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 الکتروریسی   به روش اکسید کبالت تهیه نانوالیاف 

 اتیلن گلیکولالکتروکاتالیز اکسایش  ها برای و به کارگیری آن 
 

 شهرام قاسمی میر، شیوا پورصادق لیمویی ، +سید رضا حسینی زوارمحله
 ایران بابلسر، مازندران، دانشگاه  شیمی، دانشکده  نانوشیمی، تحقیقاتی آزمایشگاه 

 
به روش الکتروریسی تهیه شدند.    )PVA/ 2)OAc(Co (در این کار، نانوالیاف کبالت استات/پلی وینیل الکل:  چکیده
ادامه ب NFsy OxCo)اکسید  کبالت  نانوالیاف    ،مناسب  دمایی  تیماربا    ، در  شناسی سطح و قطر  دست آمدند. ریخت ه( 

 نشان داد که   SEM  ی ها ه مورد بررسی قرار گرفت. نتیج   ( SEM)   میکروسکوپ الکترون روبشی وسیله  ه نانوالیاف تهیه شده ب 
 ، ( TGA)   گرمایی سنجی  دست آمدند. با استفاده از تجزیه وزن ه ب   NFs yOxCoبرای    nm  50با قطر متوسط در حدود    الیاف طویل 

حدود   در  تکلیس  برای  مناسب  طیفهب  C  ˚  600دمای  آمد.  فوریه  بینیدست  تبدیل  داد    (FT-IR)  زیرقرمز   نشان 
الکتروری  همهکه   نانوالیاف  نانوالیاف  خارج شدند  ،از تکلیس  پسشده  سیاجزای آلی  بلوری  بررسی ساختار  برای   .

ایکس پرتو  پراش  از  فلزی  بلوری    (XRD)  اکسید  فاز  شد.  از   ،NFs yOxCoاستفاده  استفاده  با  شد.  تعیین  مکعبی 
الکتروشیمیایی الکترود  دست آمد. رفتار  هب   g  /2m  4/4  واجذب نیتروژن، مساحت سطح نانوالیاف    ـ  دماهای جذب هم

با  ا  خمیرکربن شده  ولتامتری چرخهوسیله روشهب  NFs yOxCo  (CPE/yOxCo)صلاح  طیف های  امپدانس  ای،  بینی 
الکترود اصلاح شده نسبت به    قرار گرفت. فعالیت الکتروکاتالیستیالکتروشیمیایی و کرونوآمپرومتری مورد مطالعه  

( گلیکول  اتیلن  محی  ( EGاکسایش  گرفتدر  قرار  مطالعه  مورد  قلیایی  آمده نتیجه  .ط  دست  به  که   های  داد   نشان 
CPE/NFs yOxCo  اکسایش قابلیت الکتروکاتالیز EG  .را دارد 

 
 .اتیلن گلیکول ؛اکسید کبالت  ؛یکاتالیزالکترواکسایش  ؛نانوالیاف ؛یسیالکترور واژگان کلیدی:

 
Keywords: Electrospinning; Nanofibers; Electrocatalytic oxidation; Cobalt oxide; Ethylene glycol. 

 

 مقدمه
جهانی قرار دارند که    های انرژی و محیط زیست در رأس مشکل 

  انداز انرژی جهان اساس چشم   با آن مواجه هستند. بر میلادی    21در قرن    ها جامعه 
  ی آژانس بین المللی انرژی منتشر شد، وسیله ه که ب میلادی    2011در سال  

انرژی در جهان بین سال های     رشد میلادی    2035و    2009نیاز به 
،  های فسیلی یعنی ذغال سنگ سوخت   درصدی را خواهد داشت.   40چشمگیر  

اصلی  خام  نفت  و  طبیعی  منبع گاز  کننده   های ترین    ی تأمین 

 

                                        عهده دار مکاتبات                                                                                                                    +E-mail: r.hosseini@umz.ac.ir 

  ها ها میلیون آن   دوباره محدود بوده و تولید    ها این منبع   ولی ،  هستند این انرژی  
نگرانی جهانی    ، آلودگی محیط زیست   ، دیگر   سوی کشد. از  سال طول می 

دیگری است که در پی رشد سریع صنعتی شدن، شهرنشینی و پیشرفت  
های گفته شده،  کشاورزی مدرن با آن رو به رو هستیم. با توجه به نگرانی 

های  ها و دستگاه فناوری   ایجاد   سوی تر به  چه سریع   توجه جهانیان باید هر 
 . ]1[کننده و مبدّل انرژی تمیز متمرکز شود  ره کننده، تولید ذخی 
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سامانه  سوختی،  پیل  انرژی  یک  که  است  الکتروشیمیایی  ای 
  کند. به انرژی الکتریکی تبدیل می   به طور مستقیم شیمیایی یک سوخت را  

  جانبی در صورتی که سوخت هیدروژن باشد، گرما و بخار آب   های فراورده 
  شود. در برخی بوده و هوا به عنوان واکنش دهنده محسوب می 

  های فراورده شود،  های سوختی بسته به نوع سوختی که استفاده می از پیل 
هیدروکربنی خواهند بود. در صورت    مواد   سایر جانبی کربن دی اکسید و  

های مورد نظر را پیل سوختی  پیل   ، ه عنوان سوخت استفاده از الکل ها ب 
مستقیم  الکل گویند.  (  DAFC)   1الکل  از  متانول،    مانند هایی  استفاده 

