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تأثير دماي كلسيناسـيون بـر تشـكيل فازهـا، خـواص       و ندژل خوداحتراقي سنتز شد– سل روش به نيكل فريت نانوذراتدر اين پژوهش  - چکیده

 و ميكروسكوپ الكتروني روبشـي  يمغناطومتر نمونه ارتعاش ،پراش پرتو ايكساستفاده از با  سنتز شده نيكل فريت نانوذراتمغناطيسي و ريزساختار 
ها تشكيل نانوذرات را هاي ريزساختاري و محاسبه اندازه بلوركبررسي نتايج پراش پرتو ايكس آناليز كمي صورت گرفت. بررويهمچنين  بررسي شد.

حـذف   3FeNiكلسيناسيون، انجام با . است NiO، 3FeNi، هماتيت، نيكل فريتمحصول احتراق شامل نشان داد كه پراش پرتو ايكس الگوهاي  د.دانشان 
بـه   emu/g37از  گـراد درجـه سـانتي   600كلسيناسيون در دماي با  مغناطش اشباع. كردو هماتيت با تغيير دماي كلسيناسيون تغيير  NiOمقدار و  شد

emu/g30  3دليل تجزيه فاز مغناطيسي كه به يافتكاهشFeNi است. ميدان پسـماندزدا نيـز افـزايش     فرومغناطيسي هماتيتو افزايش مقدار فاز آنتي
 ـ  .باشد 3FeNiو حذف فاز  نيكل فريتدليل افزايش نسبي مقدار فاز د بهتوانميپيدا كرد كه    نه شـده در دمـاي  يمقدار مغناطش اشباع در نمونـه كلس

افزايش يافت و نيروي پسـماندزداي   emu/g43به مقدار  نيكل فريتدليل واكنش بين هماتيت و اكسيد نيكل و افزايش درصد به گراددرجه سانتي 1000
  چند سامان باشد.و ايجاد ذرات مغناطيسي دليل افزايش اندازه ذرات د بهتوانميافت كه ي كاهش Oe127مغناطيسي تا 
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Abstract: In this research, nickel ferrite nanoparticles were synthesized by sol-gel auto-combustion route, and the effect of 
calcination temperature on phase constituents, magnetic properties and microstructure of the synthesized nanoparticles was 
evaluated using X-ray Diffraction (XRD), Vibrating Sample Magnetometer (VSM) and Scanning Electron Microscopy (SEM). 
XRD results were submitted to quantitative analysis. Microstructural studies and crystallite size calculations showed formation of 
nanoparticles. XRD results showed that the combustion product consisted of NiFe2O4, α-Fe2O3, NiO, and FeNi3 phases. FeNi3 
was eliminated by calcination, and the amounts of NiO and α-Fe2O3 were modvlated by changing in calcination temperature. 
Saturation magnetization changed from 37emu/g in combustion product to 30emu/g by calcination at 600°C, due to 
decomposition of FeNi3 magnetic phase and formation of higher amount of antiferromagnetic hematite phase. Also, the  
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coercivity values increased, that could be due to increasing the amount of nickel ferrite phase and eliminating FeNi3 phase. 
Saturation magnetization reached to 43emu/g in calcinated sample at 1000°C due to the reaction between hematite and NiO 
phases that led to formation of higher amount of nickel ferrite to 43emu/g. Coercivity value dropped out to 127Oe by calcination 
at 1000°C, the reason of which could be incresing of particle size and formation of multi domain magnetic particles. 
 
Keywords: Magnetic Properties, Sol-Gel Auto-Combustion, Nickel Ferrite. 

