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  چکیده

یابی مشخصه. بررسی گردید لتاز و زمان آندیزاسیونی روي آن، ایجاد شد و تاثیر و95%متخلخل بر روي ورق آلومینیم باخلوص  در این مقاله فیلم اکسید آلومینیومی
ها، فاصله افزایش ولتاژ و زمان آندیزاسیونی باعث افزایش اندازه حفره. انجام گردید EDXو آنالیز عنصري  SEMها توسط میکروسکوپ الکترونی روبشی نمونه

ها نسبت به موارد اندازه حفره. هاي مختلف مشاهده شدمتر در نمونهنانو 170تا  80هاي بین هایی با اندازهحفره. استها گردیدهاي و کاهش چگالی حفرهحفرهینب
  . استکوچکتر بوده) 95/99%بالاتر از ( مشابه آلومینیم با خلوص بالا 
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Abstract  

In this work, porous anodic alumina film on impure aluminum sheet (%95) was fabricated and effect of voltage 
and anodization time has been investigated. Increasing in voltage and anodization time lead to increasing on 
pore size and interpore distance and decreasing on density of them. Images showed 80 to 170 nm pore size for 
different samples. The observed Pore size are smaller than it has been worked with high pure aluminum.  
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   قدمهم
هاي نانومتري اکسید آلومینیم، ایجاد از زمان کشف تخلخل     

ورد توجه محققان فراوانی قرار گرفته یی م)هاتخلخل(هاچنین حفره
ها و جنس سخت و به دلیل خاصیت منحصر بفرد این حفره. است

هاي نانومتري ها و همچنین دماي ذوب بالا، تخلخلعایق بودن آن
اکسید آلومینیمی در صنایع مختلفی نظیر دارویی، بیولوژیکی، 

ت، الکتریکی، اپتیکی، میکرومکانیکی، فوتونیک، نانوکامپوزی
هاي مغناطیسی با چگالی بالا، ساخت جداسازي بیولوژیکی، حافظه

ها مورد استفاده تیوپها، نانوداتها، نانونانو موادي مثل نانوسیم
  ].1-6[گیرند قرار می

هاي آلومینیم با خلوص بالا  از آنجایی که از یک سو تهیه ورق    

وي دیگر در باشند و از سراحتی در دسترس نمی هگران بوده و ب
بیشتر کاربردهاي صنعتی از آلومینیم آلیاژي با خلوص پایین استفاده 

هایی با قطرهاي دلخواه بر روي شود، نیاز به ایجاد نانو حفرهمی
-هاي اخیر تلاشدر سال. آلومینیم با خلوص پایین ضروري است

ي براي دستیابی به حفراتی با قطرهاي مختلف صورت زیادهاي 
اسیون ورق آلومینیم اند با انجام فرآیند آندیزتوانسته گرفته است که
هایی با قطرهایی در حدود حفره) 95/99%بالا تر از ( با خلوص بالا

nm 250-10  ها و عوامل متعددي بر قطر حفره ].7-9[ایجاد کنند
نظیر ولتاژ آندیزاسیون، نوع الکترولیت، غلظت  ،ايفاصله بین حفره

ولیت، زمان آندیزاسیون و همچنین زمان الکترولیت، دماي الکتر
است که اندازه شدهمشاهده .]10[ ها موثر استسازي قطر حفرهپهن
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هاي با خلوص ها و همچنین نظم توزیعی آنها در ورققطر حفره
هاي با خلوص بالا با شرایط کاملاً یکسان پایین در مقایسه با ورق

ناشی از تأثیرات  رسدکوچکتر و کمتر است که به نظر می بترتیب
-براي ایجاد نانوحفره. ]9[اصر ناخالصی موجود در نمونه باشد عن

هاي اکسید آلومینیمی معمولاً از آندیزاسیون ورق آلومینیم با 
در یک الکترولیت اسیدي با ولتاژ و دماي کنترل شده  خلوص بالا
توان به عنوان الکترولیت از اسیدهاي مختلفی می. شوداستفاده می

سولفوریک اسید : ها عبارتند ازآنترین فاده کرد که پرکاربرداست
، اگزالیک اسید ]nm 30-10 ]1  هاي براي ایجاد حفراتی با اندازه

-و فسفریک اسید براي اندازه ]nm 100-30 ]1هاي براي اندازه

گران قیمت بودن ورق آلومینیوم  .nm 250-100هایی در حدود  
اده از آلیاژهاي آلومینیمی با خلوص با خلوص بالا و همچنین استف

