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 التركيبية اخواصه ودراسةالنانوية تحضير رقائق الكرافين 
 

 مصطفى عبد الكريم جهاد, *الساعديم ـتغريد مسل
 العراق بغداد, ,جامعة بغداد, إبن الهيثم - كلية التربية للعلوم الصرفة قسم الفيزياء,

 

  الخلاصة
.  (Hummer’s Methodبطريقة هامر )ن المحضر أوكسيد الكرافيإختزال الكرافين من ضرت رقائق ح  
 الزاوية و( 001) بارزة عند السطح يتميز بقمة  نوجد أن أوكسيد الكرافي  حيود الأشعة السينية فحص ومن

˚2ϴ=11.85  بمسافة بينيةو (7.4 Å d001= و )( بقمة عريضة عند الزاوية002ظهر عند السطح )  الكرافين 
2ϴ=25.72˚ وبمسافة بينية( d002=3.4 Åو بثابت شبيكة ) (a=2.47 Å. )  الحجم الحبيبي  اتحسابأثبتت

( Williamson – Hallهول ) –وليامسون و ( Debye – Schererشيرر ) –بإستعمال معادلة ديباي 
تم حساب   .الكرافينالطبيعة النانوية لرقائق الحجم الحبيبي  قياس وجهاز المجهر الالكتروني الماسحوفحص 

المجهر الالكتروني كما أظهرت صور) . m2/g 270المساحة السطحية للرقائق النانوية وكانت بحدود 
( ان المسحوق النانوي لأوكسيد الكرافين بشكل تكتل زغبي وبشكل رقائق أو صفائح نانوية بالنسبة الماسح

 للكرافين.
 

Preparation of Graphene Flakes and Studying Its Structural Properties 
 

Tagreed M. Al-Saadi*, Mustafa A.K. Jihad 
Department of Physics, College of Education for Pure Science Ibn-Al-Haithm , University of Baghdad , 

Baghdad, Iraq 

Abstract  

The grapheme Flakes were prepared by reduction graphite oxide which was 

prepared by Hummer’s method. X-ray diffraction (XRD) pattern showed that the 

graphene oxide have a sharp peak at (001) with d-spacing d001= 7.4Å at angle 
2ϴ=11.85˚and graphene has broad peak at (002) with d-spacing d002=3.4Å at angle 

2ϴ= 25.72˚ with lattice constant (a=2.47 Å). The particle size was calculated by 

using equation Debye - Scherer and Williamson - Hall equations, Scanning electron 

microscopy examination and particle size analyzer proved that the graphene Flakes 

were in nano size. Also the surface area of nanoparticles showed a value  270 m2/g . 

The micrographs of (scanning electron microscopy) showed that graphene oxide has 

a fluffy aggregation and the form of graphene as a flakes or nano-sheets. 
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 المقدمة 1-
قام عالمان  2004في عام  .[1]المادة الأكثر شفافية والأصلد والأنحف والأخف والأكثر توصيلا للكهرباء في العالم هوالكرافين 

)الكرافيت و الألماس والفولرين و الأنابيب   (Allotropic)  الكرافين, وهو أحد صور الكاربون ستخلاصإبالعمل على روسيان 
حيث تمكنا في نهاية سلسلة من التجارب من إستخلاص رقائق الكرافين بِسماكة تعادل قطر ذرة  لمتآصلةا الكاربونية ورقائق الكرافين (

أقلام الرصاص, وبالرغم من أنه إحد صور مادة الكرافيت المعروفة في واحدة , وذلك عن طريق إستخدام شريط لاصق عادي بتقشير 
, وهذه البنية السداسية  1-كما موضح في الشكل و الكربون, لكنه ذو بنية بلورية سداسية ثنائية الأبعاد وكأنه شريحة من خلية نحل

 . [2]نتمنح الكرافين خواص فريدة تميزه عن غيره من صور الكربو 
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هذا إذا بنفس السمك )مرة من الفولاذ  300بسمك ذرة واحدة أقوى  بـ  هتجعل شريحة رقيقة منتمتلك مادة الكرافين بنية هيكلية قوية  
, مما 2009, وهذا ما أظهرته احدى الاختبارات التي أجريت في عام (افترضنا نظرياً أنه يمكن أن يصبح الحديد بنفس هذا السمك

