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  مقدمه

بايستي بسته بـه ولتـاژ بـالاي اعمـالي      TEMنمونه هاي مناسب براي ميكروسكوپ 

يـك نمونـه ايـده آل بايسـتي نـازك      . ضخامتي در حدود چند صد نانومتر داشته باشند

نماينده عمق قطعه باشد، تمييز و صاف با دو سطح كاملاً موازي باشد به راحتـي  . باشد

-Selfسطحي باشـد و   (Segregation)از جدايش قابل حمل باشد، هادي بوده، عاري 

Supporting همه اين خواسته ها همواره برآورده نمي شوند تكنيك هاي آمـاده  . باشد

سازي معمولاً مناجر به توليد نمونه گـوه اي شـكل مـي شـوند كـه داراي يـك زاويـه        

  .كوچك گوه هستند

دايي و نازك سازي نهـايي   آماده سازي نمونه مي تواند نبه دو مرحله، آماده سازي ابت

آماده سازي اوليه از چند مرحلـه تشـكيل شـده كـه البتـه برخـي از آنهـا        . تقسيم شوند

  . توانند حذف شوند مي
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  آماده سازي اوليه نمونه

در اين خصوص لازم . اولين گام در تهيه نمونه، بريدن يك تكه از نمونه اصلي است

در مرحله اخيـر بـه احتمـال    . ز مد نظر باشدها و نكات مورد مطالعه ني است كه ديدگاه 

زياد نمونه داراي حداقل دو سطح خشن بوده، ضخامت آن بسـته بـه دسـتگاه و روش    

يك اره با دندانه هاي ريز مي توانـد زبـري هـا و حفراتـي بـه انـدازه       . برشكاري است

در حداقل ايـن عيـوب   . حدود يك ميلي متر بر روي ساختار نمونه فلز نرم ايجاد نمايد

صورت استفاده از ماشين هاي برشكاري جرقه هاي يا به بكارگيري چرخ هـاي برنـده   

  .الماسه و يا سيم هاي گردان به همراه استفاده از دوغاب سايشي، حاصل مي گردد

در فصـل دوم بـه انـواع    . انتخاب روش برش نمونه به ويژگي هاي آن بسـتگي دارد 

  .روش هاي برشكاري نمونه اشاره شده است

  اده كردن سطوح صافآم

ميلي متر رسيد، لازم است كـه   3تا  5/0بعد از اين كه ضخامت نمونه بريده شده به 

بدين منظور از ماشين هاي سنگ زني، . سطوح نمونه به صورت صاف و موازي درآيند

براي به حداقل رساندن عيـوب ايجـادي   . سنباده زني و پرداخت كاري استفاده مي شود

هـايي از نمونـه    ورقه. فاده از ساينده نرم و ريزدانه توصيه شده استدر سطح نمونه، است

در اكثر موارد با استفاده از پرداخـت  ) و كمتر( mµ100با سطوح موازي و به ضخامت 

اي  اگر تنها به نمونـه . بدست خواهد آمد 600كاري با پودرهاي ساينده اي با دانه بندي 

ميلي متر نياز باشـد، در شـرايط صـنعتي مـي تـوان از صـفحات        3پولكي شكل با قطر 
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با به كارگيري وسايلي دقيق تر و پيشرفته تر از اين دسـت  . گردان استفاده به عمل آورد

بـا اسـتفاده از چـرخ هـاي     . نيز دست يافت mµ50مي توان به ضخامت هايي كمتر از 

  .ابل حصول استساينده و پرداخت كاري اين امر ق

  Chemical Thinning         نازك كردن شيميايي

روشي كه در آن مي توان حداقل تخريب ها را در يك نمونه بدست آورد، پرداخـت  

با استفاده از اين روش، برخـي عيـوب شـناخته شـده در مراحـل      . كردن شيميايي است

وردن سـطوح  مكانيكي آماده سازي نمونه تا حدودي از بـين مـي رود، امـا بـه دسـت آ     

ماشين هايي كه در آن با استفاده از فرآيندهاي . موازي در نمونه مشكل به نظر مي رسد

در اين دستگاه ها هر دو . شيميايي مي توان ضخامت را كنترل نمود، در دسترس هستند

اگـر مـاده نمونـه زيـاد     . سطح نمونه همزمان با يك محلول خورنده پرداخت مي شوند

حلول غوطه ور شده و هيچ تلاشي براي جلـوگيري از خـوردگي   باشد، كل نمونه در م

به عبارت ديگر نمونه به اندازه كافي خورده شـده و پرداخـت   . ها صورت نمي گيرد لبه

بنابراين با به كارگيري اين روش نيازي به تهيه نمونه هاي اوليه بسيار كوچـك  . شود مي

  .نيست

  ساختن يك ديسك

ميلـي متـر    3از به يك نمونه ديسكي شكل بـه قطـر   بسياري از روشهاي اتوماتيك ني

يك چنين ديسكي براحتي قابل حمـل اسـت و بطـور مسـتقيم در     . دارند) اينچ 100/0(

اكثر ميكروسكوپها، حتي بدون گيره جاگيري مي شود و همچنـين پشـتيباني سـاختاري    
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ر ابتـدا  گهگاهي ماده مـي توانـد د  . خوبي را براي نازكترين قسمتهاي قطعه مهيا مي كند

