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 ـ  تیفر تیکامپوز زی) و ن4O2CoFeکبالت ( تیپژوهش پودر فر نیدر ا -یدهچک ) بـا  RGO4O2CoFe/( اشـده احی دگرافنیکبالـت / اکس

 در نـوار و آن یو جذب امواج مـاکروو  یسیمغناط هايویژگی ،ریخت ،فازي ساختار و شد سنتز یرسوب-به روش هم يدیکلر يهامادهشیپ

طبـق  شود. هاي اصلی به فاز اسپینل مربوط میو همه قله 4O2CoFeتک فاز  لیتشک دهندهنشان کسیا . آزمون پراش پرتوشد یبررس ایکس

 ـو کامپوز 4O2CoFeذرات در  شتریب يمورفولوژ ،یدانیم گسیل یروبش یالکترون یکروسکوپیم ریتصاو تقریبـاً کـروي    RGO4O2oFeC/ تی

 ـو کامپوز 4O2CoFeمغنـاطش اشـباع   دهـد کـه   نشان مـی  یسنج نمونه ارتعاشآزمون مغناطش جینتا است.  درصـد  10و  5هـاي داراي  تی

 نوارر دبیشینه تلفات نشان داد که  يبردارشبکه گرلیحاصل از تحل جیدر آخر نتااست.  37و  emu/g  6/71 ،56برابر با اشدهاحی دگرافنیاکس

رسید. همچنین میـزان جـذب    -dB 5/21به مقدار  اشدهاحی دگرافنیاکسدرصد  10بوده که با افزودن  -dB 5/3فریت کبالت برابر با ایکس 

   .رسید اشدهاحی دگرافنیاکس درصد 10با  نمونهدرصد براي  5/99فریتی به  نمونهبراي  درصد 41موج تابیده شده نیز از 
  

  

  .نانوذرات ،یتلفات انعکاس ،یهم رسوب اشده،یاح دگرافنیکبالت، اکس تیفر تیمپوزکا :يدیکل يهاواژه

  

  مقدمه -1

) در EM(1هاي اخیر اسـتفاده از امـواج الکترومغنـاطیس    در سال

سـیم، ارتباطـات   بسیاري از کاربردها نظیر وسـایل ارتبـاطی بـی   

طـور  اي، رادار هواپیماهـا و ... بـه  هـاي منطقـه  اي، شبکهماهواره

محیط زنـدگی مـدرن    بیترت نیا بهاست.  هشد توجهاي فزاینده

. ]1-3[اسـت   گرفتـه  قـرار تحت تسلط امـواج الکترومغنـاطیس   

موادي هستند که بـه میـزان زیـادي     جمله ازهاي اسپینلی فریت

ــاطیس را در   ــرژي الکترومغن ــامدهاان ــذب  بس ــاکروویو ج ي م

جذب کمتري  ماًعمو هاتیفري بالا این بسامدها؛ اما در کنندیم

، زیــرا میــدان درونــی ناهمســانگردي دهنــدیمــاز خــود نشــان 

ي اسپینلی در محدوده چند اورسـتد  هاتیفرمغناطوبلوري براي 

 هـا نلیاسـپ براي  سیفرومغناطپدیده تشدید  جهینت در. ]2[است 

 بسـامد  کـه یی آنجـا  از. دهـد یم ـرخ  GHz 4ي زیر بسامدهادر 

گیگـاهرتز اسـت و معمـولاً     2-18رادارهاي عادي در محـدوده  

-4ویژه در بسـامد  ي پایین بهبسامدهاامکان وقوع جذب بالا در 

 ـفر، بنـابراین  شـود یم ـگیگاهرتز بـا مشـکل مواجـه     2 ي هـا تی
 

   physicplasma2011@gmail.com : مسئول مکاتبات، پست الکترونیکی: *
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انتخاب خوبی براي این محدوده بسـامد باشـد    تواندیماسپینلی 

. اما با توجه به چگالی زیـاد و همچنـین درصـد پراکننـدگی     ]3[

یی گزینه مناسـبی بـراي کاربردهـاي عملـی     تنهابهموردنیاز بالا، 

از طرف دیگر، پارامترهاي گذردهی الکتریکی و تراوایی نیستند. 

ی ذاتـی یـک مـاده    س ـیالکترومغناطخـواص   عنـوان بهمغناطیسی 

. در ایـن  اردذگیمر مستقیم روي خاصیت جذب امواج اث طوربه

چهارچوب، فریت کبالت داراي مغناطش اشـباع متوسـط و حـد    

ماده  عنوانبهاسنوك بالا داراي تراوایی مغناطیسی بزرگ بوده که 

 طـور بـه  .]4[ شـود یم ـي بالا شناخته هافرکانسجاذب رادار در 

ی در ماده جاذب دستیابی بـه ضـخامت کـم، چگـالی پـایین،      کل

جذب بالا در اولویت قرار دارد. همچنـین از  پهناي باند و میزان 

ی پوش ـچشـم تـوان  دو مسئله مهم در مورد مواد مغناطیسی نمـی 

طــور شــدیدي در ي مغناطیســی بــهرینفوذپــذکــرد: اول اینکــه 

دلیل مقاومت پایین این یابد. زیرا بهمحدوده گیگاهرتز کاهش می

یو مواد، اتلاف ناشی از جریان گردابی که توسط امـواج مـاکروو  

یابـد. همچنـین،   سـریعی افـزایش مـی    صـورت بهاست  شده القا

ي الکتریکی بالاي این مواد دسـتیابی بـه تطـابق    رینفوذپذدلیل به

امپدانس الکترومغناطیسی مناسب در این شـرایط مشـکل اسـت    

 چـه دست یافتن به تطابق امپـدانس هـر    منظوربه، رونیا از. ]1[

بالا در یک ماده جـاذب بـا   جذب و پهناي باند  جهینت درو  بهتر

یی دشـوار اسـت. بـه همـین دلیـل      تنهـا بـه مغناطیسی  نانوذرات

ــتاي   ــات در راس ــاذبمطالع ــاج ــاختاري ه ــواد نانوس ، روي م

در ایـن زمینـه    شـده  انجامشود. تحقیقات کامپوزیتی متمرکز می

در  تواننـد یم ـآن اسـت کـه گـرافن و مشـتقات آن      دهندهنشان

نلی، خاصیت جذب امـواج بـالاتري از   هاي اسپیترکیب با فریت

شـود   اسـتفاده پوشش سـبک   عنوانبه تواندیمخود نشان داده و 

  .]5و  1[

، کامپوزیـت  ]6[ توسط رنِ و همکارانش شده انجامدر پژوهش   

ي هـا مـاده با اسـتفاده از پـیش   اکسید گرافن احیاشده با فریت کبالت

منظـور بررسـی   همچنین بـه  نیتراتی به روش هیدروترمال سنتز شد.

