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نانو تكنولوژي

مقدمه
مــواد اوليه ی کربنی متخلخل حاوی فلز يا اکســيد 
فلزی به دليل کاربردهای متنوعی که در سنســورها، 
کاتاليزورها، ابزار الکترونيکی، جداســازی گاز و مايع و 
حافظه ذخيره سازی اطلاعات دارند، توجه زيادی را به 
خود جلب کرده اند. از آن جايی که نانوالياف کامپوزيتی 
بــه ويــژه نانواليــاف کامپوزيتی متخلخــل خواص 
الکتروشــيميايی بسيار عالی با قابليت برگشت پذيری 
زيادی از خود نشان می دهند، بخش اعظم تحقيقات به 
آماده سازی نانوالياف کامپوزيتی به روش الکتروريسی 
و کلسيناسيون با استفاده از طيف وسيعی از پليمرها و 
مواد اوليه غيرآلی معطوف شده است چون آماده سازی 
آن ها نســبتا ساده و هزينه ی آن ها پايين است نظير 
در   .C/Fe3O4 ، C/Co3O4C/Ni، C/Cu، C/Co
اين تحقيق ما نانوالياف کامپوزيتی C/Co را به روش 
الکتروريســی تهيه کرديم و فرآيند کربونيزاسيون را 
روی آن انجام داديم. از محلول های پليمری (PAN و 
PVP) و Co(OAc)2 نيز به عنوان پيش ماده استفاده 
شــد چون فاز PVP در حين عمليات حرارتی تجزيه 
می شود و پس از آن نانوالياف متخلخل کربن حاصل 
می شــود. ذرات دانه ای کبالت نيز به طور يکنواخت بر 
روی ســطح الياف توزيع و به خوبــی درون نانوالياف 

متخلخل کربن ديسپرس می شوند.

تجربيات
آماده سازی الياف

PAN/ از (DMF)دی متيل فرماميد NوN محلول
PVP (7:3، 10٪ وزنی) حاوی Co(OAc)2 50،٪ وزنی 
دردمای اتاق سنتز شد. وزن ملکولی PAN و PVP به 
ترتيب 79100 و 40000 بود. محلول الکتروريســی 
هموژن در يک سرنگ 20mL که قطر داخلی سوزن 
فلزی آن 0/6mm بود ريخته شد. ولتاژ مثبت، عرض 
 0/4mL/h 15 وcm ،15Kv کاری و نرخ جريان به ترتيب
بود. نانوالياف به صورت يک شبکه ی ليفی برروی سطح 
يک فويل آلومينيومی جمع آوری می شوند. نانوالياف 
الکتروريسی شــدهCo (OAc)2/PVP/PAN  ابتدا در 
هــوای محيط در دمای c°250 و به مدت 4ســاعت 
(نــرخ حرارت دهی c min-1°2 بود) تثبيت شــدند 
و ســپس در دمای c°800 و به مدت 6 ســاعت و در 
محيط آرگون تحت فرايند کربونيزاسيون قرار گرفتند 
(نــرخ حرارت دهی c min-1°5 بود). نانوالياف خالص 
PAN نيز به منظور انجام مقايســه در شرايط مشابه 

توليد شدند.

بررسی ویژگی های نانوالياف
محصــولات  ايکــس  اشــعه  تفــرق  الگوهــای 
توســــط ديفراکتومتــــــر اشــــــعه ايکــــس                                                                              

(MAC Science Co. Ltd. MXP 18 AHF) ثبــت 
شــد. از ميکروسکوپ پويشــی الکترون نشر ميدانی 
(FE- SEM, JSM-5600) برای بررسی مورفولوژی 
نانوالياف اســتفاده شده است. ســطح نانوالياف نيز با 
 TEM,)   استفاده از يک ميکروسکوپ الکترونی عبوری
Philips, CM120) مــورد تجزيــه و تحليــل قرار 
گرفت. آناليز ترموگراويمتری نيز با استفاده از يک851 
Mettler/Toledo, Giessen, Germany) TGA/

STDA) تحت گاز N2 انجام شــد. سطح در دسترس 
نيز توســط آناليــز BET و به روش جــذب نيتروژن 
(Micromeritics Gemini 2360) انــدازه گيری 

شد.