آماده شود، نكه از آن ديسكهايي توسط ابـزار  ) اينچ mm3 )1/0بصورت مفتولي به قطر 

 1اينچنين ديسك هايي معمولاص به ضـخامت تقريبـاً   . برش الماسه اي جدا مي شوند

خواهند بود و مي توانند با روشهايي كـه در بـالا پـيش از نـازك     ) اينچ 04/0(ميلي متر 

  .زكتر شوندسازي نهايي تشريح شد نا

را ) ايـنچ 04/0(ميلي متر  1اما معمولاً در وسط، ديسك بشقابي مي شود تا ضخامت 

و كمتـر از  ) كه حمل و نقل را توسط مـوچين آسـان مـي كنـد    (در لبه هاي خارجي تر 

  .ميكرومتر را در مركز داشته باشد 100

دارد،  كه زمان كمتري نسبت به نازك سازي نهـايي نيـاز   (Dimoling)بشقابي كردن 

نيـازي  . مي تواند بصورت مكانيكي با پرداخت الكتريكي و يا بمباران يوني انجام گيـرد 

نيست كه اين بشقاب سطح پويش شده بدون خدشه اي داشـته باشـد بنـابراين فرآينـد     

  . بشقابي كردن نيازي به كنترل دقيق به عنوان نازكسازي نمونه ندارد

پـانچ كـردن ديسـك    ) اينچـي  1/0(ي ميلي متـر  3سريعترين روش تهيه يك ديسك 

) ايـنچ  1/0(ميلـي متـر    3توسط يك دستگاه فلكه كاري شعبه اي با يـك قطـر داخلـي    

. مناسب است نه براي مواد تـرد  (Ductile)اين روش براي فلزات شكل پذير . باشد مي

البته صدمات غير منتظره امكان وقوع دارد بطور مثال گزارش شده است كه ديسـكهاي  

  ممكن است در قسمتهاي بشقابي شده پس از پانچ شدن حاوي فولادي 

  .باشند
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. روشهاي آرامتر و ظريفتر براي برش ديسك ها از ورقه ها زمان بيشـتري نيـاز دارد  

  .باشد مي         يا برنده هاي      رايجترين روشها شامل استفاده از

  Final Thinning          نازك كردن نهايي نمونه

  Electropolishing            پرداخت الكتريكي

پرداخت الكتريكي يا الكتروپوليش اغلب براي رساندن ضخامت نمونه بـه ضـخامت   

عمليات پرداخت الكتريكـي در يـك سـلول حـاوي     . نهايي مورد استفاده قرار مي گيرد

الكتروليت كه در آن نمونه در حالت آند قرار دارد، با اعمال يك پتانسيل مناسب بـراي  

اين عمل تا ايجاد يك سوراخ . شده اي از نمونه، انجام مي شود حل كردن مقدار كنترل

، نوار باريكي در محيط همـين  TEMمحدوده عبور الكترون در . در نمونه ادامه مي يابد

  .سوراخ است

سلول پرداخت الكتريكي در واقع با حذف برجستگي ها و نامنظمي هـا بسـيار ريـز    

ر باعـث صـاف شـدن سـطح و در نهايـت      اين ام. سطح نمونه؟، آنرا پرداخت مي نمايد

مراحل گوناگون فرآيند در شـكل  . نازك شدن يكنواخت، كامل و سريع نمونه مي شوند

پرداخـت الكتريكـي در واقـع روشـي عكـس فرآينـد آبكـاري        . ارايه شده اسـت (    ) 

در اين روش، قطعه مـورد پرداخـت، آنـد قـرار داده مـي شـود و لـذا        . الكتريكي است

الكتروليـت و چگـالي جريـان طـوري كنتـرل      . دن در الكتروليت داردگرايش به حل ش

فلـز اكسـيد   . شوند كه اكسيژن آزاده شده در آند، نقاط برجسته قطعه را اكسيد نمايد مي

شده در الكتروليت حل شده و در نتيجه سطحي صيقلي مانند صـيقل كـاري مكـانيكي    
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  .بدست مي آيد

  

  

  

  

  .كيمراحل پرداخت كاري الكتري):   (شكل 

  ).د(و به صورت يكنواخت نازك شود) ج(،صاف شده)ب(بايد پرداخت شده) الف(خشن نمونه

در محلول الكتروليت سلول معمولاً يك عامل اكسيد كننـده و يـك معـرف حضـور     

. دارند كه باعث ايجاد يك لايه چسـبناك، غلـيظ و پايـدار بـر روي نمونـه مـي شـوند       

(     ) بوده و همان طـوري كـه در شـكل     پرداخت كاري نرم با حل شدن نمونه همراه

. نشان داده شده است، با طول مسير نفوذ از فيلم چسبناك تا الكتروليت كنترل مي شـود 

هرچه نقاط سطح نمونه به سطح آزاد الكتروليت نزديك تر باشند، عمليات حـل شـدن   

بدين ترتيب يك سطح نرم به دست . نسبت به محيط اطراف سريع تر صورت مي گيرد

  .مي آيد كه از روشنايي و براقي آن قابل تشخيص است

  