 
 

  مقدمه -1
 مهـم  يهـا فریت از کیی معکوس اسپینلی با ساختار نیکل فریت

. گیردمیماده مغناطیسی نرم مورد استفاده قرار  عنوانبه که است
 پیوسـته  هـم  به ساختمان بلوري کی اکسیژن يهااتمماده  این در
 چهـار  هـاي جایگـاه  در 3Fe+ يهـا کـاتیون  و نـد دهمی تشکیل را

 بـا  وجهـی  هشت يهاجایگاه از یمین که حالی در هستند، وجهی
شـوند.  مـی  اشـغال  3Fe+ هـاي  ونی با دیگر نیم و 2Ni+ هاي ونی
 گردابـی  يهاجریان، نیکل فریت يبالا الکتریکی مقاومت دلیلبه

هسـتند، محـدود    همـراه  متنـاوب  مغناطیسـی  يهـا میـدان  بـا  که
ند و به همین دلیل این آلیاژ در کاربردهاي فرکـانس بـالا   شومی
در  نیکـل فریـت   نانوذرات]. به علاوه 3 - 1استفاده است [ قابل

ــه   ــري از جمل ــاي دیگ ــگرهاکاربرده ــت، حس ــاز و رطوب ي گ
، سرمایش مغناطیسـی و  (MRI)برداري تشدید مغناطیسی تصویر

 اندازه ذرات، خواص، که آنجا از. ]6 - 4... قابل استفاده هستند [
 لـورینگی ب درجـه  و خلـوص  مورفولـوژي،  توزیع انـدازه ذرات، 

 فـرآوري  روش اسـت،  وابسته بسیار آنها سنتز روش به نانوذرات
یی که هاروش]. از 1است [ برخوردار بسیاري اهمیت از مواد این

 فرایندبه هم رسوبی،  توانمی رودمیکار به نانوذراتبراي تولید 
ژل  -ژل و سـل  -هیدروترمال، آسیاکاري، میکروامولسیون، سـل 

ــرد [  ــاره ک ــی اش ــل 12 - 7احتراق ــاي روش س ژل  -]. از مزای
سـاده و تولیـد ذراتـی     سـازي آمـاده  فراینداحتراقی ارزان بودن، 

سـنتز   ه]. تحقیقاتی در زمین ـ1کنواخت با ابعاد نانومتري است [ی
که در ژل احتراقی وجود دارد  -به روش سل نیکل فریتذرات 

ترکیـب   .مشـاهده شـده اسـت    نیکل فریت نانوذراتآن تشکیل 
ي فلـزي و  هـا نیتـرات (با اسـتفاده از  محصول احتراق فازها در 

نیکل شامل فازهاي هماتیت و مواد اولیه)  عنوانبهسیتریک اسید 
 گـراد درجه سـانتی  1000گزارش شده و با افزایش دما تا  فریت

نظـر  تک فاز گزارش شـده اسـت. البتـه بـه     نیکل فریتتشکیل 

تو ایکـس در  با توجه به کیفیت پایین الگوهاي پراش پر رسدمی
ي کـم نبـوده   درصدهااحتمال مشاهده فازهاي با  هاگزارشاین 
]. در این تحقیقات تأثیر دمـاي کلسیناسـیون بـر    14و  13[ است

مقــادیر فازهــاي تشــکیل شــده همچنــین خــواص مغناطیســی  
تحقیقات انجام محصول در دماهاي مختلف بررسی نشده است. 

در کنـار ایـن   را هـم   NiOو  3FeNiحضور فازهـاي   اخیرشده 
تلاش بر  هدر تحقیقات گذشت]. 15و  12فازها نشان داده است [

ي هـا نیتراتبه  سیتریک اسیداین بوده که با تغییر درصد نسبت 
]. 15فلزي فازهاي جانبی در محصول احتراق به حداقل برسند [

یی نیز براي حذف فازهـاي جـانبی و کـاهش    هاتلاشهمچنین 
سـتیل تـري متیـل آمونیـوم      نتاندازه ذرات به کمک سـورفکتا 

 دارد نشـان  هـا بررسی ].12صورت گرفت [ )CTAB( 1بروماید
 ،ندشـو میف نذچند فازهاي جانبی ح که با تغییر این مقادیر هر

اثـر دمـاي    همچنـین د. کن ـمـی ولی تا حدي مقادیر آنهـا تغییـر   
کلسیناسیون بر روند تغییرات فازي و خواص مغناطیسی نمونـه  

