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  :چكيده

 صنعت در مهمي نقش آن سريع و دقيق تعيين كه است فلزات مشخصات مهمترين از يكي سطح سختي
 سطح سختي تعيين منظور  به ليزري القايي فروشكست سنجي طيف روش از پژوهش اين در. كند مي ايفا

 و) CrII/CrI( كروم اتمي به يوني خط شدت نسبت بين همبستگي. شد استفاده Fe-Cr-Ni آلياژهاي
 دماي و سطح سختي بين مناسبي خطي رابطه. گرفت قرار بررسي مورد سطح سختي با پلاسما دماي

 از يكي كه خودجذبي اثر همچنين .شد مشاهده) CrII/CrI( شدت نسبت همچنين و پلاسما

 اهميت تصحيح از بعد و قبل نتايج مقايسه با و تصحيح است، كمي آناليز در LIBS روش هاي محدوديت
 قابليت LIBS روش با سطح سختي تعيين بنابراين. شد داده نشان كمي آناليز دقت افزايش در اثر اين
 نشان صنعت در توليد كنترل بخش در كاربرد براي سريع و ساده روش يك عنوان به را روش اين
  .دهد مي

 

 .اثر خودجذبي، سختي سطح ،فروشكست القايي ليزري سنجي طيف كليدي: كلمات
  

  1قدمهم. 1
صورت مقاومت سطح در برابر ه كه ب 2سختي سطح

ترين خواص ماده در  شود، يكي از مهم خوردگي بيان مي
شاخه مهندسي مواد است. اين ويژگي به پارامترهاي 

و اندازه  3مختلفي نظير تركيب ماتريس، وضعيت تبلور
گيري  اندازه .]1[دهنده ماده بستگي دارد ذرات تشكيل

پذير است كه  هاي مختلفي امكان روش سختي سطح به

                                                            
دانشگاه صنعتي مالك اشتر،  پژوهشكده علوم و فناوري اپتيك و ليزر، ١

 .اصفهان

 .فيزيك، دانشگاه اصفهان، اصفهان گروه ٢

Corresponding author: z.ramezanian@mut-es.ac.ir 
2 Surface hardness 
3 Crystallization 

است. سرعت پايين  4ها روش ويكرز ترين آن يكي از رايج
گيري، وابستگي به هندسه سطح و اندازه نمونه از  اندازه

سنجي  . روش طيفهاي اين روش است محدوديت
) با مزاياي منحصربفرد LIBS(5فروشكست القايي ليزري 

ي به هندسه و حالت نظير آناليز درجا و آني، عدم وابستگ
اي  تواند قابليت ويژه نمونه و قابليت آناليز از راه دور مي

در تعيين سختي سطح مواد مختلف داشته باشد. در 
دهه اخير مطالعات مختلفي به منظور تعيين سختي 

-6[صورت گرفته است LIBSسطح با استفاده از روش 
. نتايج مطالعات صورت گرفته در اين زمينه ]2

                                                            
4 Vickers 
5 Laser Induced Breakdown Spectroscopy  
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نده وجود يك تناسب خطي بين آهنگ ده نشان
يونيزاسيون (نسبت شدت خط يوني به اتمي) با سختي 

  سطح و همچنين دماي پلاسما با سختي سطح است.
برقراري سه شرط كندگي  LIBSدر روش 
) و LTE(2، تعادل ترموديناميكي موضعي 1استوكيومتري
براي افزايش دقت در آناليز  3نوري پلاسما نازك بودن
ري است. از آنجايي كه پلاسماي توليد شده كمي ضرو
زماني گسترش آن نازك   در سراسر بازه LIBSدر روش 

هاي گسيل شده  توجهي از فوتون نبوده و قسمت قابل
هاي ديگر موجود در پلاسما  ها يا يون مجدداً توسط اتم

شوند، بنابراين اين پديده موجب كاهش شدت  جذب مي
دقت آناليز كمي خواهد خطوط گسيلي و متعاقباً كاهش 

شد. پديده مذكور خودجذبي ناميده شده كه عمدتاً براي 
هاي گسيلي كه تراز پاييني گذارشان تراز زمينه يا  خط