شکل۱-الگوی تفرق اشعه ایکس نانوالياف 
۸۰۰°c آنيل شده در دمای C/Co کامپوزیتی

چکيده
نانوالياف کامپوزیتی و متخلخل کربن/کبالت با قطر ۳۰۰nm-۲۰۰ به روش الکتروریســی تهيه شدند و فرایند بعدی کربونيزاسيون بر روی 
آن ها انجام شــد. از محلول های پليمری پلی اکریلونيتریل(PAN)، پلی وینيل پيروليدن(PVP) و ۲ (Co (OAc)۲)(CH۳COOH) به عنوان 
پيش ماده برای توليد نانوالياف کامپوزیتی C/Co اســتفاده می شود. مطالعات نشــان داد که نانوالياف کامپوزیتی C/Co با موفقيت تهيه 
و ذرات کبالت با قطر ۳۰nm-۲۰ به طور یکنواخت در ميان نانوالياف کربن پراکنده شــدند. به علاوه مشــاهده شده است که پس از انجام 
عمليات کلسيناســيون، همچنان موروفولوژی ليفی حاوی ذرات دانه ای و یکپارچگی ساختاری خوبی وجود دارد. آناليز ترموگراویمتری۱ 
نشــان دهنده ی بهبود ثبات حرارتی نانوالياف کامپوزیتی بود. آناليز ۲BET نيز نشان داد که نانوالياف کامپوزیتی C/Co با حفره های ميانی 

دارای سطح مخصوص بزرگ تری نسبت به نانوالياف کربنی هستند.

چکيده

ترجمه:مهندس آزاده موحد

مورفولوژی، ساختار و ثبات حرارتی نانوالياف کربن متخلخل محتوی

نانـو ذرات کبـالت
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بحث و نتایج
الگوی تفرق اشــعه ی ايکــس از نانوالياف کامپوزيتی           
C/Co که در دمای c°800 آنيل شــده اند در شکل1 
نشــان داده شده اســت. پيک های عريض در نزديکی 
دمــای c°25 که متناظر با پيک هــای تفرق (002) 
گرافيت(JCPDS 75-1621) هســتند نشان می دهد 
کــه الياف PAN کاملا به کربــن آرايش نيافته تبديل 
شده اند. سه پيک ديگر در نزديکی دماهای 44°، 52° 
و °76 متناظــر بــا (111)، (222) و (220) به خوبی 
نشان دهنده ی فلز کبالت هستند. از آن جايی که استات 
کبالت در دمای حدود c°200 تجزيه می شــود بهتر 
است اکسيد کبالت زمانی در کامپوزيت حاصل شود که 
عمليات پيش اکسيداســيون در دمای c°230 صورت 
گرفته باشد. با افزايش بيشتر دما در فرايند آنيل کردن، 
PAN به تدريج به کربن تبديل می شود که اين باعث 
احيای اکســيد کبالت به فلز در دمای بالا می گردد. با 
فرض تبديل کامل اکسيد کبالت به فلز کبالت و اليافی 
کاملا متراکم درصد C و Co در کامپوزيت به ترتيب 50 
و 50٪ وزنی می باشــد. با به کار گيری فرمول دبی-شرر 
بر روی پيک های تفرق(111) مشخص شد که ميانگين 
اندازه ی بلورهای کبالت 8nm بود. اين اندازه بسيار کمتر 
از قطر الياف نانوکربنی بوده که نشان می دهد که ذرات 

کبالت را می توان به آسانی درون الياف ديسپرس کرد.

شکل۳-ایزوترم جذب-واجذب نانوالياف 
کامپوزیتی C/Co و منحنی توزیع اندازه منافذ

تصاوير ميکروسکوپ الکترونی پويشی از پيش ماده ی 
PAN /PVP/ Co (OAc)2 و نانواليــاف کامپوزيتی 
کربونيزه شده در شکل 2 نشان داده شده است. مشاهده 
می شــود که اين نانوالياف دارای سطحی صاف، قطر 
 .(bوa  2شکل)يکنواخت و ســاختار مستقيم هستند

