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مطالعه حاضر، روی مقدار اثر فرایندهای مقدماتی بر خواص فیزیکی و شکل شناسی  سطحی پارچه پوشش داده شده با نانو ذرات مس 
متمرکز شده است. مراحل آماده سازی مقدماتی پارچه به دو روش آبکافت قلیایی و نیز حکاکی سطح با پلاسمای اکسیژن انجام شد. 
لایه نشانی نانو ذرات مس با کاهش شیمیایی یون های مس از محلول نمک فلزی آن با استفاده از عامل کاهنده انجام شد. روش های 
میکروسکوپ الکترونی پویشی و طیف سنجی زیرقرمز تبدیل فوریه برای بررسی دقیق ساختار شیمیایی و نیز شکل شناسی سطحی 
استفاده شد. مقاومت الکتریکی سطحی با دستگاه چهارکاونده ای اندازه گیری شد. تصاویر میکروسکوپی به شکل جالبی حاکی از تشکیل 
نانو میله های مخروطی مس برای پارچه عمل آوری شده با پلاسمای اکسیژن است. در مقایسه، پارچه عمل آوری شده با آبکافت قلیایی 
ذرات شبه کروی را در تصویر میکروسکوپی به خوبی نشان می دهند. نتایج طیف سنجی زیرقرمز برای پارچه عمل آوری شده با پلاسمای 
اکسیژن پیک شدیدتری را برای گروه عاملی هیدروکسیل در مقایسه با پارچه عمل آوری شده با قلیا نشان می دهد. نتایج تجربی، تشکیل 
پوششی یکنواخت از نانو میله های مس با مقاومت سطحی کمتر را برای پارچه عمل آوری شده با پلاسما در مقایسه با پارچه عمل آوری 

شده با قلیا  تأیید می کند.
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مقدمه
لایه نشاني کاهشــی، روش شــیمیایي متداول براي 
پوشــش ســطوح با لایه اي از فلز، بدون اســتفاده از 
منبع جریان الکتریکي خارجي اســت. در این روش، 
یون فلز در محلول آبــي در مجاورت ماده  کاهنده به 
روش شــیمیایي کاهش یافته و فلــز در مواضع فعال 
شده لایه نشاني مي شود. حالت کلي واکنش کاهش در 

واکنش )1( نشان داده شده است:

  )1(

که M فلز و R ماده  کاهنده است ]1،2[.

مهم ترین مزیت روش لایه نشاني کاهشی، امکان پوشش 
سطوح مواد نارسانا با فلزات یا آلیاژهاي فلزي است. زیرا، 
در این روش از جریان الکتریکي براي لایه نشاني استفاده 
نمي شود. در لایه نشاني کاهشی امکان پوشش سطوح با 

هر شکلي وجود دارد. 
در این روش، تمام خلل و فرج بستر به طوریکنواخت با 
فلز پوشش داده مي شــود، به طوري که ضخامت لایه 
فلز در تمام سطح پوشش داده شده اعم از برآمدگي ها 
و فرورفتگي ها تقریباً یکســان بــوده و نیز تراکم فلز 
پوشانده شــده در این روش از ســایر روش ها بیشتر 

است ]3[. 
به علت رســانایي زیاد مــس، فرایند لایه نشــاني 
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کاهشــی مس از مهم ترین فرایند صنعتي با کاربردهاي گســترده  و 
متفاوت اســت. اولین کاربرد تجاري فرایند الکترولس مس را کاهیل 

در 1957 گزارش کرد ]4[. 
لایه نشــاني کاهشــی فرایندي چندمرحله اي بوده که این مراحل 
عبارت از آماده سازي، حساس ســازي، فعال سازي و لایه نشاني است. 
مهم ترین بخش از فرایند لایه نشاني کاهشی، مرحله آماده سازي است 
که در آن طــي فرایند حکاکی )etching(، ضمــن ایجاد خوردگي، 
گروه هاي هیدروکســیل در سطح پارچه تشکیل می شود تا که امکان 
انجام مراحل بعــدي را فراهم  کند. یکنواختي مراحل مختلف فرایند 
لایه نشاني به ویژه بازده لایه نشاني و یکنواختي لایه پوشش داده شده 

