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1. Introduction 

Titanium dioxide (TiO₂) nanotubes have garnered 

significant scientific and technological interest in recent 

years due to their unique combination of chemical, 

electrical, and physical properties. These nanostructures 

exhibit high surface area, favorable biocompatibility, 

photocatalytic efficiency, and semiconducting behavior. 

As a result, they are considered suitable candidates for a 

broad range of applications, including orthopedic and 

dental implants, biosensors, dye-sensitized solar cells, and 

environmental remediation systems. Among various 

synthesis techniques, electrochemical anodization has 

emerged as an efficient, cost-effective, and scalable 

method to fabricate vertically aligned TiO₂ nanotubes 

directly on the surface of titanium substrates. Despite the 

simplicity of the anodization process, the resulting 

nanotube morphology is highly sensitive to several 

operational parameters. These include the anodizing 

voltage, electrolyte composition, temperature, time, type 

of cathode material, surface pre-treatment of the titanium 

substrate, and post-treatment conditions. A nuanced 

understanding of the interplay among these factors is 

essential to achieve tailored morphologies for specific 

applications. This study provides a comprehensive 

examination of how each of these parameters influences 

the morphology, order, and integrity of TiO₂ nanotube 

arrays grown on commercially pure titanium (Grade 2). 

 

2. Experimental 

Commercially pure titanium foils (Grade 2) with 

thicknesses of 0.1 mm, 0.5 mm, and 1.0 mm were utilized 
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as anode materials. The samples were mechanically 

ground using SiC abrasive papers up to 2000 grit, then 

ultrasonically cleaned in acetone and ethanol to remove 

surface contaminants. Further chemical etching was 

performed using a solution of HF, HNO₃, and H₂O in a 

1:4:5 volumetric ratio to enhance surface activation. 

Anodization was conducted in a two-electrode cell using 

either platinum or stainless steel as the cathode. A DC 

power supply delivered a constant voltage ranging from 30 

V to 60 V. Electrolyte formulations were categorized as 

follows: 

 Aqueous systems: 1.5 wt.% HF in DI water 

and/or with H₃PO₄ 

 Organic systems: ethylene glycol (97.63 wt.%) + 

NH₄F (0.37 wt.%) + H₂O (2 wt.%) 

 Oxidizing systems: same organic base with 

additions of 6 wt.% or more H₂O₂ 

Anodization durations varied between 60 and 360 minutes. 

Post-treatment included thermal annealing at 450°C for 2 

hours in air to induce crystallization and evaluate 

morphological stability. Morphological observations were 

conducted using field emission scanning electron 

microscopy (FESEM), while elemental composition and 

tube integrity were assessed using energy-dispersive X-ray 

spectroscopy (EDS). 
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Table (1): Anodization conditions of titanium samples under potentiostatic mode using a DC power supply. 

 

 
Figure 1. Schematic diagram of the electrochemical anodization process. 
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Figure 2 FESEM images of anodized titanium samples with 0.1 mm thickness at different durations: (a) t1 = 60 minutes, (b) 

t2 = 120 minutes, (c) t3 = 180 minutes. 

 

3. Results and Discussion 

3.1 Effect of Anodizing Time and Temperature 

Increasing anodizing time had a marked influence on both 

the length and diameter of the nanotubes. At 60 minutes, 

nanotubes with 12 μm length and 50 nm diameter were 

observed. These dimensions increased progressively with 

time, reaching 47 μm in length and 120 nm in diameter at 

360 minutes (Figures 2). Higher temperatures, especially 

50°C, promoted excessive chemical dissolution, leading to 

thinning and eventual collapse of the nanotube walls after 

prolonged anodizing (>270 min). Moderate temperatures 

(30°C) yielded more stable and well-defined tubes. 

 

3.2 Influence of Electrolyte Composition 
The composition of the electrolyte critically influenced 

tube formation. Fluoride ions (F⁻) were indispensable for 

initiating field-assisted chemical dissolution required for 

tube development. Electrolytes devoid of F⁻ produced 

compact and featureless oxide layers, whereas NH₄F-

containing electrolytes promoted well-ordered, vertically 

aligned nanotubes (Figures 3). The presence of H₂O₂ 
enhanced wall thinning, promoting better alignment and 

uniformity, particularly at lower water content levels in the 

electrolyte. 

 

3.3 Effect of Cathode Material 

The choice of cathode significantly influences the quality 

of TiO₂ nanotube formation. Platinum, due to its high 

electrochemical stability and low electrical resistance, 

enabled the growth of uniform and well-aligned 

nanotubes. In contrast, stainless steel resulted in irregular 

and collapsed structures. FESEM analysis confirmed the 

superiority of platinum over stainless steel for anodization. 

 

3.4 Impact of Foil Thickness 

The thickness of the titanium substrate affected electric 

field distribution and current density. Thinner foils (0.1 

mm) provided lower resistance paths for electron flow and 

facilitated uniform anodization. These samples showed 

denser and more uniform tube arrays, while thicker foils 

(>0.5 mm) exhibited increased structural variability and 

discontinuities. 

 

3.5 Effect of Annealing 

Post-anodization annealing at 450°C induced partial 

recrystallization and phase transformation from 

amorphous TiO₂ to anatase. However, morphological 

changes were also noted. Tube walls experienced partial 

sintering and inter-tube fusion, resulting in the formation 

of nanowires or spikes on the surface. Although these 

features may enhance photocatalytic activity, they may 

also compromise mechanical integrity for load-bearing 

applications. 

 

3.6 Role of Surface Preparation 

Mechanical and chemical pre-treatment significantly 

influenced tube initiation and growth. Samples that 

underwent thorough polishing, degreasing, and chemical 

activation exhibited more consistent and vertically 

oriented nanotubes. In contrast, insufficiently prepared 

surfaces led to partial tube formation, collapsed structures, 

or non-uniform oxide films. 
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Figure 3 FESEM images of anodized titanium samples with 0.1 mm thickness in different electrolytes: (a) H₂SO₄ for 240 

minutes, (b) H₂SO₄ for 300 minutes, (c) NH₄F for 240 minutes, (d) NH₄F for 300 minutes. 

 

3.7 Elemental Analysis via EDS 

EDS analysis confirmed the presence of titanium and 

oxygen as the principal elements. In samples processed in 

fluoride-based electrolytes, F signals were also detected. 

The Ti/O atomic ratio was observed to decrease with 

increasing anodization duration, reflecting the thickening 

and densification of the oxide layer. EDS data further 

supported the formation of well-oxidized TiO₂ nanotubes 

across different conditions. 

 

4. Conclusion 

This investigation demonstrates that anodizing parameters 

must be meticulously optimized to fabricate high-quality 

TiO₂ nanotubes tailored for advanced applications. 

Among the studied conditions, the following were found 

to be optimal: 

 Voltage: 60 V, Temperature: 25°C, Time: 240 

min, Electrolyte: Ethylene glycol + NH₄F + low 

water + 6 wt% H₂O₂, Cathode: Platinum, 

Titanium foil thickness: 0.1 mm. 

Well-defined, vertically aligned nanotubes with controlled 

dimensions were achieved under these conditions. 

Furthermore, annealing treatments and substrate 

preparation steps were shown to significantly affect tube 

integrity and surface morphology. The findings offer a 

reproducible route to engineer TiO₂ nanotubes for 

biomedical, catalytic, and sensing applications. Future 

work may explore pulse-voltage anodization, pH tuning, 

and electrolyte doping to further enhance nanotube 

performance and application-specific properties. 
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 اکسیدتیتانیمهای دیبر مورفولوژی نانولولهخالص  یند آندایز تیتانیماهای فرمتراثیر پارأت
 مقاله پژوهشی    

 (4)بیدختیسحر ملازاده      (3)  محسن حدادسبزوار       (2) حقیقیدرویشیان فائزه       (1)پرستنازنین یزدان
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 یهانانولولهاند.را به خود جلب کرده زیادیتوجه  خوبی ستیز یخواص منحصر به فرد خود از جمله سازگار لیبه دل اسینانومق هایساختار اخیرا  چکیده
به منظور آندایز الکتروشیمیایی ، اکسیدتیتانیومدیهای کاربردی جهت توسعه یکی از روش باشند.حائز اهمیت می هابا توجه به کاربرد گسترده آن( NT2) ایتانیت

 با های آندایزکنترل پارامتر توان بااست. به کمک این روش میقطر و مورفولوژی متفاوت به صورت درجا بر سطح فلز تیتانیوم  ،های تیتانیا با طولتشکیل نانولوله
های آندایز پارامتربا اعمال  تیتانیوم خالص د. در پژوهش حاضر، فرآوری نمو تیتانیوم را با موفولوژی موردنظراکسیدهای دی، نانولولههزینه اندکزمان و 

سازی سطحی، نوع کاتد و ، آمادهزمان، از جمله دما یتاثیر پارامترهاین، آافزون بر  .استمورد مطالعه قرار گرفتهالکتروشیمیایی در حمام استاندارد دو الکترودی 
بررسی  (FESEM)الکترونی روبشی نشرمیدانی میکروسکوپریزساختار توسط  است.بررسی شده اکسید تیتانیومهای دینانولوله روی ریزساختارالکترولیت بر 

دهد تغییر هر یک از این می نتایج نشان. گیری شده استاندازه (EDS)، توسط تکنیک طیف سنجی پراش انرژی پرتو ایکسعناصر موجود در ساختارشده و 
درجه  50در دما  وافزایش  هاانحلال نانولوله، ولت 60ولتاژبا افزایش دما در  .استشده یابی به مورفولوژی متفاوت از تیتانیاها طی فرآیند آندایز سبب دستپارآمتر

است. برسی تاثیر  همچنین حضور فلوراید در الکترولیت عامل اصلی تشکیل نانولوله است.رخ داده ومیتانیدتیاکسید دیانحلال شد قه،یدق 270و زمان  گرادیسانت
های افزایش طول نانولوله سببدقیقه  360به  60از  آندایزافزایش زمان است. مشاهده شد دستیابی به شرایط بهینه آندایز گردیده سببها، متراهر یک از این پار

