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 چکیده

وات  حمـام  بـه روش رسـوب دهـی الکتروشـیمیایی هـم زمـان از       تیتانیوم اکسید دي-نیکل پوشش نانوکامپوزیتی

مکـانیزم رسـوب دهـی بـه ازاي غلظتهـاي مختلـف سـل و        . شـد   رسـوب داده  زیـر لایـه   روي بر TiO2حاوي سل 

ساختار فازي و مورفولـوژي    .توسط روشهاي ولتامتري سیکلی و کرونوآمپرومتري بررسی گردید ،سولفات نیکل

روبشـی   الکترونـی  ، میکروسـکوپ )X  )XRDاشعه  تفرقبا استفاده آنالیز  Ni/TiO2رسوبی و پوشش  TiO2پودر 

)SEM (عبوري  الکترونی و میکروسکوپ)TEM (      بررسی گردیـد و تـاثیر غلظـت سـلTiO2     بـر درصـد وزنـی

رسوبی در پوشـش پـس از     TiO2با توجه به نتایج بدست آمده، نانو ذرات . نانوذرات رسوبی در پوشش تعیین شد

با افـزایش غلظـت سـل و کاتـدي تـر      ساختار  فازي آناتاز می باشد و داراي  C 450°زینترینگ در دماي ساعت  3

 پتانسـیل  وسـل   mL/L 25رسوبی در پوشش افزایش می یابـد و نهایتـا  بـه ازاي      TiO2شدن پتانسیل، درصد وزنی 

mV 900-   منجـر بـه ریزدانـه تـر شـدن پوشـش        وزنی می رسد و با جلوگیري از رشد دانـه هـاي نیکـل،   % 23/6به

 .گردد می

 

 TiO2؛ نیکللکتروشیمیایی؛ نانوکامپوزیت؛ رسوبگذاري ا :هاي کلیدي واژه

                                                
٢. dolati@sharif.edu 
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 ....رسوب دهی الکتروشیمیایی پوشش نانوکامپوزیتی

 

 مقدمه

بهبود عیوب سطحی ناشی از سایش،  روشهاياعمال پوشش هاي نانو کامپوزیتی بر روي سطح، یکی از 

خواص پوششهاي نانو کامپوزیتی تحت تاثیر فلز زمینه و نحوه . ]1[ یا شکست می باشدو خوردگی، خستگی 

ناشی از خواص ذرات رسوبی، ترکیب شیمیایی الکترولیت و نوع جریان   توزیع نانوذرات رسوبی قرار دارد و

نانوذرات با قرارگیري در مرزدانه هاي فلز زمینه، مانع حرکت نابجایی ها  ].2[می باشد ) مستقیم یا پالسی(اعمالی 

 روش ینمهمتر ].3[و فرآیند تبلور مجدد می شوند و سبب افزایش میکروسختی و پایداري حرارتی می گردند 

ذرات که در آن  می باشد 1زمان هم الکتروشیمیایی رسوب دهی فلزي، زمینه یهاي نانو کامپوزیتشتولید پوش

تقویتی نظیر پودرهاي سرامیکی، فلزي یا پلیمري جهت تقویت خواص فلز زمینه به حمام آبکاري الکتریکی 

جریان مستقیم  استفاده از اعمال شاملروشهاي مختلف رسوب دهی الکتروشیمیایی . ]4[ افزوده می شوند

)DC(2 ،جریان مستقیم پالسی )PDC(3  جریان معکوس پالسیو )PRC(4 از آنجا که انرژي  . ]5[ می باشند

آنها دشوار زمان  کنترل رسوب گذاري همسطحی نانوذرات بالا است، پراکنده سازي آنها در محلول و لذا 

تاثیر . ]6[ استفاده می گردد 5ذرات از عوامل فعال کنند سطحیلذا به منظور جلوگیري از آگلومراسیون . است

شرایط هیدرودینامیکی بر رسوب نانو ذرات جامد و آگلومراسیون این ذرات در الکترولیت، سبب گردیده تولید 

