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 (12/14/1397 :يیافت نسخة نهاي؛ در 40/42/1397 :افت مقالهي)در

 دهیچك
اسهت. در ايهر روش    2MS(M=Mo, W )لايهه  لايه و تكيايی ليتيوم فرايندی مرسوم برای توليد نانوصفحات کماستفاده از روش درون نفوذی شيم

ايی در کنترل شرايط و پارامترهای واکنش مشکل بوده، فرايند تهيه نيز بسيار طولانی است. در اير مقاله استفاده از روش درون نفهوذی الکتروشهيمي  
ها نيز بسهيار  رفع اير نواقص پيشنهاد شده است. در روش پيشنهادی، کنترل فرايند بسيار دقيق بوده و زمان واکنشچيدمان يك باتری ليتيومی برای 

و اسپکتروسکوپی رامهان بهه همهراه     (TEM)، ميکروسکوپ الکترونی عبوری (AFM)های ميکروسکوپ نيروی اتمی تحليلکوتاه شده است. نتايج 
 T 1با فهاز کريسهتالی    2WSو  2MoSای ادند که با استفاده از چيدمان باتری ليتيومی، نانوصفحات تك لايهخوبی نشان ده های جذب اپتيکی بطيف

 244 ± 34و  174 ± 11به ترتيه    2WSو  2MoSلايه( بوده و ابعاد عرضی آنها برای نانومتر )تك 1اند. ضخامت اير نانوصفحات حدود تهيه شده
 2MoSای های نهايی حاوی نانوصفحات تك لايهه لمبرت و به کمك طيف جذب اپتيکی، غلظت محلول -انون بيرنانومتر تعيير شد. با استفاده از ق

به کمهك روش درون نفهوذی    2MSای لايهموفقيت آميز نانوصفحات تك ةتخمير زده شد. تهي mg/mL 448/4و  mg/mL 412/4به ترتي   2WSو 
های کاتاليستی، ها را در زمينهلايهخواص منحصر به فرد اير تك ةمناسبی برای مطالع ةتواند زمينمی الکتروشيميايی ليتيوم در چيدمان باتری ليتيومی

 .اپتوالکترونيك و ... فراهم آورد
 
 

 2WSو  2MoSلايه، درون نفوذی الکتروشيميايی، باتری ليتيومی، نانوصفحات تك :یدیكل یهاهواژ
 

 . مقدمه1
( دو 2WSسهولفيد تنگسهتر )   ( و دی2MoSدی سولفيد موليبدن )

 (TMDs)1های فلزات واسهطه  عضو معروف خانواده دی کالکوژن

ای شهبيه  هستند. اير دو مهاده در حالهت طبيعهی سهاختاری لايهه     

ههای  ای، يهك صهفحه از اتهم   گرافيت دارند. در اير ساختار لايهه 
ـــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــ  

 .1 Transition Metal Dichalcogenides  

ههای گهوگرد قهرار    ( بير دو صفحه از اتهم M=W, Mo) Mفلزی 

ر سه دسته صفحه بهه وسهيله نيهروی قهوی     و اي (S-M-S)گرفته 

را  2MSة شهوند و يهك تهك لايه    کوالانسی به يکديگر متصل می

 ةشهامل سهه صهفح    2MS ةدهند. بنابراير، هر تك لايه تشکيل می

هها آرايهش لانهه زنبهوری )شهبيه      اتمی است. داخل هر صفحه اتم

از طريهق نيهروی ضهعيف     2MSههای  لايه ( دارند. تك[1]گرافر 
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آن ماده را تشکيل  گيرند و تودةروی يکديگر قرار می واندروالسی

تهوان  ای مهی با غلبه بر نيروی ضعيف بهير لايهه   .[3و  2]دهند می

های مختلهف اسهتخرا    تك لاية اير مواد را از تودة آنها به روش

 .کردکرده و يك کريستال دوبعدی از آنها تهيه 

گيز انهمان گونه که کريستال دوبعدی گرافر خواص شگفت

[، 1و  0، 1و بسههيار متفههاوتی از تههودة خههود )گرافيههت( دارد ] 

نيز خواص بسيار متفاوتی نسبت به  2MSهای دوبعدی کريستال

تودة خود دارند. ظهور و بروز اير خواص متفهاوت و شهگرف   

های اخير توجه بسيار زيادی به اير باعث شده است که در سال

ههای  ای اپتيهك، بهاتری  خانواده از مواد برای کاربرد در حوزه ه

، 2ها و ... معطوف شود ]ها و الکتروکاتاليستليتيومی، کاتاليست

ای يك در حالت توده 2WSو  2MoS[. به عنوان مثال، 7و  6، 3

هستند. به دليل  eV 2/1نيمه هادی با گاف غيرمستقيم در حدود 

وسهايل   ةگاف مناسه  توجهه زيهادی بهه آنهها در حهوز       ةانداز

وقتی ضهخامت   .کاربردهای فتوکاتاليستی شده استفتوولتايی و 

يابد، به دليل کاهش می nm 144به زير  2WSو  2MoSکريستال 

گهاف ايهر مهواد افهزايش      ةبروز اثر محدوديت کوانتومی انهداز 

لايه کاهش يك تك ةيابد و هنگامی که ضخامت آنها به اندازمی

گاف  ةندازيابد به يك نيمه هادی با گاف مستقيم تبديل شده و ا

 [.9و  8، 2کند ]افزايش پيدا می eV 2حدود  آنها به

ههای  ههای تجربهی، لبهه   گيهری بر اساس مشاهدات و انهدازه 

 14]اند از نظر کاتاليستی بسيار فعال 2MSنانوصفحات دوبعدی 

. بنابراير اميدهای زياد وجود دارد که اير نانوصفحات بها  [11و 

قيمهت   گهران  ةيگزير مهاد خاصيت کاتاليسيتی بهالا بتواننهد جها   

پلاتير به ويژه برای توليد هيدروژن از آب به روش کاتاليستی و 

ميههزان فعاليههت کاتاليسههتی  .[13و  12الکتروکاتاليسههتی شههوند ]

بههه مورفولههوژی و سههاختار کريسههتالی آنههها  2MSنانوصههفحات 

دو نهو  سهاختار کريسهتالی     TMDsههای  تك لايهبستگی دارد. 

