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  چكيده

 ـ  شـعاع روش كندوپاش كه بهوميركونيد زيتري نيهاهي لاي برخواص ساختارC˚450-100در محدوده هير لاي زير دمايق تاثين تحقير اد  ـ زي رويوني ر ي

 ـط (RBSز ياستفاده از آنالها با هين ضخامت لايتع. است قرار گرفته يبررس است، مورده شده يكون تهيليشه وسيه شيلا    )درفـورد  رايف پـس پراكنـدگ  ي

 ـ بر م  C˚400ش دما تا    ي  نشان داد كه با افزا      XRD جينتا. استشده انجام   )Xپراش پرتو    (XRDز  ي با توجه به آنال    يستالي كر ي فازها نييتعو  يزان بلـور  ي

 ـركونيزتـرات   ين فـاز    ]111[ دماها جهت    يدر تمام . افته است ي بالاتر، كاهش    ي در دما  يوم افزوده شده ول   يركونيترات ز يشدن فاز ن    يح ـيوم جهـت ترج   ي

 ـ توانـد بـه دل  يافتـه كـه م ـ  يش ي افـزا C ˚100ي بالاتر نسبت به دمـا ي در دماهاZrNهيضخامت لاكه   نشان داد RBSج ينتا. است     ليش تـشك يافـزا  لي

ه وكاهش اندازه دانه مربـوط  يلا يش چگالي به افزاC450˚ يز كاهش ضخامت در دمايش اندازه دانه باشد و نيه وافزايل لاي تشك يبرا  Zr-N يهامونومر

 . است

  

  .RBS  وXRD، يونيكه پرتو يوم، باريركونيد زيترين : كليدييواژه ها
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Abstract 
In this study the effect of substrate temperature on the structural properties of zirconium nitride (ZrN) coatings prepared by 

ion beam sputtering on the glass and silicon substrates was investigated. Rutherford Back Scattering (RBS) and X-Ray 

Diffraction (XRD) analyses were performed to evaluate the coating thickness and structure respectively. The ZrN coatings 

presented a preferential crystalline orientation following the [111] axis at all temperatures. RBS results showed an increase in 
coating thickness with the increase of temperature up to 400˚C due to reaction kinetic for the formation of Zr-N monomers. 

The decrease of thickness at 450˚C is probably due to the increase in coating density and decrease in grain size at this 