  دهد. حالت نزديك به تراز زمينه است رخ مي
منظور تخمين سختي سطح آلياژهاي در اين پژوهش به 

Fe-Cr-Ni از روش با استفاده LIBS علاوه بر ،
همبستگي بين نسبت شدت خط طيفي يوني به اتمي و 
سختي سطح، ارتباط خطي بين دماي پلاسما و سختي 
سطح نيز مورد مطالعه قرار گرفت. براي افزايش دقت 

زماني مناسبي كه در آن شرط تعادل   آناليز ابتدا بازه
) برقرار و پلاسما از لحاظ LTE(4ترموديناميكي موضعي 

با  پديده خودجذبيباشد، تعيين و سپس  نوري نازك
منظور رسيدن به   ) بهIRSAC(5روش استاندارد داخلي 

  .تصحيح شددقت بيشتر در آناليز 
  

  مواد و روش. 2
از خانواده  Fe-Cr-Niنمونه آلياژ  4در اين پژوهش 

 430تا  400نزن در محدوده سختي  فولادهاي زنگ
انتخاب گرديد كه همگي داراي تركيبات عنصري با 
                                                            
1 Stoichiometric ablation 
2 Local Thermodynamic Equilibrium  
3 Optically thin plasma 
4 Local Thermodynamic Equilibrium 
5 Internal Reference for Self Absorption Correction 

آلياژ در شكل  4باشند. تصويري از اين  درصد مشابه مي
  نشان داده شده است.  1

  
  هاي متفاوت با سختي Fe-Cr-Niچهار نمونه آلياژ  .1 شكل

  
پذيري،  انتخابي در كاربردهايي كه نياز به شكل يآلياژها

سختي بالا و حداقل اعوجاج در عمليات حرارتي هستند، 
ها توسط دستگاه  درجه سختي نمونه شوند. استفاده مي

به  EMCO Test MODEL M4Uسنج مدل  سختي
) تعيين گرديد. اين VHN(6صورت عدد سختي ويكرز
القاعده الماس با زاويه رأس  دستگاه مجهز به هرم مربع

 kg 10درجه است و آزمون سختي با بار آزمون  120
منظور افزايش دقت نتايج حاصل از   صورت گرفت. به

بار تكرار  10ها براي هر نمونه  گيري آزمون سختي، اندازه
 يار در جدولهمراه مقادير انحراف مع و ميانگين نتايج به

  آورده شده است. 1
  هاي آلياژي عدد سختي ويكرز نمونه .1جدول 

Vickers hardness number(VHN)  Sample  
08/3 ± 10/409  01  
62/2 ± 33/415  02  
70/3 ± 33/417  03  
25/2 ± 66/424  04  

سوئيچ -Qها از ليزر  براي توليد پلاسماي نمونه
Nd:YAG با طول موجnm  1064 پهناي پالس ، ns25 ،

منظور ه استفاده شد. ب Hz 1و نرخ تكرار  mJ185 انرژي
رسيدن به آستانه فروشكست سطح، پرتو ليزر توسط يك 
                                                            
6 Vickers Hardness Number 
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روي نمونه كانوني  cm 25عدسي با فاصله كانوني 
جفت شده با  ICCD1گرديد. سيستم آشكارساز 

-Andor Mechelle ME5000اسپكتروگراف مشل (

DH334Tوان تفكيك ) با تnm 01/0  در محدوده طول
براي ثبت طيف گسيلي پلاسما  nm1030-200موجي 

با استفاده از تأخيرانداز  ICCDاستفاده شد. دوربين 
نور گسيلي   اندازي شده و طيف ) راهDDG535( رقومي

ثبت  ns 500با پنجره زماني  ns 2000در زمان تأخير 
در اين  گرديد. تصويري از چيدمان تجربي برپا شده

  نشان داده شده است.  2پژوهش در شكل 
  

  
  نمايي از چيدمان تجربي برپا شده در اين پژوهش .2 شكل

  
منظور كاهش خطاي ناشي از ناهمگني احتمالي   به

بار براي هر نمونه تكرار و از  10ها  گيري درسطح، اندازه
  ها براي تحليل نتايج استفاده شد. ميانگين داده

  

  نتايج تحليل بحث و. 3
همراه شناسايي خطوط آن  ها به طيف نوعي يكي از نمونه

  nsدر زمان تأخير nm 470-390در بازه طول موجي 
نشان داده  3 در شكل ns 500و پنجره زماني  2000

  شده است.

