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نانوذرات  یالکتریکديو  یسیمغناط ،يبر خواص ساختار بازپخت يدما ریتأث
PbFe11/8Ni0/2O19   

  
  
  

  دنژایکاظم رجیا و فروزان بازدار ،*یقهفرخ يموسو میدابراهیس

  اهواز، اهواز دانشگاه شهیدچمران علوم، هدانشکد ،کگروه فیزی
  
  
  

  )10/07/1395 :دریافت نسخه نهایی - 03/11/1394(دریافت مقاله: 
 

  
 ريشد و سپس تأث هيته ژل -سلبه روش  x=  20/0 تحت شرايط) PbFe-xNixO(  كليبا ن دهيسرب آلائ تي، هگزافرپژوهش نيدر ا -چكيده

ين مون تـوز زآتوسط  ماده شيژل پ ييآن گزارش شده است. رفتار و سازوكار گرما يالكتريكديو  يسيمغناط ،يبر خواص ساختار بازپخت يدما
 ليمـادون قرمـز تبـد    سنجي فيط هوسيلبه هانمونه يالكتريكديو  يسيمغناط ،يساختار هاييژگي. وديگرد يابيارز حرارتي و حرارتي تفاضلي

 يمتر بررس )LCRي (كيو مقاومت الكتر تيخود القاء، ظرف و يمغناطوسنج نمونه ارتعاش ،يروبش يالكترون كروسكوپيم كس،يپراش پرتو ا ه،يفور
در  PbFeNiOفـاز   درصـد گـراد  درجه سـانتي  تا  بازپخت يدما شيكه با افزا نددهمينشان  كسيپراش پرتو ا الگوي جيد. نتاشدن
. بـا  يابدمي شافزاي مغناطش فاز،سرب خالص و تك تيهگزافر ليو تشك هيحذف فاز ثانو دليلبهدما،  شيبا افزا نهمچني. يابدمي شافزاي هانمونه
مـدل   براسـاس  راتييتغ نيكه ا يابدمي شافزاي سپس و كاهش ابتدا هانمونه) acجريان الكتريكي متناوب ( يكيالكتر يفركانس رسانندگ شياافز
درجـه    بازپخـت  يبـا دمـا   PbFeNiOنمونـه   نيكـه بهتـر   ددهمينشان  هاگيرياندازهاست.  هيقابل توج گنريو -ماكسول ايهيلا

  .دباشميساعت  3و زمان پخت  گرادسانتي
  

  .ژل -سل ،يالكتريكديخواص  ،يسيخواص مغناط ،ي، خواص ساختارNi شيسرب، آلا تيهگزافر :يدیکل يهاواژه
  
  

The Effect of Annealing Temperature on the Structural, Magnetic and 
Dielectric Properties of PbFe11.8Ni0.2O19 Nanoparticles 
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Abstract: In this paper, Ni-doped lead hexaferrites (PbFe12-xNixO19) nanoparticles with x = 0.2 were prepared by sol- gel 
method. Then, the effect of annealing temperature on its structural, magnetic and dielectric properties was studied. First, the 
dryed gel was evaluated by Thermogravimetry-Differential Thermal Analysis (TG/DTA) and then, the structural morphology, 
magnetic and dielectric properties of samples have been characterized by Fourier Transform Infrared (FT-IR) spectroscopy, X-
Ray Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM), Vibrating Sample Magnetometer (VSM) and LCR meter. The 
results of x-ray diffraction patterns show that by increasing annealing temperature up to 800 °C, PbFe11.8Ni0.2O19 phase 
percentage in the samples increases. Also, by increasing annealing temperature, the magnetization increases because the 
unwanted phases disappear and pure and single-phase lead hexaferrite are formed. By increasing frequency, first the AC 
electrical conductivity of the samples decreases and then increases. These variations have been explained by Maxwell- Wanger 
model. The result measurements show that the best sample is PbFe11.8Ni0.2O19 with annealing temperature of 800 °C for 3 h. 
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 فهرست علائم
 ینسب یکیالکتريثابت د cellV حجم سلول واحد 

 یکیالکترياتلاف د C گراددرجه سانتی  
ac

 ی کیالکتر یرساندگac f فرکانس  
µ نفوذ پذیري مغناطیسی   فاکتور اتلاف  
µ ي مغناطیسیاتلاف نفوذ پذیر F فاراد  

L القاي مغناطیسی D اندازه متوسط ریزبلورك  
sM مغناطش اشباع A مساحت قرص 

rM مغناطش پسماند  طول موج  
cH وادارندگی مغناطیسی  زاویه براگ  
aH میدان ناهمسانگردي   پهناي نصف قله  
dH میدان مغناطیس زدا    اهم  