  

  

و  (S)بين نمونه  (V)يك لايه چسبناك . عمل پرداخت كاري الكتريكي نرم(     ): شكل 

نقاط بالاتر داراي مسير نفوذ كوتاه تري از لايه بوده و بنابراين . وجود دارد (E)الكتروليت 
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  .پردخت سريعتر صورت مي گيرد

 ـ ي بايسـت لايـه چسـبناك نـازك نگـه داشـته شـود، لازم اسـت كـه          از آن جا كه م

الكتروليت محتوي يك ماده حل كننده لايه چسبناك، يك عامـل اكسـيد كننـده و يـك     

گاهي يك نوع معرف مي تواند به هر سه گونه رفتار نمـوده و  . تشكيل دهنده لايه باشد

 (HClO4)سيد پركلريك يكي از اين معرف ها محلول رقيق ا. الكتروليت را ساده نمايد

هرچند گاهي الكتروليت . در اتانول مي باشد كه يك عامل پرداخت كننده مرسوم است

در چنـين مـواردي يـك    . جزء نيز مشاهده مي شـود  4الي  3هاي پيچيده اي با بيش از 

، يك تشكيل (HNO3)يا اسيد نيتريك  (HclO4)عامل اكسيد كننده نظير اسيدپركلريك 

و اسيدهاي ديگري چون اسـيد سـولفوريك    (H3PO4)د اسيد فسفريك دهنده لايه مانن

(H2SO4)  براي حل كرد اكسيدها و نيز يك رقيق كننده اي كه مي تواند غليظ هم باشد

  .مثل گليسرول براي كنترل كردن سرعت واكنش، حضور دارد

ر از طرف ديگ ـ. تركيب الكتروليت با تغييرات اوليه پتانسيل كاربردي تعيين مي شود

پتانسيل پايين به اچ شدن نمونه و پتانسيل بالا به سوراخ شدن و عدم پرداخـت كـاري   

. بديهي است مي بايست از هر دو گونه شـرايط مـذكور دوري جسـت   . منجر مي گردد

در . جريان قابل تشـخيص اسـت   -شرايط صحيح عملكرد با مطالعه منحني عملي ولتاژ

ذكور مي تواند بدان گونه كـه در منحنـي   يك سلول پرداخت الكتريكي پايدار منحني م

A  پرداخت كاري بهينه در منطقـه فـلات منحنـي رخ    . آمده ملاحظه گردد)       (شكل

جريان مورد  -هرچند يك پتانسيواستات براي اندازه مقدار واقعي منحني ولتاژ. مي دهد
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 ـ    . نياز است ره به دليل وجود مشكلات بسيار در حصـول شـرايط پايـدار، تحقيقـات خب

يك تجربه عملي چيـزي شـبيه   . كمتري براي رسم منحني هاي تجربي انجام شده است

در مجموع تحقيقـات  . را به دست داده كه چندان مفيد هم نيست(    ) شكل  Bمنحني 

فراتر رفتن پتانسـيل، باعـث   . انجام شده مبين شروع فرآيند با پتانسيل توصيه شده است

  .حفره دار شدن نمونه خواهد گشتاچ شدن و فروتر رفتن آن منجر به 

  The Window Technique            روش پنجره

بـه ضـخامتي نهـايي     Mµ125آخرين مرحله نازك كردن نمونه از صفحات حـدود  

در اين ميان متغيرهايي چون . تلاش هاي تحقيقي فراواني را به خود جذب نموده است

ولتاژ، دماي محلول و تلاطم الكتروليت همگن مورد بامداري . شكل هندسي آند و كاتد

رساندن نمونه به ضـخامت هـايي در حـدود و رقـم مـذكور بـا       . مطالعه قرار گرفته اند

هايي چون نازك كردن شيميايي، پرداخت الكتريكي، كوبيدن، استفاده از جرقـه و   روش

  .ماشين كاري، با به كارگيري ظرايف و نكاتي امكان پذير است
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در حالت ايده آل بوده و  Aمنحني . جريان پردخت الكتريكي -منحني ولتاژ(     ): شكل 

شرايط عملي منجر به . بهترين شرايط پرداخت كاري در محدوده مركزي به دست مي آيد

  .مي شود Bپيدايش يك منحني مشابه منحني 

ه اسـت،  شناخته شـد ” روش پنجره“ابتدايي ترين روش پرداخت الكتريكي كه به نام 

ملاحظـــه )   (طرح عملكرد اين شيوه در شكل . ارايه شد) Bollman )1965توسط 

. اين روش بر سرعت گوناگون خـوردگي منـاطق مختلـف سـطح تكيـه دارد     . مي شود

سـانتي متربـوده، توسـط     1*2نمونه اوليه مورد استفاده در ايـن روش مربعـي بـا ابعـد     

