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با تغییر در پارامترهای ساخت و بررسی خواص  Cr2O3/Cهای کامپوزیتی  سنتز میکروکره

 ها الکتروشیمیایی آن

 1، حمید صفرزاده2، بهروز شايق بروجنی1*امیر حسین اسراری

(24/02/1396، تاريخ پذيرش: 72-59، ش.ص 20/10/1394)تاريخ دريافت:  

 

 چکیده
از شد.  تهیهبار  برای اولین ای يک مرحله به صورت با استفاده از روش سولوترمال Cr2O3/Cهای  میکروکرهپژوهش در اين      

 سنتز شده مورد محصولات مشخصه يابیجهت ( (SEM روبشی و میکروسکوپ الکترونی (XRD) آنالیز پراش پرتو ايکس

بن کر ،دهدانجام شد. نتايج نشان می (TGA) آنالیز حرارتیبا استفاده از  کامپوزيتین مقدار کربن در ی. تعقرار گرفتاستفاده 

های  . اندازه بلورکتوان مشاهده نمودمی XRDالگوی در را  Cr2O3 پراش و تنها پیکاست  در کامپوزيت به صورت آمورف

Cr2O3 درصد وزنی  63برابر  کربن درکامپوزيت محتوای .نانومتر محاسبه شد 36هال برابر -با استفاده از روش ويلیامسون

 حدودها در  آن قطر میانگین ده نسبتا صاف وهای تولید ش کره سطح که دهد می نشان SEM حاصل از . تصاويرگرديدمحاسبه 

تواند با تغییر در شرايط واکنش سولوترمال کنترل شود و در  های کربنی می اندازه و مورفولوژی کره باشد. میکرون می 2

 های میکروکره برای KOHمحلول  در الکتروشیمیايی امپدانس آزمون از حاصل نتايج ‬‬‬‬‬‬‬‬‬‬‬.میکرون تغییر کند 5/3تا  7/0محدوده 

Cr2O3/C الکتروشیمیايی  خواص بهبود .دارد ماده اين خازنی خوب رفتار بر دلالتCr2O3/C نانوذرات  به نسبتCr2O3، وجود به 

 .شد داده نسبت کامپوزيت در کربن

 .Cr2O3، سولوترمال، کربن، میکروکره، الکتروشیمیايی‌:كلیدیهای‌‌واژه

‌
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 پیشگفتار

در بین ای  جايگاه ويژه ،صر واسطههای عنااکسیدنانو      

 در الکترودبه عنوان مواد اصلی ساخت محققین 

الکترودهای . [1]اند دست آورده بههای لیتیومی  باتری

اين مواد  دهد که نشان میاين اکسیدها، ساخته شده از 

میلی آمپر  700بیش از الکتروشیمیايیدارای ظرفیت 

 روشیمیايیباشند که حاکی از ظرفیت الکت برگرم می

اما استفاده از اين  ؛[2]باشد بالای اين نانواکسیدها می

اصلی  دلیلمواد مشکلاتی را به همراه داشته است. 

تجاری نشدن الکترودهای ساخته شده با اين نانو 

تغییر حجمی است که در نتیجه تجمع ذرات  اکسیدها،

زمینه با  و به اصطلاح آلیاژی شدن اين ذراتنانومتری 

تغییرات مکرر حجم در طول فرآيند . [3]است لیتیوم

 الکترودو از هم پاشیدگی فرسودگی  سببشارژ و دشارژ، 

 وری و بهره کاهش کارايی اين اتفاق موجب، دوش می

به  [.4]های شارژ و دشارژ خواهد شد سیکلالکترود در 

ارائه  پیشنهادهايی منظور افزايش راندمان الکترود تاکنون

و  K2S، افزودن موادی چون مواردين . يکی از ااست شده 

LOH تر يون لیتیوم به الکترود است که باعث جذب بیش

راه حل ارائه  [.5]شود وری می به الکترود و افزايش بهره

شده تاثیری روی طول عمر الکترود ندارد و تنها راندمان 

که موجب  یراه حل ديگر الکترود را ارتقا داده است.

