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مس به روشدینانوذرات اکسیابیسنتز و مشخصه
تیالکترولبیترکی: بررسییایمیالکتروش
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محمودان،یپورعبداالله، مرتضدی، غلامرضا خلج، مجياحمددرضایحم
معلمنیمحمدحس

رانیواحد ساوه، ساوه، ایمواد، دانشگاه آزاد اسلامیگروه مهندس

مس،اکسیدیامسهاينمکاحیايالکترولیز،از جملهمختلفیهاياکسید مس به روشچکیده:
پایین،دمايهزینه،علتبهالکتروشیمیاییروش. آیددست میه بییگرماحرارتی و آبشاکسای

ریپژوهش تأثنایدر. استتوجهموردبسیارزیستمحیطباهمخوانیوبالاخلوصکار،سهولت
در سنتزCTAB)BrN42H19(cetyltrimethylammonium bromide, Cو NaCl ،4SO2Naتیالکترول

،5/58در سه مقدار NaClراتییقرار گرفت. تغیمورد بررسیمیبه روش الکتروشO2Cuنانوذرات 
درCTABراتیی) و تغg/lit(48و 32، 24هايدر غلظت4SO2Naراتیی)؛ تغg/lit(5/175و 117

آمپر بر4/0برابر با بیو دما ثابت و به ترتانیجری) انتخاب شد. چگالg/lit(15و 6، 4، 2حدوده م
ثابت در نظر گرفته شد.متریسانت5/2کاتد و آند نیو فاصله بگرادیدرجه سانت70و مترمربعیسانت

ادهاستفXRDو FESEMاندازه ذره از نییو تعبیترکشناساییوهانمونهیشناسختیجهت مشاهده ر
.شودیمترشیبO2Cu، خلوص 4SO2Naو NaClتیغلظت الکترولشینشان داد که با افزاجیشد. نتا

غلظتنیبود. همچنبلوريچندصورتبهO2Cuلینانومتر و تشک100ریزO2Cuهاياندازه بلورك
ذراتانومانع رشد نموثريطوربهCTABبرداشت. را دريبهترجهینت4SO2Naنسبت به NaClيبالا
O2Cuشیبود و اندازه ذرات با افزاCTABدر نمونه باجهینتنیرابطه معکوس داشت. بهتر

(g/lit) CTAB4 و(g/lit) NaCl175دست آمد. نانوذرات ه بO2Cu 87/27با خلوص بالا و اندازه بلورك
شد.دینانومتر تول
.تیالکترول،ییایمیمس، سنتز الکتروشدینانوذرات، اکس:يدیکلمات کل
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مقدمه-1
یعلمهايها در پژوهشآنیکیزیو فییایمیش،ينوریعالاتیخصوصنیاز کاربردها و همچنايگستردهفیطلدلینانومواد به

قرار گرفته است؛ بررسیموردگستردهطورمرسوم بههايفلز با استفاده از روشدینانوذرات اکسهتهی. اندمورد توجه قرار گرفته
،1[سنتز سبزهايو روشيفلزيایاح،ییایمیرسوب ش،یژل، احتراق-سلدروترمال،یه،ییایمیمانند: سنتز سونوشهاییروش

حسگرها، ،یسیمغناطرهیدر ذخيادیزيبرخوردار است و کاربردهاییبسزاتی) از اهمO2Cuمس (دینانوذرات اکسان،یمنی]. در ا2
ت،ینوار هداتی) و موقع~eV2مناسب (1مس از خواص جالب مانند گاف نواردیاکسي]. نانوساختارها3[و ... دارندهاستیکاتال
،يدیخورشهايمانند سلولیمختلفيماده در کاربردهانی]. ا4[برخوردار استادیزیختگیبرانگيبالا و انرژيجذب نوربیضر

                                                          
1 band gap
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]. در 5[شود یاستفاده مرهغیوها،ابر خازنوم،یتیلهاييباتريآند برا،يگازي، حسگرهاCOونیداسیاکس،یآلهايستیکاتال
اندفتهگرقرارتوجهموردبسیاراپتوالکترونیکقطعاتدربالقوهکاربردهايدلیلبهبعديیکرساناينیماکسیدهاياخیر،هايسال

ترکیب ه(ک3O4Cuپایدار و یک فاز شبهO2Cuو CuOبا دو فاز شناخته شده pنوعرساناينیمیکعنوانبهمساکسید]. 7، 6[
مس، غیرسمی و دوستدار محیط دی]. نکته قابل توجه این است که اکس8[میانی بین دو ترکیب قبلی است)، مورد استفاده است

رسوب، فوتوالکترود ]. از این اکسید همچنین در زمینه فوتوکاتالیست، پوشش ضد9[زیست و همچنین ارزان و قابل دسترس است
]. 11، 10[شودمیستفادها... والکتروشیمیهايمحفظه
دست بهییگرماحرارتی و آبشاکسایمس،اکسیدیامسهاينمکاحیايالکترولیز،جملهازمختلفیهايمس به روشاکسید
موردیاربسزیستمحیطباهمخوانیوبالاخلوصکار،سهولتپایین،دمايهزینه،علتبهالکتروشیمیاییروش]. 12[آید می

