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    جريان و دماي حمام آبكاري پالسي بر نانوساختاربررسي اثرات دانسيته

  سرب روي زيرلايه تيتانيمياكسيدپوشش دي
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  چكيده

هاي آبكاري جريان مستقيم و آبكاري جريان پالسي با استفاده از تكنيك Ti/SnO2سرب روي زيرلايه اكسيددر اين تحقيق پوشش الكتروكاتاليتيك دي

لا، متغيرهاي ويژه با ترين توزيع اندازه كريستال و سطحبه منظور ايجاد پوششي با بيشترين زبري سطح،كوچك. از حمام نيترات سرب بدست آمد

     ، SEMدهي با استفاده از ها پس از پوششنمونه. آزمايشگاهي مانند دانسيته جريان و دماي حمام آبكاري پالسي مورد بررسي قرار گرفته است

در اين تحقيق برابر است با ها نشان داد كه شرايط بهينه دما و دانسيته جريان نتايج بررسي. اي مورد بررسي قرار گرفتندسنجي و ولتامتري چرخهزبري
°C 65  وmAcm-2 33 .تا  45هاي با ضخامتي در محدوده سرب توليدي در اين شرايط حاوي نانو پولكاكسيددي مورفولوژي پوششnm 85  و طولي

سرب با قطر متوسطي اكسيدسرب توليد شده در اين شرايط نيز وجود نانوذرات دياكسيدپوشش دي STMتصاوير . است mµ10تا 75/0در محدوده 

  .كندها تأييد ميرا روي پولك nm  21تا 7 در محدوده
  

  .سرب؛ مورفولوژي؛ نانو پولك؛ نانو ذرات، آبكاري پالسيكسيددي :كليدي واژه هاي
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Abstract 

In this paper we present the results of a study on the use of electro-catalytic coating of PbO2 on Ti/SnO2 
substrate. The experiments were conducted using continuous and pulse DC electroplating innitrate type 
electrolyte. Electroplating  parameters, such as, current density and electrolyte temperature were changed to 
produce a coating with a high surface roughness, small crystal size and high active surface area. The samples 
were studied using a number of techniques that included SEM (Scanning Electron Microscopy), roughness 
measurement and CV (Cyclic Voltammetry). The results showed that a combination of 65 ˚C and 33 mAcm-2 

were an optimum temperature and current density that yield a good coating of pure β-phase. The morphology of 
coating that. mentioned above electroplating conditions included nano-flakes with a thickness about 45-85nm 
and 0.75-10 µm length. The STM (Scanning Tunneling Microscopy) observation of the surface revealed that the 
coating also included PbO2 nano-particles with an average diameter in the range of 7-21 nm. 
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 مقدمه