  است.گردیدهنانومتر  120به   50ها ازقطر نانولوله و افزایشمیکرومتر  47به  12از  اکسید تیتانیومدی

.مورفولوژی، ولتاژتاثیر ،  تیتانیوم خالص، الکترولیت کاتد و نوع، دما و زمانتاثیر ، آندایزالکتروشیمیایی  های کلیدی واژه

The Effect of Pure Titanium Anodizing Process Parameters on the Morphology of Titanium 

Dioxide Nanotubes
Nazanin Yazdanparast     Faezeh Darvishian Haghighi     Mohsen Haddad Sabzevar   Sahar Mollazadeh Beidokhti 

Abstract Nanoscale structures have recently attracted considerable attention due to their unique properties, particularly 
their excellent biocompatibility. Among these, titania nanotubes (TiO₂ NTs) are notable for their wide-ranging 
applications in fields such as biomedicine, catalysis, and energy. A highly effective method for fabricating these 
nanostructures is electrochemical anodization, which enables the direct in-situ formation of TiO₂ nanotubes on the 
titanium substrate. This technique offers the advantage of controlling nanotube morphology, including length and 
diameter, through simple adjustments of anodization parameters, making it both cost-effective and time-efficient. In this 
study, commercially pure titanium (Grade 2) was anodized using a standard two-electrode setup to investigate the 
influence of various parameters on nanotube formation. The effects of temperature, anodization time, surface preparation, 
cathode material, and electrolyte composition were systematically examined. Morphological analysis was performed 
using field emission scanning electron microscopy (FESEM), while elemental composition was determined using energy-
dispersive X-ray spectroscopy (EDS). Results indicate that anodization conditions significantly impact the final 
morphology of the TiO₂ nanotubes. At 60₂V, increasing the temperature accelerated nanotube dissolution, with severe 
degradation observed at 50₂°C after 270 minutes. Fluoride ions in the electrolyte were identified as essential for 
nanotube formation. Additionally, extending the anodization time from 60 to 360 minutes increased the nanotube length 
from 12₂μm to 47₂μm and diameter from 50₂nm to 120₂nm. Overall, understanding the influence of these parameters 
provides a pathway for optimizing the anodization process to tailor TiO₂ nanotube structures for specific applications. 

Keywords  Electrochemical anodizing, Effect of temperature and time, Type of cathode and electrolyte, Pure titanium 

(grade2), Effect of voltage, Morpholog. 
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 1404، سه، شمارۀ ششسال سی و   مهندسی متالورژی و موادنشریۀ 

 مقدمه
خواص منحصر  لیبه دل ریاخ یهادر سال اسینانومق هایساختار

 خواص، یدر برابر خوردگبالا به فرد خود از جمله مقاومت 
 نیاستحکام بالا و همچن ن،ییوزن مخصوص پا ،ی خوبسیمغناط

 اند.را به خود جلب کرده زیادیخوب، توجه ی ستیز یسازگار

 لی( به دل2TiO) ایتانیت یهانانولوله ،ساختارهااز میان این نانو
اکسیدتیتانیوم . دیاستحائز اهمیت فردشان منحصربه یهایژگیو

(2TiO )انواع نانوساختارها، از جمله  صورت بهتوان را می
. [2,1] تولید نمود هامیها، نانوسنانوذرات، نانولوله ها،لهینانوم
ستیمانند ز های علمی و تجاریبه طور گسترده در زمینه تیتانیا

 یگاز و سلول هاهای حسگر ،یشیلوازم آرا ز،یفوتوکاتال ،یپزشک
 ک،یاپت ک،یآن در الکترون ییخواص استثنا لیبه دل کیفتوولتائ

نانوساختار  هماداین  .استشدهاستفاده  یشناسستیو ز یمیفتوش
 یهانانولوله .استنموده فایا پزشکی نیز قاتیدر تحق ینقش مهم

TiO2 بدناستخوان  و مشابهو ساختار متخلخل  ینانوتوپوگراف 
. دسازنسازی را ممکن مییند استخوانآدر بدن فر انسان دارند و

را در  TiO2 یهااز نانولوله زیآم تیامر امکان استفاده موفق نیا
 یهامپلنتیو ا یارتوپد ،یمانند دارورسان یپزشک یکاربردها

به  میوتانیسطح تدهی با پوشش. [4,3]استفراهم کرده یندندا
 هیفعال تهستهای زیتوان ایمپلنتمی 2TiOهای وسیله نانولوله

در  2TiOبا نانولوله  Ti مپلنتیسطح ادهی پوشش ن،یبنابرا د.نمو
 یهاهیآرا ساخت و است دبخشینو اریبس ینیبال یبررس

تیتانیوم جهت  یبر رو ومیتانیتدیاکسی دیانانومتخلخل/نانولوله
 .[6,5]است یضرور ی آننیبال ییکاراافزایش 

موفولوژی نسبت سطح به حجم بالا و  لیبه دلها نانولوله 

با توجه به سطح ها نانولوله باشند. اینمی بسیار پرکاربرد متفاوت
 میتنظ لذا با باشند.میگاز مناسب  یحسگرها یبراوسیع 

گاز در  صیتشخامکان ، هاآنمانند طول و قطر لوله  ییپارامترها

-همچنین نانولوله د.شویممیس ر  مختلفو سطوح  نییپا یدماها

، خواص اکسیدتیتانیوم به علت مورفولوژی قابل کنترلهای دی
های خورشیدی حساس در سلولفوتوالکترود ی و نور یکیالکتر

ی هالولهونان لیتشک .[9,8,7] شودیم به نور استفاده
تیتانیومی  یهالیفو یگسترده بر رو به طور اکسیدتیتانیومدی

رشد  سهیمقا یبرابسیاری  یهافعالیات است. هچنینهگرفت انجام

است. انجام شدهتیتانیوم مختلف  یاژهایآل یرو یآند دیاکس
ها باعث در نانولوله اسینانومق یهایژگیو و یفواصل جانب

و  شودیمایجاد شده  هایپوشش یبرهمکنش سطح شیافزا

ها با خواص بهینه و تشکیل امکان لایه نشانی سایر پوشش
توان گفت فرآیند کند. هچنین میچندلایه را فراهم میهای پوشش

قطر و  ،با طول 2TiOهای آندایز تیتانیوم امکان تشکیل نانولوله

مورفولوژی متفاوت به صورت درجا بر روی سطح این فلز فراهم 
کند. این ساختار متخلخل با ساختارکریستالی منظم بدون نیاز می

ی هانانولوله  شود.تشکیل می قیمتبه مواد اولیه و فرآیند گران

ماده مصرفی ارزشمندی برای به عنوان پیش تیتانیوماکسیددی
تیتانات و های پیزوالکتریک مانند باریمتولید انواع سرامیک

 بهو  شودتیتانات در مرحله ثانویه سنتز محسوب میکلسیم

عمل  OHو  aB، Ca  آسانانتشار  یبرا ییرهایمسصورت 
 اینبالا و قابل توجه  یمقاومت خوردگ .[12,11,10] ندکیم

شده  لیتشک ومیتانیسطح ت یوکه ر داریپا اریبس رفعالیغ دیاکس
از ویژگی های مهم آن برای استفاده در کاربردهای متفاوت است 

از  که عبارتند دارد مختلفی ستالیه فاز کرس 2TiO .باشدمی
 (کی)اورتومب تی( و بروکتتراگونال(، آناتاز )تتراگونال) لایروت

 لای، فاز روت2TiOی ستالیکر یسه فاز اصل انی. در موجود دارد
 ایتانیت یعیشکل طب نیترجیو را استآزاد  یانرژ نیکمتردارای 

 یاست و به راحت یکاناین شکل  نینادرتر نیز تیبروکباشد. می
های باتوجه به کاربرد .دیآیبه دست نم یعبه صورت مصنو

مطالعات بسیاری جهت سنتز آن با  ،2TiOهای گسترده نانولوله
-های دیاست. تشکیل نانولولهانجام شده های مختلفروش

 ریتبخهای روشبا د توانیم یسطح راتییتغ تیتانیوم و ایناکسید
ی ها، روشسنتز هیدروترمال ژل،-لس خلاء، کندوپاش مگنترون،

 (،LPD) عیازماف، رسوب(CVD) ییایمیشبخاریدهرسوب

ی هامیان روش. از [14,13] ... انجام شودو  ییایمیالکتروشزیاآند
 یبه عنوان روش دتوانیم ییایمیالکتروش فرایند آندایز ،نامبرده
نانوساختار  یهاهیلا هیته یتر براو مقرون به صرفه رکارآمدت

2TiO تر و در زمان با تجهیزات ارزان ومیتانیت یبسترها یبر رو
جهت تشکیل   1984در سالاین روش اولین بار  .تر باشدکم

اکسیدتیتانیوم مطرح گردید. پس از آن در سال های دینانولوله

و همکاران به نتایج نویدبخشی در ارتباط با  زولینگ1984
  .[16,15] فرآوری این پوشش اکسیدی دست یافتند

سطح  یها بر رونانولوله دیتول ندیفرآ الکتروشیمیاییزایآند 
یک با استفاده از  یآند ومیتانیتدیاکسید لیتشک یبرا ومیتانیت

از دیگر مزایا این روش نسبت به است.  ییایمیواکنش الکتروش
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توان به تیتانیوم میاکسیدهای دیهای تشکیل نانولولهسایر روش
قطر  ،قابلیت کنترل دقیق ابعاد شامل )طول ،تکرار پذیر بودن آن
. علاوه بر طی فرآیند آندایز اشاره نمودها( و مورفولوژی نانوله

با استحکام  2TiOمتخلخل نانو هیلاقابلیت تشکیل روش  نیا ن،یا
 یکه برا کندتیتانیوم فراهم میبستر  یبر رورا  چسبندگی بالا