و   ) اتانول  گلیکول   زیادی    های برتری ها    DAFCدر    ( EGاتیلن 
  نظری ها مایع بوده، چگالی انرژی  در مقایسه با هیدروژن دارد. این سوخت 

  . ]2[است    تر ساده ها نسبت به هیدروژن  سازی آن بالایی دارند و ذخیره 
EG   تر نسبت به  بالاتر و فراریت کم   ه دلیل داشتن نرخ انتقال الکترون ب

  ، انرژی تجدیدپذیر   های منبع اتانول و متانول و همچنین قابلیت تهیه شدن از  
 . ]3[  بسیار مورد توجه قرار گرفته است 

.  دهند های سوختی را تشکیل می ی اصلی پیل پیکره   ، ها ست الکتروکاتالی 
کاتالیزور  عملکرد  است  شده  اندازه، ثابت  به  مستقیم  طور  به   ها 

. استفاده از ]4[ها وابسته است  توزیع آن   چگونگی ریخت شناسی و  
یک  نانولوله ]5[  ها نانوسیم   مانند بُعدی  نانوساختارهای  و   ]6[ها  ، 

ی انرژی به دلیل بهبود بخشیدن  های تولید و ذخیره سامانه در    ]7[  2نانوالیاف 
است. گرفته  قرار  توجه  مورد  بسیار  الکترون،  انتقال  سینتیک   به 
نانومواد یک بعُدی هستند که دارای قطرهای   از  نانوالیاف، گروهی 

می   500زیر   هنگامی نانومتر  مواد  باشند.  قطر  پلیمری  که   فیبری 
های کند، ویژگی کاهش پیدا می   میکرون یا نانومتر از میکرومتر به زیر 

  نسبت مساحت سطح  مانند یر مواد شناخته شده  جالبی نسبت به سا
  تر از بار بزرگ   310تواند  نسبت برای یک نانولیف می   به حجم بالا )این 

یک میکرولیف باشد(، انعطاف در عاملیت سطحی و عملکرد مکانیکی 
کشسانی(   نمونه )برای    درخشان  شدت  و  می   سختی   . شود ظاهر 

ویژگی  می این  باعث  برجسته  گزینه های  پلیمری  نانوالیاف  ی شود 
کاربرد  برای   گوناگونیهای  روش   . ]8[باشند    گوناگون های  خوبی 

ی نانوالیاف آید تهیه ی نانوالیاف وجود دارد که به نظر می برای تهیه 
تواند برای  ند الکتروریسی تنها روشی است که می ا پلیمری توسط فر 

پیوسته  نانوالیاف  انبوه  پلیمرهای   تولید  از  زیاد  طول  و  کم  قطر  با 
بیشتوسعه   گوناگون  اعمال ی  اثر  بر  الکتروریسی  فرآیند  یابد.  تری 

،  3دان الکتریکی به یک قطره از سیال پلیمری در نوک ریسندهیک می 

 
1  Direct Alcohol Fuel Cell 
2  Nanofibers 
1  Spinneret 

می  افزایش می شود. هنگامیانجام  الکتریکی  میدان  یابد، که شدت 
ی مویین کشیده شده تا شکلی ای سیال در نوک لوله کره سطح نیم 

که میدان الکتریکی اعمالی شکل گیرد. هنگامی   4به نام مخروط تیلور
ای بر کشش رسد، نیروهای الکتریکی دافعه به یک مقدار بحرانی ب 
کند. یک جت باردار از انتهای مخروط تیلور سطحی قطره غلبه می 

شوند و در اثر حرکات مارپیچی تا رسیدن رها شده و الیاف ریسیده می 
کننده شود و الیاف بر روی جمع کننده، حلال تبخیر می به سطح جمع 

 .]9[شوند  آوری می جمع 
پایه  هایفلز آلیاژهایبر  و  پلاتین  بهترین  آن  ی  عنوان  به  ها 

الکلست کاتالی اکسایش  برای  اند،  ها  شده  شناخته  این   ولیها 
دیگر،    سویشوند. از  ها توسط کربن مونوکسید مسموم می ست کاتالی

آن فراوانی  و  بوده  گران  است  بسیار  زمین کم  در سطح  . ]10[ها 
فلزهای اکسید اکسید  ت  کبال  مانندواسطه    اکسیدهای  نیکل  یا   و 

  ها   DAFCبه عنوان کاندیداهای ارزان قیمت و نویدبخش برای کاربرد در  
می تازگی   .]11[شوند  تلقی  گروه  به    هایه ذر نانوما،    پژوهشی، 

و  مس   دوفلزی  اکسید   را  اکسید  نیکل    ـ  اکسیدمس  نانوالیاف 
  ز ها برای الکتروکاتالی تهیه کرده و از آن  و تکلیس   به روش الکتروریسی 

همچنین، نانوالیاف   .]12،13[اکسایش هیدرازین استفاده کرده اند  
روش   اکسیدنیکل   این  به  وتهیه    هانیز   مطالعه  برای  شده 

براساس .  ]14[  قرار گرفتاستفاده  مورد    EGالکتروکاتالیز اکسایش  
گزارشی مبنی بر استفاده از نانوالیاف  هیچ  تاکنون    ،ما  هایمطالعه

اکسایش  باکسید  کبالت   منابع  EGرای  ندارد.   در  وجود   علمی 
نانوالیاف )کبالت استات/پلی وینیل الکل( ابتدا    ،در این کاردر نتیجه  

 های پس از تکلیس و از بین رفتن ترکیب به روش الکتروریسی تهیه و  
نانوالیاف   خمیر   آمدند.دست  هباکسید  کبالت  آلی،  الکترود  سپس، 

