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) در دماي محیط متفاوت CDC-2CaCسنتز مکانوشیمیایی کربن مشتق شده از کاربید کلسیم ( در این مطالعه 

پذیري واکنش کاربید کلسیم با گوگرد، ي امکانمورد بررسی قرار گرفت. محاسبات ترمودینامیکی تایید کننده

به  CDCسولفید آهن و اکسید روي در دماي محیط به منظور سنتز کربن مشتق از کاربید کلسیم بود. سنتز 

اي پر ها با نسبت استوکیومتري در آسیاي سیارهدهندهروش واکنش مکانوشیمیایی کاربید کلسیم و واکنش

و در  1به  20دور بر دقیقه و با نسبت وزنی گلوله به پودر  300رخش انرژي انجام شد. آسیاکاري با سرعت چ

ساعت براي واکنش  10ساعت براي واکنش کاربید کلسیم و گوگرد و مدت زمان  10و  7، 5، 3، 1مدت زمان 

کاربید کلسیم و سولفید آهن و اکسید روي انجام شد. به منظور حذف سولفید کلسیم و اکسید کلسیم همراه با 

CDC تحت انحلال قرار  %5هاي آسیا شده در اسید کلریدریک در محصولات واکنش مکانوشیمیایی، مخلوط

یابی مواد اولیه و با شستشوي مکرر با آب مقطر و فیلتراسیون بدست آمد. براي مشخصه CDCگرفتند و 

شده اسیهاي آاستفاده شد. الگوهاي پراش مخلوط FTIRو  XRD، SEM  ،Ramanهاي محصولات از روش

هاي دیگر ساعت بود. در واکنش 10ي انجام واکنش بین کاربید کلسیم و گوگرد تنها در مدت زمان دهندهنشان

ساعت بودند. پس از اسیدشویی، سولفید کلسیم در  10ها در زمان نیز الگوهاي پراش نشان از انجام واکنش

 در واکنش کاربید و اکسید روي حل شده وواکنش کاربید و گوگرد و سولفید آهن و همچنین اکسید کلسیم 

ي دهندههاي مربوط به کربن در الگوي پراش مشخص شدند. تصاویر میکروسکوپی الکترونی نشانفقط پیک

هاي به دست آمده با درجه گرافیت کربن Ramanهاي نانومتري با تعداد زیاد بودند. طبق نتایج تخلخل

تشکیل پیوندهاي کربن را تایید کرد. همچنین طبق نتایج درجه گرافیتی  FTIRبالابودند و همچنین نتایج 

نظمی مربوط به ترین بیترین بود. به همین ترتیب کمترین و سولفید آهن کمشدن در واکنش با گوگرد بیش

CDC ترین مربوط به واکنش کاربید کلسیم و سولفید آهن بودسنتز شده از کاربید کلسیم و گوگرد و بیش. 

 

 

 

 

 

 

 

  کلیدواژه:

سنتز، کربن مشتق از کاربید، 

کاربید کلسیم، واکنش 

 .مکانوشیمیایی

 

 DOR: 20.1001.1.23222352.1400.10.0.25.8کد 

 مقدمه -1

 هاي اخیر به دلیلدر سال CM(1کربنی (مواد 

 

1 Carbon Materials 

هاي فیزیکی و شیمیایی منحصر به فرد، داشتن ویژگی 

]، 2 ،1اي مانند کاربرد در ساخت باتري [کاربردهاي گسترده
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هکربن ب .] یافته است7 ،6ها [و کاتالیست ]3-5ها [جاذب