K ثابت ناهمسانگردي  Z عدد اتمی  
R قاومت الکتریکی م  M جرم ملکولی  
C ظرفیت  AN عدد آووگادرو  

  
  
  مقدمه -1

ین ســهم را در بیشــترامــروزه تولیــد نانوپودرهــاي مغناطیســی 
خــود اختصــاص داده اســت. از جملــه فنــاوري مغناطیســی بــه

به امکان  توانمیدستاوردهاي فناوري نانو در صنعت مغناطیس، 
اشـاره   تـر کوچـک و بسیار  ترکیفیت تولید قطعات مغناطیسی با

از مواد مغناطیسی هسـتند کـه بـا رشـد      ايدسته هافریتنمود. 
 انـد گرفتهي ارتباطی، بسیار مورد توجه قرار هافناوريروزافزون 

از قبیل  فردشانبهخواص منحصر  دلیلبهي سخت هافریت. ]1[
مقاومت الکتریکـی بـالا، مغنـاطش اشـباع بـالا، ناهمسـانگردي       

بالا، وادارندگی مغناطیسی بالا و همچنین  محوريکتمغناطیسی 
ي ضـبط مغناطیسـی بـا    هـا محیطهاي دائمی، رباآهنکاربرد در 

امـواج رادار و تجهیـزات    ،ي مـایکروویو هـا جاذبچگالی بالا، 
. از بـین  ]2[ انـد نمودهجلب  به خودمایکروویو توجه زیادي را 
از  تـر کم، هگزافریت سرب خیلـی  Mسه فریت هگزاگونال نوع 

دو نوع دیگر (هگزافریت استرانسیوم و هگزافریت باریوم) مورد 
هگزافریـت  . اخیراً این نوع فریت (]3[ بررسی قرار گرفته است

بـه دو   ) مورد توجه زیادي قرار گرفتـه، چـرا کـه نسـبت    سرب
 دباش ـمـی ي ترپایینمشابه خود داراي دماي بلوري شدن  هنمون

 فریـت هگزاگونـال  تلـف  بررسی و بهبود خواص مخ. براي ]4[
در ایـن ترکیـب    3Fe+ي بـه جـا  ي فلزات مختلـف،  سازجانشین

ي هـا فریـت خواص ساختاري و مغناطیسـی  . ]5[ ردگیمیانجام 
هگزاگونال به عوامل مختلفی از قبیل: ترکیـب شـیمیایی، روش   

پخت بستگی دارد. تـاکنون بـراي    ايذرات و دم هانداز ساخت،
ي متعـددي از قبیـل:   هـا وشري هگزاگونـال از  هـا فریـت  هتهی
خود احتراقـی   ژل -سل]، 7]، سرامیکی [6بی شیمیایی [رسوهم

] استفاده 10سیترات [ هماد ] و پیش9واکنش حالت جامد [ ]،8[
ي هــافریــتکاربردهــاي متنــوع صــنعتی  دلیــلبــهشــده اســت. 

 ي زیـادي بـراي بهبـود خـواص    هـا تـلاش ، Mهگزاگونال نوع 
هـاي فلـزي و   اسـتفاده از کـاتیون   ها بامغناطیسی این نوع فریت

فلزات واسطه از قبیل نیکل، کبالت، استرانسـیوم و سـرب شـده    
 در ایــن مقالــه، بــا آلایــش نیکــل در هگزافریــت ســرباســت. 

x xPbFe Ni O12 شـد  ژل ساخته  -به روش سل x=  20/0با  19
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  گراد) (درجه سانتیدما 

   800 بازپختبا دماي   x=2/0پودر اولیه با آلایش  1تغییرات دمایی جرم نمودار تجزیه و تحلیل حرارتی -1شکل 
  و سه ساعت گراددرجه سانتی

  
اختاري، مغناطیسـی و  بر خواص س بازپخت يو سپس تأثیر دما

  .]11[ آن گزارش شده استالکتریکی دي
  
  تحقیقروش  و مواد -2

x براي ساخت نانوذرات xPbFe Ni O12 بـه روش   x= 2/0با  19
ي مولی مواد اولیـه، اسـتفاده   هانسبتژل، استوکیومتري از  -سل

گردید. مواد اولیه مورد استفاده در این تحقیق، سـاخت شـرکت   
ابتدا  ند.باشمیدرصد  99/99خلوص  همرك آلمان و داراي درج

  آبـه را در شش نیترات نیکل نیترات و سرب  ،آبهنه  آهن نیترات
 منظـور بـه سـپس   .شـد شده حـل   2ییزدانیوآب لیتر میلی 150

آمده را در حمام آب قرار  دستبهمحلول مورد نظر، تشکیل ژل 
. براي همگن ساختن، محلول را روي همزن مغناطیسی داده شد

