده شد 8فركانس 
 5×10-3شير ورود گاز به محفظه بسته شد و فشار محفظه بـه  

ها در همين خلاء تا رسيدن به دمـاي  تور كاهش يافت و نمونه
 پس از رسيدن به دماي محـيط، خـلاء بـه   . ندمحيط خنك شد

هـا از محفظـه خـارج    صورت تدريجي شكسـته شـد و نمونـه   
و  800، 750، 700دهي پلاسـمايي در دماهـاي   نيتروژن. شدند
°C850   ساعت انجام شد 10به مدت.  

دهـي پلاسـمايي، يـك    هاي نيتـروژن فرآينـد پس از انجام تمام 
ه نمونـه خـام، تحـت    همـرا  بـه  فرآينـد هاي هـر   دسته از نمونه

دقت ها ابتدا به اين منظور، نمونه به. قرار گرفتند TiNنشاني  لايه
ور و پـس  و طي دو مرحله در متانول و سپس در استون غوطه

نمونـه و بـه صـورت آويـزان،      دارندهشدن، روي نگهاز خشك
چرخشـي و يـك پمـپ     با استفاده از يك پمـپ . نصب شدند

ــي ــار روغن ــتگ4انتش ــار دس ــه  ، فش ــا خــلاء اولي  1×10-5اه ت

دقيقـه   45مـدت  سپس عمليات پراكنش به. توركاهش داده شد
. هاي سطحي، انجـام شـد  منظور حذف آلودگيبا گاز آرگون به

درصـد   9999/99با خلـوص   N2پس از پراكنش با ورود گاز 
بـا  . تـور كـاهش يافـت    5×10-3به محفظه، ميـزان خـلاء بـه    

هـدف از جـنس تيتـانيم    برقراري پلاسماي قوسـي روي مـاده   
يافته با نيتروژن واكنش هاي تيتانيم پراكنشخالص تجارتي، اتم

 فرآينــدمــدت . بــر ســطح زيرلايــه رســوب كــرد TiNداده و 
م دقيقه اول از جريان مسـتقي  15در . دقيقه بود 45دهي پوشش
دقيقه و در  15آمپر به مدت  140ولت و جريان  1500با ولتاژ 

 30مـدت  آمپـر بـه   110ولـت و جريـان   500مرحله دوم ولتاژ 
دور بـر دقيقـه    20ها سرعت چرخش نمونه. دقيقه استفاده شد

نشـاني دمـاي نمونـه تـا     لايـه  فرآينـد طـي  . در نظر گرفته شـد 

                                            
4. Oil diffusion pomp  
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°C350 بدين ترتيب لايه. افزايش يافت TiN   با ضخامت يـك
بـه لايـه    TiNبه چسبندگي لايـه   با توجه. ميكرومتر ايجاد شد

نشـاني   لايه فرآينددهي پلاسمايي، در نيتروژن تركيبي حاصل از
  .مياني استفاده نشد از هيچ لايه
شـده  هاي پوشش دادههاي سطح نمونه خام و نمونهناهمگوني

پيش از انجام  هرگونه بـرش يـا تغييـر ديگـر، مـورد بررسـي       

به اين منظور از ميكروسكوپ نيروي اتمي ساخت . قرارگرفت

  Dualscope TM C-21 كنتـرل  بـا سـامانه   1ايامشـركت دي 

جـنس سـوزن   . استفاده شد DS-95-200-Eمجهز به روبشگر 

ــود Si3N4روبشــگر  ــا، از دســتگاه  . ب جهــت شناســايي فازه

 D8مـدل   2پراشسـنج پرتـو ايكـس، سـاخت شـركت بروكـر      

ADVANCE    با فيلتر نيكلي و آند مسي با طـول مـوج)Cu 

Kα(Å5406/1 ولتاژ ،KV40  و جريانmA40  ه شـد اسـتفاد .