الى ذلك فهو موصل ممتاز للكهرباء أفضل بكثير  بالإضافة .[1]نالآلتصنيف الكرافين على أنه أحد أقوى المواد المعروفة حتى  دعا
 . ]3, 4[ الضوئيةمن النحاس, وتكاد مادة الكرافين أن تكون شفافة تماماً وهذا يتيح استخدامه في صناعة شاشات اللمس والخلايا 

 
 يوضح مادة الكرافين ثنائية الأبعاد .  -1الشكل 

 

نهاية  فيحيث تمكنا  مختبرياً لهذه المادة  لتحضيرهم كل من أندري جيم وكونستانتين نوفوسيلوف جائزة نوبل  نال 2010في عام 
 خواص ميكانيكية فريدة من نوعها و متلاكهلإونظراً ,  سلسلة من التجارب من إستخلاص رقاقة من الكاربون  بسماكة تعادل ذرة واحدة

مساحة  يمتلك  . حيث [7-5]تعددة اصه الفريدة من نوعها وتطبيقاته المو في محل الاهتمام العلمي نظراً لخ  الكرافينأصبح قد 
تسخدم كحشوة مادة مثالية  منهسطحية عالية ومدى واسع من الخواص الميكانيكية والكهربائية والحرارية والبصرية المميزة مما يجعل 

تحضير رقائق الكرافين النانوية بطريقة هامر عن طريق  الى هذا البحث يهدف . [8]نوية المواد المتراكبة النامن  كثير عملية في
 . ه التركيبيةواصخ بعض أختزال أوكسيد الكرافين ودراسة

 الجزء العملي  -2
  المواد المستعملة2.1 

المهندسون  وفنيو المختبرات وتعد طريقة موثوقة يستخدمها  (s Method′Hummer) هامربطريقة  نأوكسيد الكرافيح ضر 
من خلال اضافة  ئي لانتاج أوكسيد الكرافينتفاعل كيمياتم التحضير بوساطة   [9].العلمية لانتاج كميات كبيرة من اوكسيد الكرافين

من شركة (  NaNO 3%99.5 ,) و نترات الصوديوم ( Aldrich–Sigma( من شركة)2KMnO %99 ,) برمنكنات البوتاسيوم
(Aldrich -Sigma( و مسحوق قضبان الكرافيت )Graphite rod , 99.995% ( من شركة )Aldrich–Sigma )  الى حامض

( من شركة 2O2H %32,) بيروكسيد الهيدروجين  ضافةإ تم التفاعل (وبنهايةChemie LOBAمن شركة) (4SO2H,%98الكبريتيك)
(Aldrich -Sigma, ) إباختزال الاوكسيد للحصول على الكرافين  ذلك تم  بعد( ستخدام هايدرازين هايدريتO , 99%2.H4H2N  )

(  OH ,99.8%3CH( والمواد المستخدمة لغسل المسحوق والرقائق النانوية هي الماء المقطر و كحول الميثانول )Merckمن شركة )
 .(   , HCl%37.5( وحامض الهيدروكلوريك ) Flukaمن شركة )

 النانويتحضير أوكسيد الكرافين  2.2
( 1000ml( الى البيكر)H2SO4( حامض الكبريتيك المركز )23mlضافة )إتم  بعد طحن قضبان الكرافيت الى مسحوق ,

 ( من نترات0.5gضافة )إ( يتبعه 10minلمدة ) ء( من مسحوق الكرافيت ببط1gضافة )إتم  الموضوع في الحمام الثلجي  وبعد ذلك
شديد بعدها  ء( ببطKMnO2( من برمنكنات البوتاسيوم )3gضافة )إ( تم 1h) مضي ( , بعد15min( لمدة )NaNO3الصوديوم )

. (C˚35( لضمان تجانس المزيج وتثبيت المحرك المغناطيسي على درجة حرارة )24hترك المزيج على المحرك المغناطيسي لمدة )
بعد ذلك ,  لتجانس المزيج (1hيج ويترك على المحرك المغناطيسي لمدة )( من الماء المقطر الى المز 500mlضافة )إبعد ذلك تم 

