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 مهم  يهااز الکل يبرخ کاتاليستيش الکتروياکسا يسه ايمقا يبررس

 ر کربن اصلاح شده يدر سطح الکترود خم

 شده يسيالکتروراکسيد کل ياف نيبا نانوال
 

 مير، شيوا پورصادق ليموييي، شهرام قاسم+*زوارمحله يسيد رضا حسين
 ، ايراندران، بابلسر، دانشگاه مازني، دانشکده شيمينانوشيم يآزمايشگاه تحقيقات

 
  يسي( به روش الکترورPVA2Ni(OAc)/ل الکل )ينيو يکل استات/پلياف ني، نانوالپژوهشن يدر ا :چكيده

 سطح و يشناسختيدست آمدند. ره( بNiO NFs)اکسيد  کلياف نيمناسب، نانوال يگرمايات يه شدند. در ادامه، با عمليته
نشان دادند  هانتيجهقرار گرفتند.  ي( مورد بررسSEM) يالکترون روبش يسکوپکرويله ميوسهه شده بياف تهيقطر نانوال
ه يدست آمدند. با استفاده از تجزهب NiO NFs يبرا nm 09ار بلند با قطر متوسط در حدود يبس يهاکه رشته

  فروسرخ ينيبفيدست آمد. طهب C˚ 099س در حدود يتکل يمناسب برا ي(، دماTGA) يگرماي يسنجوزن
 يبررس يس خارج شدند. براياز تکل پسشده يسياف الکترورينانوال يآل ياجزا همه( نشان داد که FT-IRه )يل فوريتبد

  ن شد.ييتع ي، مکعباکسيد کلياف نينانوال ي( استفاده شد. فاز بلورXRDکس )ياز پراش پرتو ا NiO NFs يساختار بلور
. ن زده شديتخم g/2m  2/4در حدود  NiO NFs(، مساحت سطح BET)تروژن يواجذب ن ـ جذب يدماهابا استفاده از هم
، ياچرخه يولتامتر يهاله روشيوسهب NiO NFs ( اصلاح شده باCPEرکربن )يالکترود خم ييايميرفتار الکتروش

  ليستيت الکتروکاتايمورد مطالعه قرار گرفت. فعال يو کرونوآمپرومتر ييايميامپدانس الکتروش ينيبفيط
 مورد مطالعه  ييايط قلي(، اتانول و متانول در محEGکول )يلن گليش اتياصلاح شده نسبت به اکسا يودهاالکتر

ش ياکسا يبرا NiO NFs/CPE يبرا کاتاليستيان يجر ينشان داد که چگال به دست آمده يهانتيجهقرار گرفت و 
EG  تر است.شيگر بيد يهااز الکل  
 

 .اکسيد کلي؛ نيستيش الکتروکاتالي؛ اکسايسيتروراف؛ الکينانوال :هاي كليديواژه
 

KEYWORDS: Nanofibers; Electrospinning; Electro-catalytic oxidation; Nickel oxide. 

 
 مقدمه

ل داشتن مساحت ير، مواد نانوساختار به دلياخ يهادر دهه
و  يکيزيف يهايويژگ ين امر بر رويکه ا يريسطح بالا و تأث

ان ياند. از مار مورد مطالعه قرار گرفتهيگذارد، بسيا مهآن ييايميش
  ،]1[ها نانولوله مانند يک بعُديگزارش شده، نانومواد  ينانوساختارها

 

. اندرا به خود جلب کرده ياژهيتوجه و] 3[اف يو نانوال ]2[ها مينانوس
، هان آنيوجود دارد. از ب يمرياف پليه نانواليته يبرا يمتفاوت يهاروش

  يبه صرفه برا نوين و يبه عنوان روش يسيالکترور
 مورد استفاده قرار گرفته است.  يک بعُدين نانومواد يد ايتول
 E-mail: r.hosseini@umz.ac.ir+                                                                                                                                             عهده دار مکاتبات* 
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 با قطر چند نانومتر  يمرياف پليد اليتول ييتوانا ين روش دارايا
شده  يسيالکترور يمرياف پليباشد. نانواليکرومتر مين ميتا چند

، يپزشک مانند يگوناگون يهانهيزم در يفراوان يکاربردها يدارا
د و يتول يهاسامانهبافت و  يمهندس يهانانوحسگرها، داربست

 .]4[باشند  يم يره انرژيذخ
ل يبه دل (1)ميالکل مستق يسوخت يهالير، پياخ يهادر سال

 يکيست بودن، در لوازم الکتريط زيدار محکارآمد و دوست
. اگرچه استفاده ]6،5[اند هقرار گرفت ياريقابل حمل مورد توجه بس

دروژن به عنوان يک گاز سرشار از هيا يدروژن خالص ياز ه
 ييتواند کارايم يدروژنيه يسوخت يهاليسوخت در پ

 ها  DAFCرا نسبت به  يبالا و عملکرد بهتر ييايميالکتروش
 يهاتيدروژن، محدوديع هيو توز يسازرهيد پاک، ذخيدهد، اما تول يهارا
ن، استفاده از يجاد کرده است. بنابرايها اآن يتوسعه يرارا ب ياديز

