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  دهیچک

یافته بارگذاری شدند. سپس با  اکسید کاهشوش هیدروترمال بر روی بستر گرافنسولفید به رنانوذرات نیکلدر کار پژوهشی حاضر،  

دهی در دمای بالا سنتز شده بودند، مخلوط شدند تا هترو ساختار   کسید که با روش هم رسوبی و حرارت ابت وزنی برابر با نانو ذرات نیکلنس

@rGO3S2Ni-NiO  ساختار هر سه ترکیب    .حاصل شودNiO  ،@rGO3S2Ni    و@rGO3S2Ni-NiO  الگوهای پراش با اشعه    باX  (XRD) 

را نشان داد  NiOو   3S2Niهای پراش مربوط  به هر دو ساختار پیک،  rGO3S2Ni-NiO@ترکیب  XRDمورد مطالعه قرار گرفت. الگوی 

ها نسبت به نیکلعدم جابجایی محسوس پیک. همچنین  کندمیکه حضور هر دو جز را در ساختار کامپوزیت به عنوان اجرای اصلی اثبات  

  های پراش است. در نهایت حضور پیکترکیب حفظ شدهاکسید خالص نشان داد که در کامپوزیت حاصل شبکه بلوری هردو  ولفید و نیکل س

یافته در ساختار و بارگذاری موفق کامپوزیت روی این بستر  هشاکسید کافن درجه نشان دهنده وجود گرا   40و    23بین    2پهن در حوالی  

 کربنی بود.
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Abstract  

     In the present study, Ni2S3 nanoparticles were synthesized and uniformly loaded onto a reduced graphene 

oxide (rGO) substrate via a hydrothermal method. Subsequently, the resulting Ni2S3@rGO composite was mixed 

in an equal weight ratio with nickel oxide nanoparticles prepared by a co-precipitation method followed by high-

temperature calcination, leading to the formation of a NiO-Ni2S3@rGO heterostructure. The crystal structures of 

NiO, Ni2S3 and NiO-Ni2S3@rGO were investigated by X-ray diffraction (XRD) patterns. The XRD pattern of the 

NiO-Ni2S3@rGO composite exhibited diffraction peaks corresponding to both Ni2S3 and NiO, confirming their 

coexistence as the main components of the composite. Moreover, the lack of noticeable peak shifts compared to 

the pure Ni2S3 and NiO samples indicates that the crystal lattices of both components were preserved in the 

composite. Finally, the presence of broad diffraction peaks in the 2θ ranges of approximately 23° and 40° confirms 

the existence of rGO in the structure and the successful loading of the composite onto the carbonaceous substrate. 
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   مقدمه   - 1

3S2Ni  شود.  باشد که اغلب با استفاده از شبکه هگزاگونالی توصیف مییک سولفید فلزی دارای ساختار بلوری رمبوهدرال می

های گوگرد کوئوردینه را دارند و با یون   +3و     +2های نیکل دو عدد اکسایش  باشد و در آن یونمی  3m-Rگروه فضایی آن  

شود و انتقال  دهند. این ساختار بلوری ویژه، منجر به تولید مکان های فعال فراوان میای را تشکیل میشوند و یک آرایش لایهمی

رغم مزایای ذکر  [.  علی1سازد   کند که برای کاربردهای کاتالیستی و الکتروشیمیایی، آن را مناسب میبار کارآمد را تسهیل می

طولانی مدت، تجمع ذرات و رسانایی الکتریکی محدود است.    های شده، این ماده دارای معایبی مانند پایداری ناکافی در آزمایش 

(، اصلاح سطح از طریق دوپه کردن  GOهادی کربنی مانند گرافن اکسید )توان با مخلوط کردن آن با مواد نیمهاین معایب را می

 [.  2،3سایر عناصر و تشکیل ساختارهای ناهمگون با اکسیدهای فلزی بهبود بخشید  

باشد. این ماده از نظر شیمیایی پایدار و سازگار با محیط زیست است.  نیکل اکسید، یک اکسید فلز واسطه با شبکه مکعبی می    

های مختلف نظیر ادغام  شود که با تکنیکبا این حال، رسانایی الکتریکی پایین آن، موجب محدودیت استفاده از این ترکیب می

 [. 4بعدی هادی، می توان خواص آن را بهبود بخشید  با سولفیدهای فلزی، اکسیدهای فلزی و بسترهای دوبعدی و سه