اخیرا  .]7[میسر گردد  الکتروشیمیایی رسوب دهیو  فرآیند سل ژلتوسط تلفیق پوشش هایی با توزیع یکنواخت 

به عنوان یک  TiO2]. 8[ توجه زیادي را به خود جلب کرده اندفلزات واسطه از جمله دي اکسید تیتانیوم  اکسید

این . و زیست سازگاري برخوردار است ، مقاومت به خوردگینیمه هادي مهم، از خواص اپتیکی، الکترونیکی

با ]. 9[ ده هاي آلی به کار می رودخودتمیز شونده جهت تجزیه آلاین و ترکیب  ماده به عنوان یک فوتوکاتالیست

مقاومت با  Ni/TiO2پوشش هاي کامپوزیتی  در شبکه فلزي نیکل می توان TiO2رسوب دهی همزان نانوذرات 

و از خواص فوتوالکتروشیمیایی و ] 10[تولید نمود   به خوردگی، میکروسختی و مقاومت به سایش بالا

 ]. 11[فوتوکاتالیستی پوشش بهره برد  

بر روي زیر جریان مستقیم با استفاده از  Ni/TiO2ن تحقیق، پوشش نیکل خالص و تک لایه نانوکامپوزیتی در ای

ها بررسی می شود و  پوشش ساختار سطحو  مورفولوژي، ترکیب شیمیایی. لایه مس رسوب دهی می گردد

تاثیر سولفات . م می گیردانجا (CA)نو آمپرمتري وکرو (CV)ولتامتري سیکلی از قبیل الکتروشیمیایی  مطالعات

مورفولوژي و ی، رسوب TiO2 درصد وزنی ذرات رفتار الکتروشیمیایی رسوبگذاري، بر  TiO2غلظت سل و  نیکل

 .می گردد ساختار پوشش بررسی

 

 

                                                
١. Electrocodeposition 
٢. Direct current 
٣.Pulse Direct Current 
٤.Pulse Reverse Current 
٥. surfactant 

Archive of SID

www.SID.ir

http://www.sid.ir


 سمینار ملی مهندسی سطح  دهمینپانز

 مواد و روش تحقیق

اتانول اضافه گردید و پس از یک ساعت هم  cc85 بهTiO2  ،cc5/11  TTIPسی سی سل 100به منظور تهیه 

 سپس. آب اسیدي در حین همزدن اضافه شد  cc 5/3دن در دماي محیط، محلول حاصل بصورت قطره قطره به ز

 24و به مدت  تحت تلاطم قرار گرفتدور بر دقیقه  150با سرعت  IKAسی با استفاده از همزن مغناطی سل تیتانیا

بلافاصله بررسی هاي نسبتهاي حجمی مختلف سل با حمام وات مخلوط گردید و . ساعت پیرسازي شد

به منظور . آورده شده است 1حمامهاي رسوب دهی در جدول  شیمیایی ترکیب. الکتروشیمیایی انجام گردید

. تهیه گردید TiO2سولفات نیکل، بدون افزودن سل  g/L 150مقایسه، پوشش نیکل خالص از حمام وات حاوي 

و  شدرسانده  4±2/0به  سولفوریک اسید ايمحلولهتوسط  رسوب دهی مهايحما pH ،آزمایش هر ابتداي در

 به منظور. دور بر دقیقه انتخاب شد 150و سرعت هم زدن محلول،  C2/0±50°در حین رسوب دهی دماي حمام 

 (SCE)کالومل اشباع  و الکترود مرجع) آند(، الکترود کمکی )کاتد(کاري از الکترود  پوششهادهی رسوب

 cm 1 ×  cmابعاد به عنوان آند و ورقه هاي مسی با  cm 5× cm 2  ابعاد  باورقی از جنس نیکل . گردید استفاده

 15پولیش شدند و سپس به مدت  2000درجه  SiCنمونه ها ابتدا توسط سنباده  .به عنوان کاتد انتخاب گردید 2

ولتامتري ل از قبیبررسی هاي الکتروشیمیایی . آب چربی زدایی شدند: اسید هیدروکلریک 1:1ثانیه درون محلول 