ختاری و راندمان الکترود     ات ساافزايش همزمان ثب

با کربن و تولید  اکسیدها نانوکامپوزيت کردن  شود،می

 . در میکرو[6و4]استکامپوزيتی در ابعاد میکرون 

توسط کربن نانوذرات اکسیدی کامپوزيت تهیه شده 

. حضور کربن در شوند احاطه و در جای خود ثابت می

به عنوان يک  علاوه بر افزايش رسانايی الکترود، کامپوزيت

و آلیاژی شدن ات ذرنانوعامل باز دارنده برای تجمع 

افزايش ثبات  باعثکربن  نتايج نشان داده است،. باشد می

کاری   یها در طول سیکل اين نانو اکسیدهاساختاری 

 در مهم فاکتورهای از يکیاز طرفی  [.6-3]شده است

 رفتار و ماهیت الکترود، کاری های سیکل نجاما توانايی

 الکترولیت و مشترک الکترود فصل الکتروشیمیايی

SEI) فصل مشترک. باشد می
 وجود به دشارژ اولین در (1

 دايته SEIباشد.  می پلیمری ژل يک همانند و آيد می

برگشت  باعث و به مرور دارد کمی نسبتا الکتريکی

                                                           
1
- Solid Electrolyte Interphase 

علت تهیه کامپوزيت در ابعاد  .شودها می واکنشی ناپذير

 SEI دلیلت الکتروشیمیايی به میکرون افزايش ظرفی

به عنوان مثال در اين مقیاس است. تر کمتشکیل شده 

الکترودهای ساخته شده از ظرفیت 

سیکل کاری  20بعد از   Fe2O3/Cهای نانوکامپوزيت

بر گرم اندازه گیری شده است  میلی آمپر 826ظرفیت 

در حالی الکترود ساخته شده از میکرو کامپوزيت  ،[7]

 889ظرفیتی معادل  ،سیکل کاری 30از  مذکور بعد

 [.3]آمپر بر گرم دارد میلی

میکروکامپوزيت با مورفولوژی  سنتز ترين دلیلمهم

 سطح نسبت ترينکم دلیل به SEIمنطقه  کاهش ،کروی

در صورت تحقق  [.8]استحجم در اين مورفولوژی  به

اين دو موضوع يعنی کامپوزيت شدن نانوذرات اکسیدی 

شکیل مورفولوژی کروی، کامپوزيت مذکور با کربن و ت

های ای به جای الکترود د جايگزين امیدوار کنندهتوان می

لیتیوم ی يون ها در باتری( هیدريد کربن و نیکل)کنونی 

 ‬‬‬‬‬‬‬‬‬‬‬‬‬‬‬‬‬‬‬‬‬‬.[4]دباش

های پیشتاز  فرايند سولوترمال به عنوان يکی از روش

با  ذرات اکسیدیبه منظور تهیه میکرو و نانو 

. در [12-9]شود میاستفاده  مختلف  های مورفولوژی

 pHفرايند سولوترمال با کنترل متغیرهای چون دما و 

 تا به امروز .[9]وان مورفولوژی ماده را تغییر دادت می

 Fe2O3-C [3 ،]NiO-C [13 ،]MnO-C های کامپوزيت

[6 ،]CoO-C [14]،TiO-C [15]  وSnO2/C [16 ] با

 Cr2O3. است لوترمال تهیه شدهسو روشموفقیت توسط 

باشد که  نیز يکی ديگر از اکسیدهای عناصر واسطه می

به خود جلب کرده است. تاکنون  اخیرا توجه محقیقن را

هايی همچون آلیاژسازی  توسط روش Cr2O3-Cکامپوزيت 

 ای مرحله [ و سنتز دو18][، قالب کربن17]مکانیکی

 [19]الکل لفورفوري در شدن کلسینهو Cr2O3  نانوذرات

 قالب کربنهای مذکور به جز  در روش تهیه شده است.

ژی به کروی شباهت داشت، در که تا حدودی مورفولو

ای )آگلومراسیون( مشاهده شد.  مورفولوژی کلوخه ،مابقی

سولوترمال  روش از استفاده با، حاضر در نظر دارد تحقیق

و با ای  به صورت يک مرحلهرا  C/Cr2O3کامپوزيت 

 .تهیه نمايدلوژی کروی مورفو

‌

‌
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 ‬ها مواد و روش
(، CrCl36H2Oدر اين تحقیق کلريد کروم شش آبه )     

و سديم  (C2H5OH)، اتانول(C6H12O6.H2O)گلوکز 

، ساخت شرکت مرک آلمانهمگی  (NaOH) کسیدهیدرو

‌ترين مواد مصرفی می باشد.مهم

 

 C/Cr2O3میکروکره سنتز 

و  pHرهايی همچون دما، به منظور مطالعه اثر متغی      

، محصولاتغلظت کلريد کروم بر مورفولوژی 

 سنتز جهتطراحی شد.  1هايی مطابق جدول  آزمايش

از نمک کلريد کروم به عنوان  C/Cr2O3های  میکروکره

پیش ماده اکسید کروم، گلوکز به عنوان پیش ماده کربن 

 و از اتانول به عنوان حلال استفاده شد.