 5/1درجه، زمان روبش هرگام  04/0در اين آزمون، اندازه گام 

پس . درجه در نظر گرفته شد 80تا  30از  θ2ثانيه و  محدوده 

 3هـاي گرماسـخت  ها با استفاده از رزين از برش عرضي، نمونه

مقطـع   هـاي سـطح  شفاف، مانت گرم شد تا براي براي بررسـي 

هـا از محلـول اچ   مونهمقطع نبراي حكاكي سطح. استفاده شود

آب مقطــر تــا  بقيــهو  mL HF 2 ،mL HNO3 4( 4كــرول

از ميكروسـكوپ  . اسـتفاده شـد  ) mL 100رسيدن بـه حجـم   

، سـاخت شـركت   )FESEM(الكتروني روبشي نشـر ميـداني   

بـراي تهيـه تصـوير از سـطح مقطـع       S-4160مـدل   5هيتاچي

رخ منظـور آنـاليز عنصـري و تهيـه نـيم      به. ها استفاده شدنمونه

) EDS(سنجي با تفكيك انـرژي  غلظت عناصر از روش طيف

نصب بر ميكروسكوپ  6توسط دستگاه ساخت شركت رونتك

، VEGA||TESCANميكروسكوپ الكترونـي روبشـي مـدل    

هـاي  گيـري سـختي سـطح نمونـه    منظور اندازه به. استفاده شد

                                            
1. DME  
2. BRUKER  

3. Thermoset  
4. Kroll  
5. HITACHI  
RONTEC.6  

رخ سـختي، از دسـتگاه   چنين تهيـه نـيم  شده و همپوشش داده

جهـت  . ، اسـتفاده شـد   3212دل م ـ 7سنج زويكميكروسختي

سـنج بـا بـار    رخ،  با استفاده از دسـتگاه ميكروسـختي  رسم نيم

gr50گيري و منحنـي  ، سختي در فواصل معيني از سطح اندازه

بررسـي سـختي   . سختي بر حسب فاصله از سـطح رسـم شـد   

هـاي  گيريشده با اندازههاي پوشش دادهنمونه   سطح خارجي

هـاي  روي سـطح خـارجي نمونـه    ، ازgr200 سختي با نيـروي 

  .داده شده انجام شدپوشش

  
  ها و بحث يافته

، رنـگ   Ti 6Al 4Vدهي پلاسمايي آلياژ پس از انجام نيتروژن
هـاي   هـا از خاكسـتري بـه رنـگ زرد بـا شـدت      تمامي نمونـه 

هـاي   اين تغيير رنگ كه يكي از مشخصه. متفاوت، تغيير يافت
نيم است، توسط برخي از مربوط به تشكيل تركيبات نيتريد تيتا

بـا افـزايش   ]. 11[ هاي قبلي نيز گـزارش شـده اسـت   پژوهش
ايـن  . تـر شـد  تر و طلاييرنگ ها پردماي عمليات، رنگ نمونه

تغيير شدت رنگ نيتريد تيتـانيم بـه افـزايش درصـد نيتـروژن      
بندي روي سطح حضور ساختار دانه]. 11[ شودنسبت داده مي

نشان داده شده است، بـه   1شكلدر مقياس ماكروسكپي كه در 

8حكاكي پلاسمايي"
  ].15[شود نسبت داده مي "

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  

  دهي پلاسمايي بر پستي نيتروژن فرآيندتاثير دماي  2شكل

                                            
7. ZWICK  
8. Plasma Etching  

دهي پلاسمايي شده كه با تصوير ماكروسكپي سطح نمونه نيتروژن .1شكل
  .تهيه شده است Scanjet G4010پي مدل روبشگر نوري اچ

www.SID.ir

www.SID.ir


Arc
hive

 of
 S

ID

  )1391(13علوم ومهندسي سطح ،  Ti-6Al-4Vدوتايي آلياژ   PVDنيتروژن دهي پلاسمايي و پوشش ، احمدي بني و حسيني

  

�

. دهدرا نشان مي Ti 6Al 4Vهاي سطحي آلياژ بلندي
گيري الگوي ناهمگوني دهي پلاسمايي باعث شكلنيتروژن

شده است كه موجب  Ti 6Al 4Vخاص روي سطح آلياژ 
گونه كه در همان). 2جدول (شود افزايش زبري سطح مي

 دامنه، تعداد و C700°شود، در دماي مشاهده مي 2شكل 
ها تفاوت ، ناهمگونيC750°در دماي . ها كم استناهمگوني

ها تعداد پيك C750°در دماي . دارد C700°آشكاري با دماي 
بين  دامنهته است، همچنين افزايش ياف C700°نسبت به دماي 
اي ها از حالت  تپهيافته و برآمدگي ها افزايشپستي و بلندي
ها علاوه بر اين، برآمدگي. انداي تبديل شدهبه حالت قلّه
  . اندتر شدهمقداري باريك