هاي مختلف علم و تكنولوژي مواد نانوساختار از در حوزه

هاي متفاوتي براي روش. باشنداهميت بالايي برخوردار مي

توليد مواد نانوساختار وجود دارد اما روش آبكاري پالسي در 

هاي مواد فلزي به دليل سادگي روش و نانوكريستال توليد

عدم نياز به تجهيزات گران قيمت از اهميت بالايي برخوردار 

سرب بواسطه فعاليت كاتاليتيك مناسب، اكسيددي. است

هاي اسيدي و هدايت الكتريكي خوب، پايداري بالا در محيط

هزينه پايين توليد كاربردهاي وسيعي در صنعت و 

   از كاربردهاي متنوع آن . ]1[مي پيدا كرده استالكتروشي

سرب، به عنوان - هاي اسيدتوان به الكترود مثبت در باتريمي

آند در توليد فلز روي از طريق الكتروليز، در الكتروليز 

   توان سديم براي توليد كلر و در توليد اوزون ميكلريد

    يهاي متنوعي براي توليد آندهاروش. ]2و1[اشاره كرد

مانند روش تجزيه حرارتي،  سرب وجود دارد،اكسيددي

اما فعاليت  .الكتروشيميايي شيميايي و روش روش

سرب توليدي به روش اكسيدالكتروشيميايي دي

هاي روش از. ]3[استها الكتروشيميايي برتر از ساير روش

هاي جريان ثابت، پتانسيل توان به روشالكتروشيميايي مي

. ]3و2[اي و جريان پالسي اشاره كردل چرخهثابت، پتانسي

روش آبكاري جريان پالسي روش قابل اعتمادي براي توليد 

از متغيرهاي . ]2[باشدسرب مياكسيدنانوساختار پوشش دي

توان به دما، دانسيته جريان، مهم در روش آبكاري پالسي مي

   مكانيزم آبكاري. كاري و فركانس پالس اشاره كردچرخه

در آبكاري . است سرب با آبكاري فلزات متفاوتسيداكدي

حاوي اكسيژن كه از  يهاي سرب با اجزاسرب يوناكسيددي

  اند واكنش كرده و قبل روي سطح آند جذب سطحي شده

همزمان . شودسرب روي سطح آند رسوب مياكسيددي

حاوي اكسيژن به طور مستقيم براي تشكيل  يبرخي از اجزا

  .]1[شوندروي سطح آند منتقل مي و تصاعد اكسيژن

در دانشگاه تربيت مدرس، موفق به توليد  كرمي و همكارانش

سرب با اندازه ذراتي در محدوده اكسيدپوشش نانوساختار دي

، از طريق اكسيداسيون الكتروشيميايي زيرلايه nm 32تا  24

به روش آبكاري  M8/4 سربي در محلول اسيد سولفوريك 

اما در اين تحقيق، حتي در شرايط بهينه تنها . اندشده پالسي

تركيباتي . سرب ايجاد شده استاكسيددي% 8در حدود 

 PbO.4H2Oو  PbSO4 ،Pb4O3SO4.H2Oديگري مانند 

از اينرو براي تبديل . نيز در پوشش آندي وجود داشته است

سرب بعد از مرحله پالس، از فرآيند اكسيداين اجزاء به دي

به مدت زمان  V48/2ال يك ولتاژ ثابت شارژ بوسيله اعم

و  1ديويلرز .]4[ساعت استفاده شده است 2حداقل 

فرانسه پوشش  2همكارانش در دانشگاه پير و ماري كوري

روي  سرب با اندازه كريستالي در ابعاد ميكرون رااكسيددي

زيرلايه تيتانيمي با پوشش مياني پلاتين در محلول 

و مدت زمان   =2pHدر   HNO3و   Pb(NO3)2حاوي

در  قاسمي و همكارانش]. 5[اندساعت توليد كرده 2آبكاري 

سرب اكسيدموفق به توليد پوشش دي دانشگاه تربيت مدرس،

در  nm 50تا  30نانوساختاري با اندازه ذراتي در محدوده 

از يك  PVP3روش جريان مستقيم با حضور افزودني 

با   HClO4و Pb(NO3)2  ، NaFمحلول آبكاري حاوي 

هاي تيتانيمي روي زيرلايهmAcm-2 10اعمال دانسيته جريان 

 5چنگو همكارانش در دانشگاه نان 4يو ].6[اندو پلاتيني شده

سرب با اندازه كريستالي در اكسيدچين، توليد پوشش دي

هاي آبكاري جريان ابعاد ميكرون را با استفاده از روش

از يك  Ti/SnO2  اي روي زيرلايهمستقيم و پتانسيل چرخه

مورد بررسي قرار   HNO3و Pb(NO3)2 0محلول حاوي 

ايتاليا  7در دانشگاه پيزا و همكارانش 6واتيس تاس .]7[اندداده

سرب با اندازه كريستالي در ابعاد ميكرون را اكسيدپوشش دي

با استفاده از روش آبكاري جريان پالسي روي زيرلايه 

Ti/SnO2 از يك محلول حاوي Pb(NO3)2 ، NaF و

HNO3 هاي انجام شده روي منابع بررسي]. 8[اندتوليد كرده
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مختلف نشان داد كه تا كنون فعاليتي در خصوص ايجاد 

