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حرارتی و بررسی اثر -روش حلالیبه RGO 3O2Feα/کامپوزیتساخت نانو

 گرافن بر خواص ساختاری و فعالیت فوتوکاتالیستی آن  غلظت

 کیزیگروه ف علوم، ، دانشکدهاهواز شهید چمران دانشگاه ؛شیوا عزیزی

   و پلاسما زریل قاتی، مرکز تحقاهواز چمران دیدانشگاه شه ؛نژادایرج کاظمی     

 92/3/19پذیرش:                               22/9/19دریافت: 
 چکیده

 های گرافنی ورقهماده جهت تهیهعنوان پیششده است و به آفمن ساخته-روش شیمیایی هامرزگرافن بهدر این تحقیق ابتدا اکسید 

های متفاوت های گرافن با غلظتذرات هماتیت روی سطح ورقهمورد استفاده قرار گرفته است. نانو 3O2Feα -در نانوکامپوزیت گرافن

ها توسط الگوی پراش پرتوی خواص ساختاری و مورفولوژی نمونهحرارتی رشد داده شدند. -روش حلالیآمیزی بهطور موفقیتبه

( (FT-IRمادون قرمز  سپکتروفوتومتری تبدیل فوریه، ا(FESEM)، میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدانی (XRD)ایکس 

-سنجی فرابنفشها در تجزیه رنگ قرمز کنگو با استفاده از طیفدر ادامه فعالیت فوتوکاتالیستی نمونه. یابی قرار گرفتمورد مشخصه

در مقایسه با نمونۀ  RGO 3O2Feα/های دهد که نانوکامپوزیتنتایج نشان می ( مورد بررسی قرار گرفته است.vis)-UV ئیرم

 ، فعالیت فوتوکاتالیستی  بهتری را دارند.3O2α Fe خالص

 
 حلالی حرارتی، رنگ قرمز کنگو -هماتیت – 3O2Feα نانوکامپوزیت گرافن/ -فوتوکاتالیستکلیدواژگان: 

 مقدمه
 طور جدی در معرض خطر قرار گرفته است. بههای آب و هوایی به علت آلودگیهای اخیر، سلامتی بشر به در سال    

همین دلیل تعداد زیادی از محققان با مطالعه بر روی مواد فوتوکاتالیستی سعی بر این دارند تا محیط زیست را از این 

جای ینی منابع انرژی جدید به ها برهانند تا گامی مؤثر هم در راستای سلامتی انسان و هم در راستای جایگزآلودگی

 حجمبه سطح نسبت علتبه زیاد قدرت فوتوکاتالیستی با آهن اکسید نانوساختارهای [.1-2] های فسیلی بردارندسوخت

 سال در .[3-4روند ]می شمار به محیطی های زیستآلودگی کنترل در کلیدی هایفناوری از عنوان یکیبالا به بسیار

 رودامین مورد تجزیه برای و ساختند شیمیایی روش به را شکلی دوکی آهن اکسید نانوذرات همکارانش ژانگ و 2112

 شدن جفت در اثر زیادی بسیار میزان به اکسیدآهن نانوذرات فعالیت فوتوکاتالیستی که دریافتند دادند. آنان آزمایش قرار

 ساخت همکارانش با و کاتو 2113 سال در همچنین. [5] کند پیدا تواند بهبودمی اکسیدروی مثل دیگری رساناینیم با

 تجزیه کلروفنول در نانوساختارها این فوتوکاتالیستی خواص که آهن دریافتند اکسید هاینانولوله از منظمی هایآرایه

                                                           
 :نویسندۀ مسئول     I.Kazeminezhad@scu.ac.ir 
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فعالیت  بازده باشد کمتر هانانولوله قطر هرچه باشد. در واقعآهن می اکسید هاینانولوله قطر به وابسته شدت به

زنبوری است ای لانهگرافن یک آلوتروپ دو بعدی از کربن با ساختار صفحه .[6شد ] خواهد تربیش نیز فوتوکاتالیستی

پذیری ، مقاومت مکانیکی بالا، انعطاف[8-9]ی اثر کوانتومی هال در دمای اتاق، تحرک الکترونی خیلی بالا که مشاهده [7]