مختلف به ازاي غلظتهاي  A273مدل  EG&Gبا استفاده از پتانسیواستات  (CA)کرنو آمپرمتري  و (CV)سیکلی 

 C 450°در دماي  C/min 3°نمونه هاي پوشش دهی شده با سرعت .  انجام گردید سولفات نیکل و  TiO2سل

رسوبی در پوششها ابتدا نمونه ها قبل و پس  TiO2به منظور تعیین درصد وزنی . تحت عملیات زینتر قرار گرفتند

سپس نمونه هاي پوشش دهی شده درون محلول اسید . از  پوشش دهی وزن شدند و وزن پوششها محاسبه گردید

نانومتري عبور  70محلولهاي بدست آمده از صافی . قرار داده شدند تا پوشش درون اسید حل شود% 65نیتریک 

ساعت  20مرتبه توسط آب مقطر شسته شد و به مدت  3سپس کاغذ صافی . شوندجدا  TiO2داده شد تا رسوبات 

Cدرون کوره در دماي 
حاصل با ترازو وزن شدند و  TiO2ذرات . حرارت داده شد تا رطوبت حذف گردد 90◦

بدست آمده از روش فوق و  TiO2ساختار کریستالی پودر . رسوبی محاسبه گردید TiO2درصد وزنی ذرات 

میکروسکوپ الکترونی شناسایی گردید و با استفاده از  XRDتوسط آنالیز  Ni/TiO2کل خالص و پوششهاي نی

مورفولوژي پوششهاي نانو کامپوزیتی با استفاده از . تعیین شد TiO2، اندازه ذرات پودر )TEM(عبوري 

 .مطالعه گردید )SEM(میکروسکوپ الکترونی روبشی 

 

 نتایج و بحث

، غلظت هاي مختلف Ni/TiO2کتروشیمیایی فرآیند رسوبدهی پوشش نانوکامپوزیتی به منظور بررسی رفتار ال

افزوده شد و از محلول   NiSO4ترکیب  g/L 150به حمام وات حاوي  mL/L 25و  20، 15، 10شامل  TiO2سل 

ی منحنی هاي ولتامتري سیکل) الف( 1شکل . به عنوان محلول شاخص استفاده گردید) 1محلول ( TiO2فاقد سل 

 mV/sec  200تحت سرعت روبش  -mV 1000را در محدوده پتانسیل صفر الی  5الی  1مربوط به محلولهاي 
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به حمام وات، همراه با روبش پتانسیل به سمت مقادیر  TiO2مشاهده می گردد با افزودن سل . نشان می دهد

Niلذا یونهاي . بار بیشتري بدست می آورند TiO2کاتدي تر، نانوذرات 
روي این ذرات جذب می شوند و بر  +2

همچنین در . در مقایسه با پوشش نیکل خالص افزایش     می یابد Ni/TiO2دانسیته جریان رسوب دهی پوشش 

، سطح موجود جهت رسوب دهی افزایش یافته و لذا پتانسیل TiO2حین رسوب دهی همزمان ذرات نیمه هادي 

، نمودارهاي )الف( 1در شاخه کاتدي منحنی هاي شکل  .رسوب دهی به سمت مقادیر مثبت تر شیفت می کند

داراي پیک دیفوزیونی می  TiO2ولتامتري در محلول فاقد سل و نیز در محلولهاي حاوي غلظتهاي مختلف سل 

سینتیک رسوب دهی الکتروشمیایی نیکل از حمام وات توسط دو واکنش الکتروشیمیایی و یک واکنش . باشند

 ]:12[جذب بیان می گردد 

Ni(SO4)
2- + e- → NiSO4

- + SO4
2-                                                                                     )1(                                                                          

NiSO4
- → NiSO4

-
(ads)                                                                                          )2(                                                                                                                              

NiSO4
-
(ads) +e- → Ni + SO4

2-                                                                                                      )3(       

SO4است، جذب یونهاي  g/L 150پایین و برابر  NiSO4از آنجا که غلظت 
NiSO4 و -2

به کندي صورت می  -

وجود بالا است و لذا دیفوزیون کنترل کننده می باشد و )) 3(و ) 1(واکنشهاي (سرعت انتقال بار  گیرد ولی

