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 اکسید کبالت الکتروریسیشناسی، نوري و مغناطیسی الیاف بررسی خواص ساختاري، ریخت

 شده
 

 انیفاطمه متق ،* يچنار يمحمود نیحس
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یابی الیاف اکسید کبالت تهیه شده به روش الکتروریسی است. بررسی هدف از این پژوهش، مشخصه     هدیچک 

ترتیب، با استفاده از الگوي پراش پرتو ایکس و مغناطیسی الیاف، به شناسی، نوريهاي ساختاري، ریختویژگی
)XRD() میکروسکوپ الکترونی روبشی ،SEMسنجی بازتابشی پخشی ()، طیفDRSسنج نمونه ) و آنالیز مغناطیس

در دو دماي تکلیس متفاوت، صورت گرفت. الگوي پراش پرتو ایکس، فاز مکعبی را براي الیاف )، VSM(ارتعاشی 
ها، با استفاده از دهد. متغیرهاي ریزساختاري، از قبیل اندازه و تابع توزیع بلوركشده نشان میاکسید کبالت تکلیس

) تعیین شد. نتایج بدست آمده از تحلیل WPPMل نقش پراش (آنالیز الگوي پراش پرتو ایکس و روش برازش ک
دهد. ها را با افزایش دماي تکلیس، نشان میها، افزایش اندازه بلوركاندازه بلورك الگوي پراش پرتو ایکس و توزیع

را گیري تصادفی نانومتر و با جهت 200-250تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی، تولید الیافی با قطر متوسط 
سنجی بازتابشی پخشی، کاهش انرژي گاف نواري الیاف را با افزایش دماي بدست آمده از طیف دهد. نتایجنشان می

، فاز پارامغناطیسی الیاف را با افزایش دماي VSMدهد. آنالیز مغناطیسی انجام گرفته با استفاده از تکلیس، نشان می
 کند.تکلیس، تأیید می
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 Abstract     The aim of this work is the characterization of the Co3O4 fibres, prepared by the electrospinning 
method. The investigation of the structural, morphological, optical, and magnetic properties of electrospun 
fibres at two different calcination temperatures was conducted by X-Ray Diffraction (XRD), Scanning 
Electron Microscopy (SEM), Diffuse Reflectance Spectra (DRS), and Vibrating Sample Magnetometer 
(VSM). XRD indicates the cubic phase of the calcined Co3O4 fibres. The microstructural parameters such as 
crystallite size and its distribution are determined from the X-ray diffraction pattern analysis using the whole 
powder pattern modeling (WPPM) approach. The results obtained from the X-ray diffraction pattern analysis 
and crystallite size distribution shows an increase in the crystallite size with calcination temperature. The 
SEM images show the formation of randomly oriented fibres with diameters in the range of 200-250 nm after 
calcination. The DRS results show a decrease in the band gap energy with increasing calcination temperature. 
The magnetic analysis performed by VSM, confirms a paramagnetic phase of fibres at elevated calcination 
temperature. 
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 مقدمه -1
، Co3O4اکسید کبالت، ترکیب معدنی با فرمول شیمیایی 

و جرم مولی  ، ساختار مکعبیpرساناي نوع داراي ویژگی نیمه
صورت گرم بر مول است. ساختار این ترکیب، به 80/240

، مربوط به Aاست که کاتیون  AB2O4اسپینل نرمال با فرمول 
Co2+  و کاتیونBمربوط به ،Co3+ هاي چهار است و مکان

S= 3(هاي ، توسط یونAوجهی 
2
 (Co2+  هاي هشت و مکان

اند. گاف اشغال شده  Co3+ (S=0)هاي، توسط یونBوجهی 
نواري نوري مستقیم گزارش شده براي اکسید کبالت، در حالت 

هاي فلزي . نانواکسید]1[است  eV 19/2- 48/1اي، در بازه کپه
هاي مثل اکسید کبالت، داراي کاربردهاي بسیاري در پیل

. ]2-4[هستند  سگرها، کاتالیست ها، لیزرها و...سوختی، ح
ارهاي یک بعدي در مقیاس یابی ساختهمواره تولید و مشخصه