بـه منظـور حفاظـت در برابرحملـه     . تاي شبيه موچين در الكتروليت آويـزان اس ـ  گيره

محلول، نمونه با يك لاك مقاوم به اسيد پوشش شده است درون وان الكتروليـت مـواد   

به ارتفاع كافي حضور داشـته و همـزن مغناطيسـي موجـود تلاطـم و گـردش مناسـب        

  . محلول را ايجاد مي نمايد

ان جنس نمونه يـا  كاتد نيز ورقه هايي از هم. متصل است) آند(نمونه به قطب مثبت 

موچين نگهدارنـده نمونـه حتـي    . موادي خنثي نظير پلاتين يا فولاد ضد زنگ مي باشد

مي تواند با دست نگه داشته شده و با غوطه ور شدن نمونه در محلول، جريـان برقـرار   

در هر حال پس از برقراري جريان الكتريكـي در داخـل الكتروليـت، نمونـه آرام     . گردد

بـه دليـل   . و به سمت ايجاد بخش هايي گلويي شكل حركت مي كندآرام خورده شده 

شفاف بودن ظرف و محلول الكتروليت، رويت فرآينـد پرداخـت الكتريكـي و خـورده     

پس از سوراخ شدن اين قسمت گلويي شـده،  . شدن نمونه دايماً امكان پذير خواهد بود
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از نمونـه بـاقي    در نهايـت چيـزي كـه   . آماده خواهـد بـود   TEMنمونه مورد نظر براي 

در خاتمه . ماند، شبيه پنجره است و نامگذاري اين روش نيز به همين دليل مي باشد مي

نمونه به دست آمده را به منظـور حـذف مـواد الكتروليـت از روي آن در يـك ظـرف       

نمونــه )      (در شكل . آزمايشگاهي حاوي حلال فرو برده و سپس شستشو مي دهند

  .پرداخت الكتريكي نشان داده شده است در دو حالت قبل و بعد از

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

ورقه هاي نمونه با يك . TEMروش پنجره براي نازك كردن نهايي نمونه هاي ):   (شكل 

بدين ترتيب آند سلول الكتروليت . شوند شده، مناطق مشخصي لاك مي موچين گرفته

  .گيرد مي شكل
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لبه هاي . نمونه قبل از پرداخت الكتريكي) الف. (روش پنجره براي ورقه هاي نواري):   (شكل 

. نمونه بعد از پرداخت الكتريكي) ب. (ورقه فلز براي جلوگيري از خوردگي لاك مي شود

سوراخ شدن نمونه از فصل مشترك فلز و لاك آغاز شده و تا ايجاد يك نوار بسيار نازك فلز 

  .توسعه مي يابد

د، اسـتفاده از دو كاتـد در دو طـرف    ابداع نمـو  1956در سال  Bollmanآن چه كه 

او كاتدهايي را در فاصله يك ميلي متري نمونه هايي كـه لبـه هـاي آن لاك    . نمونه بود

در حالي كـه  . بدين ترتيب سوراخ شدن در مركز نمونه آغاز مي شد. شده بود قرار دارد

ش داده و عمليات پرداخت كاري در حال انجام بود، او فاصله كاتدها از نمونه را افـزاي 

بدين ترتيب عمل سوراخ شدن در فصـل مشـترك   . به حدود يك سانتي متر مي رساند

فرآيند پرداخت كاري تا زماني كه دو سوراخ مـذكور بـه   . فلز نيز آغاز مي گشت -لاك

اي  بدين ترتيب بـا بريـدن نمونـه، دو نمونـه زبانـه     . يكديگر مي رسيدند ادامه مي يافت

تغييـر شـكل نمونـه در مراحـل     . يش بدسـت مـي آمـد   شكل و نازك براي انجام آزمـا 

  .مشاهده مي شود)     (در شكل  Bollmanگوناگون روش 
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نمونه اي كه لبه هاي آن لاك شده و ) الف. (براي نوارهاي نازك Bollmanروش ):   (شكل 

پرداخت ) ب. (به دليل نزديك بودن كاتد به آن سوراخ شدن در مركز نمونه روي داده است

يكي با افزايش فاصله كاتد و نمونه ادامه يافته و سوراخ شدن از فصل مشترك لاك و فلز الكتر