 مطلوب است. ی و صنعتی بسیارعمل یاز کاربردها یاریبس
 های متفاوتی تشکیل شده با روشسطح دیاکس هیلامعمولا 

روش در  اما ،چند نانومتر استدر حدود ضخامت  یدارا
چند توان تا محدوده یرا م دیضخامت اکس یآند ونیداسیاکس

و به ضخامت های بالاتر لایه اکسیدی  داد شیافزا کرومتریم
رنگ   .[19,18,17] نسبت به سایر روش های سنتز دست یافت

مورد  تیترولو الک دایزآن ندیعمدتا  به فرآ دیاکس هیو ضخامت لا
با  2TiO یهاهیلاایجاد  را ،ی. اخوابسته است دایزآن یااستفاده بر

های تیتانیوم بسیار همگن بر فویل و متخلخل یاساختار نانولوله
 ی وآلیآب هایتیدر الکترولیند آندایز الکتروشیمیایی آفر قیاز طر

  فلز ،تیتانیوم دایزآن ندیشده است. در فرآ هیته فلورایدبر  یمبتن
Tiعبور  نیو در ح الکترولیت قرار گرفته به عنوان آند در محلول
 یهالولهنانو. شودیم دیاکس ی بین آند و کاتدکیالکتر انیجر

 ند.باشبستر میو عمود بر سطح فلز  گریکدیبا  یشده مواز لیتشک
 2TiO یهانانولوله یبر مورفولوژ ومیتانیت زیآندا طیشرا رییتغ

مانند قطر،  2TiOو ابعاد نانوساختار  یمورفولوژ .گذاردیم ریتأث
مانند نوع  ندایزآ طشرای به شدت به هاضخامت و تخلخل نانولوله

 فرآیند ماندما و ز ،اعمال شده انیولتاژ و جر ،تیو غلظت الکترول
با در نظر گرفتن اهمیت هر یک از این  .[22,21,20]وابسته است

هر کدام بر مورفولوژی  ریتأثجهت برسی  یهایها پژوهشپارامتر
بر  زیازمان آندهای آندایز شده صورت گرفت. اثر نانولوله

توسط پارک و همکاران مورد مطالعه قرار  2TiO هیلا یمورفولوژ
در  ومیتانیت لیفو زیزمان آندا شینشان دادند با افزالذا گرفت. 

 توانمی F4NH یدرصد وزن 0.3 یحاو کولیگل لنیمحلول ات
 هایولت و زمان 60در ولتاژ  زیحاصل از آندا هایلولهنانوطول 

 .[26]داد  شیافزا نانومتر  30.8 ات 18از  قه،یدق 40و  30، 20
همچنین با توجه به اهمیت ولتاژ فرآیند آندایزالکتروشیمیایی 

 یو همکاران اثر ولتاژ اعمال شده بر مورفولوژ سریکانتانت
 یدرصد وزن 6 یحاو سرولیدر گل ومیتانیت زیها را با آندانانولوله

مورد مطالعه قرار دادند.  F4NH یدرصد وزن 0.5و کولگلیلنیات
 60و  50، 40، 30، 20با اعمال پنج ولتاژ مختلف ) هاشیآزما

ولتاژ  شیطول و قطر نانولوله با افزا  ادولت( انجام شد و نشان د
 ری، تاث2018در سال افزون بر آن  .[27] ابدییم شیولت افزا 60تا 

بر ساختار حفرات  زهیونییو آب د دیفلوراومیحضورآمون
و  یجمیتوسط ک زشدهیآندا یایتانیت یهادر نانولوله جادشدهیا

 با ومیتانیت لیفو منظور،نیبد قرارگرفت. یهمکارانش مورد بررس
 ریو مقاد دیفلوراومیآمون یدرصد وزن 0.4و  0.2شامل  تیالکترول

. آندایز شد زهیونییآب د یدرصد وزن 10و  8، 6، 4، 2متفاوت 
ها به شکل در نمونه جادشدهیکه حفرات ا ددانشان  جینتا

 جادیرا ا یزنبورکه اصطلاحا  ساختار لانه اندافتهینظم  یهگزاگونال
 زهیونی یو آب د دیفلورا ومیمقدار آمون شیافزا نیاند. همچننموده

تر درشت ساده ارتحفرات و به عب یفاصله داخل شیسبب افزا
پژوهش حاضر بر این   [.28] ها شده استشدن ساختار نانولوله

های موثر در فرآیند آمده، تا اثر هر یک از پارامتر
 قرار یتوجه و بررس وردم گریکدیدر کنار آندایزالکتروشیمیایی 

 اتیآن، عمل یو دما تینوع کاتد، نوع الکترول ری. اشاره به تأثگیرد
 یو نحوه آماده ساز ی، ضخامت زیرلایه، زمان فرایند آندایزحرارت

همچنین اثر ضخامت  .استدر این پژوهش برسی شدهسطح 
آب  ها و تاثیر افزودنزیرلایه تیتانیوم، عملیات حرارتی نانولوله

اکسیدتیتانیوم مورد های دیاکسیژنه بر نظم و مورلوفوژی نانولوله
امکان مقایسه عوامل موثر بر آندایز  تا رفته استبرسی قرار گ

های شیمیایی و دستیابی به شرایط بهینه تشکیل نانولوله
 اکسیدتیتانیوم با طول، قطر و نظم بالا فراهم آورد.دی

 

 هامواد و روش
های در ضخامت ومیتانیت یهاسطح نمونه زیآندایند آفراز  پیش
ید تا گر دیکاربکونیلیکاغذ ساستفاده از با  مترمیلی 1و0.5, 0.1

سازی در ادامه جهت برسی تاثیر آماه ند. دشسنباده زده 2000
توسط  سازی سطحیای بدون انجام فرآیند آمادهسطح، نمونه

 های پس ازنیز تحت آندایز قرار گرفت. تمام نمونه سنباده
 استفاده از با. همچنین شسته شد سازی با آب دیونیزهآماده

دقیقه توسط دستگاه  30و اتانول به مدت استون محلولی حاوی 
، و دوباره در آب دیونیزه شستشو شده ییزدایچربالتراسونیک 

هوا محیط هر نمونه در  ز،ایآندشروع فرآیند قبل از  . داده شد
اچینگ شیمیایی با محلول اچانت  شد. فرآیندکاملا خشک 

سپس نجام شد. ا  1:5:4ا نسبت ب HF –O 2H - 3HNOحاوی
 شاتیآزما  .نداتاق خشک شد یدر دماها پس از اچ نیز نمونه

های بالاتر از دمای محیط، ولتاژ، نوع و دما اتاق یدر دما دایزآن
با استفاده های گوناگون الکترولیت، آماده سازی سطحی و زمان

با ابعاد   Tiمتشکل از یدو الکترود ییایمیالکتروش زیاز سل آندا
آند و  در جایگاه های گوناگونمتر و ضخامتیلیم 0.5×1.5
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 نیشد. فاصله بانجام  کاتدبه عنوان  مترمیلی1×1با ابعاد  نیپلات
.  هر در نظر گرفته شدمتر یلیم 20ی  و آند یکاتد یالکترودها

 و هشدمتصل  (DC) میمستق انیمنبع ولتاژ جر کیدو الکترود به 
های گوناگون با دما و زمان و الکترولیت ولتاژ فرایند آندایز در

-حاوی اتیلن ،الکترولیت حمام. شد انجام (1متفاوت مانند شکل )

و ) آب اکسیژنه(  O2Hآب دیونیزه() ،F4NH، )2O6H2C(گلیکول 
2O2H باشد. همچنین های مشخص برای هر تست میدر نسبت

و الکترولیت  HF ،4PO3H  ،O2H حاوی تیالکترولاز محلول 
 کیواستاتیپتانسدر شرایط  زایآندنیز جهت  4SO2H ،O2Hحاوی 

 ش،ی. در طول آزماشد، استفادهلیفو یرو ثابت لیپتانساعمال با 
شرایط آندایز شد. ده همز یسیبا استفاده از همزن مغناط تیالکترول
هر  است.( آورده شده1های آماده سازی شده در جدول )نمونه

تواند بر های فرآیند آندایزالکتروشیمیایی مییک از پارآمتر

مورفولوژی نهایی پوشش حاصل اثر گذار باشد. لذا در این 
ها، تاثیر هر یک بر موفولوژی پژوهش با در نظر گرفتن این پارآمتر

 شود.اکسیدتیتانیوم برسی میهای دینانولوله
 

 یمیاییشماتیک فرآیند آندایزالکتروش  1 شکل

 

 DCشرایط پتانسیواستاتیک با استفاده از منبع تغذیه در های تیتانیوم شرایط آندایز نمونه  1جدول 

 

( ֯ c) (v) (min) زمان (mm) ضخامت زیرلایه نوع کاتد  دما  کد نمونه نوع الکترولیت  ولتاژ

30 

Platinum 0.1 

150 

60 

2%wt DW* 

+ 97.63 %wt Ethylene 

Glycol 

+0.37%wt NH4F 

T1 

40 210 T2 

50 270 T3 

25 Platinum 0.1 

240 

60 

10%wt H2SO4 + 90%wt DW 
E1 

300 E2 

240 2%wt DW 

+ 97.63%wt Ethylene 

Glycol 

+0.37%wt NH4F 

E3 

300 E4 

25 
Stainless 

steel 
0.1 

120 

50 
1.5%wt HF +0.5%wt 

H3PO4 + 98%wt DW 

C1 

240 C2 

300 C3 

25 Platinum 0.5 
180 

60 
6%wt H2O2 + 93.63%wt 

Ethylene Glycol +0.37NH4  

L1 

510 L3 

25 Platinum 0.1 

60 

60 

2%wt DW + 

97.63%wtEthylene Glycol  

+0.37%wt 4  

H1 

120 H2 

180 H3 

360 H4 

25 Platinum 

0.5 

240 60 
2%wt DW 

+97.63%wt Ethylene 
Glycol +0.37%wt NH4F 

M1 

1 M2 

25 Platinum 0.1 

60 

60 
2%wt DW 

+97.63%wt Ethylene 
Glycol +0.37%wt NH4F 

t1 

120 T2 

180 t3 

240 t4 

300 t5 

360 T6 

             DW: Deionized water* )آب دیونیزه(     
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 ها شده بر روی پوششهای انجامآزمون
های سنتز شده طی فرآیند یابی نمونهجهت مشخصه

های و برسی مورفولوژی نانولوله آندایزالکتروشیمیایی
 های گوناگونمترآاکسیدتیتانیوم پس از آندایز تحت تاثیر پاردی

تصویر ، پیش از سنتز خالص نمونه تیتانیومازابتدا  انجام گرفت.