بدين صورت  C/Cr2O3کرو کامپوزيت روند سنتز می    

( کلريد کروم گرم 2/1مول ) 0075/0ابتدا مقدار  بود که

 40لیتر اتانول اضافه شد و دمای محلول به  میلی 160به 

درجه سانتی گراد رسید. دما باعث انحلال تمامی کلريد 

مول  0088/0شود. در مرحله بعد  کروم در اتانول می

ی آب يونیزه حل و به سی س 2گرم( در  6/1گلوکز )

 9/1محلول در اين مرحله برابر  pHمحلول بالا اضافه شد. 

اتوکلاوی  ظرف تفلونسپس محلول به اندازه گیری شد. 

از جنس فولاد زنگ نزن منتقل و درب اتوکلاو به طور 

. محلول در شدايزوله  با محیط کامل بسته و سیستم

درجه  190ساعت در دمای  25اتوکلاو به مدت 

به آرامی تا دمای اتاق نگهداری و در انتها گراد  انتیس

های سیاه رنگ در  صورت رسوب هب محصولات شد.سرد 

چندين مرتبه با اتانول  محصولات .شدمشاهده  ظرفته 

درجه  50در دمای در انتها  شدند.شستشو و سانتريفیوژ 

 نگهداری خشک کندر  ساعت 10گراد به مدت  سانتی

اثر  دررسی تغییرات کريستالی به منظور بر‬ .شدند

 800دمای  در واکنش سولوترمال ، محصولاتدهی حرارت

گراد  درجه سانتی 10دهی در نرخ گرما درجه سانتی گراد

در  ،در اتمسفر غنی آرگون ساعت 2بر دقیقه به مدت 

  ‬.شدند عملیات حرارتیتیوپی  کوره

که از نوع معادله مشخص است اگر  گونه همان

برای تمامی  Sin‬θبر حسب  β‬Cos‬θبوط به های مر داده

ها در الگوی پراش اشعه ايکس در زوايای مختلف،  پیک

بايد روی يک خط راست واقع شوند که از  ،رسم شود

توان کرنش و از روی عرض از مبدا آن  روی شیب آن می

توان اندازه بلورک را تعیین نمود. چنین خطی به  می

 منظور به همچنین ‬‬‬‬‬است.موسوم  1هال-نمودار ويلیامسون

از دهی،  حرارت طی درتغییرات وزن  ارزيابی و مطالعه

استفاده شد. از اين رو محصولات به  TGA 401دستگاه 

 10 در نرخ گرمادهی دست آمده از فرايند سولوترمال

)جهت  در اتمسفر هوادرجه سانتی گراد بر دقیقه، 

سانتی  800دمای  واکنش کربن با اکسیژن و سوختن( تا

توسط  مورفولوژی محصولات نیز ‬‬‬‬‬‬‬‬‬‬.دهی شدند گراد، حرارت

SEM) میکروسکوپ الکترونی روبشی
-LEO مدل (2

VP435 شد. بررسی‬‬‬‬‬  

تاثیر کامپوزيت کردن نانوذرات  به منظور بررسی

Cr2O3 دو نوع مختلف ،الکتروشیمیايیبر خواص  با کربن 
 ساخته میايیالکتروشی آزمون امپدانسجهت  الکترود

    وزنی درصد 70 حاوی الکترودها اول نوع شد.

درصد وزنی  20)مابقی  Cr2O3/Cآنیل شده  هایمیکرکره

 الکترودها دوم درصد وزنی  پارافین( نوع 10گرافیت و 
 20مابقی ) Cr2O3 ذرات نانو وزنی درصد 70 حاوی

 برای بود. (درصد وزنی  پارافین 10درصد وزنی گرافیت و 
 امپدانس آزمون از الکتروشیمیايی رفتار مطالعه

 استفادهKOH [19 ]مولار  6الکتروشیمیايی در محلول 

 مواد کامل ترشوندگی از اطمینان منظور به .شد
 انجام از قبل ساعت 10 ها الکترود الکترولیت، با الکترودها

 ساخته سلول قرار گرفتند. KOHالکترولیت  در آزمون
 بر اساس دانس الکتروشیمیايیامپ آزمون انجام برای شده

