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Представлен метод получения порошковых материалов, в частности порошка меди, с использо-
ванием ультразвука и электролитического осаждения из раствора – соноэлектрохимический метод. 
Проанализированы факторы, влияющие на гранулометрический состав получаемых этим методом по-
рошков. Показано, что размерами частиц порошка можно управлять изменением параметров реакции, 
при этом наиболее существенное влияние на дисперсность порошка оказывают плотность катодного 
тока и длительность включения импульса тока. Описанный в настоящей работе метод позволяет по-
лучать медные порошки со средним размером частиц ~ 100 нм. 
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Введение. Среди интенсивно развивающихся направлений современных исследований особое 

место уделяется малоразмерным объектам. Особенности микрогеометрии, высокая удельная поверх-
ность, энергонасыщенность ультрадисперсных порошков придает им ряд новых свойств по сравнению 
с обычными материалами и открывает широкие возможности для создания новых материалов на их 
основе. В частности, ультрадисперсные системы могут быть использованы в качестве биоцидного 
компонента в медицине, ветеринарии, биотехнологии, наноэлектронике, поскольку обладают ярко вы-
раженными бактерицидными, каталитическими, антикоррозионными и магнитными свойствами [1–6]. 
В связи с этим особо актуальными являются разработка методов и изучение закономерностей синтеза 
ультрадисперсных металлических и металлсодержащих порошков, а также исследование их физико-
химических свойств. 

На сегодняшний день существует большое количество методов, позволяющих получить ультра-
дисперсные порошки металлов: химические, физические, механические. Химические методы получения 
нанопорошков включают, как правило, различные процессы: осаждение, термическое разложение, пиро-
лиз, газофазные химические реакции (восстановление, гидролиз), электроосаждение [7]. Физические ме-
тоды синтеза нанопорошков основаны на испарении металлов, сплавов или оксидов с последующей их 
конденсацией [7], механические – на измельчении материалов в мельницах, гироскопических устройст-
вах и аттриторах [8]. Не смотря на многообразие этих методов поиск простых, экономичных и экологи-
чески безопасных способов синтеза ультрадисперсных материалов остается актуальным. Использование 
ультразвука при электрохимическом осаждении порошков металлов может служить одним из возможных 
подходов к решению данной задачи [1]. Аппаратно это можно реализовать, используя излучатель ультра-
звука в качестве катода, на который осаждается металл при электролизе [9]. В процессе получения по-
рошка сначала подается импульс тока на катод – в это время идет электролитическое осаждение порош-
ка, затем следует импульс ультразвука – происходит удаление порошка с катода. Метод получил назва-
ние соноэлектрохимический. 

Настоящая работа посвящена исследованию дисперсности порошков меди, полученных соноэлек-
трохимический методом при различных параметрах реакции. 

Методика эксперимента. Для получения металлических порошков использовалась система, 
подобная описанной Reisse [9]. В ней используется два электрода, один из которых служит одновре-
менно и катодом и источником ультразвука. Анод изготовлен из пластинчатого медного анода АМФ 
толщиной 4 мм. 

Алгоритм работы системы заключался в следующем:  
– подается короткий импульс тока на катод – в это время идет электролитическое осаждение по-

рошка; 
– после выключения электрохимического импульса включается ультразвук – за это время проис-

ходит удаление порошка с катода; 
– все выключается –  система стабилизируется. 
Временные интервалы задавались микропроцессорной системой управления. На рисунке 1 приве-

дена диаграмма, поясняющая алгоритм работы системы. 
Ультразвуковая часть установки разработана на базе генератора УЗГ1.1 с рабочей частотой 

22 кГц. В качестве электросонотрода используется титановый концентратор с площадью рабочего торца 
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1,3 см2. Погруженная в раствор цилиндрическая часть концентратора была изолирована. Ванна, в кото-
рой происходит процесс, термостатировалась.  

 

 
 

Рисунок 1. – Временная диаграмма работы системы: 
Т1 – время, в течение которого включен ток;  

Т2 – пауза между выключением тока и включением ультразвука; 
Т3 – время, в течение которого включен ультразвук; Т4 – время стабилизации системы 

 
На рисунке 2 приведена схема установки.  
Для электрохимического осаждения меди разработано большое количество электролитов различ-

ного состава, которые обычно делят на две группы – простые и комплексные. Из простых наибольшее 
распространение получили сернокислые электролиты, основными компонентами которых являются сер-
нокислая медь (CuSO4 *5H2O) и серная кислота (H2SO4). Такой электролит использовался в наших экспе-
риментах. Объем электролита составлял 100 мл. В качестве органического стабилизатора применялся 
поливинилпирролидон медицинский (ФС 42-1194-98) с молекулярной массой 8000–35000; соотношение 
поливинилпирролидон/электролит составляло 5/95. 

 

 
 

Рисунок 2. – Блок-схема экспериментальной установки: 
1 – ультразвуковой генератор; 2 – источник тока; 3 – система управления;  

4 – ультразвуковой преобразователь; 5 – соноэлектрод; 6 – электролитическая ванна; 7 – термостат; 8 – анод 
 
Для осаждения и промывки порошков использовалась центрифуга с фактором разделения F = 350.  
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Микроскопические исследования полученных порошков проводились на сканирующем электрон-
ном микроскопе высокого разрешения «Mira» фирмы «Tescan» (Чехия). Анализ размеров частиц порош-
ка проводился с помощью прибора ANALYSETTE 22 MicroTec plus фирмы «FRITSCH».  