ی و هشهت وجههی. فهاز سهه گهوش      دارند: سه گهوش منشهور  

شهود(  نيز ناميده می Hتعلق دارد )که فاز  h3Dمنشوری به گروه 

فهاز پايهدار اسهت. در مقابهل،      6و  1ههای  گروه TMDsو برای 

شهود( در ديگهر   نيز ناميده می 1Tساختار هشت وجهی )که فاز 

TMDs  فاز پايدار است و تقارنd3D   برای فلز مرکهزی دارد. در

غيرمقيهههد بهههه  dههههای ، اوربيتهههالd3Dارن محهههيط بههها تقههه 

dz,هههایاوربيتههال x y2 2 ,و  2 ,dyz xz xy د. نشههوشکسههته مههی

dz,اوربيتال  x y2 2 تواند يك جفت الکترون بهه اشهترا    می 2

,که اوربيتال  بگذارد، در حالی ,dyz xz xy  فهت  توانهد دو ج مهی

بهه سهه    dههای  ، اوربيتهال h3Dالکترون نگه دارد. تحهت تقهارن   

dz2 ،,dxاوربيتهههال هيبريهههدی   y xy2 2 ،,dxz yz  تبهههديل

 TMDsها نيمه پر باشند، شوند. حال اگر يکی از اير اوربيتالمی

، 1عنوان مثال در گهروه   هدهند. بخواص فلزی از خود نشان می

در اير گروه ماننهد   TMDsپر است. بنابراير نيمه dz2اوربيتال 

2NbSe  خواص فلزی دارد. در مقابل اوربيتالdz2   6در گهروه 

در ايهر گهروه نيمهه رسهانا هسهتند.       TMDsکاملاً پر است، لذا 

، فازهای پايدار آنهها  6و  1گروه  TMDsفازهای ذکر شده برای 

خاصهيت   T1 ساختار بلهوری  2WSو  2MoSبرای  .[10]هستند 

 رسهانايی دارد. در سهاختار  خاصيت نيمهه  2Hساختار و فلزگونه 

2MS-T1    در هر سلول واحد يهك اتهمM     بهه صهورت هشهت

در هر سلول واحهد  اند و اتم گوگرد احاطه شده 6وجهی توسط 

H2-در حالی که در ساختار  گيرد.ار میقر S-M-Sيك مولکول 

2MS  هر اتمM  اتهم   6منشهوری توسهط    به صورت سه گهوش

 S-M-Sگوگرد احاطه شهده و در ههر سهلول واحهد، دو واحهد      

تبهديل   1Hبهه   2H، سهاختار  لايهه وجود دارد. اما در حالت تك

قهرار   S-M-Sشود، يعنی در هر سلول واحهد يهك مولکهول    می

در  Hو  Tهها در دو سهاختار   ش اتهم چيهن  ة. نحهو [2] گيهرد می

 [.11 و 2مقالات اخيرمان نمايش داده شده است ]

های محققير، خاصيت کاتاليسهتی سهاختار   بر اساس بررسی

. [17و  16]اسهت   Hرسهانای  بسيار بيشتر از فاز نيمهه  1Tفلزی 

به صورت موليبهدنيت   2MoS .شوددر طبيعت يافت نمی T1فاز 

 H2وجود دارد که هر دو سهاختار  به صورت تنگستنيت  2WSو 

دارند. بنابراير محققان به دنبال راهی هستند که بتواننهد از مهواد   

 2MS-T1به ساختار دوبعدی با فاز فلهز گونهه    2MS-H2طبيعی 

 .[18و  17]برسند 

ههای  هر چقدر ضخامت نانوصفحات کمتر باشد، نسبت اتم

کاتاليستی آنهها   ها بيشتر شده و در نتيجه فعاليتای به کل اتملبه
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. بنابراير بيشترير فعاليهت کاتاليسهتی   [19 و 16]يابد افزايش می

يهك   ةآيد که ضخامت نانوصفحات به اندازهنگامی به دست می

لايه شود. لذا برای داشتر کاتاليستی با فعاليت بالا که بتوانهد  تك

که در مقياس وسهيع   کردجايگزير پلاتير شود بايد روشی پيدا 

تبديل کند و ثانيا تا حد  1Tرا به فاز  2Hولاً بتواند فاز و ارزان ا

ممکر، ضخامت نانوصفحات به دست آمهده پهايير باشهد، کهه     

 ترير حالت، سنتز تك لايه از اير مواد است. مطلوب

از  2MSلايهة  های گوناگونی برای تهيه و استخرا  تكروش

ه ها شامل لايهه نشهانی به   تودة آن گزارش شده است. اير روش

، رويهه سهابی مکهانيکی    [24] (CVD) 1تبخيهر شهيميايی   ةوسيل

هستند که به طهور رايهج از    [22]، درون نفوذی يون ليتيوم [21]

تهرير  شوند. در ميان روش های مذکور، مرسهوم آنها استفاده می

 T1لاية آن با فاز و تهية تك 2MSروشی که منجر به تورق تودة 

م اسهت. در ايهر روش،   شود، روش درون نفوذی يهون ليتيهو  می

)حهل شهده در هگهزان(     ليتيهوم در در محلول بوتيل  2MSتودة 

به مدت چندير روز بهه سيسهتم    C°144غوطه ور شده و دمای 

ههای  های ليتيوم بير لايهه شود. تحت اير شرايط، يون اعمال می

2MS 2کنند و باعث تشکيل نفوذ میMSxLi شود. سپس ايهر  می

گيهرد. واکهنش   ی آب قهرار مهی  هها ترکي  در معهر  مولکهول  

های آب باعهث توليهد گهاز هيهدورژن     های ليتيوم با مولکولاتم

از  2MSههای  شود، خرو  گاز هيدروژن باعث جداشدن لايهمی

شهود. ثابهت   های آنها میيکديگر شده و منجر به توليد تك لايه

باعهث تیييهر    2MSشده است که نفوذ يون ليتيوم ميان لايه های 

ههای ذکهر شهده در    . واکنش[23]شود می 1Tبه  2Hز فاز آنها ا

 [21و  20]دهند اير روش به صورت زير رخ می
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تمام مراحل نفوذ يون ليتيوم بايد در محيط عهاری از رطوبهت و   