 بـین  ترکیـب  حضور ز این پژوهش بررسیبررسی نشد. هدف ا
 فراینـد  در شـده  تشـکیل  جـانبی  فازهـاي  دیگر و 3FeNi فلزي

 خـواص  برروي آنها تأثیر و کلسیناسیون بعدي مراحل و احتراق
 سـنتز  ایـن پـژوهش   دربـوده اسـت.    نهایی محصول مغناطیسی

انجام شده  احتراقی خود ژل -سل روش با نیکل فریت نانوذرات
 بر نوع و مقدار فازهاي تشکیل شـده و  سیناسیوندماي کل اثر و

بحـث و   محصول در دماهـاي مختلـف مـورد    غناطیسی خواص
   .گرفته است قرار بررسی

  
 تحقیق روش مواد و -2

 ،O2H9/3)3Fe(NO نیترات آهن اولیه مواد از نیکل فریت سنتز براي
ــرات نیکــل ــیتریک و O2H2/6)3Ni(NO نیت ــید س ــا  7O8H6C اس ب

 مقـدار  شـد.  استفاده آلمان مرك شرکت درصد 99 بالاي خلوص
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  )4O2NiFe: ■ و، 1000N. ) :NiO ، :3FeNi ،▲ :3O2Fe-α و N ،600Nهاي الگوي پراش پرتو ایکس نمونه -1شکل 

  
 25/5 و آهن نیترات گرم 35/7 همراه به نیکل نیترات گرم 65/2
 و شـد  اضـافه  مقطـر  آب لیتـر میلـی  50بـه   سیتریک اسـید  گرم
 بـر  دور 300 متوسـط  سـرعت  با مغناطیسی همزن کی وسیلهبه

 افزودن با شد و زده هم گراددرجه سانتی 60 يدما تحت و دقیقه

با حـرارت دهـی سـل در     .رسانده شد 7محلول به  pHآمونیاك 
 دسـت بـه  ژل د.ش ـ تبدیل ژل به سل گراددرجه سانتی 90دماي 

 آب جخـرو  بـراي  الکتریکـی  گـرمکن  کی ـ از اسـتفاده  بـا  آمده
در نهایـت   و شـد  داده حـرارت  ژل درون فـرار  مواد و ماندهباقی
 خاکسـتر  صـورت بـه  رونـده  پـیش  خود احتراق از حاصل پودر

و  گراددرجه سانتی 600 دماهاي ها درنمونه ماند. باقی متخلخل
درجــه  10بــا نــرخ حــرارت دهــی  گــراددرجــه ســانتی 1000
شـدند. سـپس    کلسـینه به مدت دو سـاعت   بر دقیقه گرادسانتی

ها فازهاي تشکیل شده و خواص مغناطیسی و مورفولوژي نمونه
قبل از کلسیناسیون (خاکستر احتراق) و بعد از آن بررسـی شـد.   

هـاي کلسـینه شـده در    و نمونـه  N ،خاکستر حاصل از احتـراق 
و  N600 ترتیــببــه گــراددرجــه ســانتی 1000و  600دماهــاي 
N1000 در موجـود  فازهـاي  ساییشنا منظوربه گذاري شدند.نام 

 X-Pert مـدل  ایکـس  پرتو پراش دستگاه از شده تهیه هايمونهن

Philips پرتـو  کننـده  تولید به مجهز Cu Kα   داراي منوکرومـاتور
 استفادهآمپر میلی  30جریان و کیلوولت 40 دهنده شتاب ولتاژ با

الگوهاي پراش پرتو ایکس با اسـتفاده از روش ریتولـد بـه     .شد
  MAUD (material analysis using diffraction) افزارمکمک نر

هـاي  هـا در نمونـه  اندازه متوسط بلوركآنالیز کمی شدند. ] 16[
  محاسبه شد: ]17[ کلسینه شده از رابطه شرر

)1(  D K / h cos  1
2

  
طول موج  λثابت شرر،  K، هابلوركاندازه متوسط  Dکه در آن 

hپرتوي ایکس،  1
2

 برحسبعرض پیک در نصف ارتفاع پیک  
 بررسـی  جهـت ]. 17زاویه محل پیک اسـت [ نصف  θرادیان و 
 ارتعاشـی  نمونـه  مغنـاطومتر  VSMدستگاه  از مغناطیسی خواص