temperature.  
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 مقدمه

 ـ(NaCl) دي ـم كلريسد وم ماننديركونيز ديتري نساختار  ي مكعب

 ـ تركيرومتياسـتوك سـاختار . است(fcc) مركز سطح   ZrNب ي

 ي فلـز  يكي و با خواص الكتر    ييدار با رنگ طلا   يتنها حالت پا  

  ]. 1[باشد يآن م

 ي و مقاومت در برابرخوردگ    ييايمي ش يداري ذوب بالا، پا   يدما

 ـتريباعث شـده كـه ن    مختلـف  يهـا  وم در حـوزه ي ـركونيد زي

ت   ي ـونـدگر جوزفـسون، بـه عنـوان گ        يدرپ:  از جمله    يكاربرد

 به عنـوان سـد      �] MESFET] 2يستورهاي ترانز يتكنولوژدر

  اسـتفاده مـورد Cu/Si  اتـصال و] p+/n ]  3راتـصالات دنفوذ 

ــ ــگيقرارم ــترين]. 4 [ردي ــركونيد زي ــاختاري ــواص س ، يوم خ

 را آشـكار سـاخته كـه از         ي جالب يكي و الكتر  يكي، اپت يكيمكان

 فلز نشانده شـود     ي كه رو  ياست كه زمان  ني، ا ژه آن يخواص و 

ه يشود رفتار شب   يه نشان يق لا ي عا ي كه رو  ي و زمان  يتار فلز رف

 بــا ZrNه يــســاختار لا ].5[دهــد يق از خــود نــشان مــيعــا

ه ي، مانند لا  ينشانهي مختلف لا  ياهر و با روش   ي متغ يپارامترها

 ـ پــالس لينـشان  ، ]6[ يونيــكـه  ي همــراه بارينـشان هيــزر و لاي

] 1[خـلا بـه روش قـوس     ينـشان هيلاو] 7[ون پلاسما   يداسيترين

 با توجه يادي زيمطالعات تجرب . گرفته است قراريمورد بررس

 ـتريتروژن در سـاختار ن    يزان ن يبه م        وم انجـام شـده     ي ـركونيد ز ي

)    111(هـا صـفحه     هي لا يحيكه نشان دادند جهت ترج    ] 9 و 8[

ه ي ـلاري ز ير دما ييها با تغ  هيكروساختار لا ي م يوابستگ. باشديم

] 1[و همكـارانش   ايز توسط سـابرامان ي نdcش كندوپاشبه رو

 آن يومتريوم و اسـتوك يركونيد زيتريه نيساختار لا . شديبررس

  ]. 10[ل شود كنتريه نشانين لايه در حيلاري زي تواند با دمايم

ــته ــه لاي ــتريه ني ــركونيد زي ــه دلي ــوم ب ــه  يل اي ــسبت ب ــه ن نك

 ـن بـه دل   يار حساس است و همچن    يژن بس يحضوراكس دم ل ع ـ ي

 يق بررس ين تحق يدر ا . ار مشكل است  ياش بس ي حرارت يداريپا

 ـ ز يدما  ـ لا يار خـواص نانوسـاخت    يه بـر رو   ي ـلاري  ـتريه ن ي د ي

 كون به روش  يليشه و س  ي ش ي شده بر رو   ينشانهي، لا وميركونيز

 ي مختلف مورد بررس   ي در دماها  (IB1)يونيكه  يكندوپاش بار 

 .قرار گرفته است

                                            
1. Ion Beam Sputtering.  

  ش هايواد و روش آزمام

ك، ي در دستگاه آلتراسـون    P(100) يكونيلي و س  شهي ش يهاهيلا

 ـقـه تم  ي دق 20 مـدت    يدر حمام استون و الكل بـرا       ز شـدند،   ي

 ـ كرده، لاتروژن آنها را خشكيسپس با گاز ن    ـتري نيه نـشان ي د ي

Torr510 ساعت در خلا حدود    3، به مدت    وميركونيز  ي برا −

و  ي واكنــشيهــاگــاز.  مختلــف انجــام شــده اســتيدماهــا

يپاشكندو
2NوAr    درمحفظه خلا وارد و     28 به   12 به نسبت 

 يوميكونري به سمت هدف زkV2/2ل پلاسما، با ولتاژيبا تشك

هر نمونه به طـور جداگانـه       . اندل شده ي گس )8/99(با خلوص   

 ـ در RBSز يآنال. ش شد ي مختلف آزما  يدر دماها  ك محفظـه  ي

 از دو يبيط خلا كه توسط تركياستاندارد بر همكنش تحت مح  

 ـ و توربو مولكولار تـا م      يپمپ روتار   خـلا   mbarr 6-10زان  ي

ها ودرصد عناصر موجود در هين ضخامت لاي تعيبرا. شوديم

.  پراكندگ رادرفورد استفاده شده است     يف سنج يه از ط  يهر لا 

ه ي شب SIMNRAز با استفاده از نرم افزار       ي مورد آنال  يهانمونه

 ـتري ن يهـا از چگـال    هي لا ن ضخامت ي تع يبرا. اند شده يساز د ي

 بـا   RBSز  يآنـال . شـود يوم در حالت بالك استفاده م ـ     يركونيز

 ـو تحـت زاو    MeV2ياستفاده از انـرژ    درجـه انجـام    165ه  ي

هـا از   نمونـه ي و بلـور   يسـاختار  خواص ي بررس يبرا. گرفت

دستگاه استفاده شده .  استفاده شدX (XRD)ز پراش پرتو يآنال

Philips مدل  PW1800   ي بـا لامـپ آنـد Cu   بـوده اسـت .