شد(  CPE)  5کربن تهیه  نانوالیاف  این  با  شده  رفتار   هاصلاح  و 
آن  محیط  الکتروشیمیایی  در  گرفت.    بازیها  قرار  مطالعه   مورد 

  یز در الکتروکاتال اکسید  کبالت  با نانوالیاف  اصلاح شده    CPE،  در ادامه 
 مورد بررسی قرار گرفت.  EGاکسایش 

 

 بخش تجربی 

 ها دهندهمواد و واکنش 

نانوالیاف  مواد تهیه  برای  استات  پلیمری   اولیه  کبالت   آبه  4، 
O)24H .2Co(OAc)(    ،>99% پلی  ـ    ، ریدل ،)وینیل الکل دیهان، آلمان 

2 Taylor cone 
3  Carbon Paste Electrode 

(1)  Direct Alcohol Fuel Cell       (4)  Taylor cone 

(2)  Nanofibers        (5)  Carbon Paste Electrode  
(3)  Spinneret 

 



 1398، 3، شماره 38دوره  لکتروریسی ...نانوالیاف اکسید کبالت به روش اتهیه   نشريه شيمي و مهندسي شيمي ايران

 

 13                                                                         علمي ـ پژوهشي                                                                                                                

 (PVA  ،000,100MW=  ،  و تریتون )100فلوکا -X   (>99% )مرک ، 
 غیریونی است که   فعال کننده سطحینوعی    X-100تریتون    .ندبود

در این کار برای کاهش کشش سطحی و در نتیجه از بین بردن  
از سدیم هیدروکسید    و کاهش قطر الیاف استفاده شده است.  1دانه

(NaOH  ،>99%)استفاده شد.   حامل  الکترولیت  تهیهبرای    ، مرک
های  ون در آزم   الکلبه عنوان    مرک(  ،EG  ،>99%اتیلن گلیکول )

ش  استفاده  سیانید د.  الکتروشیمیایی  فری    ، 6Fe(CN)3K  پتاسیم 

 ، مرک( و 6Fe(CN)4K    ،<99%)  پتاسیم فروسیانید   ، مرک(، 99%> 

( کلرید  مرک(KCl  ،<99%پتاسیم  طیف  ،  مطالعه   بینیبرای 
قرار گرفتند. از روغن    مورد استفاده  )EIS(  2امپدانس الکتروشیمیایی 

 : ها هذر  قطرپودر گرافیت )  و، مرک(  g cm  86/0-3چگالی  پارافین )
 استفاده شد. CPEدر تهیه متر، مرک( میلی 10/0

 

 دستگاهوری  

یک   از  الکتروریسی  فرآیند  انجام  الکتروریس برای  دستگاه 
کننده رسانا و مدور،  ، مجهز به صفحه جمع1000ESمدل    ،دارنازل

نانومقیاس،   فناوران  دارای دو نازل و فاقد میدان مغناطیسی )شرکت
از   استفاده  با  تکلیس  فرآیند  شد.  استفاده  ایران(  کوره  ساخت 

  رکت آترا، ساخت ایران( انجام شد. )ش   AF  18 ـ  1200الکتریکی مدل  
بریخت الیاف  متوسط  قطر  و  میکروسکوپ شناسی  از  استفاده    ا 

 ( بررسی شد. ، ساخت چین KYKY-EM  3200مدل  روبشی )   الکترون 
وزن سنجی  دمای مناسب برای فرآیند تکلیس با استفاده از دستگاه  

، ساخت آلمان( تعیین شد. BAHR)شرکت   504STAمدل  گرمایی  
نانوالیگروه در  موجود  عاملی  دستگاه  های  از  استفاده  با   اف 

،  Bruker)شرکت      27Tensorتبدیل فوریه مدل    فروسرخ  طیف بین
از   استفاده  با  نانوالیاف  بلوری  فاز  شدند.  شناسایی  آلمان(  ساخت 

پراش   مدل    پرتودستگاه  ،  Philips)شرکت    1730PWایکس، 
مسا گرفت.  قرار  بررسی  مورد  هلند(  متوسط ساخت  و  سطح  حت 

حفر نیتروژن   هاهاندازه  واجذب  و  جذب  دستگاه  از  استفاده  با 
(Belsorpآزمایش شد.  تعیین  ژاپن(  ساخت   الکتروشیمیایی    های، 

از   استفاده  پتانسیواستاتبا     Autolabگالوانواستات  ـ    دستگاه 
  رکت متروهم، )ش   Novaافزاری  ی نرم دارای بسته  و    N  302PGSTAT  مدل 

بینی امپدانس طیف  هایجام آزمایشبرای ان.  ساخت هلند( انجام شد
 Palmsenseگالوانواستات  ـ    دستگاه پتانسیواستات  الکتروشیمیایی از

، ساخت هلند( استفاده شد.  PSTrace  2.2.4)دارای بسته نرم افزاری  

 
1  Bead 
2 Electrochemical Impedance Spectroscopy 

شامل    سامانه الکترودی  شده،  CPEسه  کلرید نق  اصلاح    ره/نقره 
)پتاسیم  / عنوان    میله و    مولار(  3کلرید  به  ترتیب  به  پلاتین 

 باشد. شاهد و کمکی می های کار،الکترود
 

 اکسید  کبالت روش تهیه نانوالیاف 

لیتر آب میلی   25 نخست ،  به منظور تهیه محلول پلیمری مناسب 
 PVAگرم    2برسد. سپس،    C80˚ تا دمای آن به  شد  داده    گرما مقطر  