ز اکسيژن انجام شود که معمولاً فرايند تحهت عبهور مسهتمر گها    

گيرد. همچنير در اير روش برای بهه دسهت   آرگون صورت می

مطلوب، غلظت محلول بوتيل ليتيوم بايد بيشهتر از   ةآوردن نتيج

ـــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــ  

 .1 Chemical Vapor Deposition 

M 6/1  مصرفی  ة، که اير غلظت بالا، مقدار ماد[27و  26]باشد

 C°144دهد. اعمال دمای فرايند را به شدت افزايش می ةو هزين

ي  اقتصادی فراينهد توليهد   به مدت چندير روز نيز از ديگر معا

 در اير روش است. 

در پژوهش حاضهر، اصهلاحاتی بهرای روش درون نفهوذی     

مصرفی و همچنير زمهان   ةليتيوم پيشنهاد شده است تا مقدار ماد

فرايند به مقدار قابل توجهی کاهش يابد. بدير منظور ابتدا پودر 

بر روی بستر رسانا به صورت الکتهرود لايهه نشهانی     2MSتودة 

های ليتيوم شد تا بتوان با اعمال ميدان الکتريکی فرايند نفوذ يون

. بنهابراير فراينهد درون نفهوذی    کردرا تسريع و همچنير کنترل 

ليتيوم به صورت الکتروشهيميايی انجهام گرفهت. بهرای کهاهش      

مصرف الکتروليت بايد تا حد ممکر فاصهلة ميهان الکترودهها و    

 کار با قرار دادن يك جهدا حجم محفظة دستگاه را کم کرد. اير 

کنندة متخلخهل بهير الکترودهها کهه از تمهاس الکتريکهی آنهها        

پذير است. جلوگيری کرده اما مانع عبور الکتروليت نشود، امکان

برای حذف نياز به جريان مستمر گاز آرگون، بايد چيدمان مورد 

بندی شود. تمام اير شرايط در چيدمان آب کاملاستفاده به طور 

شود. لذا در اير تحقيق، بها  ای فراهم میهای ليتيومی سکهباتری

استفاده از ساختمان يك بهاتری ليتيهومی، فراينهد درون نفهوذی     

انجهام   2MSليتيوم بهه روش الکتروشهيميايی روی الکترودههای    

گرفت. با اير روش، مصرف الکتروليت بسيار کاهش پيهدا کهرد   

فراينهد در  )حدود دو قطره بهرای ههر بهاتری( و همچنهير کهل      

ساعت به پايان رسيد، کهه در نهايهت منجهر بهه توليهد       0حدود 

ايهر   ههای ترير مزيهت شد. از مهم 2MSای لايهنانوصفحات تك

روش کنترل دقيق ميزان نفوذ يون ليتيوم از طريق دنبال کهردن و  

بررسی نمودارهای الکتروشهيميايی بهاتری ليتيهومی اسهت، کهه      

خواههد شهد. نانوصهفحات    در اير پژوهش بررسی جزئيات آن 

تواننههد بههرای تهيههه شههده بههه ايههر روش مههی 2MSای لايهههتههك

 1جههدول کاتاليسههتی بسههيار سههودمند باشههند. در   کاربردهههای

 یساخت نانوصفحات دو بعهد  یبرا يميايیمتداول ش یهاروش

 یپژوهش مورد بررس يردر اشده با روش استفاده  2MS يةلاتك

 بسيار جهامع و کامهل بهر انهوا      . مروریاندقرار گرفته يسهو مقا

 ههههای فيزيکهههی و شهههيميايی سهههاخت نانوصهههفحات دوروش
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 .2MS ةهای متداول شيميايی برای تهيه نانوصفحات دوبعدی تك لايبررسی مزايا و معاي  روش .1جدول 

 مرجع معاي  مزايا نام روش

 مقرون به صرفه بودن، تجهيزات ساده، ايمر بودن 1تورق فاز مايع

ار طولانی )چندير روز(، زمان بسي

بازدهی بسيار پايير در توليد 

 نانوصفحات تك لايه

 [3و  2]

 توليد نانوصفحات تك لايه درون نفوذی شيميايی ليتيوم

ساعت(، دمای  08زمان طولانی ) 

(، سخت بودن C°144کار بالا )

 کنترل فرايند، بازدهی پايير

[2] 

 درون نفوذی سولوترمال ليتيوم
حات تك لايه، بازدهی قابل قبول، زمان توليد نانوصف

 کوتاه

عدم کنترل دقيق ميزان درون 

 نفوذی، خطرنا  بودن روش
[11] 

درون نفوذی الکتروشيميايی ليتيوم 

 به کمك چيدمان باتری ليتيومی

اوليه، کنترل پذيری و دقت بالا،  ةمصرف بسيار کم ماد

 ايمر بودن، زمان کوتاه، دمای کار پايير )دمای اتاق(
 عدم توانايی برای توليد انبوه

 پژوهش

 حاضر

 

 .[2]در مقاله اخيرمان به چاپ رسيده است  2MSبعدی 
 

 1. بخش تجربی3

 . مواد1. 3

 2WSو  2MoSتجهاری   ةبرای انجام اير تحقيهق، از پهودر اوليه   

متيل کربنات ، دی(EC))شرکت علاءالدير، چير(، اتيلر کربنات 

(DMC)  6و نمكLiPF ه ناز  متخلخهل از جهنس   )مر (، ورق

 NMPو حهلال   PVDF2ة ، چسهبانند PP پليمر

)مهر (، کهربر    3

اسهتفاده شهد. بهرای     (SDBS))مر ( و سورفکتانت  (Cb)بلك 

 ةمطالعه و تعيير ضخامت نانوصفحات به دست آمده، از زيرلايه 

 ميکا با خلوص بالا، استفاده شد.
 