دست آمده از استخراج عناصر فلزي و شبه فلزي از مواد 

CDCمشتق شده از کاربید ( کاربیدي، کربن
) نام دارد. از این 1

هاي مختلف کربن همچون کربن روش براي سنتز مورفولوژي

شود. هاي کربنی و گرافن استفاده میآمورف، گرافیت، نانولوله

تحقیقات نشان داده است که سنتز کربن مشتق شده از کاربید 

هاي مختلفی همچون هالوژناسیون، با استفاده از روش

سیداسیون انتخابی، تجزیه تحت خلا و روش مکانوشیمیایی اک

سطح ویژه، اندازه منافذ، شیمی  ].9 ،8تواند صورت گیرد [می

شدگی از پارامترهاي مهمی هستند که سطح و درجه گرافیت

هاي متخلخل در انواع مختلف کاربردها بر عملکرد کربن

 متخلخل به دست آمده  CDCبه طور خاص .تأثیرگذار است

توسط فرآیند کلریناسیون به دلیل سطح ویژه بالا و اندازه 

منافذ قابل تنظیم و هچنین توزیع اندازه منافذ کم، به طور 

ها مورد مطالعه قرار خازناي براي کاربردهاي ابرگسترده

] کاربرد کربن 10-13و همکاران [ Kou]. 9گرفته است [

با اندازه تخلخل متوسط (مزوپور) با  C2Mo شده ازمشتق

 هاي گرافن چند لایه را به عنوان ماده الکترودي برايدیواره

SCs2 LIB
 ]. همچنین در10بررسی کرده است [ 3

هاي دیگري، محققین موفق به سنتز کربنی مشتق گزارش

که  شدندبا تخلخل بالا از روش هالوژناسیون  شده از کاربید

 یی را در ذخیره انرژي الکتروشیمیاییقابلیت بالا این کربن

)EES( 1ا ظرفیت شارژ بالاي ب-mA hg 733 با سرعت 

1-Ag 5/0  چرخه و ظرفیت ویژه بالا100بعد از گذشت 

1-Fg 250 را در همان سرعت در محلول M 1 ،4SO2H  از خود

 
1 Carbide Derived Carbon 

2 Super Capacitors 

توان از انواع می  CDC]. براي ساخت14 ،9 ،8نشان داد [

] TiC ]18-15 ،[ZrC ]19 ،[VC ]20 ،[SiC ]21کاربیدها مانند 

،C2Mo ]22[  وAl2Ti ]23 استفاده نمود. به عنوان مثال [Yuri 

Gogotsi ]24 و همکاران علت ظرفیت بسیار بالاي کربن [

را به کنترل دقیق توزیع اندازه منافذ نسبت  TiCمشتق شده از 

هاي دادند که این امر ناشی از مطابقت دقیق اندازه یون

الکترولیت تخلیه شده با اندازه منافذ کربن در الکترود است. 

] افزایش ظرفیت غیر9و همکاران [ Presserهمچنین 

بود  nm1 تر از را هنگامی که اندازه منافذ کمCDC   عادي

 CDC تواند دلیل بر این نکته باشد کهگزارش کردند که می

ها ن گزینهتریبا خواص الکتریکی عالی خود یکی از مناسب

 براي کاربردهاي مرتبط با انرژي است. 

، کاربیدها به طور معمول در واکنش با  CDCبه منظور سنتز

گیرند و منجر به تشکیل کلرید گاز کلر یا ذوب کلرید قرار می

ي شوند. در نتیجهفلزي قابل حذف میفلز یا کلرید عناصر شبه

شود تشکیل میها،کربن بسیار ریز با تخلخل بالا این واکنش

دهد که توزیع اندازه ]. علاوه بر این، تحقیقات نشان می25[

تواند در ابعاد زیر نانومتر یا حتی نانومتر با می CDC منافذ

]. به عنوان 26سازي دماي کلریناسیون تنظیم شود [بهینه

] موفق به سنتز کربن مشتق 27و همکاران [  Jun Chenمثال

 هاي با اندازهبا تخلخل 0.5N50.TiC شده از کاربونیترید 

هاي میکروپورفراوان شدند. نانومتر (مزوپور) و تخلخل 4-2

) از خود Fg 279-1همچنین ظرفیت بار ویژه بالا ( این کربن

 نشان داد.

قابل استفاده در  یدهايکارب تریشذکر شده، ب یايوجود مزا با

3 Lithium Ion Batteries 
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 تربیش این، بر علاوه. ]28[ هستند یمتقگران CDC یدتول

به شدت به کلر به عنوان ماده  ها CDCسنتز هايروش

 ه و بهبود خطرناك گازيهستند که  یز متککننده فلاستخراج

 ]. کاربید29[است  اي براي کار با گاز کلر نیازویژه تجهیزات

 زا و قیمت ارزان معمولی فلزي کاربید یک ،)2CaC (کلسیم

تواند به نتیجه آن می است که در دسترس در تجاري نظر

. به شمار رود CDC یدتول يبرا آلایده مادهپیش یک عنوان

ر و گاز کل یمکلس یداز کارب CDC یداز تول یاريبس هايگزارش

 رمسی شدن پیچیده باعث کلر خطرناك گاز یوجود دارد، ول

روش کارآمد، مقرون  یکاستفاده از  یجه. در نتشودمی تولید

از  CDCه ب یمکلس یدکارب یلتبد يبرا يکلر یربه صرفه و غ

علاوه بر مزایاي ذکر شده، برخوردار است.  ییبالا یتاهم

پذیري بالاتري نسبت به سایر کاربیدها کاربید کلسیم واکنش

آل براي تولید کربن مشتق اي ایدهدارد که آن را تبدیل به ماده

و همکاران  Xie]. به عنوان مثال 30کرده است [ از کاربید

 ،2Cl2CH( با 2CaC ها با واکنشCDC سنتز ] موفق به31[

CHCl3 4یاCCl یا اسید اگزالیک در در دماي (C˚030-250 

] نیز از واکنش کاربید کلسیم و 32و همکاران [ Liشدند. 