 .اسـت  شـده  اسـتفاده  کویر دقیق مغناطیس شرکت  MDK6 مدل
 لیاعمـا  میدان تحت اتاق دماي در مغناطیسی خواص يگیراندازه

 (انـدازه،  ریزسـاختار  بررسـی  بـراي  و است شده انجام تسلا 5/1
 میکروسکوپ از شده تهیه ذرات) پودرهاي اندازه توزیع و شکل

   .شد استفاده  VEGAII TESCANمدل روبشی الکترونی
  
  بحث و نتایج -3

الگـوي پـراش پرتـو ایکـس      ترتیببه 1و جدول  )1( در شکل
 ي مختلف نشان داده شده اسـت. و مقادیر تقریبی فازها هانمونه

 هـاي فاز اسپینل مربوط به ساختار نیکل فریت، پیک  Nدر نمونه
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 MAUD افزارنرم با شده محاسبه مختلف فازهاي تقریبی مقادیر -1 جدول

 کد نمونه
 4O2NiFe   

 (درصد وزنی)

 3O2Fe-α   
 (درصد وزنی)

NiO    
 (درصد وزنی)

 3FeNi   
 (درصد وزنی)

N 65/63 4/22 14/12 78/1 

N600 24/67 01/25 02/7 - 

N1000 37/92 05/7 57/0 - 

  
 هاپارامترهاي مغناطیسی نمونه -2جدول 

 مغناطش اشباع کد نمونه
 (emu/g) 

   مغناطیسیزداي نیروي پسماند
(Oe) 

  مغناطش پسماند
(emu/g) 

N 96/36 5/175 56/14 

N600 48/30 91/196 34/12 

N1000 71/42 73/126 71/13 

  

 
  هامنحنی مغناطش نمونه -2شکل 

  

 3FeNiو مقادیر جزئی از فـاز   3O2Fe-(α (مربوط به فاز هماتیت
هاي فاز نیکل فریـت  ذکر است که پیکلازم به شود.مشاهده می

ــو   ــراش پرت ــا یکــدیگرایکــس و اکســید نیکــل در الگــوي پ  ب
ید حضور ؤمدیگر تحقیقات نتایج طیف رامان  .پوشانی دارندهم

محاسبات کمـی   ].12و  7است [ي مذکور هانمونهدر  NiOفاز 
اکسـید در  نیکـل  تشکیل مقـادیر قابـل تـوجهی     دهندهنشاننیز 

 وسـیله بـه احتـراق   فراینـد مصـرف اکسـیژن در   خاکستر است. 
ــه کمبــود اکســیژن  ســیتریک اســید ــراي منجــر ب ــاز ب مــورد نی

که د شومیدر مرحله احتراق  نیکلو  آهنهاي ونیاکسیداسیون 
احتمـال دیگـري کـه     .]19و  18[اسـت   3FeNiموجب تشکیل 

ذکر کرد، کمبود گرماي آزاد شـده   توانمیبراي تشکیل این فاز 
نیکـل  احتراق و کافی نبودن آن براي تشکیل فاز  فراینددر طول 

بـا افـزایش دمـاي     پـایین فریـت اسـت.    يدر سـنتز دمـا   فریت
د که باعث دهمیرخ  3FeNiاکسیداسیون فاز  فرایندکلسیناسیون 

درجــه  600ي مربــوط بــه ایــن فــاز در دمــاي هــاپیــکحــذف 
د. محاسبات کمی انجام شده حاکی از کـاهش  شومی گرادسانتی
فریت اسـت. در واقـع    نیکل اکسید و افزایش میزاننیکل مقدار 

تشکیل شده نیـز  نیکل فریت میزان فاز  3FeNiهمزمان با تجزیه 
فـاز هماتیـت افـزایش پیـدا     همچنین مقدار د. کنمیافزایش پیدا 

