
  

 

  و گرافن كاهش يافته توسط امواج مايكروويو به عنوان  MoS2   هايسنتز هيبريد نانوگل
  در واكنش گاز هيدروژن  ثرؤكاتاليست م

   2رضيه؛ موهبت،  2ميلاد، طاهري ؛ 1يار ، سهيل االله
   ه دامغان، دامغان دانشگا، فيزيك گروه 1

  يزد گروه شيمي، دانشگاه آزاد اسلامي واحد يزد،  2
  چكيده

سازگار با   HERسنتز شده است به عنوان يك كاتاليست  (RGO)بر روي گرافن كاهش يافته  NFs  ( MoS2هاي(دراين مقاله، يك ساختار هيبريد از نانو گل
طريق  معرض ديد از هاي درنانومتر و  فراواني از لبه 190با قطري حدود   MoS2هاي كوچك باشد. نانوگلمحيط ، كه يك روش كارآمد براي توليد انبوه نيز مي

برروي   MoS2هاي دهد نانوگلشود. نتايج نشان ميمايكروويو سنتز شده ،حمايت مي كه توسط  روش RGO روش هيدروترمال تهيه شده است و متعاقبا روي 
GO   هاي الكتروشيميايي ي ساختار اصلي به طور كامل حفظ شده است. تستهاي برجستهيافته و ويژگيكه  به خوبي كاهش يافته است به طور يكنواخت توزيع

ولتي به ميلي 170كم    چرخه) و يك اضافه ولتاژ 10ولت بر دهه(ميلي 80را  با شيب تافل  HERدهد كه ساختار هيبريدي تهيه شده، فعاليت بسيارعالي از نشان مي
  نمايش گذاشته است.
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Abstract  
 

       In this paper, a hybrid material of MoS2 nanoflowers (NFs) on reduced graphene oxide (RGO) was 
synthesized as a HER catalyst via an environmentally friendly, efficient approach that is also suitable for mass 
production. Small-sized MoS2 NFs with a diameter of ca. 190 nm and an abundance of exposed edges were 
prepared by a hydrothermal method and were subsequently supported on RGO by microwave assisted synthesis. 
The results show that MoS2 NFs were distributed uniformly on theremarkably reduced GO and preserved the 
outstanding original structural features perfectly. Electrochemical tests show that the as-prepared hybrid 
material exhibited excellent HER activity, with a small Tafel slope of 80 mV/decade and a low overpotential of 
170 Mv. 
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   قدمهم
ترين عنصر موجود در طبيعت است و به دليل هيدروژن فراوان
هايي چون تجديدپذيري، قابليت ذخيره شدن، امكان  داشتن ويژگي

حمل ونقل و نيز غيرآلاينده بودن، جايگزين مناسبي براي 
باشند،  پذير و مخرب زيست محيط مي هاي فسيلي كه زوال سوخت

هاي سوختي كه بخش  شود. كاربرد هيدروژن در پيل محسوب مي

اي از تحقيقات الكتروشيميايي را به خود معطوف داشته،  عمده
باشد. هيدروژن موجود در طبيعت به فرم  بسيار حائز اهميت مي

هاي مختلف گاز هيدروژن  تركيبي است و بايد با استفاده از روش
ها براي انجام  آزادسازي گردد. در حال حاضر از بهترين كاتاليست

، پلاتين و يا آلياژهايي از (HER)واكنش آزادسازي گاز هيدروژن
باشد، ولي اغلب محدوديت در فراهم ساختن پلاتين (از  پلاتين مي

هايي در كاربرد آن ايجاد  جمله گرانقيمت بودن آن)، محدوديت
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ها و  ي الكتروكاتاليست كند. بنابراين تحقيقات وسيعي به توسعه مي
ختصاص داده افزايش فعاليت آنها و كاهش مقدار مصرفي پلاتين، ا

  .] 1[شده است
به روش ساده و ارزان  MoS2/RGO هاي هيبريددر اين مقاله 

 فعاليت اند و با تهيه الكترود از آنسنتز شده مايكروويو
از خود نشان  HER لكتروكاتاليستي خوبي را براي انجام فرآيندا

الكترودهاي ساخته شده پايداري نسبتاً خوبي در زمان . دادند
  . .دماي اتاق از خود نشان دادنددر كاركرد طولاني مدت 

  فعاليت تجربي

  )RGO(فرآيند آماده سازي اكسيد گرافن كاهش يافته
 تهيه شد شدهاصلاح ابتدا از پودر گرافيت، گرافن به روش هامر

)GO(.  
 MoS2(سولفيد موليبدن هاينانوگل سازيفرآيند آماده

NFs(  
شد  شده، افزوده آب يونزداييليتر ميلي 100يك بالن سه دهانه،  در

گرما، همراه با همزن  كننده و با يك سامانه گرمكن مجهز به تنظيم
 10گرما داده شد. سپس  گراد به مدت ده دقيقهدرجه سانتي 70تا 