  .  انجام گرفتmA30 اني وجرkV40 با ولتاژXRDزيآنال

  

  ج و بحثينتا

 X -ج پراش پرتوينتا. 1

 ي شده بر روينشانهي لايها مربوط به نمونهXRD ينمودارها

ن نمودارهـا بـا نـرم    ي ا.اندهنشان داده شد) 1(، در شكل  شهيش

 ـز بـا م   يشدن نو  كم ي رسم و برا   Originافزار    نقطـه   5ن  يانگي

 تـك  همانطور كه از نمودارها مشخص اسـت،  .اندهموار شده

 ـ كر يهـا  در جهـت   NaCl بـا سـاختار    ZrNيفاز مكعب   يستالي

همانطور كه  . رشد كرده است  ] 311[و  ] 222[،  ]220[،  ]111[

ه ي ـلاري ز ي كه دما  يشود هنگام يممشاهده  )  الف. 1(درشكل  

C˚100    وم شروع بـه رشـد    يركونيد ز يترين) 111( است صفحه
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 ـكند و همزمان پ   يم د ي كـه مربـوط بـه فـاز اكـس          يگـر يك د ي

وم واكـنش   ي ـركونين دمـا ز   يدر ا . رديگيز شكل م  يوم ن يركونيز

ه مـشاهده   ي سطح لا  يافته هم به صورت فاز جداگانه در رو       ين

ه ي  ته  C˚300هيلاري ز يماكه درد ) ب.1(ر شكل   نمودا. شوديم

د يتري فاز نيبرا] 111[ را در جهت يحيشده است صفحه ترج   

، )220(ك مربـوط بـه صـفحات        يدهد و پ  يوم نشان م  يركونيز

ــرا) 222(و ) 311(، )200( ــ ايب ــي ــاز مــشاهده م . شــودين ف

از فـاز   ) 220(و  ) 111( مربوط به صفحات     يهاكين پ يهمچن

   .شوديز مشاهده ميوم نيكونريد زياكس
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 ـبر شدت پ ) ج. 1شكل (C˚400ه به يلاري ز يش دما يبا افزا  ك ي

شـود و از شـدت و   يوم افزوده م  يركونيد ز يترين) 111(صفحه  

 C˚450 يدر دما. وم كاسته شده است يركونيد ز يزان فاز اكس  يم

، صفحه شود كه مجدداي مشاهده مZrN) 111 (اگر چه صفحه

 كاسته شده اسـت و      ي از شدت آن تا حد     ي است ول  يحيترج

ــر م ــدر عــوض ب ــسي ــاز اك ــ در لايديزان ف ــده ي ــزوده ش ه اف

   ).د. 1شكل(است
ش دمـا  ي كه با افزا  توان گفت ي م XRDف  يج ط يبا توجه به نتا   

ت فاز  يفيافته و ك  يش  ي افزا ZrN) 111(ك  ي شدت پ  C˚400 تا

 ـي يوم بهبود م  يركونيترات ز ين ل ي بـالاتر، بـدل  يدمـا  دريابد ول

لازم بـه   .  شـود  يت آن كاسته م   يفيك از ك  ين پ يكاهش شدت ا  

تـرات  يفـاز ن ]  111[ دماهـا جهـت   يذكر اسـت كـه در تمـام       

  .ماندي مي باقيحيوم جهت ترجيركونيز
  

  

20 30 40 50 60 70 80
0

200

400

600

800

1000

1200

1400

T
3
=400

o
C

Z
rN
(2
2
2
)

Z
rN
(3
1
1
)

Z
rN
(2
2
o
)

Z
rN
(2
0
0
)

ZrN(111)

In
te
n
s
it
y
(a
.u
)

2θ2θ2θ2θ

Z
ro

2
(1
1
1
)

(deg)

  

20 30 40 50 60 70 80
0

200

400

600

800

1000

T
4
=450

o
C

Z
rN
(2
2
2
)

Z
rN
(2
2
0
)

Z
rN
(2
0
0
)

ZrN(111)

In
te
n
s
it
y
(a
.u
)

2θ2θ2θ2θ

Z
rO

2
(1
1
1
)

Z
rO

2
(2
2
0
)

(deg)

  
  

  وم بايركوني، فاز زC100از بالاتر يگر در دماهاياز طرف د

گر به صـورت مـستقل وجـود        ي، د يديتريل شدن به فاز ن    يتبد

 ين پارامترهــايسه بــيــ بــا مقايحــيجهــت ترج.  نــدارد

ــاميترمود ــرژيكين ــد ان ــرژي، مانن ــطح و ان ــششي آزاد س        ك

  طيراـشود كه شيجه مـين نتـين چنيبنابرا]. 1[شود ين مـيمع

)���(  

)�(  

)�(  

)
(  

  .C˚450) د  C˚400)   جC ˚300)  بC˚100) مختلف  الف ي از كه در دماهاXRDف يط.1شكل 
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 ـ مورد اسـتفاده در ا     ي دردماها يكيناميترمود  يق بـرا  ي ـن تحق ي