وآننوعوالکترولیتغلظتولتاژ،زمان،دما،الکترود،جنسجریان،دانسیته،چونپارامترهاییبینایندر. استتوجه
الکترولیتنوعوالکترودجنسنقشکهآیدمینظربهشدهانجاممطالعاتبهتوجهبا. کنندمیبازياساسینقشکنندهمحافظت

]. 13[تر بررسی شده استکمO2Cuذراتنانوستزدرآنغلظتو
مس استفاده شده است. داکسیسنتزدرمناسباولیهموادعنوانبهمسقلیاییهايو نمک2Cu(OH)از اخیرهايسالدر

3NO3Cu(OH) 3وCI(OH)2Cu2هاينانوسیموهامیلهبراي تهیه نانوCu(OH)هايتسمهذرات و نانوو نانوCuO] 14انتخاب شدند .[
سنتز ي]. برا15[به عنوان ماده آغازین استفاده شده است4SO4Cu(OH)6ذرات اکسید مس با براي سنتز نانوییگرمااز روش آب

داغ با استفاده از یکننده سطحفلز در محلول ماده فعال-1یکننده سطحذرات مس در روش تجزیه گرمایی از ترکیب ماده فعالنانو
]2Cu(acac)2(2ماده اولیه زانهمچنی]. 16[است شدهگزارشآمینال] در اولیNMe2Cu(OCH(Me)CHذرات مس در سنتز نانو

ذرات مس را با استفاده از ماده اولیه جدید سالیسیلیدآمینیت ]. سنتز نانو17[به روش تجزیه گرمایی استفاده شده است2یتک پراکندگ
گرم 5/0یک محلول شامل ازذرات مس و اکسید مس، روش براي تهیه نانونایدر]. 18[استشدهانجامآمینالدر اولی

]2Cu(saI)لیتر میلی10] وN37H18Cحلال از انیحرارت-ذرات اکسید مس کلوئیدي با استفاده از روش سنتز کلوئیداستفاده شد. نانو
] با نسبت خاص 3CH(NC(O)H2[(آمیدفرممتیلدر دي12/0)] با درصد وزنی CH)O2.H2COO)3Cu[(مساستاتمونوهیدرات

اسیدومساستاتآبدارمحلولاز،3بالاپراکندگیبامساکسیدذراتنانوسنتزبرايسریعدهی]. در روش رسوب19[دتهیه ش
تدا روش، ابنیاز روش مایسل معکوس براي تهیه نانوذرات اکسید مس استفاده شده است. در ان،ی]. همچن20[ک استفاده شداستی

ذرات اکسالات مس در معرض تجزیه گرمایی دقیق، براي . در مرحله دوم،شودیاکسالات مس از دو میکروامولسیون سنتز م
گیري شده ترین تراکم اندازهنانومتر با کم30تا 25ذرات در این روش بین گیرد. اندازه نانوذرات اکسید مس قرار میتشکیل نانو

]. 21[است
بههاییتیو ... موفق5ییگرما، آب4یرارتحشیمس، اکساهاينمکيایاحز،یالکترولهايذرات اکسید مس به روشسنتز نانودر

]. براي تهیه پودر مس الکترولیتی 22[باشدمیترو کنترل آسان مناسبندیفرآیبه علت سادگزالکترولیروشامااست؛آمدهدست
ر داخل الکترولیت دنظیر افزایش دانسیته جریان کاتد، کاهش غلظت یون مس و افزایش میزان اسید ولیزبا تغییر دادن شرایط الکتر

نیمختلف اهايائو و وانگ توانستند شکلس]. 23[یافتدستمسپودربهکاتدرويبرمسیلایهیکنشاندنجايبهتوانمی
و همکارانش موفق انگی. ]25، 24[دست آورند ه بییایقلطیشراتتوسط گلوکز تحCu(II)يایرا با استفاده از روش احدیاکس

نیها همچنو الکترود مس سنتز کنند. آنNaClنانومتر در محلول 35مس را با اندازه دیاکسیمیشدند با استفاده از روش الکتروش
رار قیرا مورد بررسدیاکسنیاییایمیو همکارانش رفتار الکتروشي. و]26[کردندیبررسزیرا ندیاکسنیایستیفوتوکاتالتیخاص
.]27[دادند

تر بررسی شده است. ) کمO2Cu(ذرات اکسید مستوجه به مطالعات انجام شده، نقش نوع الکترولیت و غلظت آن در سنتز نانوبا
                                                          
1 surfactant
2 mono-dispersion
3 high dispersion
4 thermal oxidation
5 hydrothermal
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و انیجرنهیبهطشرایومختلفهاياثر نوع و غلظت الکترولیتیذرات اکسید مس و بررسهدف از انجام این پژوهش سنتز نانو

يساختاریابیبود. مشخصه4SO2Naو NaCl ،CTABپژوهش شامل مقدار نیدر ارهایمتغ. باشدبر روي آن میلیاختلاف پتانس
انجام شد. کسیپراش پرتو ازیو آنالیدانیملیگسیروبشیالکترونکروسکوپیشده به کمک مدینانوذرات تول

و روش کارمواد-2
40بترتیبههادرصد انتخاب شد. عرض و ضخامت تسمه99/99خلوص بایپژوهش جنس آند و کاتد از تسمه نازك مسنیادر
و از تیآلمان) به عنوان الکترولMerck KGaA(%99يخلوص بالاباNaClو 4SO2Naو NaOHبود. از متریلیم1و 