موفق به سنتز کربن مشتق  C˚500گوگرد خالص در دماي

 شدگی بالا شدند.با درجه گرافیت 2CaC شده از

طریق واکنش هاي ذکر شده از CDCتمامی 

 هاي مختلفدهندهبا واکنش 2CaC ترموشیمیایی

ها در شرایط خطرناك که در آن و برخی از آن شوندسنتز می

بنابراین دما و فشار  شوند.احتمال انفجار وجود دارد، انجام می

توان در تولید در ها قابل کنترل نیستند و نمیدر این واکنش

همچنین به دلیل انرژي  .ها استفاده کردمقیاس انبوه از آن

 شبکه بالاي کاربید کلسیم، واکنش این کاربید

 و امکان عدم حلالیت و دسترسیشود محدود می 

-2 هايبه آنیون 
2C در نتیجه به منظور واکنش این وجود دارد .

 که شبکه آن شکسته شود و قابلیت دسترسیلازم است  کاربید

-2هايبه آنیون 
2C برخورد موثر آن باپذیر باشد و امکان 

این امر به سهولت در یک  .افزایش یابد هادهندهسایر واکنش 

و  Xuاي امکان پذیر است. در همین راستا، دستگاه آسیا گلوله

] موفق به سنتز مواد کربنی از طریق واکنش 33همکاران [

2CaC  با پلیمرهاي کلر از دو طریق مکانوشیمیایی و

ها نشان داد روش آنترموشیمیایی شدند. مطالعات 

تر است مناسب مواد کربنی گسترده مکانوشیمیایی براي تولید

و همچنین داراي سطح ویژه بالاتر و خاصیت بهتر در جذب 

 جیوه از آب است.

هاي جدید، هزینه منطقی و شرایط  CDCبه منظور توسعه

در این تحقیق از روش واکنش مکانیکی  تر،سازي ملایمآماده

هاي غیرکلریدي دهندهید کلسیم و واکنششیمیایی کارب

استفاده شده است. بدین  (گوگرد، سولفید آهن و اکسید روي)

صورت که مواد اولیه مورد استفاده در این تحقیق ارزان و از 

هیچ ماده  نظر تجاري فراوان است و در طی فرآیند سنتز

شود. همچنین فرآیند خطرناکی در محیط منتشر نمی

تواند به عنوان یک روش سنتز سبز، کارآمد میمکانوشیمیایی 

 .ها در نظر گرفته شود CDCو مقرون به صرفه براي سنتز

 مواد و روش تحقیق  -2

 در این تحقیق از کاربید کلسیم با خلوص صنعتی و ابعاد

 95متر استفاده شد. خلوص این سنگ بیش از میلی 50-30

سیلیکا و ي آن عبارت از هاي عمدهدرصد بوده و ناخالصی

، ترکیبب شیمیایی کاربید کلسیم مورد 1آلومینا بود. جدول 
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شکن دهد. کاربید کلسیم ابتدا توسط سنگاستفاده را نشان می

شده  متر خرد شد. ذرات خردتر از یک میلیبندي کمتا دانه

کاربید کلسیم به همراه گوگرد با نسبت مولی استوکیومتري 

Ca:S=1:1 وط شد:مطابق واکنش زیر مخل 

CaC� + S = CaS + 2C    )1(  

ي مورد استفاده در مواد اولیه شیمیایی ترکیب -1 جدول

 این تحقیق

 ماده اولیه
خلوص و ترکیب 

 شیمیایی

شرکت تولید

 کننده

 کاربید کلسیم

 : MgOدرصد13/0

 3O2Fe :درصد 29/0

 2CaC :درصد 95

 ایران کاربید

 استهبان کیمیا درصد 99بالاي  گوگرد

 سپید مهر قم درصد 5/99 اکسید روي

 مرك درصد 99بالاي  سولفید آهن

اي مدل گرم از این مخلوط در آسیاي سیاره 10

RetchPM100 نزن ریخته شد با محفظه از جنس فولاد زنگ

 و 10نزن با قطرهاي ي فولاد زنگگلولهگرم  200و 

متر نیز به محفظه اضافه شد. آسیاکاري این مخلوط میلی 20 

ساعت در دماي محیط با  10و  7، 5، 3، 1به مدت زمان 

ساعت چرخش  1و به ازاي هر  RPM 300سرعت چرخش 

 دقیقه توقف انجام شد. بعد از پایان آسیاکاري 10

ها از محفظه ي آسیا تخلیه هاي ذکر شده، نمونهدر زمان 

ه در غیاب رطوبت هوا نگهداري شدند. شدند و در ظرف در بست

هاي داده شده تحت آزمون در زمان ها از هر مخلوطنمونه

XRD 10نمونه آسیاکاري شده در مدت زمان  .قرار گرفتند 

ساعت توسط هیدروکلریک اسید و آب دو بار تقطیر جهت 

انحلال سولفید کلسیم طبق واکنش زیر تحت اسیدشویی قرار 

 گرفت:

CaS + 2HCl(��) = CaCl� (��) + H�S(�)   )2(  

 از واکنش کاربید کلسیم و CDCدر سنتز 

 شده کاربید کلسیم به همراهها، ذرات خرددهندهسایر واکنش 

2FeS  1:22=با نسبت مولی استوکیومتريCa:FeS  وZnO  با

هاي زیر طبق واکنش Ca:ZnO=1:1نسبت استوکیومتري 

 مخلوط شدند:

CaC� + FeS� = CaS + 2C + Fe   )3(  

CaC� + ZnO = CaO + 2C     )4(  

ها همانند نمونه قبل گرم از هر یک از این مخلوط 10سپس 

ساعت در دماي محیط با سرعت چرخش  10در مدت زمان 

RPM 300  دقیقه توقف  10ساعت چرخش  1و به ازاي هر

 آسیاکاري شد. 