) GHz 4/12 -2/8(نـوار ایکـس   خواص جذب امواج ماکروویو در 

. بدین صورت که کـامپوزیتی  شداستفاده  از بستر رزین استر سیانات

/  اشـده یاحگـرافن  فریت کبالـت / اکسـید    –از نانوصفحات گرافنی

ــابی کر ــداســتر ســیانات را ارزی . بیشــترین تلفــات انعکاســی در دن

 - dB 8/21بــه  GHz 8/11و در بســامد متــر میلــی 25/1ضــخامت 

بهبود خواص جذب امواج الکترومغناطیس مربوط به انطبـاق   رسید.

امپدانس بهتر بود. در پژوهش دیگري که توسـط لـی و همکـارانش    

اکسـید  بـا   فریـت کبالـت  صورت گرفـت، سـاختار کـامپوزیتی     ]7[

ي ي کلریـد هـا مادهبا استفاده از پیشال پلیبه روش گرافن احیاشده 

ی بررس ـتشکیل شد و خواص جـذب امـواج الکترومغناطیسـی آن    

 70 سیالکترومغنـاط در راستاي بررسی خواص جـذب امـواج    شد.

ي هـا نمونـه درصد وزنی از پودرهاي فرآوري شـده بـراي سـاخت    

ي ااشـاره بسـتر آن   ترکیـب شـیمیایی  کار گرفته شد که بـه  جذبی به

اد گــذردهی نشــان د آمــده دســتبــهصــورت نگرفتــه بــود. نتــایج 

اکسید گـرافن احیاشـده   با  فریت کبالتکامپوزیت  الکتریکی مختلط

فریـت کبالـت   ي در مقایسـه بـا نانوبلورهـاي    املاحظـه قابـل  طوربه

که منجر به بهبـود عملکـرد جـذب امـواج      کرد دایپخالص افزایش 

الکترومغناطیس شد. بیشترین تلفـات انعکاسـی ایـن کامپوزیـت در     

 - dB 4/36متـر بـه مقـدار    میلـی  5/2امت و ضـخ  GHz 8/12بسامد 

  رسید.

  

  هامواد و روش -2

ــندر ا ــژوهش از کلر ی ــدپ ــدآهــن و کلر ی ــه ی ــت ب ــوان کبال عن

 یمسـد  یدروکسـید آهـن و کبالـت و ه   هـاي یـون  هايسازهپیش

 ـ  یاکنندهدهنده (احعنوان عامل رسوببه  ین) اسـتفاده شـد. همچن

، گرافن احیاشـده  اکسیدکبالت با  یتفر یتمنظور سنتز کامپوزبه

مواد  یمیاییو ش یزیکی. مشخصات فشداستفاده  اکسید گرافن از

در ایـن   اسـت.  شـده  ئـه ارا )1(اسـتفاده در جـدول    ه مـورد یاول

 5فریـت کبالـت بـا    ( S2 ،)فریت کبالت( S1پژوهش سه نمونه 

اکسـید  درصـد   10فریت کبالت با  ( S3 و )گرافناکسید درصد 

 .شده است بررسی )گرافن

  

 یرسوبهمبه روش  فریت کبالتپودر ساخت  -2-1

درجـه   80 يدر دما یکبالت به روش هم رسوب یتنانوذرات فر
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 شده در این پژوهش برده کاربهمشخصات مواد اولیه  -1جدول 

  جرم مولکولی   ترکیب شیمیایی  ماده مصرفی

)g/mol(  

  شرکت سازنده  (درصد) خلوص

  O2.6H3FeCl  3/270  99 Merck  کلرید آهن

  O26H.2CoCl  9/237  98  Merck  کلرید کبالت

  NaOH 40  98  Merck  هیدروکسید سدیم

  انیرانینانومواد ا شگامانیشرکت پ  GO  -  99  اکسید گرافن

  

مختلف سنتز شدند که مراحل کـار بـه    شرایط گراد تحتسانتی

کبالـت و سـپس    یـد است. در شروع سـنتز، ابتـدا کلر   یرشرح ز

l2 CoC /، 2:1( یومترياسـتوک  یولآهن مطابق با نسبت م ـ یدکلر

l3FeC زدوده بـا  یونآب مقطر لیتر میلی 100) در 1() طبق رابطه

محلـول تـا    يسپس دمـا  .شدندحل  یسیاستفاده از همزن مغناط

بـا   یمسـد  یدروکسـید کـرد. ه  یداپ گراد افزایشسانتیدرجه  80

قطره بـه محلـول   صورت قطره، به2برابر  Cl/-OH- ینسبت مول

 یـات انجـام عمل  يبـرا  12در حـدود   pHبـه   یدنا رس ـحاصل ت

، دقیقـه  90اضـافه شـد. بعـد از     یـه بـه محلـول اول   یده ـرسوب

دست آمـده، محلـول بـا اسـتفاده     هرسوبات ب يجداساز نظورمبه

رسـوبات در مرحلـه    یـن از رسوبات جدا شـده و ا  یکاغذ صاف

 یمنظور حذف ناخالص ـتوسط آب مقطر و سپس اتانول به يبعد

منظور ) شسته شدند. رسوبات شسته شده بهNaCl( یمسد یدکلر

 سـاعت  سه مدت گراد بهسانتیدرجه  90 يخشک شدن در دما

ــرار آون در ــد داده ق ــت. در نهاش ــه ی ــب ــور کلس ــردن  ینهمنظ ک

 مـدت  گـراد بـه  سانتیدرجه  700 يها در دمامحصولات، نمونه

  هوا قرار گرفته شدند. یطدر مح یساعت در کوره مقاومت یک

CoCl2.6H2O + 2FeCl3.6H2O + 8NaOH → 
)1             (O2+ 8NaCl + 22H4 O2CoFe  

  