( 30minالمزيج لمدة )ترك و  لتخلص من بقايا برمكنات البوتاسيوم   %32 بتركيز H2O2( من بيروكسيد الهيدروجين 5ml) إضيف 
و بالماء المقطر ويجفف    (HCl (11.25) +H2O(88.75)) تقريباً  %5بحامض الهيدروكلوريك بتركيز ليبرد , ثم غسل الناتج 

 ( للحصول على اوكسيد الكرافين.4h( ولمدة ) ˚C 70-80الناتج بالفرن بدرجة حرارة )
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 النانويختزال أوكسيد الكرافين إ 2.2
ضيف ( و 500mlبيكر ) وضع في و ( من مسحوق الاوكسيد g 0.9أخذ )بختزال اوكسيد الكرافين إتم  ( من الماء 450mlاليه ) ا 

 ultra) جهاز الموجات فوق الصوتية فيهذا المزيج  تم وضعكون عالق غير متجانس من أوكسيد الكرافين والماء و تالمقطر , ف
sonic )  هالي إضيفصبح محلول رائق بدون عوالق ثم أالى أن  بقي و (9ml( من هايدرازين هايدريت )N2H4.H2O و ) بعد ذلك تم
( ,وسخن 500ml)لضمان عملية التكثيف حيث يحتوي على عنق محكم الاغلاق  (Round) مدور القاعدةالمزيج الى دورق  تحويل

مستمرة  ,ثم فصل الراسب بوساطة ورق ترشيح خاص  (24hمدة ) (Condenser) ( بوجود مكثف عاكسC˚100عند درجة حرارة )
 . C ˚( 70 - 80)( وبدرجة حرراة 4h( وبعدها جفف لمدة  )CH3OHثم غسل بماء مقطر عدة مرات و بالميثانول )

 الأجهزة المستخدمة  2.2
-Shimadzu XRD( هو جهاز من نوع )X-ray Diffraction XRD) الشعاع السيني  حيودستخدام جهاز إتم التشخيص ب

الحبيبي تم حساب الحجم . ( 5ᵒ- 60ᵒ) ثم الفحص لمدى الزاوي   (λ=1.5406 Åنحاس وطول موجي ) –( مع مرشح نيكل 6000
كما ( . 3nm-6μالمدى الذي يقيسه هذا الجهاز هو من )و (  Particle Size Analyzerبأستخدام جهاز قياس الحجم الحبيبي )

, وكاشف الاشعة السينية ( Topographyوطبيعة السطح )لمعرفة الاشكال النانوية  (SEM) المجهر الالكتروني الماسحستخدم إ
 Infraredتحت الحمراء ) الأشعة  , ومطيافية(EDX)المحضرة ائص الكيميائية للعينات المشتتة للطاقة لمعرفة الخص

Spectroscopy )(FT-IR) ( 8300نوع FT-IR Shimadzu Spectrophotometer لتحديد المجاميع الفعالة في العينات )
 المحضرة .

 النتائج والمناقشة. 2
 دراسة حيود الاشعة السينية 2.1

  The lattice parameters and densityوالكثافة  الشبيكةمعلمات  2.1.1
الزاوية  و(  001عند السطح ) نبالنسبة الى أوكسيد الكرافي شدة عالية  اتذ حيود الأشعة السينية قمة بارزةهر فحص ظأ

(2ϴ=11.85˚)  وبمسافة بينيةd001=7.4 Å ينفس سطح ماه (100)( و000عند السطح ) تينله قم تظهر  فقد , أما الكرافين 
  3و 0-نليوالشك d200=3.4Åوبفسحة بينية  (JCPDS Card NO.75-1621والذي يتطابق مع بيانات البطاقة  ) [10] الكرافيت
.  [11]رة مع البحوث المنشو  تماماً  يتفق ما  وهذا النانوية الكرافين رقائق و  نالكرافي وكسيد لأ  السينية الاشعة   حيود  يطيف انيوضح
g/cm 3 2.224=( والكثافة هي )a=2.74 Åبيانات حيود الشعاع السيني وجد أن ثابت الشبيكة هو )ومن 

ρ. ) 
 

 
 (.001( لأوكسيد الكرافين والذي يتميز بقمة حادة عند السطح )XRD) طيف حيود يوضح -2 الشكل
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 . (002لرقائق الكرافين والذي يتميز بقمة عريضة عند السطح ) الشعاع السيني طيف حيوديوضح  -2الشكل 