مـواد  پس از آنکـه  یم. دهمیقرار  گراددرجه سانتی 80در دماي 
با نسبت  7O8H6(C(اسید کامل حل شدند، سیتریک  طوربهاولیه 

بـه محلـول اضـافه    برابـر بـا یـک،     2Pb+ بهاسید ولی سیتریک م
محلـول   pHگردید. با اضافه کـردن تـدریجی آمونیـاك، مقـدار     

درجـه   80در دمـاي   زدنهم فرایندتنظیم گردید.  7برروي عدد 
. ژل حاصـل در  یافـت تا تبدیل محلول به ژل ادامـه  گراد سانتی

ــاي  ــان  گــراددرجــه ســانتی 90دم ســاعت درون آون  24و زم
 هـاي الکتریکی خشک گردید. سپس ژل خشک شـده را در دما 

نظـر   تا نـانوذرات مـورد  شده پخت ساعت  سه با زمانمختلف 
در دماهـاي مختلـف    هـا نمونـه ]. پس از پخـت  12[د تولید گرد

ترکیـب  با  هانمونهی الکتریکديخواص ساختاري، مغناطیسی و 

/ /xPbFe Ni O11 8 0 2  3پـراش پرتـو ایکـس   هاي توسط دستگاه 19
)XRD( 4الکترونی روبشی ی)، میکروسکوپSEM( طیف مادون ،

 ـ  ،)IR-FT( 5بـا تبـدیل فوریـه    قرمـز سنجی   همغناطوسـنج نمون
 7یک ـیو مقاومـت الکتر  تیخود القاء، ظرف و )VSM( 6ارتعاشی

)LCR( شدندیابی متر مشخصه.   
 

  )ختبازپ(تأثیر دماي  نتایج و بحث -3
  تیرتحلیل حرا -1- 3

روشـی   )TGA( آزمون توزین حرارتـی  تجزیه و تحلیل حرارتی
د. دهمیاست که اطلاعاتی از تغییرات جرمی یک نمونه را نشان 

مناسب و تعیـین دمـاي    بازپخترو، براي پذیرش شرایط از این
تجزیه و تحلیل حرارتی ي هامنحنیپودرهاي اولیه،  شدگیذوب

با گرما دادن مـواد اولیـه در فشـار جـو در      تغییرات دمایی جرم
) TGAتوزین حرارتـی (  آزموننشان داده شده است.  )1( شکل

) در اتمسـفر هـوا بـا آهنـگ     DTAحرارتی تفاضـلی (  آزمونو 
دمـایی بـین    هدر محدودگراد بر دقیقه درجه سانتی 10گرمایش 

مـدل   STAتوسط دستگاه  گراددرجه سانتی 1000دماي اتاق و 
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  متر) (برسانتیعدد موج 

 19O12PbFeژل خشک نمونه مادون قرمز با تبدیل فوریه طیف  -2شکل 

  
1600 PT  ساخت شرکتLINSEIS     واقـع در دانشـگاه شـهید

چمران اهواز انجام شده است. در طی عملیات حرارتـی نمونـه،   
 شدن زدایی، تجزیه، سوختن و متراکمچندین فرایند از قبیل آب

آزمـون  ، در نمـودار  )1(د. با توجـه بـه شـکل    دهمیذرات رخ 
د. اولـین  شومی، سه مرحله کاهش جرم مشاهده توزین حرارتی

ــرم در محــدود  ــاهش ج ــه ک ــایی  همرحل ــه  180 - 50دم درج
و ترکیبات آلـی   ماندهباقیتبخیر رطوبت، آب  علتبهگراد سانتی

کـاهش جـرم، در محـدوده     فرار در نمونه است. دومین مرحلـه 
 طـور بـه د کـه  ده ـمـی رخ گراد درجه سانتی 250 - 180دمایی 

 هـا نیتـرات و تجزیه کامل  اسید عمده ناشی از سوختن سیتریک
 NO ،2NO ،CO ،2COگازهایی مانند  فراینداست. در حین این 

حسـاب   د که از جمله عوامل کاهش جـرم بـه  شومیآزاد  2Hو 
 - 250سومین مرحله کاهش جرم، در بازه دمـایی   ].13[ آیدمی

تشـکیل فـاز    علـت بهد که احتمالاً باشمیگراد درجه سانتی 450
) هماتیت Fe O )  2 و شروع تشکیل فاز هگزافریـت سـرب    3

، گـراد درجـه سـانتی   1000 - 450د. در محدوده دمـایی  باشمی
د کـه  شـو مـی بت مانده و کاهش جرمی مشـاهده ن جرم تقریباً ثا

