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  چكيده
و اندازه ذرات  بررسي مورفولوژي پودر. است) السپيا الكترو(پالسي  دهي شيميايي هاي توليد پودر مس با خلوص بسيار بالا، رسوب يكي از روش

ست كه پودر بر روي آن ا يتديكي از اين عوامل جنس كا ، پارامترهاي زيادي موثر هستند،اين پودردر توليد . مس هدف اين تحقيق بوده است پودر
. ، تيتانيم و طلازنگ نزن مس، آلومينيم، سرب، فولاد: د ازانتخاب شدند كه عبارتنكاتد به عنوان  اي از جنس هاي مختلف زيرلايهاين بنابر .نشيند مي

يابي  مشخصه (EDS)سنجي تفرق انرژي  و طيف (SEM) و ميكروسكوپ الكتروني روبشي (XRD) هاي پراش اشعه ايكس حاصل با روش هايپودر
آلومينيم  و )ايجاد ريزدانه ترين پودر( تد براي سنتز پودرطلا بهترين كا  نتايج نشان داد كهاز نقطه نظر كاهش اندازه دانه و راندمان جريان، . ندشد

  .باشد بدترين كاتد مي
  

  :كلمات كليدي
  كاتد ،پالسپودر مس، الكترو 

  
  
  مقدمه -1

 10كوچكتر از (هاي اخير سنتز پودرهاي ريزدانه  در سال
پودر . توجهات زيادي را به خود جلب كرده است) ميكرون

طور ه سته فيزيكي و شيميايي، بريزدانه مس به دليل خواص برج
گسترده در روانكارهاي روغني، خميرهاي هدايت الكتريكي، 
پزشكي، فيلترهاي بيولوژيكي و ديگر مقاصد مورد استفاده قرار 

از  هاي مختلفي پودرهاي ريزدانه مس به روش .]2-1[ گيرد مي
 اتميزه كردن، احياي اكسيد مس، رسوب شيميايي و جمله

 ها، پودر توليد از بين اين روش. شوند توليد ميالكتروشيميايي 
  ام ـاستحكلوص، ـروشيميايي داراي بالاترين خـروش الكتشده به 

  
پودرهاي ريزدانه  ].1[ خام مناسب و ميزان اكسيژن كمتري است

هاي مختلفي از جمله اتميزه كردن، احياي اكسيد  مس به روش
از بين . شوند مس، رسوب شيميايي و الكتروشيميايي توليد مي

روش الكتروشيميايي داراي ها، پودر توليد شده به  اين روش
استحكام خام مناسب و ميزان اكسيژن كمتري بالاترين خلوص، 

 ]1[ است

هاي  ن به بررسي توليد پودر مس از محلولبسياري از محققي
يا پتانسيواستاتيكي هاي گالوانواستاتيكي  روشاسيدي سولفاتي به 

اغلب آنها به بررسي مورفولوژي پودر حاصل . ]6-1[ اند پرداخته
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حدي  ولتاژهاي بيشتر و كمتر از دانسيته جرياناضافه در 

، پارامترهاي زيادي بر اساس نتايج بدست آمده بر. اند پرداخته
 ،دناراص فيزيكي و شيميايي پودر تاثير دوروي مورفولوژي و خ
روژن آزاد شده، ولتاژ، ميزان هيداضافه  توان كه از جمله آنها مي

سيد، دما، فاصله و دانسيته جريان، غلظت يون مس، غلظت ا
با توجه . نام برد را سرعت حركت الكتروليت جنس الكترودها و

صورت ه تواند ب يبه اين پارامترها، مورفولوژي پودر حاصل م
براي توليد پودر مس،  .]6-3[ گل كلمي باشد اي، دندريتي و دانه

روي چسبندگي بر اي تركيب شوند كه  ونهگه ايد بب پارامترها
از  ،راحتي از روي كاتد جدا شونده الكترود نداشته باشند و ب
ه اي باشد كه از لحاظ اقتصادي ب گونهه طرفي راندمان كاتد بايد ب

   .صرفه باشد
ر تعيين كننده و روش الكتروليز بسياه نوع كاتد در پوشش دهي ب

رلايه به جنس كاتد چسبندگي پوشش به زي زيرا ،مهم است
اي انتخاب  گونهه اما در توليد پودر بايد پارامترها ب. بستگي دارد

. راحتي جدا شوده د كه چسبندگي به حداقل برسد و پودر بنشو
ون فلز غلظت ي. ي در اين مورد دخيل هستندهاي مختلفرپارامت
، دانسيته جريان بالا، غلظت اسيد بالا و در محلول الكتروليت كم