ها  DAFC( در EGکول )يلن گليمتانول، اتانول و ات مانند ييهاالکل
 کهنيل ايها به دلن سوختيدارد. ا ياديز يهايبرتر

 يها راحت بوده و چگالآن يسازرهيع هستند، ذخيدر حالت ما
 .]8،7[دارند  ييبالا نظري يانرژ

افتن يها،  DAFCدر  اصلي يهااز چالش يکي
 باشد.يمدت م يطولان يداريت بالا و پايبا فعال ييهاستيالکتروکاتال

ت يداشتن فعال وجود بان، يبر پلات يمبتن يهاستيکاتال
ک انتقال ينتيس مانند يهايمشکل ياد، دارايز يستيالکتروکاتال

 هاپژوهشن، يبرامت بالا هستند. بناين و قييالکترون کند، بازده پا
ن، ييمت پايبا ق يستيتوسعه مواد کاتال ير بر روياخ يدر سال ها

اند. انتخاب و خوب و دوام بالا متمرکز شده يداريعملکرد بالا، پا
جاد يبر ا افزونباشد که  يد به گونه ايا سنتز مواد مورد نظر باي

 استفاده  يشان برا يخوب، مقدار مصرف کاتاليستيت يفعال
 يدهايابد. اکسينانو کاهش  يبا استفاده از فناور ير الکتروددر بست

و  ياهش ذاتـ ک شيت اکسايواسطه به علت داشتن خاص يهافلز
م، يقابل تنظ ييايميش يهايويژگ، بافت و يشناسختير

ک انتقال ينتيبا س يندهاياز فريرا در الکتروکاتال يفراوان يکاربردها
 است يکل فلزيها، نان آنيند. در ماالکترون کند به خود اختصاص داده

 اش  يعيطب يت کم و فراوانيل به صرفه بودن، سمّيکه به دل
 و توسعه به خود جلب  پژوهش يرا برا گرانپژوهشتوجه 

  يعنوان ماده الکترودهن فلز بيد ايکرده است. استفاده از اکس
  يداريخوب، در دسترس بودن و پا به نسبتت يبه فعال

 
 

ل ين ماده به دليا يکيت الکتريآن مرتبط است. هدا يکيناميترمود
کم  به نسبت يسازفعال ياست که با انرژ يانتقال الکترون آساني

ن، ي. همچن]9، 11[افتد ياتفاق م يالکترون (2)ند جهشيادر اثر فر
ش ياکسا يمت برايثر و ارزان قؤم يستيکاتال ،يد فلزين اکسيا

 ،]11[ها دراتين، کربوهيسي، گلاگلوکز مانندکوچک  يآل يهامولکول
 باشد.يم ]14[و اتانول  ]12، 13[متانول 
، ستيکاتال يهاهشکل و اندازه ذر مانند هاييعاملگر، يد سوياز 

ت مورد استفاده يو الکترول هاهذر هيته يهاو روش يزان پراکندگيم
مؤثر  يستيت الکتروکاتاليتوانند بر فعاليه ميته يهامرحلهدر 

س ي/تکليسيالکترور يه شده به روش هاياف تهي. نانوال]16[ باشند
 يانسبت به مواد توده يبالاتر يستيت کاتاليمساحت سطح  و فعال

د و ياکسمس  يهاهما، نانوذر يپژوهشگروه  به تازگيدارند. 
 يهارا به روش اکسيدکل ين ـد ياکسمس  ياف دوفلزين نانواليهمچن

ن يدرازيش هياکسا زيو در الکتروکاتال ه کردهيس تهيو تکل يسيالکترور
  NiOافين، نانوالي. همچن]15، 18[مورد استفاده قرار داده است 

(NiO NFsن )ز يالکتروکاتال يه شده و برايته ن روشيز به اي
 . ]17[مورد استفاده قرار گرفت  EGش ياکسا

از  ير در برخييبا تغ NiO NFs، يپژوهشن کار يدر ا
، 17س نسبت به مرجع ي/تکليسير الکترورموجود د يپارامترها

 (3)ر کربنياصلاح الکترود خم يبرا به دست آمدهاف يو از ال شد هيته
سه يمقا يبرا NiO NFsاصلاح شده با  CPEسپس،  استفاده شد.
متانول، اتانول  مانندمهم  يهااز الکل يش برخيز اکسايالکتروکاتال

 ر گرفت.قرا يمورد بهره بردار ييايط قليدر مح EGو 
 

 يبخش تجرب
 هادهندهمواد و واکنش

کل استات چهار آبه ي، نيمرياف پليه نانواليته يه برايمواد اول
(O2.4H2Ni(OAc) ،>99%پليدـ  دلي، ر ،)ل ينيو يهان، آلمان

 X-111تون ي، فلوکا( و تر=PVA ،111,111MWالکل )
، NaOH ،>99%د )يدروکسيم هي، مرک( بودند. از سد99%<)

، EG (>99% ت حامل استفاده شد.يه الکتروليته يبرامرک( 
، مرک( به عنوان %95<، مرک( و اتانول )%95<مرک(، متانول )
 يم فرياستفاده شدند. پتاس ييايميالکتروش يهاالکل در آزمون