سرب با روش آبكاري اكسيدساختار نانو در پوشش دي

 ].9[به ثبت نرسيده است  Ti/SnO2پالسي بر روي زيرلايه 

عاليـت  سـربي، ميـزان ف  اكسـيد مهمترين ويژگي يك آنـد دي  

فعاليت الكتروكاتاليستي تابعي از  .باشدالكتروكاتاليستي آن مي

. باشـد اندازه ذرات پوشش و نسبت سطح به حجم آنهـا مـي  

نسبت بالاي سطح به حجم و همچنين اندازه بسـيار كوچـك   

هاي با خواص منحصر به ذرات سبب بوجود آمدن كاتاليست

روكاتاليستي را بدين ترتيب بيشترين فعاليت الكت. شودفرد مي

دهند كـه انـدازه ذرات پوشـش    هايي از خود نشان ميپوشش

با توجه به اينكه با نانوسـاختار   ].10[آنها در مقياس نانو باشد

سرب سطح ويژه پوشش به طور قابل اكسيدكردن پوشش دي

    هـا  يابـد، افـزايش رانـدمان ايـن پوشـش     اي افزايش ميتوجه

در . تبط در پي داشته باشدتواند تحول بزرگي در صنايع مرمي

ايــن تحقيــق اثــر دمــاي حمــام و دانســيته جريــان پيــك بــر 

سرب اكسيدمورفولوژي، زبري سطح و سطح ويژه پوشش دي

  .ارزيابي شده است

  