حاوي اکسید گرافن احیا  یت کبالتسنتز کامپوزیت فر -2-2

 یرسوبهمبه روش  شده

نیز ماننـد   حاوي اکسید گرافن احیا شده یت کبالتکامپوزیت فر

 در بخش قبل، سـنتز  شده ذکر صورتبه نانوذرات فریت کبالت

اکسـید  درصـد وزنـی پـودر     10و  5 است، ابتدا ذکر انیشاشد؛ 

 منظـور بهلیتر آب مقطر مخلوط شد و میلی 100به همراه گرافن 

دقیقـه در حمـام تحـت     30پخش شدن بهتر در آب، بـه مـدت   

ترتیـب،  بـه  هاماده شیپامواج فراصوت قرار گرفت. سپس سایر 

ترکیـب  ، بـه  لـت فریـت کبا در سـنتز   شده گفتهمطابق با مراحل 

. لازم بـه ذکـر   دو آب مقطـر اضـافه ش ـ  اکسید گرافن حاصل از 

بـه   .از هیدرازین استفاده شداکسید گرافن ي است که براي احیا

 10هـاي فریتـی،   مـاده این صورت که قبل از اضافه کردن پـیش 

سـپس سـایر مراحـل     .لیتر هیدرازین به محلول اضافه شـد میلی

گرفت. تنها تفاوت بـا مراحـل    مشابه با توضیحات مذکور انجام

از قبلی، استفاده از محیط اتمسفر گاز آرگـون بـراي جلـوگیري    

 ، بـود. کلیـه  دیو مونوکس ـ کربندیاکسيبه داکسید گرافن  لیتبد

 کبالـت  فریـت  سـنتز  مراحـل  مشـابه  هـا کامپوزیت سنتز مراحل

 کـه  بـود  پخت محیط در اصلی تفاوت تنها. گرفت انجام خالص

از  یريجلـوگ  يگـاز آرگـون بـرا    یطاز مح ـ اه ـکامپوزیـت  براي

  انجام گرفت.اکسید گرافن احیا شده  صفحاتسوختن 

  

 هاي جاذبي نمونهسازآماده -2-3

 5بـه میـزان    شدههیتهي جاذب، پودرهاي هانمونهجهت ساخت 

 کاملاًدقیقه  15به مدت  شده ذوبدرصد وزنی همراه با پارافینِ 

از جنس پلکسی گلس مطـابق   شده هیتهي هاقالبمخلوط و در 

 نـوار ایکـس  ) متـر یل ـیم 5× 16/10× 88/22( با ابعـاد اسـتاندارد  

  ریخته شدند.

  

  هایابی نمونهبراي مشخصه استفاده موردتجهیزات  -2-4

بررسی فازي پودرهاي سنتز شده بـا اسـتفاده از دسـتگاه پـراش     
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 10-100) در محدوده Philips PW2XRD ,-3170اشعه ایکس (

آنگسـتروم   54/1 مـوج طـول بـا   CuKαاستفاده از تابش با  درجه

از هـا  بلـورك هـاي  براي محاسبه متوسط انـدازه  صورت گرفت.

استفاده شد. در  D = (K × λ)/(β × COS θ))( شرر-دباي معادله

مربـوط    Kα1 طول مـوج  λ ،بلوركبرابر با اندازه  dمعادله  ینا

 مثل یکبه  یکنزد يعدد فاکتور شکل (معمولاً  K،به جنس آند

ارتفاع  یمهدر ن یکپ يپهنا β) و شودیدر فرمول قرار داده م 9/0

بررسی پیوندهاي موجود بر سـطح   براي .است یانب رادسبر ح

 مـدل تبدیل فوریـه  با سنج مادون قرمز از طیفمحصولات سنتز 

TENSOR27    گسـتر  در آزمایشـگاه بـیم  ساخت شـرکت بروکـر

هـا و  لـوطی از پـودر نمونـه   سنجی با مخطیف. استفاده شدتابان 

شـد.  بررسی  4000تا  cm 500-1در محدوده  پتاسیم برمید پودر

سـنج  هـا از مغنـاطش  نمونـه  یسیخواص مغناط یمنظور بررسبه

 دانی ـکاشان تحت م ریکو قیدق سیشرکت مغناط ینمونه ارتعاش

اتاق اسـتفاده شـد و چرخـه     يو در دما kOe 10 نهیشیب یاعمال

بـراي انجـام    دست آمد.افزار دستگاه بهنرم پسماند نمونه، توسط

واقـع در   FIRSTGUARD- RIGAKUآزمون رامان از دسـتگاه  

گستر تابـان اسـتفاده شـد. جهـت بررسـی      آزمایشگاه شرکت بیم

ذرات پودرهـاي تهیـه شـده از     ریزساختار، اندازه و مورفولوژي

 Hitachiیـدانی مـدل   نشـر م میکروسـکوپ الکترونـی روبشـی    

S4160  سـنجی  به تجزیه شیمیایی عنصري از نـوع طیـف  مجهز

میزان جـذب امـواج   بررسی  منظوربه. تفکیک انرژي استفاده شد

 دسـتگاه  )، ازGHz 4/12-8( ایکـس باند محدوده در  ویکروویما

8510C Vector Network Analyzer (VNA) Agilent  دانشگاه

  استفاده شد. (ع) امام حسین

  

  نتایج و بحث -3

 )XRDي (بررسی فاز -3-1

 S3و  S1 ،S2ي هـا نمونـه  پراش پرتو ایکس الگوهاي )1(شکل 

که فریت کبالت  دهدیمنشان  S1 نمونهالگوي  .دهدیمنشان  را

 شـده  لیتشـک ناخالصـی   گونـه چیهکامل و بدون  طوربهفاز تک

  ) در تطـابق  1شـکل  در  شدهمشخصي این الگو (هاکیپاست. 
  