متأثر از کیفیت و نحوه اجراي این مرحله است ]5[.
روش متــداول براي حکاکی و تشــکیل گروه هاي هیدروکســیل 
در ســطح پارچه پلي استري، آبکافت قلیایي اســت. طي این فرایند 
ســطح پارچه دچار ناهمواری سطحی شده و مجموعه ای از گروه هاي 

هیدروکسیل در آن ایجاد مي شود]6[.
در ســال هاي اخیر با وجود فناوري پلاسما، تحولي جدید در عرصه 
بهبود خواص ســطحي مواد مختلف به وجود آمده اســت. پلاسما با 
برخــورد الکترون ها و فرایندهاي نورشــیمیایي باعــث قطع ارتباط 
مولکول ها و درنتیجه تولید رادیکال هاي آزاد با چگالي زیاد مي شود. 
این عمل باعث اختلال پیوندهاي شیمیایي در سطح الیاف و پلیمرها 
و  -C=O ،-OH و درنتیجه شکل گیري گونه هاي شیمیایي جدید مثل
COOH- مي شــود. تحت تأثیر فرایند پلاسما، هم شیمي سطح و هم 

توپوگرافي سطح تغییر مي کند ]7،8[.
در اصلاح الیاف و پلیمرها با پلاســما، ذرات پرانرژي و فوتون هاي 
تولید شده به شــدت با سطح زیرلایه برهم کنش داشته و باعث چهار 
اثرعمده  تمیز کردن سطح، حکاکي، پیوند عرضي مولکول هاي نزدیک 
ســطح و اصلاح ساختارشیمیایي سطح مي شــود]8[. از ویژگي هاي 
جالب پلاسما این اســت که به دلیل نفوذ کم در سطح، تغییرات در 

عمق چند نانومتر انجام مي شود ]8[. 
پژوهش های زیادي برای ایجاد بهبود خواص و حکاکي سطح پارچه هاي 

پلي استري با استفاده از پلاسما انجام شده است ]7،9-15[.
در این پژوهش اثر فرایند آماده ســازي بر شکل شناســی، ساختار 
و مقدارمقاومت الکتریکي پارچه پوشــش دهي شــده با مس بررسي 
شده است. همچنین، آماده سازي سطحي مبتني بر پلاسما و آبکافت 
شیمیایي براي منسوج پلي استري به منظور افزایش گروه هاي جاذب 
در الیاف و تهیه بســتری مناسب برای جذب سطحي بیشتر نانو ذرات 

مس انجام شده است.

 
تجربی

مواد
مس ســولفات، نیکل ســولفات، بوریک اسید، ســدیم هیپوفسفیت، 
سدیم سیترات، ســدیم هیدروکسید، کلریدریک اسید %37، پالادیم 

)II( کلرید و قلع کلرید همگي از شــرکت Merck تهیه شده و بدون 
هیچ خالص سازي استفاده شــدند. پارچه پلي استر با تراکم 30×32 ، 
نمره نخ تار و پود 88/8 دنیر با بافت تافته از کارخانه به بافت خریداري 
شد. شــوینده Dyatex  ANW )آنیوني-غیریوني( برای شست وشوي 

کالاي پلي استري از شرکت دایر شیمي خریداري شد.

روش ها
پارچه پلي استري به عنوان زمینه انتخاب شد. براي لایه نشاني پارچه با 

مس، ابتدا لازم است، محلول هاي زیر از پیش تهیه شوند:
- مقــدار g/L 10 از قلع کلرید در کلریدریک اســید حل و به حجم 
رســانده شــد. محلول به مدت h 24 در دماي محیط نگه داشــته تا 

به طور کامل شفاف شود.
- مقدار g/L 0/1 از پالادیم کلرید در کلریدریک اسید حل و به حجم 

رسانده شد. محلول در دماي محیط پس از h 2 آماده شد.
فرایند لایه  نشاني به روش چندمرحله اي انجام شد )شکل 1(. پس از تهیه 
محلول، برای زدودن چربي و آلودگي  هاي سطحي پارچه، ابتدا نمونه ها در 
حمام حاوي g/L 2 شوینده در دماي C° 60 به مدت min 30 شست وشو 

داده شدند. 

مرحله  آماده سازي
برای حکاکي و ایجاد گروه هاي جاذب روي ســطح پارچه  پلي استر از 

دو روش پلاسما و آبکافت قلیایي استفاده شد. 