                                                            
1 Intensified Charged Coupled Device  

  
 ns 2000در زمان تأخير  Fe-Cr-Niآلياژ  LIBSطيف  .3 شكل

  ns500و پنجره زماني 

  

 و نوري نازك پلاسماي زماني پنجره تعيين 3-1
LTE  

نسبت شدت دو خط از يك اتم با حالت يوني يكسان به 
  شود: صورت زير بيان مي
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 Aطول موج گذار،  λشدت خطوط گسيلي،  Iكه در آن 

انرژي تراز  Eدرجه تبهگني تراز بالايي،  gاحتمال گذار، 
دماي پلاسما است. اگر دو  Tثابت بولتزمن و  kBبالايي، 

خط گسيلي با انرژي تراز بالايي مشابه يا خيلي نزديك 
به يكديگر در نظر گرفته شود، تأثير دماي فاكتور 

 كمينهبولتزمن روي تكرارپذيري نسبت شدت دو خط 
شود.  گرديده و جمله نمايي در رابطه بالا برابر واحد مي
ط با به اين ترتيب مقدار تئوري نسبت شدت دو خ

استفاده از پارامترهاي اتمي مربوط به گذار خط قابل 
اين  نظريهمحاسبه خواهد بود. از طريق انطباق مقدار 

هاي تأخير  بدست آمده در زمان  نسبت، با نسبت تجربي
را كه در آن پلاسما از   توان پنجره زماني متفاوت، مي

برقرار باشد، بدست  LTEلحاظ نوري نازك و شرط 
ر اين پژوهش جهت تعيين اين پنجره زماني . د]7[آورد
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انرژي  كه داراي 97/428و  nm 48/427دو خط اتمي 
هم هستند، درنظر گرفته   تراز بالايي خيلي نزديك به

هاي تأخير  شد. تحول زماني شدت اين دو خط در زمان
ns 4000-500 نشان داده شده است. 4 در شكل  

  
در تحول زماني شدت دو خط اتمي كروم  .4 شكل

هاي تأخير  در زمان 97/428و  nm 48/427هاي  موج طول
ns 4000 -500 

  

با توجه به شكل، افزايش شدت خطوط بينابي با  
و كاهش آن  اوليه هاي تأخير گيري پلاسما در زمان شكل

هاي  با گذشت زمان ناشي از اين مسأله است كه در زمان
تأخير اوليه چگالي الكتروني پلاسما و نرخ برخورد بيشتر 
بوده و چون مكانيسم اصلي برانگيختگي در پلاسماي 

LIBS شدت  برخوردهاي الكتروني است، در نتيجه
خطوط اتمي و يوني بيشتر خواهد بود. با گذشت زمان و 

بيشتر پلاسما، چگالي الكتروني و نرخ برخورد  گسترش
  يابد. كاهش يافته و متعاقباً شدت خطوط نيز كاهش مي

هاي  تحول زماني نسبت شدت دو خط مذكور در زمان
بهمراه مقدار تئوري اين نسبت در  ns4000-500تأخير 
 1 نشان داده شده است. با استفاده از رابطه 5 شكل

محاسبه و  36/1دو خط مقدار تئوري نسبت شدت اين 
. ه استصورت يك خط مستقيم در شكل ترسيم شده ب

، نظريهاي تجربي و  با توجه به اين شكل و مقايسه داده
كه  به عنوان پنجره زماني ns 2500-2000بازه زماني 

 LTEنازك و در شرايط از لحاظ نوري در آن پلاسما 

ازه ها در اين ب گيري از نمونه قرار دارد، تعيين و طيف
  زماني صورت گرفت.