  

از نظر  C800°سطح نمونه پس از انجام عمليات در دماي 
-  C750°ات در ها، مشابه عملي بلندي پراكندگي و نوع پستي

     نمونه . ها افزوده شده استاست ولي بر تعداد پيك
داراي ناهمگوني  C850° شده دردهي پلاسمايي نيتروژن

هاي تحت عمليات در دماهاي فرد است كه با نمونهمنحصربه
ها هر چند سيماي همه نمونه. تر اختلاف اساسي داردپايين

دهي مونه نيتروژندهد، اما در نيك روند كلي را نشان مي
ها و ، تمامي برجستگيC850°پلاسمايي شده در دماي 

-گزارش شده كه مناسب. اندها سوزني شكل شدهفرورفتگي

هاي سطح، بلنديترين دما از نظر يكنواختي پستي
  ].16[ است C850° دماي

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

    

شرايط 

ت   نمونه
ليا

عم
ده

نش
  

  مختلفدر دماهاي  دهي پلاسمايينيتروژن

°C700  °C750  °C800  °C850  

Sa (µm)  080/0 111/0 204/0  220/0 289/0  

، 700 -ساعت در دماي الف 10مدت شده به دهي پلاسمايينيتروژن Ti 6Al 4Vسطح آلياژ ) AFM(تصوير ميكروسكپي نيروي اتمي  .2شكل
  .گراددرجه سانتي 850-و د 800-، ج750 -ب

  .ساعت در دماهاي مختلف 10مدت  دهي پلاسمايي بهپس از نيتروژن) Sa(ها مقادير زيري نمونه .2جدول
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ي نيروي اتمي سطح پس از ميكروسكوپتصاوير  3شكل
دهي اگرچه نيتروژن. دهدهاي مختلف را نشان ميفرآيند

بلندي گيري پستيپلاسمايي باعث افزايش زبري و شكل
، با )ج - 3و شكل 2شكل(شود  خاص روي سطح آلياژ مي

است تر شدهبلندي متعادلنشاني اين پستيلايه فرآيندانجام 
  هاي نمونه خام از ناهمواري TiNلايه نشاني ). د -3شكل(

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

 فرآيندالگوهاي پراش پرتو ايكس، پس از انجام  4شكل
دهي پلاسمايي در دماهاي مختلف را در مقايسه با نيتروژن
گيري اين الگوها شكل. دهدو آلياژ زيرلايه نشان مي يكديگر
اين دو فاز لايه . كندرا اثبات مي Ti2Nε-و  TiNδ-فازهاي 

دهي  نيتروژن فرآيندبا انجام . دهندتركيبي را تشكيل مي
تشكيل شده و  Ti2Nε-، فاز C700°پلاسمايي در دماي 

هاي متناظر با پيك هاي جزيي در زوايايوجود برآمدگي
گيري مقادير جزيي اين فاز را  ، شكلTiNδ-مربوط به فاز 

با افزايش دما و زمان عمليات افزايش تدريجي . دهدنشان مي
  و كاهش شدت  Ti2Nو  TiNهاي فازهاي شدت پيك

هايي به طور پراكنده روي سطح كاسته است، اما برآمدگي
ها ناشي از وجود اين برآمدگي). ب-3شكل(شود مشاهده مي

لايه نشاني با استفاده از  فرآينددر حين  �كوچك اتقطر

اندازه اين قطرات كوچك، كه از معايب . پلاسماي قوس است
 10تا  1/0شوند، بين روش قوس كاتدي محسوب مي

  ].17[ كندميكرومتر تغيير مي
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

 پيك هاي زيرلايه، در الگوهاي پراش پرتو ايكس مشاهده 
هاي نفوذي فرآيندها در تغيير شدت پيكاين نوع . شودمي

شود كه مشخص مي 4با بررسي شكل]. 18[ مورد انتظار است
دهي پلاسمايي در زمان ثابت، با افزايش دماي عمليات نيتروژن

. يابدهاي مربوط به لايه تركيبي افزايش مينسبي پيكشدت
تركيبي در الگوهاي پراش هاي متناظر با لايهنسبي پيك شدت