آماده سازي نمونه با پلاسما
 Femto Science Inc ،Gyeonggi-Do ،در این پژوهش، از دستگاه پلاسما
مدل Cute-MPR ساخت کره برای آماده سازي نمونه ها استفاده شد. براي 
 آماده سازي با پلاســما، نمونه ها در یک محفظه کوچک بین دو الکترود 
قرار گرفته و پس از ایجاد خلأ به مقدار bar  5-10 فرایند پلاسما آغاز شد. 
در این فرایند، از اکســیژن به عنوان گاز ورودي استفاده شد و عمل آوري 
 kHz 90 و بسامد W 4، توان mHg 15 در فشار min با پلاســما به مدت

50 انجام شد.

آماده سازي نمونه با آبکافت قليايي
آماده ســازي نمونه بــه روش آبکافت قلیایي با اســتفاده از ســدیم 
هیدروکســید انجام شــد. در این روش، پارچــه به مدت min 15 در 
دماي C° 75 درون محلول g/L 20 ســدیم هیدروکسید قرار گرفته و 

پس از آن با آب دوبار تقطیر شست وشو داده شد.

شکل 1- مراحل لایه نشاني کاهشی.

شست وشوی
اولیه شست وشوحساس سازی آبکشی

آبکشی لایه نشانیآبکشی

آماده سازی

فعال سازی
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لايه نشاني فلز مس
پــس از انجام شست وشــوي اولیه، آماده ســازي و آبکشــي، فرایند 
آماده ســازي پارچه با استفاده از محلول اســیدي قلع کلرید به مدت 
min 10 در دماي محیط انجام شد. پس از آبکشي پارچه  با آب دوبار 
تقطیر، فرایند فعال ســازي در محلول اسیدي پالادیم کلرید به مدت 
min 10 در دماي محیط انجام شده و در پی آن، آبکشي مؤثر پارچه با 
آب دوبار تقطیر انجام شد. سپس، پارچه  فعال شده وارد حمام لایه نشاني، 
محتوي g/L 3 ســولفات مس، g/L 0/4 ســولفات نیکل، g/L 11سدیم 
هیپوفســفیت ، g/L 10 سدیم ســیترات و g/L 11 بوریک اسید شد. 
اسیدیته حمام با اســتفاده از محلول g/L 20 سدیم هیدروکسید در 
محدوده 9/5 تنظیم شــد. فرایند لایه نشاني در زمان هاي 10، 15 و 
 60 °C 20 انجام و پس از آبکشــي، نمونه ها در گرم خانه با دماي min

خشک شدند.

اندازه گيري خواص
تمام نمونه ها پیش از انجام اندازه گیري ها طبق روش هاي استاندارد به مدت 
h 24 در فشار اتمسفر، رطوبت نسبي 2 ± 65% و دماي C ± 1° 21 قرار 

داده شدند.

بررسي گروه هاي هيدروکسيل تشکيل شده در سطح
تشــکیل گروه هاي هیدروکسیل در سطح پارچه با استفاده از دستگاه 
طیف سنجي زیرقرمز تبدیل فوریه مدل Nicolet Magna 560 ساخت 

آمریکا بررسي شد.

بررسي شکل شناسی سطح
براي مشــاهده  شکل شناســی لایه تشکیل شــده، از میکروسکوپ 
 Hitachi ساخت شرکت S-4160 الکتروني پویشي نشر میداني مدل

ژاپن استفاده شد.

اندازه گيري وزن 
براي تعیین مقدار لایه  تشــکیل شده روي سطح پارچه، وزن نمونه ها 
پیش و پس از لایه نشــاني اندازه گیــري و درصد تغییرات وزن طبق 
معادله )2( محاسبه شد. اندازه گیري وزن پارچه با استفاده از ترازوي 

رقمی HR 200, Ltd, ساخت ژاپن انجام شد:

  )2(

W∆ درصــد تغییرات وزن پارچه، Wf وزن نهایي پارچه پس از فرایند 
لایه نشــاني برحســب گــرم و Wo وزن اولیه  پارچه پیــش از فرایند 

لایه نشاني برحسب گرم است.

اندازه گيري مقاومت الکتريکي سطحي
مقدار مقاومت الکتریکي ســطحي نمونه ها با استفاده از رسانایی سنج 

چهارکانالی  خطي بررسي شد. 