د يانيم فروسي، مرک(، پتاس6Fe(CN)3K،< 99%د )يانيس
(6Fe(CN)4K ،<99%و پتاس )يم کلري، مرک( دKCl ،<99%،  )مرک 

 
 

(1)  Direct Alcohol Fuel Cells (DAFCs)      (3)  Carbon Paste Electrode (CPE) 

(2)  Hopping 
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  مورد استفاده (1)ييايميامپدانس الکتروش ينيبفيمطالعه ط يبرا
 تي، مرک( و پودر گرافg cm 75/1-3 ين )چگاليقرار گرفتند. از روغن پاراف

 استفاده شد. CPEه يمتر، مرک( در ته يليم 11/1: هاه)قطر ذر
 

 هادستگاه
س يدستگاه الکترورک ياز  يسيند الکترورياانجام فر يبرا

، کننده رسانا و مدور، مجهز به صفحه جمع1111ESدار مدل نازل
)شرکت فناوران  يسيدان مغناطيدو نازل و فاقد م يدارا

س با استفاده از يند تکلياران( استفاده شد. فرياس، ساخت اينانومق
ران( ي)شرکت آترا، ساخت ا AF 17-1211مدل  يکيکوره الکتر
س با استفاده از دستگاه يد تکلنيافر يمناسب برا يدماانجام شد. 

، ساخت آلمان( BAHR)شرکت  614STAگرماوزن سنج مدل 
اف با استفاده از يو قطر متوسط ال يشناسختين شد. رييتع
، KYKY-EM 3211مدل  SEM) يالکترون روبش يکروسکوپيم

 اف يموجود در نانوال يعامل يهاگروهشد.  ين( بررسيساخت چ
 28Tensorه مدل يل فوريتبد فروسرخن يب فيبا استفاده از دستگاه ط

 يشدند. فاز بلور يي، ساخت آلمان( شناساBruker)شرکت 
 1831PWکس، مدل يا پرتواف با استفاده از دستگاه پراش ينانوال

قرار گرفت. مساحت  ي، ساخت هلند( مورد بررسPhilips)شرکت 
ذب با استفاده از دستگاه جذب و واج هاهسطح و متوسط اندازه حفر

 يهاشين شد. آزمايي، ساخت ژاپن( تعBelsorpتروژن )ين
گالوانواستات ـ  واستاتيدستگاه پتانسبا استفاده از  ييايميالکتروش

Autolab مدلPGSTAT 302 N  يافزارنرم يبسته يدارا و 
Nova انجام  ي)شرکت متروهم، ساخت هلند( انجام شد. براEIS 

بسته  ي)دارا Palmsenseتات گالوانواسـ  واستاتيدستگاه پتانس از
 ، ساخت هلند( استفاده شد. PSTrace 2.2.4 ينرم افزار

د/ ياصلاح شده، نقره/نقره کلر CPEشامل  يسه الکترود سامانه
ب به عنوان ين به ترتيله پلاتيمولار و م 3د يم کلريپتاس

 اشد.بيم يکار، شاهد و کمک يالکترودها

 
 NiO NFs يه يروش ته

تر آب مقطر يليليم 26، مناسب يمريمحلول پله يبه منظور ته
 PVAگرم  2برسد. سپس،  C71˚آن به حدود  يداده تا دما گرما

محلول  يکه دمايساعت در آن حل شد. هنگام 3به مدت 
  TX-111گرم يليم 91د، مقدار يط رسيمح يبه دما يمريپل

  گرم( افزوده شد. 82/23در حدود  ي)با جرم بالا يمريبه محلول پل
 

کاهش  ياست که برا يونيريغ ماده فعال سطحي X-111تون يتر
و کاهش  (2)ن بردن دانهيجه از بيمحلول و در نت يکشش سطح

گرم  3/1رد. سپس، يگ ياف مورد استفاده قرار ميقطر نانوال
O2.4H2Ni(OAc)  يط به آهستگيمح يساعت در دما 2به مدت 

 ساعت  12، به مدت به دست آمده. محلول شد افزودهبه آن 
د. يک محلول ژل مانند به دست آيط هم زده شد تا يمح يدر دما

شده و  يبارگذار ک سرنگيدست آمده در داخل هسپس، محلول ب
 شده  يسياف الکتروريس قرار گرفت. اليدستگاه الکترور دروندر 

 يکيشده و درون کوره الکتر يوم جداسازينيل آلومياز سطح فو
 م شد.يتنظ C/min 6° يدستگاه بر رو ييقرار داده شدند. نرخ گرما

 ن دمايساعت در ا 3اف به مدت ي، نانوالC 511° دن دما بهيپس از رس
 به طور خلاصه يسيند الکتروريابه کار در فر يس شدند. پارامترهايتکل

 آورده شده است. 1در جدول 
 

 NiO NFsر کربن اصلاح شده با يه الکترود خميته

 گرم  26/1اف، يشده با نانوالاصلاح  يها CPEه يته يبرا
 مخلوط شد و اکسيد کل ياف نيگرم از نانوال 179/1ت با يپودر گراف