 . روش كار3. 3

وم به عنهوان آنهد، از مخلهو     ليتي برگةدر يك باتری ليتيومی، از 

بها   (DMC)متيهل کربنهات   و دی (EC)دو حلال اتيلر کربنهات  

شهود کهه نمهك    حجم مساوی به عنوان الکتروليت اسهتفاده مهی  

6LiPF  با غلظتM 1 شود. سپس از يك ميزبهان  در آن حل می

شهود، کهه ايهر ميزبهان     های ليتيوم به عنوان کاتد استفاده میيون

رسانا نشانده شده باشد. الکترودها در چيدمان  بايد روی زيرلاية
ـــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــ  

 .1 Liquid exfoliation 

 .2 Poly(vinylidene fluoride) binder 

 .3 N-Methylpyrrolidone 

متخلخهل   -يهك جداکننهدة ميکهرو    ةيك باتری ليتيومی به وسيل

تهرير جهدا کننهدة مهورد     شهوند. مرسهوم  پليمری از هم جدا می

 است. PP استفاده، پليمر

اسهت   2MSبه منظور درون نفوذی ليتيوم، اير ميزبان همان تودة 

شهود. بهرای تهيهة    نشهانده مهی  که معمولا بر روی زيرلاية مهس  

حهل   NMPدر حهلال   PVDFة ، ابتدا چسبانندCu2MS/الکترود 

بهه همهراه    2MSشد تا يك چس  غليظ تهيه شود. پهودر تهودة   

در هاون سنگی به خوبی سهاييده   (Cb)مادة رسانای کربر بلك 

شده تا ذرات بزرگ خرد شده و يك پودر يکدست تهيهه شهود.   

ره به پودر ساييده شده اضافه شد از چس  تهيه شده چندير قط

تا يك خمير همگر به دست آيد. در خمير به دست آمده نسبت 

انتخههاب  84:14: 14برابههر  PVDF:Cb2MS:جرمههی اجههزای آن 

روی زيرلاية مهس   0شد. خمير به دست آمده به روش دکتر بليد

داخهل   Cu2MS/ههای  به صورت يکنواخت لايه نشانی شد. لايه

بهه   C°144( قرار گرفتهه و در دمهای   rrTo 24کورة خلأ )فشار 

هها  کهاملاً از لايهه   NMPحرارت داده شدند تا حلال  h20مدت 

 حذف شود.

بههرای سههاخت بههاتری ليتيههومی )بههه منظههور درون نفههوذی  

روی قاب پهايينی   Cu2MS/(، ابتدا الکترود 2MSالکتروشيميايی 

روی آن قهرار داده شهد.    PPباتری قرار گرفت؛ سپس جداکنندة 

ـــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــ  

 .0 Doctor Blade 
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 )الف(

 
 )ب(

)رنگی در نسخة الکترونيکی( )الف( اجزای باتری ليتيومی مورد استفاده به منظور درون نفوذی الکتروشيميايی ليتيوم )شکل سمت چپ(، . 1شكل 

فراينهدهای  )شکل سهمت راسهت(. )ب( مراحهل و     Cu2MS/موقعيت نسبی و نحوة چينش اجزا )شکل ميانی( و باتری نهايی تهيه شده با الکترود 

درون نفوذی ليتيوم داخل چيدمان باتری )شکل سمت چپ(، صفحات درون نفوذی شده پس از خرو  از باتری )شکل ميانی( و صفحات متهورق  

 شده دو بعدی نهايی )شکل سمت راست(.

 

بر روی آن برگة ليتيوم و بعد يك فوم نيکل گذاشته شد. سهپس  

ة الکترودهها و  حدود دو قطهره از الکتروليهت بهر روی مجموعه    

ای کهه تمهام مجموعهه داخهل     ريختهه شهد بهه گونهه     جداکننده

ور شد. در انتها قاب بالايی باتری گذاشته شده الکتروليت غوطه

( تمهام اجهزای بهاتری بهه يکهديگر      atm 14و تحت فشار بالا )

های پايينی و بالايی که به ای که قابمحکم بسته شدند، به گونه

هم اتصال نداشهته باشهند. تمهام     تصلند باترتي  به آند و کاتد م

انجهام   جعبة ايزولهه مراحل تهية باتری و چيدن اجزای آن داخل 

خهار  شهد. تصهاوير     جعبة ايزولهه شد و بعد از تهيه، باتری از 

اجزای باتری ليتيومی و نحوة چينش آنها به همهراه بهاتری تهيهه    

 الف نشان داده شده است. .1شکل  شده، در

دان الکتريکی بهير الکترودهها، از مهد جريهان     برای اعمال مي

ميکروآمپر اعمال شد و از  14ثابت دشارژ استفاده شد و جريان 

طريق دستگاه اتول  نمودار تیييرات ولتاژ برحس  زمان دنبهال  

شد، تا از روی آن بتوان ميزان بهينة نفوذ ليتيهوم را تعيهير کهرد.    

 جعبهة ايزولهه  درون  بعد از اتمام فرايند دشارژ، باتری سريعاً بهه 

از هم جدا شدند. الکترود درون نفهوذی  آن منتقل شده و اجزای 

 بدار منتقهل شهده، در   ببه داخل يك ظرف در Cu2MS/شدة 

 بخار  شد. سپس در جعبة ايزولهظرف محکم بسته شده و از 

آن باز شده و سريعاً آب داخل ظرف ريخته شده و تحت تابش 

بها آب،   2MSليل واکنش لايهة  اموا  فراصوت قرار گرفت. به د

شدند، از داخل محلهول خهار    هايی که با چشم ديده میحباب

شدند و محلولی تيره رنگ ظهاهر شهد. فراينهدهای رخ داده بهه     

ب نمايش داده شده است. بعد از . 1شکل صورت طرح وار در 

 20يك ساعت در حضور اموا  فراصهوت، محلهول بهه مهدت     

شد و پس از آن دو سوم بالايی  ساعت در شرايط اتاق نگهداری

دقيقهه   01بهه مهدت    rpm 1444محلول تهيه شهده بها سهرعت    

ه سانتريفيوژ شد. در نهايت، دو سوم محلول سانتريفيوژ شهده به  
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 .Cu2WS/)رنگی در نسخة الکترونيکی( نمودار دشارژ باتری ليتيومی شامل الکترودی  .3شكل 

 

کهه بها    2WSو  2oSM تعليقعنوان محصول نهايی انتخاب شد. 