هاي سنتزشده به روش پس از اسیدشویی نمونه

بار دست آمده فیلتر شده و دو همکانوشیمیایی، ذرات کربنی ب

هتوسط آب مقطر شستشو داده شد و نهایتا فیلتر شد. کربن ب

درجه  110دست آمده از فیلتراسیون در اتمسفر هوا در آون 

شده یابی نمونه تولیدگراد خشک شد. براي مشخصهسانتی

قبل و بعد از اسیدشویی از دستگاه پراش سنج پرتو ایکس 

)XRD (ASENWARE  مدلAW_XDM300  و همچنین

 TakRam N1-541 مدل RAMANسنجی دستگاه طیف

استفاده شد. همچنین به منظور بررسی ریزساختار کربن تولید 

 شده از میکروسکوپ الکترونی روبشی مدل

 Quanta 200  استفاده گردید. به منظور بررسی پیوند کربن

 استفاده شد.  Brukerمدل  FTIRاز دستگاه  CDCدر 

 یج و بحثنتا -3

هاي کاربید کلسیم با گوگرد تغییرات انرژي آزاد گیبس واکنش

) و اکسید روي (واکنش 3)، سولفید آهن (واکنش 1(واکنش 
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 و -kJ 418/410-،kJ  275/211) به ترتیب برابر با 4

KJ 33/641-  گراد محاسبه شد. درجه سانتی 25در دماي

ها این واکنشمحدودیت ترمودینامیکی براي انجام بنابراین 

هاي سنتز در دماي محیط وجود ندارد و با انجام آزمایش

مکانوشیمیایی، انجام واکنش در دماي محیط و به روش 

 مکانوشیمیایی مورد بررسی قرار گرفت.