اثرات همزمانیکه سولفیدهای فلزی با اکسیدهای فلزی مخلوط می     افزایی منجر به تقویت خواص کامپوزیت حاصل  شوند، 

باشند، از طرف  شود. از یک طرف، اکسیدهای فلزی پایداری شیمیایی و حرارتی بالایی دارند و دارای خواص ردوکس عالی می می

[.  5،6بخشند  شکاف نواری باریک و رسانایی الکتریکی بالاتر، سنتیک انجام واکنش را بهبود میدیگر، سولفیدهای فلزی به دلیل

شود  ادغام این دو  منجر به فعالیت الکتروشیمیایی بالای این ساختارهای ناهمگون در واکنش های مهم مانند شکافت آب می

دلیل کاهش تجمع ذرات، افزایش  شوند، بهر داده می[. علاوه بر این، زمانیکه این هتروساختارها برروی یک بستر هادی قرا7 

[.  8کند  ها بیشتر بهبود پیدا میتعداد سطوح فعال کاتالیستی در دسترس و بهبود انتقال بار سریع، فعالیت الکتروشیمیایی آن

شود و از این نظر اهمیت دارد که در سال های اخیر، تولید  فرآیند شکافت آب منجر به تولید گازهای اکسیژن و هیدروژن می 

هیدروژن از این طریق به عنوان منبع سوخت پاک و تجدیدپذیر، جهت جایگزینی به جای سوخت های فسیلی مورد توجه قرار  

 [.  9گرفته است  

با توجه به مطالب عنوان شده، در کار پژوهشی حاضر به منظور طراحی یک الکتروکاتالیست کارآمد برای واکنش شکافت آب،      

یک ساختار ناهمگون از نیکل اکسید/نیکل سولفید بارگذاری شده روی بستر گرافن اکسید کاهش یافته سنتز و ساختار بلوری 

 گیرد.   مورد تجزیه و تحلیل قرار می Xآن  از طریق الگوی پراش با اشعه 

 

 ها روش  و  مواد   - 2

(نیترات شش آبه، اوره، پتاسیم کربنات و حلال های مورد نیاز مانند اتانول از شرکت مرک خریداری و بدون خالص  IIنیکل)

سازی بیشتر مورد استفاده قرارگرفت. گرافن اکسید هم از شرکت های تجاری تهیه و بدون تغییر مورد استفاده قرار گرفت.  

ثبت    αK Cuدارای منبع تابش    D8 Advance diffractometerمدل  Bruker AXS توسط دستگاه  Xالگوهای پراش با اشعه  

 ند. شد

 

 rGO/3S2Niسنتز ترکیب  

گرم تیواوره به   184/0شود، سپس  میلی لیتر آب دیونیزه به صورت کامل حل می  20نیکل نیترات شش آبه در    یک گرم  

دقیقه   30اکسید به محلول اضافه شده و به مدت  گرافنگرم    05/0شود. در ادامه  آرامی  به محلول فوق در حال همزدن اضافه می

درجه   160ساعت در دمای    18شود. سپس مخلوط حاصل به اتوکلاو منتقل و به مدت  تحت امواج اولتراسونیک به هم زده می
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شود. در نهایت رسوب حاصل از طریق سانتریفوژ کردن جداسازی و جهت  گراد در داخل کوره الکتریکی حرارت داده میسانتی

 شود. می  حذف ناخالصی یا مواد واکنش نداده، با مخلوط آب و اتانول با نسبت حجمی برابر شسته و سپس خشک
 

 NiOسنتز نانو ذرات  

میلی لیتر    50. به این منظور جهت تهیه  دهی در دمای بالا تهیه شدندل اکسید به روش هم رسوبی و حرارتنانوذرات نیک

میلی لیتر   50ی  گرم نیکل نیترات شش آبه وزن و در آب دیونیزه حل و در بالون ژوژه  727/0مولار،   05/0محلول نیکل نیترات  

پتاسیم آرامی و قطره قطره محلول  به  به محلول فوق در حال همزدن،  اضافه    5/0کربنات  به حجم رسانده شد. سپس  مولار 

شود تا رسوب تشکیل  ساعت در دمای اتاق به هم زده می 3شود. واکنش به مدت  رسانده می 8محلول کنترل و به  pHشود. می