CTAB)BrN42H19(cetyltrimethylammonium bromide, Cاستفاده شد. حجم محلول تیکننده در الکترولبه عنوان محافظت
به pHمیتنظيبود که برا4SO2NaایNaClشامل تیبود و محلول الکترول3cm500ثابت و برابر هاشیآزماهیدر کلتیالکترول
شد.هاستفادg/lit1/0میکرومات پتاسياز دیافزوده و به عنوان ماده افزودنNaOHتیالکترول
15شیمتر و زمان هر آزمایسانت5/2کاتد و آند نی، فاصله بCº70و 4/02A/cmبرابر با بیو دما ثابت و به ترتانیجریچگال
طیشرانی) در نظر گرفته شد. همچنg/lit(آب04/0و 5/0برابر بیبه ترت7O2Cr2Kو NaOHدر نظر گرفته شد. غلطت قه،یدق

آمپر ثابتان،یجریچگالرییانتخاب شد که با تغي) کنترل شد. سطوح آندها طور2A/cm(4/0ثابت انیجریحمام براساس چگال
,Aهايشی. آزمادهدینشان ممسدیپودر اکسدیتوليرا براهاشیانجام آزماطیشرا1باشد. جدول  B, Cاستفاده از يبر مبنا

شیانجام شد. آزما4SO2Naمقدار تیغلظت الکترولراتییتغبر اساس ,FE,Dهايشی، آزماNaClمقدار تیغلظت الکترولراتییتغ
انجام شد. CTABغلظت راتییبر اساس استفاده از تغG،H،I،Jهاي
10×100بیآند و کاتد (آند با طول و عرض به ترتشیپوليشدند. برازیو تمشیپولخوبیآند و کاتد بهز،یاز انجام الکترولقبل
ها با آب مقطر و الکل شسته شده استفاده شد، سپس آن2000تا 800هاي) از سنبادهمتریلیم20×100و کاتد با ابعاد متریلیم

هشیدر داخل وان شیآند و کاتد مسز،یانجام الکترولبراي. شدنددادهپوششلاكباهاو آند و لبهتدطرف کاکیو خشک شدند. 
نیشدند. در حزانی) آوNaOH ،7O2Cr2K،NaCl ،4SO2Na ،CTAB(در محلول شامل گریکدیز امترسانتی5/2فاصلهو بهاي

.شدیهمزده میسیهمزن مغناطيبر رون،پاییسرعتباومرتبطورمحلول بهش،یانجام آزما

اهشیانجام آزماطیشرا:1جدول
NaClکد نمونهمتغیر (g/lit)(g/lit)4SO2NaCTAB (g/lit)ولناژ)V(شدت جریان)A(

یت
رول

کت
ت ال

Nغلظ
aC

lA5/5800236/1
B11700126/1
C5/175009/36/1

4
SO 2

N
a

D0240106/1
E03206/86/1
F04807/66/1

ت 
یرا

تغی
C

T
A

B

G5/175026/16/1
H5/175042/46/1
I5/175067/76/1
J5/1750159/46/1

آند و کاتد رخ ندهد. نیبود که بر اثر جمع شدن پودرها در ته وان، اتصال کوتاه بايبه اندازهزیفاصله آند و کاتد از ته وان الکترول
شده توسط دی) تولDC(میمستقیکیالکترانیو جرختهیآن را به داخل وان رش،یمربوط به هر آزماتیمحلول الکترولهیپس از ته
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نیانجام شده و بعد از اقهیدق15به مدت شیرابط به آند و کاتد مذکور منتقل شد. هر آزماهايمیاز سستفادهبا ا1سوکنندهکی
اده و عبور دیگذاشته، سپس از صافوژیفیداخل دستگاه سانترقهیدور بر دق4000با دور قهیدق5شده را به مدت دیزمان، پودر تول

يعدبيزهایدست آمده جهت انجام آناله سپس در آون گذاشته تا خشک شود. پودر بده،شستشو داده شدر آخر با آب مقطر خالص
) استفاده شد.1توسط معادله (یاصلکیاز پO2Cuاندازه بلورك نییتعيمورد استفاده قرار گرفت. از روش شرر برا

)1(
در نصف کی: عرض پnm) x154/0(λ= ،β: طول موج اشعه λ(مربوط به شکل ذرات)، است9/0: مقداري ثابت و برابر با kکه 

) است.nm: اندازه بلورك (cL: زاویه براگ، θ)، انیارتفاع (بر حسب راد
ولت و محدوده 0-30با محدوده ولتاژ SAP2410مدل hera LABORASYSTEMساخت شرکت کسوکنندهیپژوهش از نیادر
مورد نظر استفاده شد. هايانیجرجادی) جهت اPCیپالسمیو مستقACو متناوب DCمیمستقانیآمپر (شامل جر10-0انیجر

ه شد ) ) استفادMira 3, TESCANیدانیملیگسیروبشیکروسکوپ الکترونیشده از مهیتهيپودرهایشناسختیجهت مشاهده ر
مدل Xاندازه بلورك به دست آمده از دستگاه پراش اشعه نییتعنیچنشده و همدیتولO2Cuپودر يفاززیبه منظور آنال