 دانینشر می الکترونی روبشیبرداری توسط میکروسکوپ 
(FESEM)  انجام جهت مقایسه بهتر مورفولوژی تیتانیوم پیش از

صورت  های گوناگونندایزالکتروشیمیایی تحت تاثیر پارامترآ

 نیز های تیتانیوم آندایز شدهنمونه گرفت. برسی مورفولوژی سطح
میکروسکوپ  توسطالکتروشیمیایی پس از انجام فرآیند آندایز

برسی  انجام شد. جهت میدانی  الکترونی روبشی نشر
اکسیدتیتانیوم آندایز پوشش دی و ترکیب شیمیایی خصوصیات

طیف سنجی پراش  آنالیز از شده تحت تاثیر شرایط گوناگون،
همچنین برسی نمودار  .استفاده شد (EDS) انرژی پرتو ایکس

جریان گذرنده از سطح نمونه گیری زمان فرآیند با اندازه-جریان
جریان های مختلف از آغاز فرآیند آندایز با توجه به در زمان

 غذیه انجام شد. تمنبع آمده از دستبه

 
 و بحث  نتایج

 اکسیدتیتانیومهای دیفرآیند تشکیل نانولوله مکانیزم
در صنایع ( 2) شکل ومتیتانیامروزه با توجه به کاربرد گسترده فلز

های تجدید کاربرد آن در پزشکی تا تولید انرژیاز  ،گوناگون
دستیابی به ساختارهای گوناگون از دهی آن برای پوشش ،پذیر

 .استمورد توجه  ها و خواص متفاوت بسیاراین فلز با ویژگی
شود، که وابسطه تولید می لیاژیآفلز تیتانیوم به صورت خالص و 

دهی فلز پوشش توان از آن استفاده نمود.به کاربرد مدنظر می
ید تیتانیوم همانطور که اکسپوشش از جنس دیتیتانیوم خالص با 

 .[23] امکان پذیر است ندایزالکتروشیمیاییآفرآیند  شد طیگفته

تیتانیوم مورد  دستیابی به مورفولوژییابی اولیه و جهت مشخصه
 (2)در شکل   FESEMتصاویر میکروسکوپ  از آنالیز استفاده

های تشکیل نانولوله فویل استفاده شد.ریزساختار برای برسی 

 لیتشک مکانیزم .استهشدانجام  م مطابق با واکنش های زیروتیتانی
 هیلا بر سطح هاحفره خوردگی و تشکیلها، نانولوله

های گرفته بر زیر لایه تیتانیوم در زمانم شکلواکسیدتیتانیدی
عامل   F- هاییون .است یکیترالک دانیبه کمک م ابتدایی آندایز
با گذشت زمان از شروع . این منافذ دباشنمیمنافذ اصلی تشکیل 

. ساختار و رشد دوشمی لیتبد یااستوانه یهابه نانولوله فرآیند

 دانیمدر اثر با انحلال  زیرلایهبه سمت از سطح اکسید ها نانولوله
در  ونیداسیها و سپس اکسنانولوله نییدر قسمت پا یکیالکتر

در  یاساختار نانولوله یریگ. در شکلاستهددارخ  آن یبالا

)الف( شروع منافذ و )ب( انتشار  ناشی از دو مرحله ز،یآندافرآیند 
نازک  ایهیلاشاهد تشکیل مرحله اول،  در. باشدمی رشد منافذ و

تشکیل این . باشیمزیرلایه میسطح  بر (2)از اکسیدتیتانیوم 
و عدم عبور  لیشدن فو رفعالیغمتخلخل سبب نالایه اکسیدی 

جریان گذرنده از  شاهد کاهش لذا شده،جریان الکتریکی از آن 
 .[24] ایمبودهفویل 

 

 
 الکتروشیمیاییپیش از فرآیند آندایز 2گرید م خالصیوهای تیتاننمونه FESEMتصاویر میکروسکوپ   2 شکل
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به علت  اکسید هیلاهای هیدروکسیل بر سطح تشکیل یون 

 هیلا . لذا استدادهموجود در الکترولیت رخ   2 وجود
. استهدشدر قسمت فوقانی اکسید ایجاد   4Ti(OH)دراتهیه

 ریتأثه شدن سطح اکسید طی فرآیند آندایز تحت دراتیه انیگراد

با اعمال  .باشدمی دایزآن فرآیند اعمال شده در طول همزدننرخ 
. دداآند رخ  سطح در فلز ونیداسیاکسواکنش پتانسیل الکتریکی، 

 :(1) واکنش
 

Ti → Ti 4+ + 4e−                                                                            )1( 
 نیارخ داده و  2 جزیهتدر اثر اعمال میدان الکتریکی  

 واکنش .استهشد زیر حلامر یط دراتهیه دیاکس لیمنجر به تشک

 :(4( و )3(، )2)
 

(2   ) 4→ Ti(OH) -OH4+  +4Ti 

(3)   2→ TiO -2O2+  +4Ti 

(4 )  O2H 2+2→ TiO  4Ti(OH)                                                                           
 

در اثر اعمال  ونیداسیاکس یندهایفرآ ی ذکر شدههاواکنش 
شده، نرخ اعمال لیپتانس رایز دهند،یرا نشان ممیدان الکتریکی 

. کندیفلز/فلز کنترل م دیرا در سطح مشترک اکس ونیمهاجرت 
    واکنش .استاتفاق افتاده دروژنیتکامل ه ،نیز کاتدسطح در 

(5): 
 

(5 )  2H2e− → 4H++ 4                                                                                                                                                                                    
 

 ندیفرآتوان واکنش کلی میبالا  یهاواکنش از مجموع 
 :(6) . واکنشنشان داد ریبه صورت ز دیاکس لیتشک

 

(6)    2H2+  2→ TiO O2H 2Ti + 

قادر به  تیموجود در الکترول دیفلورا یهاونی ن،یعلاوه بر ا 

ی فلوراید در هاونی .باشندمی اکسید هیلا انحلال شیمیایی
همواره  یآنداکسید  هیلالذا  ،بودهدر حال حرکت  الکترولیت
گیرد و در اثر قرار میاعمال شده  یکیالکتر دانیم تحت تاثیر

 دانی( و مییایمیانحلال شوقوع ) دیفلورا یهاونی حضور همزمان
. استشدهدر اکسید سطحی تضعیف  O و Ti نیب وندیپ یکیالکتر

فلوئورو کمپلکس  تیها در الکترولونی نهایتا در اثر وجود این

 ییایمیبا معادلات شتوان را می ندهایفرآ نی. اشده است  لیتشک
 :(9( و )8(، )7) د. واکنشنمو فیتوص ریز

 

TiO2 + 6F- + 4H+ → [TiF6]2-+2 H2O                          )7(  
Ti (OH)4+ 6F- → [TiF6]2-+4 OH-                             )8( 

Ti4+ + 6F- → [TiF6]2-                                                )9( 
 

و  اکسیدتیتانیومدی دیاکس لیتشکهای واکنش نیرقابت ب 
 ومیتانتیدیاکسدیساختار  نییعامل در تعترین مهمانحلال آن، 

 . [24] استشده شکیلت( 3) شکل

 توانآن میزمان با رسم نمودار جریان آندایز بر حسب  
. نمود یرا بررس اکسیدتیتانیومهای دینانولولهمراحل مختلف رشد 

گیری جریان بر حسب زمان مطابق با نتایج به دست آمده از اندازه

 دیساک هیلا کی ی، برابا گذشت مدت معین از فرآیند آندایز
 درکه  [25]شناسایی شده  (I, II, III) متخلخل سه مرحله مختلف

که در الکترولیت   t6( این تغییرات جریان برای نمونه 1)نمودار 
دقیقه  360ولت  در مدت زمان  60حاوی یون فلوراید در ولتاژ

شرح داده شده است.  آندایز شده،

 

 
 

 اکسیدتیتانیومدی یهانانولولهگیری مراحل شکلشماتیکی از     شکل
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 دقیقه 360 ( آندایز شده در مدت زمانt6) برای نمونه (1)اکسیدتیتانیوم تحت شرایط جدول های دیزمان تشکیل نانولوله -جریان نمودار  نمودار 

 

منبع تغذیه ، با اعمال پتانسیل الکتریکی توسط مرحله اول  
در  با مقاومت بالا یدیاکس ایهیلالذا  شده،آغاز  زیآندا ندیفرآ

 انیجراین امر سبب کاهش  .استنمودهرشد  برابر عبور جریان

 ندی. به منظور حفظ فرآدشویم ممکنبه حداقل مقدار 
اکسید  هیلا انیاز م دیبا )2O  ،OH ،+4Ti ،-F(هاونی ون،یداسیاکس

مرحله تخلخل  نیبا مقاومت بالا حرکت کنند و در ا تشکیل شده

 .شودیم جادیو انحلال اکسید تشکیل شده، ا  F-هاییون با حضور
یافته،  شیافزامقدار منافذ به  ییزاهسته شرفتیمتعاقبا  با پ انیجر

 .باشدبا ایجاد منافذ می اکسیدلایه کاهش مقاومت  علتبه  امر نیا

 یونی یهاگونه یبرا یشتریب یرهایمسبا شروع تشکیل منافذ 
دوم مرحله است. لذا در دسترس  تیدر الکترولموجود 