 عنوان به Ag/AgCl شد. ساخته الکترودی سه سیستم
از محصولات  شده ساخته الکترودهای مرجع، الکترود

 به پلاتین واکنش سولوترمال به عنوان الکترود کاری و از
 مطالعه مورد فرکانس. شد استفاده کمکی الکترود عنوان

 بر ولت میلی 10 اسکن سرعت وهرتز 100000 تا 1/0 از
 و گرادسانتی درجه 20 دمای در آزمون .شد انتخاب ثانیه

گالوانواستات مدل -استاتپتانسیو دستگاه از استفاده با

PARSTAT-2273 .انجام شد 

 
 

                                                           
1
 - Williamson-Hall 

2
 - Scanning Electron Microscopy 
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 سی‌اثر‌متغیرهای‌واكنش‌سولوترمالهای‌آماده‌سازی‌شده‌برای‌بررشرایط‌محلول‌-1جدول‌

غلظت کلريد کروم 

(g/L) 

pH  ز محلول( مانh) دما (°C)  کد محلول 

13 2 25 190 A 

13 2 25 210 B 

13 3 25 190 C 

16 2 25 190 D 

 
 

 نتایج و بحث‌‌

بررسی اثر متغیرهای واکنش سولوترمال روی 

 مورفولوژی محصولات

درجه  180در زير دمای محصولی ها نشان داد  بررسی    

دست آمده از  هايج بشود که با نت نمی سنتزسانتی گراد 

های  در ارتباط با ساير میکروکامپوزيت ،قبلی های پژوهش

  [.20مطابقت دارد ]اکسید عناصر واسطه با کربن 

از محصولات به دست آمده در  SEMتصوير  1شکل   

 دهد. گراد را نشان می درجه سانتی 210و  190دو دمای 

رجه د 210به  190از ی واکنش سولوترمال افزايش دما با

 مورفولوژی محصولاتگراد همزمان دو اتفاق در  سانتی

افزايش دما تا حدودی باعث رشد  ،ابتدا. شود مشاهده می

دمای بالا شرايط لازم برای  . دوم،ها شده است میکروکره

ها  میکروکره سطحهای جديد بر  گذاری و رشد کره تههس

 های  تشکیل کره باعثو [ 21]را فراهم نموده است

 

 

 

. به عبارت شده استتر های بزرگ در کنار کره کوچک

 وجود آمده است.  هها ب ديگر يک همپوشانی بین میکروکره

در صورت عدم حضور پیش ماده نمک  شدمشخص 

هیچ محصولی از محلول گلوکز و اتانول تولید  کلريد کروم

برای داشتن مورفولوژی [ نشان داد، 20کیااو ]نمی شود. 

کم و  pHد به نحوی باشد که کروی شرايط واکنش باي

  .باشد 2زير 

را نشان  pH=3در  تهیه شده محصول تصوير 2شکل 

کسید هیدرواضافه کردن  از طريق pHدهد. افزايش  می

که از  گونههمان انجام پذيرفت. واکنش محلولسديم به 

کامپوزيت از حالت مورفولوژی  ،مشخص است 2شکل 

 ‬اند.وی خارج و ذرات به يکديگر چسبیدهکر

 

 

 
C‌210°‌ب(‌،‌C‌190°‌الف(‌از‌محصولات‌به‌دست‌آمده‌از‌واكنش‌سولوترمال‌در‌دمای:‌SEMویر‌اتص‌-‌1شکل
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‬‬‬‬‬‬‬‬ 

 
‌pH=3از‌میکروكامپوزیت‌سنتز‌شده‌در‌‌SEMتصویر‌‌-2شکل‌

 

وابسته  ،واکنش سولوترمال محلول pHتوان گفت  می

OHهای  به غلظت گروه
لول هنگامی که مح. باشد می -

OHهای  تعداد گروه ،قرار دارد=pH 2واکنش در 
متصل  -

Cr، با مرکزيت به کمپلکس
اضافه شدن کم است. با  ،+3

OHهای  ه تعداد گرو سید سديم،هیدروک
متصل به  -

تعداد اتصالات بین  لذاشود،  میتر کمپلکس بیش

بیشتری به  Cr(OH)3ذرات  تر وبیش Cr-OHهای  شبکه

موجب افزايش  pHت ديگر افزايش به عبار آيد. وجود می

پلیمريزاسیون سرعت نسبت به  Cr(OH)3سرعت تشکیل 

 همانندوجود آمده  کسیدهای بههیدرو .شود گلوکز می

تشکیل شده را به يکديگر اتصال  کامپوزيتچسبی 

 ‬‬‬[.20]دهند می

کلريد کروم )پیش ماده نمک  غلظت نشان داد، نتايج

اثر گذار بوده  حصولاتمدر مورفولوژی نیز اکسید کروم( 

شده در  تهیهمحصولات  از SEMتصوير  3 شکل است.