GNR-MPD 3000اندازه ذرات به روش عیتوزيریگاستفاده شد. اندازهDLS.انجام شد

و بحثجینتا-3
O2Cuدر سنتز نانوذرات NaClغلظت اثر

، Aنمونهازآمدهدستآمده است. مقدار محصول به1در شکل NaClمختلف هايبا غلظتيهانمونهکسیپراش اشعه ايالگو
برابر با θ2يایکه در زواهاییکیپBنمونه از محاسبات کنار گذاشته شد. در نمونه نیبود و در عمل ایناکافXRDشیآزمايبرا
شده، مربوط به فلز مس است. بر اساس لی)، تشک220) و (200)، (111مطابق با صفحات (بیتترو به05/74و 43/50، 33/43

طور ه بNaCl-175)(Cو NaCl-117)(Bاست. اما در هر دو نمونه FCCدهنده ساختار نشانها،کیپنی، اICSD 064699کد 
)، 111منطبق با صفحات (بیترتو بهشودیمشاهده م47/73و 39/61، 37/42، 50/36برابر با θ2ي ایکه در زواهاییکیپیبیتقر

که در تمام دهندینشان مها،کیپنی، اICSD 063281است. بر اساس کد O2Cuبی) هستند؛ مربوط به ترک311) و (220)، (200(
یمشاهد مزینيگریدهايکی، پO2Cuهايکیشده است. در کنار پلیتشکBCCصورتبهO2Cuبترکیمس،کاتدباهانمونه
CuO)، مربوط به 111) و (-111مطابق با صفحات (بیترتو به45/38، 56/35برابر با θ2يایدست آمده در زواه بهايکی. پشود

است. کینیبا ساختار مونوکل
غلظتشیبا افزاکهیطوره دارد. بییبسزاری، تأثO2Cuیعنیمورد نظر بیترکلیبر تشکتیکه غلظت الکترولدهدینشان م1شکل

O2Cuیاصلکیاست. نسبت شدت پافتهیشیافزاO2Cuکیمس حذف و شدت پبیترکتر،یگرم بر ل175به تریگرم بر ل117از 

کهطورهمان. استآمده2شکلدرهانمونهCuیاصلکیبه شدت پO2Cuی اصلکیو نسبت شدت پCuOیاصلکیبه شدت پ
بیمس ترککهي طوره تر است بکماریبسO2Cuلیتشکزانیتر است مکمتیکه غلظت الکترولBدر نمونه شودمیملاحظه

شیافزاO2Cuبیترکزانیشده و ميریمس جلوگلیاز تشکNaClتیغلظت الکترولشی. اما با افزادهدیملتشکیراآن یاصل
نظرگرفتن و با درابد،ییکاهش مCuOزانی، مNaClتیغلظت الکترولشیکه با افزادهدینشان م2شکل نیداشته است. همچن

شده است.لیتشکCدر نمونه O2Cuازی، خلوص قابل توجهO/CuO2Cuينسبت بالا
ازها. الکترونردگییکاتد قرار مي. مس از آند جدا و روشودیمزهیونیNaClون،یزاسیونیندیفرالدلیو بهداریپاانیجرکیدر اثر 
ونیداسی. واکنش اکسکنندیبه سمت آند حرکت مCl-هايونیوکاتدسمتبه2Cu+هايونیابند،ییمانیبه کاتد جرمنفیقطب

. چسبندگی نانوذرات به زیرلایه کندیمس در کاتد رسوب مهايو اتمدهد،یدر کاتد رخ مایو واکنش احردگییدر آند صورت م
راحتیبهپودروبرسدحداقلبهچسبندگیکهشوندانتخابايگونهدر تولید پودر باید پارامترها بهکننده و مهم است.بسیار تعیین

.شودجدا
                                                          
1 rectifier
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NaClمختلف هايغلظتباهانمونهکسیپراش اشعه ايالگو:1شکل 

NaClو 4SO2Naمختلف هايبا غلظتهاییدر نمونهCuو CuOیاصلکیبه شدت پO2Cuیاصلکینسبت شدت پ:2شکل 

پارامترهاي مختلفی در این مورد دخیل هستند. غلظت کم یون فلز در محلول الکترولیت، دانسیته جریان بالا، غلظت اسید بالا و 
نرخرويبرتواند]. علاوه بر آنچه گفته شد، خاصیت تبادل الکترون کاتد هم می28جنس کاتد از جمله این عوامل هستند [

باشد NaClآن تیکه الکترولیطیدر شرایاحتمالهاياندازه ذرات رسوب اثر داشته باشد. واکنشورسوبمورفولوژيدهی،رسوب
: دهدیمس در آند را نشان مونیداسیدر واقع واکنش اکس3و 2هاي]. واکنش29و 21، 4باشد [رزیصورتممکن است به

2Cu → 2Cu2+ + 2e- (2)
Cu + Cl- → (CuCl)-adsorption (3)

است.10یال4هايواکنشصورتممکن است رخ دهد بهتیکه در کاتد و محلول الکترولهاییواکنش
NaCl → Na+ + Cl- (4)

(CuCl)-adsorption + (n-1)Cl- - e- →CuCln-1n (5)