  مواد و روش آزمايش ها

در اين تحقيق از ورق تيتانيمي خالص تجاري بـه عنـوان فلـز    

 ـ  آمـاده .پايه استفاده شده است انيمي در سـه  سـازي زيرلايـه تيت

هـا  سازي مكانيكي نمونهدر مرحله اول آماده :مرحله انجام شد

هـا در اسـتن   در مرحله دوم نمونه . با سندبلاست انجام گرديد

 30به مدت  KHz20 خالص به روش آلتراسونيك با فركانس 

گيـري شـدند و در مرحلـه آخـر اسيدشـويي در      دقيقه چربـي 

حجـم آب   3و  درصـد  95حجم اسيد سـولفوريك   1محلول 

بعد از اين . ساعت انجام شد 2به مدت  C 85°مقطر در دماي 

مرحله زيرلايه تيتانيمي با يك محلول حاوي كلريد قلع آغشته 

گرديد و به روش تجزيه حرارتي پوشـش ميـاني اكسـيد قلـع     

ورقي از جنس تيتـانيم بـا   . روي زيرلايه تيتانيمي ايجاد گرديد

ن آنـد و از يـك ورق مـس    پوشش مياني اكسيد قلع بـه عنـوا  

ليتـر بـه    5اي به حجم خالص به عنوان كاتد و يك بشر شيشه

هـا  در آبكـاري تمـام نمونـه   . عنوان حمام آبكاري استفاده شد

 4تلاطم مورد نياز بوسـيله يـك مگنـت مغناطيسـي بـا طـول       

  .تأمين گرديد rpm 200متر با سرعت چرخش سانتي

ت گرم نيترا 25رب، گرم نيترات س 166محلول آبكاري شامل  

باشد كه به كمك آب مقطر بـه  گرم فلوريد سديم مي 1مس و 

محلـول   pHهمچنين از اسيد نيتريك براي تنظيم . حجم رسيد

هـا قبـل از آبكـاري    در تمـام نمونـه   . استفاده شد 1در حدود 

پالسي يك مرحله آبكاري جريان مستقيم  در دانسـيته جريـان   

mAcm-2 33 مجمـوع زمـان   . مال گرديـد دقيقه اع 40به مدت

در . دقيقه لحاظ شده است 40ها روشن پالس براي تمام نمونه

و سـه دانسـيته    C 65°و  45، 25آبكاري پالسي اثر سه دمـاي  

ــك  ــان پي ــانس  mAcm-280و  50، 33جري و  Hz 20در فرك

سـرب  اكسـيد بـر مورفولـوژي پوشـش دي   % 10كـاري  چرخه

ر مقيـاس  جهت بررسـي زبـري سـطح پوشـش د    . بررسي شد

   Mitutoyoميكــرو از دســتگاه زبــري ســنج ســاخت شــركت 

از دســتگاه پتانسيواســتات مــدل . اســتفاده شــد Sj-201مــدل 

SAMA 500  ايجهت انجام آزمايش ولتامتري چرخـه)cv1 (

براي تعيين اثـر پارامترهـاي آبكـاري روي سـطح     . استفاده شد

تـا   4/0ويژه پوشش از چرخه پنجم آزمايش فوق در محدوده 

v 3/2  نسبت به الكترود مرجعAg/AgCl   با سرعت جـاروب

mv/s10  در محلول اسيد سولفوريكM7/4    در دمـاي محـيط

جهــت بررســي مورفولــوژي ســطح پوشــش از . اســتفاده شــد

و  PHILIPS-XL30ميكروسكوب الكترونـي روبشـي مـدل    

  .استفاده شد SS1مدل ) STM(ميكروسكوب روبشي تونلي 

  

  نتايج و بحث

نسيته جريان پيك بر سطح موثر و مورفولـوژي  بررسي اثر دا

 سرباكسيدپوشش دي

در  CVنتايج حاصل از آزمايش زبري سنجي و آزمايش 

طبق اين جدول مقادير زبري متوسط . آورده شده است 1جدول

سرب به اكسيدتبديل ديو همچنين ميزان بار مصرفي براي 

ك ـپي ريانـسيته جـبا افزايش دان CVدر آزمايش سربسولفات

ابتدا كاهش و سپس با افزايش دانسيته  mAcm-250 تا 33از 

                                            
Cyclic Voltammetry.
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تغييرات زبري . يابدافزايش مي mAcm-280 جريان پيك به