با  .دهد لیتر کلريد کروم را نشان می برگرم  16غلظت 

Crهای  يونافزايش غلظت ، 3توجه به شکل 
باعث  +3

های بزرگتر شده  کوچک بر روی کره های تشکیل کره

[ نشان داد، افزايش غلظت نمک کلريدی 22است. لی ]

هايی با  شود. لذا کره ها می به ته نشینی رجنتسمنجر 

 ود. ش های متفاوت مشاهده می اندازه

 

 

 

 
‌گرم‌در‌لیتر‌كلرید‌كروم‌16محصولات‌سنتز‌شده‌در‌غلظت‌از‌‌SEMتصویر‌‌-‌3شکل
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، SEMهای انجام شده توسط  با توجه به بررسی

سنتز ذراتی با مورفولوژی کروی و اندازه نسبتا يکنواخت 

نشان داده )، Aرايط ذکر شده در محلول با کد تحت ش

. لذا در ادامه به آيد به دست می(  1شده در جدول 

 Aيابی محصولات تهیه شده تحت شرايط کد  مشخصه

اندازه  )الف(-1با توجه به شکل  شود. پرداخته می

 2برابر  ها قطر آنمیانگین ها نسبتا يکنواخت و  کرهمیکرو

ها در تحقیق حاضر  همیکروکر محاسبه شد. اندازهمیکرون 

میکرون( و آلیاژ 5/0[ )18نسبت به روش قالب کربن ]

 تر است.میکرون( بزرگ 1[ )زير 17سازی مکانیکی ]

های قبلی  ها نسبت به پژوهش کرههمچنین سطح میکرو

  .تر است صاف و يکنواخت

سنتز  الگوی پراش اشعه ايکس محصولات 4شکل 

نشان  را ز عملیات حرارتیقبل و بعد ادو حالت در ، شده

 الف( ماهیت آمورف محصولات)-4شکلدهد. در می

که مشابه نتايج  شود می مشخصسولوترمال  واکنش

کامپوزيت ذرات در ارتباط با میکروهای گذشته  پژوهش

-4شکل با توجه به   [.23و 6-3]است اکسیدی با کربن

در اتمسفر آرگون در دمای محصولات حرارت دادن  )ب(

بافت  باعث تبلور قابل توجهی در ،رجه سانتی گرادد 800

در مشخصی  پراش های پیکها شده است.  کريستالی آن

، 463/41°، 584/33°، 181/36°، 484/24°زوايای 
در درجه،  078/65°و  °421/63، °829/54، °199/50

باشد که به ترتیب مربوط به  میمشخص  )ب(-4 شکل

، (116(، )024، )(113(، )104(، )110(، )012صفحات )

)کد  است Cr2O3درال ئشبکه رومبو (300و ) (214)

JCPDS  پیک پراش مشخصی .[24] (38-1479شماره 

 قبل و بعد از عملیات حرارتی در هر دو حالتبرای کربن 

 مشاهده نشد.

. [25و 3]است مشابه نتايج کیاو و هانگ اين نتايج 

 از که کلوئیدی کربنداد،  [ نشان26]و همکاران   لی

 آنیل حین در همواره ،آيد می وجود هب گلوکز تجزيه

 بسیار آنمتبلور کردن  دمای زيرا ؛ماند می باقی آمورف

 درجه 3000 حدود در و گراد سانتی درجه 800از  بالاتر

‬θ ،Sinو همچنین  β با محاسبه ‬‬‬‬‬‬‬‬.باشد می گراد سانتی θ ،

Cos‬ θ  و داشتنλ  و ثابتA يک فرض  معمولا که

 5 کلصورت ش هال به-نمودار ويلیامسون ،شود می

 آيد. دست می به

‌

 
بعد‌از‌عملیات‌و‌ب(‌‌(‌قبل‌از‌عملیات‌حرارتیالفمحصولات‌سنتز‌شده‌تحت‌شرایط‌سولوترمال:‌‌XRDالگوی‌‌-4شکل‌

‌حرارتی
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گراد‌در‌اتمسفر‌‌درجه‌سانتی‌800عملیات‌حرارتی‌شده‌در‌دمای‌‌هال‌مربوط‌به‌محصولات‌-نمودار‌ویلیامسون‌-5شکل‌

‌آرگون

 

جهت تعیین اندازه بلورک و مقدار کرنش با استفاده  

طبق روش  ،1و رابطه  5 کلهال ش-ويلیامسوناز منحنی 

 :شودزير عمل می

y = 0.0138x + 0.00385 

0069.020138.0)1(

36

154.09.0
00385.0

9.0
00385.0)1(












qE

nmD

DD
qE

 

های  با توجه به محاسبات انجام شده اندازه بلورک

 0069/0ر کرنش برابر و مقدا 36±1اکسید کروم برابر 

 محاسبه شد. 