 
  S3و  S1 ،S2ي هانمونهس الگوهاي پراش پرتو ایک -1شکل 

  

کـارت شـماره   فریت کبالت با  معکوس کامل با ساختار اسپینیل

ــت 3ICDDاز  1121-001-00 ــا   اس ــا ب ــه الگوه ــه ب ــا توج . ب

کامپوزیت کـردن فریـت کبالـت و اکسـید گـرافن، در موقعیـت       

با شدت خیلـی کـم پدیـدار شـده کـه مربـوط بـه        اي قله °6/26

 دهنـده نشـان  پیک در اصل ) در گرافیت است. این002صفحه (

است که ساختاري مشـابه گرافیـت دارد    اکسید گرافن احیا شده

درصـد   10بـه   5از اکسید گرافن با افزایش درصد قله . این ]8[

در اکسـید گـرافن   دلیل افـزایش درصـد وزنـی    تیزتر شده که به

 پراش پرتو ایکس يالگو در که است ذکر به ساختار است. لازم

 مورد قلهوجود دارد.  یکوچک ناخالص قله کبالت خالص یتفر

 فلزي هاينمک از ناشی زیاد احتمال به درجه 2/32 در واقع نظر

 در واقـع ) 104( هماتیـت  فـاز  قلـه  تریننزدیک. است مادهپیش

 بــا. نیســت محتمــل ســاختار در هماتیــت وجــود درجــه، 3/33

 وجـود  کامپوزیتی هاينمونه در نظر مورد ناخالصی قله حال،این

 متوسـط  .اسـت  هاکامپوزیت این بودن خالص بر دلیلی که ندارد

شـرر محاسـبه شـد.     يدبا رابطهبا استفاده از  یزن هابلورك اندازه

نمونـه   ينانومتر، برا 5/15برابر با   S1 نمونه يبرا اندازه بلورك

S2  نمونـه   ينانومتر و برا 13برابر باS3    نـانومتر   5/11برابـر بـا

  آمد. دستبه

  

 بررسی ریخت -3-2

  میکروسکوپی الکترونی روبشی گسیل میدانی ) تصاویر2(شکل 
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  S3و  S1 ،S2ي هانمونه میکروسکوپی الکترونی روبشی گسیل میدانی تصاویر -2شکل 

  

کـه دیـده    طـور همـان . دهدیمرا نشان  S3و  S1 ،S2ي هانمونه

 بـه هـم  کـه از   شـده  لیتشـک هـایی  از کلوخه S1نمونه  شودیم

ي نانومتري به وجـود  هااندازهذراتی با  جوش خوردنیوستن و پ

ي سـرامیکی و مغناطیسـی   امادهیی فریت کبالت آنجا. از اندآمده

ی) ایـن ذرات  واندروالس ـقطبی (نیروي  -قطبی کنشبرهماست، 

 زی ـرمغناطیسی و همچنین انرژي آزاد بالاي سطح کـه ناشـی از   

فاز فریت کبالت  د بودنتردلیل ماهیت ذرات تا حد نانو به شدن

. ]9[ اسـت ایـن ذرات شـده    شدن اياست، سبب تشدید کلوخه

 قـبلاً ریخت ذرات، کروي مانند است که در مورد فریت کبالـت  

 نانومتر 50است. همچنین میانگین اندازه ذرات  شده گزارشنیز 

فریـت  ، ذرات S3و  S2 نمونـه با توجه به تصـاویر   دست آمد.به

. انـد شـده ع ی ـتوزت اکسید گرافن احیا شـده  روي صفحا کبالت

چنین تـوزیعی از ذرات ریـز و کـروي شـکل، ناشـی از وجـود       

 از شیبصفحات گرافن است چرا که این صفحات مانع از رشد 

علـت اینکـه   . از طرفـی بـه  شـوند یفریت کبالت م نانوذرات حد

ي عـاملی  هاگروهروي فریت کبالت  نانوذراتی و رشد زنجوانه

، ایـن ذرات از توزیـع   افتـد یم ـاکسید گرافن اتفـاق  روي سطح 

یکنواختی روي صفحات اکسید گرافن احیا شده برخوردار  نسبتاً

  هستند.

نمــودار توزیــع ذرات نمونـــه هــا برگرفتــه از تصـــاویر       

) نشان دهنده این موضـوع اسـت کـه بـا     3میکروسکوپی (شکل 

) از mdافزایش مقدار درصد وزنی گرافن، اندازه میانگین ذرات (

 و S2نـانومتر بـراي نمونـه     34نانومتر براي نمونه خالص به  58

کاهش یافته است، که با توجه مطالب  S3نانومتر براي نمونه  28

  .توان توجیه کردارائه شده در بالا می

ي پراش انرژي انقطهبررسی بیشتر، تجزیه شیمیایی  منظوربه  

) و 2(جدول در  S3از این نمونه  نقطه دوپرتو ایکس مربوط به 

) 4از آن در شـکل (  همچنین نقشه عنصري یک ناحیه مشـخص 

 دوي بـراي هـر   انقطـه  -است. آنالیز عنصـري   شده دادهنمایش 

 تنها وجود عناصر کبالت، آهن، اکسـیژن و کـربن را نشـان    نقطه

S1 

S2 

S3 
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  S3و ج)  S2، ب) نمونه S1نمودار توزیع اندازه ذرات براي: الف) نمونه  -3شکل 

  

مقایسه،  منظوربه. همچنین آمده است دستبهاي نمونه نقطه -که توسط آزمون عنصري S3درصد اتمی عناصر موجود در نمونه  -2دول ج

  شده است محاسبه فریت کبالتدرصد عناصر با توجه به ترکیب شیمیایی 

  عنصر
  درصد اتمی عناصر موجود در کامپوزیت

 ریت کبالتترکیب شیمیایی نظري ف  2نقطه   1نقطه 

  3/14  9/12  5/13  کبالت

  6/28  6/21  5/26  آهن

  1/57  2/37  5/36  اکسیژن

  - 3/28  6/23  کربن

  

محصول نهـایی اسـت. همچنـین     بودنداده که حاکی از خالص 

از آزمـون   آمـده  دستبهکه درصد اتمی عناصر  شودیممشاهده 

ي نسـبت بـه ترکیـب    انقطـه  -يعنصر پراش انرژي پرتو ایکس

مقداري اختلاف دارد. این تفـاوت ناشـی    فریت کبالتیی شیمیا

از حضور گرافن در ساختار است. البتـه بایـد دقـت داشـت کـه      

 انجـام که آزمون  هانقطهتنها براي همین  شده ینیبشیپترکیبات 

 صادق بوده و ممکن است براي نقـاط مجـاور آن، ترکیـب    شده

 رتـو ایکـس  پراش انرژي پآزمون  نیهمچننباشد.  صورت نیبد

براي شناسایی عناصر سبکی مانند اکسـیژن و کـربن بـا خطـاي     

مبنــا قــرار گیــرد. از طرفــی  توانــدینمــزیــادي همــراه اســت و 

توزیع یکنـواختی از   شودیم) مشاهده 4که در شکل ( طورهمان

کـربن در محـل    علاوه بهو  فریت کبالتهمه عناصر موجود در 

  وجود دارد. شده انتخاب

 