هاي پيك مختلف در انطباق كامل با متوسط در دانسيته جريان

هر دو باشد، در ميCV تغييرات ميزان بارمصرفي در آزمايش

و بيشترين ميزان بار مصرفي در دانسيته بررسي زبري متوسط 

مورفولوژي پوشش .بدست آمده است mAcm-233 جريان پيك

هاي حاوي نانوپولك 1شكل  mAcm-233 در دانسيته جريان

و طولي در  nm 85تا  45ظريفي با ضخامتي در محدوده 

    پوشش  STM تصوير . باشدمي m µ10تا 75/0محدوده 

 mAcm-233 ر دانسيته جريانسرب توليد شده داكسيددي

سرب با قطر متوسطي در اكسيدوجود نانوذرات دي) 2شكل(

   .كندها تأييد ميرا روي پولك nm21تا  8محدوده 

تغيير محسوسي ) 3شكل( mAcm-250 در دانسيته جريان

مورفولوژي پوشش در . شوددرمورفولوژي پوشش مشاهده مي

دار با قطر زرگ گوشههاي باين دانسيته جريان حاوي كريستال

 STMتصوير . باشدمي m µ 2تا 3/0متوسطي در محدوده 

  انـسيته جريـد شده در دانـسرب توليدـاكسيپوشش دي

mAcm-250 ) سرب بااكسيدوجود نانوذرات دي) 4شكل    

   هايرا روي كريستال nm  44تا 31قطر متوسطي در محدوده 

   ش در دانسيته جريانـپوشولوژي ـمورف. كندد ميـبزرگ را تأيي

mAcm-280  ) دار با هاي بزرگ گوشهحاوي كريستال )5شكل

   .باشدمي m µ 1تا 2/0قطر متوسطي در محدوده 

واكـنش دهنـده    هاي كم، اجزايبه طور كلي در دانسيته جريان

هاي مناسب در سـطح را  فرصت كافي براي قراگرفتن در مكان

ساختار مطلـوب از لحـاظ    كنند، كه منجر به ايجاد يكپيدا مي

نشان  1و سطح ويژه پوشش همانطور كه در شكلزبري سطح 

با اين حـال در دانسـيته جريـان بـالا     . شودداده شده است، مي

جاد پلاريزاسيون غلظتي بواسطه افزايش نرخ رسوب گذاري، اي

و غالب شدن فرآيند تصاعد اكسيژن، به اجزاي واكنش دهنـده  

هـاي مناسـب در سـطح    فرصت كافي براي فراگرفتن در مكان

  .]3و2 [شودداده نمي

هنگام افزايش دانسيته جريان پيك در آبكاري پالسي دو اتفـاق  

دهد كه يكـي در جهـت افـزايش زبـري سـطح و      مهم رخ مي

ه دانه و ديگري در جهت كـاهش زبـري سـطح و    كاهش انداز

  :باشندافزايش اندازه دانه مي

، ثابـت  )كـاري چرخـه ( γو  D ،ton، چـون  )1(طبق رابطه  -1

همچنـين بـه   . ماند، ثابت مي)ضخامت لايه نفوذي( δpهستند 

ــودن   ــت ب ــاطر ثاب ــدي  (  Cn ،iplو  δpخ ــان ح ــيته جري    دانس

  نيز به خاطر ثابت بودن )2(طبق رابطه . ماندثابت مي) پالسي

و مقادير زبري متوسط بدست آمده از  CVدر بررسي  ميزان بار مصرفي براي تبديل دي اكسيد سرب به سولفات سرب .1جدول 

 .C 65°و دماي % 10كاري ، چرخهHz20هاي پيك مختلف، فركانس هاي پوشش داده شده در دانسيته جرياننمونه

و % 10كاري ، چرخهHz20، فركانس  mAcm-2 33پيك هاي پوشش داده شده در در دانسيته جرياناز نمونه SEMتصاوير  .1شكل 

  .C 65°دماي 
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R ،T ،n ،F  وipl ،ηc  تنها باip با افزايش دانسيته . كندتغيير مي

يابـد و بـدين ترتيـب ميـزان     كاهش مي lnجريان پيك، كمان 

، ميـزان جـذب و   ηcبـا افـزايش   . يابدولتاژ اضافي، افزايش مي

يابـد و نقـش ممانعـت كننـدگي     تصاعد اكسيژن افـزايش مـي  

، بالا رفتـه و سـبب سـاختار ريزتـر و افـزايش زبـري       اكسيژن

  .]5و 4[شودمتوسط مي
  

   )1(    

  

)2(  

  

از طرفي دانسيته جريان پيك با غلظت اجزاي نفوذي روي  -2

  :بصورت زير، رابطه دارد) Cs(سطح الكترود 

   )3                    (  

جهـت   كنـد كـه در  تغيير مـي  ip ،Csدر اين رابطه تنها با تغيير 

  كنند، يعني با افزايش دانسيته جريانعكس هم حركت مي

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

 
 
  
  

با افزايش دانسيته جريـان پيـك،   . ]11[يابدكاهش مي Csپيك، 

الكتـرود  / تهي سـازي غلظـت در فصـل مشـترك الكتروليـت     

بواسطه افزايش در سرعت واكـنش رسـوب گـذاري، افـزايش     

اجـزاي واكـنش دهنـده در     از اين رو تغذيه نامناسـب . يابدمي

زني در فرآينـد آبكـاري      فصل مشترك باعث كاهش نرخ جوانه

با كاهش غلظت اجزاي واكنش دهنده، بيشتر بار . ]13[شودمي

 آمـده در     هـاي بوجـود  هـا و دانـه  اعمالي صرف رشـد جوانـه  

كـه ايـن رونـد سـبب كـاهش زبـري        شودميهاي قبلي پالس

در اثـر افـزايش    CVآزمـايش متوسط و ميزان بار مصـرفي در  

  .]11[گردداندازه ساختار مي

، اثر mAcm-2 50به  33در واقع با افزايش دانسيته جريان از 

     فائق آمده و ساختار درشت ηc بر اثر افزايش Csكاهش 

   به 50شود، در مقابل با افزايش دانسيته جريان از دانه مي

mAcm-2 80 اثر افزايش ، ηc بر اثر كاهشCs   آمده و فائق

  .گرددتر ميساختار ريز دانه

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

و % 10كاري ، چرخهHz20، فركانس mAcm-2  33سرب توليد شده در دانسيته جريان اكسيدپوشش دي STMتصوير  .2شكل

  .باشدسرب مياكسيدنمودار سمت چپ معرف يك نمونه از اندازه ذرات دي. C65° دماي حمام 

و % 10كاري ، چرخهHz20، فركانس  mAcm-250 پيك هاي پوشش داده شده در دانسيته جرياناز نمونه SEMتصاوير . 3شكل 