محصولات به دست منحنی تغییرات وزنی  6 شکل

مای هی تا دد را در اثر حرارت آمده از فرايند سولوترمال

شود که  مشاهده می .دهد گراد نشان می درجه سانتی 800

مرحله کاهش وزن در سه مرحله اتفاق افتاده است. 

. استگراد  درجه سانتی 300تا  50در محدوده  نخست

 باشد درصد می 9 حدودوزن از دست رفته در اين مرحله 

ب جذب شده و تواند به دلیل بخار و خارج شدن آ که می

. در مرحله دوم کاهش وزن [6و3]حلال باقیمانده باشد

درجه سانتی گراد  390تا  300شديدی در محدوده 

افتد. مقدار وزن از دست رفته در اين مرحله  اتفاق می

 2 های واکنشمطابق  باشد. دلیل آن درصد می 5/10برابر 

به همراه  کرومبه اکسید  کرومکسید تبديل هیدرو 3و 

آب ملکولی باقیمانده در حین فرآيند  تبخیر و آب

 ‬‬‬‬.[6و3]باشد دهی گلوکز می آب

2Cr(OH)3——> Cr2O3 + 3H2O                          (2)  

C6H12O6 ——> 6C + 6H2O                                (3)  

گراد  درجه سانتی 800تا  390مرحله سوم از محدوده 

موجود در کامپوزيت  ه به اکسیداسیون کربنک است

 TGAکیااو در بررسی منحنی . نسبت داده شد

به اين  CoO/C و Fe2O3-C ،MnO-Cهای  میکروکره

بوط به وزن در مرحله سوم مر کاهشنتیجه رسید که 

کاهش  .[27و 3،6]باشدآمورف می اکسیداسیون کربن

 . باشددرصد می 37وزن در اين مرحله برابر 
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‌C800°از‌دمای‌محیط‌تا‌دمای‌محصولات‌سنتز‌شده‌تحت‌شرایط‌سولوترمال،‌منحنی‌آنالیز‌حرارتی‌‌-6شکل‌‌‌‌‌‌‌

 

نمودار  به کمکمحتوای کربن در کامپوزيت محاسبه 

TGA
روش  .دانجام شو اکسیداسیون کامل کربن  1

از محصولات سنتز  گرم 1که  محاسبه به اين صورت بود

شده از واکنش سولوترمال در کوره با اتمسفر هوا در 

ساعت  2سانتی گراد به مدت  درجه 800دمای 

گیری ها دوباره اندازهدهی شد. سپس وزن نمونه حرارت

شد، با کسر افت وزن ناشی از مرحله اول و دوم آزمون 

TGA (اشی از تبخیر آب و تبديل کاهش وزن ن

هیدرواکسید به اکسید کروم(، مقدار کربن موجود در 

تصوير  7 شکل‬‬‬‬درصد، محاسبه شد.  63کامپوزيت برابر 

SEM های  میکروکرهCr2O3/C  عملیات حرارتی از بعدرا 

ها تغییری  اندازه کره .دهد در اتمسفر آرگون نشان می

تر شده  ی خشنسطح مقدار ،رسدنکرده است. به نظر می

ناشی از خروج بخار آب در حین حرارت تواند میاست که 

 .باشد در کوره دهی

به روش اکسیدی  نانو ذرات ثابت شده است، 

صورت کاملا همگن در زمینه کربن قرار  به سولوترمال

. کیااو نشان داد، در واکنش سولوترمال [28]گیرد می

به صورت درحضور اتانول و گلوکز، نانو ذرات اکسیدی 

همگن در زمینه کربن گنجانده می شوند. دلیل اين اتفاق 

سرعت برابر پلیمرزاسیون گلوکز و تشکیل نانوذرات 

 [.6و3]باشد اکسیدی در حلال اتانول می

                                                           
1 -Thermogravimetric Analysis 

تحت سنتز شده  دلیل کروی شدن میکروکامپوزيت

: کرد بیانتوان بدين صورت  را میشرايط بهینه 

مسیر واکنش به طول  های شیمیايی همیشه در واکنش

کنند که منجر به کاهش انرژی آزاد سمتی حرکت می

. [31-29]شوند و انرژی آزاد حجمی (ΔGگیبس )