نانو و اشکال متنوع، از قبیل نانومیله، نانوسیم، نانوتیوب و... 
توجه بسیار زیادي را به خود جلب کرده است. در این میان، 

دلیل سادگی و هزینه کم، فرایندي کارآمد روش الکتروریسی، به
و به صرفه، براي تولید الیاف است. در این روش، از یک میدان 
الکتریکی با ولتاژ بالا، براي کشیدن الیاف از یک محلول 

به تولید . در این پژوهش، ]6 و 5[شود پلیمري، استفاده می
با استفاده از روش الکتروریسی پرداخته اکسید کبالت، الیاف 

توان از کاربردهاي مختلف الیاف اکسید کبالت، میشده است. 
اي ناهمگن، هبه حسگرهاي گازي حالت جامد، کاتالیست

ها و هاي الکتروکرومیک، ابرخازنسازي انرژي، دستگاهذخیره
اشاره کرد. برخلاف معدود  ]7[هاي لیتیوم یونی باتري

، ]9و  8[ کبالتهاي قبلی در مورد سنتز الیاف اکسید گزارش
یابی دقیق ساختاري و پژوهش حاضر، متمرکز بر مشخصه

افزار پیشرفته اده از نرماکسید کبالت با استفالیاف ریزساختاري 
آنالیز الگوي پراش پرتو ایکس است. در ادامه، به مقایسه 

شناسی، نوري، شیمیایی و مغناطیسی در دو هاي ریختویژگی
 دماي تکلیس، پرداخته شده است.

 

 قیتحق روش -2
منظور تهیه الیاف اکسید کبالت، ابتدا محلول پلیمري به

 شود:آن، به شرح زیر، آماده می
پلی وینیل الکل      g 475/0در یک بشر، مقدار 

)PVA1, MW2 = 72000(  بهml 53/4  آب مقطر، اضافه شده و
به مدت یک ساعت،  C 50° روي همزن مغناطیسی با دماي

 g 333/0گیرد تا همزده شود. در بشر دیگري، مقدار قرار می
آبه با فرمول شیمیایی  4 (II)استات کبالت 

Co(CH3COO)2.4H2O به ،ml 67/4  آب مقطر اضافه شده و
شود؛ سپس، دو محلول تهیه شده را با هم ده دقیقه همزده می

ا ویسکوزیته مطلوب صورت محلولی شفاف بترکیب کرده تا به
شود. به دستگاه الکتروریسی، انتقال داده می درآید و محلول

تنظیمات انجام گرفته در دستگاه، به این شرح است: سرعت 
، فاصله نوك سوزن ml/h 5/0، نرخ تغذیه، rpm 500 دورانی،

. kV 18و ولتاژ اعمال شده،  mm 150کننده،  ي جمعتا صفحه
پس از اتمام کار الکتروریسی، دستگاه را خاموش کرده و 

ي آلومینیومی، باز کننده از دستگاه، جدا و ورقه صفحه جمع
تقال شود و الیاف تشکیل شده روي آن، به ظرف مناسبی، انمی

دقیقه در  30شود. سپس، الیاف جدا شده، به مدت داده می
-منظور خشک شدن، قرار داده میدرون آون به C 50° دماي

منظور تشکیل الیاف اکسید کبالت و مطالعه شود. پس از آن، به
ها، عمل تکلیس، روي الیاف هاي فیزیکی آنثیر دما بر ویژگیأت

، با نرخ C 700°و  C 550° پلیمري اکسید کبالت، در دماهاي
. پس از ]7[ شوددرجه سلسیوس بر دقیقه، انجام می 2دمایی 

انجام این مرحله، الیاف براي انجام آنالیزهاي مختلف، آماده 
 شوند.می

 

 بحث و جینتا -3
 سنجی پراش پرتو ایکسطیف -3-1

الیاف اکسید  XRD)3(مقایسه الگوي پراش پرتو ایکس 
 1، در شکل C 700°و  C 550°شده در دو دماي کبالت تکلیس

با  XPERT-PROسنج نشان داده شده است که توسط طیف
، به روش روبش گام به Å 54060/1با طول موج  Cukαتابش 