دهي پلاسمايي شده در دماهاي هاي نيتروژنو ايكس نمونهپرت
هاي هاي الگوهاي مربوط به نمونهبا پيك C800°و  850

، اختلاف اساسي C700°و  750دهي شده در دماهاي نيتروژن
  نكرده  هاي دمايي تغييري دارد، هرچند نوع فازها در اين بازه

                                            
Droplet. ١ 

  نمونه خام، و مقايسه با سطح پس از فرايندهاي مختلف؛ -سطح؛ الف) AFM(تصوير ميكروسكپي نيروي اتمي  .3شكل
- روژنفرايند دوتايي نيت -ساعت و د 10مدت به  C850°دهي پلاسمايي در دماي نيتروژن -وسيله رسوب فيزيكي بخار، جنشاني بهلايه -ب

  .ساعت و رسوب فيزيكي بخار 10مدت به C850°دهي پلاسمايي در دماي 
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، شـدت  C850°دهـي شـده در دمـاي     نيتروژن در نمونه. است
. هاي زيرلايه به مقدار قابل تـوجهي كـاهش يافتـه اسـت    پيك

تركيبـي  امت لايـه توان به افـزايش ضـخ  دليل اين كاهش را مي
الگوهاي پـراش پرتـو ايكـس     5در شكل.نسبت داد) 3جدول(

مقايسـه شـده    TiNنشـاني  لايـه  فرآينـد هاي دوتايي بـا  فرآيند
كه در الگـوي پـراش پرتـو ايكـس مربـوط بـه       در حالي. است

فاز هاي متناظر با صفحات مختلف نشاني فقط پيكلايه فرآيند
-TiNδ  )وجود دارد، در) زيرلايههاي مربوط به بر پيكعلاوه  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  
  

مانند (هاي دوتايي فرآيندپراش پرتو ايكس مربوط به  الگوهاي
، )دهي شده هاي نيتروژن پرتو ايكس نمونهالگوهاي پراش 

در يك نگاه . نيز وجود دارد Ti2Nε-هاي مربوط به فاز پيك
شود  مشخص مي 5و  4هاي  كلي و مقايسه يك به يك شكل

يك پيك پهن كه مربوط  62°، در زاويه حدود 5در شكل 
هاي موجود در الگوهاي پراش است به پيك) δ )320صفحه 

) 4شكل(دهي پلاسمايي شده هاي نيتروژنپرتو ايكس نمونه
تر مشخص شد كه در هاي دقيقدر بررسي. اضافه شده است

هاي متناظر با صفحات شدت نسبي تمامي پيك 5شكل
دهي هاي نيتروژنبت به نمونهنس  δ-TiNمختلف فاز 
  .افزايش يافته است) 4شكل(پلاسمايي شده 

ها تصاوير ميكروسكوپي الكتروني روبشي سطح مقطع نمونه
. نشان داده شده است 6هاي مختلف در شكلفرآيندپس از 
 ي الكتروني روبشي سطح مقطع نمونهميكروسكوپتصوير 
زيكي از فاز وسيله رسوب فيبه TiNنشاني لايه فرآيندتحت 
 كه داراي فصل گيري يك لايه، شكل)الف- 6  شكل (بخار 

  .دهدمشترك كاملاً صاف با زيرلايه است را نشان مي

-دماي نيتروژن

  ييدهي پلاسما
- °C700  °C750  °C800  °C850  

ضخامت لايه 

  )mµ(تركيبي  
-  1  4/1  2/2  1/3  

ضخامت لايه 

TiN      )mµ(  
1  1/1  1/1  3/1  3/1  

  .در مقايسه با نمونه خام Ti 6Al 4Vياژ بر الگوهاي پراش پرتو ايكس آل)  C850°تا  700از (دهي پلاسمايي تاثير دماي فرايند نيتروژن .4شكل

پس از انجام  Ti 6Al 4Vهاي سطحي آلياژ ضخامت لايه .3جدول
      دهي پلاسمايي در دماي مختلف وفرايندهاي دوتايي شامل نيتروژن

  .TiNنشاني لايه
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  پس از فرايند دوتايي Ti 6Al 4Vبر الگوهاي پراش پرتو ايكس آلياژ )  C850°تا  700از (دهي پلاسمايي يند نيتروژنآتاثير دماي فر. 5شكل
  ).دهي پلاسمايي نيتروژن بدون TiNنشاني  در مقايسه با لايه( 