در آیند. از سویی شمار می[ از جمله خواص ویژۀ آن به11-12فر بودن گاف انرژی ]بالا و نسبت سطح به جرم بالا و ص

[، 13-16] دلیل هزینۀ کمبه ev1/2با گاف انرژی  nرسانای نوع عنوان یک نیم( به3O2Feαطول چند سال گذشته هماتیت )

خود جلب کرده است. در این پژوهش زیست توجه پژوهشگران زیادی را به پایداری بالا و کاربردهای فراوان در محیط

تولید و مورد استفاده قرار گرفت. صفحات  3O2Feα -به منظور افزایش خاصیت فوتوکاتالیستی نانوکامپوزیت گرافن

های تولید رهحف-شوند که زمان بازترکیب زوج الکتروندلیل رسانندگی الکتریکی بالایی که دارند باعث میگرافنی به

یابد افزایش می OHتری باقی خواهد ماند لذا میزان تولید رادیکالهای هماتیت بالا رود و بار بیش رسانایشده در نیم

نانوکامپوزیت  گردد. بنابراین بازده خاصیت فوتوکاتالیستیکه این به نوبه خود منجر به افزایش خاصیت فوتوکاتالیستی می

 نسبت به هماتیت خالص افزایش یابد.  3O2Fe-α /گرافن

 کارهای آزمایشگاهی -1

 مواد 1-1

ز: پودر اشود، مواد جهت ساخت اکسیدگرافن عبارتند عنوان پیش ماده استفاده میدر این تحقیق از اکسید گرافن به   

، 4SO2sulfuricacid (H(%98 ,، سولفوریک اسید NaNO) 3sodium nitrate(%99 ,گرافیت، سدیم نیترات 

  ,hydrochloric acid (HCl، هیدروکلرید اسید  2O2peroxide (Hhydrogen (%30 ,هیدروژن پر اکسید

و مواد مورد استفاده جهت ساخت   4Potassium permanganate (KMnO(99 , و پتاسیم پرمنگنات(30%

و  )3NO(Fe(O2·9H3)آبه 9آهن ، نیترات ethanol (%99)عبارتند از: اتانول  3O2Feα– RGOنانوکامپوزیت 

 . O)2COONa·3H3(CHآبه3سدیم استات 

 روش آماده سازی  1-2

 (GOساخت گرافیت اکسید )  1-2-1 

را با  %98[ مقداری پودر گرافیت، سدیم نیترات و اسید سولفوریک 17روش هامرز ]منظور ساخت اکسید گرافیت بهبه

بالا  واکنش پتاسیم پرمنگنات با محلولجایی که کنیم و از آنآرامی با یکدیگر مخلوط میاستفاده از همزن مغناطیسی به

مدت معین دهیم. پس از آن بهباشد، قبل از اضافه کردن آن، ابتدا محلول را در یک حمام آب یخ قرار میزا میگرما

کنیم، ای به سبز مشاهده میداریم که در این مرحله تغییر رنگ محلول را از قهوهنگه می C 35°محلول را در دمای 

منظور ی آخر بهآید. در مرحلهرسیده و دوباره پایین می C 111°زدایی شده دمای محلول به افه کردن آب یونسپس با اض

شود، تدریج رنگ محلول متمایل به زرد میشود که بهتوقف واکنش مقداری هیدروژن پر اکسید به محلول اضافه می

آمده را  دست، در نهایت محلول بهاستتر گرافیت بیششدگی اکسید ۀتر باشد نشان دهندهرچه میزان زرد شدن بیش
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ی اکسید گرافن مقداری از پودر اکسید گرافیت را با استفاده منظور تهیهکنیم. بهشستشو داده و در دمای معین خشک می

 آید.دست میگرافن بهکنیم و با خشک کردن مجدد محلول، اکسیداز حمام فراصوت پراکنده می

 3O2Feα –RGOساخت نانوکامپوزیت  1-2-2 

فاف شود تا یک محلول شی حمام فراصوت در اتانول پراکنده میواسطههگرافن بکامپوزیت، اکسیدی نانومنظور تهیهبه