ها و هاي پراش نمونه گام، تهیه شده است. با مشاهده قله
)، # 01JCPDS-076 -1802ها با کارت استاندارد (مقایسه آن

گیري  ساختار مکعبی مرکز سطحی اکسید کبالت، نتیجهتشکیل 
ها، هاي پراش، تیزتر و شدت آنشود. با افزایش دما، قله می

 
1 Polyvinyl Alcohol 
2 Molecular Weight 
3 X-Ray Diffraction Pattern (XRD) 
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هاي افزایش یافته است و نتایج، حاکی از آن است که دانه
، رشد پیدا کرده و کیفیت بلوري، بهتر شده Co3O4مرتبط با فاز 

) نیز، در هر CoOاست. همچنین، فاز مربوط به اکسید کبالت (
 ظاهر شده است.، 28.42θ = 2 °دو دماي تکلیس، در

 

 
شده در طیف پراش پرتو ایکس الیاف اکسید کبالت تکلیس .1شکل 

 C 700°و  C  550°دماهاي

 
، الگوهاي تصحیح شده پراش پرتو ایکس 2در شکل 

 C  700°و C  550°شده در دماهايالیاف اکسید کبالت تکلیس
گیري از روش برازش کل نقش با بهرهنشان داده شده که 

، انجام گرفته است. محاسبه Xپرتوهاي   (WPPM1)پراش
هاي سطحی و حجمی، با فرض کروي بودن اندازه بلورك

ها، با تبعیت از تابع توزیع دانهها و تابع توزیع اندازهبلورك
انجام شده است.  PM2Kي لوگ نرمال و با استفاده از برنامه

ترتیب، میانگین و واریانس تابع توزیع ، بهσو  µضرایب فوریه 
را  DSو سطحی،  Dνلوگ نرمال است. اندازه بلورك حجمی، 

 ، مطابق با معادلات زیر، تعیین کردσو  µتوان به وسیله می
 .]11و  10[

 
)1(                                             DS= 2

3
 exp ( µ +2.5 σ2) 

 

)2(                                              Dv=
3
4
 exp ( µ +3.5 σ2)  

 

 
1 Whole Powder Pattern Fitting 

، اطلاعات بدست آمده از PM2Kبا استفاده از برنامه 
، 1، در جدول DSو  Dνتابع توزیع لوگ نرمال و متوسط اندازه 

، مربوط به تابع 3آورده شده است. نتایج بدست آمده از شکل 
و تحلیل الگوي پراش پرتو ایکس، ها است توزیع اندازه بلورك

هاي سطحی و حجمی را با افزایش دماي افزایش اندازه بلورك
ها و تواند ناشی از حذف مرز دانهدهد که میتکلیس، نشان می

 جینتا ها، با افزایش دما باشد.دنبال آن، ادغام و رشد بلوركبه
ها اندازه بلورك  عی) مربوط به تابع توز3بدست آمده از شکل (

اندازه  شیافزا ،کسیپراش اشعه ا يالگو لیتحل وباشد می 
نشان  نهیکلس يدما شیبا افزارا  یو حجم یطحس يبلورك ها

 .دهدی م
 

 
 
 

 
الگوي تصحیح شده پراش پرتو ایکس الیاف اکسید کبالت  .2شکل 

 C 700°و  C  550°دماهايشده در تکلیس
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واریانس ، )µ(، میانگین (a) اطلاعات مربوط به ثابت شبکه .1جدول 
)σ(  تابع توزیع نرمال، متوسط اندازه بلورك حجمی)Dν( متوسط ،

هاي در نمونه (GOF)و ضریب اطمینان )DS(اندازه بلورك سطحی 
 شدهاکسید کبالت تکلیس

اکسید کبالت تکلیس نمونه
 C  550°شده در دما

اکسید کبالت تکلیس
 C  700°شده در دما

ثابت شبکه 
 (آنگستروم)

086308/8 086268/8 

 821186/3 446195/3 میانگین

 4071880/0 4016898/0 واریانس

اندازه بلورك 
 سطحی (نانومتر)

32/31 07/46 

اندازه بلورك 
 حجمی (نانومتر)