دیده می شود،  با روبش پتانسیل در جهت ) الف( 1همانگونه که در شکل . پیکهاي دیفوزیونی قابل توجیه است

همچنین افزایش دانسیته جریان در اثر . کاتدي، سیستم تحت کنترل مخلوط انتقال بار و دیفوزیون قرار می گیرد

تسهیل انتقال بار در محلول و کمک به احیاي  در TiO2افزایش غظت سل، ناشی از نقش نانو ذرات نیمه هادي 

Niیونهاي 
به  TiO2به روي سطح کاتد و نیز نقش ذرات  TiO2، افزایش احتمالی انتقال یونها توسط ذرات  +2

به ازاي کلیه ) الف( 1در شاخه آندي منحنی هاي شکل . عنوان سایتهاي جوانه زنی بر روي سطح کاتد می باشد

وجود دارد که مربوط به انحلال نیکل است  -mV 250یک آندي در حوالی پتانسیل ، یک پTiO2غلظتهاي سل 

 :که طبق واکنشهاي زیر صورت می گیرد

Ni + 2OH- → HNiO2
 - + H+ + 2e- )4                                       (                                                            

Ni + 2OH- → Ni(OH)2 + 2e-                                                                                  )5 (  

مشاهده می گردد با افزایش غلظت سل، شدت پیکهاي آندي افزایش می یابد زیرا همانگونه که در بخش آتی 

ر پوشش افزایش یافته و این رسوبی د TiO2نشان داده خواهد شد، با افزایش غلظت سل، درصد وزنی نانوذرات 

ریزدانه تر شدن پوشش سبب می گردد مساحت سطحی . امر منجر به ریزدانه شدن کریستالیتهاي نیکل  می گردد

فعال بیشتري در معرض پتانسیل انحلال قرار گیرند و این امر منجر به افزایش دانسیته جریان انحلال پوشش      

و لذا افزایش درصد وزنی نانوذرات رسوبی در پوشش، کوپل  همچنین با افزایش غلظت سل. می گردد

تشدید می شود و این امر منجر به افزایش دانسیته جریان انحلال  TiO2گالوانیک میان دانه هاي نیکل و ذرات 

 .نیکل می گردد
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 سمینار ملی مهندسی سطح  دهمینپانز

به منظور مقایسه تاثیر غلظت سولفات نیکل موجود در محلول بر مکانیزم رسوب دهی پوشش تک لایه 

در سرعت  TiO2سل  mL/L 25سولفات نیکل و  g/L 300الی  150، محلولهاي حاوي Ni/TiO2وکامپوزیتی نان

منحنی هاي ولتامتري سیکلی رسوب ) ب( 1در شکل . مورد استفاده قرار گرفتند mV/sec  200روبش پتانسیل 

هده می گردد منحنی مشا. مقایسه شده است 8و  7، 6، 5در محلولهاي  Ni/TiO2دهی پوشش نانوکامپوزیتی 

سولفات نیکل، داراي پیک دیفوزیونی بوده و رسوبگذاري از محلول مذکور،  g/L 150مربوط به محلول حاوي 

، پیک g/L 300با افزایش غلظت سولفات نیکل تا . تحت کنترل مخلوط انتقال بار و دیفوزیون قرار دارد

همچنین با افزایش . الص انتقال بار قرار می گیرددیفوزیونی از بین می رود و سیستم رسوب دهی تحت کنترل خ

که نشان دهنده میزان یونهاي احیا شده بر روي سطح  ها ، سطح زیر منحنیدر حمام رسوب دهی NiSO4غلظت 

SO4 زیرا یونهاي می یابد می باشد نیز کاهش
نقش ممانعت کننده دارند و به منظور جذب بر روي سایتهاي   -2

Niبا یونهاي جوانه زنی سطح کاتد، 
 موجود در محلول که جذب سطح نانوذرات باردار  +2

TiO2  شده اند رقابت

 . بر روي سطح کاتد می شوند TiO2می کنند و مانع احیاي سریع یونهاي نیکل و رسوبگذاري نانوذرات 