 به دست آمده ي. مادهشدن مخلوط يگرم روغن پاراف 118/1ج با يبه تدر
 متر مربعيسانت 1918/1با سطح مقطع  ياشهيش يک لوله ي يبه انتها

 شد و قرار داشت، منتقل  يم مسيک سيکه در داخل آن 
 به عنوان الکترود کار مورد استفاده قرار گرفت. به دست آمدهالکترود 

 قل داده شده يص يدار، الکترودهايک حالت پايدن به يرس يبرا
 يبازهد قرار داده شده و در يدروکسيم هيمولار سد 2/1در محلول 

 روبش شدند  s/mV 61با سرعت روبش  V 8/1-1/1 يليپتانس
 ند. سپس، ير به دست آيتکرارپذ ياچرخه يهاتا ولتاموگرام

  يبعد هايمرحلهدر  ييايميالکتروش يهايبررس ين الکترودها برايا
ان يجر يشده، چگال يهارا يهاشکل يبه کار گرفته شدند. در تمام

 باشد.يالکترود م يبه دست آمده بر اساس مساحت سطح هندس
 

 و بحث هانتيجه
 فايسطح نانوال يخت شناسير يبررس

اف يسطح ال يشناسختيساختار و ر يبررس ين کار، برايدر ا
که  گونهاستفاده شد. همان SEM يتصويرهاشده از  يسيالکترور

 يساختارها يوستهيبه هم پ يمشخص است، شبکه 1در شکل 
ف مانند در سرتاسر کل نمونه پخش شده است. در قسمت يل

  Ni(OAc)PVA/2شده  يسياف الکترورير نانوالي)الف(، تصو
 (1)  Electrochemical Impedance Spectroscopy (EIS)    (2)  Bead 
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 ـ پارامترهاي به کار رفته در فرايند الکتروريسي.3جدول 

 نرخ تغذيه
 فاصله نازل 

 کنندهتا جمع
 سرعت حرکت 

 کنندهجمع
 موقعيت روبش قطر روزنه سرنگ ولتاژ

غلظت محلول 
 پليمري

 درصد وزني 6/8 رسانتيمت 221-111 21گيج  کيلوولت 19 دور در دقيقه 611 سانتيمتر 13 ميلي ليتر بر ساعت 1

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 و نمودارهاي توزيع فراواني نانوالياف  NiOو )ب(  1PVA/Ni(OAc)از نانوالياف: )الف(  SEM ـ تصويرهاي3شکل 
 .NiOو )د(  2PVA/Ni(OAc))ج( 

 
، C 511° يس در دماياف بعد از تکليو در بخش )ب( همان ال

شود يتر به شکل مشخص مقيدق ي. با نگاهنشان داده شده است
صاف و  يهاسطح يس داراياز تکل پيشده شده يسياف ريکه ال

 ن، يکسان است. همچني به تقريباف يوسته بوده و قطر اليپ
بر مناسب بودن  ياف و منظم بودن آنها، اثباتيدانه در ال نديدن

کوره  ندروه در ياز ته پساف يباشد. نانواليم يسيط الکتروريشرا
  ياف به طرز جالبي، قطر الييمار گرمايقرار داده شدند. در اثر ت يکيالکتر

 

 ن کاهش يدست آمدند. اهباکسيد کل ياف نيافته و نانواليکاهش 
به کار رفته  يهامادهشيپ يهيو تجز PVAاف به حذف يدر قطر ال

دهد که ي. شکل )ب(، نشان م]19[شود ينسبت داده م
  گرماييمار يوسته توانستند بعد از تيپ يک بعُدي ينانوساختارها

 ف مانند خود را حفظ کنند. يساختار ل يبه خوب
  (1)يع فراوانياف، نمودار توزيقطر ال يآمار يبررس يبرا

  ب در بخش )ج( و )د(يس به ترتياز تکل پسو  پيشاف مورد نظر، يال
 (1)  Frequency distribution 
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 .2PVA/Ni(OAc)اف گرمانگار مربوط به نانوالي ـ1شکل 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 .NiOو )ب(  PVA2Ni(OAc)/از نانوالياف: )الف(  IR-FT طيف ـ7شکل 
 

 يها، از قسمتيع فراوانيرسم نمودار توز ينشان داده شده است. برا
انتخاب شد و قطرشان  يف به طور اتفاقيل 81در نمونه،  گوناگون

 گونهشد. همان يريگندازها (1)زريما يج يافزار دبا استفاده از نرم
س ياز تکل پيشاف يکه در بخش )ج( نشان داده شده است، ال

  يبازه اف دريدر قطر بوده و قطر ال يادتريز يپراکندگ يدارا
nm 216-91 قطر  ياف داراين تعداد اليترشين، بياست. همچن 

 nm181  .تر بودند. کنواختي يافيس، الياز تکل پسبودند 
 ن يب يبازهدر  ييقطرها يتر و داراکنواختي يافيالس، ياز تکل پس
nm 111-51 باً ياف تقرين تعداد اليترشيدست آمدند و قطر بهب 
 دا کرد )د(.يکاهش پ nm91به 
 