40/41 18/61 

 1369/1 18041/1 ضریب اطمینان
 
 

 
اکسید کبالت ها براي الیاف مقایسه تابع توزیع اندازه بلورك .3شکل 

 شدهتکلیس

 
 میکروسکوپ الکترونی روبشی تصاویر -3-2

براي مطالعه و مقایسه دقیق شکل ظاهري الیاف، از 
تصویربرداري میکروسکوپ الکترونی روبشی، استفاده شد. این 

کره   Seron Technologyشرکت SEM1تصاویر، با دستگاه 
، تصویر a4)، تهیه شد. شکل AIS2100جنوبی (مدل دستگاه 

SEM دهد. نمودار الیاف پلیمري اکسید کبالت را نشان می
، میانگین اندازه قطر ′aفراوانی اندازه قطر الیاف در قسمت 

 
1 Scanning Electron Microscope 

-نانومتر نشان می 389الیاف پلیمري اکسید کبالت را درحدود 

شناسی الیاف ترتیب، ریخت، بهcو  b، تصاویر 4دهد. در شکل 
را  C 700°و  C  550°هايدماشده در اکسید کبالت تکلیس

، ′cو  ′bترتیب، با دهد و توزیع فراوانی قطر الیاف، بهنشان می
شود، افزایش طور که دیده مینمایش داده شده است. همان

در نتیجه، ، منجر به ادغام الیاف نازك، C 700°دماي تکلیس تا
گردد. همچنین، با افزایش دما، تر میتشکیل الیافی با قطر بزرگ

 شکستگی و تخریب در الیاف نیز، افزایش یافته است.
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نمودار   ′a)اکسید کبالت پلیمري و الیاف SEMتصویر  a) .4شکل 

الیاف اکسید کبالت  SEMتصویر  b)آن،  فراوانی اندازه قطر الیاف

نمودار فراوانی اندازه قطر الیاف  ′b)و  C  550°شده در دمايتکلیس
       دماي شده درالیاف اکسید کبالت تکلیس SEMتصویر   c)آن،

°C  700 و(c′  نمودار فراوانی اندازه قطر الیاف آن 

 (DRS۱)سنج بازتابشی انتشاري طیف -3-3
مطالعات نوري نانوالیاف سرامیکی اکسید کبالت 

به کمک آزمون ، C 700°و  C  550°دماهايشده در تکلیس
DRS ي دستگاه وسیلهانجام شد. این آزمون، بهUV-DRS 

) انجام شده است. S-4100کره جنوبی (مدل  SCINCOشرکت 
 nm 450نانوالیاف اکسید کبالت، نوارهاي جذبی قوي، در زیر 

). محدوده 5(شکل  هندد، از خود نشان میUVو در ناحیه 
  دماهايشده در انرژي گاف بدست آمده براي الیاف تکلیس

°C  550  و°C 700گیري از طیف جذبی،  ، با استفاده از مشتق
 است. eV 63/3- eV 1/3و  ev 67/3- eV 1/3ترتیب، به

 =eV 63/3Egدو گاف نواري اکسید کبالت، در محدوده 
است که  +O2-→Co2، مربوط به انتقال بار =eV 67 /3Egو 

          ولی گاف ،گذار نوار ظرفیت به رسانش است همان
)eV 1/ 3Eg= مربوط به فرآیند انتقال بار (O2-→Co3+ ، در زیر

نتایج بدست آمده از مطالعات نوري،  .]12 [نوار رسانش است
کاهش گاف انرژي براي الیاف را با افزایش دماي تکلیس، 

-ثر از اندازه بلوركأطور شدید، متدهد. گاف نوري، بهنشان می

گاف نواري، ناشی  . اثر اندازه ذرات براستهاي داخل الیاف 
ثیرهاي أ) و تQuantum size effectاز اثر اندازه کوانتومی (

 در موجود هايدلیل افزایش اندازه بلورك. به]13[ استسطحی 

)، کاهش گاف نواري دیده 1الیاف بر اثر افزایش دما (جدول 
شود. علاوه بر اثر قابل ملاحظه اندازه ذرات بر رفتار گاف می

