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الخلاصة:

تم في هذا البحث تحضير أوكسيد الكرافين النانوي من خلال عملية  تفاعل الكرافيت مع 
الكرافين  أوكسيد  حضر  وكذلك  قوية  ومؤكسدة  مختزلة  عوامل  وبوجود  الكبريتيك  حامض 

المطعم بالنتروجين من خلال المعاملة بهيدروكسيد الامونيوم وبأستخدام الأوتوكليف.
الكلمات المفتاحية : الكرافيت ، متراكبات الكاربون النانوية ، الكرافين ، كاربون نانوي ، 

الأوتوكليف. 

Preparation and diagnosis of nanographene 
oxide and nanographene oxide derivatives 
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ABSTRACT :
In this research, Nano-graphene oxide was prepared by the process 

of reaction of graphite with sulfuric acid and in the presence of strong 
reducing and oxidizing agents, as well as nitrogen-decorated graphene 
oxide was prepared by treatment with ammonium hydroxide and using 
autoclave.

Key words: graphite, carbon nanocomposites, graphene, nano car-
bon, autoclave.
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1-1 : المقدمة                                                                      
Introduction

المتنوعة، بحيث  الكاربون  الكرافيت هو من صور 
ثلاث  مع  ثلاثي  بشكل  ترتبط  كاربون  ذرة  كل  ان 
الفراغي،  المستوى،  ضمن  أخرى  كاربون  ذرات 
له على شكل حلقات سداسية  النهائي  الشكل  ويكون 
بثلاثة  تساهمية  اصره  تكون  وذراته  الاضلاع)1(، 
بشكل  يبقى  الاخير  الالكترون  اما  تكافؤ  الكترونات، 
وترتبط  له.  العالية  التوصيلية  يفسر  ما  وهذا  حر، 
فالز والتي تجعل  فاندر  بينها بواسطة قوة  فيما  الطبقات 
من السهولة الفصل بين طبقاته)2(، وان التطورات التي 
مجال  فتح  النانوية،  الكرافيت  دقائق  لمعالجة  حدثت 
واسع لتقوية مركبات متعددة ومن ضمنها الاسمنت، 
لتقليل مسامات  النانوية ساهمت  التعزيزات   ان  حيث 
ذات  مجهرية  بنية  عنه  نتج  الاسمنت،وبالتالي  مركبات 

كثافة عالية)3(
Graphene  1-2 : الكرافين  

هو إحدى الصور الكربونية المكتشفة حديثًا لصفيحة 
مشابه  شكل  ذات  الكثافة  عالية  الأبعاد  ثنائية  كاربون 
مثيرة  مادة  تجعلها  فريدة  خصائص  لها  العسل،  لقرص 
للاهتمام في العديد من التطبيقات الصناعية)4(، حيث أن 
أنواعها  بجميع  النانوية  الكرافين  صفائح  جميع  تهجين 
مزدوجة  روابط  على  يحتوي  لأنه  وذلك   ،  )SP2( هو 
النانوي  في بعض مواقع الأرتباط، ومما يجعل الكرافين 
 )5( موصلًا جيدًا بسبب أن فجوة الطاقة تساوي صفراً 
مقارنة  أعلى  توصيلية  الكرافين  يتملك  السبب  لهذا   ،
بجميع المواد النانوية وغير النانوية الأخرى وهو أفضل 
الذي  الكاربون  لأن  نظرًا  المعادن  توصيلية  من  حتى 
يستند على الكرافين هو أخف وأقوى مادة حيث يسمى 
خصائص  للكرافين  أن  بالإضافة   ،)carbon super(

 ، وحرارية  ميكانيكية  و  وبصرية   ، وكيميائية  فيزيائية 
في  الاستخدام  كثيرة  مادة  منه  جعلت  الصفات  هذه 

الصناعات المعتمدة على المتراكبات النانوية)6( .
  Graphene Oxide  1-3: أوكسيد الكرافين 