که محلول به دمای محیط ساعت در آن حل شد. هنگامی   3به مدت  
محلول    23/ 72به    TX- 100گرم  میلی   90رسید،   از    بالاگرم 
ساعت   2به مدت    O2H4 . 2Co(OAc)  گرم   1/ 3شد. سپس،    افزوده 

در دمای محیط به آهستگی به آن افزوده شد. محلول به دست آمده، 
  ساعت در دمای محیط هم زده شد تا یک محلول پلیمری   12

 G21. سپس، محلول در داخل یک سرنگ  و ژل مانند به دست آید 

گرفت.   قرار  الکتروریسی  دستگاه  داخل  در  و  شد  غلظت بارگذاری 
،  cm  13   3کنندهتا جمع   ریسنده فاصله  ،    wt   %  5/7محلول پلیمری  

روی   بر  اعمالی  تغذیه   kV  19ولتاژ  نرخ  شد.   mL/h   1و   تنظیم 
شده   الکتروریسی  آلومینیوم   سرانجام الیاف  فویل  سطح  روی  از 

کوره الکتریکی قرار داده شدند. نرخ گرمایی   درون جداسازی شده و در  
  ، موادC 600˚بعد از رسیدن دما به   شد.   تنظیم   C/min  5  بر روی 

  گزارش شده   مقدارهای   ت در این دما تکلیس شدند. ساع   3به مدت  
 است.  بهینه   مقدارهای   ، اکسیدکبالت    نانوالیاف   تهیه   برای 

 

 اکسید  کبالت تهیه الکترود خمیر کربن اصلاح شده با نانوالیاف  

تهیه   نانوالیاف،    CPEبرای  با  پودر    0/ 25های اصلاح شده  گرم 
به تدریج    مخلوط شد و اکسید  کبالت  گرم از نانوالیاف    0/ 089گرافیت با  

ماده   0/ 107با   گردید.  مخلوط  پارافین  روغن  آمده ی  گرم  دست     به 
آن یک سیم مسی قرار داشت،    درون ای که در  ی شیشه به انتهای یک لوله 

به عنوان الکترود کار مورد استفاده   به دست آمده منتقل شد و الکترود 
  اده شده برای رسیدن به یک حالت پایدار، الکترودهای صیقل د   قرار گرفت. 
ی  سدیم هیدروکسید قرار داده شده و در محدوده    M  2 /0در محلول  
روبش   V  7 /1-0 /0پتانسیلی   سرعت  تا    mV s  50- 1با  شدند  روبش 
ای تکرارپذیر به دست آیند. سپس، این الکترودها  های چرخه ولتاموگرام 

  بعدی به کار گرفته شدند.   های ه های الکتروشیمیایی در مرحل برای بررسی 
ه شده، چگالی جریان به دست آمده بر اساس  ی های ارا شکل   همه در  

 باشد. می (  2cm  0907 /0)   مساحت سطح هندسی الکترود 

1  Collector (1)  Bead         (3)  Collector 

(2)  Electrochemical Impedance Spectroscopy   
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 و بحث  هاهنتیج
 نانوالیاف شناسی سطحریختبررسی 

شناسی بررسی ریخت  اطمینان یافتن از تشکیل نانوالیاف و  برای 
استفاده شد. در اثر فرآیند الکتروریسی و در اثر اعمال  SEMها از  آن 

، جت الکتروریسی کبالت استاتولتاژ به محلول پلیمری حاوی نمک  
جمع  روی  بر  پیوسته  الیاف  و  شده  تشکیل  کشیده   . شوند می کننده 

  در دو بزرگنمایی   PVA/2Co(OAc)  ، نانوالیاف ( ب ) و    ( ف ال )   - 1در شکل  
 اند. با توجه به شکل، الیاف به دست آمده نشان داده شده   گوناگون 

کاملًا   صورت  و    جدا به  هم  سطح   بدون از  هستند.  دانه  هرگونه 
تغییر ن  دارای  و  بوده  صاف  نیستند. انوالیاف  قطر  در  زیادی  پذیری 

می  میکرومتر  چندین  به  الیاف  طول  اثر  همچنین،  در  الیاف  و  رسد 
. در ادامه، نانوالیاف نیافتند 1م تجمعقرارگرفتن بر روی فویل آلومینیو 

و    از روی فویل آلومینیوم جداسازی شده   PVA/2Co(OAc)صورتی رنگ 
الکتریکی در دمای   ، تکلیس شدند. تکلیس نانوالیاف   C ̊  600در کوره 

دهد. در واقع  شناسی کلی نانوالیاف را به مقدار کمی تغییر می ریخت 
های آلی حذف شده و این امر قطر  ، پلیمر و سایر گروه گرما در اثر  

خروج   سطح صاف نانوالیاف در اثر   همچنین دهد،  نانوالیاف را کاهش می 
 SEM  تصویرهای   ، )ج( و )د(  بخش های شود.  حلال زبر و ناصاف می 

را در دو بزرگنمایی    گرمایی تیمار  از    پس دست آمده  ه ب   NFs yOxCoاز  
دهندنشان    گوناگون  نمودار   . می  )و(  و  )ه(  همچنین، قسمت های 

دهد. از تکلیس نشان می  پیش و پس توزیع فراوانی قطر نانوالیاف را 
تری در قطر بوده نانوالیاف قبل از تکلیس )ه( دارای گستردگی بیش