از طرفی  .باشد ΔGها بايد تحت سلطه  تشکیل میکروکره

های سطحی خود را با تشکیل مورفولوژی ها تنش مولکول

       ل به حداق ،کروی برای کاهش انرژی آزاد سطح

در حقیقت يک رقابت بین انرژی آزاد سطح  .رسانندمی

(F وانرژی آزاد گیبس در تشکیل شکل نهايی کامپوزيت )

انرژی  ،هنگامی که اندازه ذره کوچک است .وجود دارد

باشد و  می در تعیین شکل ذره آزاد سطح مکانیسم غالب

ترين نسبت به دلیل کم ،با تشکیل مورفولوژی کروی

. [32]رساند حداقل می انرژی خود را به ،سطح به حجم

ها انرژی آزاد سطح سهم  رفته رفته با افزايش اندازه کره

از . گذارد کمتری را در مورفولوژی ماده به اشتراک می

ی يطرفی لازم به توضیح است که با کنترل متغیرها

هر کدام از اين سهم  pH و غلظت پیش ماده ،همانند دما

 ‬‬‬‬‬د.داتوان تغییر  را می Fو  ΔGدو عامل يعنی 

اثر کامپوزيت شدن نانوذرات اکسید  بررسی منظور به

از  الکتروشیمايی امپدانس سنجی طیف آزمونکروم با 

 انجام KOHمولار  6الکترولیت  در فرکانسی پاسخ لحاظ

الکترودهای  برای نايکوئیست منحنی 8شکل  .شد

http://www.google.com/url?sa=t&rct=j&q=tga%20in%20materials%20what%3F&source=web&cd=1&cad=rja&ved=0CCoQFjAA&url=http%3A%2F%2Fen.wikipedia.org%2Fwiki%2FThermogravimetric_analysis&ei=TK6hUcLQNoKThgfL4oHQDQ&usg=AFQjCNHA6vOJzBnJ0NFLmjJDrBEmSzDStw&bvm=bv.47008514,d.d2k
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Cr2O3/C  وCr2O3   را در الکترولیتKOH هدد نشان می .

 الکتروشیمی زمینه بزرگی در هدف فرکانسی پاسخ بهبود

 يک معادل سری مقاومت .رود می شمار به جامد حالت

 قدرت و پاسخ فرکانسی که باشدمی کلیدی فاکتور

 سری مقاومت .دهدمی قرار تاثیر تحت را ها ابرخازن

 الکترود، مواد بار از انتقال مقاومت با توانمی را معادل

 يونی رسانايی و کترودال مواد الکترونیکی مقاومت

 الکترودها با فرکانسی پاسخ لذا .نمود تعیین الکترولیت

 محدوده در الکتروشیمیايی امپدانس آزمون از استفاده

 به توجه با .شد بررسی هرتز، 100000 تا 1 فرکانس

   مشخص حقیقی محور در کوچک يک کمان 8 شکل

الکترود  متخلخل ماهیت دهنده نشان که باشدمی

Cr2O3/C است  شده اشباع الکترولیت هایيون با که

شکل  در پیکان ثابت )علامت شیب با افزايش [.33]

 که دهد می نشان موهومی، در بخش امپدانس ؟؟؟؟؟( در

 های ويژگی Cr2O3/Cالکترود  پايین های فرکانس در

 های نشواک توسط که گذارد می نمايش به را خازنی

 اداره مختلف اسیوناکسید های حالت بین کروم فاراديک

کمان گزارش کردند [ 34]و ژاو  [19] اولا [.33]شود  می

 و بار انتقال مقاومت نشانه حقیقی محور در ايجاد شده

 به خازنی رفتار نشانه موهومی بخش در مستقیم خط

باشد و صورت وجود کربن در کامپوزيت اين الکترود می

 شده تهگف مطالب به توجه با رفتار آشکارتر خواهد شد.

