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  كتروشيمياييال دهيرسوب روش به شده سنتز كبالت -گرافن نانوكامپوزيت مغناطش بر الكتروليت pH تاثير

  1*انصاري نرگس ،1دوست آقايي فاطمه سيده

  .ايران تهران، الزهرا، دانشگاه شيمي،-فيزيك دانشكده 1

  17/04/1398: تاريخ پذيرش قطعي ،25/01/1398: شده تاريخ دريافت نسخة اصلاح ،07/08/1397: تاريخ ثبت اوليه   

هاي فراواني بردجديد كار فناوريهاي مغناطيسي گرافن به علت قابليت كنترل با ميدان مغناطيسي خارجي و رسانندگي الكتريكي بالا در نانوكامپوزيت   چكيده
 مناسبي صرفه بودن روش بسياربهمرحله بودن و مقرون تكسادگي، فلز به علت  -هاي گرافندهي الكتروشيميايي براي توليد نانوكامپوزيترسوبد. روش ندار
هاي توليد شده در شود. نمونهدهي الكتروشيميايي، بررسي ميكبالت به روش رسوب -الكتروليت بر مغناطش نانوكامپوزيت گرافن pHتاثير  ،در اين مقاله .باشدمي

كبالت  -، نانوكامپوزيت گرافنpH= 5باشند. در محيط اسيدي با مغناطيسي مي ،هاي اسيديد شده در محيطهاي توليمغناطيسي و نمونهغير ،هاي بازي و خنثيمحيط
)، پراش انرژي پرتو ايكس XRDآناليز فازي با الگوي پراش پرتو ايكس ( با ،pH= 5مغناطيسي  ترين ميزان جرم با مغناطش بالا توليد شده است. نمونهبا بيش

)EDX،( قرمز نمادو سنجيطيف)FTIR(  و خاصيت مغناطيسي با بررسي منحني پسماند حاصل ازVSM ين ا. براي بررسي مورفولوژي شده است يابيمشخصه
الا بكبالت با مغناطش اشباع هاي بلورهاي گرافن و است. كامپوزيت توليد شده متشكل از پوسته استفاده شده )MSE(از ميكروسكوپ الكتروني  ها،نانوكامپوزيت

  را دارد. كنندگي آب، حسگرهاي زيستي و مغناطيسيپاكدارورساني هدفمند، باشد كه قابليت كاربرد در مي emu/g 119حدود  در

  .pH دهي الكتروشيميايي، تاثيرگرافن مغناطيسي، كبالت، نانوكامپوزيت، رسوب :واژگان كليدي
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Abstract    magnetic graphene nanocomposites are suggested for application in modern technology because of their 
controllability via external magnetic field and their electrical conductivity. Electrochemical deposition method has found 
great advantageous to manufacture graphene/metal nanocomposite because of being simple, one –step and cost-effective 
method. In this research, the effect of electrolyte pH on magnetic response of graphene/cobalt nanocomposite synthesized 
by electrochemical deposition technique is studied. Synthesized samples in neutral and basic environment are 
nonmagnetic. Whereas, synthesized samples in acidic solutions are magnetic. In an acidic environment with pH=5, 
graphene-cobalt nanocomposites are produced with high output mass of synthesized materials and high magnetization. 
Optimum magnetic sample produced with pH=5 is characterized via X-ray diffraction (XRD), energy-dispersive X-ray 
(EDX) spectroscopy, Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR) and magnetic properties is determined with 
vibration sample magnetometer (VSM). Morphology of samples is probed by electron microscopy (SEM). The composite 
consists of graphene sheets and cobalt crystals with a high saturation magnetization of about 119 emu/g which has a 
potential for application in targeted drug delivery, water remediation, magnetic bio sensors, etc. 
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  مقدمه  -1
بسيار  ضخامت بر پايه گرافن به علت يهانانوكامپوزيت

ران توجه پژوهشگ ،بسيار زياد مقطعسطحبالا و  يكم، رسانندگ
. صفحات ]3–1[ اند ب كردهبه خود جل يمتعدد يهارا در زمينه

اتصال  يبرا 1به عنوان زمينهبسيار زياد  مقطعسطحگرافن به علت 
باشد ها بسيار مناسب ميبراي تشكيل نانوكامپوزيتذرات نانوبا 
مانند  يهابا ويژگي مغناطيسي ديگر نانوذرات ياز سو .]4[

و قابليت كنترل با ميدان مغناطيسي خارجي،  جداسازي آسان
هتقويت در  مغناطيسي خواصايجاد  يبرا يمناسب 2كنند