Результаты и обсуждение. Наиболее существенное влияние на свойства получаемых порошков 
оказывает плотность катодного тока [1]. При этом изменение плотности тока может влиять на размер 
частиц в двух противоположных направлениях [10]. При более низких токах можно ожидать уменьшения 
размера за счет уменьшения общего количества материала, выделившегося на катоде. В тоже время бо-
лее низкие токи увеличивают время для диффузионных процессов, что может привести к увеличению 
размеров кристаллитов. Большинство авторов указывают, что увеличение плотности тока приводит 
к уменьшению размеров частиц [11, 12].  

На рисунке 3 приведены данные по дисперсности порошков меди, полученных при различных 
плотностях тока (Fritsch-анализ). Время, в течение которого ток был включен, составляло 600 мс. При 
плотности тока 1,07 А/см2 

среднеарифметический размер частиц равен 2,64 мкм, при плотности тока 
750 мА/см2 – 820 нм, при плотности тока 460 мА/см2 – 600 нм. Метод лазерного сканирования не дает 
представления о морфологии частиц, поэтому образовавшиеся конгломераты считаются за частицу 
крупных размеров. Соответственно средний размер частиц больше, чем при микроскопическом анализе.  

 

  
а б 

 

в 

Рисунок 3. – Графики Fritsch-анализа порошков меди,  
полученных при различных плотностях тока: 
а – 1,07 А/см2; б –750 мА/см2; в – 460 мА/см2 

 
На рисунке 4 приведены СЭМ-фотографии медных порошков, полученных при различных плот-

ностях тока. При плотности тока 1,07 А/см2 
средний размер частиц составляет  400–600 нм, а при плот-

ности тока 460 мА/см2  – 200–400 нм. Следовательно, данные электронной микроскопии подтверждают, 
что с уменьшение плотности тока уменьшаются размеры частиц порошка. 

Другим фактором, влияющим на дисперсность порошков, является длительность импульса тока. 
Так как металл удаляется с электрода практически полностью в течение каждого цикла работы, то боль-
шинство частиц формируются за время включения импульса тока. Соответственно, чем короче импульс, 
тем более мелкие частицы должны формироваться. Это подтверждается фотографиями, представленны-
ми на рисунке 5. При уменьшении длительности воздействия тока с 800 до 400 мс средний размер частиц 
меди уменьшается более чем в два раза.  
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Рисунок 4. – Фотографии СЭМ порошка меди,  
полученного при различной плотности тока: 

а – 1,07 А/см2;  б – 460 мА/см2      
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Рисунок 5. – Фотографии СЭМ порошков меди,  
полученных при различной длительности включения тока: 

а – 400 мс;  б – 800 мс   
 
На свойства получаемых порошков влияют и другие параметры процесса. Так, интенсивность 

ультразвукового импульса должна быть достаточно высокой, чтобы полностью удалить осажденный ме-
талл с поверхности электрода. В то же время высокая интенсивность ультразвука приводит к перерасхо-
ду энергии и вызывает перегрев электролита, что крайне не желательно, поскольку, чем ниже температу-
ра процесса, тем более мелкий получается порошок [1].  

Следует отметить, что при использовании соноэлектрохимического метода большое значение 
имеет подготовка поверхности сонотрода. При шероховатой поверхности, наличии микроцарапин не все 
частицы удаляются во время одного цикла работы ультразвукового генератора. Они продолжают свой 
рост в течение последующих циклов. В результате конечный продукт имеет достаточно большой разброс 
по размерам частиц (рис. 6). На фоне мелкодисперсной фракции наблюдаются включения крупных час-
тиц с размерами несколько микрон.  
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Рисунок 6. – Фотографии СЭМ порошка меди, содержащего крупную фракцию 
 

Заключение. Исследование дисперсности порошков меди, полученных соноэлектрохимическим 
методом, показало, что размером частиц можно управлять изменением параметров реакции. Наиболее 
существенное влияние на характеристики получаемых порошков оказывает плотность катодного тока. 
Уменьшение плотности тока приводит к уменьшению размера частиц порошка меди. При плотности тока 
1,07 А/см2 

средний размер частиц составляет 400–600 нм, а при плотности тока 460 мА/см2  – 200–400 нм. 
Изменяя длительность импульса тока, также можно влиять на гранулометрический состав материала. 
При уменьшении длительности воздействия тока с 800 до 400 мс средний размер частиц меди уменьша-
ется более чем в два раза. Описанный в настоящей работе метод позволяет получать медные порошки со 
средним размером частиц ~ 100 нм.  
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CHARACTERISTICS OF COPPER POWDERS PREPARED  
BY SONOELECTROCHEMICAL METHOD  

 
V. SHUT, A. KUZNETSOV, S. MOZZHAROV  

 
A method for producing powder materials, in particular copper powder, with the use of ultrasound and 

electrodeposition from solution is represented – sonoelectrochemical method. The factors that influence on the 
size distribution of powders produced by this method has been analyzed. It is shown that the particle size of the 
powder can be controlled by changing the reaction parameters, in this case, the most significant impact on the 
dispersion of the powder have a cathode current density and duration of the current pulse. Described method 
allows to produce the copper powder with an average particle size of about 100 nm. 
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