علاوه بر آنچه گفته ]. 7[ اتد از جمله اين عوامل هستندجنس ك
بر روي نرخ  دتوان خاصيت تبادل الكترون كاتد هم مي ،شد

اندازه ذرات رسوب اثر  رسوب دهي، مورفولوژي رسوب و
  .داشته باشد

) مصرف شدني يا مصرف نشدني( آندتحقيقاتي بر روي اثر نوع 
لكتروليز انجام روش اه بر روي خواص پودر مس توليد شده ب

به بررسي سينتيك و خواص  ]9[كاراواستوا . ]8[شده است 
ه پرداخت روي و آهنبر روي كاتدهاي آلومينيم،  رسوب مس

ست كه با ا موردي كه در اين كاتدها مطرح است، اين .است
برخي  ،دهد قرار گرفتن كاتد در محيط اسيدي دو حالت رخ مي

لايه پسيو روي آنها ايجاد گرفتن در اسيد، يك  كاتدها با قرار
شود و برخي ديگر شروع به  شده و مانع خورده شدن آنها مي

  ].9[ كنند خورده شدن مي

هاس و  ].10[ مس است ،ترين كاتد مورد مصرف رايج
روش سونوشيميايي بر ه به سنتز نانوپودر مس ب ]11[همكارانش 

آنها به اين نتيجه رسيدند كه . روي كاتد طلا پرداختند
 .فولوژي ذره تشكيل شده به جنس زيرلايه هم بستگي داردمور
 .توليد كنندخوبي توانستند بر روي زيرلايه طلا، نانو پودر ه آنها ب

نيز به سنتز نانوپودر طلا با مورفولوژي ] 12[ شكو و همكاران
در  ]13[ هاس و همكارانش. هرمي بر روي زيرلايه طلا پرداختند

 .روي كاتد تيتانيمي پرداختند بر تحقيقي ديگر به سنتز پودر مس
اولتراسونيك به عنوان كاتد  دستگاه باپر از آنهادر تحقيق 

 ،صنعتي جهت توليد پودر مس ترين كاتد پرمصرف .شد استفاده 
از كاتد سربي استفاده نيز ] 14[ژو و همكارانش . ]7[ سرب است

 .ها در سنتز پودر مس پرداختند كردند و به بررسي اثر افزودني
 ]8[ شو تساوكا و همكاران ]16-15[ شچولوسكايا و همكاران

كاتد  .توليد كردندبر روي كاتد فولاد زنگ نزن را نانوپودر مس 
ش انواكر و همكار .]19-17[مورد استفاده ديگر، پلاتين است 

حمام به توليد و بررسي موفورلوژي پودر مس در سلول  ]10[
در  ]19[اووياس  .وداز جيوه ب كاتد جنس. پرداختند دولايه

 .پرداختآلومينيم  تحقيقات خود به سنتز پودر مس بر روي
بر روي  را پودر ريزدانه مس ]20[لوكومسكا و همكارانش 

توليد طلا، پلاتين و فولاد زنگ نزن  بسيار ريز از جنس كاتدهاي
  .كردند

نكته اي كه در اكثر تحقيقات بالا بارز است، اين است كه اغلب 
العه تاثير جنس كاتد بر مورفولوژي و خواص پودر آنها به مط

اغلب آنها از همان ابتداي تحقيق يك جنس . نپرداخته اند
مشخص از كاتد را انتخاب كرده و تا انتهاي تحقيق از همان 

از اين رو فقط به ذكر جنس كاتد مورد . جنس استفاده كرده اند
مورد مقايسه زيرا كه نتيجه اي در  ،استفاده آنها بسنده شده است

 .جنس كاتد در كار آنها موجود نبوده است

پارامتر جنس كاتد به عنوان متغير انتخاب شد و  ،پژوهشدر اين 
شش فلز به عنوان كاتد . بقيه پارامترها ثابت نگه داشته شد

مس، آلومينيم، سرب، تيتانيم، : ند ازبود انتخاب شدند كه عبارت
گالوانواستاتيكي انجام شد  روشه ها ب آزمايشتمام . فولاد و طلا
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مورد بررسي قرار  ،و مورفولوژي پودرو اندازه ذرات پودر 
  .گرفت

  
  مواد و روش تحقيق -2
  مواد - 2-1

. آند انتخاب شد به عنوان %9/99مس كاتدي با خلوص بالاي 
اسيد سولفوريك با ، )CuSO4.5H2O(سولفات مس پنج آبه 