در ساخت این رسانایی سنج از ولت سنج .ADM 552R, Arma Ltd و 
منبع تغذیه .ASP-1363p, Arma Ltd اســتفاده شد که هر دو ساخت 
ایران هستند. فاصله بین الکترودهاي این رسانایي سنج که در دانشکده 
فني دانشــگاه گیلان ساخته شد، cm 1 است. تصویر کلی این دستگاه 
در شــکل 2 نشان داده شده است. با استفاده از رسانایی سنج چهار کانالی 
و طبــق اســتاندارد F390:2003 مقدار مقاومت الکتریکي ســطحي 
نمونه هاي رســانا شده ارزیابي شد. در ارزیابي مقدار مقاومت الکتریکي 
سطحي، شــدت جریان الکتریکي ثابت با منبع تغذیه به نمونه اعمال 
و تغییرات ولتاژ با ولت ســنج اندازه گیري شد. در نهایت، مقدار متوسط 

مقاومت الکتریکي سطحي نمونه محاسبه شد )معادله3(:

  )3(

 l متوسط شدت جریان عبوري و I ،عرض نمونه w ،ولتاژ V،در این معادله
طول فاصله الکترودهاست.

نتايج و بحث 

طیف ســنجي زیرقرمز تبدیل فوریه برای بررسي گروه هاي هیدروکسیل 

شکل 2- تصویر کلی رسانایی سنج چهار کانالی خطي.

ولت سنج

منبع تغذیه

شکل 3- طیف زیرقرمز تبدیل فوریه پارچه  پلي استری: )الف( عمل آوری شده با پلاسماي 
اکسیژن، )ب( عمل آوری نشده و )ج( عمل آوری شده با آبکافت قلیایي.
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ایجاد شده روي سطح پارچه ها استفاده شد. 
پیک ظاهر شده در cm-1 3430 نشان دهنده  گروه هیدروکسیل است که 
پهنا و شدت پیک پس از فرایند آماده سازي تغییراتي را نشان مي دهد. در 
فرایند آماده سازي با استفاده از پلاسماي اکسیژن، پیک گروه هیدروکسیل 
بســیار شدیدتر بوده که این موضوع نشان دهنده گروه هاي هیدروکسیل 

بیشتر در این فرایند روي سطح منسوج است )شکل 3(.

بررسي شکل شناسی و ساختار سطح
مرحله  آماده ســازي در فرایند لایه نشاني بسیار مؤثر بوده که با ایجاد 
گروه هاي هیدروکســیل و حکاکي ســطح پارچه، منجر به تشــکیل 
لایه یکنواختي از نانوذرات فلزي روي ســطح مي شود.حکاکي سطح 
پارچه طي فرایند آماده سازي به حالت زبري در تصاویر میکروسکوپ 

الکتروني پویشی مشــاهده مي شود که در نمونه هاي عمل  آوری شده 
با پلاســماي اکســیژن به شکل یکنواخت تر و شــدیدتري نسبت به 

نمونه های عمل آوری شده با آبکافت قلیایي است )شکل 4(.
به طور کلي، فرایند آماده ســازي بستر برای لایه نشاني کاهشی طبق 

مراحل زیر انجام شد:
 در مرحله اول، ســطح پارچه با عامل خارجي )ســدیم هیدروکسید 
و پلاسما( حکاکي شــده و گروه هاي هیدروکسیل تشکیل مي شوند. 
در مرحله دوم و طي فرایند حساس ســازي، ذرات قلع در محل هاي 
حکاکي شــده با گروه هاي هیدروکســیل واکنش مي دهند. در طول 
فرایند فعال سازي، پالادیم با اندازه ذرات بزرگ تر نسبت به قلع، روي 
ســطح قرار مي گیرد. در مرحله پایاني و با شــروع فرایِند لایه نشاني، 
ذرات مس حاصل از کاهش نمک مس ســولفات، در مکان هاي فعال 

شکل 4- تصویر SEM پارچه پلي استری: )الف( عمل آوری نشده، )ب( عمل آوری شده با پلاسماي اکسیژن و )ج( عمل آوری شده با آبکافت قلیایي.