نظریه انجام واکنش از طریق واکنش مکانوشیمیایی بدین 

 يسازاحتمالاً از فعال صورت است که این روش

 شکستن و کردن آسیاب ریقطاز  2CaC یکیمکان

 که شودمی آغاز آمورف نانوذرات به آن بزرگ هايکریستال

−2( یلناست هايیونبه موجب آن آن
2C(  از شبکه جدا شده و

 هايدهنده واکنش یربا سا ییآماده شرکت در واکنش جابجا

حال، اندازه ذرات با گذشت  ینهم در. شوندمی دسترس در

 اساس، این بر و یابد،می کاهش تصاعديزمان به صورت 

 یراز یابد، افزایش زیادي حد تا است ممکن آن پذیريواکنش

انجام واکنش  يبرا یهکه سد اول شبکه انرژي محدودیت از

واکنش عمدتاً توسط انرژي مکانیکی پیش  .شودیاست، آزاد م

رود و دما نقش زیادي ندارد به این دلیل که دماي واکنش می

 .ماندیط باقی میدر محدوده دماي مح

گوگرد  + نمونه کاربید کلسیم الگوي پراش پرتو ایکس

 1ساعت در شکل  10تا  1هاي آسیاکاري شده در زمان

از انجام آسیاکاري  قبل XRDشود. در الگوي مشاهده می

هاي گوگرد و کاربید کلسیم دیده رود که فقط پیکانتظار می

الگوي پراش  است.شود که این نکته کاملا در الگو مشهود 

 ،5، 3، 1هاي آسیاکاري شده در مدت زمان نمونه

باشد که هاي کاربیدکلسیم و گوگرد میي پیکدهندهنشان 7

 حضور این فازها نشان از عدم انجام واکنش در

هاي هاي ذکر شده است. عدم واکنش در زمانمدت زمان 

دهد که زمان نقش مهمی در فراهم کردن گفته شده نشان می

ایفا کرده است و  2CaCانرژي مکانیکی براي شکستن شبکه 

براي انجام واکنش در سرعت ثابت در این گزارش یک مقدار 

تواند به راحتی آستانه وجود دارد که فراتر از آن واکنش می

درجه مربوط به  17انجام شود. پیک مشاهده شده در زاویه 

CaO است و علت تشکیل این فاز به دلیل افزایش 

 ي کاربید کلسیم در حین آسیاکاري و در نتیجهح ویژهسط

 کاربید کلسیم با رطوبت محیط است.پذیري افزایش واکنش 

بنابراین با خارج کردن نمونه از آسیاب، کاربید کلسیم بدون 

 شود.درنگ با رطوبت محیط واکنش داده و آهک تولید می

 10ي آسیاکاري شده در مدت زمان الگوي پراش نمونه

هاي سولفید کلسیم مطابق ي پیکدهندهت، فقط نشانساع

ي انجام کلسیم، تاییدکنندهباشد. تشکیل سولفیدمی 1واکنش 

 واکنش بین کاربید کلسیم و گوگرد در فرایند آسیاکاري پر

انرژي است. این واکنش در دماي محیط و بصورت 

است. از انجام نشدن واکنش در  مکانوشیمیایی انجام شده

توان نتیجه گرفت که واکنش ساعت نتایج می 7هاي تا زمان

کاربید کلسیم و گوگرد نه به صورت تدریجی بلکه به صورت 

ي ، الگوي پراش نمونه1ناگهانی انجام شده است. در شکل 

ساعت آسیاب شده و اسیدشویی شده نیز ارایه شده است  10

 را 1که تولید کربن مشتق از کاربید کلسیم بر اساس واکنش 

 کند.تایید می

حاصل از واکنش  CDCالگوي پراش پرتو ایکس سه نمونه 

) و FCDC)، سولفید آهن (SCDCکاربید کلسیم با گوگرد (

هاي ارایه شده است. پیک 2) در شکل ZCDCاکسید روي (

اصلی مشخصه کربن آمورف هستند. کربن آمورف نوعی 
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است  شود. علت این امر ایندر نظر گرفته می کربن گرافیتی

که این نوع کربن نیز از بلورهاي گرافیتی تشکیل شده ولی با 

این تفاوت که این بلورها به صورت تصادفی درکنار یکدیگر 

 هاي آمورف دو نوع هستند: گرافیتی اند. کربنقرار گرفته

 هايها در زاویه]. این پیک34گرافیتی [و غیر

 26θ= 2  مربوط به درجه قرار دارند که به ترتیب 44درجه و 

 ].35) گرافیت است [101) و (002هاي مشخصه (پیک

 
ه) نمونه حاصل از -الگوي پراش پرتو ایکس از: الف -1 شکل

 10و  7، 5، 3، 1آسیاکاري کاربید کلسیم و گوگرد به مدت 

ساعت در  10ي ساعت، ز) نمونه حاصل از اسیدشویی نمونه

 هیدروکلریک اسید.

 
 و SCDC، FCDC هايالگوي پراش پرتو ایکس نمونه -2 شکل

ZCDC 

) با استفاده از قانون براگ برابر با 002اي (فاصله بین صفحه

nm 338/0 گیري شده محاسبه شد که مشابه با فاصله اندازه

هاي ضعیفی نیز در صفحات گرافیت است. همچنین بازتاب

) 101شود که مربوط به صفحه (درجه مشاهده می 44در 

 همچنین XRD مشابهضلعی است. نتایج  گرافیت شش

 و 2CaC براي مواد کربنی مشتق شده از 

هاي مکانوشیمیایی هالوژنه با واکنشهاي پلیهیدروکربن 

نیز گزارش شده  ]36[و همکاران  Yingjie Liسطحی توسط 

نیز موفق به تولید  ]32[و همکاران  Li Taoاست. همچنین 

و  دکربن با درجه گرافیتی بالا با استفاده از واکنش گوگر

 C500̊کاربیدکلسیم به روش اچ کردن انتخابی در دماي 

در این آزمایش  XRDها نیز مشابه با الگوي شدند. نتایج آن

 بود. 

درجه ناشی از بازتاب صفحه  2/54پیک بازتابی در زاویه 

) نسبتاً پهن 002هاي تشکیل شده () است. بعلاوه پیک004(

دهد. در مقابل، یها را نشان مشکل آنهستند که ساختار بی

تري است و این بدان ) داراي پهناي کم002در ( SCDCپیک 

تر معنی است که درجه بلوري این کربن نسبت به سایر بیش

هاي است در نتیجه درجه گرافیتی شدن آن بالاتر است و اتم

 کربن با نظم بالاتري قرار گرفتند. این نکته را

درجه نیز  44در توان از نامحسوس بودن پیک همچنین می

شود شدت این پیک در مشاهده می همتوجه شد. همانطور ک

تر دو نمونه حاصل از سنتز کاربید کلسیم و روي و پیریت کم

 است و تمایل پایین کربن مشتق شده حاصل از این

دهد. همچنین در ها را براي گرافیتی شدن نشان میواکنش 

سولفید  م ونمونه کربنی مشتق شده از واکنش کاربید کلسی

شود که نیز دیده می 3O2Feهاي فاز آهن بعضی از بازتاب
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دلیل حضور آن ممکن است به علت وجود آهن واکنش نداده 

 FCDCبعد از آسیاکاري است که با اسید شستشو داده نشده در 

 باقی مانده است.