پس از انحلال  آن افزوده و گرم) سديم موليبدات به4/2مول ( ميلي
سديم سولفيد حل شده در آب  گرم) 4/3( مولميلي 20كامل، 

شده و واكنش به مدت سه ساعت ادامه  يونزدايي شده افزوده
گراد سرد و با درجه سانتي 65دماي يافت. مخلوط واكنش تا

در (PH  كنترل شد حلولم استفاده از كلريدريك اسيد اسيديته
 خنك، تا دماي محيط واكنشسپس مخلوط  ،)5/7ا ت 6گستره 
و  يونزدايي آببا  وژيفيشده توسط سانتر آوري جمع يپودرها
  .شد گراد خشكدرجه سانتي 45و در دماي  شده شسته اتانول

 هاي سولفيد موليبدن وهيبرد نانوگل سازيفرآيند آماده
  )MoS2 NFs/RGO( اكسيد گرافن كاهش يافته

گرم پودر  02/0دهد. مقدار فرآيند انجام واكنش را نشان مي 1شكل
 70نانوگل سولفيد موليبدن در گرم پودر  03/0اكسيد گرافن و 

دقيقه  90به مدت  (عامل كاهشي) ليتر اتيلن گيليكولميلي
اي به صورت قطره NaOHمولار  1سونيكيت شد. سپس محلول 

در معرض  نهايي محلول رسيد. =PH 12 به محلولاضافه شد تا 

 ثانيه 30 يپرتوده  وات، با زمان 900با توان  ويكروويما يپرتوها
 .قرار گرفت

هاي سولفيد موليبدن و اكسيد گرافن          فرآيند تشكيل هيبرد نانوگل:  1شكل 
  )MoS2 NFs/RGOكاهش يافته (

در دماي محيط خنك، فيلتر و رسوب  تا واكنش محلول سپس
  .شدگراد خشك درجه سانتي 60دماي 

  نتايج و بحث
  هاي ساختاري ويژگي

خالص  MoS2 هايمورفولوژي و جزييات اندازه نانوگل 2شكل   
تهيه  MoS2/RGOهيدروترمال، هيبريد  روش توسط شده تهيه

-دهد. همانظور كه مشاهده ميشده به روش مايكروويو نشان مي

روي هم تجمع كرده و ساختار گل شكل   MOS2هاي شود ورقه
تشكيل شده اند؛ كه طبق تصوير فاصله ي لايه نانومتر  190با اندازه 

نانومتر است.  04/7نانومتر و ضخامت هر لايه (گلبرگ)  63/0ها 
ها باعث شكستن شدن لايه ها در انرژيهاي فاصله كم و نازكي لايه

پايين و تشكيل ساختار گل شكل جديد و مستقل از ساختار اول 
اكندگي خوبي از . بنابراين براي ساختار هيبريدي پر]2[شودمي

عنوان يك پايه محكم بدست به RGOبر روي  MoS2هاي نانوگل
بسيار  RGOآمد. علاوه بر اين توزيع سايز نانوگل ها بر روي 

دهد امواج مايكروويو تاثيري بر اندازه يكنواخت است و نشان مي
در حضور  RGOبه  GOنانوگل ها نداشته و فقط باعث تبديل 

   ت.كه در آناليزهاي بعدي مشهود اس تشده اس اتيلن گيليكول
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هاي خالص. ب)جزييات لايه MoS2: الف) نانوگلهاي TEMتصاوير :  2شكل

MoS2  خالص. ج و د) هيبريدMoS2/RGO 

و هيبريد  خالص MoS2ي هانمونه XRDالگوي  3شكل
MoS2/RGO هاي تمام قله دهد.را نشان ميMoS2  با فاز خالص

. است (JCPDS 37–14920) با كارتبلوري هگزاگونال مطابق 
 هاي) نانوگل103) و (100، ()002ي (هامتناظر با صفحه يهاقله

MoS2 قابل نكته نند. كمشخص ميرا  هاويژگي انباشتگي لايه
در الگوي  هاي مربوط به اين صفحاتقله كاهش شديدتوجه، 
XRD مربوط به هيبريد MoS2/RGO اين تغيير به دليل است .