 EL-2WSو  EL-2MoSاير روش به دسهت آمدنهد بهه ترتيه      

 نامگذاری شدند.

 

 یابی. مشخصه2. 3

تعيير و شناسايی فاز و مدهای غال  نمونهه ههای سهنتز شهده بها      

انجههام  Raman (Invia Renishaw)اسههتفاده از اسپکتروسههکوپی 

 هههای رامههان، از ليههزر محههر  بهها طههول مههو تحليههلگرفههت. در 

nm 1/110 بر اساس  آمده های به دستاستفاده شد و تمامی طيف

شدند. لازم  مدرّ  cm124-1رامان سيليکون واقع در عدد مو   قلة

به ذکر اسهت کهه بهرای تهيهه طيهف رامهان، مقهداری از محلهول         

 C°74 روی زيرلايه سيليکون چکانده و در دمای 2MSنانوصفحات 

شده، برای تهيه طيف  های خشكخشك شدند. سپس از اير نمونه

به منظهور   PGENERAL T6از اسپکتروفوتومتر رامان استفاده شد. 

شهد.   هها اسهتفاده  طيف جذب اپتيکهی نمونهه   ةگيری و مطالعاندازه

 تحليههلسههاختار ريههز نانوصههفحات بههه دسههت آمههده بههه کمههك  

 TEM (Tecnai-G2-F30, USA)ميکروسکوپ الکترونی عبهوری  

عاد نانوصفحات به دسهت آمهده،   بررسی شد. بررسی ضخامت و اب

 نيهههروی اتمهههی بههها بهههه کهههارگيری دسهههتگاه ميکروسهههکوپ  

AFM (Agilent SPM 5500, USA)  .در مد غيرتماسی انجام گرفت

ههای نانوصهفحات دوبعهدی ماننهد گهرافر و      برای تعيير تعداد لايهه 

2MoS  تحليلو ... به کمك AFM  نياز است که اير نانوصفحات بها ،

های بسيار هموار )در مقيهاس اتمهی( ماننهد    يهغلظت کم روی زيرلا

 2MSسيليکون و ميکا لايه نشانی شوند. به همير منظهور از محلهول   

 استفاده شد. AFM تحليلبسيار رقيق شده، جهت 

 . نتایج و بحث2

نمههودار نههوعی دشههارژ بههاتری سههاخته شههده )شههامل الکتههرود  

/Cu2WS ا نشان داده شهده اسهت. ايهر نمهودار، به      2شکل ( در

نمودارهههای نههوعی بههه دسههت آمههده بههه روش درون نفههوذی   

 2WSو  2MoSالکتروشيميايی گزارش شده بهرای الکترودههای   

 [. همهان گونهه کهه مشهاهده     29و  28، 13کاملاً منطبهق اسهت ]  

بها   V 1/1شود اختلاف پتانسيل بير دو الکترود در محهدودة  می

ت( اسه  2WSxLiدر ترکيه    xگذر زمان )که متناس  با مقهدار  

ههای  ماند. اير محدوده نشان دهنهدة نفهوذ يهون   تقريباً ثابت می

هها  که نفوذ ايهر يهون   است. پس از آن 2WSهای ليتيوم بير لايه

ها به طور کامل انجهام شهد، اخهتلاف پتانسهيل بهير دو      بير لايه

-يابد. با مشاهدة اير افت، بايهد فراينهد درون  الکترود کاهش می

متوقف شود، ليتيوم به  از آن فرايندنفوذی متوقف شود. اگر قبل 

-ها به طورکامل انجام نمهی اندازة کافی نفوذ نکرده و تورق لايه

شههود. در نتيجههه بههه جههای نانوصههفحات تههك لايههه، بيشههتر     

آيد. اگر بعد از ناحية مشخص نانوصفحات چندلايه به دست می

شده، فرايند ادامه پيدا کند، نفوذ بيش از حد يهون ليتيهوم باعهث    

. زمان رسهيدن بهه ايهر    [29]شود می S2Liيد و تول 2WSتجزية 

 Cu2WS/نقطة تعيير کننده، وابسته به ضخامت لايه در الکتهرود 

و همچنير جريان اعمالی به سيستم است. با توجه به نمودار بهه  

سهاعت( از   0ثانيهه )تقريبهاً    11444دست آمده، بهاتری بعهد از   

ليتيومی  دستگاه اتول  جدا شد. مشابه همير نمودار برای باتری

ساخته شده بود نيز به دسهت آمهد. بها     Cu2MoS/که با الکترود 

 اير تفاوت که با اعمال فرايند دشارژ، باتری بعد از سه ساعت و

یبههرا تحليههل ريتههرو سههاده رياز دسههتگاه جههدا شههد. اولهه مينهه



 2، شمارة 91 جلد با استفاده از چیدمان باتری لیتیومی 2MS(M=Mo, W)ی الایهساخت نانوصفحات تک 639
 

 

  
. طيهف جهذب   EL-2MoSو )ب( نمونه  EL-2WSونه اپتيکی نانوصفحات سنتز شده: )الف( نم)رنگی در نسخة الکترونيکی( طيف جذب  .2شكل 

ههای سهنتز   در گوشه هر نمودار، تصهوير نمونهه  مربو  به هر نمودار نيز برای مقايسه رسم شده است.  2MoS-H2و  2WS-H2تودة اپتيکی استاندار 

 مربو  به هر ماده نشان داده شده است.و سوسپانسيون ماده توده قبل از سنتز شده 

 