من الكاربون والأوكسجين  متكون  مركب   هو 
عليه  الحصول  يمكن  متفاوتة،  بنسب  والهيدروجين 
معالجة الجرافيت بمؤكسدات وأحماض  طريق   عن 
قوية، حيث يرجع اكتشاف اوكسيد الكرافين الى العالم 
الكرافين  تكون  لاحظ  الذي   )Schafhautt( الألمانــي 
حامض  تفاعل  عند   )blue graphene( الازرق 
الكيميائي  وكان  النتريك)7(،  وحامض  الكبريتيك 
الكرافين  اوكسيد  أعد  من  اول   )Benjamin Brody(
دخان  من  أكسدة  بمزيج  الكرافين  معالجة  طريق  عن 
وان  البوتاسيوم)8(.  وكلورات  النتريك  حامض 
شبكة  من  واحدة  طبقة   عن  عبارة  الكرافين  اوكسيد 
هيدروكاربون متعدد الحلقات، وله مجموعة أوكسجين 
مجموعة  تكون  حيث  أيبوكسي  وكذلك  وظيفية 
 plate الصفيحة  سطح  على  والهيدروكسيل  الايبوكسي 
الكاربونيل والكاربوكسيل على  بينما مجموعة   ،surface
المجاميع  هذه  لوجود  ونتيجة  الصفيحة)9(،  حافات 
للماء  محبة  بكونها  تمتاز  الكرافين  أوكسيد  صفائح  فأن 
بسهولة  الكرافين  أوكسيد  يحضر  أذ   ،)hydrophilic(
ولكن بغض النظر عن سهولة التحضير، فإن المجاميع 
التي تحتوي على الاوكسجين والتي تكون مسؤولة عن 
العديد من المزايا التي تتفوق على الكرافين، بما في ذلك 
المجاميع  بهذه  السطح  وامتلاء  العالية،  الذوبان  قابلية 
جعلت له القدرة للتفاعل مع المركبات الاخرى فيزيائياً 
إنتاج  ويتم  نانوية،  متراكبة  مواد  وتكوين  كيميائياً  أو 
الكرافيت  من   )graphene oxide( الكرافين  أوكسيد 
حامض  محلول  مع  الكرافيت  تفاعل  خلال  من 
البوتاسيوم  وبرمنكنات  الصوديوم  ونترات  الكبريتيك 
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حسب طريقة همر المعدلة )10(.

 2 - 1 : طريقة العمل                                                    
The Method of Work

2-2: تحضير أوكسيد الكرافين 
حامض  من  مل(   46( مناسب  دورق  في  وضع 
الكبريتيك المركز داخل حمام ثلجي لحين تجانس الحرارة 
, ثم أضيف اليه )0.0176 مول ، 1.5غم( من نترات 
الصوديوم  بشكل تدريجي  لمدة 15 دقيقة  مع التحريك 
ثم أضيف )1غم( من  عند درجة حرارة صفر مئوي، 
غبار الكرافيت الى المزيج بشكل تدريجي لمدة 10دقائق، 
من  6غم(  مول،   0.042( للمزيج  أضيف  وبعدها 
مع  دقيقة   15 خلال  تدريجيا  البوتاسيوم  برمنكنات 

 ، 20م̊  من  اقل  الحرارة  درجة  على  والمحافظة  الحذر 
الدافئ )50 م(  المقطر  الماء  ثم أضيف )140 مل( من 
وترك للتحريك لمدة  10دقائق في درجة حرارة الغرفة، 
ثم اضيف بعدها 15 مل من بيروكسيد الهيدروجين )% 
30( وترك للتحريك لمدة 30 دقيقة، ثم اضيف( 300 
, وجمع  24 ساعة  الماء المقطر وترك المزيج لمدة  مل) من 
الناتج  غسل  ثم  دورة/دقيقة   6000 المركزي  بالطرد 
المترسب بمحلول )%10( من حامض الهيدروكلوريك 
مرة واحدة ثم بالماء منزوع الايونات خمسة مرات )45 
 PH=7 إلى  الحامضية  الدالة  وصول  ولحين   )5× مل 
ثبوت  لحين  م◦   70-60 حرارة  درجة  عند  وجفف 

الوزن م )11( .
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HO O
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H1 الشكل )1(  أوكسيد الكرافين  النانوي

2-3:  تحضير اوكسيد الكرافين المطعم بالنتروجين                
 Nitrogen-doped graphene