پرداخت الكتريكي تا زماني كه سوراخ هاي ايجاد شده به يكديگر ) ج. (آغاز مي گردد

  .بپيوندند ادامه يافته و فلزي نازك و شبيه جزيره اي توليد مي شود

  Automatic Jet Polishing        پرداخت خودكار با افشانه

بـه كـارگيري ايـن    . روش پنجره براي ورقه هاي نواري ملاحظـه شـد  )   (در شكل 

است كـه   mµ125سانتي متر و ضخامت  2روش معمولاً براي نمونه اي با طول حدود 

در روش ديگري كـه بـراي نـازك كـردن     . هميشه چنين نمونه هايي در دسترس نيست

ه مي شود، نمونه اوليه يك صفحه دايره اي شكل با قطر تقريبي حـداقل  نمونه ها استفاد

مي توان يك فرورفتگـي در مركـز قـرص    . ميلي متر مي باشد 5/0و ضخامت حدود  3

ايجاد نموده و تمام قرص را تحت پرداخت الكتريكي قرار دارد تـا ايـن كـه در همـان     

ت مي آيد كه لبه هـاي آن  بدين ترتيب نمونه اي بدس. مركز قرص سوراخي ايجاد شود

از طـرف ديگـر   . به قدر كافي ضخيم بوده و به آساني گرفته و حمل و نقـل مـي شـود   

  .مركز نازك آن نيز محافظت مي گردد
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به كار گرفته شـد، نمونـه از هـر    ) Strutt )1961در روشي كه براي اولين بار توسط 

فاده از ولتـاژ بـالا بـه    در اين مرحله بـا اسـت  . دو طرف با پاشش الكتروليت مواجه است

فرآيند پرداخت سرعت داده و پس از حصول منطقه نازك ميـاني، مـي تـوان قـرص را     

درون وان هاي پرداخت الكتريكي معمـولي قـرار داد و عمليـات را تـا سـوراخ شـدن       

  .صفحه تعقيب نمود

بـدين  . امروزه عموماً از افشانه هاي دوتايي براي پردخت نمونـه اسـتفاده مـي كننـد    

در دو طرف نمونه قـرار گرفتـه و محلـول الكتروليـت را بـا       (Jet)يب كه دو افشانه ترت

اين دستگاه به تصوير كشيده شده است )   (در شكل . سرعت به نمونه مي پاشند

افشـانه هـا نيـز در    . كه يك پمپ، گردش الكتروليت در سلول را به انجـام مـي رسـاند   

. پاشش را به طور مستقيم انجام مي دهنـد  ميلي متري مركز نمونه قرار داشته و 3فاصله 

فرآيند پرداخـت  . نمونه در نگهدارنده اي قابل تعويض قرار گرفته و به آند متصل است

اگـر فرآينـد در اطـراف    . كاري مي بايست به محض سوراخ شدن نمونه متوقف گـردد 

اصره سوراخ شكل گرفته ادامه يابد، نازك ترين منطقه حاصله با الكتروليت بيشتري مح

شده و دچار خـوردگي مـي شـود و يـا اينكـه نيروهـاي مكـانيكي حاصـل از پاشـش          

  .الكتروليت توسط افشانه منجر به تغيير شكل مناطق نازك شده مي گردد

بنابراني به دليل غير قابل انتظار بودن اثرات، لازم است كه لحظه شكل گيري سوراخ 

در يـك طـرف و يـك ديـود نـوري      بدين منظور از يك منبـع نـور   . دقيقاً رديابي شود

)     (حساس در طرف ديگر سلول استفاده به عمل مي آيد، همان طوري كه در شكل 
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در شرايط مناسب، سوراخ شدن مي توند بعد از گشت يـك الـي   . نشان داده شده است

بدين ترتيب هم پرداخت شدن و هم سوراخ شدن نمونه در يك . دو دقيقه حاصل شود

(     ) در شـكل  . زمان آماده سـازي نمونـه كـاهش مـي يابـد      سيستم صورت گرفته و

  .مراحل گوناگون تغيير شكل نمونه مشاهده مي شود

به تعدادي از اين . تركيبات الكتروليت متنوعي بسته به نوع نمونه مورد استفاده است

برخي از اين الكتروليت هـا وقتـي تـازه باشـند،     . اشاره گرديد)   (تركيبات در جدول 

بالعكس برخي ديگر پس از انبـار شـدن بـه    . شرايط عملكرد خود را دارا هستند بهترين

پـس از  . مدت يك يا دو هفته و تعدادي پس از مصـرف بـه شـرايط بهينـه مـي رسـند      

 4اين عمـل معمـولاً در   . پرداخت الكتريكي شستشوي كامل نمونه امري ضروري است

ر محلولي مشـتمل بـر حـلال    ظرف تميز محتوي حلال انجام شده و با شستشو د 5الي 

  .خاتمه مي يابد) مانند الكل(سريع خشك شونده و بدون لك 

عمليات سرد نمـودن  . برخي الكتروليت ها وقتي سرد هستند، خوب عمل مي نمايند

سلول به راحتي با قرار دادن ظرف محتوي الكتروليت در مايعات خنكـي چـون آب بـا    

و يا الكل با نيتروژن مايع ريختـه شـده   ) دي اكسيد كربن جامد(يخ، الكل با يخ خشك 

گاهي نيز از يخچال هاي كوچكي كه مـايع خنـك شـده را    . در آن امكان پذير مي باشد

در لوله پيچ غوطه ور در الكتروليت پمپ مي كنند، استفاده به عمل مي آيـد كـه روش   

  .گراني است
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محفظه پمپ شده و توسط دو افشانه  الكتروليت در زير. پرداخت خودكار با افشانه):   (شكل 