CuCln-1n + 2OH- → Cu(OH-)2 + nCl- (6)

2Cu(OH)-
2 → Cu2O + H2O + 2OH- (7)

Cu2+ +2e- → Cu (8)
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2H2O + 2e- → H2 + 2OH- (9)
2Cu+ + 2OH- → CuO + Cu2O (10)

، Bغلظت کلر مهم باشد. در نمونه ندیفرآنیدر ادآیمینظرانجام شود. به7یال3هايلازم است که واکنشO2Cuلیتشکيبرا
احتمال نیانی. بنابراشودیانجام نمO2Cuلیتشکيبرایکافزانیمذکور به مهايتر است واکنشکمNaClغلظت نکهیبه علت ا

CuOو O2Cuو تریشبCuآن، جهیانجام شده است؛ که نتتربیشها،واکنشگردینسبتبه10یال8هايوجود دارد که واکنش

هاواکنشگرینسبت به د7یال3هايواکنشابدییمشیکلر افزاونیغلظت نکهیبه علت اNaClغلظت شیتر است. با افزاکم
.باشدیتر مکمCuOو تریشبO2Cuلیکه حاصل آن تشکشود؛میغالب
NaClغلظت دهدینشان م3و شکل 2به روش شرر را دربر دارد. جدول O2Cuو محاسبه اندازه بلورك کیاطلاعات پ2جدول

نانومتر 100تر از کم1جدول هاياست که اندازه بلورك نمونهنیاگذارد. آنچه که مسلم است ریتأثO2Cuبر اندازه بلورك تواندیم
که احتمالا شود؛یمتریشاندازه بلورك بNaClغلظت شیبا افزاینانومتر شده است. ول10/43بلوركاندازه Bنمونهدر. اندشده

.باشدیمO2Cuاز کلوخه شدن ذرات یامر ناشنیا

NaClمختلف هايبه روش شرر با غلظتO2Cuهايو محاسبه اندازه بلوركکیاطلاعات پ:2جدول 

بلوركاندازه 
)nm(

FWHMخطاي دستگاه در زاویه پیک اصلی FWHM
O2Cuپیک اصلی
)2θ(

NaClغلظت 
(g/lit)

نمونه
10/43 1032/0 2460/0 4563/36 117 B
23/61 1032/0 1968/0 5058/36 5/175 C

O2Cuدر اندازه بلورك 4SO2Naو NaClغلظت ریتاث:3شکل 

پارامتر نی]. ا23، 22[بودن ذرات سنتز شده استيتک بلورایو يچند بلورانگریاست که بییاز جمله پارامترهاینگیبلور1شاخص
دست ه بجینتا3). جدول 11(رابطه شودیمحاسبه مXRDو TEMایو SEMریدست آمده از تصوه با استفاده از نسبت اندازه ذره ب

.دهدیرا نشان مCنمونه يآمده برا
)11(

Cنمونه ینگیشاخص بلور:3جدول 

ذرهنوع NaCl(g/lit)(nm)pD(nm)cryD(unitless)cryIغلظتنمونه
C5/175024/11023/6141/1چند بلوري

                                                          
1 index
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ینشان م3جدول جیاست. نتايباشد، چند بلورکیاز شیاست و اگر بيبلورسنتز شده تکبیباشد، ترککیکیداده نزدنیاگر ا
است.يبلورچندبایصورت تقره بO2Cuبیآن است که ترکانگریاست و بکیاز شیبحديتاهانمونهینگیکه شاخص بلوردهد
يو بلورکنواختیصورت ه ببایکه ذرات تقردهدینشان مری. تصاودهدیرا نشان مCشده نمونه دیپودر تولSEMریتصاو4شکل

متشکل از هايخوشهلیمربوط به تشکSEMریشده در تصاودهیتر داست که ذرات بزرگیمدع1یواسانتتی. انددست آمدهه ب
]. 25،24نانو است [اسیذرات در مقيبالایکششيو انرژادیزیسطحيبه علت انرژوواندروالس وندیاز پینانو ناشزیذرات ر
از موارد مذکور یذرات نانو ناشايو تجمع خوشه2از کلوخه شدنیناشدآییبه نظر مشوندیمدهیکه دتريذرات درشتنیبنابرا

تطابق دارد.3جدول ینگیباشد و با شاخص بلور

Cنمونه پودر SEMویر اتص:4شکل 

O2Cuدر سنتز نانوذرات 4SO2Naاثر غلظت 
،4SO2D (Na-(24آمده است. در هر سه نمونه 5در شکل 4SO2Naمختلفهايغلظتباهانمونهکسیپراش اشعه ايالگو

E)32-4SO2(NaوF)48-(Na2SO4يایدر زواهاییکیپیبتقریطوربهθ 2 مشاهده 48/73و 36/61، 33/42، 44/36برابر با
است. بر اساس کد O2Cuبیو مربوط به ترکباشند؛ی) م311) و (220)، (200(،)111منطبق با صفحات (بترتیکه بهشودیم

ICSD 063281بیها با کاتد مس ترکدهند که در تمام نمونهینشان مها،کیپنی، اO2Cu با ساختار ،BCCشده است. در لیتشک
برابر با θ2يایدر زواFبه نمونه وطمربآمدهدستبههايکی. پشودیمشاهد مزینيگریدهايکی، پO2Cuهايکیکنار پ