. ]3–1[رود يشمار م گرافن به هاي بر پايهنانوكامپوزيت
در  هاي متنوعيهاي مغناطيسي گرافن داراي كاربردنانوكامپوزيت

و دارورساني  ]8[ ، تصفيه آب ]7و6[، انرژي ]5[الكترونيك 
آهن، نيكل و كبالت به علت مغناطش بالا . ]9-12، 4[هستند

هاي مغناطيسي هستند. در عناصر رايجي براي توليد كامپوزيت
قابل  يسيمغناط و يالكتريك يهاويژگيكبالت با  ،بين اين عناصر

ذيري پواكنش، به علت مغناطش بالاتر نسبت به نيكل و توجه
كننده تتقويي مناسبي براي انتخاب هكمتر نسبت به آهن، گزين

 . ]13[باشد هاي مغناطيسي مينانوكامپوزيتدر 

هاي نانوكامپوزيتساخت  يبرا يمتنوع يهاوزه روشامر
- توان روشمي آنهاين ترمتداولشود كه از يكار برده مهگرافن ب

- رسوبو  )CVD( 3يمياييرسوب بخار ش سنتز شيميايي، يها

سنتز  يهاروش. تمامي ]14[برد را نام  دهي الكتروشيميايي
 ،روش مناسب يكانتخاب  و باشنديم ايراداتي يگرافن دارا

. سنتز نانوكامپوزيت ]14[ گرافن دارد ييبرد نهاه كارب يبستگ
دهي الكتروشيميايي به علت مغناطيسي گرافن به روش رسوب

صرفه بودن از اهميت بالايي بهاي و مقرون مرحلهتكسادگي، 
يدي هاي كلبرخوردار است. اين روش با قابليت تغيير پارامتر

محيط و چگالي جريان جهت كنترل  pHمانند جنس كاتد، 
رسانندگي و مغناطش مواد سنتز شده، بسيار مناسب  مورفولوژي،

 
1 Matrix 

2 Filler 

-لايهزمان، گرافن از آند گرافيتي طور همبهباشد كه در آن مي

 شود.ذرات مغناطيسي كامپوزيت مينانوبرداري شده و با 

هاي گرافن در سال هاي اخير براي بهينه كردن نانوكامپوزيت
، ]15[محلول ي هايي مانند تغيير مولاريتهمغناطيسي از روش

استفاده شده است. در  ]16[و افزودن سورفكتانت  ]pH ]2تغيير 
هي درسوبهاي توليد شده به روش سازي نانوكامپوزيتبهينه

وامل اصلي ي محلول يكي از عاوليه pHالكتروشيميايي، تغيير 
سوپرپارامغناطيس  هاي گرافن،تاثيرگذار بر مغناطش، تعداد لايه

 4وماسطور مثال تبهباشد. شده ميتوليد بودن و حتي ساختار ماده
 ،تر باشدمحيط كم pHاند كه هر چه همكارانش نشان داده و

 يابد وميزان چسبندگي نانوذرات مغناطيسي به گرافن افزايش مي
  .]17[رود كامپوزيت بالاتر مياحتمال تشكيل 

اوليه محلول بر تشكيل  pHدر اين مقاله به بررسي تاثير 
ي پودري فازهاي مختلف كبالت، ميزان مغناطش و جرم ماده

 توليد شده به روش كبالت -گرافننانوكامپوزيت مغناطيسي 
هاي و با استفاده از آناليزپرداخته دهي الكتروشيميايي رسوب
XRD ،SEM ،EDX ،FTIR  وVSM ،ي بهينهنمونه 

  .شودمييابي مشخصه

  روش تحقيق -2

دهي الكتروشيميايي با رسوبها به روش سنتز نمونه
ولت به مدت يك ساعت و نيم  10ثابت  ممستقياعمال ولتاژ 
است. سلول الكتروشيميايي شامل آند گرافيتي و كاتد  انجام شده

آبه است  هفتمولار سولفات كبالت  1/0نيكل درون الكتروليت 
باشد. براي توليد مي پنجاوليه  pHنگ و داراي كه صورتي ر
هاي خنثي و بازي از نمك سديم pHمحلول با 
 2/0اسيدي از محلول ) و براي توليد محلول NaOHهيدروكسيد(

اي گذاري، نمونهشود. براي سهولت در ناماستفاده مي HClمولار 
شود، با نمي استفاده HClيا  NaOHاز  كه در هنگام توليد آن