سوراخ شدن مي تواند با به كارگيري يك . مستقيماً به صفحه نمونه برخورد مي نمايد

به محض سوراخ شدن نمونه، نور لامپ از . رصد شود (L)و يك منبع نور  (D)ديودنوري 

  .نمونه عبور نموده ودر ديود ثبت مي گردد

  

  

  

  

  

  

  

  

  .نمونه تا سوراخ شدنمراحل تغيير شكل ):   (شكل 

استفاده از دو افشانه، ) ج(استفاده از يك افشانه، ) ب(نمونه قبل از پرداخت الكتريكي، ) الف(

  ..سوراخ شدن) د(
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مـي تـوان بـه    ) مخصوصاً در تهيه نمونه از ورقـه هـاي نـازك   (از مزاياي اين روش 

  :مواردذيل اشاره نمود

ن لازم براي تهيه نمونه به روش هـاي  زما. سرعت تهيه نمونه افزايش مي يابد -الف

دقيقه است در حالي كه با اين روش ظرف چند دقيقـه نمونـه    60تا  15ديگر در حدود 

  .آماده مي شود

بدين ترتيب هرگونه احتمال خراب شدن . برش خاصي روي نمونه لازم نيست -ب

گيري نمونه با اره و چاقو منتفي شـده، از تغييـر شـكل نمونـه هنگـام برشـكاري جلـو       

  .شود مي

باعث افزايش قابليت كنترل نمونه در مراحل ) نمونه(سوراخ كردن مركز قرص  -پ

  .مي شود، مثلاً خم نمودن و مطالعه زواياي مختلف آن TEMگوناگون كار با 

سطوح انتخابي نمونه ها نظير مناطق تاثير يافته از حرارت در جوشـكاري و يـا    -ث

مايش هاي كشـش يـا خـزش مـي تواننـد مـورد       هاي كوچك آزمايش شده در آز نمونه

  .بررسي قرار گيرند

يكي از محدوديت هاي اين روش بزرگ بودن نمونـه وارد شـده بـه ميكروسـكوپ     

است و در صورت وجود مواد فرومغناطيس، پرتو الكتروني منحرف شـده و مشـكلات   

  .مربوط به انحراف مسير ايجاد مي نمايد
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  Ion-Beam Thinning          نازك كردن با پرتوي يوني 

نازك كردن با استفاده از پرتوهاي يوني اغلب براي نازك كردن ورقه هـا و رسـاندن   

در اين روش، يك پرتو از اتم ها يا . آنها به ضخامت نهايي مورد استفاده قرار مي گيرند

يون هاي يك گاز خنثي مستقيماً به نمونه برخورد نموده و اتم ها يا مولكـول هـايي از   

اگر اين امـر بتوانـد بـدون توليـد مـواد      . ر محل برخورد يون متصاعد مي شوندنمونه د

مصنوعي و زايد انجام گيرد، نازك كردن يوني يك روش ايـده ال بـراي آمـاده سـازي     

  .ورقه هاي مواد هادي و غير هادي خواهد بود

اين روش به پيش بيني و منظم نمودن چند اثـر غيرقابـل پـيش بينـي نظيـر نشسـتن       

ي پراكنده شده، توسعه توپوگرافي سطح زبر نمونه و گـرم شـدن نمونـه نيازمنـد     ها يون

به همين دليل لازم است كه طبيعت يون ها، انرژي و جهت پيـدايش آنهـا و نيـز    . است

  .فركانس ورودشان كنترل شود

باشند، مي توانند اتـم هـاي سـطحي را     ev100وقتي كه يون ها داراي انرژي حدود 

تعداد اتم هاي ساتع شده با برخورد هر پرتوي يـون نيـا   . نده سازندحذف نموده و پراك

و در نتيجـه   sعمومـاً  . ناميـده مـي شـود    (Sputtering Yield) (S)اتم، بازده پراكنش 

از . سرعت نازك شدن با انرژي يون و مقدار جرم يون بمباران كننده افـزايش مـي يابـد   

حصـول ضـريب   . چار كاهش مي شودبا افزايش جرم اتمي نمونه د sطرف ديگر مقدار 

گازهـاي  . پراكنش بالا بدون تغيير شيميايي نمونه با استفاده از آرگون امكان پذير اسـت 

خنثاي سبك تر تنظيم هليم و نئون، سرعت نازك كردن بسـيار آهسـته تـر و گازهـاي     



  ١٨

  .خنثاي سنگين تر نظير كريپتون و گزنون بسيار گران هستند

، در ابتدا با افزايش انرژي )  (مطابق شكل . سان استانتخاب مقدار انرژي يون آ

اما پس از رسيدن به يـك مقـدار حـداكثر، دوبـاره     . يون، بازده پراكنش افزايش مي يابد