هاي نانومتري فیلم پایین در صنعت، ما را بر آن داشت تا تخلخل
در (اکسید آلومینیمی را بر روي ورق آلومینیم با خلوص پایین 

ایجاد کرده و تاثیر عواملی چون ولتاژ و زمان %) 95حدود 
فرآیند  .ها را مورد بررسی قرار دهیمحفره اندازهآندیزاسیون بر 

تر طی دو مرحله هاي هر چه منظمآندیزاسیون براي ایجاد حفره
شود، به طوري که مرحله اول آندیزاسیون با شرایط انجام می

ایجاد شده  به  گیرد و سپس لایه اکسید متخلخلمشخص انجام می
هاي خاصی منظور دستیابی به نظم آرایشی بهتر به وسیله محلول

اً مرحله دوم آندیزاسیون با همان شرایط شود و متعاقببرچیده می
  .گیردمرحله اول منتها با مدت زمان دلخواه انجام می

 :آزمایشی روش 

     .ارائه  شده است 1استفاده شده در شکل  چیدماناي از وارهطرح
با (آندیزاسیون ورق آلومینیم  بوسیلههاي اکسید آلومینیمی تخلخل

در محلول ) mm   78/0ضخامتو  95%خلوصی در حدود 
ورق آلومینیمی را تا دماي  ابتدا .گردید ایجاد wt%1فسفریک اسید 

oC 550   اجازه داده شد تا به  ساعت حرارت داده و 5/2به مدت
سپس با انجام پولیش کاري مکانیکی و . آرامی به دماي اتاق برسد

) C2H5OH(متعاقب آن فرآیند الکتروپولیش در مخلوطی از اتانول 
  دماي تقریبی و 1:4با نسبت حجمی ) HClO4(لریک اسید و پرک

oC8   ترین یابی به براقمنظور دست به(دقیقه  5/3- 5به مدت
  .ها براي انجام آندیزاسیون آماده شدند، نمونه)حالت

  
  
  
  
  
  
  
  

 - 2. منبع تغذیه - 1 .استفاده شده یراي انجام آندیزاسیون چیدمان. 1شکل
 - 6. مگنت همزن  -5). ورق استیل(کاتد - 4). یمورق آلومین(آند - 3. دماسنج

  .حمام آب-7. سلول الکترولیت
       
دو  و V 194نمونه با ولتاژ  سهدر مرحله اول آندیزاسیون      

 با دماي wt% 1در فسفریک اسید  V160و  V 120نمونه با ولتاژ 
از . ساعت تحت آندیزاسیون قرار گرفتند 1به مدت  oC 3تا  1بین 

ومینیم به عنوان آند و یک ورق استیل به عنوان کاتد با ورق آل
پس از اتمام مرحله  .از یکدیگر استفاده شد mm 1 ± 33 فاصله

اي، لایه اکسید اول آندیزاسیون به منظور بالا بردن نظم توزیع حفره
متخلخل ایجاد شده  از طریق غوطه ور ساختن نمونه ها در 

 wt% 6و فسفریک اسید  wt% 2مخلوطی از کرومیک اسید 
پس از حذف لایه  .دقیقه حذف گردید 40به مدت   oC50بادماي 

ساعت  5و  1 اکسید متخلخل، مرحله دوم آندیزاسیون را  به مدت
ها ساعت براي بقیه نمونه 2و  V 194 نمونه هاي نمونه ازبراي دو 

     .با همان شرایط ذکر شده در آندیزاسیون مرحله اول انجام گردید
تر کردن حفره ها، نمونه ها در محلول در پایان به منظور پهن

دقیقه غوطه  50، به مدت  oC50با دماي  wt% 5فسفریک اسید 
  ).فرآیند پهنش حفره اي( گردیدندور 
-محلول قرار دارند، به  در تمامی مراحلی که  نمونه ها درون     

ن انتقال منظور همگن سازي غلظت و گرما در کل محلول و همچنی
ها به دلیل عبور جریان از سطح نمونه ،راحت تر گرماي ایجاد شده

درمراحلی که آندیزاسیون صورت . زن استفاده شودباید از یک هم
ها، گیرد براي جلوگیري از افزایش دماي موضعی بر روي نمونهمی
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. زده شودهم)  rpm400بالاتر از (محلول باید با شدت بیشتري 
یزهاي لها توسط آناتعیین مورفولوژي سطحی نمونهیابی و مشخصه