)ج()ب(

)الف(
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شده با پالادیم رســوب مي کند. در ابتداي فرایند، ذرات مس رسوب 
کرده بســیار کوچک و به شکل تقریباً کروي هستند. در ادامه واکنش 
و با بزرگ ترشدن اندازه ذرات، تمام ذرات در راستاي افقي به یکدیگر 

متصل شــده و با ذرات مس به شــکل تجمع یافته رسوب مي کنند. 
بــا توجه به نتایج به دســت آمــده از طیف ســنجي زیرقرمز تبدیل 
فوریه، در حالت اســتفاده از پلاســماي اکسیژن برای حکاکي پارچه 

شکل 5- تصویر SEM پارچه هاي  عمل آوری شده با: )الف(، )ج( و )ه( پلاسما و )ب(، )د( و )و( آبکافت قلیایي پس از لایه نشاني با نانوذرات مس در مدت زمان غوطه وري نمونه ها 
.20 min )ه( و )و( 15و min )ج( و )د( ،10 min )درون محلول لایه نشاني )الف( و )ب

)ب()الف(

)د( )ج(

)و()ه(
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پلي اســتر، تعداد گروه هاي هیدروکسیل بیشــتري نسبت به آبکافت 
قلیایي با ســدیم هیدروکسیددر ســطح پارچه تشکیل مي شود. این 
موضوع نشــان دهنده حکاکي بهتر و درنتیجه تعداد مکان هاي فعال 
بیشتر براي جذب قلع و پالادیم است. افزایش مکان هاي فعال، سبب 
افزایش ســرعت واکنش و درنتیجه سرعت لایه نشاني مي شود که در 
این حالت، زیرلایه اولیه با سرعت بیشتري تشکیل می شود. محصول 
جانبي کاهش سولفات مس و رسوب ذرات مس گاز هیدروژن است. 
پس از تشــکیل لایه اول و به هم پیوســتن ذرات مس اولیه تشکیل 
شده، هیدروژن آزاد شده در محیط آبي واکنش، ایجاد حباب مي کند 
که این موضوع رســوب ذرات را به ســمت عمــودي هدایت کرده و 
باعث ایجاد خلل و فرج در لایه مي شود. طبق شکل 5 با افزایش زمان 
واکنش تعداد مخروط هاي اولیه و خلل و فرج ناشي از آن کاهش یافته 

و یکنواختي و پیوستگي سطح افزایش مي یابد.

اندازه گيري وزن
عامل مهم دیگر در فرایند لایه نشــاني، زمان انجام فرایند اســت. با 
افزایش زمان فرایند لایه نشاني، درصد تغییرات وزن در تمام نمونه ها 
روندی افزایشي را نشان مي دهد که این موضوع بیانگر افزایش مقدار 
نانوذرات مس پوشش دهي شده روي سطح منسوج است. آماده سازي 
ســطح با پلاســما باعث افزایش مکان هاي فعال و درنتیجه افزایش 
سرعت رسوب در زمان هاي اولیه فرایند لایه نشاني مي شود، به همین 
علت در نمونه هاي عمل  آوری شده با پلاسماي اکسیژن افزایش وزن 

بیشتری مشاهده شده است )جدول 1 و شکل 6(.

اندازه گيري مقاومت الکتريکي سطحي
با افزایش زمان لایه نشــاني، لایه هاي بیشــتري از فلز روي ســطح 
نمونه ها تشکیل می شــود، درنتیجه مقاومت نمونه ها کاهش مي یابد. 
در پارچه هاي عمل آوری شــده با پلاسما، به دلیل حکاکي بهتر و نیز 
تشکیل گروه هاي هیدروکسیل بیشــتر در سطح پارچه، فعال سازي 
سطح از بازده بیشــتري برخوردار است که باعث افزایش هسته هاي 
اولیه  در ســطح، به عنوان منبع رشد ذرات مس مي شود. این موضوع 
موجب تراکم بیشتر لایه تشکیل شــده و درنتیجه، افزایش رسانایی 

الکتریکي مي شود )شکل 7(.
نمونه  عمل آوری شده با پلاسماي اکســیژن در مقایسه با آبکافت 
قلیایي مقاومت الکتریکي بهتري نشــان داد. مقدارمقاومت الکتریکي 
به دست آمده پس از min 20 فرایند لایه نشاني براي نمونه  عمل آوری 
شده با اکسیژن  Ω/qS 0/2 و نمونه  عمل آوری شده با آبکافت قلیایي 

Ω/qS 0/6 است.