ساعت در دمای    12شود. در مرحله بعدی رسوب تشکیل شده از طریق سانتریفوژکردن جداسازی و جهت خشک شدن به مدت  

بوته چینی شود. در نهایت جهت دستیابی به محصول با خلوص بیشتر، رسوب حاصل به  گراد در آون قرارداده میدرجه سانتی  60

 شود. درجه سانتی گراد حرارت داده می 750ساعت در دمای  8منتقل و به مدت 

 

 rGO3S2Ni-NiO@سنتز نانوکامپوزیت  

با نسبت وزنی برابر    NiOو     rGO/3S2Niشود. به این منظور،  تهیه این هتروساختار از روش هیدروترمال استفاده می  جهت

میلی لیتر آب دیونیزه به آن    25گیرد(. سپس  گرم از هر کدام از مواد مورد استفاده قرار می  05/0شوند )باهم مخلوط می  1:1

شود. مخلوط حاصل به اتوکلاو منتقل و به مدت  ساعت تحت امواج اولتراسونیک به صورت کامل دیسپرس می  2اضافه و به مدت  

شود.  شود. سپس رسوب حاصل از طریق سانتریفوژکردن جداسازی میگراد حرارت داده میدرجه سانتی  170ساعت در دمای    12

شود ودر نهایت  جهت حذف ناخالصی ها، رسوب به دست آمده چندین بار با مخلوط حجمی برابر از آب و اتانول شستشو داده می

آون در دمای   قرار  گراد  درجه سانتی  60به مدت چندین ساعت در  بعدی  برای مراحل  آن  از  استفاده  و  جهت خشک شدن 

 گیرد. می

 

 بحث   - 3

نانوکامپوزیت    1شکل   تهیه  می  rGO3S2Ni-NiO@مراحل  نشان  می  دهد. را  ملاحظه  نانوهمچنانکه  کامپوزیت شود، 

@rGO3S2Ni  بالا به صورت جداگانه رسوبی و کلسینه شدن در دمای  اکسید به روش همنانوذرات نیکل  و    به روش هیدروترمال

یافته، دو جز با نسبت اکسید کاهشگرافن-سولفیداکسید/نیکلحاوی نیکل  ناهمگون  سپس جهت تهیه ساختار  شوند،می  سنتز

ها به عنوان ساختار مواد حاصل جهت استفاده آتی از آن  دهند.یدروترمال باهم ترکیب و واکنش میوزنی برابر تحت شرایط ه

شود که در اینجا به عنوان نمونه الکتروکاتالیست در فرآیندهای مهم مانند شکافت آب با انواع تکنیک های استاندارد بررسی می

 شود. پرداخته می  Xبه مطالعه ساختار بلوری ترکیبات از طریق پراش با اشعه

  های کیالگو پ   شود،می  مشاهده  که. همچناندهدیرا نشان م  rGO3S2Ni@  تینانوکامپوز  XRD  یالگو  aقسمت      2  شکل

با    یستالیدرجه مربوط به پراش از صفحات کر  60/53و    80/50،  30/45،  50/35،  60/31،  50/21برابر با    2  یایدر زوا  زیت

مطابقت    3S2Niکه با کارت استاندارد مربوط به    دهد ی( را نشان م112( و )113(، )202(، )003(، ) 110(، )101)  لریم  یهاسیاند

  دهد یرا نشان نم  2NiSو    NiSممکن مربوط به    هاییو ناخالص  ی اضاف  هایکیپ   ،[. الگو10    ( JCPDS=044-1418دارد )  یخوب

  ی هاکی، پ 3S2Niمربوط به  یها  کیپ  آن است.  علاوه بر یسنتز شده و خلوص بالا  دسولفیکلیبودن ن یو نشان دهنده تک فاز

(  100(  و )002)  یستالیشود که مربوط به پراش از صفحات کر  ی درجه مشاهده م  20/40و    60/23برابر      2  یپهن در حوال

و وجود شبکه [  11 (  JCPDS=041-1487)  دارد  یمطابقت خوب  افتهی کاهش  دیاکسا کارت استاندارد مربوط به گرافنباشد و ب  یم
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معرف    د،یسولف  کلیدهد که در طول سنتز نانو ذرات نیالگو نشان م  ن یمشاهده ا  نی. همچنکندیآن اثبات م   یبرارا    ی هگراگونال