 کی لیآغاز تشکو نسبتا نازک  لایه اکسید کیدهنده گذر از نشان
 انیجر در مرحله سوم، تیدر نها است. یاساختار متخلخل/لوله

ها به تشکیل لولهدر این مرحله  .استهدرسیمقدار ثابت  کیبه 
 دیمشترک فلز/اکس سطحدر  دیاکس لیسرعت تشک برابر شدندلیل 

به حالت  تیالکترول/دیدر سطح مشترک اکسآن  و سرعت انحلال 
   .[25] استدست یافته داریپا
 

  الکترولیت یماتاثیر د 
این  .گذاردیم ریها تأثنانولوله لبر سرعت انحلا تیالکترول یدما

مطابق آزمایشات ند. کیرشد م محیطی در دما پوشش اکسیدی

رشد  یمطلوب برا یدما ،یآل یهاتیدر الکترولانجام گرفته 
نتایج حاصل از این . استگراد یدرجه سانت 25دما ها نانولوله

میزان  ،یآل تیالکترول کیدر هنگام استفاده از پژوهش نشان داد 
 .باشدتر میگرفته طی فرآیند آندایز بیشانحلال اکسید شکل

در  موجود  منجر به افزایش انرژی جنبشی ذرات افزایش دما
بر آن با افزایش دما کشش علاوه شود.میالکترولیت محلول 

های آب سطحی محلول الکترولیت به علت افزایش جنبش ملکول

ها و اتیلن گلیکول موجود در آن و تضعیف نیرو جاذبه بین ملکول
 د تعاملبهبوامر سبب این  کند.در سطح مایع، کاهش پیدا می

بین ماو پیوندهای  شدهها های حلال با سطح نانولولهمولکول

 لانحلا لذا سبب افزایش میزان، شکندمیدر هم ها را نانولوله
محلول الکترولیت در  دماکاهش  شود. همچنینمیها نانولوله

کاهش  ،محلول الکترولیت بالاتر تهیسکوزیو سبب فرایند آندایز

تر اکسید اولیه تشکیل شده انحلال کم در نتیجه و هاحرکت یون
و تر در دما پایین های فلوراید شود. با کاهش حرکت یونمی

-یمها حفرات و نانولوله قطر کاهشکاهش انحلال اکسید شاهد 
نتایج حاصل از تصویربرداری با میکروسکوپ الکترونی  در باشیم.

 تیالکترول یدما ،شد مشاهده (4) شکلدر نشر میدانی روبشی 
. پوشش گذاردیم ایقابل توجه ریها تأثنانولوله لبر سرعت انحلا

حاصل از  4Ti+های فلزی اکسیدی اولیه که در اثر واکنش یون
در  ،شودتیتانیوم و اکسیژن ناشی از الکترولیت تشکیل می

نتایح ند. کی( رشد مدمای محیط) گرادسانتیدرجه25-20یدما

آلی یکسان  یهاالکترولیتدر  ی انجام شدههاحاصل از آزمایش
امکان  بالا هایدماها در رشد نانولوله ،ددانشان  در دما متفاوت

افزایش دما الکترویت سبب افزایش نرخ انحلال  باشد.پذیر نمی

گرفته ای که در ابتدا روی سطح فلز شکلدر لایه اکسیدتیتانیوم
از  انحلال بیششود. لذا این افزایش نرخ انحلال اکسید، سبب می

شده و اجازه فراهم شدن شرایط مورد نیاز برای ایجاد حد آن 
 .استدهداها را نل و تشکیل نانولولهخساختار متخل
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های ایجاد دیواره نانولوله ،لیآ یها طیدر محشد  مشاهده 

در یابد. های فلوراید انحلال میشده در اثر واکنش بسیار با یون
ی، نرخ انحلال شیمیایی اکسید آل تیالکترول کیهنگام استفاده از 
 تهیسکوزیوکاهش  افزایش دما سبب  تر است.در دما بالا بیش

های موجود در محلول شده و حرکت یون الکترولیت و افزایش
ها با گذشت زمان از شروع فرآیند اتفاق انحلال کامل نانولوله

قابل مشاهده است با   (5) همانگونه که در شکل .[25]است افتاده

افزایش دما الکترولیت در فرآیند آندایز تیتانیوم با گذشت زمان به 

تر زمان کوتاه و دما پایینعلت افزایش انحلال لایه اکسید اولیه در 
اند.  با افزایش دما و زمان فرآیند ها درچار تخریب شدهنانولوله

گراد درجه سانتی این انحلال به شدت افزایش یافته، لذا در دما

اکسیدتیتانیوم دقیقه، انحلال شدید لایه اکسید دی و زمان 
 است.رخ داده

 

 
 

 40 در T2گراد، )ب( درجه سانتی  30 درT1 متر در دماهای )الف(میلی 0.1های تیتانیم آندایزشده با ضخامت نمونه FESEMتصاویر میکروسکوپ   4 شکل

 گراددرجه سانتی 50در  T3، )پ( گرادسانتی درجه

 

 
 

 اکسیدتیتانیومهای دیشماتیکی از فرآیند تشکیل نانولوله  5 شکل
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 نوع الکترولیتتاثیر 
 (6) شکلدر  FESEM ریتصاوحاصل از  جینتا سهیمقا توان بامی
 یبرا )F-( دیفلورا ونبه اهمیت حضور ی، (2) در جدول EDS و

اعمال  یکیالکتر دانی. مبردپی یاساختار لولهگیری یک شکل
به سمت  Ti را از سطح 4Ti+ یها ونیکاتد و آند  نیبماشده 

 هیتجز ژنیها با اکس ونی نی. سپس ااستنموده تیهدا تیالکترول
. حاصل این واکنش انددادهواکنش  تیدر الکترول O2H شده از

. پس از است  ونیداسیاکس در اثر 2TiO کسیداایجاد لایه نازک از 
 فلوراید آغاز یها ونیتوسط  دانیکه واکنش انحلال م یآن هنگام

 یا همان ومیتانیتدیاز هگزافلورا داریکمپلکس پا تشکیل شود،یم

6TiF 2 مانند ییهاونی. آناسترخ دادهO و OH یکه از جداساز 
ها در است در اثر حرکت یونآمدهبه دست  تیالکترول یاجزا

ی هابه سمت آند مهاجرت کرده و به صورت حباب الکترولیت
 ند.ادهش متصاعد پلاتینی کاتد بر سطح دروژنیه

 

 
 

دقیقه،  240در مدت   4SO2H های حاوی )الف(متر در الکترولیتمیلی 0.1های تیتانیم آندایزشده با ضخامت نمونه FESEMتصاویر میکروسکوپ   6 شکل

 دقیقه 300در مدت  F4NH)ث( دقیقه،  240در مدت  F4NHدقیقه، )پ(  300در مدت   4SO2H )ب(
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متناسب با  زین تیالکترولموجود در محلول  یهاونی سایر 

 .نمایندمیحرکت از آند  ایخود به سمت آند  یکیبار الکترواستات

تاثیر نوع الکترولیت و دهنده نشان (12( و )11(، )10)معادلات 

های گیری نانولولههای فلوراید بر شکلحضور یون

 .استاکسیدتیتانیوم دی
 

Ti → Ti 4+ +4e−                                                                       )10( 
Ti 4+ 2H2O→ TiO2+4H+                                                  )11( 
TiO2 +6F- +4H+ → [TiF6] 2- +2 H2                        )12(  

 

 کی لیتشک)الف(  شامل مراحل NT 2TiO لیتشک سمیمکان 

 یها ونیتوسط  دیسطح اکس یمنافذ رو لی)ب( تشک د،یاکس هیلا

F لی، )ج( ادغام منافذ کوچک مجاور و تبدهاشدن آن قیو عم 

 رشدو )ه(  هیاول یهانانولوله لیتر، )د( تشکشدن به منافذ بزرگ

. استبا افزایش زمان فرآیند آندایز  ومیتانیت دیاکسید یهانانولوله

و تشکیل  یدانیواکنش انحلال م د،یفلورا یهاونی ابیدر غ

 ندیدر طول فرآاکسیدتیتانیوم اولیه حفرات در لایه اکسید دی

و شروع  6TiFکمپلکس  لیتشک ن،ی. بنابرادهدیرخ نم زیآندا

 2TiO ،رواز این. یستن ریامکان پذ 2TiOمنافذ در سطح  لیتشک

مطابق نتایج حاصل از  4SO2H یحاو تیدر الکترول گرفتهشکل

FESEM  2برخلافTiO یحاو تیدر الکترول گرفتهشکل F4NH 

های رخ داده طی آندایز . واکنشمتخلخل استنا دیاکس هیلا کی

 (2)و  (1) های عاری از یون فلورایند به معادلاتدر الکترولیت

شیکل تمراحل اول و دوم  (7) شکل در شود.مختومه می

های فلوراید و ی از یونرالکترولیت عااکسیدتیتانیوم در دی

گیری این اکسید در الکترولیت حاوی مراحل یک الی چهار شکل

 .استدادهلوراید را نمایش ف

عناصر  بیترک نییتع  EDSاز استفاده از آنالیز هدف 

نتایج  (2) جدولاکسیدتیانیوم است. ی دیهانانولولهدهنده لیتشک

متر میلی 0.1های تیتانیم آندایزشده با ضخامت نمونه EDSآنالیز 

 4SO2Hدقیقه،  240در مدت  4SO2Hهای حاوی در الکترولیت

در  F4NHو  دقیقه 240در مدت  F4NHدقیقه،  300در مدت 

در  O به  Ti نسبت درصد وزنی .استدقیقه نشان داده 300مدت 

های آندایز شده در نسبت به نمونه 4SO2Hالکترولیت حاوی 

تر است. این امر به سبب عدم بیش F4NHالکترولیت دارای 

تخلخل لایه اکسیدی در این الکترولیت است که باعث شده 

رشد نانولوله با تری از آن به دست آید. بیش Oبه Ti نسبت 

تر یافته و ضخامت لایه اکسیدی بیش شیافزا زایآند زمان شیافزا

 شیافزا Tiبا کاهش عنصر  زیدر سطح ن Oمقدار عنصر ذا شده، ل

 عیها توزنانولوله حسط یشده رو یی. تمام عناصر شناسااستیافته

از ساختار ناشی  Oعنصر وجود د. اندادهرا نشان  یکنواختی

 هیرلایاز زناشی  Tiکه عنصر  یدر حال ،ها بودهنانولولهی دیاکس

 .[26] استبودهنانولوله حاصل از  ی اکسیدیلایه و Tiفلز 

اهمیت بالا وجود ( 2) جدولدر  EDS مقایسه نتایج حاصل از

فلوراید در الکترولیت جهت شروع انحلال لایه اکسید اولیه 

اکسیدتیتانیوم های دیتشکیل شده و شروع حفرات منافذ نانولوله

دهد. با وجود مشاهده درصد وزنی بسیار نزدیک از نشان می

های آندایز شده تصاویر در همه نمونه  Oو Tiعناصز 

مورفولوژی  (6) شکلدر  میکروسکوپ الکترونی روبشی

        دهد. در نبود یون گوناگونی از لایه اکسید را نمایش می

          ها رخ رشد نانولوله E2و E1 فلوراید در نمونه های

 است.نداده
 

 
 