فيزيكي  وسيله رسوب به TiNنشاني  يند لايهآفر -پس از الف  Ti 6Al 4Vسطح مقطع آلياژ ) SEM(تصوير ميكروسكپي الكتروني روبشي  .6شكل
  .يند دوتايي متناظرآفر -و ج C850°ساعت در دماي  10مدت دهي پلاسمايي بهنيتروژن -بخار، ب
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 فرآينـد تحت  با درنظرگرفتن الگوهاي پراش پرتو ايكس نمونه
مشـخص  ) 5 شـكل (يزيكي بخـار  وسيله رسوب فنشاني بهلايه
ي ميكروسـكوپ رنگ موجـود در تصـوير   سفيد شود كه لايهمي

مربوط ) الف-6  شكل (مقطع اين نمونه  الكتروني روبشي سطح
 Ti 6Alدهي پلاسمايي آلياژ در اثر نيتروژن. است TiNبه فاز 

4V غنـي از   تركيبـي، ناحيـه  ي شامل لايه ميكروسكوپ، ساختار
-6  شكل . شده استنفوذي، در سطح تشكيل آلومينيم و ناحيه

هـاي  يافته. دهدگيري اين نواحي سطحي را نشان ميب، شكل
كننـد  سنجي با تفكيك انرژي نيز اين مطلب را تاييـد مـي   طيف

گيري اين ساختار توسط محققـين ديگـر نيـز    شكل). 7شكل (
  ]. 21-19[   گزارش شده است

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

پــس از  Ti 6Al 4Vدر ســطح آليــاژ شــده  ســاختار تشــكيل
 فرآينـد دهي با ساختار سطحي تيتانيم خـالص پـس از   نيتروژن

غنـي از   مشابه، يك تفاوت اساسـي دارد و آن حضـور ناحيـه   
افـزايش  ]. 18[ نفوذي اسـت   آلومينيم بين لايه تركيبي و ناحيه

غلظت آلومينيم درست در زير لايه تركيبي در منحنـي مربـوط   
سـنجي  نتـايج طيـف  . مشـخص اسـت   7در شـكل به آلـومينيم  

مربـوط بـه ناحيـه غنـي از     ) EDS(وسـيله تفكيـك انـرژي     به
انباشتگي آلومينيم در ناحيه زيرين لايه   دهندهآلومينيم كه نشان

طـور كـه    ارايـه شـده اسـت، همـان      8تركيبي است در شـكل 
درصـد وزنـي    10مشخص است، ميـزان آلـومينيم بـه حـدود     

  .افزايش يافته است

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

نشاني شده،  ساعت و سپس لايه 10به مدت   C850°دهي  پلاسمايي شده در دماي ، نيتروژنTi 6Al 4Vرخ غلظت عناصر در آلياژ نيم .7شكل
  .ايصورت نقطهبه) EDS(سنجي با تفكيك انرژي وسيله روش طيفتهيه شده به

نشاني شده،  ساعت و سپس لايه 10به مدت   C850°دهي  پلاسمايي شده در دماي ، نيتروژنTi 6Al 4Vرخ غلظت عناصر در آلياژ نيم .8شكل
  .ايصورت نقطهبه) EDS(سنجي با تفكيك انرژي وسيله روش طيفتهيه شده به
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دهـي   ي سـطح مقطـع نمونـه نيتـروژن    ميكروسـكوپ در تصوير 
ي صورت يك لايهتركيبي به  ، لايه)ب-6شكل (شده  پلاسمايي

، در Ti2Nو  TiNپارچه مشخص است و تفكيك فازهاي يك
تعيـين  . ي الكتروني روبشي ممكن نيسـت ميكروسكوپتصاوير 

هاي شناسـايي ديگـر   ا روشتركيبي ب نسبت اين دو فاز در لايه
ي الكتروني ميكروسكوپدر تصاوير ]. 21و 20[ پذير استامكان

ــه  ــع نمون ــطح مقط ــاي تحــت روبشــي س ــده ــايي فرآين      دوت
دهي پلاسمايي و رسوب فيزيكي از فاز بخار، علاوه بر نيتروژن