است. تنها کینیبا ساختار مونوکلCuO) مربوط به -202) و (111)، (-111مطابق با صفحات (بترتی، به72/48و 80/38، 60/35
لی)، تشک220) و (200)، (111مطابق با صفحات (بیرتت، به07/74و 40/50، 33/43برابر با 2θيایدر زواهاییکیپEدر نمونه 

است.FCCساختار لیدهنده تشکنشانها،کیپنی، اICSD 064699است. بر اساس کد Cuشده است که مربوط به فلز 
ها یو علاوه بر خلوص بر نوع ناخالصستینریتأثی، بO2Cuبیترکلیبر تشکتیدر الکترول4SO2Na، غلظت5توجه به شکل با
کیبه شدت پO2Cuیاصلکیو نسبت شدت پCuOیاصلکیبه شدت پO2Cuیاصلکیاثر گذاشته است. نسبت شدت پزین

تر کمتیکه غلظت الکترولEنسبت به نمونه Dدر نمونه شودیمملاحظهکهطورهمان. استآمده2شکلدرهانمونهCuیاصل
نظراست. بهO2Cuتر کماریبسلیتشکانگریاست که بترنیی، پاCuOیاصلکیبه شدت پO2Cuیاصلکیاست، نسبت شدت پ

                                                          
1 T. Theivasanthi
2 agglomeration
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لیتشکشیافزاها،یبه ناخالصO2Cuیاصلکینسبت شدت پشی، به تناسب افزا4SO2Naتیغلظت الکترولشیبا افزادآیمی
O2Cuردگییصورت مهایو کاهش مقدار ناخالص.

4SO2Naمختلف هايغلظتباهانمونهکسیپراش اشعه ايالگو:5شکل 

در واقع واکنش 2]. واکنش 26باشد [رزیصورتباشد ممکن است به4SO2Naآنتیکه الکترولیطیدر شرایاحتمالهايواکنش
صورت ممکن است رخ دهد بهتیکه در کاتد و محلول الکترولهاییواکنش. افتدمس است که در آند اتفاق میونیداسیاکس

است. 10و 15یال12و 8هايواکنش
Na2SO4 → 2Na+ + SO42- (12)

SO42- + H2O + 2e- → 2OH- + SO32- (13)
Cu+ + OH- → CuOH (14)
2CuOH → Cu2O + H2O (15)

، 4SO2Naترشیتر و بکمهايکه در غلظتدآیمینظرانجام شود. به15یال12هايلازم است که واکنشO2Cuلیتشکيبرا
4را بر عهده دارند. جدول ینقش اصل15یال12و 8، 2هايواکنش،یانمیغلظتدرواستترغالب15یال12هايواکنش

یم4SO2Naغلظت دهدمینشان3شکلو4جدول. بردارددرراشررروشبهO2Cuو محاسبه اندازه بلورك کیاطلاعات پ
در. اندنانومتر شده100تر از ها کماست که اندازه بلورك نمونهنیگذارد. آنچه که مسلم است اریتأثO2Cuبر اندازه بلورك تواند
بهتر است گرینسبت به دو نمونه دFتر آن، نمونه کمخلوصلدلیبهیتر است ول، کمEاندازه بلورك نمونه نکهایباهانمونهنبی
برخوردار است.ترياز خلوص مناسبرایز

4SO2Naتیبه روش شرر با غلظت الکترولO2Cuو محاسبه اندازه بلوركکیاطلاعات پ:4جدول 

بلوركاندازه 
)nm(

FWHM خطاي دستگاه
در زاویه پیک اصلی FWHM O2Cuپیک اصلی

)2θ(
4SO2Naغلظت 

(g/lit)
نمونه

22/61 1032/0 1968/0 4195/36 24 D
71/33 1032/0 2952/0 4486/36 32 E
22/61 1032/0 1968/0 4099/36 48 F

کیبه شدت پO2Cuیاصلکیرا به نسبت شدت پNaClو 4SO2Naغلظت رتأثیهاهمه نمونهنیدر بمیدر مجموع اگر بخواه
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را يبهترجهینت4SO2Naنسبت به NaClيکه غلظت بالامکنیی)؛ مشاهده م1(شکلمیکنسهیمقاگریکدیبا هایناخالصیاصل
است که نشان Cمربوط به نمونه هایناخالصیاصلکیبه شدت پO2Cuیاصلکینسبت شدت پنیبهترنیبرداشته است. بنابرادر
هاشیادامه آزماياست. لازم به ذکر است که در بخش بعد براترشبیهانمونهگرینمونه نسبت به دنیدر اO2Cuخلوص دهدیم
نمونه ملاك قرار گرفت.نیا

O2Cuدر سنتز نانوذرات CTABمقدار اثر
نمونه در نظر گرفته نیاطی، شراCTABاثر یبررسيبرداشت. برارا درO2Cuخلوص نیترشی، بCنمونه طیشرانکهیتوجه به ابا

يایدر زواهاییکیپیبیطور تقره آورده شده است. بCTABمختلف رمقادیباهانمونهکسیپراش اشعه ايالگو6شد. در شکل 
2θ ی) م311) و (220)، (200)، (111منطبق با صفحات (بیکه به ترتشودیمشاهده م56/73و41/61، 33/42، 44/36برابر با