در ايـن  . به عبارت ديگر يون ها در زير سطح رسوب مـي كننـد  . كاهش نشان مي دهد

رژي بهينه در حدود بنابراين مقدار ان. حالت اتم هاي كمتري از سطح متصاعد مي گردد

kev10-1  مي باشد كه در اين ميان مقدارkev6-3  از طـرف ديگـر   . كاربردي تر اسـت

مطـابق  . بازده پراكنش به زاويه اي كه يون ها به سطح برخورد مي كننـد، بسـتگي دارد  

  .درجه مي باشد 5-30زاويه معمولي مورد استفاده در محدود)     (شكل 

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

بازده پراكنش با افزايش انرژي يون افزايش مي . كردن با پرتوي يوني اصول نازك):   (شكل 

يون هاي سنگين تر داراي بازده پراكنش بيشتري . يابد، تا اين كه به مقدار حداكثر مي رسد

  .هستند
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يون ها هم تفنگ و هم . انواع تفنگ يوني در هنگام استفاده سريعاً فرسوده مي شوند

بنابراين در نـازك كـردن يـوني تعـويض مـنظم      . مي دهند نمونه را مورد فرسايش قرار

امروزه ماشين هاي نازك ك ردن يوني . اجزاي تفنگ به ويژه كاتد، اجتناب ناپذير است

به علاوه اينكه اجـزاي موجـود بـراي تنظـيم     . با تفنگ هاي متنوعي در دسترس هستند

ين ماشين ها معمـولاً  ا. كردن انرژي يون و جريان پرتو حداقل براي دو تفنگ مي باشند

ميلـي متـري را داشـته و     3) نمونـه (با نمونه گيري هايي كه توان پذيرش قرص هـاي  

هنگام نازك شدن همزمان نمونه از هر دو لبه حول محور عمودي خود در حال گردش 

يك طرح عمودي از اين ماشين ها را به تصوير )   (شكل . هستند، تركيب مي شوند

  .كشيده است

  

  

  

  

  

  .تغييرات بازده پراكنش با زاويه برخورد يون):   (شكل 

  

  

  

  

  

نمونه دستگاه نازك كننده يوني معمولاً تحت . طرح يك دستگاه نازك كردن يوني):   (شكل 

. مي چرخد A-Bنمونه حول محور . زاويه اي است كه پرتوهاي دو تفنگ را دريافت كند

  .د رديابي شودسوراخ شدن با نور يك لامپ يا تفنگ يوني سومي مي توان



  ٢٠

ميكرون بـر سـاعت    1-10به دليل آن كه فرسايش با سرعت بسيار كندي در حدود 

. رخ مي دهد، تشخيص انتهاي فرآيند، آن هم به صورت خودكار بسـيار مرسـوم اسـت   

ضخامت دارد، ممكن است بـه چنـدين    mµ50بنابراين نازك كردن صفحه اي كه تنها 

بديهي است نازك كردن اوليه با روش هاي ديگـر بـدون   . ز داشته باشدساعت وقت نيا

آسيب رساندن به نمونه و يا ايجاد مشكلات حمل آن و سپس نـازك تـر كـردن آن بـا     

  .پرتوهاي يوني بسيار مفيد و بهينه خواهد بود

نازك كردن با پرتوهاي يوني امروزه در محدوده وسيعي مورد استفاده بوده و عمـدتاً  

سراميك ها، شيشه ها و ساير نارساناها و نيز مواد دوفـازي كـه تمايـل پرداخـت     براي 

اگرچـه پراكنـده   . الكتريكي يك فاز نسبت به فاز ديگر سريعتر است، بـه كـار مـي رود   

شدن اتم ها يا مولكول هاي تمام مـواد بـا يـك شـرايط تنظـيم شـده پرتوهـاي يـوني         

ردش متناسـب نمونـه مـي توانـد ايـن      پذير نيست، اما زاويه برخـورد پرتـو و گ ـ   امكان

  .اختلافات را به حداقل برساند

  ماسك ها
. عـوض شـد   1940اي از سال  بطور بسيار گسترده) ماسك ها(نقش، نقش برگردانها 

روش، ماسك برداري بطور ابتدايي روشي بود براي توليد مجدد جزييات  1970تا سال 

  .كتروني عبوريتوپوگرافيك سطح براي مشاهده در يك ميكروسكوپ ال

براي اين هدف روشهايي يك مرحله اي و دو مرحله اي دقيـق و پـر مايـه بسـياري     

ارائه شد، كه مهمترين آن مناجر به يك فيلم كربني نازك مـي شـد كـه در آن جزييـات     
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  .توپوگرافيك توسط سايه دار كردن با يك فلز سنگين ظاهر مي شد

  )  (شكل 

) آنسـگتروم  50(نانومتر  5تفكيك افزون بر با قدرت  SEMاستفاده از ميكروسكوپ 

روش ماسك بـرداري  . تا حدود زيادي نياز به ماسك برداري از اين نوع را برطرف كرد

مستقيم هنوز در علم مواد براي چند مورد خاص، مانند مطالعه و معاينه سطح يك جزء 

يــك بــزرگ بــدون بريــدن آن يــا مطالعــه مــواد راديواكتيوكــه نمــي شــود آنهــا را در  