قطرنانواليــاف پيش ماده حدود 300nm بود. تصاوير 
ميکروسکوپ الکترونی پويشی از نانوالياف کامپوزيتی 
کربونيزه شده نشان دهنده ی تشکيل ساختار دانه ای 
بر روی سطح الياف می باشد(شکلc 2 و d) که نشان 
می دهد که در حين فرايند کربونيزاســيون در دمای 
بالا، کبالت تشکيل می شود. تشکيل کبالت فلزی ناشی 
از محيــط احيا کننده ای بود کــه در اثر واکنش های 
کربونيزاسيون ايجاد شد. همچنين به وضوح می توان 
مشــاهده کرد که پس از انجام فرايند کربونيزاسيون 
سطح نانوالياف کامپوزيتی سخت تر شده و قطر آن ها 
بــه حدود 200 تــا 300nm کاهش می يابد. حضور 
نانوذرات کبالت را همچنين می توان با ميکروسکوپ 
الکترونی عبوری نيز مشاهده کرد(شکل2e)، بزرگنمايی 
آن مشابه شکل 2d می باشد(K100). ذرات کبالت با 
قطر 30nm-20 به خوبی در ميان نانوالياف متخلخل 
کربن ديسپرس شدند. ســايز فيزيکی ذرات از مقدار 
محاسبه شــده توسط فرمول دبی-شرر بيشتر بود که 
علت آن اين اســت که 8nm ميانگين قطر هر دانه از 

بلورها در جهت موازی صفحه ی(111) می باشد.
در شــکل 3 ايزوتــرم های جذب-واجــذب نيتروژن 
و منحنی توزيع انــدازه ذرات نانواليــاف کامپوزيتی          
C/Co نشــان داده شده اســت. اين شکل بر اساس 
طبقه بندی IUPAC نشــان دهنده ی ايزوترم جذب 
نوع 4 و حلقه ی هيســترزيس نوع 4 می باشــد که از 
ويژگی هــای مواد mesoporous 3 اســت. ميانگين 
سايز حفره ها حدود 16/5nm بود. اين مواد در حين 
 PVP فرايند کربونيزاســيون در دمای بالا از تجزيه ی
حاصل شدند. بر اساس آناليز BET سطح قابل دسترس 
نانوالياف کامپوزيتی m2/g، C/Co 10/8 تعيين شــد 
که از اين مقدار در نانوالياف کربنی PAN خالص بسيار 

.(2/7m2/g)بيشتر بود
ثبات حرارتــی نانوالياف الکتروريســی شــده نيز با 
روش گراويمتــری در محيط نيتــروژن اندازه گيری 
شــد. منحنی های گراويمتری از نانوالياف کامپوزيتی      
PAN /PVP/ Co (OAc)2 نيز نسبت به منحنی های 
نانوالياف PAN خالص بهبود پيدا کرده بود. نتايج فوق 
نشــان داد که احتمال دارد بار مثبت بعضی از فلزات 
واســطه(نظير +Co2) منجر بــه کاهش ثبات حرارتی 
نانوالياف PAN/PVP شود.اين اثر از قابليت کاتيون ها 

برای تشــکيل کمپلکس هايی که در آن ها اتم های 
فلز با گروه های نيتريل پيوند کئوردينانس دارند ناشی 

می شود.
نانوالياف کامپوزيتی در دمای بيــش از c°350 دارای 
ثبات حرارتی بهتر و بقايای ذغال مانند هستند. مشاهده 
شــد که بقايای PAN و نانواليــاف کامپوزتی در دمای 
c°700 به ترتيب 40/9 و 55/3٪ بود. اين امر به ساختار 
 Co (OAc)2 و PVP متخلخل ناشــی از تجزيــه ی
مربوط می شود که تبخير محصولات حاصل از پيروليز 

را به تاخير می اندازد.

شکل۴-منحنی گراویمتری PAN و نانوالياف 
PAN /PVP/ Co (OAc)۲ کامپوزیتی

نتيجه گيری
در ايــن تحقيق نانواليــاف کامپوزيتی متخلخل و 
دانه ای C/Co با ثبات حرارتی و ســطح مخصوص 
بالا را به روش الکتروريسی و سپس کربونيزاسون 
توليد کرديم. نتايــج اين تحقيق روش جديدی را 
برای کشف نانوالياف کامپوزيتی کربن با فلزات نظير 

C/Fe، C/Ni، C/Cu يا C/Sn ارائه می دهد.
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شکل۲-تصاویر ميکروسکوپ الکترونی پویشی از پيش ماده ی PAN/PVP/Co(OAc)2 (aو b) نانوالياف کامپوزیتی کربونيزه شده(c و d) تصاویر  
ميکروسکوپ الکترونی عبوری از نانوالياف کامپوزیتی کربونيزه شده