های اکسیدتیتانیوم در الکترولیتدیهای مراحل تشکیل نانولوله  7 شکل

تشکیل لایه  (2)فویل تیتانیوم پیش از اندایز،  (1) حاوی و عاری از فلوراید

)در  های اولیه از شروع فرآیند آندایزدر گذشت زمان )2TiO(اکسید 

شود.(، های بدون فلوراید رشد اکسید در این مرحله متوقف میالکترولیت 

اکسیدتیتایوم در اثر حضور یون های دیلولهگیری نانوشروع شکل (3)

های رشد و افزایش قطر نانولوله (4)فلوراید در محلول الکترولیت، 

اکسیدتیتانیوم با گذشت زمان طولانی از شروع فرآیند و رسیدن به تعادل دی

های حاوری فلوراید شاهد هر میان رشد و انحلال اکسید)در الکترولیت 

 د(چهار مرحله خواهیم بو
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 0.1های تیتانیم آندایزشده با ضخامت نمونه EDSنتایج آنالیز   2 جدول

 دقیقه، )ب( 240در مدت  4SO2H های حاوی )الف(متر در الکترولیتمیلی

 4SO2H  پ(  300در مدت( ،دقیقهF4NH  دقیقه،  240در مدت )ث(

F4NH  دقیقه 300در مدت 
 

 Ti %w O %w F %w Ti %w /O %w کد نمونه نام

     E1 الف

     E2 ب

     E3 پ

     E4 ث

 

 عملیات حرارتیتاثیر
 شکل درFESEM  طور که از نتایج میکروسکوپ الکترونیهمان

انجام عملیات حرارتی  توان گفت بااست. میقابل مشاهده ( 8)

عملیات  شده در شرایط زمانی گوناگون، آندایز هایبر روی نمونه

. استشدهها خم شدن آن در اثرها فروپاشی نانولوله حرارتی سبب
( آندایز شده یا اصطلاح این امر سبب تشکیل نانووایر )نانوسیم

ها ها در اثر انحلال جزئی آنبر روی دیواره نانولوه  "هانانو علف"

ها در جهات مختلف این نانوسیم. استگردیدهبا افزایش دما 
های سیم مانند به یکدیگرمنجر نانوساختاراتصال این رشدکرده و 

های دی اکسیدتیتانیوم هایی در بالای نانولولهبه ظهور سنبله

افزیش دما طی عملیات به دنبال توان گفت در واقع می .اندهدش
فروپاشی جزئی  ،آندایز فرآیند طولانی شدن زمانحرارتی و 

 دادهها رخ انولولهنانحلال جزئی دیواره  و هادیواره بالایی نانولوله

های تشکیل شده به یکدیگر با اتصال این نانوسیم است. نهایتا
 .استهبر سطح نمونه ایجاد شد (8) شکلری مشابه اساخت

 

 
دقیقه، )ب(  60در مدت  )الف(  F4NHهای حاویمتر در الکترولیتمیلی های تیتانیم آندایزشده با ضخامت نمونه FESEMتصاویر میکروسکوپ   8 شکل

 (ساعت آنیل شدند 2سانتی گراد به مدت درجه 450 ها تحت دماتمامی نمونه) دقیقه 360)ث(  و دقیقه 180دقیقه، )پ(  120
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های تیتانیم آندایزشده با نمونه FESEMتصاویر میکروسکوپ   9 شکل

کاتد فولاد زنگ  با 4PO3Hو  HFحاوی  متر در الکترولیتمیلی 0.1 ضخامت

دقیقه، )پ( در مدت  240دقیقه، )ب( در مدت  120در مدت  )الف(  نزن

 دقیقه 300

 

 مصرفی کاتدتاثیر جنس 

اکسیدتیتانیوم های دیاز دیگر عوامل موثر بر مورفولوژی نانولوله
. همانطور استانتخاب کاتد مناسب جهت انجام واکنش آندایز 

فرآیند آندایز در یک سل الکتروشیمیایی که تر ذکر شد که پیش
قطعه فلزی آند  2و  از محلول الکترولیت، منبع اعمال پتانسیل

شود. طی این فرآیند آند، قطب منفی و کاتد قطب مثبت انجام می
دهی بر سطح آن انجام خواهد ای است که فرآیند پوششقطعه

 2د شد. لذا در تمام آزمایشات صورت گرفته تیتانیوم گری
به روش آندایز مکانیزم  ند به کار گرفته شد.آدرجایگاه 

فلز مناسب دیگری به عنوان کاتد لذا باید الکتروشیمیایی است 
ها در مدار خارجی پیل ولتایی، از الکترون ، تادر نظر گرفته شود

حرکت کرده و جریان الکتریکی قطب منفی به طرف قطب مثبت 
در  هاالکترون نوان محل مصرفبه عکاتد  .در مدار برقرار شود

و تصاعد هیدروژن طی فرآیند آندایز بر سطح آن  هدشنظر گرفته 

ی به تدریج لایه تیتانیوم. با اکسیدشدن سطح استرخ داده
ایجاد  تیتانیومی روی قطعه اکسیدتیتانیوماز جنس دیاکسیدی 

که قابلیت تشکیل به همین جهت انتخاب کاتد مناسب  .گرددمی
 باشدبا مورفولوژی مورد نظر را داشته باشد بسیار مهم میپوشش 

های تیتانیوم در محلول الکترولیت رو آندایز نمونه. از این[27]
های گوناگون ولت در زمان 50تحت ولتاژ  4PO3Hو  HFحاوی 

مشابه با شرایط استفاده شده از کاتد پلاتین جهت تشکیل 
گرفت. نتایج حاصل از صورت اکسیدتیتانیویم های دینانولوله

 از نشان( 9) شکل در تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی
لزوم استفاده از کاتد پلاتینی و ناکارآمد بودن کاتد فولادی جهت 

. علت این امر فعالیت ارداکسیدتیتانیوم دهای دیتشکیل نانولوله
الکتروشیمیایی بالا پلاتین نسبت به سایر فلزات از جمله 

های شیمیایی طی آندایز است. گ جهت تسهیل واکنشفولادضدزن
تری نسبت همچنین پلاتین دارای مقاومت الکتریکی بسیار پایین

که این ویژگی منجر به کاهش ها پیشنهادی بوده به سایر کاتد
نزن در مقابل، فولاد زنگ. استگردیده تلفات انرژی و افت جریان

 نهیزم نیدر ا یکمتر ییبوده و از کارا یخواص مطلوب نیفاقد چن
 برخوردار است.

 
 خامت فویل تیتانیومتاثیر ض

در فرآیند آندایز الکتروشیمیایی، پارامترهای متعددی از جمله 
شده، زمان آندایز و همچنین غلظت الکترولیت، ولتاژ اعمال

گیری و ای در شکلکنندهنقش تعیین (Ti) ضخامت فویل تیتانیوم
دی دارند. در این میان، اگرچه معمولا  های نهایی لایه اکسیویژگی

تمرکز بر متغیرهای الکتروشیمیایی است، اما ضخامت فیزیکی 
فویل نیز به عنوان یک عامل کلیدی در تعیین کیفیت و یکنواختی 

های یافته .ساختار نهایی لایه اکسید باید مورد توجه قرار گیرد
 (FESEM) میدانی نشرحاصل از تصاویر میکروسکوپ الکترونی 

تر های نازکدهند که استفاده از فویلنشان می (10) شکلدر 
تر جریان الکتریکی در سطح تیتانیوم منجر به توزیع یکنواخت

شود. این امر به دلیل کاهش مقاومت الکتریکی در مسیر نمونه می
عبور جریان و بهبود همگرایی خطوط جریان در سرتاسر سطح 

فویل، امکان ایجاد میدان  فویل است. کاهش مقاومت داخلی
تری را در مرز مشترک فلز و الکترولیت فراهم الکتریکی یکنواخت

آورد و این موضوع خود عامل مهمی در بهبود نظم ساختاری می
طور خاص، به .شده استو افزایش همگنی لایه اکسید تشکیل

ها و تسریع های با ضخامت کمتر موجب تسهیل در نفوذ یونفویل
گردند. این انتقال بار الکتریکی در طول فرآیند آندایز میفرآیند 
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ویژه شود تا رشد نانوساختارهای اکسیدی، بهشرایط باعث می
تر و با توزیع فضایی صورت منظم، به2TiO هاینانولوله

تری در سطح فویل انجام گیرد. همچنین مشاهده شده یکنواخت
ه از نظر ضخامت، شداست که در این شرایط، لایه اکسید تشکیل