  ب  الف

  ج
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که نمایش دهنده وجود عناصر کبالت،  نقطه دودر  S3ي نمونه انقطه -عنصري نگاشت تصویر میکروسکوپی الکترونی روبشی و  -4شکل 

  محصول نهایی است بودنآهن، اکسیژن و کربن است و حاکی از خالص 

  

 پیوندها و عامل هاي سطحی بررسی -3-3

نشـان   )5هاي فروسرخ با تبدیل فوریه و رامان در شـکل ( طیف

)، در طیـف  5داده شده است. با توجه به قسـمت الـف شـکل (   

مشـاهده   cm 587-1یـک گـروه جـذبی در     4O2CoFeنانوذرات 

شود که قله مشخصه فریت است. در طیف مادون قرمز همـه  می

هـا، دو پیونـد   طور مشـخص در فریـت  ساختارهاي اسپینلی و به

مـوجی   شـود. گـروه بـا عـدد    آنیون دیده می-اصلی ارتعاش فلز

قرار دارد و متعلق به ارتعـاش   cm 600-1تا  500بزرگتر در بازه 

هـاي چهـاروجهی   اکسـیژن در مکـان  -کششی ذاتی ترکیبات فلز

)O-thM       تـا  400) است و نـوار بـا عـدد مـوجی کمتـر در بـازه  

1-cm 450هـاي  اکسیژن در مکان -، مرتبط با ارتعاش کششی فلز

دلیــل ش بــه) اســت کــه در ایــن پــژوهO-ohMهشــت وجهــی (

قابل ثبـت   cm 500-1تر از محدودیت دستگاه، عدد موجی پایین

نبوده و نوار با عدد موجی کمتر قابل رؤیت نیست. قله پهنی در 

1-cm 3050 دهنده ارتعاشـات کششـی   شود که نشانمشاهده می

هـاي آب  مربوط بـه گـروه هیدروکسـیل در ملکـول     O-Hپیوند 

 cm 1630-1ظاهر شده در جذب شده در ماده است. نوار جذبی 

هـاي  تمـام قلـه   S2ارتبـاط دارد. در نمونـه    O-Hنیز بـه پیونـد   

هـاي  انـد. عـدم وجـود گـروه    مشخصه فریت کبالت حفظ شـده 

دار در نمونه کامپوزیتی حاکی از احیاي شـیمیایی  عاملی اکسیژن

رسوبی است. تنها یک صفحات اکسید گرافن در طول فرآیند هم

-هاي کامپوزیتی دیده مـی در نمونه cm 1380-1قله در محدوده 

در گـروه عـاملی    O-Hشود که به احتمال زیاد مربوط به پیونـد  

توانـد  مـی  cm 1550-1کربوکسیل است. همچنین پیونـد جـذبی   

 ناشی از ارتعاشات ساختاري صفحات اکسید گرافن احیـا شـده  

نیـز   cm 1638-1]. همچنین پیوند جذبی ظاهر شده در 10باشد [

 هـاي تعلق دارد. طیف رامان نمونـه  O-H، به پیوند S2ه در نمون

S1  وS2 ) ب) آورده شده است. با توجه به طیـف،   -5در شکل

 و 605، 470، 300 داراي چهار قله اصلی در محدوده S1 نمونه

1-cm 690 هـاي رامـان   ترتیب مربوط بـه حالـت  است که بهEg ،

T2g(2) ،A1g(2)  وA1g(1)  ت حضـور  است. لازم به ذکـر اس ـ

سـاختار اسـپینلی    دهنـده هـا در طیـف رامـان نشـان    این حالـت 

 S2 . در طیف رامان مربوط به نمونه]11[محصولات سنتز است 

  cm-1 هاي قبلی، دو گروه در محـدوده نیز علاوه بر حضور گروه

ظاهر شدند که با توجه به منابع مربوط بـه   cm 1592-1و  1353

  . بـا ]11[هسـتند   C-Cتحکم حضور عامل کربنی و باندهاي مس ـ



  ... یسیو الکترومغناط یسیمغناط ،يساختار یابیسنتز و مشخصه   و همکاران قبادي

 

  1400 زمستان، 4 ه، شمار40مواد پیشرفته در مهندسی، سال   76

        
  .S2و  S1هاي الف) طیف فروسرخ با تبدیل فوریه و ب) طیف رامان نمونه -5شکل 

  

  
  هانمونهي پسماند مغناطیسی هاحلقه -6شکل 

  

هـاي مشخصـه   گروهاصلی همراه با گروه توجه به ظهور این دو 

 و نمونـه توان به این نتیجه رسید که نمونـه خـالص   اسپینلی، می

  اند.کامپوزیتی با موفقیت سنتز شده

  

ــواج  بررســی ویژگــی -3-4 ــاي مغناطیســی و جــذب ام ه

 الکترومغناطیسی محصولات

 ي پسـماند مغناطیسـی و همچنـین خـواص مغناطیسـی     هاحلقه

 شـده  داده) نشـان  3جـدول (  و )6ترتیب در شـکل ( بهها نمونه

براي نمونه  ، مغناطش اشباعشودیمکه مشاهده  طورهماناست. 

S1  معادل باemu/g 71 فریت کبالـت  کمتر از مغناطش اشباع  و

 فریـت کبالـت  . ]9[ ) اسـت emu/g 80(حدود حجیم در حالت 

ي هـا اتـم  کـه ي طـور بـه داراي ساختار اسپینل معکـوس اسـت   

که  آورندیم به وجودرا اکسیژن یک شبکه مکعبی وجه مرکزدار 

را اشـغال کـرده و    ي چهـاروجهی هـا مکان Fe+3ي هاوننصف ی

 یوجه ـهشتي هامکاندر  Co+2ي هاوننصف دیگر به همراه ی

 ـ  رندیگیمقرار  ي هـا ون. گشتاور مغناطیسی خـالص، از توزیـع ی

کـه در ذرات خیلـی ریـز     شودیممحاسبه  هامکانفلزي در این 

. زیـرا تقـارن،   ابـد ییم ـدلیل نسبت سطح به حجم بالا کاهش به

 حالـت  بـا  تواندیمگان اتم در سطح تعداد، نوع و فاصله همسای

در  هـا ونیکـات ي اشـغال  هـا مکـان  علاوهبهحجیم متفاوت باشد. 