 گـراد درجه سـانتی  1000نمونه در دماي د. با کلسیناسیون کنمی
 نیکـل فریـت  هماتیت بـا اکسـید نیکـل واکـنش داده و درصـد      

در  هـا بلـورك  هد. متوسـط انـداز  کنمیتشکیل شده افزایش پیدا 
شـرر محاسـبه شـده اسـت، در      هي مختلف که با رابط ـهانمونه

  است. تر نانوم 34تا  28 همحدود
ي مختلف نشـان داده  هانمونهمنحنی مغناطش  )2(در شکل 

دست آمده بـراي پارامترهـاي مغناطیسـی    شده است و مقادیر به
 .ذکر شده است 2 هاي مغناطش نیز در جدولاز منحنی هانمونه

 و 4/50برابــر  نیکــل فریــت نــانوذراتمقــدار مغنــاطش اشــباع 
emu/g 5/46 ] دد مغناطش اشباع ع]. 20و  6گزارش شده است

ــه   ــراي نمون ــه دســت آمــده ب ــر  Nب اســت. emu/g 96/36براب
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کلسینه شده در دماي  ه(نمون N1000(خاکستر احتراق) و ب)  Nالف)  :هاينمونه روبشی از میکروسکوپی الکترونی ویراتص -3شکل 

 )گراددرجه سانتی 1000

  
این عدد ناشی از خواص مغناطیسی فازهـاي تشـکیل شـده در    

در  3Fe- 2O-+3Fe+نمونه است. فاز هماتیت داراي پیونـد خطـی   
هـاي دو یـون   ساختار هگزاگونال است و با توجه به اینکه ممان

+3Fe       مخــالف یکــدیگر هســتند در نتیجــه هماتیــت آنتــی
یس اي آنتـی فرومغنـاط  نیز مـاده  NiO ].18فرومغناطیس است [

ي آنتــی فازهــااي از وجــود مقــادیر قابــل ملاحظــه ].21اســت [
از طرف ]. 22د [شومیفرومغناطیس باعث کاهش مغناطش اشباع 

ــاز   ــور ف ــر حض ــر    3FeNiدیگ ــباع براب ــاطش اش ــه داراي مغن ک
emu/g110 ] اسـت.   مـؤثر ]، در افزایش مغناطش اشـباع  23است

یش فازهـاي  مغناطش اشباع نمونه سنتز شده برآیند میـزان آهنربـا  
درجــه  600 تــاکلسیناســیون  يمــذکور اســت. بــا افــزایش دمــا

و همچنـین   3FeNiبـه علـت تجزیـه فـاز مغناطیسـی      گراد سانتی
افزایش مقدار فاز آنتی فرومغناطیسـی هماتیـت، مغنـاطش اشـباع     

درجـه   1000با کلسیناسیون نمونـه در دمـاي    د.کنمیکاهش پیدا 
فریـت   نیکـل  کنش داده و بههماتیت با اکسید نیکل وا گرادسانتی
د که تأثیر قابل توجهی در افـزایش مغنـاطش اشـباع    شومیتبدیل 

 ـمـی  N600افزایش میدان پسـماندزدا در نمونـه    .نمونه دارد د توان

نیکـل  باشد که سبب افزایش نسـبی فـاز    3FeNiحذف فاز  دلیلبه
در مقایسـه بـا فـاز     3FeNiمیدان پسماندزداي فاز  د.شومی فریت
کـاهش میـزان ایـن فـاز      در نتیجـه  ]؛23[ است ناچیز فریتنیکل 

و افـزایش میـدان پسـماندزدا     نیکل فریـت سبب افزایش تأثیر فاز 
 ـ   N1000 میدان پسماندزدا در نمونه .دشومی  Nه نسـبت بـه نمون

 2تـک سـامان   نیکل فریتاندازه بحرانی ذرات  .کاهش یافته است
گـزارش شـده اسـت     نانومتر 21برابر  3براي تبدیل به چند سامان

دلیل اینکه ذرات این فاز در منطقـه چنـد سـامان    بنابراین به ]،24[
هستند، با افزایش دماي کلسیناسیون و در نتیجه آن افزایش انـدازه  