  Particles Size بيباتححجم ال 2.1.2
 – Debye)شيرر – من انماط حيود الاشعة السينية لرقائق الكرافين  النانوية,  تم حساب حجم الحبيبات باستخدام  معادلة  ديباي

Scherer) [12]. 
D = Kλ / βhkl cosθ                                                                                                                                  (1) 

: الطول الموجي للاشعة  λشيرر ,  –: حجم الحبيبات حسب معادلة ديباي  D ,  : اقصى عرض عند منتصف الشدة β حيث تمثل
ه بحدود  ومقدار  مثل مقدار ثابت يعتمد على شكل الحبيبات النانوية)عامل الشكل( وي  K: زاوية سقوط الاشعة السينية و  θالسينية  , 

وقد تم حساب لرقائق الكرافين  nm (7.67)و وكسيد الكرافينلأ nm (9.95)هو   D (ave.). وقد كان معدل حجم الحبيبات   0.9
 . 1-بحساب حجم الحبيبات لكل السطوح البلورية والنتائج مبينة في الجدولالمعدل لحجم الحبيبات لكل عينة 

 

 شيرر –يبين الحجم الحبيبي حسب معادلة ديباي   -1 الجدول
 أوكسيد الكرافين رقائق الكرافين

2Theta 
(deg) 

FWHM 
(rad) 

D    (nm) Dave (nm) 
2Theta 
(deg) 

FWHM 
(rad) 

D    (nm) 
Dave 
(nm) 

25.729 0.0408 3.4751 

 

 

7.67 

11.856 0.0342 4.066 

 

 
8.95 

 

42.832 0.0179 8.3093 25.709 0.0233 6.078 

43.811 0.0174 8.4196 42.319 0.0191 7.77679 

44.571 0.0167 8.9401 64.285 0.0091 17.866 

46.999 0.01639 9.2124    
 

 (W-H) (Williamson – Hall)هول  -ضافة الى ذلك تم حساب حجم الحبيبات للعينات المحضرة باستخدام معادلة وليامسون إ
                    [

  

    
]  [       ]                                                                                                   

      ), وقد تم ايجاد معدل حجم الحبيبات بالرسم البياني بين   للحبيبات (microstrain )  مجهريمثل الإنفعال الي     حيث ان 
)حجم  D, حيث يمكن إستخراج قيمة  3-على محور الصادات و كما موضح في الشكل            على محور السينات و 

  الحبيبات( من خلال مقدار القطع لمحورالصادات والذي يمثل  

 
  (19.86)  لاوكسيد الكرافين هو DW-Hوقد كان حجم الحبيبات   

(nm) 37.7 هوف رقائق الكرافين  النانوية أما ل (nm)   لرقائق الكرافين  و ( -(0.037 لاوكسيد الكرافين هو الإنفعال المجهري و 
 .4-الشكل من لصتخأست الاشارة لسالبة تدل على انضغاط الشبيكة ,النتائجوان  (-0.0164)
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 لأوكسيد الكرافين ورقائق الكرافين هول –مسون ايمثل مخطط ولي  -2 الشكل
 

 من خلال المقارنة بين النتائج التي تم الحصول عليها باستخدام المعادلتين نلاحظ ان معدل حجم الحبيبات باستخدام
بنظر الاعتبار تاثير  (W-H)هو اكبر من معدل حجم الحبيبات باستخدام معادلة ديباي شيرر , حيث اخذت معادلة  (W-H)معادلة 

الذي يكون  حيث يعزى السبب في عرض القمم الى حجم الحبيبات و الإنفعال الداخلي  في آن واحد , الإنفعال المجهري  للحبيبات
  .[13]صغيراً عند استخدام المساحيق 

ذابة المسحوق النانوي إبعد (  Particle Size Analyzerستخدام جهاز قياس الحجم الحبيبي )إبحساب الحجم الحبيبي  كما تم
 وهذا يتفق  مع ما توصل اليه آخرون (20nm) بحدود النانوي  نأوكسيد الكرافيحجم وجد أن  قدو  في سائل أي يكون على شكل عالق