 (2)يگرماي يسنجه وزنيتجز يمطالعه 

 يدر دماها 2PVA/Ni(OAc)اف ياز نانوال TGA (3)گرمانگار
 يقرار گرفت تا حداقل دما مورد مطالعه C 511°اتاق و  ين دمايب

 2که در شکل  گونهد. همانيدست آهس بيتکل ياز برايمورد ن
 تر ازکم يدر دما يدرصد 11نشان داده شده است، کاهش وزن 

°C 231 ين رفتن حلال و آب جذب شده بر رويتوان به از بيرا م 
ک کوچک در نمودار مشتق يسطح نسبت داد که وجود پ

ن موضوع است. يا تأييد کنندهن دما يدر ا (4)يگرماي يسنجوزن
 توان يرا م C 621°تا  231 ييدما يبازهدر  66ن، کاهش وزن % يهمچن

مر يه پلياستات همراه با تجز يهاو گروه يبه از دست دادن آب بلور
  کيمر نسبت داد. وجود پيپل يجانب يهارهياز زنج ييزداله آبيوسهب

 
 
 
 

مر نسبت يپل يره اصليب زنجيتخر به C 676°تا  626 يدر دما
  يرييچ تغيه به تقريب، C 676°از  پس. ]21، 21[شود يداده م

 يبرا  C 511° ين، دمايشود. بنابراينم ديدهنمونه  در وزن
 اف انتخاب شد.يس نانواليتکل

 

 FT-IR يهاهمطالع

 بينيتکليس، از طيفاز  پسبراي اطمينان از تشکيل اکسيد فلزي 
IR-FT الف، طيف -3شکل فاده شد. استIR-FT از نانوالياف 

2PVA/Ni(OAc) نشان مي دهد. در اين طيف، پيک هاي  را
-جذبي مشخصه 

COO  1و  1511در-cm 1418  و پيک هاي
  هاي شوند. پيکديده مي  cm 1261-1در  C-Cمربوط به پيوندهاي 

 يهابه ارتعاش cm 1131-1و 1193، 1831، 3451قرار گرفته در 
. ]22[شود آب نسبت داده مي (8)ايجنبانه و (5)پيچشي ،(6)شيکش

از تهيه در دماي  پسرا  NiOنانوالياف  IR-FTب، طيف ـ  3شکل 
C°511 مواد آلي موجود  تربيشدهد. در اين دما، نشان مي 

  شوندهاي استات موجود در نمک فلزي تخريب ميو گروه PVAدر 
 مانند.اکسيژن باقي مي ـ هاي جذبي مشخصه فلزپيک تنهاو 

ب نشان داده شده است، پيک موجود ـ  3که در شکل  گونههمان
فلز ـ  کششي اکسيژن يهامربوط به ارتعاش cm 425-1در حدود 
 هاي مربوط باشد. شايان ذکر است که پيکمياکسيد در نيکل 

 ( و cm 1178-1اکسيژن ) دي مانندبه گازهاي جذب شده 
 شود. مي ديده( نيز در طيف cm 1511-1دي اکسيد )کربن 

 
 
 
 

(1)  Digimizer        (5)  Stretching 

(2)  Thermal Gravimetric Analysis (TGA)     (0)  Twisting 

(3)  Thermogram        (7)  Wagging 

(4)  Differential Thermal Gravimetric (DTG) 
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 )تصوير ضميمه: الگوي  NiOاز نانوالياف  XRDالگوي  ـ4شکل 
 (.JCPDSارايه شده توسط  NiOپودر 

 
 نيز مربوط به رطوبت جذب شده cm 3451-1 در ضمن پيک موجود در

 است. توسط ماده يا رطوبت موجود در قرص پتاسيم برميد

 
 XRD بررسي

براي نمايش اطلاعات ساختاري و بررسي ساختار بلوري 
 XRDالگوي  استفاده شد. XRDنانوالياف تکليس شده از 

 NiOو الگوي پودر  4در شکل  NiOسياه رنگ  از نانوالياف پودري و

  (1)توسط کميته مشترک استانداردهاي پراش پودريشده  يهارا
 4که در شکل  گونهشده است. همان نشان داده پيوستدر تصوير 

، 32/38˚(111هاي )θ2هاي اصلي در نمايش داده شده است، پيک
به طور  4/89˚(222و ) 3/86 ˚(311، )97/52˚(221)، 32/43˚(211)

. همچنين، ]23[مطابقت دارد  NiOمکعبي در  بر ساختار کامل
 XRDهاي توان از دادهاندازه بلور و پارامترهاي شبکه را نيز مي

 d(2)-با استفاده از فاصله NiO د. پارامترهاي شبکه براياستخراج کر
  xpertافزار ( در آن که توسط نرم211) يهاهبراي صفح

مکعبي  سامانه( که مربوط به 1) معادلهدست آمد و با استفاده از هب
 شود:باشد، محاسبه ميمي

(1)                                                    h k l

d a

 


22 2

2 2

1 

پارامتر  aهاي ميلر و ي انديسنشان دهنده lو  h ،kکه در آن 
 محاسبه شده براي a. مقدار ]24[مکعبي هستند  سامانهشبکه 

 
 
 