کاهش پیدا  Oe 127به  Oe 175 ذرات، مقدار میدان پسماندزدا از
  .دکنمی

ــی روبشــی در  یتصــاویر میکروســکوپ )3(شــکل  الکترون
نـد.  دهمـی را نشـان   N1000و  Nمتفـاوت نمونـه    ینمـای بزرگ

ــه دســت آمــده از میکروســکوپ الکترونــی روبشــی  تصــاویر ب
مورفولوژي شبه کروي ذرات سـنتز شـده بـه روش     دهندهنشان
 ـ   -سل در مقیـاس نـانومتري    یژل خود احتراقـی و انـدازه ذرات

ذرات نـانومتري   کلوخه شدن )الف -3(است. با توجه به شکل 
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  (خاکستر حاصل از احتراق) N هنمون (EDS) طیف سنجی با تفکیک انرژي رزیابیا -4شکل 

  
سـازي جهـت   رغم پخش شدن ذرات در اتانول هنگام آمادهعلی

دلیـل سـطح ویـژه    تصویربرداري مشاهده شد که ممکن است به
ــه هــم باشــد. نتــایج   ــابیبــالا و چســبندگی ذرات ب  EDS ارزی

ید ؤان داده شده است که منش )4(نانوذرات این نمونه در شکل 
نتایج پراش پرتو ایکس در مورد تشکیل نیکل فریـت اسـت. در   

 تجمعتوان رشد قابل ملاحظه اندازه ذرات و می )ب -3(شکل 
درجــه  1000شـدن آنهــا را کــه در اثــر کلسیناســیون در دمــاي  

تجمـع  اگـر چـه ذرات    .رخ داده است، مشاهده کرد گرادسانتی
اتی با اندازه نـانومتري در تصـویر قابـل    همچنان ذر اند ولیشده

  مشاهده است. 
  
 گیرينتیجه -4

ژل خود احتراقی با انـدازه   -نانوذرات نیکل فریت به روش سل
 یمیکروسکوپتهیه شد. تصاویر  نانومتر 33تا  28متوسط بلورك 

 100نیز حاکی از تشکیل ذراتی با انـدازه زیـر    روبشی الکترونی
اع محصول احتراق که حاوي فازهاي مغناطش اشباست.  نانومتر

برابــر  اســت، 3FeNiنیکــل فریــت، هماتیــت، نیکــل اکســید و 
emu/g37 برابر  و میدان پسماندزداي آنOe175 با  .دست آمدهب

فـاز   گـراد درجـه سـانتی   600کلسیناسیون نمونه اولیه در دمـاي 
FeNi3     حذف شد و به دو فاز اکسید نیکـل و هماتیـت تجزیـه

حله مغناطش اشباع نسبت به مقدار اولیه کـاهش  شد. در این مر
و افـزایش مقـدار    FeNi3دلیل تجزیه فاز مغناطیسی یافت که به

فاز آنتی فرومغناطیسی هماتیـت اسـت. میـدان پسـماندزدا نیـز      
دلیل افـزایش نسـبی مقـدار فـاز     د بهتوانمیافزایش پیدا کرد که 

باشــد. بــا افــزایش دمــاي  FeNi3و حــذف فــاز  نیکــل فریــت
و  NiOواکـنش بـین    گـراد درجـه سـانتی   1000کلسیناسیون به 

شد. مقدار مغناطش اشـباع   نیکل فریت هماتیت منجر به تشکیل
دلیـل  بـه  گراددرجه سانتی 1000نه شده در دماي یدر نمونه کلس

 نیکل فریتواکنش بین هماتیت و اکسید نیکل و افزایش درصد 
ــدار  ــه مق ــروي پســم  emu/g43ب ــزایش یافــت و نی اندزداي اف

دلیـل افـزایش   د بـه توانمیافت که ی کاهش Oe127مغناطیسی تا 
 چند سامان باشد.و ایجاد ذرات مغناطیسی اندازه ذرات 

 
  نامهواژه

1. cetyl trimethyl ammonium bromide 
2. single domain 

3. multi domain 
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