بترکیمس،کاتدباهاکه در تمام نمونهدهندینشان مها،کیپنی، اICSD 063281است. بر اساس کد O2Cuکه مربوط به باشند
O2Cu با ساختارBCCيهاکی. در کنار پردگییمبرالگوها را دریاصلبیشده است که ترکلیتشکO2Cuزینيگریدهايکی، پ

بترتیو به44/35و 94/38، 73/38، 54/35برابر با باتقریهادر نمونه2θيازوایدرآمدهدستبههايکی. پشودیمشاهد م
يحدودهیدو در زاونیاست. در کنار اکینیبا ساختار مونوکلCuO)، مربوط به 002) و (200)، (111)، (-111مطابق با صفحات (

2θ که بر اساس کد شودیمشاهده میکی)، پ211مطابق با (5/36برابر باICSD 078278لیدهنده تشکممکن است نشانCuBrیمکعب
است.CTABمختلف ریو خلوص آن، متأثر از مقادO2Cuیعنیمورد نظر بیترکهايکیکه شدت پدهدینشان م6باشد. شکل 

ها در نمونهCuBrیاصلکیبه شدت پO2Cuیاصلکیو نسبت شدت پCuOیاصلکیبه شدت پO2Cuیاصلکیشدت پنسبت
است که با توجه CuOشده جادیایتنها ناخالص) CTAB)0g/litدر نمونه بدون شودمیملاحظهکهطورآمده است. همان7شکل 

در O2Cuازی، خلوص قابل توجهO/CuO2Cuينظرگرفتن نسبت بالابا دروکم، CuOزانیکه مدآیمینظربه7و 6به شکل 
یمدهیدCTAB (g/lit)4جز نمونه ه ، بCuOدر کنار زینCuBrی، ناخالصCTABشده است. با ورود لیتشکCTABنمونه بدون 

که نستیایکه به معنشودیمنسبت کم نیازانیمابد،ییمشیافزاCTABزانیچه م، هرO/CuBr2Cuکه با توجه به نسبت شود
، CTABشیکه با افزاشودی، مشاهده مO/CuO2Cuبا توجه به نسبت نی. همچنشودیتر مکمO2Cuو مقدار ترشیبCuBrمقدار 
شیبنکهیشده است و با توجه به الیتشکCuBrتنها CTAB(g/lit)4. درشودیافزوده مCuOکاسته و به مقدار O2Cuزانیاز م
شده است و لینمونه تشکنیدر اO2Cuزانیمنیترشیکه بدآیمینظرنمونه است، بهنیمتعلق به اO/CuBr2Cuسبتننیتر

.استبهترهانمونهگرینمونه نسبت به دنیدر اO2Cuخلوص 

CTABمختلف رمقادیباهانمونهکسیپراش اشعه ايالگو:6شکل 
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CTABمختلف ریبا مقادهایینمونهدر Cuو CuOیاصلکیبه شدت پO2Cuیاصلکینسبت شدت پ:7شکل

توانند یمCTABریمقاددهدینشان م8بردارد. شکل به روش شرر را درO2Cuو محاسبه اندازه بلورك کیاطلاعات پ4جدول 
نانومتر شده100تر از کم4جدول هاياست که اندازه بلورك نمونهنیگذارند. آنچه که مسلم است اریتأثO2Cuبر اندازه بلورك 

یاندازه بلورك کاهش قابل توجهCTABبا اضافه شدن یشده است. ول24/61) اندازه بلورك Cنه(نموCTABبدوننمونهدر. اند
که اندازه بلورك با دهندمینشانهاکرد. دادهدایاندازه بلورك به نصف کاهش پg/lit CTAB2با افزودن کهطوريداشته است به

ذراتنانورشدمانعموثرطوربهCTABیکننده سطحکه ماده فعالکنندیمدیتأکجینتانیرابطه معکوس دارد. اCTABشیافزا
O2Cuاندشده.

CTABمختلف ریبه روش شرر با مقادO2Cuو محاسبه اندازه بلورك کیاطلاعات پ:4جدول 

بلوركاندازه 
)nm(

FWHM خطاي دستگاه
در زاویه پیک اصلی FWHM

O2Cuپیک اصلی
)2θ(

CTABمقدار 
(g/lit)

نمونه

24/61 1032/0 1968/0 5058/36 0 C
72/33 1032/0 2952/0 4563/36 2 G
87/27 1032/0 3444/0 4651/36 4 H
87/27 1032/0 3444/0 4724/36 6 I
87/20 1032/0 4428/0 5229/36 15 J

O2Cuدر اندازه بلورك CTABریمقادریتاث:8شکل



37

شی
ژوه

ت پ
قالا

م
رام

ه س
نام

فصل
ییا کیی

 ران
وره

د
وره

1919 
ماره

ش
 1ره1ار

هههههاهااااربهار
140

2
CTABمختلف رمقادیباهانمونهینگیشاخص بلور:5جدول 

نوع ذرهCTAB(g/lit)(nm)pD(nm)cryD(unitless)cryIمقدار نمونه
G262/8072/3339/2چند بلوري
H427/5687/2702/2چند بلوري
J1577/11887/2070/5چند بلوري