3 Chemical vapor deposition 

4 Thomas 
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- ) و در غير اينGr-Co( كبالت -گرافن عنوان نانوكامپوزيت

-به شوند،ي ميرگذاابتدايي محلول الكتروليت نام pHصورت با 

باشد. مي 12ابتدايي  pHي توليدي با ، نمونهpH=12طور مثال 
) و 7)، خنثي (5و 3، 1اسيدي ( pHهايي با در ادامه نمونه

 ي سنتز از سولفات كبالتشوند. برا) توليد مي12و  10، 8بازي(
) NaOH) و سديم هيدروكسيد (O2.7H4CoSOآبه ( هفت

، آب مقطر دو بار تقطير، متانول آزمايشگاهي 1شركت مرك
OH)3CHصنعتي ( )، اسيد كلريدريكHCl (مولار، فويل  دو

  گرافيت و نيكل صنعتي استفاده شده است.

  

  محيط اسيدي توليد نمونه در -1-2

) درون محلول سولفات  3و  1دي (اسي pHبراي توليد  
ه شود ككبالت، هيدروكلريك اسيد بر حسب قطره اضافه مي

هاي اسيدي روي pHآورده شده است. در  1جدول  مقدار آن در
در حد فاصل بين كاتد و آند رشد  2هاييسطح كاتد، شاخك

هاي محلول در تماس با يونتاژ كنند زيرا به محض اعمال ولمي
ند، دهي عاري از بار تشكيل ميسطح كاتد احيا شده و يك لايه

سپس به علت چگالي جريان بيشتر در نقاط نوك تيز، احياي 
ي اين ها در اين نقاط رشد بيشتري خواهد داشت كه ادامهيون

ها به شاخك ،شود. در نهايتها ميروند موجب تشكيل شاخك
كه رسانندگي الكتريكي دارند، آنجاييتمايل شده و از سمت آند م
رسوب شده در  طور پيوسته قطع شوند. مادهبهها بايد شاخك

انتهاي آزمايش با استفاده از آهنربا جدا شده و روي هيتر در 
روند تغيير رنگ  شود.گراد خشك ميسانتيدرجه  150دماي 

 شكل زمايش دراز آ 90و  70، 20، 10، 0هاي محلول در دقيقه
  نشان داده شده است. 1

هاي اسيدي را بر اساس علت تغيير رنگ محلول در محيط
شود كه در ابتداي گونه تفسير ميهاي درون محلول اينواكنش

كه نمك سولفات كبالت درون آب ريخته آزمايش هنگامي

 
1 Merck 

2 Branch 

 شوند.فات وارد محلول ميهاي كبالت و سولشود يونمي

 

هاي آب درون محلول به تدريج بعد از اعمال ولتاژ، مولكول
هاي هيدروكسيل توليد شوند. يون OH-و  H+شوند تا تجزيه مي

در خلاف جهت ميدان الكتريكي به سمت گرافيت حركت كرده 
با  OH-هاي برخورد يونكنند. ي گرافيت برخورد ميبا ورقهو 
دن ها و منبسط شهاي گرافيت، باعث اكسايش در لبهها و مرزلبه

هاي سولفات شود. از سوي ديگر يونهاي گرافيت از هم ميورقه
با بار منفي كه در خلاف جهت ميدان الكتريكي در حركت بودند 

از  شوند. بعدشده وارد ميبازبه راحتي بين صفحات گرافيت 
افتد يكاهش اتفاق مفرآيند  ،ها به صفحات گرافيتيورود اين يون

  و يون سولفات بر اساس واكنش

)1(  SO4
2-→SO2+ O2+2 e 

  

شود. نيروي وارد شده از تبديل مي 2Oو  2SOبه گازهاي 
هاي ، باعث جداشدگي ورقهبين صفحات 2Oو  2SOهاي گاز

ده برداري شلايهدر اين مرحله صفحات گرافن شود. گرافيت مي
(گرافن با تعداد  3FLGلايه كم از آند گرافيتي به صورت گرافن

و  ]20و19[ ) وارد محلول شده]18[ لايه 10تا  3هاي بينلايه
) و اين تيرگي تا ج-1ب و -1 شكل( شودرنگ محلول سياه مي

هاي آزاد شده از فرآيند شود. الكترونپايان آزمايش حفظ مي
- ودهاي نشيند و يونسولفات روي صفحات گرافني مي شكاه

بالت ك -رافنهاي گرا به دام انداخته و كامپوزيت كبالتمثبت 
دقيقه از آزمايش،  70شوند. بعد از گذشت روي كاتد تشكيل مي