 يش دمـا، انـرژ  يبا افـزا . مناسب تراست) 111(رشد صفحات   

 ـ ي، افزا  جذب سطح شده   يها اتم يجنبش نـد  يابـد و فرا   ييش م

ك واكـنش   ينتيهـا و س ـ    مرز دانه  ييز جابجا ي و ن  يپخش سطح 

عوامل ذكر شـده در     . رديگيتروژن شدت م  ي و ن  وميركونين ز يب

ــود خــواص كر ــبهب ــ لايستالوگرافي ــوثري ــده م ــا. ن       يدر دماه

ــالاتر  ــا مقا) C˚450(بــ ــبــ ــرژيــ ــتري آزاد نيسه انــ د                  يــ

):336/( وميــــــركونيز molkJZrN ا يــــــركوني و ز −

)/1080:( 2 molkJZrO  ـركونيم كـه ز   يشـو يممتوجه − ا ي

وم بـا   ي ـركونيونـد ز  يپ. باشـد يتر م داريترات پا ينسبت به  فاز ن    

تواند بـا توجـه بـه       ي كمتر م  ي حرارت يداريل پا يتروژن به دل  ين

 يديل فاز اكس  يشكسته شده و موجب تشك    )  2(و  ) 1(روابط  

  .شود

2
2

1
NZrZrN +→ )1         (                                 

22 ZrOOZr →+ )2   (                                        

ك ي ـش شـدت پ   ي افزا وZrN)111(ك صفحه   يكاهش شدت پ  

توانـد بـا توجـه بـه        ي م C˚450ي در دما  ZrO2) 220(فحه  ص

توانـد بـه    يه م يژن در لا  يحضور اكس . ه شود يمطالب فوق توج  

 ي مـصرف ينـه و گازهـا  ي زميهـا ژن در گـاز   يل حضور اكس  يدل

 ي موجـود در نوشـته هـا       يج بدست آمده با داده ها     ينتا. باشد

ك  يــدنز] 11 [ و همكــارانشيو بهــاوانس وار] 1[ا يســابرامان

] 12[هـا بـا اسـتفاده از فرمـول شـرر      اندازه بلـورك  .  باشديم

 X ،θ طول موج اشعه λها،  اندازه بلوركDكه در آن )3رابطه(

شود كه در يباشد محاسبه ميك مي پي پهناβ ويه پراكندگيزاو

.ه شده استيارا) 1(جدول 
     

  

θβ

λ

cos

9.0
=D )3(

                                         
 