نتيجه گيري

نتایج به دست آمده نشان مي دهد، عمل آوري با پلاسماي اکسیژن به 
دلیل ایجاد خلل و فرج در ســطح الیاف باعث افزایش خاصیت جذب 
مواد شــیمیایي به پلي استر مي شود. اصلاح خواص با پلاسما محدود 
به سطح است و خواص توده را تغییر نمي دهد. با افزایش زمان فرایند 
لایه نشاني، وزن و یکنواختي نمونه افزایش و مقاومت کاهش مي یابد. 
براي نمونه هاي عمل آوری شــده با پلاسماي اکسیژن افزایش وزن و 
کاهش مقاومت بیشتري نســبت به نمونه هاي آبکافت شده مشاهده 
شد. نوع فرایند آماده سازي و زمان فرایند لایه نشاني بر شکل نانوذرات 
مؤثر اســت. با افزایش زمان غوطه وري نانوذرات از شکل مخروطي به 
شکل گل کلمي تغییر مي یابند که به دنبال آن خلل و فرج ایجاد شده 

روي سطح هم کاهش مي یابد. 
شکل شناســی مخروطــي باعــث افزایش خلل و فرج روي ســطح 

 افزایش وزن )%(
)min( زمان واکنش آزمون

سدیم  هیدروکسید پلاسما

18/51 33/33 10 1

37/5 55/55 15 2

43/47 59/25 20 3

جدول 1- درصد تغییرات وزن نمونه ها.

شکل 7- تغییرات مقاومت الکتریکي نمونه هاي عمل آوری شده با پلاسماي اکسیژن و 
آبکافت قلیایي با گذشت زمان واکنش.

نمونه های عمل آوری شده با پلاسما

نمونه های عمل آوری شده با آبکافت

)Ω
/Sq

ت )
اوم

مق

)min( زمان واکنش

1/2

1

0/8

0/6
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0/2

0
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شکل 6- تغییرات وزن نمونه هاي عمل آوری شده با پلاسماي اکسیژن و آبکافت قلیایي 
با گذشت زمان واکنش.

 70

 60

50

40

30

20

10

0
0            5          10           15          20        25

نمونه های عمل آوری شده با پلاسما

نمونه های عمل آوری شده با آبکافت

)%
ن )

 وز
ش

زای
اف

)min( زمان واکنش



اثر پلاسماي اکسيژن بر پوشش دهی پلی استر با ...    مهديه اردشيري لاجيمي و همکاران

29 مجله علمي - ترويجي علوم و فناوري نساجي،  سال چهارم، شماره 4، زمستان 1393

لایه نشــاني شــده مي شــود که این موضوع باعث افزایش جذب در 
پوشــش دهي ثانویه روي سطح مي شــود. از این منسوجات مي توان 
به عنوان بســتر رســانا جایگزین شیشــه هاي رســانا در سلول هاي 

خورشیدي استفاده کرد.
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Abstract
The current study focuses on the effect of surface pretreatment on the physical properties and surface mor-
phology of the coated fabric with copper nanoparticles. The pretreatment steps were carried out using alkaline 
hydrolysis and oxygen plasma etching. The deposition of copper nanoparticles was achieved by the chemical 
reduction of copper ions by utilizing reducing agent from its salt solution. The scanning electron microscopy 
)SEM) and Fourier transform infrared spectroscopy )FTIR) were used respectively for detailed investigation 
of surface morphology and chemical structure of the pretreated and the coated fabric. The surface electrical 
resistance was measured using a digital multi meter based on two point probe technique. Interestingly, the 
microscopic images showed the formation of copper conical nanorods for the fabric pretreated with oxygen 
plasma and pseudo-spherical nanoparticles for the alkaline hydrolyzed fabric sample. The FTIR spectros-
copy data for plasma treated fabric demonstrates the higher peak intensity for OH functional group compared 
to that for the alkaline hydrolyzed pretreated fabric.  The acquired experimental results confirmed a uniform 
copper nanorods  coating and lower surface resistance for the samples treated with oxygen plasma compared 
to those treated  with alkaline hydrolysis. 
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