هاي به دست آمده توسط طیف سنجی رامان نیز ساختار کربن

سنجی دهنده نتایج طیفنشان 3 شکلیابی شد. مشخصه

است. پارامتر اصلی  ZCDC و SCDC ،FCDCرامان نمونه هاي 

سنجی رامان، حضور در توصیف مواد کربنی با استفاده از طیف

 Gنظم) و (بی Dهاي موسوم به و همچنین جایگاه پیک

�I هاي این دو پیک ((گرافیتی)، نسبت شدت I⁄
� 

عرض )، 

) 2Dها (و پیوند فرعی آن) FWHM1از حداکثر ( یمیکامل در ن

 cm 1340-1در شدت تقریبا  D]. به طور کلی پیوند 37است [

 شود.نمایان می

 
 و SCDC، FCDCهاي سنجی رامان نمونهنتایج طیف -3 شکل

ZCDC 

هاي تقارن و نظم شش در گرافیت بلوري به دلیل محدودیت

هاي کربن، این پیک در طیف رامان وجود ضلعی بین اتم

 هاي گرافیتی به واحدهاياما هنگامی که لایه ندارد.

شوند، این پیک دوباره ظاهر تر تقسیم و شکسته میکوچک

به عنوان شاخصی  D توان از شدت باندشود. بنابراین میمی

]. 38نظم استفاده کرد [هاي بیبراي تعیین درجه نظم در کربن

 
1 Full Width at Half Maximum 

 cm 1584-1نیز در  Gارتعاشات مرتبط به پیوند 

 Gشود. ارتعاشاتی که منجر به شدت گرفتن پیک مشاهده می

هایی است که به هاي کششی کربنشود به دلیل حالتمی

اند که با یکدیگر پیوند برقرار کرده 2spصورت هیبریداسیون 

  cm 1580-1این پیک در گرافیت بلوري متقارن در

براي نمایان شدن این پیک نیازي به وجود  .شودنمایان می

قطعی حلقه شش ضلعی کربن نیست بنابراین در همه 

دهد. هنگامی که هستند، رخ می 2spپیوندهایی که به صورت 

شوند و زنجیرهاي خطی هاي گرافیت شکسته میحلقه

 به سمت انرژي Gشوند، موقعیت پیک تشکیل می

 2sp حضور پیوندهاينشان از  Gرود. حضور پیک بالاتر می 

 صورته دارد. این پیوندها هم ب C=Cبه صورت 

 D توانند باشند و هم زنجیري ولی حضور پیکاي میحلقه

]. 39برد [احتمال زنجیري بودن این پیوندها را بالا می

ها  CDCنشان داده شده است، تمام همانطور که در شکل

شده هاي استفاده دهندهواکنش طیف مشابهی را صرف نظر از

 هایی در حدوددهند. با توجه به این شکل، پیکنشان می

1-cm 1380     باند)D و (1-cm 1600  باند)G به وجود آمده (

و پیک  Dرود پیک ها انتظار میاست. بعد از آسیاکاري نمونه

]. هردو این باندها 40با شدت بالاتر دیده شوند [  Gترپهن

از نقص و نشان  cm 1380-1 مربوط به کربن است که

نظم مواد جامد کربنی است، در حالی که پیک ساختارهاي بی

) به حالت هاي منظم G(باند  cm 1600-1تشکیل شده در 

در این  cm 2709-1شود. پیک دیگر در گرافیت نسبت داده می

دهنده شود. حضور پیک در این محدوده نشانها دیده میکربن

بن به صورت ارتعاشات گروه آلکینیل است که همان کر
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نام این پیک  .گانه استیا کربن با پیوند سه spهیبریداسیون 

شود زیرا نیز نامیده می ´Gبه نام  2Dیا  Dدر اصل پیک دوم 

شود. این پیک حاکی تر دیده میهاي گرافیتی بیشدر کربن

 ]. در میان این41است [ CDCاز ریز بلورهاي گرافیت در مواد 

CDC ،هاSCDC  2داراي پیکD  1تیزتري در-cm 2650  است

که نشانگر درجه بالاتري از گرافیتی شدن آن است، که با 

 ]. با محاسبه41نیز سازگار است [ XRD نتایج

 I� I⁄
� 

شدن مواد کربنی را محاسبه توان نقص گرافیتیمی  

هاي گرافیت در ماده، ]. با کم شدن تعداد لایه43 ،42کرد [

شود. دلیل تر میفعال Dلت یابد زیرا حااین نسبت افزایش می

 ]:44دریافت [ T-Kتوان از معادله ریاضی این امر را می
I�

I�

=
C(λ)

L"

    

پارامتري وابسته به  Cشدت دو پیک هستند و  GIو  DIکه 

اي گرافیت اندازه بلورهاي بین صفحه aLطول موج است و 

) است که 855/0ترین مقدار (کم SCDCاست. این نسبت در 

از درجه گرافیتی شدن بالاتر بودن این کربن  نشان دیگري

]. این نتیجه با مقایسه با 41ها است [نسبت به سایر نمونه

به دست آمد.  ]Bae ]30، 45و  Xieنتایج به دست آمده توسط 

 از حداکثر یمیعرض کامل در نبا توجه به این نکته که 

)FWHMبا مقایسه 46یابد [نظمی افزایش می) با افزایش بی ،[

FWHM توان به این نکته هاي مشتق شده از کاربید میکربن

که به ترتیب  ZCDCو  FCDC پی برد که بی نظمی در نمونه

1-cm 77  1و-cm 67 تر از نمونه است بیشSCDC )1-cm 57 (

 است.