از تکلیس )و(    ولی پس متغیر است،    nm  100-60ها بین  و قطر آن 
 متغیر است.  nm60-40 تر شده و بین  قطر الیاف یکپارچه تر و کم 

 

   (TGA) 2گرمایی سنجی تجزیه وزن بررسی

TGA    مطالعه و  بررسی  برای  ماده    چگونگی روشی  یک   رفتار 
گرما در   برای  می   برابر  تکلیس    دیدن باشد.  برای  نظر  مورد  دمای 

های  ی گروه ، یعنی دمایی که در آن همه  PVA /2Co(OAc)نانوالیاف  
  اکسید فلزی به جای مانده،   تنها عاملی دیگر نانوالیاف پلیمری از بین رفته و  

نشان داده شده است،    2که در شکل  گونه استفاده شد. همان  TGAاز  
، کاهش وزن  نخست   است. مرحله   دیدن سه مرحله اتلاف وزنی قابل  

بوده که به از دست دادن و تبخیر آب    C ̊  200  درصدی در دمای زیر   8
بوده    C ̊  430تا    200شود و دومین مرحله در دمای بین  نسبت داده می 

های استات و  درصدی شده و گروه   48و نمونه متحمل کاهش وزن  
 در مرحله سوم، نمونه    سرانجام شود.  زنجیره جانبی پلیمر تخریب می 

 

 
1  Agglomerate 

       
 

      
 

 
 

بزرگنمایی    نانوالیاف  SEM  تصویرهای  ـ1شکل   دو   :  گوناگون در 
)ب(    )الف( )  PVA/2Co(OAc)و  )د(  (جو  توزیع .  yOxCo  و  نمودار 

   . yOxCoو )و(  PVA/2Co(OAc)فراوانی قطر نانوالیاف: )ه( 
 

 
 

 .PVA/2Co(OAc)ترموگرام مربوط به نانوالیاف  ـ2شکل 

1  Thermal Gravimetric Analysis 

 )ب( )الف( 

 )د( )ج(

 (ه) (و)

(1)  Agglomerate        (2)  Thermal Gravimetric Analysis 
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پلیمر    24 اصلی  زنجیره  تخریب  نتیجه  در  را  خود  وزن  از   درصد 
  C ̊580اکسید از دمای  کبالت  . برای نانوالیاف  ]15[دهد  از دست می 

 برای تهیه    C ̊  600نشد و در نتیجه دمای    دیده به بعد کاهش وزن  
 این اکسید فلزی انتخاب شد. 

 

 IR)-(FT 1تبدیل فوریه  فروسرخبینی بررسی طیف 

گروه  بررسی  شده  برای  تکلیس  نمونه  در  موجود  عاملی   های 
طیف   شکل    FT-IRاز  شد.   نانوالیاف از    FT-IRطیف    ، 3استفاده 

الیاف الکتروریسی شده  دهد. برای مقایسه از نانو شان می دست آمده را ن ه ب 
از  طیف    پیش  نیز  شکل    IRتکلیس  شد.  طیف -3گرفته   الف، 

PVA/2Co(OAc)   می نشان  پیک را  مشخصه دهد.  جذبی   های 
-

COO    1و    1631موجود در گروه استات در-cm 1465   .ظاهر شده اند  
پیوند   به  مربوط  جذبی  پیک    cm  1380-1در    C-Cهمچنین، 

  cm  1739- 1موجود در    و پیک   cm  3460- 1ظاهر شده است. پیک پهن در  
  . ]16[نیز مربوط به آب جذب شده و آب هیدراته موجود در نمونه هستند  

نا نشان   cm 2923- 1پیک موجود در     متقارندهنده حالت کششی 
  ارتعاش کششی  ، cm  2854- 1  . پیک موجود در ]71[است    2CHگروه  

C-H    موجود درPVA   طیف الیاف الکتروریسی شده  ]18[باشد  می .
شکل    پس  در  تکلیس  و  ـ  3از  کاهش  است.  شده  داده  نشان   ب 

پیک  و  حذف  آب  به  مربوط  های  پیک .  شود می   دیده   PVAهای 
در   ارتعاش  cm  665- 1و    574موجود  به   کششی    های مربوط 

در    ـ      اکسیژن  پیک  می اکسید  کبالت  فلز    شده   دیده باشد. 
یند تکلیس ا رطوبت وارد شده به نمونه بعد از فر نیز به    cm  0634- 1  در 

 .]16[مرتبط است  
 

 XRD  بررسی

بلور   اندازه  تخمین  و  فلزی  اکسید  تشکیل  از  اطمینان   برای 
داده این طیف تشکیل    XRDهای  از  در  نکته جالب  استفاده شد. 

  4( اکسید در نمونه است. چنانچه در شکل  III) ( و  IIزمان کبالت ) هم 
،  37/ 24،  38/31،  9/18برابر با    2θشود، وجود پیک ها در  می  دیده
  بلوری   هایبه ترتیب به صفحه  25/65˚و    38/59،  95/44،  41/38

( نسبت 440( و )511(، )422(، )400(، )222(، )311(، )220(، )111)
با ساختار مکعبی اکسید  (  IIIشود که بیانگر حضور کبالت )داده می

  ( 311با پیک )   شاید )که    38/ 41ها در  همچنین، وجود پیک   . ]19[است  
 ،  84/62، 27/43همپوشانی کرده(،  4O3Coدر

 
1  Fourier Transform-Infrared Spectroscopy 
1  d-spacing 

 
 