أضيف كمية( 30 مل) من اوكسيد الكرافين المشتت 
كمية  في  الايونات   المنزوع  الماء  في  دقيقة   30 خلال 
 ،)NH4OH( الامونيوم  هيدروكسيد  من  مل(   50(
نقل  بعدها  ثم  دقيقة،   30 لمدة  المزيج  حرك  ذلك  بعد 

180م لمدة  المزيج الى جهاز المؤصدة عند درجة حرارة 
3 ساعات، ثم جمع الراسب الأسود وتم تنقيته بإعادة 
البلورة بالماء منزوع الايونات ثلاث مرات ب )10 مل 
لكل مرة(، ثم جفف الراسب المتكون تحت ضغط 500 

باسكال ودرجة حرارة 80 م)12(.
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3-1: النتائج والمناقشة 
 Results and Discussion

 )2H,1H( نتائج قياس الاشعة السينية للمركبات )الجدول )1

Compd 
No.2Ө

 المسافة بين
الطبقات
d[A◦]

∆dobs 
)A◦)

 الحجم 
D الحبيبي

∆Dcal  
nm   عدد الطبقاتnn∆

H1
11.7467.527509.910901.316600

H2
27.14746.5284-0.99916.3512-3.55979.72858.4119

)2H,1H(معاملات السطح للصفيحة للمركبات )الجدول )2

Compd 
No.

 جذر مربع
متوسط   
الارتفاع

 متوسط
 الارتفاع
الحسابي

 أقصى
ارتفاع ذروة

 أقصى عمق
حفرة

 أقصى
ارتفاع

 انحراف
التقوسالخشونة

 المساحة
السطحية
m2 g-1

Sq)nm(Sa)nm(Sp)nm(Sv)nm(Sz)nm(SskSkuBET

H1140.597 109.058 620.800 202.729 823.529 1.44111+1.012280

H2114.578 84.030 427.938 332.846 760.784 0.549992+1.244000.52626

N
N

N N
N

N
N
H

N

H
N

N
H

OH

OH

COOHHOOC

HOOC

OH

OH

Hummers
method

Graphite

Autuclave
3 hr

180 0C

NH4OH
H2O

COCH3

COCH3

N-RGO [H2]

OO

H2 الشكل )2(  أوكسيد الكرافين المطعم بالنتروجين
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H1 3-2: مناقشة المركب
 )FT-IR( الحمراء  تحت  الأشعة  طيف  أظهر 
تعود  مميزة  حزمة   )3( الشكل  في   H1:GO للمركب 
لمجموعة الهيدروكسيل الكحولية )OH( عند )3425( 
لمجموعة  تعود  وواضحة  مميزة  عريضة  وحزمة  سم-1، 
المدى  عند   )OH( الكاربوكسيلية  الهيدروكسيل 
عند  حزمتين  ظهرت  كما  سم-1،   )2400-3425(
المدى )1718، 1278( سم-1 والتي تعود الى مط أصرة 

الكاربونيل الكاربوكسيلية )C-O ،C=O( على التوالي، 
 )1485  ،1593( المدى  عند  حزمتين  ظهور  كذلك 
 ،)C=C( المزدوجة  الأصرة  مط  الى  تعود  والتي  سم-1 
وظهر في الطيف حزمة مجموعة )C-H( الأروماتية عند 
المدى )3055( سم-1، وحزم المط والانحناء لمجموعة 
)C-H( الأليفاتية عند المدى )2950، 1157( سم-1، 
وظهور حزمة لمجموعة )C-O( عند )1257( سم-1، 

وكانت النتائج مقاربة لما موجود في الأدبيات)13(.
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الشكل )3( 
H1 للمركب FT-IR طيف

اظهر طيف الأشعة السينية للمركب H1 قيمة زاوية 
d=7.5275 وبحجم  11.746 ولمسافات  )2θ( عند 
وقد   n= 1.3166 طبقات  وعدد   9.9109 حبيبي 
لوحظ ان هذه القيم متقاربة مع الأدبيات ، مع ملاحظة 
وجود تقشير مقارنة مع الكرافيت إذ كانت قيمة المسافة 

إلى  يشير  نم وهذا    =d  0.33 للكرافيت  الطبقات  بين 
 OH, حدوث أكسدة جيدة وتكوين مجاميع فعالة مثل
COCH3, COOH وهذا ما يدعمه طيف XRD في 

الشكل)4( .