 اند با كبالتهايي كه وارد محلول شدهبه مرور زمان اكثر گرافن

3 Few Layer Graphene (FLG) 

 دقيقه 90 و 70 ،20 ،10 ،0 هايزمان در الكتروليت رنگ.1شكل
 .)Co-Gr( محلول عيطبي pH براي
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ن رنگ تر شدروشننشينند كه باعث تركيب شده و روي كاتد مي
ادي از صفحات سياه د). درصد زي-1 شكل(شود محلول مي

 1ييوستهم پهبهذرات نانوموجود در محلول، با  نگراف گرن
كبالت -ناطيسي گرافنكبالت تركيب شده و نانوكامپوزيت مغ

 شود.تشكيل مي

محلول  pHبرداري گرافن از آند گرافيتي به لايهميزان 
تر باشد گرافن با اوليه محلول اسيدي pHوابسته است. هر چه 

. رنگ ]21[شود تر و كمتري جدا ميتر، نازكصفحات ريز
ي جداسازي هاي اسيدي در انتهاي آزمايش و نحوهمحلول نمونه

نشان داده  2شكل محلول در  كبالت از-نانوكامپوزيت گرافن
  شده است. 

  
ها شاخك Gr-Co، مانند نمونه هسو  يكهاي  pHدر 

د اما ميزان آن نسبت به نشودرون محلول روي كاتد مشاهده مي
كمتر شده و بخارات سولفاتي بسيار شديدتر است.  Gr-Co نمونه

همانند  يك و سه هاي اسيدي pHي توليدي در مغناطش ماده
   توان آن را با استفاده از آهنربا جدا كرد.است و مي Gr-Coنمونه 

 است محيط pH به وابسته كبالت مختلف فازهاي توليد
 بالتك فاز توانمي كند.مي مشخص را نمونه بودن مغناطيسي كه

 3 شكل در كه كبالت 2پوربه نمودار از استفاده با را شده توليد
 فرآيند كل در كهآنجايي از زد. حدس ،]22[ است شده داده نشان
 كيلتش امكان كند،مي تغيير يك تا پنجاز pH يبازه نمونه، توليد

2+Co، دارد. وجود كبالت هيدروكسيد يا جامد كبالت 

 
1 Aggregate  

  

صورتي، كبالت جامد  Co+2با توجه به اينكه رنگ 
اي است، بنابراين ) قهوهIIIخاكستري و هيدروكسيد كبالت(

2+Co روي كاتد با گرفتن الكترون  گذاريرسوببا  در محلول
گ به رناز سطح كاتد منجر به تشكيل كبالت جامد خاكستري 

-هورقشود. به مرور زمان صفحات گرافيتي صورت شاخك مي
درون محلول  Co+2جدا شده و با  FLGورقه شده و به صورت 

 -هاي مغناطيسي گرافنكنند و نانوكامپوزيتپيوند برقرار مي
ي مادهو جرم رنگ، نوع  1جدول دهند. در را تشكيل مي كبالت

  .هاي اسيدي آورده شده استتوليدي براي نمونه

 يهاطيمحدر  يديتول يماده جرم و شده سنتز يماده ،رنگ .1جدول 
 .يدياس

 HCl  نمونه
 (0.2 M) 

  )grجرم(  توليدي يماده  رنگ
5pH=  0  صورتي  Gr-Co 45/0  
3pH=  ml 4/0  صورتي  Gr-Co  16/0  

1pH=  ml 7/0  
صورتي 
  Gr-Co  10/0  تيره

  

 5يهاي اسيدي با مغناطش يكسان، نمونهدر بين نمونه
pH= زيت دارد. م نسبت به بقيه ي بيشتربه علت توليد جرم ماده

اهش يافته و محيط محيط در طول آزمايش ك pHبراي اين نمونه، 
در حين توليد  بر حسب زمان pHشود كه نمودار تر مياسيدي
  نشان داده شده است. 4شكل در  نمونه

2 Pourbaix diagram  

 يهاطيمح يبرا شيآزما يينها قيدقا در محلول رنگ .2شكل
 .آهنربا از استفاده با يجداساز ينحوه و يدياس

 . ]22[يآب يهاطيمح در كبالت پوربه نمودار .3شكل 
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توان را مي )Gr-Co )5=pHي محيط در نمونه pHكاهش 

ر هاي گرافيت دهاي ورقهگونه تفسير كرد كه در ابتدا لبهاين
) پيوند داده و تعداد OH-تماس با الكتروليت با يون هيدروكسيد (

- محلول اسيدي pHيابد و درون محلول افزايش مي H+هاي يون

دقيقه كه گرافن با  10شود. بعد از گذشت ) ميچهار تر (عدد
با صفحات  OH-بيشتري وارد واكنش شده و  تعداد باندهاي آزاد