و   PVA/ 2Co(OAc)از نانوالیاف: )الف(  IR-FT های طیف -3شکل 
 .yOxCo)ب( 

 
(،  220(، ) 200(، ) 111)   های بلوری صفحه به ترتیب به    52/77̊  و   73/ 69

مونوکسید  کبالت  دهد  شود که نشان می ( نسبت داده می 222( و ) 311) 
. همچنین، اندازه بلور و پارامترهای  ]16[مکعبی نیز در نمونه وجود دارد  

استخراج کرد. پارامترهای شبکه    XRDهای  توان از داده شبکه را نیز می 
( در آن  200)   های ه برای صفح   2dـ  با استفاده از فاصله   yOxCo برای 

نرم  توسط  از  ه ب   xpertافزار  که  استفاده  با  و  آمد   (  1)   معادله دست 
 شود: باشد، محاسبه می مکعبی می   سامانه که مربوط به  

 

1/d2=(h2+k2+l2)/a2                                                   )1( 
 

پارامتر   aهای میلر و ی اندیسنشان دهنده  lو  h  ،kآن که در 
هستند    سامانهشبکه   شبکه    مقدارهای  .]19[مکعبی   aپارامتر 

 مقدارهایبدست آمد که به   04/8اکسید کبالت محاسبه شده برای 
ی قطر برای محاسبه  .]20[نزدیک است    هاهگزارش شده در مقال

 استفاده کرد:  3شِرِر ـ ی دبایتوان از رابطهمتوسط بلورها نیز می 
 

(2)                                                 d= 𝑘𝜆

𝛽𝑐𝑜𝑠𝜃
 

 

 (،  0/ 9ضریب شکل بلور )   kنشان دهنده اندازه بلور،    dکه در آن    
β    نصف در  پیک  ) پهنای  بیشینه  و  FWHMارتفاع   )λ    موج  طول 

تابش    پرتو  است    αkایکس  بلندترین  ]21[مس  از  استفاده  با   . 

موجود   معادله پیک  از  استفاده  با  و  دبای در طیف  بلور ـ    ی  اندازه   شِرِر، 
 nm 20   دست آمد.  ه ب 

1  Debye-Scherer   (1)  Fourier Transform-Infrared Spectroscopy     (3)  Debye-Scherer 

(2)  d-spacing   

400         1000        1600         2200        2800         3400       4000 

 ( cm-1عدد موجي )

ی( 
ار

ختي
د ا

اح
)و

ت 
شد

 



 1398، 3، شماره 38دوره  و همکاران سيد رضا حسيني زوارمحله نشريه شيمي و مهندسي شيمي ايران

 

 علمي ـ پژوهشي                                                                                                                                                                                         16

 
 

دست آمده در دمای  ه اکسید بکبالت  از نانوالیاف    XRDالگوی    - 4شکل  
C˚6004مربوط به    های بلوریه. صفحO3Co  (●  و )CoO  (▲ در شکل )

 مشخص شده اند.

 
به دست آمده از این روش    هایهدانیم اندازه ذرکه می   گونههمان

است، زیرا   SEM هایدست آمده از تصویرهب  مقدارتر از  همیشه کم
دبایرابطه اندازه ذر  تنهاشِرِر    ـ  ی  از پیک   هاهتوانایی تخمین  را 

ذر  شاخص،  پیک  که  است  حالی  در  این  دارد.     هاه شاخص 
 گیرد. تر را در بر نمیتر و بزرگ های کوچکبا اندازه

 

 سنجی تخلخل بررسی

حفره هم  اندازه  توزیع  نمودار  و  نیتروژن  واجذب  و  دمای جذب 
شکل    1هالنداـ    جوینر ـ    بارت  در  شده  سنتز  نانوالیاف     5برای 
 دست آمده ه دمای ب توان گفت که هم داده شده است. با توجه به شکل می   نشان 

  ، 2تلرـ    امت ـ    برونر است. مساحت سطح    IIIاز نوع  اکسید  کبالت  برای  
g/2m  4 /4    و قطر حفره متوسطnm  6 /4  دست آمد. با توجه بهه ب  

 بدست آمد.  nm  7 /1یعنی شعاع بیشترین حفرات برابر    BJH  ،prنمودار  
 

الکترود خمیرکربن اصلاح شده با نانوالیاف    بررسی رفتار الکتروشیمیایی 

 ( NFs/CPE  yOxCo)   اکسید کبالت  

  NFs/CPE  yOxCoکه در اثر روبش پتانسیل در سطح    تغییرهایی 

های  نسبت پیچیده است زیرا حالتبه  دهد،در محیط قلیایی رخ می 
و    گوناگونیاکسایش   اکسیدها  از  زیادی  تعداد  و  کبالت  از 

 و    CoO  ،2Co(OH)    ،4O3Co   ،CoOOH  مانندهیدروکسیدها  

2CoO   رفتار   دیدن برای  هستند.    درگیر پتانسیلی    گوناگون   های ه در ناحی 
 مولار  NaOH 2 /0الکتروشیمیایی، الکترود مورد نظر در الکترولیت 

 
1 Barret-Joyner-Halenda (BJH) 

 
 

هم  -5شکل   نانوالیاف  نمودار  برای  نیتروژن  واجذب  و  جذب  دمای 

yOxCo (نمودار  پیوست :BJH .)برای نانوالیاف مربوطه 

 
ای آن ثبت شدند.  های چرخه تحت روبش پتانسیل قرار گرفت و ولتاموگرام 

روبش    150برای رسیدن به حالتی پایدار به الکترود اجازه داده شد تا تحت  
  که   Co(III)به    Co(II)در شرایط تجربی متفاوت،  متوالی قرار گیرد.  