مرك آلمان،  ركت، استون و اتانول، از ش)H2SO4(% 96خلوص 
فلزات  ،براي كاتد .به عنوان مواد اوليه مورد استفاده قرار گرفتند

صورت خالص و با خلوص ه آلومينيم ب و مس، سرب، تيتانيم
. فولاد تهيه شده از جنس زنگ نزن بود. تهيه شدند% 99بالاي 

بر روي پوشش طلا براي كاتد طلا، زيرلايه مس انتخاب شد و 
 BIO-RAD, E5200 Auto Sputter(دهنده  آن با دستگاه پوشش

Coater( بودميكرون  5/0حدود   ضخامت پوشش .شد ايجاد. 

  
  سنتز - 2-2

وسيله ه روش گالوانواستاتيك و به پودر مس ب ،پژوهشدر اين 
با دقت دو رقم اعشار در نمايش ولتاژ  )SL20RPC-IPC(ركتيفاير 

مان روشني صورت پالسي و با زه جريان ب. و جريان، توليد شد
. ميلي ثانيه انتخاب شد 8/0ميلي ثانيه و زمان خاموشي  2/0

در هر . آمپر بر سانتيمتر مربع بود 2/0ميانگين دانسيته جريان برابر 
دو  عنوانبه ) ميليمتر 40ميليمتر در  25( دو قطعه فلز ،آزمايش

جنس آند از مس بود و جنس كاتد در هر . الكترود استفاده شد
الكترودها پس از شستشو با آب سطح . كرد مي آزمايش تغيير

، SiC (120 ،240 ،360از جنس (ديونيزه شده، با كاغذ سنباده 
به منظور چربي زدايي به در ادامه . صيقلي شدند 1200و  600

 BANDELIN( در حمام اولتراسونيك و دقيقه در استون 10مدت 

sonorex, 30W( كشي و پس از آبسطوح الكترودها  .قرار گرفتند
اين . شدند% 10خشك كردن، بلافاصله وارد اسيد سولفوريك 

 دقيقه و 5ي، به مدت به منظور حذف اكسيدهاي سطح مرحله،
انجام  مجدد بكشيدر ادامه آ .در حمام اولتراسونيك انجام شد

دانسيته جريان  .وارد محلول الكتروليت شدندالكترودها شد و 

به همين دليل  ،شدانتخاب كاتدي دو برابر دانسيته جريان آندي 
وسيله لاك، پوشش ه بيكي از سطوح آند پس از چربي زدايي 

  .شد داده مي
گرم  140( سولفوريك اسيد آب، محلول الكتروليت تركيبي از

در  ها بود و آزمايش) گرم بر ليتر مس 2(فات مس سول و )بر ليتر
ه ب اختلاط مواد اوليه. انجام شد ميلي ليتر 500اي  يك بشر شيشه

سرعت چرخش با  )IKA RH Basic2( وسيله همزن مغناطيسي
، )IKA RH Basic2( گرمكنانجام شد و با استفاده از همزن ثابت 

روبش . شد درجه سانتيگراد رسانده مي 50دماي الكتروليت به 
انجام شد و پودر حاصل  وسيله يك كاردك تميزه پودر ب

ت جلوگيري از به جهچندين بار با آب ديونيزه شستشو شده و 
كه پودر  از آنجايي. اكسيد شدن، داخل اتانول ريخته مي شد

به  ،باشد صورت آگلومره ميه ب مس حاصل از اين روش عموماً
رسانده  ]21[ 5/9محيط به  pH منظور پراكنده كردن ذرات پودر،

وسيله همزن ه دقيقه ب 20پودر حاصل به مدت در ادامه  .شد
دقيقه در حمام  40به مدت و سپس  هم زده شد مغناطيسي

 كورهوسيله ه ب هادر پايان، پودر. قرار داده شداولتراسونيك 
)Oven( ندشددرجه سانتيگراد خشك  80ر دماي و د.  
  