توسط روش  Ni/TiO2مکانیزم رسوب دهی پوشش نیکل خالص و پوششهاي تک لایه نانوکامپوزیتی 

 mVو        -800در پتانسیلهاي ) i-t(بدین منظور، منحنی هاي پتانسیواستاتیک . رومتري بررسی گردیدکرونوآمپ

ثانیه  250به مدت زمان  TiO2سولفات نیکل و داراي غلظتهاي مختلف  g/L 150براي محلولهاي حاوي  -900

می شود منحنی هاي جریان همانگونه که دیده . نشان داده شده است 2رسم گردید و نتایج مربوطه در شکل 

گذرا ابتدا یک ماکزیمم در لحظات اولیه رسوب دهی را تجربه می کنند و در ادامه، این جریان کاهش می یابد 

و سپس ثابت می شود و بطور یکنواخت و پیوسته ادامه می یابدکه نشان دهنده رفتار دیفوزیونی رسوبگذاري 

گردد با افزایش اورپتانسیل، دانسیته جریان رسوب دهی  مشاهده می. پوشش و رشد سه بعدي آن می باشد

از آنجا که غلظت سولفات نیکل در محلولهاي رسوب دهی . افزایش و زمان جوانه زنی پوشش کاهش می یابد

، نرخ انتقال جرم در محلول پایین تر از نرخ انتقال بار است و این امر منجر به رشد پوشش )g/L 150(پایین است 

در  i-tدیده می شود که منحنی هاي  2در شکل . دیفوزیون و در جریان نسبتا ثابت می گرددتحت کنترل 

بستگی دارند و با افزایش غلظت سل، دانسیته جریان پیک اولیه منحنی ها  TiO2پتانسیلهاي ثابت، به غلظت سل 

جوانه زنی برعهده دارد  افزایش، زمان بحرانی مکانیزم جوانه زنی کاهش و جریان پیوسته اي که رشد را پس از

می باشد زیرا ذرات  TiO2این امر بیاگر جوانه زنی سریع تر پوششها در حضور نانو ذرات . افزایش می یابد

Niمذکور، سایتهاي جوانه زنی بیشتري جهت رسوبگذاري یونهاي 
فراهم می کنند و سبب تسریع فرآیند جوانه  +2

 . زنی می گردند

به روش شرح داده  Ni/TiO2ي ذرات رسوبی در پوششهاي نانوکامپوزیتی، پوشش به منظور تعیین ساختار فاز

پودر حاصل  TEMو تصویر  XRDآنالیز .  آن جدا گردید TiO2شده در بخش روش آزمایش حل شد و پودر 

 g/L 3/0 SDSسولفات نیکل،  g/L 150بدست آمده از حمام حاوي  Ni/TiO2از روش فوق، مربوط به پوشش 

همانگونه که در ). 3شکل (تهیه گردید -mV 900تحت پتانسیل رسوب دهی ) 5محلول ( TiO2سل  mL/L 25و 
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، θ2= 25/25°داراي ساختار کریستالی هستند و پیکهاي تفرق در TiO2دیده می شود، نانوذرات ) الف( 3شکل 

°82/37 =θ2  21/48°و =θ2  از ) 200(و ) 004(، )101(ظاهر شده اند که به ترتیب مربوط به صفحات کریستالی

همانگونه ]. 13[انطباق دارند ) 1272-21شماره  TiO2 )JCPDSاین پیکها با طیف استاندارد . فاز آناتاز می باشند

با فاز آناتاز، داراي مورفولوژي کروي هستند و  TiO2مشاهده می گردد نانوذرات کریستالی ) ب( 3که در شکل 

 .ده می شودتخمین ز nm 20اندازه دانه آنها در حدود 

 5و  4، 3، 2رسوبی در پوششهاي تهیه شده از محلولهاي  TiO2رابطه میان درصد وزنی نانو ذرات  4در شکل 

. دقیقه بر حسب غلظت سل آورده شده است 15به مدت زمان  -mV 900و  -800تحت پتانسیلهاي رسوب دهی 