با بالک متفاوت باشد.  تواندیمدر مقیاس نانومتري فریت کبالت 

 باعـث  هـا نیاسـپ ی و چرخش نظمیبیی مانند هادهیپداز طرفی 
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  هانمونهخواص مغناطیسی  -3جدول 

  cH (emu/g) sM  (emu/g) rM (Oe)  نمونه

S1  689  71  28  

S2  500  56  18  

S3 327  37  8  

  

باشد. حجیم  حالت بامتفاوت  کاملاً نانو ذراتکه رفتار  شودیم

اورســتد  S1 689 نمونــهی مغناطیســی بــراي وادارنــدگنیــروي 

)، خـواص  3) و جـدول ( 6شـکل ( محاسبه شـد. بـا توجـه بـه     

 کـاهش سـاختار  بـه   اکسید گـرافن  با افزودن هانمونهمغناطیسی 

بـراي   آمـده  دستبهاست. با توجه به میزان مغناطش اشباع  افتهی

ــه  ــه   S2 )emu/g 56نمون ــه نمون ــبت ب )، emu/g 37( S1)، نس

ــکــاهش  ــهمقــدار مغنــاطش اشــباع در  حــد از شیب ي هــانمون

غیرمغناطیسـی   فازکی عنوانبهخاطر حضور گرافن به کامپوزیتی

، مربوط است. این نتیجه با دشویمکه باعث افت مغناطش اشباع 

صـورت   GOخواص مغناطیسی گرافن و  نهیزم درتحقیقاتی که 

 منـابع،  بـه  . باتوجـه ]12-13[ی مطابقت دارد خوببهگرفته است 

 باعـث  مغناطیسـی،  مـواد  به آن ترکیبات یا و گرافن کردن اضافه

 زبـري  شـدید  افزایش مورفولوژي، تغییر ها،کاتیون مجدد توزیع

. از اسـت  هـا نمونـه  کریسـتالیت  انـدازه  کاهش ینهمچن و سطح

بـودن گـرافن، مغنـاطش     یسیمغناط یرغبه با توجه  يلحاظ تئور

گرافن افـزوده   یبه تناسب با مقدار درصد وزن یدکبالت با یتفر

 S2صورت مقدار مغنـاطش در نمونـه    ین. در ایابدشده، کاهش 

) emu/g 7(در حـدود   یافتیکاهش م یددرصد با 10در حدود 

کاهش در  ینا یسی،مغناط یسترزیسکه با توجه به ه یدر صورت

 کاهش این شده گفته مطالب به توجه با. استدرصد  42حدود 

 وزنـی  درصـد  رابطـه  در دخیـل  غیـر  پارامترهاي به حد از بیش

 از بـیش  کـاهش  قبیـل  این که است ذکر به لازم. شودمی مربوط

مورد رفتار وارنـدگی  در  .]14. [شودمی دیده منابع در انتظار حد

بـودن ذرات نمونـه فریتـی و    اي کلوخـه ها، بـا توجـه بـه    نمونه

میکروسکوپی الکترونـی   سفانه با توجه به تصاویرأکامپوزیتی، مت

توان به توزیع دقیق انـدازه ذرات دسـت یافـت. بـا     نمی روبشی

افزارهـاي  حال با توجه بـه تصـاویر و کمـک گـرفتن از نـرم     این

دازه ذرات براي نمونه فریت کبالت در حـدود  مربوطه میانگین ان

 نانومتر و براي نمونـه  34در حدود  S1نانومتر و براي نمونه  58

S2  بـا توجـه بـه    ]15[ زد نتوان تخمینانومتر می 28در حدود .

هاي مغناطیسی در تناسـب  مقالات مرتبط، رفتار وارندگی فریت

ورت ص ـ بـدین صورت سهمی معکوس اسـت.  با اندازه ذرات به

کــه بــا کــاهش انــدازه ذرات، وارنــدگی فریــت افــزایش یافتــه  

چند دامنه) و با رسیدن اندازه ذرات به اندازه بحرانـی   (محدوده

)criticalD  این افزایش متوقف شده و با کاهش بیشتر اندازه دانـه (

یابـد. از  دامنه)، پارامتر وارنـدگی نیـز کـاهش مـی    تک (محدوده

انی بـراي فریـت کبالـت خـالص در     طرف دیگر، اندازه ذره بحر

بـا توجـه بـه تفاسـیر ذکـر شـده،        ]16[نانومتر است  40حدود 

 50دامنـه بـوده (  احتمالاً نمونه فریت کبالت ابتدا در ناحیـه تـک  

نانومتر) است و با افـزودن اکسـید گـرافن، انـدازه ذرات فریـت      

نانومتر کاهش یافته است. گرافن به محـدوده تـک    35کبالت به 

) 7شـکل (  سیده و وارنـدگی کـاهش پیـدا کـرده اسـت.     دامنه ر

 نشـان  را هـا نمونـه تلفات انعکاسـی برحسـب بسـامد را بـراي     

میـزان تلفـات انعکاسـیِ     شودیمکه مشاهده  طورهمان. دهدیم

 بـه  )GHz 12(پایان نوار ایکـس  در بهترین حالت در  S1نمونه 

dB 5/3- صد در 49، در این شرایط ]17[ )2رابطه ( رسید. طبق

 شـده  مـنعکس درصد از سطح آن  51از موج در نمونه جذب و 

فریـت کبالـت و ایجـاد     نـانوذرات است. با افـزودن گـرافن بـه    

کـه ایـن    افتهی شیافزاساختار کامپوزیتی، میزان تلفات انعکاسی 

. بـا توجـه بـه نتـایج     دشـو یم ـامر منجر به بهبود جذب امـواج  

بسـامد   در S2 نمونـه میزان تلفات انعکاسی بـراي   آمده دستبه

GHz 12   به بیشترین مقدار خود یعنـیdB 5/8-    .رسـیده اسـت

درصـد افـزایش    85در این حالت میزان جذب موج ورودي بـه  

  درصد در سـاختار،   10. با افزایش درصد وزنی گرافن به ابدییم
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  هانمونهبراي بسامد  برحسبدرصد موج درآشامیده و ب)  بسامد برحسبتلفات بازتابی الف)  - 7شکل 

  