) و C=Oداراي پيوند(ونيل هاي كربگروه گرافن پيوند داده و
هاي صفحه ) را در لبهC-OHو  C=Oداراي پيوندكربوكسيل (

و هيدروكسيل  C-O)هاي اپوكسي (داراي پيوند گرافن و گروه
كند كه اين ) را روي صفحه گرافن ايجاد ميC-OH(داراي پيوند 

محلول  pHدر نتيجه  .شودمشاهده مي FTIRها در شكل پيوند
ي آزمايش، دقيقه 70الي  60يابد. در زمان ميكاهش  سهبه عدد 
 يهاپيونددرون محلول باعث كاهش درصدي از  ياسيدمحيط 

هاي عاملي هيدروكسيل و اپوكسي) روي صفحه گرافن (گروه
داراي بار منفي  1شود. صفحات گرافن كه با توجه به واكنش مي
و  دهندهاي دو بار مثبت درون محلول واكنش ميبا كبالت ،شده

به  سهمحلول از  pHكاهش الكترون درون محلول باعث كاهش 
  ماند.باقي مي دومحلول  pH شود و تا آخر آزمايش ميدو 

  محيط بازي و خنثي توليد نمونه در  -2-2

هاي بازي و خنثي درون محلول  pHنمونه در براي توليد
مقدار  شود كهسديم هيدروكسيد اضافه مي سولفات كبالت، نمك

، محلول NaOHآورده شده است. با اضافه كردن  2 جدولآن در 

ه را حاصل يرنگ آبدهد. به آبي تيره تغيير رنگ مي سرعتبه
 يلبه تشك، 2براساس واكنش جابجايي دوگانه، معادله  توانيم

  2α− Co(OH) كبالت به نام يدروكسيداز ه يدارفاز ناپا يك
  .]15[ سبت دادن

)2(  Co(SO4)+ 2Na(OH) → Co(OH)2 + Na2(SO4) 

با قرار دادن اين محلول در چيدمان آزمايش و اعمال  
سبز  2α− Co(OH)دقيقه، محلول گرم شده و  90ولتاژ به مدت 
محلول بلافاصله بعد  گرن 5شكل . در ]23[شود رنگ توليد مي
هاي  pHبه محلول سولفات كبالت و در  NaOHاز اضافه كردن 

  آزمايش نشان داده شده است. 70ي در دقيقه 12و  10، 8، 7

  
 ،تفاوت رنگ در محيط اسيدي با محيط خنثي و بازي 
ي توليد كبالت خالص در دهندهنشان ،۵شكل و  2شكل 
ازي هاي بهاي اسيدي و توليد هيدروكسيد كبالت در محيطمحيط

هاي هر قسمت از بشر به رنگ، pH=8 نمونه در باشد.و خنثي مي
 ر نمونهكه دصورتيست در متفاوت آبي، سبز و زرد تبديل شده ا

pHبعد از اعمال ولتاژ رنگ محلول به صورت  12و  10، 7 هاي
يكنواخت و در تمام قسمت بشر سبز رنگ و با گذشت زمان 

   شوند.تر ميتيره

هاي pH) در 3شكل با توجه به نمودار پوربه كبالت (
ي كبالت جامد، هيدروكسيد كبالت سه مادهاحتمال توليد  ،بازي

)II) و هيدروكسيد كبالت (III وجود دارد. كبالت جامد (
ت كه هيدروكسيد كبالصورتيمغناطيسي و خاكستري است، در 

)II) آبي و هيدروكسيد كبالت (IIIمغناطيسي غيراي رنگ و ) قهوه
مغناطيسي است با غيري توليدي كه مادههستند. از آنجايي

ي رنگ و مغناطش نانوذرات توليد شده با نمودار پوربه، قايسهم

 .)Co-Gr( نمونه زمان حسب بر pH مودارن .4شكل

  به NaOH  كردن اضافه از بعد بلافاصله محلول گرن .5شكل
 70 يقهيدق در 12 و 10 ،8 ،7 هاي pH در و كبالت سولفات محلول
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هاي خنثي و بازي توليد pH) در III) و (IIهيدروكسيد كبالت (
كبالت توليد شده براي  رنگ و فاز، 2 جدول شده است كه در