  مشخصه يابي - 2-3

، آناليز اوليه كاتديبه منظور شناسايي و اطمينان از خلوص مس 
 پس از. بود% 9/99از  بيشترانجام شد و خلوص مس  كوانتومتري

انجام آزمايش، به جهت بررسي تغييرات غلظت مس در محلول، 
تا خطاي  ناليز تيتراسيون مس قرار گرفتمحلول باقيمانده مورد آ

  .مشخص شودسلول  (Batch) بودن ناپيوسته از حاصل

آناليز پراش اشعه ايكس  توسطخشك مس شناسايي پودر 
)XRD, Xpert Philips( ندازه و ا بررسي مورفولوژي .انجام شد

 ميدان نزديك وسيله ميكروسكوپ الكتروني روبشيه بذره پودر 
)FESEM, CamScan MV2300( طلا  با و پس از پوشش دهي

 Clemex Visionاز نرم افزار  براي بررسي اندازه ذره. انجام شد

  .استفاده شد 3.5.025
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  نتايج و بحث -3

م يكي از مهمترين فاكتورهاي تعيين كننده سينتيك و مكانيز
به  ،پژوهشدر اين . ]20[ نوع فلز زيرلايه است ،جوانه زني مس

روش الكتروپالس بر ه بررسي مورفولوژي پودر مس توليد شده ب
روي كاتدهاي مس، آلومينيم، سرب، تيتانيم، فولاد زنگ نزن و 

بيشترين تاثير بر مورفولوژي بر روي پودر . ه شدطلا پرداخت
بر روي پودر حاصل از كاتد  حاصل از كاتد طلا و كمترين تاثير

  .آلومينيم بدست آمد
  
  مكانيزم رسوب مس - 3-1

، به ترتيب، نشان 2و  1ت واكنش آندي و كاتدي مس در معادلا
  .داده شده است

Cu (آند) = Cu2+ + 2e                  (1) 

Cu2+ + 2e = Cu (رسوب بر روي كاتد)                                   (2) 

 
 

اما  ،صفر است )كاتدي و آندي(تعادلي واكنش مجموع  ژولتا
براي انجام واكنش و داشتن سينتيك مناسب بايستي ولتاژ اعمالي 

ت  و بخش الف، ب، پ 1شكل در . بزرگتر از صفر باشد
ه منطقه رسوب فلز ب :منطقه الف. ]22[ شود پلاريزاسيون ديده مي

ه منطقه رسوب فلز ب :فشرده، منطقه ب صورت پوشش و كاملاً
منطقه رسوب پودر به حالت  :صورت خشن و ناهموار، منطقه پ

منطقه رسوب فلز به  :ت چسبنده و منطقه دانه درشت و بعضاً
. حالت پودر ريزدانه و بدون چسبندگي بر روي سطح كاتد است

بايد در منطقه  ، اضافه ولتاژ و دانسيته جريانپس براي توليد پودر
بايد دانسيته جريان و  در توليد پودر مس، عملاً. قرار بگيرد "ت"

 .استهمراه با تصاعد گاز هيدروژن در كاتد  كهد ولتاژ بالا باش
اين در . كرد ولت تغيير مي 7تا  6ولتاژ بين  ،ها در تمامي آزمايش

 ]22[.مي شودصورت كنترل نفوذي يون كنترل ه فرايند ب شرايط،

  

  

  
تشكيل پودر بسيار ريزدانه همراه با متصاعد شدن ) ت ،تشكيل پودر) پ ،تشكيل رسوب خشن) ب ،تشكيل فلز فشرده) الف : اسيونمنحني معمول پلاريز ):1(شكل 

]22[ هيدروژن
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حاصله از  يپودرها يدهنده مورفولوژ نشان) و - الف( 2شكل 
و طلا،  ينيمسرب، آلوم يتانيم،مس، فولاد، ت يب،به ترت يكاتدها
پس از بود كه  يرهت يا قهوه يباًسوبات تقرر يرنگ تمام. هستند

تيره تر بودن پودرهاي . شد يتر م روشن يخشك شدن كم
. ريزدانه نسبت به پودرهاي درشت به دليل انكسار نور مي باشد

مس خالص  ،كه پودر حاصله داد ينشان م EDSو  XRD يزآنال
، هواگذشت زمان و قرار گرفتن پودر در معرض  بااما . است

كه نشانگر  شد يم يلمتما ياهشده و به س يرهدر كم كم ترنگ پو
  .شدن پودر است يداكس
را   يكاتد مس يپودر مس بر رو يالف مورفولوژ - 2 شكل

 ي،كاتد مس يپودر رسوب كرده بر رو. نشان مي دهد
 يدهطور كه در شكل د همان. بود دست يكو  يكنواخت

و با  يكرو يباًصورت تقره ذرات پودر ب هاي يتدندر شود، يم
دهنده  ب نشان - 2شكل . نانومتر هستند 200ابعاد حدود 

سطح مقطع . است يكاتد فولاد رويپودر بر  يمورفولوژ
از طرف . پودرها حالت كاملاً گرد ندارند ينا هاي يتدندر