رسـیده   -dB 5/21به  GHz 8/9میزان تلفات انعکاسی در بسامد 

 ریتـأث  دهنـده نشاندرصد) که  5/99(میزان جذب موج ورودي= 

  .استشگرف گرافن بر روي خواص جذب 

 )2       (                          
RL

( |)
10Absorption% 1 10



   

مـواج الکترومغنـاطیس و   دلیـل میرایـی ا  بـه  S3و  S2ي هانمونه

 نیا درانطباق امپدانس بین کامپوزیت و هوا، که نقش کلیدي را 

جـذب   در S1 ، عملکرد بهتري نسبت به نمونـه کنندیمایفا  نیب

و  هـا نقـص لایـه،   -هی ـلاساختار  امواج ماکروویو دارد. از طرفی

منابعی بـراي پلاریزاسـیون و    عنوانبه ماندهیباقي عاملی هاگروه

منجـر بـه    توانـد یم ـ ي کـامپوزیتی هـا نمونهدر کندگی امواج پرا

 شیافـزا  بـر شود که خود دلیـل دیگـري    4ي چندگانههاانعکاس

توانــایی جــذب امــواج مــاکروویو در نمونــه کــامپوزیتی اســت. 

همچنین بـا ورود مـوج الکترومغنـاطیس بـه داخـل کامپوزیـت       

یـده  ایـن پد  کـه ي طـور به؛ دهدیمرزونانس طبیعی در ماده رخ 

ي بـالا اسـت و   بسـامدها اصلی تلفـات مغناطیسـی در    سازوکار

اکسـید   ناشی از اثر ریز بودن ذرات و حضور صـفحات  تواندیم

 مـوج  کـه . از طـرف دیگـر زمـانی    ]5[ باشـد  گرافن احیـا شـده  

دار حرکــت جهــت ،شــودمــی تیــکامپوزالکترومغنــاطیس وارد 

راکنـده  یـک جریـان پ   هاکسید گرافن احیا شـد هاي بار در حامل

الکتریک و پلاریزاسـیون  که منجر به رهایش دي دهدتشکیل می

بنابراین انرژي الکترومغناطیسی در اثر  شود؛در فصل مشترك می

  .]6[ شودبه گرما مصرف قرار می شدن لیتبد

  

  يریگجهینت

 ـکامپوز زی) و ن4O2CoFeکبالت ( تیپژوهش پودر فر نیدر ا  تی

) بـا  RGO4O2CoFe/( شـده ااحیگـرافن   دیکبالـت / اکس ـ  تیفر

 شد ساخته یرسوببه روش هم يدیکلر يهاماده شیاستفاده از پ

و جـذب امـواج    یس ـیخـواص مغناط  ،ریخـت  ،فازي ساختار و

ي ایـن پـژوهش   هـا افتـه ی نیتـر مهـم . دش ـ یو آن بررسیماکروو

  زیر است: صورتبه

، فریـت  پـراش پرتـو ایکـس    الگوهـاي  طبق نتایج حاصل از .1

و در  آمـد  دسـت بـه ل و بـدون ناخالصـی   کام ـ صورتبهکبالت 

، اشـده احیگـرافن   دیاکس ـي کامپوزیتی با توجه به پیـک  هانمونه

 سنتز شده است. زیآمتیموفق طوربهکامپوزیت 

ی نشـان  دانی ـنشـر م  یروبش یالکترون یکروسکوپیم ریتصاو .2

بـه  کـه از   شـده  لیتشکهایی کلوخهکه فریت کبالت از  دهندیم

ي نـانومتري  هااندازههایی با لوركب دنجوش خورپیوستن و  هم

ي کـامپوزیتی هـم،   هانمونه. براي اندآمدهنانومتر) به وجود  50(

 ـتوز اشدهاحیگرافن  دیاکسروي صفحات  فریت کبالتذرات   عی

چنین تـوزیعی از ذرات ریـز و کـروي شـکل، ناشـی از       اندشده

 وجود صفحات گرافن است.

مغنـاطش   زانی ـم یتعاش ـسنج نمونه ارآزمون مغناطش جینتا  .3

ــو کامپوز 4O2CoFeاشــباع   دیاکســ درصــد 10و  5حــاوي  تی
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 ـترترا بـه  اشدهاحیگرافن  . نشـان داد  37و  emu/g 6/71 ،56 بی

 فاز کی عنوانبهحضور گرافن به  توانیماین کاهش خواص را 

، مربـوط  شـود یم ـغیرمغناطیسی که باعث افت مغناطش اشـباع  

 است.

 نشان داد که حداکثر يبردارشبکه گرلیحاصل از تحل جینتا  .4

 ویدر اثر برخورد امـواج مـاکروو   نوار ایکسدر  یانعکاس تلفات

 دیاکس ـدرصـد   10بوده که با افـزودن   -dB 5/3فریت کبالت به 

رسـیده همچنـین میـزان     -dB 5/21بـه مقـدار    اشـده احیگرافن 

فریتی به  نمونهدرصد براي  41جذب موج ورودي امواج نیز از 

ــراي  5/99 ــهدرصــد ب گــرافن  دیاکســ درصــد 10حــاوي  نمون

 رسیده است. اشدهاحی
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ABSTRACT 
In this research, cobalt ferrite powders (CoFe2O4) and cobalt ferrite/reduced graphene oxide composite (CoFe2O4/RGO) 
were synthesized by the co-precipitation method. The phase structure, morphology, magnetic properties, and microwave 
absorption properties of the produced samples were investigated through various techniques. X-ray diffraction test 
indicated the successful formation of pure CoFe2O4  and its composites with RGO. According to the Scanning electron 
microscopy (SEM) images, most pure and composite samples’ particles were formed in a semi-spherical shape. The 
VNA test results showed the saturation magnetization of CoFe2O4 and the composite containing 5 wt.% and 10 wt.% of 
RGO, 71.6, 56, and 37 emu/g, respectively. Also, the network analyzer results demonstrated the maximum reflective 
losses in the X-band range due to the impact of microwaves on CoFe2O4 te was -5.5 db. This amount reached 21.5 dB 
with the addition of 10 wt.% RGO. Also, the wave input increased from 41% for the pure CoFe2O4 to 99.5% for the 
sample containing 10 wt.% RGO. 
 