 دارنـد و    ينييها تحرك پا  اتمن است آد  ييه پا يلاري ز ي دما يوقت

 ـ جزايري ـگشدن و شكليال به هستهيتما پـس   ر كـم شـده   ي

 دمـا   يوقت. شوديد م ي كوچك به صورت منفرد تول     يهاوركبل

 يهـا و مرزدانـه بـر رو       ها، بلورك ابد تحرك آداتم  ييش م يافزا

افته و اندازه يش ي افزايسم انتشار سطح  يسطح با توجه به مكان    

كاهش اندازه بلورك ها مطابق     ]. 1[شود  يتر م ها بزرگ بلورك

زان غلظت  يش م ي افزا تواند به ي م C˚450 ي، در دما  )1(جدول  

 يهـا  احاطه شدن خوشهديشا. ه مربوط باشديدر لاZrO2 فاز 

 كـاهش نـرخ     ي برا يا، عامل يركونيوم با ذرات ز   يركونيد ز يترين

نمودارآرنيـوس  .  باشـد  يوم م ـ يركونيد ز يتري ن يهارشد بلورك 

10)(مربوط به لگاريتم اندازه بلورك ها بـر حـسب          13 kT −−

 
  .] 13[نشان داده شده است) 2(در شكل ) 4رابطه (

)4   (                                   
KT

E
ALnD a+=  

Ea            هـاي   انرژي فعـال سـازي لازم بـراي رشـد بلـوركZrN 

، ) 3(شكل  .زده شده است  ني تخم kJ/mol27/7شد،  درحين ر 

. دهدي مختلف نشان ميرات ثابت شبكه را برحسب دماهاييتغ

ر ثابت شبكه با اسـتفاده از قـانون بـراگ،           ين نمودار مقاد  يدر ا 

θλ sin2dn =،)( 222 lkhda  a كه در آن       =++

لـر  ي ميس هـا ي انـد (hkl) فاصـله صـفحات و    dثابت شبكه ،    

    يش دمـا  يمطـابق شـكل بـا افـزا       . هستند، محاسبه شده است   

 ـي اسـت    ير ثابت شبكه نزول   يي تغ يه روند عموم  يلاريز  بـه   يعن

 ـم) 3(با توجه به شكل     ( استاندارد   ياهر نمونه يسمت مقاد  ل ي

 ـ غالبـا بـه دل     PVDجاد شـده بـه روش       ي ا يهاهيلا. كنديم ل ي

جاد يلم اي و در فيستالي در شبكه كري ساختاريهاوجود نقص

 T1 T2 T3 T4 كد نمونه

(˚C) زير لايهي دما  

(oA)ثابت شبكه  

(nm) بلوركها اندازه   

)111(شدت پيك صفحه   

100 

680/4  

4/20  

34/350  

300 

652/4  

4/24  

50/914  

400 

654/4  

7/30  

03/1394  

450 

638/4  

8/16  

64/821  

  . مختلفيدماها درZrNمونه نXRDز ياز آنالج حاصلي نتا.1جدول
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  . مختلفي در دماها ZrNهي نمودارآرنيوس اندازه بلورك ها لا.2شكل 

  

            سه باي در مقاZrN)111( ثابت شبكه با صفحات.3شكل 

  .مقدار استاندارد

  . مختلفي در دماهاZrNب ساختارنمونه يضر. 4شكل 
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ها موجب انحراف ثابت    ن تنش يباشد كه ا  ي تنش م  يشده دارا 

  .شوندير استاندارد ميشبكه از مقاد
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L
n
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1000/T(k)

E
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ز يها و ن  ع مجدد اتم  ي، با توز  ي جنبش يش انرژ يل افزا يدما به دل  