EDX   و)LEO 1450VP, 2.5 nm RESO(  SEM با پوشش-

ها جزئیات ساخت نمونه .دهی طلا و پالادیم صورت گرفته است
    .آورده شده است 1در جدول 

                                              
  نتیجه گیري

نمونه هایی است که با  SEM تصاویر دهندهنشان 2شکل     
اندازه حفرات و فاصله بین . اندهاي متفاوت آندیزه شدهولتاژ
با این تفاوت که . یافته استاي با افزایش پتانسیل افزایش حفره

خلوص پایین آندیز شده  با در آلومینیم شده اندازه حفره هاي ایجاد
یط در مقایسه با آلومینیم خلوص بالاي آندیز شده با شرا

دلیل این امر می تواند ]. 9[ هستند آندیزاسیونی مشابه کوچک تر
وجود  .به علت ضرایب انبساطی متفاوت عناصر ناخالصی باشند

عناصر ناخالصی اضافی در آلومینیم سبب کاهش نظم نانو 
  .ها شده استساختاري حفره

  
  .هاجزئیات ساخت نمونه:  1جدول

  
  
  
  
  
  

    
  
  
  
  

                 
  
  
  

  
  

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  
  

  
  
  
  
  
  
  
  
  

) هاي شماره الف، نمونهبرابر  50000با بزرگنمایی  SEMتصاویر :  2شکل    
  3) و ج 2) ، ب1

توان چنین نتیجه گرفت که افزایش ولتاژ با توجه به تصاویر می    
-اي شدهحفرهها و همچنین فاصله بینباعث افزایش اندازه حفره

-اي، دیوارهچک بودن فاصله بین حفرهبه دلیل کو 1در نمونه. است

از بین رفته و در هم ادغام  سازيدر مرحله پهن هابیشتر حفره ي
است که تاثیر ولتاژ بر فاصله بین مشاهدهقابل ،علاوههب. اندشده

با همچنین  .استها بودهاي بیشتر از تاثیر آن بر اندازه حفرهحفره
ها در اندازه حفره .استهفتاي کاهش یاچگالی حفره ،افزایش ولتاژ

  .استشدهمشاهده nm 130-80حدود 
-هاي آندیزهمربوط به نمونه SEMدهنده تصاویرنشان 3شکل     

-میتصاویر نشان .باشدهاي متفاوت آندیزاسیونی میشده با زمان
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تنها منجر به افزایش اندازه  ،افزایش زمان آندیزاسیوندهند که 
ها توسط ل انحلال شیمیایی دیواره حفرهدلیبهاحتمالا (ها حفره

هاي سطحی،بدلیل و کاهش ناهمواري) ترولیتاسید موجود در الک
که در تماس بیشتري با  اييهاي اکسیدانحلال ناهمواري

روي فاصله  است کهصورتیدراین . استشده ،اندالکترولیت بوده
ها در هاندازه حفر. اي تاثیر چندان مشهودي نداشته استحفرهبین

ترین نانوساختار منظم. استشدهمشاهده nm 170 -100حدود 
  .گردیدمشاهده 5اکسید آلومینیمی در نمونه شماره 

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  
  
، 4) هاي شماره الف، نمونه برابر  50000با بزرگنمایی  SEMتصاویر :  3شکل

  5) و ج 3) ب
 

آندیز شده در هاي انجام شده بر روي نمونه EDXآنالیز      
در ساختار اکسید آلومینیم  بیشترین سهم. استآورده شده 4شکل

منیزیم (باشندرا بترتیب آلومینیم، اکسیژن و منیزیم دارا می متخلخل
این نتایج در تطابق خوبی با نتایج مربوط به  .)است ناخالصیعنصر 

-می) ورق آلومینیوم(آنالیز تعیین خلوص کوانتومتري ماده اولیه 

و  4لازم به ذکر است که عنصر طلاي مشاهده شده در شکل .شدبا
-منظور آمادهها بهدهی نمونهمربوط به پوشش )پیک صفر(پالادیم 

سازي براي عکس برداري توسط میکروسکوپ الکترونی روبشی 
)SEM (باشدمی.  

  عناصر آن و درصد 3 نمونه EDXآنالیز :  4شکل
  تشکر و قدردانی

آقـاي   هـاي هـا و راهنمـایی  دارم از همکـاري یبر خود لازم م ـ     
نازك دانشـگاه فردوسـی مشـهد    مجتبی محمدي در آزمایشگاه لایه
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