 را    2CoOو    4O3Co    ،3O2Co  ،CoOOH مانند   گوناگونی های  گونه 
  a  - الف - 6که در شکل    گونه همان   . ]22[شود  گیرد، تبدیل می بر می در  

  cI/aI  ،cII/aII  ،cIII/aIII)   گوناگونی های ردوکس  نشان داده شده است، دماغه 

  . ]23[ظاهر شده است    CPE/NFs yOxCo( در ولتاموگرام مربوط به  cIV/aIVو  
توان به تبدیل الکتروشیمیایی بین  را می   cI/aIدماغه مربوط به زوج ردوکس  

IICo    4وO3Co   ( نسبت داد: 3بر اساس رابطه ) 
 

3Co(OH)2 + 2OH- ↔ Co3O4 + 4H2O + 2e
-                 )3 ( 

 
  V 28/0 (III )و  V 22/0 (II)  همچنین، زوج ردوکس موجود در

تشکیل   اساس    CoOOHبه  )4)  هایمعادلهبر  و  داده    (5(   نسبت 
 : شوندمی

 
Co(OH)2 + OH- ↔ CoOOH + H2O + e-                    )4( 
 

Co3O4 + OH- + H2O ↔ 3CoOOH + e-                     )5 ( 
 

ردوکس بیش  شاید،  (cIV/aIV)  فرآیند  اکسایش  به  تر  مربوط 
CoOOH  2بهCoO  42،23[است  (6) یمعادلهبر اساس[ : 

 

CoOOH + OH- ↔ CoO2 + H2O + e-                           )6( 

2 Brunauer-Emmet-Teller (BET) 
(1)  Barret-Joyner-Halenda (BJH)    (2)  Brunauer-Emmet-Teller (BET) 
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 سدیم هیدروکسید   M  2/0)خط چین( در محلول    CPE/yOxCo(  bپر( و )  )خط  CPE/  NFsy OxCo(  aای از )الف( )های چرخهولتاموگرام  -6شکل  
،  5( ،b  )10( ،c  )20( ،d  )50(  a: )گوناگونهای  در سرعت روبش  M  2/0در محلول سدیم هیدروکسید    NFs/CPE  yOxCo  ب(. )s/mV 20=υدر  

(e)70( ،f)100( ،g )200 ( وh) s/mV300. 

 

رفتار   روی  بر  مواد  شدن  نانو  تأثیر  مقایسه  برای  همچنین، 
الکتروریسی نشده نیز با استفاده از تکلیس    yOxCoها،  الکتروشیمیایی آن 

مستقیم محلول پلیمری واجد نمک کبالت تهیه شد و ولتاموگرام آن  
 ( شد  تشکیل  می   دیده (.  b- الف - 6شکل  ثبت  نتیجه  در  که   شود 

 اکسید الکتروریسی نشده، کبالت نانوالیاف، چگالی جریان در مقایسه با 
است.  یافته  سرعت   افزایش  تأثیر  پتانسیل همچنین،  روبش     های 

 (s/mV  5-300  بر رفتار الکتروشیمیایی ،)CPE/NFs yOxCo    در محلول
M  2 /0   های  سدیم هیدروکسید مورد بررسی قرار گرفت و ولتاموگرام

   اند. با توجه به شکل، ب نشان داده شده ـ    6در شکل    دست آمده به ای  چرخه 
دماغه  دو جفت  پتانسیل،  روبش  افزایش سرعت  ردوکس با    ی 

   CoOOH/2CoOو    2CoOOH/Co(OH)های  شبه متقارن مربوط به زوج 
  سرعت   از   مستقل   ها  دماغه   شوند. پتانسیل می تری ظاهر  شدت بیش   با 

  خطی   طور  به  هاآن  مربوطه   دماغه   چگالی جریان   و   بوده   پتانسیل   روبش 
  ها یافته   این   .کنندمی  تغییر  mV/s300   پتانسیل تا   روبش  سرعت  با

  کنترل   پذیر تحت   برگشت   شبه   الکتروشیمیایی   فرایندهای   های ویژگی 
 . ]25[سطح می باشد    سینتیک 

 

 EIS مطالعه

ویژگی  مطالعه  منظور  بار  به  انتقال  ماهیت  فهم  و  سطح   های 
این فن   به کمک   استفاده شد.   EISاز    NFs/CPE yOxCoدر سطح  

 
1  Nyquist plot  

  الکترولیت را ـ    توان سرعت انتقال بار و یون در سطح مشترک الکترود می 
نایکوئیست نمودار  در  فرکانس  دامنه  کرد.  بخش    1بررسی  دو  به 

می تقسیم  فرکانس بندی  در  بخش  یک  دارد  شود.  قرار  بالا   های 
دایره  نیم  ناحیه  بر  دیگری و  و  است  منطبق  نمودار  شکل   ای 

  های پایین قرار دارد و بر شیب خط راست انطباق دارد.در فرکانس 
 . ]26[باشد  در طیف امپدانس قطر نیم دایره برابر با مقاومت انتقال بار می 

EIS    تا    2× 410در محدودهHz  10-2 ×1    در محلولKCl  M  1 /0   دارای
 -4 /-3]6[Fe(CN)  mM  0/1  نمودار شد.   نایکوئیست   های بررسی 

 نشان داده شده است.    CPE/NFs  yOxCoو    CPEبرای    7در شکل  
 CPEمقاومت انتقال بار در مقایسه با    ، CPE/  NFs yOxCoدر مورد  