بررسی طيف جهذب اپتيکهی    EL-2MoSو  EL-2WSهای نمونه

 EL-2WS. الف طيف جذب اپتيکی نمونهة  3شکل آنهاست. در 

مقايسه  2WS-H2نشان داده شده و با طيف جذب استاندارد فاز 

بهه دليهل    2WS-H2از ناحيهة بريلهوئر    Kشده اسهت. در نقطهة   

شوند کهه  ايجاد می Bو  Aهای شکافتگی اسپير مدار، اکسايتون

ههای متنهاظر در طيهف جهذب بهه ترتيه  در       روز قلهمنجر به ب

که به ترتي   Dو  Cهای شود. قلهمی nm 134و  631های مکان

انهد مربهو  بهه    ظهاهر شهده   nm 021و  064های در طول مو 

گذارهای عميق بير ترازهای نوار ظرفيت با نوار رسانش اسهت  

 شهود، الف مشاهده می 3شکل [. همان گونه که در 31و  34، 3]

، کهه  Aقلة جهذب اکسهايتونی    EL-2WSدر طيف جذب نمونة 

اسهت، وجهود    2WS-H2رسهانايی و فهاز   مشخصة خاصيت نيمه

ههای ترازههای   ندارد و تنها گذارهای عميق بير چگهالی حالهت  

، به خوبی A ةظرفيت و رسانش مشاهده می شود. عدم ظهور قل

يوم از نفوذی ليتدر حير فرايند درون 2WSنشان دهندة تیيير فاز 

2H  1بهT ديگهر محققهير نيهز بهه آن      ههای که در گزارش است

 [.28، 13اشاره شده است ]

، در طيف جذب استاندارد فهاز  2WSهمانند  ب .3شکل در 

2MoS-H2       نيز چهار قله جذب مشهاهده مهی شهود. قلهه ههای

 nm 627و  677ههای  که در طول مو  Bو  Aجذب اکسايتونی 

 -های ناشهی از شهکافتگی اسهپير   شوند مربو  به گذارظاهر می

 Cاست. قله های جذب  2Hاز سلول واحد فاز  K ةمدار در نقط

بهه   2dzها از نوار پرشهدة  به ترتي  مربو  به گذار الکترون Dو 

هنگامی  .[32 و 9]هستند  dxz, yzو  2y-2dxy, xنوارهای خالی 

اتفهاق مهی افتهد، قلهه ههای جهذب        1Tبهه   2Hکه گذار فاز از 

شوند. عهدم  از طيف جذب اپتيکی حذف می Bو  Aی اکسايتون

دههد محلهول   نشان می EL-2MoSوجود اير قله ها برای نمونة 

 است.  T1با فاز  2MoSنهايی شامل نانوصفحات 

های به دست آمده با اسهتفاده از قهانون   غلظت نهايی محلول

 Aکه در اينجها   CαA=lمحاسبه شد. در اير قانون  1لمبرت -بير

 αضخامت نمونه بهه هنگهام عبهور نهور و      lنمونه،  ميزان جذب

 2WSو  2MoSبرای نانوصهفحات   αضري  جذب نمونه است. 

گهزارش شهده    m1-mg.(mL) 2716.-1و  3044به ترتي  برابهر  

از روی  Aو قههرار دادن  m 01/0=lو  α. بهها دانسههتر [3]اسههت 

 حههدود EL-2WS، غلظههت نمونههة  Cطيههف جههذب در قلههة   

mg/mL 448/4  ةنمونهههههو غلظهههههت EL-2MoS حهههههدود 

mg/mL 412/4 .تخمير زده شد 

برای تعيير ضخامت نانوصفحات به دسهت آمهده بهه روش    

AFMهای تهيه شده رقيق شد و چند قطهره  ، مقداری از محلول

بهه  rpm 1144از آنها روی زيرلاية ميکای چرخان )بها سهرعت   

 C°74نشهانی شهده و در کهوره در دمهای     ثانيهه( لايهه   24مدت 

هها در  به دست آمده از اير نمونهه  AFMد. تصاوير خشك شدن

شهود،  نشان داده شده است. همان گونه که مشاهده مهی  0شکل 

ـــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــ  

 .1 Beer-Lambert  law 



 2، شمارة 91جلد  مشفق رضایو عل ی، حسن اله داغرکیمحمد ز 632
 

 

 
ضخامت هر صفحه(، به دسهت آمهده از    ةنشان دهندمربوطه )های به همراه پروفايل AFM)رنگی در نسخة الکترونيکی( تصاوير دوبعدی  .4شكل 

 )دو تصوير پايينی(. 2WSبالايی(، و  )دو تصوير 2MoSنانوصفحات تك لاية 

 
از لايهة   HRTEM. در گوشة پايير سمت راست، تصوير EL-2MoSلايه به دست آمده از نمونة تك 2MoSاز يك نانوصفحة  TEMتصوير  .5شكل 

 مربوطه نشان داده شده است.
 



 2، شمارة 91 جلد با استفاده از چیدمان باتری لیتیومی 2MS(M=Mo, W)ی الایهساخت نانوصفحات تک 636
 

 

  
. طيف رامان اسهتاندارد  EL-2MoSو )ب( نمونه  EL-2WSنمونه  نانوصفحات سنتز شده: )الف( )رنگی در نسخة الکترونيکی( طيف رامان. 6شكل 

 نيز در هر نمودار برای مقايسه، رسم شده است. 2MoS-H2و  2WS-H2تودة 

 