  
 Cr I nmتحول زماني نسبت شدت دو خط  .5 شكل

ها (خط  همراه نسبت شدت تئوري آن به 97/428و  48/427
 مستقيم)

  

  دماي پلاسما و تصحيح اثر خودجذبي تعيين 3-2
قرار دارد، دماي  LTEبراي پلاسمايي كه در شرايط 

  الكتروني از رابطه بولتزمن قابل محاسبه است:

)2 (Tk

E

TU

TN
Ln

Ag

I
Ln

B

m

nmm

nmnm 
















)(

)(

  
N(T)  چگالي عددي كل وU(T)  تابع پارش است. براي

خط اتمي كروم با  9محاسبه دماي پلاسما از شدت 
، 48/427، 11/399، 38/398، 91/391هاي  طول موج

 nm 61/464و  17/435، 45/434، 94/433، 97/428
 ns 500و پنجره زماني  ns 2000در زمان تأخير 

استفاده شده است. پارامترهاي طيفي مربوط به اين 
گرفته و در  NIST1هاي بانك اطلاعاتي  خطوط از داده

. با رسم منحني بولتزمن ]8[ارائه شده است 2جدول 
)، دماي kBT/1براي اين خطوط و تعيين شيب خط آن (
  الكتروني پلاسما قابل محاسبه خواهد بود.

   

                                                            
1 National Institute of Standards and Technology 
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  پارامترهاي بينابي مربوط به خطوط اتمي كروم .2جدول 
Em (eV) Amngm (s-1) λ mn (nm) 

1926/4  3/8 e+07 91/391  

6555/5  45/9 e+08 38/398  

6494/5  49/7 e+08 11/399  

8995/2  15/2 e+08 48/427  

8894/2  58/1 e+08 97/428  

8392/3  84/4 e+07 94/433  

8566/3  9/9 e+07 45/434  

8782/3  3/1 e+08 17/435  

6977/4  1/6 e+07 61/464  

2773/5  34/1 e+08 56/453  

به منظور تعيين دقيق مقدار دما، اثر خودجذبي كه يكي 
 LIBSاز بزرگترين عوامل ايجاد خطا در محاسبات كمي 

  تصحيح شد.  IRSACشود، با روش  محسوب مي
صورت حاصلضرب ه توان ب شدت يك خط طيفي را مي

در ضريب خودجذبي  شدت خط نازك خودجذب نشده
  تعريف كرد:

)3 (thinthick ISAI   
شدت خط بدون اثرات خودجذبي از معادله زير محاسبه 

  گردد: مي
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ترتيب ثابت تجربي آزمايش، ه ب ν0و  C، hدر اين رابطه 
باشند. در اين  مركزي گذار مي بسامدثابت پلانك و 

روش يك خط از خطوط طيفي هرگونه كه داراي 
كمترين ميزان خودجذبي باشد به عنوان خط مرجع 

شود تا ميزان خودجذبي ساير  داخلي درنظر گرفته مي
خطوط گونه توسط اين خط سنجيده شود. درنظر 
گرفتن دو معيار در انتخاب خط مرجع حائز اهميت 

تراز بالايي خط طيفي موردنظر بزرگ ) انرژي 1است: 
 اين ) احتمال گذار براي آن كوچك باشد. در2باشد. 

گيري شده براي اين خط را  توان شدت اندازه صورت مي
بدون اثر خودجذبي و ضريب خودجذبي آن را برابر يك (

1
R

SA فرض كرد و ضريب خودجذبي براي ساير(
مطابق با رابطه زير حساب خطوط طيفي آن گونه را 

  كرد:
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ترتيب شدت و طول موج خط طيفي ه ب λRو  Imnكه 

با تقسيم شدت ثبت شده  3 مرجع است. مطابق با رابطه
براي هر خط بر ضريب خودجذبي محاسبه شده متناظر 

 هاي تصحيح شده را بدست آورد و به توان شدت با آن مي
تصحيح اثر خودجذبي پرداخت. دماي  ترتيب به  اين 

پلاسما با استفاده از خطوط تصحيح شده محاسبه و 
مجدداً ضريب خودجذبي با استفاده از دماي جديد از 

براي هر خط محاسبه و در هر مرحله  5 طريق رابطه
آيد. اين  تري براي هر خط بدست مي شدت صحيح

ي كه شود تا جاي صورت يك الگوريتم تكرار ميه فرآيند ب
. در اين ]9[ضريب خودجذبي به يك نزديك شود

به عنوان خط  nm 56/453پژوهش خط اتمي كروم 
مرجع در نظر گرفته شد. منحني بولتزمن براي خطوط 
كروم ذكر شده، قبل و بعد از تصحيح اثر خودجذبي در 