 C 65°دماي 
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  سطح موثر و مورفولوژي پوشش بررسي اثر دما بر

  سرب اكسيددي 

براي  2در جدول  CVنتايج آزمايش زبري سنجي و آزمايش 

طبق اين جدول مقادير . سه دماي مختلف آورده شده است

، افزايش يافته زبري متوسط و ميزان بار مصرفي با افزايش دما

دهد، روند تغييرات نشان مي 2همانطور كه جدول . است

زبري متوسط پوشش در انطباق كامل با نحوه تغييرات ميزان 

مورفولوژي پوشش در  .باشدمي CVبار مصرفي در بررسي 

در بزرگنمايي كم بصورت ) الف- 6شكل( C 25°دماي 

مايي حالت مسطح در بزرگن. باشدسطوح مسطح و متراكم مي

در اين شكل . به وضوح مشخص است) ب وج- 6شكل(بالاتر

تا  37هاي مسطح بزرگ با قطر متوسطي در محدوده كريستال

µm 69 شكل( در بيشترين بزرگنمايي .قابل مشاهده است  

  مورفولوژي سطح شامل تعداد زيادي كريستال است كه) ج-6

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

هاي كوچك و پراكنده كريستالاند رشد كنند و در حد نتوانسته

  .اند كه اين امر سبب مسطح شدن سطح شده استباقي مانده

) الف- 7شكل( C 45°وار مورفولوژي پوشش در دماي حالت تپه

- 7شكل(مورفولوژي در بزرگنمايي بالاتر . كاملاً مشخص است

تا  3/1هاي بزرگ با قطر متوسطي درمحدوده شامل كريستال) ب

µm 6/1 هاي كوچك با قطر متوسطي در محدوده و كريستال

( تصوير گرفته شده در بزرگنمايي بالا . باشدمي µm 6/0تا  3/0

هاي بسيار ريز با قطر متوسطي در حضور كريستال) ج- 7شكل

- هاي بزرگ را نشان ميروي كريستال nm 230تا  60محدوده 

هاي بيشتر در مورفولوژي پوشش وار با ناهمواريحالت تپه. دهد

مورفولوژي . كاملاً مشخص است) الف- 8شكل( C 65°ر دماي د

نانو حاوي ) ب و ج- 8شكل(هاي بيشتر ييپوشش در بزرگنما

و   nm 85تا  45هاي ظريـفي با ضخامتـي در محـدوده پولك

  .باشدمي µm10 تا  75/0محدوده  طـولي در

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

و دماي %  10كاري ، چرخهHz20، فركانس mAcm-2 50سرب توليد شده در دانسيته جريان اكسيدپوشش دي STMتصوير  .4شكل 

 .باشدسرب مياكسيدنمودار سمت چپ معرف يك نمونه از  اندازه ذرات دي. C 65° حمام 

و % 10كاري ،  چرخهHz20، فركانس  mAcm-280 پيك هاي پوشش داده شده در در دانسيته جرياناز نمونه SEMتصاوير . 5شكل 

  .C 65°دماي 
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ه افزايش دما باعث افزايش اين به خوبي شناخته شده است ك