ای نیم دایره   پیوست به تقریب تر بوده و با توجه به تصویر  بسیار کم 
 شود. نمی   دیده برای این الکترود  

 
 NFs/CPE yOxCoدر سطح   EGالکتروکاتالیز اکسایش 

برای   شده  اصلاح  الکترود  توانایی  بررسی  الکتروکاتالیز برای 
  از این الکل به محلول الکترولیت   M  07/0  اکسایش اتیلن گلیکول،

اصلاح شده  الکترود    ،(. با توجه به شکلالفـ    8شد )شکل    افزوده
داد. یارا  EGالکتروکاتالیز اکسایش    برایخوبی    به نسبتقابلیت     ه 

اکسید و مکانیسم اکسایش آن  کبالت  الکل بر سطح  رفتار اکسایشی  
 ( است: 8( و )7صورت معادله )به 

(1)  Nyquist plot 
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)الف(    -7شکل   به  مربوط  نایکوئیست  و  ●)  CPEنمودارهای   ) 
)تصویر  ▲ )   NFs/CPE  yOxCo)ب(   ایی  بزرگنم   : پیوست ( 

 (. نمودارهای نایکوئیست 

 
CoIII ↔ CoIV + e-                                E                )7( 

 
CoIV + EG → CoIII + حد واسط ها            C'               )8( 
 

 : ]27[شوند  اکسید می   ها فراورده به    ( 9) ها از طریق واکنش  که حدواسط  
 

CoIV + حدواسط ها → CoIII + 9(                         محصول( 
 

و  که در واقع به جنبه عملی  مهم دیگری    هایاز مطالعهیکی  
  است.   الکترود ، بررسی پایداری  می پردازد الکترود  کاربردی بودن ساخت  

منظور   تهیه شده، کرونوآمپروگرام  به  الکترودهای  پایداری   بررسی 
در پتانسیل ثابت    EGاز    M  07/0سود در حضور    M  2/0در محلول  

V  6/0  در مدت زمان ،s 1000    ب(. با توجه   -8به دست آمد )شکل
  EGاز کاهش سریع چگالی جریان مربوط به اکسایش    پس به شکل،  

کاهش سریع   این  دلیل  آمد.  در  پایدار  به صورت  الکترودها   پاسخ 
  های حدواسط مسموم کننده توان به تولید گونه در چگالی جریان را می 

 های نتیجه. همچنین،  ]28[در طول فرآیند اکسایش الکل نسبت داد  
نسبت    CPE/NFs yOxCoبالای  ی جریان  دست آمده نشان دهنده هب

  های به دست آمده نتیجه باشد که این امر با  می  CPE/yOxCoبه 
ای مطابقت دارد. همچنین، میزان  های چرخههای ولتاموگراماز داده

برای   جریان  با    CPE/NFs yOxCoاُفت  برای   50برابر  و  درصد 
CPE/yOxCo  باشد. درصد می 5/62برابر با 

 
 

 
 

  در   NFs/CPE  yOxCoای  های چرخه ولتاموگرام )الف(    - 8شکل  
(a( غیاب و )b  حضور غلظت )M  07/0    ازEG    الکترولیت   M  2/0در 

های مربوط  کرونوآمپروگرامب(  )  . mV s   20 =υ- 1   سدیم هیدروکسید در
( )  a  )CPE/yOxCoبه  محلول    b  )NFs/CPE yOxCoو    M  2/0در 

  V  6/0در پتانسیل ثابت    EGاز    M  20 /0سدیم هیدروکسید در حضور  
 نسبت به الکترود شاهد.

 
 گیرینتیجه

نانو الکتروریسی   PVA/2Co(OAc) الیافدر این کار،  به روش 
  SEM  های ویر یخت شناسی سطح نانوالیاف از تص بررسی ر و برای  تهیه  

  دارای قطرهایی   به دست آمده یاف  نشان داد که ال   ها ه یج استفاده شد. نت 
، باشند. همچنین از گره می   بدون و سطوحی صاف و    نانومتری   اندازه در  

های  تخریب پلیمر و گروه  از تکلیس به دلیل حذف حلال،  پسالیاف  
 nm  60-40آلی دیگر دچار کاهش قطر شده و متوسط قطر الیاف بین  
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زده شد.   روش  تخمین  از  استفاده  از    پسمشخص شد    FT-IRبا 
گروهتکلیس،   و  پلیمر  عاملیحلال،  فلزی و  حذف    های  اکسید 

است شده  داده تشکیل  ساختار    XRDهای  .  که  داد    بلوری نشان 
نایکوئیست  نمودار  مقایسه  است.  مکعبی  صورت  به  نانوالیاف 

CPE/NFs  yOxCo    باCPE   انتقال بیانگر کاهش مقاومت در برابر 
بار، در اثر استفاده از نانوالیاف حاصله در بطن خمیر کربن است. تأثیر  

CPE/NFs  yOxCo    اکسایش الکتروکاتالیز  روی  توسط   EGبر 

چرخه دفعه  ای  ولتامتری  اولین  گرفت.  برای  قرار  بررسی   مورد 
آمدهنتیجه دست  به  داد  های  الکترود    ندنشان  شده که   اصلاح 

  EGالکترواکسایش    برای خوبی    به نسبت توانایی    به دست آمده 

 . دارد بازیدر محیط 

 
 7139/ 4/ 13 پذيرش : تاريخ    ؛   25/11/1396 دريافت :  تاريخ
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