)، kBT/1رسم و از طريق تعيين شيب خط ( 6    شكل
  دماي پلاسما محاسبه گرديد.
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) بعد b) قبل و  a؛Cr Iمنحني بولتزمن براي خطوط  .6 شكل

  از تصحيح اثر خودجذبي
 

شود پراكندگي نقاط  همانطور كه در شكل مشاهده مي
بعد از تصحيح اثر خودجذبي به طور آشكار كمتر و نقاط 
به خوبي به سمت خط برازش شده همگرا شده و ضريب 

بعد از  شود كه يابد. ملاحظه مي همبستگي افزايش مي
تصحيح اثر خودجذبي ميزان خطا در محاسبه دما به 

  توجهي كاهش يافته است. ميزان قابل
  

همبستگي بين آهنگ يونيزاسيون و دما با  3-3
  سختي سطح

خط ) به nm 86/455تحول نسبت شدت خط يوني (
صورت تابعي از ه ب nm 48/427 (CrII/CrIاتمي (

جذبي در  سختي سطح، قبل و بعد از تصحيح اثر خود
مقايسه دو شكل قبل و . نشان داده شده است 7 شكل

بعد از تصحيح اثر خودجذبي نشان از همگرايي نقاط به 
ضريب قابل توجه سمت خط برازش شده  و افزايش 

شود تصحيح  همانطور كه مشاهده مي همبستگي دارد.
اثر خودجذبي تأثير چشمگيري در همبستگي نقاط در 

  .خواهد داشت مدرجمنحني 

  
همبستگي بين نسبت شدت خط طيفي يوني به  .7 شكل

) بعد از b) قبل و a) و سختي سطح آلياژ؛ CrII/CrIاتمي (
  تصحيح اثر خودجذبي

  
افزايش نسبت شدت خط يوني به اتمي با افزايش سختي 
به رقابت بين فرآيندهاي يونيزاسيون و بازتركيب نسبت 

نرخ  شود كه اين روند به معني افزايش داده مي
تر  يونيزاسيون در پلاسما است. هرچقدر ماده سخت

باشد، جرم كنده شده از سطح كاهش يافته و بنابراين 
يابد. اين  جذب نور ليزر توسط حجم پلاسما افزايش مي

امر افزايش يونيزاسيون برخوردي و متعاقباً افزايش دماي 
رود  ترتيب انتظار مي  اين  . به]2[دهد پلاسما را نتيجه مي
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كه يك ارتباط خطي نيز بين دماي پلاسما و سختي 
سطح برقرار شود. منحني همبستگي بين دماهاي 

رسم شده است  8 تصحيح شده و سختي سطح در شكل
كه ارتباط خطي مناسبي را بين دماي پلاسما و سختي 

  دهد. سطح نشان مي

  
  همبستگي بين سختي سطح آلياژ و دماي پلاسما .8 شكل

  

  گيري هجنتي. 4
 آلياژهاي سطح سختي تخمين منظور  به پژوهش اين در

Fe-Cr-Ni روش از استفاده با LIBS، بين همبستگي 
 سطح سختي و اتمي به يوني طيفي خط شدت نسبت
 بين خطي ارتباط بر علاوه. گرفت قرار مطالعه مورد

 سطح، سختي و اتمي به يوني خط شدت نسبت
 نيز سطح سختي و پلاسما دماي بين خوبي همبستگي

  بازه ابتدا كمي آناليز دقت افزايش منظور به. شد مشاهده
 ترموديناميكي تعادل شرط آن در كه مناسبي زماني

 نازك نوري لحاظ از پلاسما و برقرار) LTE( موضعي
 بزرگترين كه خودجذبي اثر سپس و تعيين باشد،

 محسوب كمي محاسبات در LIBS روش محدوديت
 اثر تصحيح كه داد نشان نتايج. شد تصحيح شود، مي

 سختي گيري اندازه دقت در چشمگيري تأثير خودجذبي
 روش قابليت پژوهش اين از حاصل نتايج. دارد سطح

LIBS را فلزي آلياژهاي سطح سختي تخمين منظور  به 
  .دهد مي نشان صنعت در
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