نيـز   TiN دهي، لايهنيتروژن فرآيندهاي سطحي حاصل از لايه
هاي انجـام شـده تفـاوت    در بررسي). ج-6 شكل(وجود دارد 

و لايه تركيبي در نمونـه هـاي تحـت     TiNبين پيوستگي لايه 
دهـي  ي نيتـروژن در نمونه. دوتايي مختلف مشاهده شد فرآيند

تركيبي كـاملاً مجـزا    لايه و  TiN، لايه C700°شده در دماي 
بـا  . شـد گونه پيوستگي بين اين دو لايه مشاهده نميبود و هيچ

 C750°دهـي پلاسـمايي بـه    يش دمـاي عمليـات نيتـروژن   افزا
 لايـه . با لايه تركيبي مقداري بهبـود يافـت   TiNپيوستگي لايه 

TiN شـده در   دهـي هاي نيتـروژن نمونه  شده روي  داده پوشش
ي داراي پيوســتگي مناســب بــا لايــه C850°و   800دماهــاي 

ــروژن  ــه نيت ــد و در نمون ــي بودن ، C850°شــده در دهــيتركيب
مشـترك بـين لايـه    يوستگي دو لايه چنان بود كه يافتن فصـل پ

TiN  سـختي ممكـن بـود و    و لايه تركيبي در سراسر سطح بـه
). ج-6  شكل (پارچه در نظر گرفت  توان آن را يك لايه يكمي

 فرآينـد وسـيله  شده بهايجاد TiNدر حقيقت ممزوج شدن لايه 
ــي حاصــل از   ــه تركيب ــا لاي ــدفرآرســوب فيزيكــي بخــار ب  ين

دهـي بـالا، اتفـاق    دهي پلاسمايي، در دماهاي نيتـروژن  نيتروژن
  .افتدمي

تواند مورد توجه قرار گيرد، تفـاوت ضـخامت   اي كه ميپديده
وسـيله رسـوب فيزيكـي بخـار، روي     ايجاد شده بـه  TiN لايه

  هاي مختلف، فرآينددهي پلاسمايي شده در هاي نيتروژننمونه
  
  
  
  
  

تفاوت ). 3جدول( است TiNنشاني يهبا وجود شرايط ثابت لا
وسيله رسوب فيزيكي بخار تشكيل شده به TiNضخامت لايه 
دهــي هاي مختلــف نيتــروژنفرآينــدهــاي تحــت روي نمونــه

چنين وضعيت پيوستگي آن با لايـه تركيبـي را   پلاسمايي و هم
چنين سـاختار بلـوري   توان به تفاوت تركيب شيميايي و هممي

ــه ــيش ا  لاي ــطحي پ ــاي س ــهه ــبت داد ز لاي ــاني نس ــا . نش ب
تدريج لايه بيروني،  پلاسمايي در دماهاي بالاتر، به دهي نيتروژن

ــاز كــاملاً از  ــابراين تشــكيل مــي TiNف در هنگــام  شــود و بن
شود كه از قبـل،   روي سطحي نشانده مي TiNنشاني، لايه  لايه

اين دو لايه . پوشيده شده است TiNطور كامل از فاز  تقريباً به
كه داراي تركيب شـيميايي يكسـان هسـتند، داراي     بر اين هعلاو

زني بلورهاي  حداكثر تطابق بلوري هستند و اين شرايط، جوانه
TiN كند و بنـابراين سـرعت    نشاني را تسهيل مي در زمان لايه

  .يابد چنين ضخامت آن افزايش مي و هم TiNتشكيل لايه 
از  پـس  Ti 6Al 4Vرخ سختي سطح مقطـع آليـاژ    نيم 9شكل
 C850°سـاعت در   10مـدت  دهي پلاسمايي بهنيتروژن فرآيند

واسـطه نفـوذ نيتـروژن و تشـكيل محلـول      به. دهدرا نشان مي
. يافتـه اسـت  نفوذي افزايش  جامد بين نشين، سختي در ناحيه

تـوان بـه نفـوذ    ميكرومتـر را مـي   60شـده حـدود   عمق سخت
در اثـر   .نشـين نسـبت داد   نيتروژن و تشكيل محلول جامد بين

طـور قابـل   تشكيل نيتريدهاي تيتانيم در سطح، سختي سطح به
 دهــد، نشــان مــي 4جــدول]. 21[ يابــد ملاحظــه افــزايش مــي