تری از خود های مطلوبتخلخل و هندسه نانوساختارها، ویژگی
گیری نمود که انتخاب توان نتیجهبر این اساس، می .دهدنشان می

تواند های کمتر، میویژه در محدودهفویل با ضخامت مناسب، به
های اکسید تیتانیوم ایفا سازی رشد نانولولهنقش مؤثری در بهینه

در بهبود خواص نهایی پوشش، از جمله یکنواختی،  کرده و
چسبندگی و عملکرد فوتوکاتالیستی، اثرگذار باشد. بنابراین، در 

های طراحی فرآیند آندایز برای کاربردهای دقیق، استفاده از فویل
 .شودعنوان یک راهکار مؤثر پیشنهاد میتر بهنازک

 

 به الکترولیت 2O2H ثیر افزودنأت
با توجه به اهمیت حضور اکسیژن در الکترولیت جهت انجام 

فرآیند آندایز مطابق معادلات ذکر شده، یکی از موارد احتمالی 

اکسیدتیتانیوم، های دیدیگر برای بهبود مورفولوژی نانولوله
تر منابع است. این امر جهت تامین بیش 2O2H با  O2H جایگزینی

تصاویر  دهنده( نشان11) شکلباشد. اکسیژن الکترولیت می

 های تیتانیم آندایزشده با ضخامتنمونه FESEMمیکروسکوپ 
باشد. افزودن می OHو F4NHحاوی  متر در الکترولیتمیلی 0.1

را منابع اکسیژن در الکترولیت پاییداری الکتروشیمیایی محلول 

بر آن بر افزایش مقاومت است. افزونتحت تاثیر قرار داده
است. افزایش میزان آب در الکتریکی محلول نیز موثر واقع شده

سبب کاهش ویسکوزیته محلول  L2 و L1فرآیند آندایز نمونه های

ها گردیده است. تر یونو فراهم شدن امکان انتقال و حرکت بیش
اکسیژن موجود در الکترولیت و  این امر در کنار افزایش منابع

        ها افزایش ضخامت فویل سبب کاهش نظم نانولوله
است.گردیده

 

 
 متر در الکترولیتمیلی متر و)پ( میلی 0.5متر، )ب( میلی 0.1 های تیتانیم آندایزشده با ضخامت )الف(نمونه FESEMتصاویر میکروسکوپ   10 شکل

 دقیقه  240در مدت   F4NHحاوی 
 

 
دقیقه،  180در مدت  )الف( 2O2H و F4NHحاوی  متر در الکترولیتمیلی 0.5 های تیتانیم آندایزشده با ضخامتنمونه FESEMتصاویر میکروسکوپ   11 شکل

 دقیقه 510)ب( در مدت 
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پیش از شروع  سازی سطحآمادهثیر أت
 آندایزالکتروشیمیایی

 شکل در طور که از نتایج میکروسکوپ الکترونی روبشیهمان
است، یکی از موارد مهم در فرآیند تشکیل حاصل شده (12)

سازی سطح نمونه اکسیدتیتانیوم فرآیند آمادههای دینانولوله
توان . لذا میاستفلزی پیش از شروع آندایزالکتروشیمیایی 

 یهاسطح نمونهی سازبا آماده (12) شکلمشاهده نمود مطابق 
، احتمال تخریب 2000تا درجه  دیکارب کونیلیبا کاغذ س ومیتانیت

به علت  است. این امریافتهکاهش ها با گذشت زمان نانولوله
کاهش ناهمواری سطح و صاف شدن سطح فلز از پستی و 

. زیرا با هموار شدن سطح امکان رشد استدادهرخ ها بلندی
ها یافته و برخورد آنها در در جهات متفاوت کاهشنانولوله

یابد. با این حال، حتی در شرایطی که یکدیگر نیز کاهش میبه

ندایز آها در اثر است نیز، تخریب نانولولهسازی شدهمادهآسطح 
از اهمیت  است که نشاناتفاق افتادههای بسیار طولانی در زمان

 زمان در این فرآیند دارد.

 

 

 
 

های تیتانیم آندایزشده با نمونه FESEMتصاویر میکروسکوپ   12 شکل

دقیقه  180در مدت  F4NHحاوی  متر در الکترولیتمیلی 0.1 ضخامت

 سازی اولیه سطح پیش از آندایزسازی اولیه سطح، )ب( امادهعدم اماده )الف(

 آندایزالکتروشیمیاییزمان فرآیند تاثیر 
شرایط توان به مورفولوژی با اکنون با یافتن شرایط بهینه شده می

های مورد پارامتربا توجه به یافت. بهینه و ساختاری منظم دست

ها زمان آندایز های موثر بر ویژگی نانولولهیکی از پارامتربرسی، 

 نیمع طیاز شرا یامجموعه یبرا زیآندا بهینه زمان ییشناسااست. 

دستیابی به  ی( برا...و رایدغلظت فلو ل،یپتانس ت،ی)الکترول

باشد. همانطور که از تصاویر ساختاری منظم ضروری می

مشهود است با  (14) و( 13) شکل در میکروسکوپ الکترونی

در حدود چند  یضخامتگذشت مدت کوتاهی از فرآیند آندایز 

زمان ا افزایش ب است.هدآمبه دست میکرومتر از لایه اکسید 

فرصت فرصت  هانانولوله ،ساعت 6تا  قهیدق 60کردن از زیآندا

 هاآندرجه خود نظم تا زمان بهینه و  کافی برای رشد پیدا نموده

 . استیافته شیافزا

همانطور که ضخامت لایه اکسید با افزایش زمان آندایز  

تشکیل و ها نیز تا زمانی که تعادل بین افزایش یافته، طول لوله

یابد. پس از این انحلال اکسید تیتانیوم ایجاد شود افزایش می

شود. به طور ها مستقل از زمان آندایز میمرحله، طول نانولوله

تری های منظمتر ، نانولولهکلی در مدت زمان فرآیند آندایز کوتاه

شد. بلعکس، افزایش زمان آندایز به علت انحلال بیش از تشکیل 

اکسیدتیتانیوم نسبت به نرخ تشکیل آن منجر به یحد لایه د

آمیخته گردید. های نامنظم و ایجاد ساختاری درهمتشکیل نانولوله

در  هانانولوله ، روند رشدباید توجه داشت در مقابل

 دهیاست و پدالکترولیت های آبی کندتر  اریبس یآل یهاتیالکترول

تواند سبب نظم سرعت ندارد، این عامل می آب انحلال به اندازه

 نمودارهای آلی نسبت به آبی باشد. بیشتر ساختار در الکترولیت

نشان  2TiOتأثیر زمان آندایز بر مورفولوژی لایه اکسید  (2)

ها است. با افزایش زمان فرآیند آندایز،  افزایش قطره نانولولهداده

انحلال از بالارفتن نرخ  است. این افزایش قطر ناشیاتفاق افتاده

تر شدن نرخ خوردگی لایه اکسید بیش ی وفلز دیاکس هیلا

نامتخلخل تشکیل شده در مرحله اولیه فرآیند به علت حضور 

ای های فلوراید است. لذا مورفولوژی سطح از حالت حفرهیون

است. با آمدهای در خارج شده و با گذشت زمان به شکل لوله

فرآیند از محدوده بهینه آن و غلبه انحلال لایه  تر شدن زمانبیش

ها اکسید بر تشکیل آن رشد نامنظم و در نهایت تخریب نانولوله
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  استرخ داده

به  (15) تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی در شکل 

دهنده اثر فرایند آندایز برسطح فویل تیتانیوم که به خوبی نشان

حاوی  الکترولیت ولت 60دقیقه تحت آندایز با ولتاژ 240مدت 

 0.37درصد وزنی اتیلن گلیکول و  97.63درصد وزنی آب،  2

باشد. این فرآیند درصد وزنی آمونیوم فلوراید بوده است، می

ه اکسیدی بر سطح قطعه مطابق تصویر )ب( سبب تشکیل لای

های توان با تغییر زمان آندایز و سایر پارامترگردیده است. می

های مختلف بر سطح اثرگذار این لایه اکسیدی را در ضخامت

قطعه ایجاد نمود.
 

 
 

 دقیقه،  120در  t2دقیقه، )ب(  60 درt1 های )الف(متر در زمانمیلی 0.1های تیتانیم آندایزشده با ضخامت نمونه FESEMتصاویر میکروسکوپ  13 شکل

 دقیقه 180در  t3)پ( 
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دقیقه و  در  t5دقیقه، )ث(  در t4  های )ت(متر در زمانمیلی 0.1های تیتانیم آندایزشده با ضخامت نمونه FESEMتصاویر میکروسکوپ   14 شکل

 دقیقه در  t6)ج( 
 

 
درصد  97.63درصد وزنی آب،  2حاوی  محلول الکترولیت زیآندا یدر پارامترها، زیآندافرآیند زمان با  اکسیدتیتانیومدیهای نانولولهدر قطر  رییتغ  2 نمودار

 5دقیقه، )ث(  240در  4  دقیقه، )ت( 180در  3دقیقه، )پ(  120در  2دقیقه، )ب(  در های )الف(زمانید در اگرم آمونیوم فلور 0.37وزنی اتیلن گلیکول و 

 دقیقه 360در  6دقیقه و )ج(  300در 
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پس از آندایزالکتروشیمیایی در مدت ، )ب( پیش از آندایزالکتروشیمیایی   های تیتانیم )الف(از سطح جانبی نمونه FESEMتصاویر میکروسکوپ   15 شکل

 دقیقه 240زمان 

 

 2020و همکارانش در سال  لوکا که توسط یادر مطالعه 

 الکتروشیمیایی با ولتاژزیخالص تحت آندا ومیتانیمنتشر شد، ت

 دیفلور یهاونی یحاوی تیدر الکترول ساعت 6 ولت و به مدت

توان یون فلوراید، میحضور  درنشان داد  جینتا .قرار گرفت

 94 به کینانومتر و طول نزد 12 یبیبا قطر تقر ییهانانولوله
زمان اثر  .[29] تشکیل داد کپارچهیمنظم و  یساختار با کرومتریم

توسط پارک و همکاران مورد  2 هیلا یبر مورفولوژ زیاآند

 لیفو زیزمان آندا شیبا افزا ه شدنشان دادلذا مطالعه قرار گرفت. 