صورت چند ه بO2Cuبیآن است که ترکانگریاست و بکیاز شبیهانمونهینگیکه شاخص بلوردهدینشان م5جدول جینتا
طور که در . هماندهدیرا نشان مCTABتریگرم بر ل15و6، 4، 2شده با دیتوليپودرهاSEMریتصاو9است. شکل يبلور

واندروالس يرویاز نیذرات نانو ناشاياز کلوخه شدن و تجمع خوشهیناشتواندمیتربخش قبل ذکر شد مشاهده ذرات درشت
صورتبهبایکه ذرات تقردهدینشان مریتطابق دارد. تصاو5جدول ینگیباشد که با شاخص بلورمسدیذرات اکسنیبيقو
برابر CTABشده با مقدار دیتولO2Cuپودر يرا براDLSاندازه ذرات به روش عتوزی10شکل. اندآمدهدستبهيو بلورکنواختی
50ریزايدرصد ذرات، اندازه70نانومتر است و حدود 100ریذرات زعیکه توزشودی. مشاهده مدهدینشان متریگرم بر ل4
دارند.کرونیم

CTABبا مقادیر مختلف تولید شده O2Cuپودر SEMتصویر :9شکل 
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تریگرم بر ل4CTABبا مقدار نهیدر نمونه بهشدهدیتولO2Cuاندازه ذرات پودر عیتوز:10شکل 

يریگجهینت-4
NaClراتییمورد بررسی قرار گرفت. تغییایمیبه روش الکتروشO2Cuالکترولیت در سنتز نانو ذرات بیترکریاین پژوهش، تاثدر

گرم 15و 6، 4، 2در محدوده CTABراتییو تغ48و 32، 24هايدر غلظت4SO2Naراتیی؛ تغ5/175و 117، 5/58در سه مقدار 
5/2کاتد و آند نیو فاصله بگرادیدرجه سانت70و مربعمتریآمپر بر سانت4/0بیدما به ترتوانیجریانتخاب شد. چگالتریبر ل
شیشد. با افزایبررسO2Cuدر سنتز نانوذرات 4SO2Naو NaClغلظت ریثابت در نظر گرفته شد. در بخش اول تاثمتریسانت

صورت ه بO2Cuبی. ترکابدییمشیافزاO2Cuمس حذف و مقدار و خلوص بیترکتر،یگرم بر ل175به 117از NaClغلظت 
O2Cuلی، تشک4SO2Naتیغلظت الکترولشی. با افزاابدییمشینانومتر افزا23/61به 10/43است و اندازه بلورك ازيبلورچند 

کلوخه شدن و تجمع چهاگراستنانومتر100ازترکمها. اندازه بلورك در همه نمونهابدییکاهش مهایو مقدار ناخالصشیافزا
و NaClتریگرم بر ل175با تیالکترولبی، ترکO2Cuاساس خلوص و مقدار . در بخش اول برشودیذرات نانو مشاهده مايخوشه
شیمطالعه شد. با افزاO2Cuدر سنتز نانوذرات CTABبخش دوم اثر مقدار انتخاب شد. درنهیبه عنوان نمونه به4SO2Naبدون 
15تا CTABشیاما در ادامه با افزاابدیمیکاهشنانومتر87/27به24/61ازهااندازه بلوركتر،یگرم بر ل4تا 0زاCTABمقدار 

حاصل CTABتریگرم بر ل4در نمونه با O2Cuو خلوص زانیمنیترشی. بکندینمیقابل توجهرتغییهااندازه بلوركتر،یگرم بر ل
شد.
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Abstract: Copper oxide is obtained by various methods, including electrolysis, recovery of copper salts 
or copper oxide, thermal oxidation and hydrothermal treatment. Electrochemical method is very 
interesting due to its low cost, low temperature, ease of operation, high purity and compatibility with 
the environment. In this research, the effects of NaCl, Na2SO4 and CTAB (cetyltrimethylammonium 
bromide, C19H42BrN) electrolytes on the synthesis of Cu2O nanoparticles by electrochemical method 
were investigated. Changes of NaCl in three values of 58.5, 117 and 175.5 (g/lit); changes of Na2SO4
in concentrations of 24, 32 and 48 (g/lit) and changes of CTAB in the range of 2, 4, 6 and 15 (g/lit) were 
selected. The current density and temperature were fixed and equal to 0.4 (amps/cm2) and 70°C, 
respectively, and the fixed distance between the cathode and the anode was considered to be 2.5 cm. 
FESEM and XRD were used to observe the morphology of the samples and identify the composition 
and determine the particle size. The results showed that by increasing the concentration of NaCl and 
Na2SO4 electrolyte, the purity of Cu2O increased. The size of Cu2O crystals was below 100 nm and the 
formation of Cu2O was polycrystalline. Also, high concentration of NaCl gave better results compared 
to Na2SO4. CTAB effectively prevents the growth of Cu2O nanoparticles and the particle size was 
inversely related to the increase of CTAB. The best result was obtained in the sample with 4 (g/lit) 
CTAB and 175 (g/lit) NaCl. Cu2O nanoparticles with high purity and crystal size of 27.87 nm were 
produced.

Keywords: Nanoparticles, Copper oxide, Electrochemical synthesis, Electrolyte.