سـختي سـطح را تـا     Ti 6Al 4Vدهي پلاسمايي آلياژ نيتروژن
تـوان بـه   اين افزايش را مـي . دهدحد قابل توجهي افزايش مي

سـختي در   افـزايش . افزايش ضخامت لايه تركيبـي نسـبت داد  
شود، اما سختي سـطح پـس    هاي دوتايي نيز مشاهده ميفرآيند

ــا فرآينــداز  ــايي در مقايســه ب دهــي  نيتــروژن فرآينــدهاي دوت
  .تر است پلاسمايي بسيار بيش

  
  

  
  
  
  

  شرايط نمونه

ت 
ليا

عم
ده

نش
  

  دهي پلاسمايي در دماهاي مختلفنيتروژن

°C700  °C750  °C800  °C850  
  TiN )HV0.2(  321 630 673 765 800 نشانيسختي پيش از لايه

  TiN  )HV0.2(  965  988 1010  1073  1152 نشانيسختي پس از لايه

  .هامونهمقادير سختي سطح خارجي ن .4جدول
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هاي فرآينـد تغييرات سختي سطح مقطع مربوط به  10در شكل
دهـي پلاسـمايي و    ، نيتـروژن TiNنشـاني  مختلف شـامل لايـه  

ايسه شـده  لگاريتمي با يكديگر مق صورت نيم دوتايي، به فرآيند
دوتايي در مقايسه با  فرآينددر حالي كه سختي سطح در . است
ديگر بسيار بيشتر است، شيب تغييرات سختي سطح  فرآينددو 

دهـي  نيتـروژن  فرآينـد دوتـايي در مقايسـه بـا     فرآيندمقطع در 
دهـد و در مقايسـه بـا    پلاسمايي تغيير محسوسـي نشـان نمـي   

  .يي بهبود يافته استطور استثنا به TiNنشاني لايه فرآيند
  

  گيري نتيجه

 هاي انجام ها و بحث ترين نتايج حاصل از مطالعات، يافته مهم
  : شودصورت زير ارايه ميشده در پژوهش حاضر؛ به 

باعـث تشـكيل    Ti 6Al 4Vپلاسـمايي آليـاژ    دهـي نيتروژن -1
             TiNδ-فازهــاي (تركيبــي شــامل نيتريــدهاي تيتــانيم     لايــه

نفـوذي حاصـل از    ، ناحيه غني از آلومينيم و ناحيه)Ti2Nε-و 
  .شودنفوذ نيتروژن در فاز آلفاي تيتانيم مي

دوتـايي   فرآينـد الگوهاي پـراش پرتـو ايكـس مربـوط بـه       -2
هـاي متعلـق بـه فازهـاي      زمـان پيـك   حضـور هـم    دهنـده  نشان

دهـي پلاسـمايي و    نيتـروژن ( فرآينـد شده در اثر هـر دو   تشكيل
  .است) وسيله رسوب فيزيكي بخار نشاني به لايه

ـث افزايشد باع Ti 6Al 4Vلاسمايي آلياژ ـدهي پروژنـنيت -3
  ش      ـافزاي دليل ش زبري بهـافزاي. شودح ميـزبري و سختي سط

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

آليـاژ و  بلندي حاصل از اثرات متقابل پلاسـما بـا سـطح    پستي
ر سـطح  افزايش سختي به دليـل تشـكيل نيتريـدهاي تيتـانيم د    

  .است

دهـي پلاسـمايي در هـر دو دسـته      با افزايش دماي نيتروژن -4
يابـد امـا سـختي حاصـل از      ، سختي سطح افـزايش مـي  فرآيند
-بـدون لايـه  (دهـي   نيتروژن فرآينددوتايي در مقايسه با  فرآيند

  .تر است بسيار بيش) TiNنشاني 

، C750°و  700دهـي در دمـاي   با انجام عمليات نيتـروژن  -5
انجـام  . تركيبـي مناسـب نيسـت    بـه لايـه   TiNگي لايـه  پيوست

ــروژن  ــات نيت ــاي عملي ــي در دم ــپس  C850°و  800 ده     و س
  .شود باعث پيوستگي مناسب دو لايه مي TiNنشاني لايه
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