با افزایش غلظت سل در حمام رسوب  همانگونه که نتایج نشان می دهد تحت یک پتانسیل رسوبگذاري ثابت،

رفتار فوق را می توان توسط مدل جذب دو مرحله . دهی، درصد نانو ذرات رسوبی در پوشش افزایش می یابد

به حمام وات افزوده می شود، یونهاي هیدرات نیکل، سل را  TiO2هنگامیکه سل . تفسیر نمود] 14[اي گاگلمی 

تشکیل می شوند و در اثر بهم خوردن  TiO2سپس نانوذرات هیدراته . دناپایدار می کنند و سل کندانس می شو

و تحت  SDSدر در حضور  TiO2نانو ذرات . دور بر دقیقه، درون حمام توزیع می شوند 150محلول با سرعت 

2/4  =pH بار سطحی منفی این ذرات در جذب شدن یونهاي ]. 15[، داراي دانسیته بار منفی می باشندNi
بر  +2

لذا با افزایش غلظت سل، رسوبگذاري همزمان این نانوذرات که یونهاي نیکل را به . سطح آنها موثر استروي 

مشاهده می گردد هرچه پتانسیل رسوبگذاري  4همچنین با توجه به شکل . خود جذب کرده اند افزایش می یابد

Niکاتدي تر باشد، یونهاي 
می  TiO2بار مثبت بیشتري بدست می آورند و با نیروي قوي تري جذب ذرات   +2

 TiO2لذا با افزایش پتانسیل رسوبگذاري، درصد وزنی . شوند و این ذات را همراه خود به سمت کاتد می برند

، از محلول حاوي %)23/6(رسوبی  TiO2بیشترین درصد وزنی نانو ذرات . رسوبی در پوشش افزایش می یابد

mL/L 25  سل و تحت پتانسیل رسوبگذاريmV 900- بدست آمده است . 

، Ni/TiO2و پتانسیل رسوبگذاري بر مورفولوژي پوشش نانوکامپوزیتی  TiO2به منظور بررسی تاثیر غلظت سل 

و پتانسیلهاي رسوبگذاري ) 5و  2محلولهاي (سل  mL/L 25و  10سولفات نیکل و  g/L 150از محلولهاي حاوي 

نشان داده شده است، تحت پتانسیل ) الف( 5همانگونه که در شکل . استفاده گردید -mV 900و   -800

در  TiO2، نانو ذرات )2محلول ( TiO2سل  mL/L 10و در حمام رقیق وات حاوي  -mV 800رسوبگذاري 

وي است و به در نتیجه، ساختار نیکل نیمه کر. مرزدانه هاي نیکل رسوب می کنند و مانع رشد دانه ها  می شوند

دیده می شود، ) ب( 5همانگونه که در شکل . دلیل متفاوت بودن سرعت رشد، اندازه دانه ها یکسان نمی باشند

، رشد دانه )5محلول (TiO2سل  mL/L 25و در حمام رقیق وات حاوي  -mV 800تحت پتانسیل رسوبگذاري 

در شکل . و لذا پوشش ریز دانه تر است ممانعت شده است TiO2هاي نیکل توسط درصد بیشتري از نانو ذرات 

میل کند، نرخ جوانه ) -mV 900(دیده می شود چنانچه پتانسیل رسوبگذاري به سمت مقادیر کاتدي تر ) ج( 5
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از . تخمین زده می شود nm 150لذا اندازه دانه هاي نیکل بسیار ریز می شود و در حدود . زنی افزایش می یابد

 .یکنواخت تر می گردد طرفی توزیع اندازه دانه ها

و پوشش ) 1محلول (به حمام رقیق وات  TiO2پوشش نیکل خالص بدون افزودن سل  XRDآنالیز  6در شکل 

ساعت  3پس از   -mV 900و   - 800تحت پتانسیل   5و  4، 3، 2تهیه شده از محلولهاي  Ni/TiO2تک لایه 

شش نیکل خالص تهیه شده در هر دو پتانسیل، پو XRDطیف . نشان داده شده است C 450°زینترینگ در دماي 