NiO  گزارش شده توسط  يمقدارهادست آمد که به هب 2/4برابر
ي قطر . براي محاسبه]26[تطابق دارد  همکارانو  (3)آراويندان

 استفاده کرد: (4)شِرِرـ  ي دبايتوان از رابطهها نيز ميمتوسط بلور

(2  )                                                         k
d

cos



 

 

ضريب شکل بلور  kنشان دهنده اندازه بلور،  dکه در آن 
(9/1 ،)β ( پهناي پيک در نصف ارتفاع بيشينهFWHM و )λ  طول

. با استفاده از بلندترين ]25[مس است  αkايکس تابش رتو پموج 
شِررِ، اندازه ـ  ي دبايپيک موجود در طيف و با استفاده از معادله

 يهاهدانيم اندازه ذرکه مي گونهدست آمد. همانهب  nm 51 بلور
  يمقدارهاتر از به دست آمده از اين روش، هميشه کم

شِررِ ـ  ي دبايت، زيرا رابطهاس SEM يتصويرهادست آمده از هب
 را از پيک شاخص دارد.  هاهتوانايي تخمين اندازه ذر تنها
تر هاي کوچکبا اندازه هاهدر حالي است که پيک شاخص، ذراين 

 گيرد.تر را در بر نميو بزرگ

 
 سنجيمطالعه تخلخل

 NiO NFsجذب و واجذب نيتروژن را براي  يدماهم، 6شکل 
 که در اين شکل مشخص است،  گونهاندهد. همنشان مي
را به نمايش گذاشتند که نشان دهنده  IIIنوع  يدماهماين مواد 

 يهاهدماي نوعي در اکسيدهاي فلزي است. ميانگين قطر حفرهم
 NiO NFsنانومتر بوده و مساحت سطح ويژه  9/4موجود در نمونه 

g/2m 2/4 ذکر است که اکسيدهاي فلزي شاياندست آمد. هب  

 مساحت سطح ويژه بالايي ندارند. به طور عمدهها، بر خلاف زئوليت
 NFsدست آمده براي هب (6)هالنداـ  جوينرـ  همچنين، نمودار بارت

NiO  باريک  يهاهي حفرتوزيع اندازه بيانگر(، پيوست ـ 6)شکل
، شعاع واقعي شودديده ميکه در شکل  گونهباشد. همانمي

 نومتر ظاهر شده است.نا 8/1در  prتخلخل يا 

 
 بررسي رفتار الکتروشيميايي الکترود اصلاح شده

خوب اکسايشي سطح،  يهايويژگنيکل به علت  يهاترکيب
  دهند.مي يهارا سترا به عنوان الکتروکاتالي پذيرشيعملکرد قابل 

 
 
 

(1)  Joint Committee Diffraction Standards (JCPDS)    (4)  Debye-Scherer 

(2)  d-spacing        (5)  Barrett-Joyner-Halenda (BJH) 

(3)  Aravindan 
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 NFs NiOدماي جذب و واجذب نيتروژن براي نمودار هم ـ 2شکل 
 براي نانوالياف مربوطه(. BJHيمه: نمودار )ضم

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 اصلاح نشده،  CPEاي از )الف( هاي چرخهولتاموگرام ـ 1شکل 
  M 1/0در محلول  NiO NFs/CPEو )ج(  NiO/CPE)ب( 

 .mV/s 10 =υسديم هيدروکسيد در 

 

سازي سطح مواد بر پايه نيکل، گامي مهم براي توليد گونه فعال
NiOOH ي است. ستدر سطح و نمايش فعاليت الکتروکاتالي 

 روبش متوالي پتانسيلي  411سازي سطح نانوالياف بوسيله فعال
مولار، در سرعت روبش پتانسيل  2/1هيدروکسيد  در محلول سديم

 ولت  1/1-8/1 ميلي ولت بر ثانيه و در دامنه پتانسيل 61
 يسي، محلول پليمرييند الکتروراتاثًير فر ديدنصورت گرفت. به منظور 

 درونيند الکتروريسي در اواجد نمک نيکل استات بدون انجام فر
شده  CPEه وارد پيکره به دست آمدکوره قرار گرفت. سپس، پودر 

و چرخه زني پيوسته پتانسيلي تا رسيدن به يک حالت پايدار و 
 ثابت صورت پذيرفت. به منظور مقايسه رفتار الکتروشيميايي

NiO/CPE  وNiO NFs/CPEاي در محلولهاي چرخه، ولتاموگرام 
هاي (. دماغه5مولار نشان داده شد )شکل  2/1هيدروکسيد  سديم

هاي در ولتاموگرام Ni(II)/Ni(III)آندي و کاتدي مربوط به زوج 
شود که به واکنش ردوکس زير نسبت داده اي ظاهر ميچرخه

 :]28[شوند مي

(3                              )           NiO H O Ni OH 2 2
 

(4                  ) Ni OH OH NiOOH H O e    22
 

 NiOو  NiO/CPEهاي آندي براي مقدار چگالي جريان دماغه

NFs/CPE  ميلي آمپر بر سانتيمتر مربع  43/1و  62/1به ترتيب 
دهد تشکيل نانوالياف باعث دست آمده است که نشان ميهب