 4 یدرصد وزن 0.3 یحاو کولیگل لنیدر محلول ات ومیتانیت

ولت و  60در ولتاژ  زیحاصل از آندا هایلولهنانوطول  توانمی

داد  شیافزا نانومتر  30.8 ات 18از  قه،یدق 40و  30، 20 هایزمان

بر قطر  آندایز و همکاران اثر ولتاژ ریانجعلاوه بر آن  توسط .[26]

ولتاژ سل منجر  شیکه افزا گردید، مشاهده شد ینانولوله را برس

تحت  زیآندا ندی. فراشودیشده م دیتول هایقطر نانولوله شیبه افزا

آلی حاوی  تیولت، در الکترول 70و  50، 30 ،20،10 یولتاژها

ولتاژ  شیو نشان داد که با افزاانجام گرفت  آمونیوم فلوراید

 28نانومتر و  176تا  بیقطر و طول نانولوله ها به ترت یاعمال

  .[23] است افتهی شیافزا کرومتریم

توان های پژوهش حاضر میدر مقایسه این نتایج با دستاورد 

رقابت  اکسیدتیتانیوم ناشی ازدی یهافرایند رشد نانولوله، گفت

و انحلال  الکتریکی اعمالی دانیبه کمک م ونیداسیاکس نیب

 یهاونی. وجود شدبایملایه اکسیدی شکل گرفته  ییایمیش

 برای شروع منافذبا  ییزاهسته یهامکانسبب تشکیل  دیفلورا

انحلال  و شروع کنترل یآب یها طیححال در م نید. با اشومی

، در شودا سلب میهامکان رشد نانولولهدشوار است  ییایمیش

 دیفلورا یحاو یآل یها تیدر الکترول ییایمیکه انحلال ش یحال

دهد قابلت تشکیل می نشان (3) نمودارهمانگونه که نتایج 

 چندین میکرومتر را دارد. طول اباکسیدتیتانیوم دی یهانانولوله

از عوامل موثر بر مورفولوژی  دیرشد و انحلال اکس نیتعادل ب

 نتوان ایی فرایند آندایز میبا اصلاح پارامترها .استها نانولوله

 یاولهساختار لتوان میکه  استه. نشان داده شدنرخ را تغییر داد

2TiO  ل دادید تشکیفلورا یحاو هایالکترولیترا با استفاده از. 

 یهالوله مطابق نتایج حاصل از تصاویر میکروسکوپ الکترونی

 تر از الکترولیت آبیهمگنبسیار  یت آلیشده در الکتروللیتشک

به سبب عدم حضور ، F4NHهای عاری از الکترولیت در . است

گردد، لایه اکسید اولیه به خوبی انجام نمی انحلال یون فلوراید

های الکترولیت. در استادهبر سطح اکسید رخ ندل منافذ یتشک لذا

به علت انحلال شیمیایی لایه  فلوراید یهاونی ،حاوی فلوراید

 یهال نانولولهیتشک طی فرایندمنافذ  تشکیلمنجر به اکسید، 

 2TiOسازی همچنین با بهینه. استگردیدهها و افزایش طول آن

ها در های آندایز در کنار یکدیگر و توجه به اثر متقابل آنپارامتر

تر نسبت به هایی با طول  و قطر بیشاین پژوهش به نانولوله

ایم.یافتهمطالعات پیشین دست 
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درصد  97.63درصد وزنی آب،  حاوی  محلول الکترولیت زیآندا یپارامترهادر ، زیآندافرآیند زمان با  اکسیدتیتانیومهای دینانولوله طولدر  رییتغ  3 نمودار

دقیقه، )ث(  240در  4  دقیقه، )ت( 180در  3دقیقه، )پ(  120در  2دقیقه، )ب(  60 در   های )الف(زماندر  گرم آمونیوم فلوراید وزنی اتیلن گلیکول و 

 دقیقه 360در  6دقیقه و )ج(  300در  5

 
 یریگجهینت 

را برجسته  اکسیدتیتانیومدی تیگذشته اهم یهاتحولات دهه
انواع از میان  اکسیدتیتانیومدی یهااست. سنتز نانولولهکرده

 یهانهیها در زمکاربرد آن آن، با توجه به یمختلف نانوساختارها
 ی. مواد مبتناستشدهو پزشکی بسیار مهم واقع  طیو مح یانرژ

 یبه طور گسترده در کاربردها اکسیدتیتانیومدی یهابر نانولوله

. اندتهمورد استفاده قرار گرف یدیو سلول خورش یستیفوتوکاتال
سنتز  طیشرا غییرو با ت زیدآن تشکیل شده طی فرآیند یهانانولوله

همانطور که  توانند با انواع مورفولوژی مورد انتظار ایجاد شود.می

های مقرون به اشاره شد، فرآیند آندایز الکتروشیمیایی از روش
اکسیدتیتانیوم با مورفولوژی دلخواه صرفه و پرطرفدار در سنتز دی

های توان با تغییر هر یک از پارامترباشد. طی این فرآیند میمی

موثر، اثر قابل توجه ای بر ساختار نهایی ایجاد نمود. شرایط 
ندایز از جمله نوع الکترولیت مصرفی، دما الکترولیت، فرآیند آ

کار برده شده، کاتد سازی نمونه، ضخامت فلز تیتانیم بهنحوه آماده
مورد استفاده در آندایزالکتروشیمیایی، انجام عملیات حرارتی بر 

ها و نهایتا زمان فرآیند بر مورفولوژی پوشش حاصل روی نمونه
مختلف  یهاکیها و تکنروش یبرس نیاباشند. در تاثیرگذار می

با  اکسیدتیتانیومی دیهانانولوله جهت دستیابی بهرا  آندایز
نتایج حاصل از . گرفتمورد بحث قرار  افتهیبهبود  ساختاری
دهنده تاثیر بخصوص هر یک از نشان FESEMتصاویر 

های های آندایز بر مورفولوژی نهایی نانولولهپارآمتر
گیری دهد شکلاست. نتایج نشان میاکسیدتیتانیوم دی

فلوراید در  اکسیدتیتانیوم نیازمند حضور یونهای دینانولوله

محلول الکترولیت به علت قابلیت تشکیل حفرات و منافذ بر 
دهنده اهمیت حضور ( نشان13) سطح اکسید است. معادله

 ها است.گیری نانولولههای فلوراید جهت شکلیون

 
TiO2 +6F- +4H+ → [TiF6] 2-+2 H2                         (13)                                                                      
 

به  O به  Ti نشان داد نسبت درصد وزنی EDS نتایج آنالیز 
 4SO2Hسبب عدم تخلخل لایه اکسیدی در الکترولیت حاوی 

 F4NHهای آندایز شده در الکترولیت دارای نسبت به نمونه

درصدوزنی  1.24به  E2در نمونه  1.71تر است. این مقدار ازبیش
همچنین افزایش دما فرایند آندایز  کاهش یافته است. E4در نمونه 

های به دلیل افزایش انحلال لایه اکسیدی سبب تخریب نانولوله
 270گراد و زمان درجه سانتی دما اکسیدتیتانیوم شد. لذا دردی

است. با اکسیدتیتانیوم رخ دادهدقیقه، انحلال شدید لایه اکسید دی
تر شده اما نظم ها بیشافزایش زمان آندایز طول و قطر نانولوله

فرایند افزایش زمان مشاهده شد طوری که ساختار کاهش یافت. به
 2حاوی  الکترولیت ولت 60آندایزسطح فویل تیتانیوم با ولتاژ

 0.37درصد وزنی اتیلن گلیکول و  97.63درصد وزنی آب، 
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افزایش  دقیقه سبب 360به  60از  درصد وزنی آمونیوم فلورآید

میکرومتر  47به  12از  اکسید تیتانیومهای دیطول نانولوله
ها ازاست. همچنین با افزایش زمان آندایز، قطر نانولولهگردیده

سازی سطح مشاهده شد آمادهمتر افزایش یافت. نانو 120به  50

باشد. برخلاف تصور افزودن ها میاز عوامل موثر بر نظم نانولوله
منابع اکسیژن به الکترولیت در بهبود مورفولوژی لایه اکسید اثر 

با کاغذ  ومیتانیت یهاسطح نمونهسازی بخش واقع نشد. با آماده

ها با ، احتمال تخریب نانولولهتا درجه  دیکارب کونیلیس
های سایر است. علاوه بر این موارد، ویژگیگذشت زمان یافته

ترین اجزا سل مانند جنس کاتد مصرفی و ضخامت آند از مهم

ای اکسیدتیتانیوم با مورفولوژی لولهها جهت تشکیل دیپارامتر
توان گفت است. در نهایت مطابق نتایج حاصل از این پژوهش می

اکسیدتیتانیوم با ضخامت دهی دیآیند آندایز نویدبخش پوششفر

 نیبا اباشد. و مورفولوژی گوناگون بر سطح تیتانیوم خالص می
دستیابی به ساختاری با از جمله  ییحال، هنوز چالش ها

ها، بهبود اتصال تر نانولولهتر، طول و قطر بیشمورفولوژی همگن

ترین هت دستیابی به بیشاین پوشش سرامیکی به فلز زیرلایه ج
های گوناگون وجود دارد. لذا ها در کاربردوری از خواص آنبهره

به نظر  دوارکنندهیامبسیار اکسیدتیتانیومی دیهانانولوله ندهیآ

 زین در این زمینه ترشیب یهایو نوآور قاتیرسد و تحقیم
 .  استکننده دواریام
 

 تقدیر و تشکر 
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