ان حجم الحبيبات التي تم الحصول .  [15]وهذا ايضاً يتفق  مع ما توصل اليه آخرون  (200nmحدود )ب, و صفائح الكرافين  [14]
 بالنسبة لرقائق الكرافين   (XRD)الحبيبي هي اكبر من تلك القيم التي تم الحصول عليها من قياسات   قياس الحجم عليها من جهاز

, فيحصل الحيود من  )مصغر بلورة( (crystallite)تتكون من مجموعة بلّرات   )الرقيقة( الواحدة يعود الى ان الحبيبة  والسبب
. أما (XRD) بلورة ذات حجم مجهري عند استخدام جهاز حيود الاشعة السينية   كل منها بمثابة دالسطوح البلورية للبلّرات التي تع

فهي عبارة عن  نا سابقا, وكما ذكر  بوضعيات مختلفة من جميع الجهاتلجهازقياس الحجم الحبيبي فانه يصور رقائق الكرافين بالنسبة 
, وبناءاً على ذلك لايوجد اي تناقض في nm (6-1)شريحة ممتدة من ذرات الكاربون السداسية ببعدين وبسمك ذرة واحدة تتراوح بين 

 حساب الحجم الحبيبي. 
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 Specific surface area حساب المساحة السطحية 2.1.2
 : [16]العلاقة الاتية عمالالنانوية المحضرة باست لرقائق الكرافينتم حساب المساحة السطحية 

      
       

  
                                                                           (3) 

. والنتائج التي تم  g/cm3 2.224 الكرافين: كثافة   : حجم الحبيبات ,  Dالمساحة السطحية للحبيبات  ,  S.Aحيث تمثل 
ان المساحة السطحية تزداد كلما ,  هول  –حسب وليامسون   m2/g 270شيرر و  –حسب ديباي  351m2/g ا الحصول عليه

نلاحظ من خلال النتائج إنه  كلما قل معدل حجم الحبيبات  . [12] توصل له آخرون صغر حجم الحبيبات وهذا يتطابق تماماً مع 
ازدادت المساحة السطحية للحبيبات النانوية وبالتالي تكتسب المواد النانوية الخصائص الفريدة التي تميزها عن المواد باحجامها 

 . (Bulk) كتله المايكروية او بهيئة
 المجهر الالكتروني الماسح(العينات باستخدام  Morphologyدراسة هيئة ) 2.2

ي وبشكل رقائق أو صفائح نانوية بشكل تكتل زغبلأوكسيد الكرافين المسحوق النانوي  ظهرالمجهر الالكتروني الماسح من خلال 
 .6و5-ينكما موضح في الشكل. [18-17]لكرافين لنسبة بال

وهو مقارب  20.8nmان معدل قطر حبيبات الكرافين هو   (imagej)بإستعمال برنامج  5-يتضح من التحليل الصوري للشكل
 هورقائق الكرافين النانوية  عرضفيبين المعدل  6-التحليل الصوري للشكل من جهاز قياس الحجم الحبيبي .أمالما تم الحصول عليه 

100.28 nm ل بذرة واحدة .وهو ايضا متفق مع كون المادة بشكل رقائق ممتدة ببعدين ذات سمك نانوي متمث 

  
 يوضح شكل المسحوق النانوي لأوكسيد الكرافين والشكل المجاور التحليل الصوري لحجم الحبيبات -5الشكل 

 
 

 يوضح شكل المسحوق النانوي لرقائق الكرافين والشكل المجاور التحليل الصوري لحجم الحبيبات -6الشكل 
 

Dave=20.8nm 

Dave=100.28nm 
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في تركيب يستخدم لمعرفة العناصر الداخلة والذي  (SEM)الملحق بجهاز  (EDXومن خلال كاشف الاشعة السينية المشتت للطاقة )
( keV 0.53( والتي تعود للكاربون وقمة أخرى عند الطاقة )keV 1.8)نلاحظ  ظهور قمة عند الطاقة  7-من الشكلنلاحظ المادة 

أما   .0-الجدول( وكما مبين في keV 2.3د الطاقة )نوالتي تعود للأوكسجين كما أتضح ظهور قمم أخرى كشوائب مثل الكبريت ع
قمة الأوكسجين مما يدل على  ختفاءا  , و  %98.39( وبنسبة وزنية عالية keV 1.8فنلاحظ ظهور الكاربون عند الطاقة )  8-الشكل