 4در شکل  ZCDC و SCDC ،FCDCهاي نمونه FTIRطیف 

 

1 Alkoxy 

مربوط به پیوند  cm 3400-1ارایه شده است. پیک در حدود 

O-H  از گروه هیدروکسیل و یا جذب شیمیایی رطوبت یا آب

از مشخصه ارتعاشات کششی  cm 1630-1 است. پیک در حدود

تواند نشان از ] اما می47است [ C=O-هاي آلکینیل گروه

هاي کربنی ] که به صورت حلقه48نیز باشد [ C=Cحضور 

 هستند.

 
 ZCDC و SCCD، FCDCهاي نمونه FTIRطیف  -4 شکل

است  O-Cمربوط به پیوند  cm 1089-1پیک در حدود پیک 

براي هیبریداسیون کربن به ) –O–( 1که گروه آلکوکسی

آید ها زمانی بوجود میدهد. این پیکرا نشان می  2spصورت 

هاي اصلی گرافیت هستند از بین که اوربیتال �که اوربیتال 

 ]. 50 ،49اند [جایگزین آن شده COهاي رفته و گروه

تواند به دلیل ناخالصی در مواد ها میحضور اکسیژن در نمونه

اولیه و یا قرار گرفتن کربن بعد از آسیاکاري در معرض هوا 

 FCDCباشد و غیر قابل اجتناب است. اما موقعیت جدید نمونه 

شود. این پیک می cm 46/573-1هاي دیگر در نسبت به نمونه

کربن پس از  XRDرفت و در نتایج طور که انتظار میهمان
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) 3O2Feاسیدشویی نیز مشاهده شد مربوط به اکسیدآهن (

]. همچنین در گزارشی دیگر نیز نتیجه مشابهی به 51است [

در صورت  CDCدست آمد و نتیجه بر این شد که براي سنتز 

 ها نیاز به دماي بالا است زیرا اینوجود آهن در واکنش دهنده

میکروگراف حاصل از ]. 52فازها به شدت پایدار هستند [

هاي تولید شده در این CDCمیکروسکوپ الکترونی روبشی از 

 شود.هاي مختلف دیده میدر بزرگنمایی 7تا  5تحقیق در شکل 

 

 

میکروگراف حاصل از میکروسکوپ الکترونی روبشی  -5 شکل

 از محصول واکنش کاربید کلسیم و گوگرد در بزرگنمایی:

 رابر.ب 200000 برابر، ب) 100000 الف)

هایی از نانوذرات با اندازه ذرات ها از تودهCDCبدیهی است که 

بالاترین  FCDC ها،در میان آن .انداولیه مختلف تشکیل شده

و  ZCDC دهد، در حالی کهاي شدن را نشان میدرجه توده

SCDC تصویرتري دارند. همچنین همانطور که در ساختار سست 

 SCDCو  ZCDC شود، اندازه ذرات و مورفولوژيمشاهده می

است بنابراین توزیع اندازه  FCDC تر و یکنواخت تر ازکوچک

، برخی ذرات FCDC تر است. در سطحذرات در این نمونه بیش

 نانومتر قابل مشاهده هستند. 500کوچک با قطر حدود 

 

 

میکروگراف حاصل از میکروسکوپ الکترونی  - -6 شکل

از محصول واکنش کاربید کلسیم و سولفید آهن در روبشی 

 برابر 200000برابر، ب)  100000بزرگنمایی: الف) 
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میکروگراف حاصل از میکروسکوپ الکترونی روبشی -7شکل

از محصول واکنش کاربید کلسیم و اکسید روي در بزرگنمایی: 

رابرب200000برابر، ب)100000الف)