 ين به معنا  يباشد كه ا  ياهش تنش را دارا م    ت ك يها قابل دانهمرز

از ]. 1 [باشـد ير استاندارد م ـ  يسمت مقاد ل پارامتر شبكه به     يم

تـروژن،  ي ن ين شدن آن به جـا     يگزيژن و جا  ي وجود اكس  يطرف

 ـتواند بـه دل   يم  ـ ب يويت الكترونگـات  يل خاص ـ ي ژن، يشتر اكـس  ي

هـا   نمونـه  يب ساختار يضر. موجب كاهش پارامتر شبكه شود    

  : محاسبه شده است) 5( مختلف با توجه به رابطه يهادر دما

Texturecoefficient
∑

=

hkl

hklI

I111 )5       (                       

ن رابطه يكه در ا  
111I  111(ك مربـوط بـه صـفحه        ي ـ شدت پ (

 ZrN صـفحات مختلـف    يلر برا يس م ي، اند hkl نمونه و    يبرا

) 4(نمـودار شـكل   جه بدست آمـده در    ينت. باشنديجاد شده م  يا

ن يشتري ـشـود ب  يكه مشاهده م ـ  همانطور. نشان داده شده است   

 ـ    يضر          حـدود    يوط بـه نمونـه در دمـا       ب ساختار صـفحه مرب

C˚400است .  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

   RBS زيج آنالينتا. 2

 ي بــراC˚300يدمــا در ZrNهيــلا RBSف يــط) 5(در شــكل

 چون يمطابق شكل عناصر.  است آورده شدهيكونيليس نمونه

 Si, N,O ,Z  اسـتفاده از  . انـد  شـده ييناسـا در نمونـه فـوق ش

 حـسب واحـد   ه ها بـر   ي شده ضخامت لا   يه ساز ياطلاعات شب 

µm      ه ي ضخامت لا  .رسم شده است  ) 6( نسبت به دما درشكل

افته يش  ي افزا C˚100 يه در دما  ي بالاتر نسبت به لا    يدر دماها 

بـا  . ابـد يياهش م ه ك ي دوباره ضخامت لا   C˚450 يدما در يول

 پارامترها ثابت بوده ي تماميه نشانيند لا ينكه در فرآ  يتوجه به ا  

جـه گرفـت كـه      يتـوان نت  يكند م ير م ييه تغ يلاري ز يو فقط دما  

 ـ ز ي بـه دمـا    ينـشان هيآهنگ لا   ـر لا ي  يبـستگ .  دارد يه بـستگ  ي

 به دما، از جمله يز هسته بندي و نN و Zrنيك واكنش بينتيس

   .ر گذارندي تاثيه نشانير آهنگ لا هستند كه بيعوامل

هـاي  هـا و نمـودار  با استفاده از اطلاعات بدست آمده از طيف   

 نمونه ها   Pfتوان فاكتور     مي  RBSشبيه سازي شده  به كمك       

 فـاكتور   .را محاسبه كرد كه معياري از بهم فشردگي لايه است         

Pf14[شود يمحاسبه م) 6(ها با استفاده از رابطه  نمونه : [  
  

)6                        (                     

A

t
ND

SAD
Pf

××

×
=

0

1510  
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SAD×10كه در آن  
15 (atom/cm

2
 چگـالي پكينـگ اتمـي       (

 Nچگالي ,SIMNRA Dسازي شده به وسيله نرم افزارشبيه

,ZrN10×6.2(عدد آووگادرو
23(  ،t   ضـخامت لايـه   (cm)  

  ملاحظـه ) 7(نمـودار شـكل   باتوجه بـه    .  وزن اتمي است   Aو

 نمونه ها افزايش پيدا كرده است كه اين Pfشود كه فاكتور    مي

ش دمـا  يبيشتر لايه با افـزا  تر شدن و فشردگيبه معني چگال

 توان ي، م C˚450 يش ضخامت تا دما   يدر رابطه با افزا   . است

   ZrNه ي ـل لاي تـشك ي را براZr-Nيشتر مونومرهايل بيتشك

ش ضـخامت ذكـر     ي افـزا  يل اصل يه ، دل  ير لا ي سطح ز  يروبر  

ــرد ــه. ك ــارتب ــا ي ديعب ــر در دماه ــرا يگ ــده ش ــر ش ط ي ذك

 لذا ، مناسب بودهZrNه يل و رشد لاي تشكي برايكيناميترمود

كـاهش ضـخامت    C˚450 يدر دما . ابدي يش م يضخامت افزا 

هـا مـرتبط    ز كاهش اندازه بلـورك    يه و ن  ي لا يش چگال يبه افزا 

تروژن از سطح   ي ن يها اتم يده واجذب يگر پد ي د يز طرف ا. است

 ـز در كـاهش ضـخامت لا     ين  يرفتارهـا .  مـوثر اسـت  ZrNه ي

 ـ ز ي با توجـه بـه دمـا       ZrNه  ي در رشد لا   يمشابه  ـر لا ي ه در  ي

  ].15[ گزارش شده است يقات علميتحق

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  يريجه گينت

 در يه نقش مهمير لاي زيدهند كه دماين م نشاXRDجينتا

توان  يكه با كنترل دما م ي داراست بطورZrNه يل لايتشك

 هيت لايفيش دما كيبا افزا. ت بالا بدست آورديفي با كياهيلا

 يت پوشش به مقدار كميفي كC˚450 يش و در دمايافزا

 نشان داد كه ضخامت RBSج ين نتايهمچن. ابدييكاهش م

 C˚450 يابد ودر  دماييش مي افزاC˚400 ي تا دماZrNه يلا

با توجه . ابدييها كاهش مل كوچك شدن اندازه بلوركيبه دل

       ،C˚450-100  ييج بدست آمده در محدوده دمايبه نتا

 يكيناميط ترمودي شراC˚400 ي توان اظهار داشت كه دمايم

جاد يت مناسب ايفيبا ك ZrNه يل لاي را در جهت تشكيمناسب
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