 در تمام اير تصاوير، ضخامت صهفحات بهه دسهت آمهده حهدود     

nm 1 2ههای  لايهتعيير شده است، که نشان دهندة سنتز تكMoS 

، AFMبهه تحليهل تصهاوير     به اير روش است. با توجهه  2WSو 

بهه   2WSو  2MoS ةمتوسط ابعاد عرضهی نانوصهفحات تهك لايه    

 تعيير شد.   nm 34 ±244و  nm 11 ± 174ترتي  حدود 

بهر روی   EL-2MoSو  EL-2WSههای  چند قطره از محلهول 

های مسی پوشيده شهده بها کهربر )مخصهوص دسهتگاه      زيرلايه

TEM2های ( چکانده شد تا تك لايهMoS  2وWS يه شده، با ته

به دسهت آمهده از    TEMنيز بررسی شود. تصوير  TEM تحليل

 1نشان داده شده اسهت. تبهاير   1شکل ها در لايهيکی از اير تك

بسيار کهم نانوصهفحة مشهخص شهده در شهکل، نشهان دهنهدة        

ديگهر   ههای کم آن است، که با توجه به گهزارش ضخامت بسيار 

لايه منظور ير را يك تكای با اير تباير پايتوان لايهمحققير می

ارائه شده در گوشهة پهايير سهمت     HRTEM. تصوير [28] کرد

راست نيز ساختار شش گوشة نانوصهفحات بهه دسهت آمهده را     

 دهد.نشان می

 2WSو  2MoSههای نانوصهفحات   برای تخمير تعهداد لايهه  

. در طيهف  کهرد توان از تحليل طيف رامان آنها نيهز اسهتفاده   می

g2ای دو مد غال  درون صفحه رامان اير دو ماده،
1E  و مد برون

وجهود دارد. مکهان مهدهای مشخصهه در طيهف       g1Aای صفحه

باشهد. همچنهير در   رامان نشان دهندة ساختار کريستالی ماده می

مکهان ايهر مهدها در طيهف رامهان       2WSو  2MoSای مواد لايهه 

[. مکهان  30و  33، 29ههای مهاده اسهت ]   وابسته به تعهداد لايهه  

ـــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــ  

 .1 Contrast 

g2مدهای 
1E  وg1A  2برای تودةWS       بهه ترتيه  در عهدد مهو

ههای  به ترتيه  در مکهان   2MoSو برای تودة  cm024-1و  311

. بهها [31و  29]در طيههف رامههان قههرار دارنههد  cm 048-1و  382

يابد. های اير مواد فاصله اير دو مد کاهش میکاهش تعداد لايه

 برابهر  یادر حالهت تهوده   2WS یدو مد غال  رامان بهرا  ةفاصل
1-cm 16 1 بر يهو در حالت تك لا-cm 26  يربه  ةفاصهل  .اسهت 

آن  ةيه و در تهك لا  cm 26-1برابهر   2MoS ةتهود  اير دو قله در

بنابراير با استفاده از طيف  .[30و  33، 29است ] cm 18-1برابر 

تههوان اطلاعههات بسههيار مفيههدی در مههورد ماهيههت و رامههان مههی

نابراير بهرای تيييهد   به دست آورد. ب 2MSضخامت نانوصفحات 

رامهان نيهز    تحليهل ای بودن نانوصفحات سنتز شهده، از  تك لايه

 استفاده شد. 

هههای بههه دسههت آمههده روی زيرلايههة يکههی دو قطههره از نمونههه

)100/Si(2SiO  با سرعت( چرخانrpm 1144    بهه مهدتs 34 )

 C 74°چکانده شد. بعد از خشك شدن نمونه در کوره در دمای 

رامان گرفته شهد.   تحليلهای به دست آمده لايه، از h 6به مدت 

. 6شهکل  در  EL-2WS ةطيف رامان به دست آمهده بهرای نمونه   

در طيهف بهه    2Jو  1Jههای  الف نشان داده شده است. وجود قله

 دههد کهه نانوصهفحات تهيهه شهده در فهاز      دست آمده نشان می

2WS-T1 حضور قلهة پرشهدت   [31]اند سنتز شده .g2
1E   نشهان

رامهان،   دهد که در حير فراينهد آمهاده سهازی بهرای تحليهل     می

اند. نتيجة تیيير فاز داده 2WS-H2مقداری از نانوصفحات به فاز 

شهود،  اسهتنتا  مهی   EL-2WSتری که از طيف رامان نمونهة  مهم

ن در اير نمونه است. مکها  2WSهای سنتز موفقيت آميز تك لايه



 2، شمارة 91جلد  مشفق رضایو عل ی، حسن اله داغرکیمحمد ز 633
 

 

 به دست آمده به روش درون نفوذی الکتروشيميايی ليتيوم در چيدمان باتری ليتيومی. 2WSو  2MoSمشخصات نانوصفحات  .3جدول 

 2WS 2MoS مشخصات

 1/3 0 زمان انجام فرايند )ساعت(

 442/4 ± 448/4 443/4 ± 412/4 (mg/mL)غلظت محلول نهايی 

 34 ± 244 11 ±174 (nm)اندازه متوسط عرضی نانوصفحات 

 )تك لايه( ~1 )تك لايه( ~1 (nm)ضخامت نانوصفحات 

 

g2و  g1Aههای  قله
1E      و 1/017ههای  بهه ترتيه  در طهول مهو 

1-cm 2/311  واقع شده است که به خوبی با مقادير گزارش شده

 . [37و  36]همخوانی دارد  2WSهای لايهبرای تك

قلهة   شهود دو ب مشهاهده مهی   .6 شهکل همان گونه کهه از  

g2و  g1Aمشخصة 
1E    در طيف رامهان نمونهةEL-2MoS   وجهود

به ميزان قابل  2MoSدارد، که نسبت به مکان متناظرشان در تودة 

اند. وجود اير دو قلهة مشخصهه در طيهف    جا شدهتوجهی جابه

دهد نانوصفحات مشاهده شده نشان می EL-2MoSرامان نمونة 

د. نکتهة مههم   هستن 2MoSهمان نانوصفحات  AFMدر تصاوير 

 g1Aهای است. قله EL-2MoSها برای نمونة مکان اير قله ،ديگر

g2و 
1E   و 042هههای بههرای ايههر نمونههه بههه ترتيهه  در مکههان 

1-cm 7/383 لايهة  قرار دارند که با مقادير گزارش شده برای تك

2MoS [04-38]، کاملاً سازگاری دارد. 