الشكل )4( 
طيف الأشعة السينية 
H1 للمركب  XRD
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 )GO(  )H1( للمركب  المورفولوجية  الصور  من 
1×1مايكرومتر  للفئة  السطحية  المسافة  قيمة  ان  وجد 
مقارنة   um2  11.746 تكون  1مايكرومتر،  بمقياس 
مع um2 1 للعينة المسطحة الافتراضية يلاحظ الجدول 
)2(، وهذا يدل على وجود مساحة سطحية جيدة للعينة 

الحافات  عند  لها  تثخن  قيمة  ملاحظة  مع   )a(شكل
وكذلك   )b-( نم   6.74 بمعدل  والداخلية  الخارجية 
وجود عيوب )تشققات في الصفيحة( بمعدل 5.899 
نم وكانت قيمة الخشونة للعينة هي 100 نانومتر، وكما 

موضح في )c ، d( الشكل )5(.

H1 للمركب  FESEM تمثل صور a, b, c, d )5( الشكل

A

C

B

D
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H2 3-2: مناقشة المركب
 )FT-IR( الحمراء  تحت  الأشعة  طيف  أظهر 
للمركب H3 في الشكل )6( حزمة مميزة تعود لمجاميع 
عند  حزمة  ظهرت  كما  سم-1،   )3197( عند   )NH(
أصرة  مط  الى  تعود  والتي  سم-1   )1649( المدى 

الأزوميثين )C=N(، كذلك ظهور حزمتين عند المدى 
الأصرة  مط  الى  تعود  والتي  سم-1   )1485  ،1595(
مجموعة  حزمة  الطيف  في  وظهر   ،)C=C( المزدوجة 
)C-H( الأروماتية عند المدى )3047( سم-1، وكانت 

النتائج مقاربة لما موجود في الأدبيات  .

الشكل )6( 
طيف الاشعة تحت الحمراء 

H3 للمركب FT-IR

قيمة   H2 للمركب   السينية  الأشعة  طيف  اظهر 
بين  مسافات  وجود  مع   27.1474  =)2θ( زاوية 
الطبقات Ǻ 6.5284 = d وهذا يشير إلى حدوث تقارب 
ويؤشر   GO في  الأكسدة  بحالة  مقارنة  الطبقات  بين 
النانوية،  الصفائح  سطح  على  وبخاصة  اختزال  وجود 

D = 6.3512 نم وهو  وقد لوحظ ان الحجم الحبيبي 
ما يفسر زيادة عدد الطبقات n = 9.7285 وهو يمثل 
زيادة واضحة مقارنة بال GO مشيراً إلى وجود تكدس 
للطبقات كما يبين ذلك اختفاء قمة )2θ( عند 11.746 

.XRD كما موضح في الشكل )7( لطيف ،GO للـ

الشكل )7( طيف الأشعة 
H2 للمركب  XRD السينية
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 H2 للعينة   FESEM المورفولوجية  الصور  من 
لوحظ وجود خشونة مرتفعة جدا تصل إلى 300 نانومتر 
يلاحظ الجدول )2( والشكل )a 8( وهذا يتناسب مع 
 um2 27.5859 الزيادة الحاصلة في المساحة السطحية

حافات  على  التثخن  في  زيادة  مع   ،)b  3-24( شكل 
وجود  يفسره  وهذا   )c  8( نم   25.0785 الصفيحة 

.)d 8( زيادة في التشققات وصلت إلى 42.4194 نم

A

C

B

Dللمركب FESEM صور  a, b, c, d )8( الشكل

تحضير وتشخيص أوكسيد الكرافين النانوي ومشتقات  أوكسيد الكرافين النانوية 
................................   حسين جمال الدين محمود     ،        أ.د. غزوان حسن عبد الوهاب الصميدعي     ,     أ.م.د. أنس قحطان حمدي
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Conclusions 4 - الاستنتاجات

تم الحصول على  أوكسيدالكرافين النانوي من خلال 
تم  وكذلك  جيدة  سطحية  بمساحة  و  بناتج  الكرافيت 
الحصول على مشتقات الكرافين المزينة بالنتروجين عن 

طريق أوكسيد الكرافين .
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