  هاي خنثي و بازي آورده شده است.نمونه

 .يباز و يخنث يهاطيمح در شده سنتز ماده يسهيمقا .2 جدول

 ي توليديماده رنگ NaOH نمونه
pH=71/4 gr 2  سبزα− Co(OH)-Gr 

pH=8 1/5 gr 
 سبز،
  2α,β− Co(OH)-Gr  گلبهي

pH=10 1/6 gr ايسبز، قهوه  α− -Gr
3Co(OH)2 ,Co(OH) 

pH=121/7 gr 3  ايقهوهCo(OH)-Gr 

  

مشاهده  10و  8، 7 هايpHدر  هاآزمايشر طي روند د
يابد اما در نمونه كاهش مي pHشود كه در حين آزمايش مي

بر حسب زمان  pHنمودار افتد. اتفاق نمي pHكاهش  12نمونه 
  .آورده شده است 6شكل در  هاي بازي و خنثيبراي محيط

 

گرم سديم  3/1اين است كه با افزودن  pHتغيير  اينعلت 
يون هيدروكسيد موجود درون محلول  =7pHهيدروكسيد در

ها را به هيدروكسيد كبالت كبالتيابد و درصدي از افزايش مي
تواند تمامي كند اما اين مقدار از هيدروكسيد نميتبديل مي

صر اها را به هيدروكسيد كبالت تبديل كرده و بقيه عنكبالت
كبالت با استفاده از هيدروكسيد توليد شده از تجزيه آب به 

وند در شهيدروكسيد و درصد كمي به اكسيد كبالت تبديل مي

-تر مياسيدييابد و محيط محلول كاهش مي pH ،نتيجه به مرور

د تولي مقدارافتد و نيز همين اتفاق مي 10و  8هاي pHشود. در 
-OH برابر نيست و دوباره  با عناصر كبالت درون محلولpH 

ميزان هيدروكسيد وارد  pH=12يابد اما در محلول كاهش مي
كند كه هاي درون محلول را هيدروكسيد ميشده تمام كبالت

شود نرخ توليد يون هيدروژن و هيدروكسيد با هم باعث مي
 كند. محلول تغيير نمي pHبه همين دليل  و برابرشده

   بهينه نمونه انتخاب - 2-3

 pHهاي توليد شده در مغناطيسي بودن نمونهغيربه علت 
ود. از شنه از محيط اسيدي انتخاب ميي بهيخنثي و بازي، نمونه

اي نمونه ،هاي اسيدي يكسان استمغناطش نمونه سوي ديگر
به  د،كنكبالت توليد  -كه مقدار بيشتري نانوكامپوزيت گرافن

هاي اسيدي هر چه pHر شود. دي بهينه انتخاب ميعنوان نمونه
ي يكنواخت و منسجمي روي كاتد شود لايهتر مياسيديمحيط 

شود. از سوي ديگر ي پودري كم ميمادهتشكيل شده و از مقدار 
شدن صفحات گرافن از آند گرافيتي كمتر  جدا pHكاهش  با

تر پودري كمتري به علت كنده شدن كم يمادهشده و مقدار 
 هاي خنثي و بازي به علتنمونه بنابراينشود. توليد مي گرافن،

به علت كاهش ميزان  3و  1هاي اسيدي مغناطش پايين و نمونه
طبيعي  pHبهينه،  pHباشد و ي توليدي، مطلوب نميماده

ي شناخته شده است كه در ادامه به تحليل نمونه ،pH=5، محلول
 . شودپرداخته ميبهينه 

   كبالت -گرافنيابي نمونه مشخصه -3

 )Gr-Coكبالت ( -گرافن ساختار بلوري نانوكامپوزيت
هاي ، نوع پيوندها و گروه )XRD( توسط پراش پرتو ايكس
،  )FTIR( سنجي مادون قرمزطيفعاملي نمونه با كمك 

وسيله تصاوير ميكروسكوپ الكتروني مورفولوژي سطح به
و خواص مغناطيسي نمونه از طريق منحني ) SEM( عبوري  
  بررسي شده است.) VSM(ناطيسي  پسماند مغ

مان فيلابا  يكسپراش پرتو ا يالگو ي،فاز يزجهت آنال

 .و خنثي در حين توليد هاي بازينمونه pHنمودار  .6شكل
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از نمونه  XRD . تصويراز نمونه گرفته شد =Å  54060/1 λمس 
Co-Gr ي گرافن با تپه براي مشاهده 1بار با گام اشعه پايينيك

براي  ف) و بار ديگر با گام اشعه بالاال-7شكل بلورينگي كم (
 ب)-7شكل كبالت با بلورينگي بالا ( بلوريي ذرات مشاهده

هاي گرافن و نزديك شدن گرفته شده است زيرا با كم شدن لايه
لايه بلورينگي به شدت كم شده و الگوي پراش تكبه گرافن 