 شده ساخته آندهای به مشابه خواصی Cr2O3/Cالکترود 

دارد  گذشته هایپژوهش در اکسیدی ديگر عناصر از

 [.35و34]

از  شده ساخته الکترودهای برای بد منحنی 9شکل  

Cr2O3  وCr2O3/C  الکترولیترا در KOH دهد.  نشان می

 بزرگ فرج و خلل و منافذ که زمانی کلی قاعده يک در

 فعال سطحدر بالا های فرکانس در تر راحت ها يون Tباشد

 منافذکه  زمانی؛ اما کنند می نفوذ الکترود مواد داخل

 به قادر ها يون پايین های فرکانس در تنها ،باشد کوچک

 الکترود دو مقايسه و 9شکل  به توجه باد. بوخواهند  نفوذ

های  میکروکره حاوی الکترود که شود می مشخص

Cr2O3/C جای جهت خوب فرکانس محدوده يک دارای 

 اين .است خود در الکترولیت هایيون حداکثر دادن

 [. علاوه33و19]باشدمی ال ايده خازن يک نشانه ها ويژگی

 که يابدمی کاهش فرکانس افزايش با فاز درجه اين بر

 با افزايش فرکانس الکترودها خواص خازنی کاهش نشانه

حاوی  الکترود نیخاز خواص بهبود کل ر. دباشد یم

Cr2O3/C  ذرات  نانو کردن کامپوزيت بهCr2O3 با کربن و 

 عملیات اثر در ها کره سطح اثر در شده ايجاد منافذ

 بودن کرویاز طرفی  .شد داده نسبت حرارتی

 حداقل بهرا  SEIمنطقه  تشکیل میکروکامپوزيت،

 اثر در که الکتريکی هدايت همچنین کربن .دانرس می

 افزايش است، کرده پیدا کاهش SEI منطقه تشکیل

که در بهبود خواص الکتروشیمايی بسیار  دهد می

حاوی  الکترود فرکانسی پاسختاثیرگذار است. 

 برای کنندهای امیدوار رفتار يک Cr2O3/Cهای  میکروکره

 .داد نشان مواد اين از ها ابرخازن تهیه

 نتیجه گیری
با  Cr2O3/C های کامپوزيتی در اين تحقیق میکروکره     

دست  هاستفاده از روش سولوترمال تهیه شد و نتايج زير ب

 ‬‬‬:آمد

 های ذرات توان پیک می ايکس از آنالیز پراش پرتو-1

Cr2O3 همچنین کربن در  .را به خوبی مشاهده کرد

آمورف  قبل و بعد از عملیات حرارتی،کامپوزيت میکرو

 ‬‬‬‬‬‬‬‬‬باشد. می

ون کامل کربن، محتوای و اکسیداسی TGAاز منحنی  -2

درصد وزنی  63برابر کامپوزيت کربن موجود در 

 ‬‬‬‬.محاسبه شد

کروی بودن  ،تصوير میکروسکوپ الکترونی روبشیاز  -3

 ‬‬‬. شدکامپوزيت تايید میکروصاف سطح و  مورفولوژی

گراد به بالا،  شرايط  درجه سانتی 190با افزايش دما از  -4

ای جديد فراهم ه برای تشکیل هسته و رشد میکروکره

 ‬‬‬‬‬‬‬گردد. های متفاوت ايجاد می اما ذرات با اندازه شود؛ می

 های يون افزايش غلظت باعث ،محلول pHافزايش  -5

OH
 غلظت شده و به طبع آن موجب افزايش -

Cr(OH)3 ذرات و  شود میCr(OH)3  همانند چسبی
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را به يکديگر اتصال ی در حال رشد ها میکروکره

ی به سمت آگلومره شدن پیش و مورفولوژ دهند می

 ‬‬‬.رود می

حاوی  الکترود از الکتروشیمیايی امپدانس آزمون ايجنت

Cr2O3/C مولار  6 محلول درKOH داد، پاسخ نشان 

  ها فرکانسی ابرخازن پاسخ مشابه الکترود اين فرکانسی

 باشد.می

 

 

 

 
‌در‌اتمسفر‌آرگون‌C‌800°‌در‌دمای‌ارتی‌شدهعملیات‌حر‌‌Cr2O3/Cكامپوزیتی‌هایمیکروكرهاز‌‌SEMتصویر‌‌-‌7شکل

 

  

 

 
‌.‌KOHمولار‌6الکترولیت‌ در ولت 3 پتانسیل در‌Cr2O3و‌‌Cr2O3/Cالکترودهای‌ برای نایکوئیست منحنی -8شکل‌
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‌‌KOHمولار‌‌6الکترولیتدر‌‌Cr2O3/Cو‌‌Cr2O3از‌ شده ساخته الکترودهای برای بد منحنی‌-9شکل‌

‌
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