این ذرات، اکسید آهن هستند و حذف چنین نوع فازي توسط 

ها CDCاسید رقیق سخت است. بر اساس این تصاویر در همه 

شود که از تخلخل بسیار بالا و اشکال نامنظم مشاهده می

سنتز شده به روش آسیاکاري است.CDCهاي ترین ویژگیاصلی

ي ح ویژههاي نانومتري با تعداد زیاد نشان از سطوجود تخلخل

زینه تواند گتولید شده است و بنابراین این ماده میCDCبالاي 

نیز هاي یون لیتیم وها، مواد کربنی باتريمناسبی براي ابرخازن

هاي CDCها باشد. همچنین جاذب فلزات سنگین از پساب

.تولیدي داراي اندازه متفاوت ذرات در حد نانومتر هستند

گیرينتیجه-4

روش واکنش مکانوشیمیایی در دماي محیط در این تحقیق از

که یک کاربید ارزان قیمت و در 2CaCازCDCبراي سنتز

دسترس است، استفاده شد. واکنش مورد استفاده، روشی ساده 

به مواد کربنی 2CaCو بدون حضور کلر براي تبدیل موثر

هاي گوگرد، دهندهبا واکنش2CaCواکنش .متخلخل است

سید روي انجام گرفت. نتایج نشان داد زمان سولفید آهن و اک

لازم براي انجام واکنش مکانوشیمیایی بین کاربید کلسیم و 

هاي کربن مشتق شده ازساعت است. از ویژگی10گوگرد 

2CaCها اتفاق درجه گرافیتی شدن بالا بود که در تمام واکنش

ترین مقدار درجه گرافیتی شدن مربوط افتاد. با این حال بیش

ترین مربوط به نمونه سنتز به نمونه سنتز شده از گوگرد و کم

شده از کاربید کلسیم و سولفید آهن بود. نتایج رامان و

FTIRي تشکیل کنندهنیز تاییدCDC با

هاي آمورف شدگی مناسب بود. این کربني گرافیتدرجه

اند که هاي متفاوت تشکیل شدههاي با اندازهعمدتا از تخلخل

از درجه بالاي توزیع اندازه ذرات در این نمونه است. نشان 

سنتز شده از کاربید CDCنظمی مربوط به ترین بیبیش

نظمی مربوط به نمونه ترین بیکلسیم و سولفید آهن وکم

هاي سنتز شده از واکنش کاربید کلسیم با گوگرد بود. بررسی

ي تخلخل با ابعاد ریز و درصد دهندهمیکروسکوپی نشان

هاي مهم خلخل بالا در کربن تولیدي بود که از مشخصهت

تر در این باشد. انجام تحقیقات بیشکربن مشتق از کاربید می

 [
 D

O
R

: 2
0.

10
01

.1
.2

32
22

35
2.

14
00

.1
0.

0.
25

.8
 ]

 
 [

 D
ow

nl
oa

de
d 

fr
om

 ij
cs

e.
ir

 o
n 

20
25

-1
2-

19
 ]

 

                            10 / 14

https://dor.isc.ac/dor/20.1001.1.23222352.1400.10.0.25.8
http://ijcse.ir/article-1-871-en.html


 ... با میکلس دیکارب سنتز کربن مشتق شده از کاربید کلسیم به روش واکنش مکانوشیمیایی

 1401 بهار  1ي شماره  11ي دوره 116 

 

 

مانند  CDC-2CaCزمینه به منظور بررسی کاربردهاي مختلف 
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Abstract: In this study, the mechanochemical synthesis of carbon derived from calcium 

carbide (CaC2-CDC) was investigated at ambient temperatures. Thermodynamic 

calculations confirmed the possibility of calcium carbide reaction with sulfur, iron sulfide 

and zinc oxide at ambient temperature for the synthesis of CaC2-CDC. The synthesis of 

CDC was carried out by mechanochemical reaction method of calcium carbide and 

reactants with stoichiometric ratio in a high energy planetary ball mill. Grinding with a 

rotation speed of 300 rpm and with a weight ratio of pellets to powder of 20 to 1 and for a 

period of 1, 3, 5, 7 and 10 hours for the reaction of calcium carbide and sulfur and a period 

of 10 hours for the reaction of calcium carbide and iron sulfide and zinc oxide was 

performed. In order to remove calcium sulfide and calcium oxide from the synthesized 

CDC, the ground mixtures were dissolved in 5% hydrochloric acid and CDC was obtained 

by repeated washing with distilled water and filtration. XRD, SEM, Raman and FTIR 

methods were used to characterize raw materials and products. The diffraction patterns of 

the milled mixtures indicated the reaction between calcium carbide and sulfur in 10 hours. 

In other reactions, the diffraction patterns showed that the reactions were carried out in 10 

hours. After acid washing, calcium sulfide dissolved in the reaction of carbide and sulfur 

and iron sulfide, as well as calcium oxide in the reaction of carbide and zinc oxide, and 

only peaks related to carbon were identified in the diffraction pattern. Electron microscopic 

images showed large number of nanometer pores. According to the Raman results, the 

obtained carbons were of high graphite grade and also the FTIR results confirmed the 

formation of carbon bonds. Also, according to the results, the degree of graphitization was 

the highest in the reaction with sulfur and the lowest with iron sulfide. In the same way, the 

lowest irregularity was related to CDC synthesized from calcium carbide and sulfur, and 

the highest was related to the reaction of calcium carbide and iron sulfide. 
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