به ) 111(می باشد که نشان دهنده رشد ترجیحی نیکل در راستاي صفحه  θ2= 5/44°داراي یک پیک شدید در 

سایر پیکهاي تفرق پوشش نیکل خالص مربوط به ]. 16[دلیل پایین تر بودن کرنش در این صفحه می باشد 

پوشش نانوکامپوزیتی  XRDدر طیف . نیکل می باشد FCCدر شبکه ) 300(و ) 220(، )200(صفحات کریستالی 

Ni/TiO2 25/25°، علاوه بر پیکهاي مربوط به ساختار نیکل، پیک دیگري در =θ2  وجود دارد که مربوط به

پس از عملیات  TiO2در ساختار آناتاز می باشد و نشان دهنده کریستالینه شدن نانو ذرات ) 101(صفحه 

و نیز کاتدي تر شدن پتانسیل رسوبگذاري، شدت پیک آناتاز  TiO2با افزایش غلظت سل . باشد زینترینگ می

افزایش می یابد زیرا در ساختار ) 111(نیکل کاهش و شدت پیک ) 200(شدت پیک افزایش می یابد و همچنین 

، TiO2اري کمتر است و لذا در زمان رسوبگذ) 200(از صفحه ) 111(، انرژي سطحی صفحه FCCکریستالی 

از طرف دیگر  ].17[ مهاجرت می کنند) 111(به صفحات کم انرژي ) 200(اتمهاي نیکل از صفحات پرانرژي 

با افزایش غلظت سل و کاتدي تر شدن پتانسیل، درصد وزنی نانو ذرات رسوبی در پوشش که در مرزدانه هاي 

ا محدود می کنند و اندازه متوسط این ذرات رشد دانه هاي نیکل ر. نیکل توزیع می شوند افزایش یابد

لذا طبق رابطه شرر، پهناي پیکهاي تفرق . کاهش می یابد Ni/TiO2کریستالیتهاي نیکل در پوشش نانوکامپوزیتی 

اندازه متوسط کریستالیتهاي . نیکل در نصف ارتفاع ماکزیمم در مقایسه با پوشش نیکل خالص افزایش می یابد

سولفات  g/L 150تهیه شده از محلولهاي حاوي       Ni/TiO2انوکامپوزیت نیکل در پوششهاي نیکل خالص و ن

 ]:18[توسط فرمول شرر محاسبه شده گردید  TiO2نیکل و غلظتهاي مختلف سل 

                                                                                                                 )6(                                                                           

زاویه  θپهناي پیک در نصف ارتفاع ماکزیمم و  Cu Kα ،Bطول موج  λسایز کریستالیتها،  Dکه در این رابطه 

ایش غلظت سل و طبق نتایج بدست آمده، با افز.  آورده شده است 2نتایج حاصل در جدول . براگ می باشد

رسوبی افزایش یافته و لذا اندازه متوسط  TiO2کاتدي تر شدن پتانسیل رسوب دهی، درصد نانو ذرات 

 .کریستالیتهاي نیکل در پوششها کاهش می یابد

 

 گیري نتیجه

سولفات نیکل،  g/L 150از محلول حاوي  Ni/TiO2رسوبگذاري پوشش نیکل خالص و نانوکامپوزیت ) 1

رسوبگذاري تحت کنترل انتقال ، NiSO4با افزایش غلظت وط دیفوزیون و انتقال بار است و تحت کنترل مخل
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 . بار قرار می گیرد

در محلول، دانسیته جریان رسوب دهی به دلیل تسهیل انتقال بار در محلول و  TiO2با افزایش غلظت سل ) 2

 .افزایش سایتهاي جوانه زنی بر روي سطح کاتد افزایش می یابد

افزایش اورپتانسیل اعمالی و افزایش غلظت سل، زمان بحرانی جوانه زنی کاهش می یابد و پوشش ریز    با) 3

، تحت پتانسیل رسوبگذاري          %)23/6(رسوبی  TiO2بیشترین درصد وزنی نانو ذرات .  دانه تر می شود

mV 900-  از محلول حاويmL/L 25 سل بدست آمد . 