 يشكل كل. بزرگتر از حالت قبل است ها يتاندازه دندر ،يگرد
  .است يكسان يباًدر دو كاتد تقر ها يتدندر
كاتد  يدهنده پودر مس بر رو د نشان - 2ج و  - 2 شكل

ها مشخص است،  طور كه از شكل همان. است يو سرب يتانيميت
 يشكل آنها نامنظم و دارا. حالت گرد ندارند ها يتدندر ينا

كاتد  يه پودر حاصل بر رو - 2شكل . است يزت يها گوشه
كاتد  رويبر  يديمشابه پودر تول. دهد يرا نشان م ينيميآلوم

از . ندارد يشكل خاص يچه يباًتقر نيز پودر يناو سرب،  يتانيمت
بزرگتر  ينيميآلوم در پودر كاتد  ها يتاندازه دندر ،يگرد سوي
 يتمام ينعبارت ديگر، ب به. )با توجه به مقياس تصوير( است

 ينيميدانه شدن را كاتد آلوم يزر يبرا يطشرا ينكاتدها، بدتر
كمتر بود  ينيميكاتد آلوم يب كرده بر رووزن پودر رسو. دارد
) يداكس يهلا يلتشك(شدن سطح كاتد  يوپس يلبه دل تواند يكه م

  .باشد رسوب فلز يبرا يازاضافه ولتاژ مورد ن يشو افزا] 9[
. دهد يكاتد طلا را نشان م يو پودر سنتز شده بر رو - 2شكل 
 يهنسبت به بق ها يتطور كه مشخص است اندازه دندر همان

علاوه  .گرد است يباًتقر ها يتدندر يو مورفولوژ يزتركاتدها ر
كاتد  يرسوب كرده بر رو پودر. دارند يكنواختيحالت  بر اين،

مطابق با ( XRD يزآنال. شد يم اتر از كاتد جد طلا  راحت
(JCPDC card No. 04-0836 ]1 [ وEDS يپودر سنتز شده بر رو 

كل نشان دهنده خلوص اين ش ،آمده است 3كاتد طلا در شكل 
مي  XRDبا توجه به دقت آناليز . پودر سنتز شده است يبالا

 يزآنال. توان نتيجه گرفت كه پودر توليد شده، مس خالص است
EDS  با . ارائه شد 100%دوبار عدد هر دو بار انجام شد و در

% 5/99گفت خلوص پودر بيشتر از  توان يم EDSتوجه به دقت 
 يطكاتدها در شرا شدناحتمال خورده علي رغم اينكه . است
محسوس و  ياما عملاً خوردگ وجود دارد،  يقو ياربس يدياس

از دو عامل  يناش تواند يدر كاتد رخ نداد كه م يا قابل مشاهده
قرار گرفتن  -2، )يقهدق 15( يندزمان كوتاه فرا -1: باشد

 يمياييسطح كاتد و انجام واكنش الكتروش يرسوبات بر رو
سطح  يخوردگ يبرا يفرصت كه سطح كاتد يبر رو يايياح

  .نگذاشته است يباق ،)فلز كاتد يداسيونعمل اكس(كاتد 
  
  يريگ يجهنت - 4

مس، آلومينيوم، (جنس هاي متفاوت كاتد  يرتاثدر اين تحقيق 
پودر  يمورفولوژ يبر رو )سرب، فولاد زنگ نزن، تيتانيم و طلا

  :صل شدمورد بررسي قرار گرفت و نتايج زير حامس 
 يارخلوص بس يكاتدها دارا يتمام يشده بر رو يدپودر تول- 1

خلوص  ،ESDو  XRD يزهايآنال وبود،  يزر ياربالا و ابعاد بس
  . كردند ييدرا تا %)5/99بيش از ( پودر يبالا

با اندازه ذرات ندارد، اما  يبر رو ياديز يرجنس كاتد تاث- 2
 يپودرها يولوژمورف يآن بر رو يرتاث، SEMتوجه به تصاوير 

  . شد سنتز شده مشخص 
 يانتخاب شده، پودر سنتز شده بر رو يكاتدها يندر ب- 3

 ها يتابعاد دندر ينطلا كمتردر مورد ابعاد و  ينبزرگتر ينيمآلوم
 پودر حاصل از كاتد طلا به صورت يمورفولوژ. را داشت

  .دبو يكرو هاي يتدندر
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  .طلا) و و ينيمآلوم) سرب، ه) د يتانيم،ت) فولاد زنگ نزن، ج) مس، ب) الف : مختلف از جنس يكاتدها يسنتز شده بر رو يپودرها يمورفولوژ): 2(شكل 
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