 طح مؤثر الکترود و افزايش چگالي جريان شده است.افزايش س
 

 EISمطالعه 

توان سرعت انتقال بار و يون در سطح مي EISبه کمک فن 
  به طور معمولالکتروليت را بررسي کرد. -مشترک الکترود

. شودمي يهارا (1)نام نمودار نايکوئيستهدر نموداري ب EISهاي مربوط به داده
. شودبندي مير نايکوئيست به دو بخش تقسيمدامنه فرکانس در نمودا
 اي شکلهاي بالا قرار دارد و بر ناحيه نيم دايرهيک بخش در فرکانس

 هاي پايين قرار گرفته فرکانسنمودار منطبق است و ديگري در 
در طيف امپدانس قطر قسمت  .]27[و بر شيب خط راست انطباق دارد 
 NiO NFs/CPEو  CPEباشد. مي (2)ربانيم دايره برابر با مقاومت انتقال

 ، در پتانسيل مدار باز و با اعمالkHz 21تا  Hz 11/1در گستره فرکانسي 
سه الکترودي مورد مطالعه قرار گرفتند.  سامانه، در يک mV 11موج سينوسي 

 CPEقطر نيم دايره براي  شود،مي ديده 8که در شکل  گونههمان

توان گفت ت. در واقع مياس NiO NFs/CPEتر از بسيار بزرگ
خط راست بوده و مقاومت تقريباً به صورت  NiO NFs/CPEنمودار 

 با مقايسه طيف امپدانس در ادامه،است. انتقال بار آن بسيار ناچيز 
NiO/CPE  باNiO NFs/CPE شد که مقاومت انتقال بار  ديده 

 تر است.از الکترود ديگر کم، NiOدر الکترود واجد نانوالياف 

 
براي اکسايش برخي  NiO NFs/CPEقايسه فعاليت الکتروکاتاليز م

 هاي سوختي الکل مستقيمهاي مهم در پيلاز الکل

براي اکسايش  NiO NFS/CPEفعاليت الکتروکاتاليزي 
 اي در محلول وسيله ولتامتري چرخههب EGمتانول، اتانول و 

 )1( Nyquist plot        )2( Charge transfer resistance (Rct) 
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در محلول  NiO/CPE( ●و )  NiO NFs/CPE(▲و )ب(: )  NiO NFs/CPE(▲و )  CPE(●يکوئيست مربوط به ))الف( نمودارهاي نا ـ 3شکل 
KCl M 3/0  دارايmM 0/3 -4/-7]1[Fe(CN) .)تصوير ضميمه در الف: بزرگنمايي نمودارهاي نايکوئيست مورد نظر( 

 
 گونهسديم هيدروکسيد مورد بررسي قرار گرفت. همان مولار 2/1

فعاليت  CPEمشخص است،  bو  a-الف-7ل که در شک
 دهد. نشان نمي EGي براي الکترواکسايش ستالکتروکاتالي

 NiO NFsوسيله هبهتر ب يهانتيجهبنابراين براي رسيدن به 
 فعاليت الکتروکاتاليزوري خوبي را NiO NFs/CPEاصلاح مي شود. 

 الف،-7در شکل  dو  cبه نمايش گذاشت. با مقايسه  EGبراي اکسايش 
افزايش زياد در چگالي جريان دماغه آندي و به دنبال آن کاهش 
 در چگالي جريان دماغه کاتدي در روبش برگشت پتانسيل 

 ي است.ستيد خاصيت الکتروکاتاليؤم

مکانيسم اکسايش الکل ها در سطح الکترودهاي اصلاح شده 
 :]29[نيکلي به صورت زير است 

(6           )E      Ni OH OH NiOOH H O e    22
 

(5     )     C'        NiOOH EG Ni OH product  
2

 

 را  EGهيدروکسيد در محيط قليايي اکسايش نيکل اکسي 
کند و يون اکسالات ( کاتاليز مي8الکتروني ) 7يک واکنش  با
(-2

4O2C کند:نهايي توليد مي فراورده( را به عنوان 

(8                 )C H O OH C O H O e     2
2 6 2 2 4 210 8 8 

اکسيدها و  مانندهاي بر پايه نيکل ستهمچنين، کاتالي
 هيدروکسيدهاي نيکل در محيط بازي مي توانند اکسايش متانول و اتانول را

هاي الکتروني کاتاليز کرده و به ترتيب يون 4يند ااز طريق يک فر
 :]31[( را توليد کنند 9( و استات )واکنش 7فرمات )واکنش 

(7 )              CH OH OH HCOO H O e     3 25 4 4 

(9    )CH CH OH OH CH COO H O e     3 2 3 25 4 4 

 همچنين، تأثير فن الکتروريسي و تشکيل نانوالياف 
 ب نشان داده شده است. چگالي جريانـ  7در شکل  EGبر اکسايش 

 برابر  NiO NFs/CPEدر  EGدماغه آندي براي اکسايش 
2cm/mA 2/7 ين مقدار براي که ا بوده درحاليNiO/CPE  برابر 
2mA/cm 2/6 دست آمده است. علت اين افزايش در فعاليت هب