مغناطیسی  [ را به اتانول افزوده و آن را در دمای اتاق با همزنO2H993(3Fe(NOآبه ] 9حاصل شود، سپس نیترات آهن 

دست کنیم و محلول بهآبه را به محلول اضافه می 3کنیم. سپس دو محلول را با هم مخلوط کرده و استات سدیم حل می

نهایت اتوکلاو را از دهیم. در قرار می C 181°ساعت در آون با دمای21مدت را بهآمده را به اتوکلاو منتقل کرده و آن

 دهیم وشو میودست آمده را چندین بار با آب و اتانول شستاتاق سرد شود و محلول بهآون بیرون آورده تا در دمای 

 باشد.می 3O2Feα –RGOدست آمده از این روش نانوکامپوزیت کنیم. پودر بهخشک می C 71°در دمای 

 هابررسی فعالیت فوتوکاتالیستی نمونه 1-2-3
زدایی شده حل و گرم رنگ قرمز کونگو در یک لیتر آب یون 12/1، مقدار mg/L 21ی رنگ با غلظت منظور تهیهبه

 منظور بررسی فعالیت فوتوکاتالیستی ابتدا زمان به تعادل رسیدندست آید. سپس بهیک محلول کاملاً شفاف رنگی به

مکن برای رسیدن به دست آید. در واقع زمان تعادل عبارت است از حداقل زمان مجذب و واجذب نمونه در تاریکی به

 111گرم از نمونه در  13/1ها در شرایط تاریکی. بدین منظور مقدار ها توسط نانوکامپوزیتبیشترین جذب رنگدانه

دقیقه در تاریکی قرار گرفت و با فواصل زمانی  115مدت لیتر از محلول رنگی توسط همزن مغناطیسی حل شد و بهمیلی

ها، زمان به تعادل رسیدن نمونه UV-visصورت گرفت. در نهایت با بررسی طیف  برداریدقیقه از محلول نمونه 15

 هر نمونه تعیین گردید. 

و تهیه های آب آغشته به رنگ قرمز کنگهای تولید شده مجددا نمونهبرای بررسی خاصیت فوتوکاتالیستی نانوکامپوزیت

ها مورد پرتودهی اشعه ند جذب سطحی، نمونهشده و پس از گذشت زمان تاریکی جهت حصول اطمینان از اتمام رو

برداری شد. پس از آن دقیقه نمونه 111و  91، 71، 51، 31، 21، 11های فرابنفش قرار گرفتند و از آنها در زمان

طیف  UV-visسنجی ها جدا شدند و سپس با استفاده از طیفها توسط عملیات سانتریفیوژ از نمونهنانوکامپوزیت

 .  شدین جذبی آنها تعی

 

 

 

 

 

 نتایج وبحث  -2

http://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%A7%DA%A9%D8%B3%DB%8C%DA%98%D9%86
http://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%A7%DA%A9%D8%B3%DB%8C%DA%98%D9%86
http://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%A7%DA%A9%D8%B3%DB%8C%DA%98%D9%86
http://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%87%DB%8C%D8%AF%D8%B1%D9%88%DA%98%D9%86
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 (XRD الگوی پراش اشعه ایکس) 2-1

گونه هد. هماندی ایکس گرافیت طبیعی و اکسید گرافن را نشان میبه ترتیب از پایین به بالا الگوی پراش اشعه 1شکل

شدگی گرافن ی اکسید( و نشان دهنده111ی )درجه مربوط به صفحه 68/9ی مشاهده شده در شود قلهکه ملاحظه می

های هماتیت خالص و کامپوزیت است. دو الگوی پراش بعدی مربوط به نمونه Å 4/11ای ی بین صفحهو فاصله

3O2Feα –RGO 3های های مختلف نانوکامپوزیتو در شکل )ب( پراش مربوط به غلظتO2Feα –RGO  را نشان

،  18/54، 47/49،  87/41، 64/35و  16/33، 15/24های قله JCPDS79)-1741(دهد. که طبق کارت استاندارد می