بر  سزاییسطحی و کرنش وارد بر شبکه، اثر به ثیرهايأانرژي، ت
 رفتار نوري نانو مواد دارند.
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1 Diffuse Reflectance Spectroscopy 



 19-25 )،1399 (پاییز، 3، شماره 9دوره  :شرفتهیپ يهایو همکار / فصلنامه مواد و فناور حسین محمودي چناري                                     24
 

 اکسید کبالت الیافمطالعه ي رفتار مغناطیسی  -3-4
شده در مطالعات مغناطیسی الیاف اکسید کبالت تکلیس

انجام شد.  VSM1 ، به کمک آزمونC 700°و  C  550°دماهاي
ي دستگاه مغناطومتر نمونه مرتعش، ساخت وسیلهاین آزمون، به

)، MDKFشرکت مغناطیس دانش پژوه کاشان (مدل دستگاه 
، منحنی مغناطش بر حسب میدان 6انجام شده است. در شکل 

 C  550°دماهايشده در مغناطیسی الیاف اکسید کبالت تکلیس
ا با افزایش دماي ه، نشان داده شده است. نمونهC 700°و 

تکلیس، بر اساس نتایج مغناطیسی، رفتاري شبیه به گذار از 
دهند. فرومغناطیس ضعیف به پارامغناطیس، از خود نشان می

هاي جبران تواند ناشی از اسپینفرومغناطیس ضعیف، میرفتار
ثیرهاي أها و تثیرهاي ناهمگن ساختاري، نقصأنشده سطحی، ت

راً، رفتار مغناطیسی نانوساختارهاي اندازه و غیره باشد. اخی
صورت ]، به14ها و نانوذره [اکسید کبالت، در اشکال نانوسیم

ترکیبی از رفتار ابرپارامغناطیس و فرومغناطیس گزارش شده 
است که به عواملی، از قبیل نسبت سطح به حجم بالا، شکست 

هاي جبران نشده در سطح، هاي سطحی و اسپینپیوندهاي اتم
، در نمونه الیاف اکسید 6داده شده است. در شکل نسبت 

دلیل اندازه کوچک ، بهC 550°شده در دماي کبالت تکلیس
هاي داخل الیاف و در نتیجه، افزایش نسبت سطح به بلورك

-، اسپینC 700°شده در دماي حجم در مقایسه با الیاف تکلیس

تر در جهت میدان خارجی اعمال شده هاي مغناطیسی، راحت
یابد. لازم به ذکر گیرند و مغناطش موجود، افزایش میرار میق

ثر از أهاي مغناطیسی الیاف، به طور شدید، متاست که ویژگی
 شکل و اندازه ذرات، بلورینگی، جهت مغناطش و غیره است.

 

 
 کبالت دیاکس الیافمغناطش  یمنحن .6 شکل

 
1 Vibrating Sample Magnetometer 

 يریگ جهینت -4
کبالت تهیه یابی الیاف اکسید در این پژوهش، مشخصه

شده با استفاده از روش الکتروریسی، مورد بررسی قرار گرفت. 
، انجام Xوسیله آنالیز پراش پرتوهاي مطالعه ساختاري الیاف، به

شد که نتایج، حضور تک فاز مکعبی الیاف اکسید کبالت را 
اي مرتبط به فاز ناخالصی در دو دماي تکلیس بدون حضور قله

-وط به متغیرهاي ریزساختاري، با بهرهیید کرد. محاسبات مربأت

گیري از روش برازش کل نقش پراش و آنالیز نقش پراش 
، انجام گرفت. مطالعات رفتار نوري با استفاده از Xپرتوهاي 

سنجی بازتابشی پخشی، کاهش گاف انرژي الیاف را آنالیز طیف
گذار از  با افزایش دماي تکلیس، نشان داد. نتایج مغناطیسی،

اطیس ضعیف به پارامغناطیس را براي الیاف اکسید فرومغن
 کبالت با افزایش دماي تکلیس، نشان داد.

 

 يسپاسگزار -5
نویسندگان مقاله از دانشگاه گیلان به دلیل حمایت در 
فراهم کردن روش ساخت و تهیه نمونه هاي آزمایشگاهی 

 قدردانی مینمایند.
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