و  2MoSدة تهوان تهو  دهد که میرامان نشان می تحليلنتايج 

2WS  را بهها اسههتفاده از روش درون نفههوذی ليتيههوم در چيههدمان

لايه بها فهاز شهبه    باتری ليتيومی متورق کرده و نانوصفحات تك

به دست آورد. تمام قله های مشاهده شده در طيهف   T 1فلزی 

است و اير نشهان مهی    2WSو  2MoSرامان نمونه ها مربو  به 

هها اکسهيد نشهده و يها بهه      دهدکه در حير فرايند ساخت، نمونه

ههای  تحليهل اند. با توجه به تحليل نتايج ديگر مواد تجزيه نشده

AFM ،TEM  2 لايههةو رامههان، سههنتز نانوصههفحات تههكWS  و

2MoS    بهه خهوبی تيييهد     ،با استفاده از چيهدمان بهاتری ليتيهومی

 شود. می

که با تورق تودة تجاری آنهها   2MSمشخصات نانوصفحات 

خلاصهه   2جهدول   در انهد، ليتيومی تهيه شهده  در چيدمان باتری

 شده است.

تهیهه   2MS ةلای. بررسی پایداری نانوصفحات تک4

 شده با چیدمان باتری لیتیومی
رامهان،   تحليهل ههای جهذب اپتيکهی و نتهايج     با توجه به طيهف 

در ايهر   2MoSو  2WS ةلايه مشخص شد که نانوصهفحات تهك  

ناپايهدار بهوده و بها     شهوند. ايهر فهاز   ، تهيه میT 1روش با فاز 

زمهان در حهير   . هم[2]شود تبديل می 2Hگذشت زمان، به فاز 

های بهه دسهت آمهده بهه ههم پيوسهته و       تك لايه ،ر فازااير گذ

ههای  دهند. بها تشهکيل لايهه   نانوصفحات چندلايه را تشکيل می

تهر، نانوصهفحات بهه مهرور زمهان در ظهرف       تر و سنگيرضخيم

د و غلظت محلهول کهاهش پيهدا    شونحاوی محلول ته نشير می

ههای بهه دسهت آمهده     کند. بنابر اير، تیييرات غلظت محلولمی

تواند معيار مناسبی برای بررسی پايداری نانوصفحات باشهد.  می

 لايه،برای جلوگيری از به هم پيوستر و اتصال نانوصفحات تك

اضافه شد. غلظت  (SDBS)های نهايی، سورفکتانت به محلول

در نظر گرفته شد. هر  mg/mL 421/4افه شده سورفکتانت اض

ها بيشتر چقدر غلظت سورفکتانت بيشتر باشد پايداری محلول

شههود. اماغلظههت بسههيار زيههاد سههورفکتانت، اسههتفاده از   مههی

 های سنتز شده را برای کاربردهای بعدی با مشکل مواجهنمونه

سازد. در نتيجه بايد يك حد متوسط از غلظت سورفکتانت می

اده شود تا هم پايداری مطلوبی ايجاد کرده و ههم کهاربرد   استف

 نمونهه ههای سههنتز شهده بهرای مههوارد مختلهف را بها مشههکل      

هايی کهه انجهام شهد، کمينهه     مواجه نسازد. با توجه به آزمايش

کند، برابر غلظتی از سورفکتانت که پايداری مطلوبی ايجاد می

mg/mL 421/4 .تعيير شد 

های تهازه تهيهه شهده در    ی نمونهتیييرات ميزان جذب اپتيک
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تهيه شده  2MSلايه و نانوصفحات تك SDBS)رنگی در نسخة الکترونيکی( مقايسة طيف جذب اپتيکی نمونة محلول حاوی سورفتکانت  .7شكل 

 در چيدمان باتری ليتيومی، بلافاصله بعد از تهيه و همچنير يك هفته پس از آن.

 

گذرد در شهکل  هفته از سنتز آن می هايی که يكمقايسه با نمونه

شهود طيهف   نشان داده شده است. همان گونه که مشاهده مهی  7

هايی که يهك هفتهه از تهيهه آنهها     های تازه و نمونهجذب نمونه

گذرد، تطابق بسيار خهوبی بها ههم دارنهد. بنهابراير افهزودن       می

هها  سورفکتانت پايداری مطلوبی را در طی يك هفتهه در نمونهه  

ههای  رده است. برای برقراری پايهداری بيشهتر در زمهان   ايجاد ک

تر لازم اسهت کهه غلظهت سهورفکتانت را افهزايش داد.      طولانی

افههزايش غلظههت سههورفکتانت اسههتفاده از محلههول را بههرای     

کند. با توجه به نتهايج  کاربردهای بعدی با محدوديت مواجه می

بهرای   2MSههای  بهه دسهت آمهده، بهرای اسهتفاده از تهك لايهه       

شهود از نمونهة تهيهه شهده بها      ربردهای گوناگون، پيشنهاد میکا

غلظت کم سورفکتانت و در کمتر از يهك هفتهه پهس از تهيهه،     

 استفاده شود.
 

 گیری. نتیجه5
برای غلبه بر مشکلات روش مرسوم درون نفهوذی شهيميايی   

، روش درون نفهوذی   2MSليتيوم بهرای توليهد نانوصهفحات    

تفاده از چيهدمان بهاتری ليتيهومی    الکتروشيميايی ليتيوم با اسه 

پيشنهاد شد. در روش پيشنهادی، پارامترها و شهرايط واکهنش   

به راحتی قابل کنتهرل انهد و زمهان فراينهد نسهبت بهه روش       

مرسوم بسيار کمتر است. با استفاده از اير روش نانوصفحات 

با موفقيت تهيه شدند. با استفاده از  2WSو  2MoSای لايهتك
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کوپ نيههروی اتمههی ابعههاد عرضههی ايههر     نتههايج ميکروسهه 

 ± 11بهه ترتيه     2WSو  2MoSلايهه بهرای   نانوصفحات تك

نههانومتر تعيههير شههد. بهها افههزودن نههو       244 ± 34و  174

تهوان بهه محلهولی    سورفکتانت مناس  در غلظت مناس  مهی 

ای دسهت يافهت کهه بهرای     لايهپايدار از اير نانوصفحات تك

ونيکی بسيار سودمند خواهد کاربردهای کاتاليستی و اپتوالکتر

 بود.
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