( ، 124( ، )113( ، )111( ، )114( ، )111که به ترتیب مربوط به صفحات ) 21/75و  31/72،  11/64،  45/62،  46/54

شود که در واقع گرافن مشاهده نمیباشند و اثری از قله اکسید( می221( و )1111( ، )311( ، )214( ، )118( ، )116)

( اندازۀ 1[. در جدول )12]اند حرارتی تورق کامل داشته_حلالی های اکسید گرافن در واکنشناشی از این است که ورقه

 ها با استفاده از رابطۀ شرر محاسبه شده است.تقریبی بلورک
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– 3O2Feαکامپوزیت خالص، نانو 3O2Feαی ایکس: گرافیت طبیعی، اکسید گرافن ، : الف( الگوی پراش اشعه1شکل 

RGO. 3کامپوزیتنانو( بO2Feα –RGO های مختلف اکسیدگرافن.با غلظت 

 

 FT-IR)) طیف سنجی مادون قرمز 2-2

سنج  مادون  قرمز پرداخته شده های عاملی با استفاده از طیفبررسی گروهمنظور تأیید تشکیل گرافن  بهدر این بخش به

( –OH) دهد که متناظر با ارتعاش کششی گروه عاملیرا نشان می cm  3411- 1ای در اطرافالف قله2است. نمودار شکل 

 (C–Oو )1-cm 4/1711 (،C=C)1 -cm 6/1632( ،C–OH) 1-cm  6/1234 (–COOHها در ) و همچنین سایر قله است
 1-cm 2/1123 در طیف مربوط  .کنندمی ییدأت را های عاملی کربونیل، اپوکسی و کربوکسیلوجود گروهترتیب  به

-شود که پس از انجام واکنش حلالیب، مشاهده می2درصدوزنی گرافن اکسید( شکل  6کامپوزیت )به

-حلالیعبارتی دیگر پس از انجام واکنش اند، بههای جذب اکسید گرافن ناپدید شدهحرارتی، قله

مربوط  1711گرافن کاهش یافته است و قلۀ اکسیدکامپوزیت نسبت بهها در نانوحرارتی شدت تمامی قله

 .باشددهندۀ احیای اکسیدگرافن میحذف شده که نشانکوچک و یا گرافن به اکسید 
 

 

 
 درصد وزنی(.6)  گرافن– 3O2Feαکامپوزیت مربوط به الف( اکسید گرافن و ب(نانو IR-FT: طیف 2شکل 
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 ب
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 (FESEM) نتایج حاصل از میکروسکوپ الکترونی روبشی  2-3
الف تصویر اکسید  3دهد. شکل ( را نشان میFESEMتصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدان ) 3شکل 

حریری مانند و های ای اکسید گرافن که ورقهب تصویر ساختار ورقه3دهد و شکل باشد را نشان میگرافیت می

دهد که ذرات کروی شکلی در کنار خالص را نشان می 3O2Feαج تصویر 3دهد. شکل ای را نمایش میچروکیده

 3O2Feα دهند، که ذراترا نشان می گرافن- 3O2Feα کامپوزیتنانور تصاویر 3د، 3اند و نهایتاً شکل همدیگر قرار گرفته

تر کوچک 3O2Feαاند. با بیشترشدن غلظت گرافن، اندازه ذرات بر روی صفحات گرافن به صورت پراکنده قرار گرفته

ای شدن و انباشت این نانو ذرات جلوگیری های نشست )صفحات گرافنی( از تودهتر شدن مکانشدند، زیرا با بیش

 است. شدهتعیین  Measurement افزار از نرم ندازۀ میانگین ذرات با استفاده. اشودمی
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خالص د( نانو  3O2Feαج(   تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی الف( اکسید گرافیت ب( اکسید گرافن -3شکل

 وزنی درصد 2گرافن با غظت – 3O2Feαدرصدوزنی  ر( نانو کامپوزیت  6گرافن با غظت – 3O2Feαکامپوزیت 

 

 

 های مختلف گرافن. با غلظت.3O2Feα –RGOهای در نانوکامپوزیت 3O2Feα(: مقایسه اندازه تقریبی ذرات 1جدول)

 

  

 

 