  .ميكروسكوپ عادي بي حفاظ قرار داد استفاده مي شود

اما، نوع دوم ماسك برداري كه از تكنيك هاي استخراج بهره مـي بـرد هنـوز مـورد     

هاي آناليزي از اهميـت و   TEMاستفاده است و تمايل بر آن است كه با گسترده شدن 

يـب،  مشكلات زيـادي شـامل مشـخص نمـودن ترك    . گستردگي بيشتري برخوردار شد

ساختار كريستالي، يا جهت يابي ذرات فاز ثانويه آسان مي شود اگر ذرات از زمينه آنها 

استخراج شوند و سپس بر پايه يك ماسك در ميكروسكوپ پشتيباني شوند ماسـكهاي  

استخراجي مي توانند از جهات و موقعيت هاي نسبي ذرات فاز ثانويه محافظـت كننـد   

 1ه بتوان آنها را بـا يـك فـيلم كربنـي نـازك تـراز       به شرطي كه آنقدر كوچك باشند ك

  .مقدار كرد 1ميكرومتر پشتيباني و 

  ماسكبرداري استخراجي

نموده شده است نمونه اچ مي شـود تـا ذرات   )  (    اصول كلي اين روش در شكل 

يـك پوشـش كربنـي بكـار بـرده      . مورد نظر را بر روي سطح برجسته و آزادتـر نمايـد  
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ايجاد شده جدا  مي شود، ممكن است با يك اچ ثانويه تعـداد   شود، و سپس ماسك مي

زيادي از ذرات فاز ثانويه با ماسك منتقل شود، استفاده از محلول اچ مناسـب در حفـظ   

يك نمونه متـالوژيكي عمومـاً در   . تعداد، شكل و توزيع ذرات در ماسك ضروري است

بلند كردن ماسك تسـهيل  ابتدا بصورت كاملاً صاف پرداخت مي شود تا جدا نمودن و 

  .شود

محلول شيميايي اچ بايستي طوري انتخاب شود كه زمينـه را حـذف كنـد امـا ذرات     

لايـه اچ شـده بايسـتي كـم عمـق و      . مورد نظر و مورد نياز را مورد حمله قـرار ندهـد  

  .سطحي باشد تا ذرات ظاهر و برجسته شده اما حذف نشوند

يي اچ را معين مي كند، كـه بـراي ايـن    ملاحظات متالورژيكي انتخاب محلول شيميا

  . منظور از يك كتاب استاندارد مرجع بايستي استفاده شود

پس از اچ كردن نمونه آنرا شسته و خشك مي كننـد، ماسـك بـرداري بايـد هرچـه      

  .سريعتر انجام شود تا از نشستن گرد و غبار هوايي و آلودگي سطحي آن اجتناب شود

ايـن كـار   . روي سـطح اچ شـده پوشـش داده شـود     يك لايه نازك كربن بايستي بـر 

معمولاً توسط يك منبع آرك كربن در يك واحد پوشش دهي خلاء انجام مي شود كـه  

  .بسياري از طرحهاي تجاري آن موجود هستند

باشد،  مرحله بعد جدا نمودن نمونه از سيستم خلاء و جدا كردن ماسك تهيه شده مي

ت يا ماسك بسيار راحت بلنـد مـي شـود، بهتـر     در غير از حالاتي كه نمونه كوچك اس

ميلي متري توسـط خدشـه دار    3تا  2است كه فيلم كربن با يك شيء تيز به مربع هاي 
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  .كردن سطح تقسيم شود

تا اينكه ماسـك  . سپس نمونه مي تواند بطور ضعيفي مجدداً با همان محلول اچ شود

باشـد، زيـرا ايجـاد حبابهـا      محلول شيميايي اچ نبايد خيلـي قـوي  . به راحتي بلند شود

پيش از آنكه ماسـك هـاي مربعـي شـناور     . ممكن است مناجر به شكست ماسك شود

اينك ماسك ها بايستي . شوند، نمونه بايستي از محلول اچ به يك ظرف آب منتقل شود

  .با فرو رفتن نمونه در آب بر روي آب شناور شوند

آب شناور بماند تا الكتروليـت آز   بايستي به نقش برگردان اجازه داده شود مدتي در

آن شسته شود سپس بايستي توري كه لبه آن با يك موچين نگه داشته شده در آب فرو 

برده شده و سپس با بالا آوردن آن از آب ماسك ها بـر روي آن قـرار گرفتـه و خـارج     

برطرف كردن آبي كه بر روي توري و موچين باقي مانده توسط قرار دادن فيلتـر  . شوند

  . كاغذي بين شاخه هاي موچين قابل دستيابي است

پـس از خشـك شــدن، شـبكه تـوري و ماســك آن، مـي توانـد انبــار يـا در داخــل        

معمولاً قرار دادن توري و ماسك بـر روي فيلتـر كاغـذي    . ميكروسكوپ قرار داده شود

  .توصيه نمي شود زيرا فيبرهاي كاغذ به ماسك نازك خسارت وارد خواهد كرد
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