راي ب .شودبه صورت تپه آمورف نمايان مياشعه ايكس گرافن 
با گام اشعه  XRDتپه آمورف گرافن لازم است آناليز  مشاهده

الت اخلال هاي كبتپه گرافن در تشخيص پيك گرفته شود.پايين 
ذرات كبالت با نانوي به همين علت براي مشاهده كندايجاد مي

اشعه بالا با گام  XRDبلورينگي زياد لازم است دوباره آناليز 
   .گرفته شود

  
شود الگوي پراش مشاهده مي 7شكل طوركه در همان

مربوط به صفحات گرافن  درجه 44و  25دو پيك پهن در شامل 
درجه مربوط به كبالت خالص  47و  44، 41هاي و پيكاست 

)Co تايج حاصل از باشد. نمي 00-001-1259) با شماره كارت
XRD هابلوركي نانوو اندازه دهندهفازهاي تشكيل يررسبراي ب 
  د.باشكبالت مي-تشكيل نانوكامپوزيت گرافن دهندهنشان

 ينحوه و نمونه سطح مورفولوژي از دقيق اطلاع براي
 SEM تصاوير گرافن، صفحات روي كبالت نانوذرات پراكندگي

 
 حركت يهااستپ و چرخش هيزاو زانيم نييپا و بالا اشعه گام از منظور 1

 كهيصورت در. است) XRD(يكس ا اشعه پراش و يريگاندازه در شده داده
 XRD چرخش يايزوا كهيامهنگ باشند برخوردار ييبالا ينگيبلور از مواد

 در اما شوديم مشاهده XRD يينها فيط در ماده يهاكيپ باشد بزرگ

   است. شده داده نشان 8 شكل در نمونه اين

  

  
 سطح تمام در كبالت هايپولك ،ب-8و الف-8 شكل در

 مناطق در هاپولك از شده گرفته EDX كه شودمي ديده نمونه
 قسمت اين كه دهدمي نشان رنگ زرد كادر با شده مشخص
- نشان ج-8 شكل .]24و9[ است كبالت زيادي صددر از متشكل

-نانو باشد.مي شده متورق لايه كم گرافن تشكيل يدهنده

 پراكنده افنگر صفحات روي د-8 شكل در كبالت هايپولك
 ميكرومتر دو و پنج بزرگنمايي و-٨ شكل و ه-8 شكل و اندشده
 ذرات از شده گرفته EDX به توجه اب باشد.مي د-8 شكل از

 اي هيلاتك گرافن مانند اي و باشد برخوردار يكم ينگيبلور از ماده كهيصورت
 مشاهده بالا اشعه گام با XRD فيط در آمورف مواد يهاتپه باشد هيلاكم
 پراش يريگاندازه در چرخش يهيزاو نكرد كم با گريد بار ديبا و شودينم

 .كرد مشاهده را هيلاكم و آمورف مواد به مربوط فيط كسيا اشعه

 اشعه گام با Co-Gr نمونه از  XRD تصوير .7شكل
.(ب)بالا اشعه گام با و (الف) پايين

 الف يهاشكل در Co-Gr نمونه از شده گرفته EDX و SEM ريتصو.8شكل
 ليتشك يدهندهنشان )ج( .شوديم مشاهده ،يپولك كبالت يكرو ذرات ب و

 ليكتش يدهندهنشان زين )و ه، ، د( ريتصاو .است شده پوسته هيلا كم گرافن
 .باشديم Co-Gr كنواختيتينانوكامپوز
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 .دهستن كبالت عنصر نقاط اين از زيادي بسيار ددرص كروي
 كربن، درصد 50 از متشكل و-8 شكل مانندبرگ صفحات

 توليد دهندهنشان كبالت، درصد 34 و اكسيژن درصد16
 گرافن اكسيد كمي ميزان همراه به Co-Gr يكنواخت كامپوزيت

 و نكرب ميزان از كبالت افزايش با .باشدمي كبالت اكسيد و
-يم افزايش كربن كهجايي در آن بر علاوه .شودمي كم اكسيژن

 كاهش و افزايش واقع در شود.مي زياد هم اكسيژن ميزان يابد
 تشكيل رب مبني كه است كربن شدن كم و زياد با متناسب اكسيژن
 C=O و O-C پيوندهاي كه باشدمي گرافن اكسيد كمي درصد

  است. آن تاييدكننده )9(شكل FTIR طيف رد

هاي آلي موجود در نانوكامپوزيت براي تشخيص پيوند
استفاده شد كه  (FTIR)سنجي مادون قرمز طيفتوليد شده از 
  نشان داده شده است.   شكلنمودار آن در 