هاي در حضور لايه MoS2هاي مجاور انباشتگي بين لايهتوقف 
   .]3[ي اتفاق افتاده استگرافن

  
  MoS2/RGOهيبريد و خالص  MoS2هاي براي نمونه XRD: نتايج  3شكل

 ها به سمت چپ جايي قلههمچنين در الگوي ساختار هيبريد جابه
 هايو گروه MoS2ش بين نبه واك تواندميمي شود،كه  ديدهنيز 

  گرافن نسبت داده شود.  روي عاملي حاوي اكسيژن

  MoS2/RGOخالص و هيبريد  MoS2هاي براي نمونه رامان: نتايج  4شكل
  

 و كاهش مي يابد  RGOبه  GO؛ مايكروويودر طول فرايند 
 MoS2 هاي)(لايههايبين نانوبرگ دربعضي از پيوندهاي اكسيژني 

 رود نانوهيبريدهايبنابراين انتظار مياند. گنجانده شده
MoS2/RGO الكترون موثر متعلق به خواص گرافن  داراي ترابرد

هاي لايه لايه ي هاي مهم نانوگلفوتوالكتريك از نقش خاصيتو 
MoS2  د.نباش   

به   MoS2/RGOخالص و تركيب   GO، MoS2كه  4در شكل
ي هاي مشخهاند؛ قلهسنجي رامان مشخصه يابي شدهي طيفوسيله

MoS2  الف -4همانطور كه در شكل  اند.و گرافن معلوم شده
دو قله رامان غالب   MoS2/RGOو هم  GOاست، هم  مشخص

-دهند كه به خوبي با باندنمايش مي cm-1 1578 و cm-11349در 

 ID/IG هايشدت گرافن تطبيق دارند. مقدار نسبت Gو  Dهاي 
بسيار كوچكتر ازهمين نسبت براي  MoS2/RGOبراي هيبريد 

GO  است، كه نشان از ترميم شدن قسمت اندكي از پيوستگي
- 4ريداسيون دارد. طيف رامان شكل طول فرآيند هيب در πنامنظم  

 ، برايcm-1  450تا  cm-1   350 ي پر اطلاعاتدر محدوده ب
  .]4[شودمربوط مي  MoS2ي هاي مشخصهقله
به   cm-1 6/403و  7/376خالص در  MoS2ي غالب دو قله   

E1ترتيب با 
2g  وA1

g  مدهاي ارتعاشي ،MoS2  مربوط هگزاگونال
         .]4-5 [شوندمي
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A1ي رامان ظاهرا، قله      
g  از هيبريدMoS2/RGO   درمقايسه

كنش ميان موليبدم  و گرافن يابد كه يك برهمكاهش مي  MoS2با 
 MoS2هاي توجهي از تجمع لايهتواند به طور قابل كه مي

هاي . به عبارت ديگر  نانوورق]6[دهدجلوگيري كند را نشان مي
MoS2 هاي يا چندلايه دربين لايه با لبه منقطع  به صورت تك لايه

 TEMكه به خوبي با نتايج حاصل از  اندگرافن تشكيل شده
  مطابقت دارد. 2درشكل

  هيدروژنبررسي فرآيند كاتاليزوري آزادسازي   
 هيبريد براي HERهاي فوتوكاتاليستي فعاليت 4در شكل  

MoS2/RGo اند.هاي قطبش مورد بررسي قرار گرفتهتوسط منحني                
كاتاليزور يك  نشان داده شده است،  كه در شكلطور همان

براي مقايسه نيز گنجانده شده است. كاتاليزور   Pt/Cي همبسته
Pt/C   عملكرد كاتاليستيHER نزديك به در يك اضافه ولتاژ 

  دهد. ميصفر از خود نشان 
  در فرآيند كاتاليزوريهاي قطبش : منحني4شكل               

 170آماده شده، اضافه ولتاژ كمي در حدود   MoS2/RGOهيبريد 
به  RGOيا    MoS2، تردهد. دريك مقايسه دقيقولت ميميلي

  گذارند.كمي از خود به نمايش مي HERعاليت فتنهايي 
ي تافل متناسب شده با معادله قسمت خطي منحني تافل  5در شكل

شيب تافل  bشدت جريان،  j(كه درآن  (η = blg j + a)است 
و  MoS2/RGOهيبريد  ،MoS2بازده شيب تافل براي  .]7[است
Pt/C   ولت بر دهه(ده چرخه) ميميلي 36و  80، 101به ترتيب-

 هاي توليد شده، بعد از يك چرخه حبابباشد. براي توضيح بيشتر

 MoS2/RGOتوسط  انجام واكنش آزادسازي گاز هيدروژندر 
اند بزرگتر توليد شده  MoS2نسبت به آنهايي كه به وسيله ي 

در واكنش آزادسازي  MoS2 كاتاليزوري عملكرد بنابراينهستند. 
 كروويويبه كمك ما(كه  RGO طور موثري ازطريق به  هيدروژن

  بهبود يافته است. اند)هيبريد شده

  
  در فرآيند كاتاليزوريهاي تافل منحني 5شكل

   نتيجه گيري
روش مايكروويو روشي موثر براي سنتز ساختار هيبريدي     

MoS2/RGO  است. فرآيند الكتروكاتاليستيMOS2  توسط
RGO   براي آزادسازي هيدروژن بهبود يافته  و جايگزين مناسبي

   قيمت پلاتين است.براي فلز گران
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