 

 

 از بررسی فعالیت فوتوکاتالیستینتایج حاصل  2-4

های اصلههای تولید شده در ف)الف( نتایج اسپکتروسکوپی مربوط به جذب رنگ قرمز کنگو توسط نانوکامپوزیت4شکل 

اند های آبی و سرخآبی روی هم افتادهشود نمودارگونه که مشاهده میدهد. همانتاریکی را نشان میزمانی مشخص در 

که نشان دهندۀ تعادل در جذب سطحی ماده در تاریکی است. بدین ترتیب زمان به تعادل رسیدن و اتمام روند جذب 

روسکوپی محلول آغشته به رنگدانه است )ب( نتایج اسپکت 4دست آمد. شکلدقیقه به 75مپوزیت سطحی توسط نانوکا

اند. رداری شدهباند و در فواصل زمانی مشخص نمونهکه پس از گذشت زمان تعادل تحت تابش پرتو فرابنفش قرار گرفته

 FESEM گرافن -کامپوزیت هماتیت

 (nm)  اندازه ذرات

XRD 

 (nm) هااندازه بلورک

3
O

2
αFe 59 95 

-   Gدرصد وزنی 2
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2

αFe 22 82 

 - G درصد وزنی 4
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 - G وزنیدرصد  5
3

O
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αFe 97 35 

 - G درصد وزنی 6
3

O
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 - G درصد وزنی 8
3

O
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گرافن با - 3O2Feαهای و نانوکامپوزیت 3O2Feαکنگو توسط  ی رنگ قرمز)ج( نتایج حاصل از تجزیه 4شکل 

به  tگر لگاریتم غلظت رنگ در زمان در محور عمودی بیان 0ln C/Cدهد. نسبت نشان می را GOهای مختلف غلظت

ه کشود باشد، در این شکل مشاهده میی شروع به تجزیه در مجاورت پرتو فرابنفش میغلظت رنگ اولیه در لحظه

ویی در از س لص دارند.نسبت به نمونه خا یبهتر یستیخواص فوتوکاتال یشده با گرافن همگ تیکامپوز هاینمونه

درصد از رنگ  61دقیقه تابش پرتو فرابنفش  111از رنگ را در مدت  GO  %8 گرافن با غلظت- 3O2Feαنانوکامپوزیت 

 موجود در محلول را تجزیه کرده است. 
 

 

 الف
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ی رنگ قرمز ی تجزیهزیر تابش نور ج( مقایسههای مشخص در تاریکی ب( : الف( تجزیه رنگ در فاصله زمانی4شکل

 خالص.  3O2Feαگرافن و - 3O2Feα کامپوزیتکنگو توسط نانو

 گیرینتیجه
حرارتی تهیه شد. -روش حلالیهای متفاوت گرافن بهبا غلظت 3O2Feα -در این پژوهش نانوکامپوزیت گرافن 

نشان داد که هرچه  FESEMنتایج  وجود صفحات گرافن و ساختار بلوری نانوذرات هماتیت را تایید نمود. XRDنتایج 

شود، زیرا با افزایش مقدار گرافن چگالی ذرات قرار گرفته تر میتر شود، اندازه ذرات هماتیت کوچکدرصد گرافن بیش

ود. شچسبیدن ذرات و همچنین افزایش اندازه ذرات می همیابد و مانع از انباشتگی و بهبر روی سطح گرافن کاهش می

ی این خواص شود، از جملهها میی هر یک از آنگرافن موجب بهبود بخشیدن خواص جداگانه -3O2Feαکامپوزیت 

 امپوزیتکنتایج حاصل از بررسی تجزیه رنگ قرمز کنگو نشان داد که توان به خاصیت فوتوکاتالیستی اشاره کرد. می

3O2Feα - 3گرافن، فعالیت فوتوکاتالیستی بالاتری نسبت بهO2Feα  صفحات گرافنی خالص دارد زیرا با حضور

رسانای مهای تولید شده در نیحفره-رود و در نتیجه زمان بازترکیب زوج الکترونرسانندگی الکتریکی سیستم بالا می

3O2Feα یابد.افزایش می  
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