متر به بر سانتي 1641و 1741پيك مشاهده شده در 
و ارتعاشات كششي  C=Oترتيب مربوط به گروه كربوكسيل 

بر  1457است. پيك ديده شده در  2SPدر كربن  C=Cپيوند 
است كه به دليل  C-Cمتر مربوط به پيوند كووالانسي سانتي

 .]26و25[ وجود آمده استهاي ورقه گرافيتي بهشكستگي در لبه
- بر سانتي 2854و در  2923زوج پيك كوچك مشاهده شده در 

است. اين دو پيك  2CHبه علت كشش متقارن و نامتقارن  متر

صفحات گرافن گزارش شده در نانو ]27[ مرجع FTIRدر طيف 
  است.

 علت به متربر سانتي 3600-3400 محدوده هاي درپيك
 به متصل فلزي هيدروكسيد لايه از O-H كششي ارتعاش

شي از خمش مولكولي اي نالايهبين آب هايمولكول و هيدروژن
 670و 421پيك در  .آب جذب شده در نانو ذرات كبالت است

 اكـنشو واسـطهه ب كششي هايارتعاش با متناظر متربر سانتي
 هشت وجهي هايمكان در موجود هايكاتيون و اكسيژن بين

است كه وجود درصد بسيار كمي اكسيد كبالت را در كامپوزيت 
  .]28[كند تاييد مي

از  Gr-Co نانوكامپوزيت يرفتار مغناطيس مطالعه يبرا
 ي. منحن، استفاده شده استVSMي، ارتعاش سنجمغناطيس

ايي مركز منحني براي مشاهده مقدار و بزرگنم يپسماند مغناطيس
 .داده شده است نشان 9 شكلدر نمونه پسماند و وادارندگي 

هاي نانوكامپوزيت يمغناطيسبا توجه به نمودار پسماند 
Gr-Co مغناطش اشباع ( با رومغناطيسيفMs (emu/g 119  ،

) Hc، ميدان وادارندگي Mr(gemu/  8/6 )پسماند مغناطيسي (
و پذيرفتاري  Mr/Ms (057/0، نسبت مربعيت (اورستد 117

لازم به ذكر است گيري شده است. اندازه (045/0مغناطيسي (
گزارش شده emu/g 168  حدودمغناطش اشباع كبالت حجمي 

هاي توليد شده از كبالت مغناطش نانوكامپوزيت. ]30و29[است 
 ،مغناطيسي گرافنغيرصفحات تر است زيرا وجود حجمي كم

تصديقي بر توليد اين موضوع و  ]31[ دهدمغناطش را كاهش مي
ه شده اراي EDXو  SEM ،XRDكه  گرافن است كبالت خالص و

مغناطش اشباع  عدد . باشددليلي بر صحت اين موضوع مي
 گزارش شده در اين پژوهش نسبت به مقالات گزارش شده

  .]9[ باشدبسيار بالاتر ميهاي مغناطيسي، گرافن

 .Co-Gr نمونه FTIR طيف .9 شكل
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  گيري جهنتي -4

- انون كبالت در مغناطش و فازبر  pHتاثير مقاله در اين 

به روش ) EG-Co(كبالت  -پوسته شدهكامپوزيت گرافن 
خنثي هاي pH در. بررسي شده استدهي الكتروشيميايي رسوب

 ديدكه باعث كاهش ششود هيدروكسيد كبالت توليد مي ،بازيو 
به علت توليد هاي اسيدي pHاما در  شود.ميمغناطش ماده 

 .از مغناطش بالايي برخوردار استي توليدي خالص، مادهكبالت 
 به علت )pH=5( طبيعي محلول pH ،هاي اسيديpHدر بين 

بهينه انتخاب  pHبه عنوان و مغناطش بالا  بيشترتوليدي جرم 
   .شده است

بالاي  مغناطش توليد شده با كبالت -گرافننانوكامپوزيت 
emu/g 119كه باشدمييكنواخت ورفولوژي سطحي م ، داراي 

رافن گ روي ينانومتراي با اندازه بلورينگي بالاذرات كبالت با 
ن توان از ايبا توجه به نتايج حاصل مي .اندپخش شدهكم لايه 

ها، ابرخازن، هاي ليتيوميآند براي باتريبه عنوان نانوكامپوزيت 
حذف و جاذب در  رساني هدفمندداروزيستي، حسگرهاي 

  هاي آبي استفاده كرد.آلاينده
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