Keywords: Cobalt ferrite, Reduced graphene oxide, Composite, Reflective losses 
 

1- INTRODUCTION 
To date, the expeditious enhancement of the 
technology has been led to the extensively 
utilizing of electronic communication devices. 
Even though the considerable advantages had 
brought by technology facilities, it also hampers 
human life and takes severe tolls and their health, 
to some extent, difficulties like electromagnetic 
(EM) radiations pollution [1-3]. A great deal of 
study has been done in order to overcome these 
problems. In this framework, producing the 
materials with EM waves' absorbing properties 
seems a great strategy. On the other hand, 
Graphene and its related materials, having unique 
properties, show higher wave absorption 
properties combined with magnetic spinel ferrites 
besides the low cost and light-weighting [4,5]. In 
a study by Wren et al. [6], cobalt ferrite composite 
was synthesized with RGO using nitrate 
precursors by hydrothermal method. They also 
used a cyanate ester resin substrate to investigate 
the microwave absorption properties in the X 
band (8-2.12-2.4 GHz). The highest reflective 
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losses in thickness of 1.25 mm and the frequency 
of 11.8 GHz reached -21.8 dB. In another study 
by Lee et al. [7], the composite structure of cobalt 
ferrite with RGO was formed by polyol method 
using chloride precursors and its electromagnetic 
wave absorption properties were investigated. In 
this study, the results showed that the maximum 
reflective losses in the X band due to the impact 
of microwaves on cobalt ferrite was -5.5 dB. This 
amount reached -21.5 dB with addition of 10 
wt.% reached graphene oxide. The wave input 
also increased from 41% for the ferrite sample to 
99.5% for the sample containing 10 wt.% 
regenerated graphene oxide 
 

2- MATERIALS AND METHODS 
In this study, iron chloride and cobalt chloride 
were used as sources of iron and cobalt ions and 
sodium hydroxide as a reducing agent according 
to the Table 1. Cobalt ferrite nanoparticles were 
synthesized by the co-precipitation method at 80 
°C under different conditions. The composite was 
synthesized by RGO. Phase composition analysis 
of the synthesized powder was performed using  
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Table 1. Specifications of raw materials used in this 
research. 

Precursor  Molecular 
weight  

Purity 
(%)  

Manufacturer  

O2.6H3FeCl  270.3  99 Merck  
O26H.2CoCl  237.9  98  Merck  

NaOH 40  98  Merck  

GO  -  99  
Pishgaman 

Nanomaterials 
Company of Iran  

 

X-ray diffraction device (XRD, Philips PW-3170) 
in the range of 10-100 degrees using CuKa 
radiation with a wavelength of 1.54 angstroms. In 
order to investigate the amount of microwave 
absorption in the X band (8-12 GHz), the Agilent 
8510C Vector Network Analyzer (VNA) of Imam 
Hossein University was used. To perform Raman 
spectroscopy, FIRSTGUARD-RIGAKU device 
located in the laboratory of Taban Insurance 
Company was used. Field scanning electron 
microscope model Hitachi S4160, chemical 
analysis, and energy separation type metering 
were used to study the microstructure, particle 
size, and morphology of powder.   
 
3- RESULTS AND DISCUSSION 
3-1- Phase composition analysis  
Figure 1 shows the XRD patterns for S1, S2, and 
S3 samples. The pattern of S1 showed that single-
phase cobalt ferrite was completely formed 
without any impurities. The peak essentially 
represented the RGO, which had a graphite-like 
structure [8]. This peak was sharpened by 
increasing the percentage of GO from 5 wt.% to 
10 wt.%.  
 

3-2- Morphological studies 
Figure 2 shows the FESEM images of S1, S2, and 
S3 samples. As can be seen, the S1 specimen was 
composed of agglomerates formed by the fusion 
of nanometer-sized particles [9].  
 Also, the average particle size was obtained to 
be 50 nm. According to the images of S2 and S3 
samples, cobalt ferrite particles were distributed 
on RGO plates. Such a distribution of fine and 
spherical particles is due to the presence of 
graphene plates as these plates prevent the 
overgrowth of cobalt ferrite nanoparticles. 
 
3-3- Investigation of magnetic properties of 
products 
The residual magnetic loops and the magnetic 
 
 
 
 

 

Figure 1. XRD patterns of S1, S2, and S3 samples 
 

 
Figure 2. FESEM images of S1, S2, and S3 samples 

 
properties of the samples are shown in Figure 3 
and Table 2, respectively. As can be seen, the 
saturation magnetization for sample S1 was 
equivalent to 71 emu/g and less than that of cobalt 
ferrite in the bulk state (about 80 emu/g) [9]. 
 Figure 1 shows that the composite has been 
successfully synthesized in the presence of the 
reduced graphene oxide. FESEM images showed 
that cobalt ferrite was composed of agglomerates 
formed by the fusion of nanometer-sized particles 
(50 nm). For composite samples, cobalt ferrite 
particles were also distributed on RGO plates. 
Such a distribution of fine, spherical particles was 
due to the presence of graphene plates. The results 
of the magnetometer test of the vibrating sample 
showed the saturation magnetization of CoFe2O4 
and the composite containing 5 wt.% and 10 wt.% 
of the reduced graphene oxide, 71.6, 56, and 37 
emu/g, respectively. This decrease in values can 
be related to the presence of graphene as a non-
magnetic phase that caused a decrease in 
 

S2  S1 

S3 
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Table 2. Magnetic properties of all samples. 

Sample  (Oe)cH (emu/g)sM   rM
(emu/g)  

S1  689 71  28  
S2  500  56  18  
S3 372  37  8  

 

  
Figure 3. Magnetic waste rings of samples. 

 
Table 3. Atomic percentage of elements in sample S3.  

Element  
Atomic percentage of elements in the 

composite (at. %)  
Point 1  Point 2  chemical mixture 

Co  13.5  12.9  14.3  
Fe  26.5  21.6  28.6  
O  36.5  37.2  57.1  

 

saturation magnetization. Finally, the results of 
the network analyzer showed that the maximum 
reflective losses in the X band due to the impact 
of microwave on cobalt ferrite was -5.5 dB, which 
was reduced to 21.5-dB by adding 10 wt.% 
reduced graphene oxide. The wave input also 
increased from 41% for the ferrite sample to 
99.5% for the sample containing 10 wt.% reduced 
graphene oxide. the percentage of elements has 
been calculated according to the chemical 
composition of cobalt ferriteAccording to Table 3. 
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