 .شده است دیاکسمنجر به کاهش گرافن واورهیت
 
 

 

 rGO3S2Ni-NiO@: مراحل تهیه ساختار ناهمگون  1شکل 

 

الگو پیککه مشاهده می. همچناندهدرا نشان می  NiO  ذراتنانو  XRDالگوی    bقسمت    2شکل   های تیز و بسیار شود، 

درجه مربوط به پراش از صفحات کریستالی با اندیس های میلر    92/62و    50  32/43،  28/37برابر با    2پرشدت در زوایای  

(111(  ،)200( و  می220(  نشان  را  به  (  مربوط  استاندارد  کارت  با  که  مکعبی  دهد  دارد             NiOشبکه  خوبی  مطابقت 

(JCPDS=47-1049  )12 دهد. [. همچنین عدم وجود پیک های اضافی، بلورینگی بالای ترکیب را نشان می 

نها ناهمگون    XRD  یالگو  ت،یدر  الگو  cقسمت    2در شکل   rGO3S2Ni-NiO@ساختار   ، پراش  ینشان داده شده است. 

مشاهده شده    هایکی.  پ دهدی را نشان م  افتهی کاهش    داکسیو گرافن  دیاکس  کل ین  د،یسولف  کلی ن  یمربوط به ساختارها  هایکیپ 

 لریم  هایس یبا اند یستالیمربوط به پراش از صفحات کر درجه 30/53و  10/50، 50/35، 40/31، 80/20برابر با  2 یایدر زوا

برابر با      2  ی ایدر در زوا  شتریبا شدت ب  زیت  های کیپ   کهیدرحال  باشند، یم   3S2Ni(   300( و )202(، )003(، )110(، )101)

از صفحات کر  50/79و    30/75،  80/62،  20/43،  20/37 پراش  به  مربوط  اند  یستالیدرجه  (،  200(، )111)  لریم  هایسی با 

درجه   40  یو حوال  60/23برابر با    2  یای پراش در در زوا  های کیپ   تیو در نها   باشند ی م  داکسیکلی( ن222( و )311(، )220)

                        در ساختار ناهمگون  دیاکسکلیو ن  دیسولفکلیپراش مربوط به ن  هایکی. نکته مهم آن است که پ باشندیم  rGOمربوط به شبکه  

@rGO3S2Ni-NiO   نسبت به@rGO3S2Ni  وNiO و   دسولفیکلیکه نشان دهنده وجود هر دو ن شوند یخالص چندان جابجا نم

  ی کاربردها  برای  که  است  ها آن  ن یسطح مشترک ب  وجود  تنها   و   ها آن  یو عدم ادغام فازها  تیدر ساختار کامپوز  داکسیکلین

 . باشدیم  دیمف  یستیکاتال
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 rGO3S2Ni-NiO (c.)@( و ساختار ناهمگون b) NiO(، نانوذرات  a)  rGO3S2Ni@نانوکامپوزیت   XRD: الگوهای 2شکل 

 گیری نتیجه  - 4

تحت فشار و   NiOو    rGO3S2Ni@به روش هیدروترمال از مخلوط کردن دو جز    rGO3S2Ni-NiO@ساختار ناهمگون  

. مطالعات نشان داد که هر دو ترکیب  مورد بررسی قرار گرفت  Xپراش با اشعه    الگوی  اختار آن از طریقس   دمای بالا سنتز و

3S2Ni    وNiS  های پراش در  در ساختار کامپوزیت به عنوان اجزای اصلی حضور دارند و عدم جابجایی قابل ملاحظه محل پیک

ساختار کامپوزیت حاصل  ها در  ها نشان دهنده عدم اختلاط دو فاز اکسیدی و سولفیدی و حفظ شبکه آنمقایسه با پیش ماده 

، نشاندن موفق این هتروساختار را بر روی این بستر کربنی نشان    rGOهای پراش مربوط به ساختار  بود. همچنین وجود پیک

تواند نقش عمدهای در افزایش  کند که ترکیب حاصل دارای سطوح مشترک ناهمگون است که میداد. این مطالعات اثبات می

 فعالیت شیمیایی آن ایفا کند.  

 تشکر   و  تقدیر   - 5

 نمایند. نویسندگان از دانشگاه شهید مدنی آذربایجان جهت حمایت این پروژه تشکر و قدردانی می
 

 مراجع  - 6
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