  : ]14 [شودزني و رشد ميسينتيك جوانه

زني آسان تر است، زيرا نفوذ يون در دماي بالاتر، جوانه) 1(

سرب در الكتروليت به سمت آند بواسطه كاهش ويسكوزيته 

اكسيد يابد و اكسيداسيون آن به ديالكتروليت، افزايش مي

در دماي ) 2.(رخ دهد تواند در پتانسيل مثبت كمترسرب مي

بالاتر رشد آسان تر است، زيرا نفوذ حالت جامد افزايش   

افزايش دما همچنين باعث كاهش پتانسيل اضافي .يابدمي

، يعني با افزايش دما ميزان تصاعد اكسيژن ]15[شوداكسيژن مي

  يژنـذب و تصاعد اكسـش ميزان جـافزاي. يابدش ميـافزاي

. ندگي روي ساختار پوشش دارددر شرايط مناسب اثر ريزكن

]12[.  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

، ميزان پتانسـيل اضـافي اكسـيژن    C 25°بدين ترتيب در دماي 

باشد، پس مقدار جذب و سپس تصاعد اكسيژن كـاهش  بالا مي

هاي همچنين به علت پايين بودن دما، ضريب نفوذ يون.يابدمي

هـاي  جوانـه  سرب در محلول پايين اسـت و بـه همـين دليـل    

ايـن فرآينـد   . توانند رشد مناسبي داشته باشندتشكيل شده نمي

سبب مسطح شدن ساختار، كاهش زبري متوسط و ميـزان بـار   

اي  مصرفي براي جذب هيدروژن در آزمايش ولتامتري چرخـه 

، ضـريب نفـوذ   C 45°اما با افزايش دما تـا  ). 6شكل (شود مي

تواننـد  ها ميد و جوانهيابهاي سرب در محلول افزايش مييون

از طـرف ديگـر بواسـطه كـاهش پتانسـيل اضـافي       . رشد كنند

اكسيژن، ميزان جذب و تصاعد اكسيژن زيادتر شده و اكسـيژن  

  به خـوبي بصورت يك مانـع در مراكز رشـد عمل كرده و از

و مقادير زبري متوسط بدست آمده از  CVدر بررسي  براي تبديل دي اكسيد سرب به سولفات سربميزان بار مصرفي  .2جدول

 .mAcm-2 33 و دانسيته جريان% 10كاري ، چرخهHz20س هاي پوشش داده شده در دماهاي حمام مختلف، فركاننمونه

 و دانسيته جريان% 10كاري ، چرخهHz20، فركانس C 25°در در دماي  هاي پوشش داده شدهاز نمونه SEMتصاوير  .6شكل

mAcm-2 33 هاي مختلفدر بزرگنمايي.  
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شود كه كند كه اين امر سبب ميها جلوگيري ميرشد زياد دانه

تـر شـود و بـدين ترتيـب     دانهلي ريزساختار نسبت به نمونه قب

زبري متوسط و ميزان بار مصرفي بـراي جـذب هيـدروژن در    

افـزايش   C 25°اي نسـبت بـه دمـاي    آزمايش ولتامتري چرخه

  ).7شكل(يابد مي

هاي سرب در ، ضريب نفوذ يونC 65°با افزايش بيشتر دما تا 

ري تتوانند رشد مناسبها  مييابد و جوانهمحلول افزايش مي

داشته باشند، از طرفي بواسطه كاهش بيشتر پتانسيل اضافي 

اكسيژن، ميزان جذب و تصاعد اكسيژن زيادتر شده و اكسيژن 

به خوبي بصورت يك مانع در مراكز رشد عمل كرده و از 

  شودكند كه اين امر سبب ميها جلوگيري ميرشد زياد دانه

تيب زبري كه ساختار به نحو مطلوبي ريز بماند و بدين تر

  د سرب به ـتبديل دي اكسيرفي براي ـو ميزان بار مصمتوسط 

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

اي به بيشترين ولتامتري چرخهدر آزمايش  سولفات سرب

  ). 8شكل (يابد مقدار خود در اين بررسي افزايش مي

  

  نتيجه گيري

، زبري سنجي و ولتـامتري  SEMهاي با توجه به نتايج بررسي

   ايط بهينه در بررسي دمـا و دانسـيته جريـان پيـك    اي شرچرخه

ــاي   ــب دم ــه ترتي ــن بررســي ب ــان C65°در اي     و دانســيته جري

mAcm-2 33 سـرب  اكسـيد مورفولـوژي پوشـش دي  . باشدمي

هاي بـا ضـخامتي   حاصل شده در اين شرايط حاوي نانو پولك

 10� mتا 75/0و طولي در محدوده   nm 85تا  45در محدوده 

سرب توليد اكسيدپوشش دي STMهمچنين تصاوير  .باشدمي

سـرب بـا قطـر    اكسـيد شده در اين شرايط وجود نانوذرات دي

  .دهدرا نشان مي nm  21تا 7متوسطي در محدوده 

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

 و دانسيته جريان% 10كاري ، چرخهHz20، فركانس C 45°هاي پوشش داده شده در در دماي از نمونه SEMتصاوير  .7شكل

mAcm-2 33 هاي مختلفدر بزرگنمايي.  
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