 .3-وكما مبين في الجدول أختزال أوكسيد الكرافين وكذلك ظهور شوائب وبنسب وزنية قليلة جدا
 

 العدد الذريالنسب الوزنية والذرية و  حيث يوضح ن( لعينة أوكسيد الكرافيEDXيوضح فحص ) -2الجدول 
Element AN series [norm. wt.%] [norm. at.%] Error in wt.% (1 Sigma) 

Carbon 6 K-series 87.30744849 90.7180877 18.22565788 

Oxygen 8 K-series 11.10925619 8.665687891 7.175704398 

Sulfur 16 K-series 1.583295319 0.616224409 0.163170013 

  
Sum: 100 100 

 
 

 والعدد الذري ( لعينة رقائق الكرافين والذي يبين النسب الوزنية والذرية EDXيوضح فحص ) -2الجدول 
Element AN series [norm. wt.%] [norm. at.%] Error in wt.% (1 Sigma) 

Carbon 6 K-series 98.39368019 99.35893873 19.56627213 

Aluminium 13 K-series 1.054781986 0.474149041 0.170687537 

Calcium 20 K-series 0.551537823 0.166912232 0.101375702 

  
Sum: 100 100 

            

  
 ( لرقائق الكرافين EDXيوضح مخطط ) -8 الشكل ( لأوكسيد الكرافين EDXيوضح مخطط ) -7 الشكل

 

  (FT-IRمطيافية الأشعة تحت الحمراء ) 2.2
متطاطية إيحتوي على ن أن أوكسيد الكرافي 9a-الشكل ( فنلاحظ من FT-IRأما فحص مطيافية الأشعة تحت الحمراء )

(Stretch عند )3437 cm-1 (O-H( و هو ينتمي الى مجاميع )C-OH  حامض الكاربوكسيلي مع أحتمال وجود محتوى مائي )
)مركب أروماتي  ( وهوC=C) 1626cm-1  ( وهو )كربونيل /كربوكسي ( , وعند C=O) cm-1 1712بسبب الرطوبة , وعند 

cm-1 (C-O ) 1358( وينتمي الى مجاميع الكاربوكسيلي , وعند Bending( يحصل أنحناء )O-H) cm-1 1429 وعند )عطري(
 وهو يمثل )الكوكسي(.cm-1 (C-O ) 1047( وهو يمثل )إيبوكسي ( , وعند C-O) cm-1 1217ويمثل )كربوكسي ( , وعند 
( تمثل أطراف حامض الكاربوكسيلي لكون المادة حامضية بالرغم من  الغسل  1047-1217- 1358أن الاطوال الموجية )

نلاحظ مجاميع الاوكسجين سوف تختزل  9b-.ومن الشكل[11]المتكرر بحامض الهيدروكلوريك و كحول الميثانول و الماء المقطر 
 بإختزال أوكسيد الكرافين .
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 . رقائق الكرافين (b)اوكسيد الكرافين  FT-IR (a)طيف  -9الشكل 

 

 اجات تتنسلإا -4
 تية :من خلال البحث تم التوصل الى النتائج الآ

 .تم تحضّير اوكسيد الكرافين ورقائق الكرافين بنجاح باستخدام طريقة هامر  .1
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من خلال حيود الاشعة السينية تبين أن اوكسيد الكرافين هو سداسي التركيب , و ان حسابات الحجم الحبيبي من خلال بيانات  .2
حيود الاشعة السينية و فحصي المجهر الالكتروني الماسح و جهاز قياس الحجم الحبيبي  جميعها اكدت الطبيعة النانوية 

 للمساحيق المحضّرة.
 يبين مجاميع الاوكسجين في اوكسيد الكرافين واختزالها في رقائق الكرافين.ت الحمراء مطياف الاشعة تح .2
 يكون بشكل تكتل زغبي بينما الكرافين بشكل رقائق ذات تكتل.اوكسيد الكرافين المجهر الالكتروني الماسح يبين ان  .2
ظهرت قمة للاوكسجين لمسحوق اوكسيد الكرافين و اختفائها لرقائق الكرافين كما اكد هذا الفحص   (EDX)من خلال فحوصات  .5
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