 

 تشکر و قدردانی 

 .سپاسگزارم ارزنده شان راهنماییهاي براي دولتی و دکتر قربانی دکتر آقاي جناب گرانقدر تیداستا از
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  Ni/TiO2ترکیب شیمیایی محلولهاي بکار رفته جهت تهیه پوشش نیکل خالص و  نانوکامپوزیت : 1جدول

 (g/L) NiSO٤ محلول
NiCl٢ 
(g/L) 

H٣BO٣ 

 (g/L) 

TiO٢ sol 
(mL/L) 

SDS 
(g/L) 

1 150 35 40 - - 

2 150 35 40 10 3/0  

3 150 35 40 15 3/0  

4 150 35 40 20 3/0  

5 150 35 40 25 3/0  

6 200 35 40 25 3/0  

7 250 35 40 25 3/0  

8 300 35 40 25 3/0  

 

بر  Ni/TiO2تغییرات اندازه متوسط کریستالیتهاي نیکل در پوششهاي نیکل خالص و تک لایه نانوکامپوزیتی : 2جدول 

 و پتانسیل رسوب دهی TiO2حسب غلظت سل 
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 پتانسیل رسوبگذاري  

(mV) 

 TiO2غلظت سل 

(mL/L) 

 (nm) سایز کریستالیتهاي نیکل

 متوسط )311( )220( )200( )111(

800-  0 82 81 85 84 83 

800-  10 68 65 67 64 66 

800-  15 50 51 49 54 51 

800-  20 48 49 46 45 47 

800-  25 45 41 40 42 42 

900-  0 79 80 83 82 81 

900-  10 61 57 58 60 59 

900-  15 45 43 46 42 44 

900-  20 43 42 39 40 41 

900-  25 42 40 38 36 39 

 

 

 

 

 

    
)ب)                                                                      (الف(  

، 2، 1) الف(هاي ز محلول ا  Ni/TiO2پوشش نانوکامپوزیتی نمودار هاي ولتامتري سیکلی رسوب دهی مقایسه : 1شکل 

ر سرعت روبش پتانسیل د TiO2سل  mL/L 25حاوي  8و  7، 6، 5) ب( و g/L 150 NiSO4حاوي    5و  4،  3

mV/sec200 
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)ب)                                                                               (الف(  

وي غلظتهاي حا )سولفات نیکل g/L 150(منحنی هاي کرونوآمپرومتري رسوبگذاري از حمام رقیق وات : 2شکل 

 -mV 900) ب(و  -800) الف(تحت پتانسیلهاي  TiO2مختلف سل 

 

       
)ب()                                                                  الف(  

جدا شده از پوشش تک لایه  TiO2از پودر  TEMتصویر ) ب(و  Xطیف حاصل از تفرق آنالیز اشعه ) الف( : 3شکل 

   C 450°ساعت زینترینگ در دماي  3پس از  -mV 900، تحت پتانسیل 5تهیه شده از محلول  Ni/TiO2وزیتی نانوکامپ

 

 
تحت   5و  4، 3، 2تهیه شده از محلولهاي  Ni/TiO2رسوبی در پوشش  TiO2تغییرات درصد وزنی نانو ذارت : 4شکل 

 بر حسب غلظت سل   -mV 900و   -800پتانسیلهاي 
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 )ج(                                               )ب(                                                )الف(                         

 تحت پتانسیل 2محلول ) الف(تهیه شده از   Ni/TiO2تصاویر میکروسکوپ الکترونی پوششهاي : 5شکل 

 mV 800- )ب ( تحت پتانسیل  5محلولmV 800-  )تحت پتانسیل  5محلول ) جmV 900-   

 

    
 )ب(                                                                                  )الف(                                

ه از تهیه شد Ni/TiO2نانوکامپوزیت پوشش نیکل خالص و براي  Xطیف حاصل از تفرق آنالیز اشعه : 6شکل 

 ساعت زینترینگ در دماي 3پس از  -mV 900) ب(و   -mV 800) الف(تحت پتانسیل  5و  4، 3، 2، 1محلولهاي 

 °C 450   
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