ي، افزايش مساحت سطحي است که از تشکيل ستالکتروکاتالي
ي ستج، اثر الکتروکاتاليـ  7شود. در شکل نانوالياف ناشي مي

در يک غلظت  EGالکترود اصلاح شده بر روي متانول، اتانول و 
ها با هم مقايسه شده است. در بين اين سه الکل، لکلمساوي از ا

، چگالي جريان بالاتري را EGالکترود اصلاح شده براي اکسايش 
توان دليل اين امر را به وجود دو گروه گذارد که ميبه نمايش مي

OH  درEG  الکتروني نسبت داد.  7يک واکنش  باو توليد اگزالات
 لاتر براي متانول نسبت به اتانولهمچنين، چگالي جريان کاتاليزي با

و در نتيجه  C-Cپيوند  نبودتر متانول و تواند به اندازه کوچکمي
 شود.نسبت داده  تر سطح الکترودآلوکي کم

 
 بررسي پايداري دراز مدت و فعاليت الکتروکاتاليزور 

NiO NFs/CPE 
که در واقع به جنبه عملي الکترود  هاهترين مطالعيکي از مهم

کند، بررسي پايداري دراز مدت و فعاليت خته شده توجه ميسا
 پايداريها است. به منظور بررسي آن در اکسايش الکل يستکاتالي
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   NiO NFs/CPEاي رخههاي چ(، ولتاموگرامb) mM 0/73  EG( و در حضور aدر غياب ) CPE)الف( پاسخ هاي الکتروشيميايي  ـ 1شکل 
  .EGاز  mM 0/73( در حضور b) NiO NFs/CPE( و a) NiO/CPEاي (. )ب( ولتاموگرام هاي چرخهd) EGاز   mM 0/73( و در حضور cدر غياب )

. EG( cو )( متانول b( اتانول، )aاز ) mM 0/73در حضور  s/mV 10=υمولار با  NaOH 1/0در  NiO NFs/CPEاي هاي چرخه)ج( ولتاموگرام
 ( متانول و b( اتانول، )aاز ) mM 0/73مولار حاوي  NaOH  1/0در محلول  NiO NFs/CPEهاي )د( کرونوآمپروگرام

(c )EG  در پتانسيل اعماليV 1/0 .نسبت به الکترود شاهد 

 
NiO NFs/CPEمولار سود  2/1هاي در محلول ، کرونوآمپروگرام

  ول و اتانول، متانEGهاي يکسان از غلظتدر حضور 
ثانيه با هم مقايسه شد  1111ولت، در مدت زمان  5/1ثابت در پتانسيل 

 توان کاهش سريع در چگالي جريان اوليه را مي د(.-7)شکل 
يند اکسايش الکل اهاي حدواسط توليد شده در طي فرگونهبه توليد 

 نشان داد که اين الکترود اصلاح شده  هانتيجه. نسبت داد
 تري نسبت به دو الکل ديگربيشجريان  چگالي EGدر حضور 

اي نيز اين امر را ولتامتري چرخه يهانتيجهگذارد که به نمايش مي
 کند.تأييد مي

 گيرينتيجه
به روش الکتروريسي  2PVA/Ni(OAc)در اين کار، نانوالياف 

، تشکيل نانوالياف يکنواخت و منظم SEM يتصويرهاتهيه شدند. 
د نانومتري را تأييد کرد. نانوالياف در کوره با قطرهايي در ابعا

هاي عاملي هاي استات و گروهالکتريکي تکليس شدند تا گروه
 پليمري به عنوان قالب براي ساخت نانوالياف، از بين روند. 

اي مشخص شد که ساختار رشته SEM يتصويرهابا استفاده از 
حذف آب از تکليس حفظ شده و قطر نانوالياف به علت  پسالياف 

يابد. کاهش مي nm 111-51هاي پليمري و استات به و گروه
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تکليس، مشخص  از پسو  پيشاز نانوالياف  IRهاي با مقايسه طيف
 از بين رفته  گرماهاي شاخص مربوط به پليمر در اثر که پيک شد

-1شاخص در ناحيه  و پيک
cm 425  بر تشکيل اکسيد فلزي

 داد که ساختار بلوري الياف  نشان XRDکند. الگوي دلالت مي
 NiO NFs/CPEبه صورت مکعبي است. عملکرد الکتروکاتاليزي 

 ، متانول و اتانول به محلول الکتروليتEGبرابر از  با افزودن غلظت
 NiOنشان داد که الکترود  به دست آمده يهانتيجهبررسي شد. 

NFs/CPE کل توانايي خوبي براي الکتروکاتاليز اکسايش هر سه ال

 EGتري براي از خود به نمايش گذاشته و چگالي جريان بيش
، پايداري و فعاليت سرانجامدست آمد. هنسبت به دو الکل ديگر ب

، متانول و EGبراي اکسايش  NiO NFs/CPEي ستالکتروکاتالي
 به طوري کهاتانول به روش کرونوآمپرومتري مورد بررسي قرار گرفت 

 يار خوبي را در اکسايش الکل ها الکترود مورد نظر پايداري بس
 ه داد.يطولاني ارا به نسبتدر مدت زمان 
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