 DTAد. منحنـی  باش ـمـی بیانگر تشکیل فاز هگزافریـت سـرب   
درجــه  934و  162 ،127گرمــاگیر در دماهــاي  هداراي ســه قلــ

و ترکیبات  ماندهباقید که مربوط به تبخیر آب باشمیگراد سانتی
لی دماهـاي  گرمـازا در حـوا   هاست. سه قل آلی موجود در نمونه

 هد. قلــشــومــیمشــاهده گــراد درجــه ســانتی 627و 267، 214
ناشــی از گــراد درجــه ســانتی 215 گرمــازاي موجــود در دمــاي

ي فلــزي و هــانیتــراتســوختن اسیدســیتریک و واکــنش بــین 

 267گرمـازاي موجـود در حـوالی     هد و قلباشمیاسیدسیتریک 
احتمالاً مربوط به شروع تشکیل فـاز هماتیـت   اد گردرجه سانتی

مربـوط بـه   گـراد  درجه سانتی 627است و قله موجود در دماي 
 ]. عـلاوه 15و  14د [باشمیشروع تشکیل فاز هگزافریت سرب 

درجـه   934گرمـازا در دمـاي    هقل ـ ترتیببهبر موارد ذکر شده، 
 دلیـل بـه  ایـن قلـه   رسـد مـی  نظربهد. شومیمشاهده گراد سانتی

ند و احتمالاً مربوط به تشکیل فازهاي شومیحضور نیکل ظاهر 
  د.باشمییافته با نیکل  دار و یا فاز هگزافریت سرب آلایشنیکل

  
  طیف سنجی -2- 3

ژل  مادون قرمز با تبـدیل فوریـه  ی سنجطیفنمودار ، )2(شکل 
ــک  ــانوذرات خش ــتر 19O12PbFeن ــر  0040 -400 هدر گس ب

در ایـن شـکل پیونـدهاي جـذبی     د. ده ـمـی را نشـان   مترسانتی
ي هـا مولکـول مربوط به متر بر سانتی 3142 نانوذرات در حوالی

و  826در حـوالی   هـا جذبند. همچنین باشمیآب جذب شده 
NOمربوط به پیونـد ارتعاشـات کششـی    متر بر سانتی 1371 2

3 
 يهـا شکل]. 16د [باشمی قبل از پخت هانیتراتمبنی بر حضور 

 مـادون قرمـز بـا تبـدیل فوریـه      هـاي طیف ترتیببه )4(و  )3(
  هدر گســــتر 19O2/0Ni8/11PbFe و 19O12PbFe نــــانوذرات

درجـه   800 پخـت شـده در دمـاي   متـر  بر سـانتی  4000 -400
معمـول   طـور بـه د. ده ـمیرا نشان ساعت  3با زمان  گرادسانتی

 پیونـدهاي  بهمتر بر سانتی 1000 -400 مدهاي واقع در فواصل
شـوند. در ایـن میـان مـدهاي     مربوط مـی  (M-O)فلز  -اکسیژن

 دهنده پیوند درنشان متربر سانتی 500- 400 موجود در فواصل
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  متر) (برسانتیعدد موج 
  ساعت سهو  رادگدرجه سانتی 800با دماي بازپخت  19O12PbFeنانوذرات  مادون قرمز با تبدیل فوریهطیف  -3شکل 

  

  

(%)
ور 

عب
 

  متر)(برسانتیعدد موج 
  ساعت سهو  گراددرجه سانتی 800با دماي بازپخت  19O0/2Ni11/8PbFeطیف مادون قرمز با تبدیل فوریه نانوذرات  -4شکل 

  
 - 600 وجهی هستند و پیوندهاي موجود در محـدوده مکان هشت

د کــه دهنــمکــان چهــاروجهی را نشــان مــی متــربــر ســانتی 500
 رونـد. ایـن تفـاوت   شـمار مـی   ها بـه پیوندهاي اساسی در فریت

وجهـی  هـاي چهـاروجهی و هشـت   مربوط به مد ارتعاشی خوشه
هاي چهـاروجهی  تر در خوشهطول پیوند کوتاه دلیلبهد که باشمی

 دباشمیوجهی هاي هشتتر در خوشهنسبت به طول پیوند بزرگ
این طیف مدهاي ارتعاشی  د که اگرچه دردهمی]. نتایج نشان 17[

د امـا جانشـینی نیکـل    شـو میفریت هگزاگونال مشاهده  همشخص
تغییراتی را در موقعیت مدهاي ارتعاشی نسبت بـه حالـت بـدون    

 کمتـر ي هـا موج سمت عدد آلایش ایجاد کرده است و پیوندها به
اخـتلاف شـعاع    دلیلبهاند. این تغییرات ممکن است شده جاجابه

یی موقعیـت مـدهاي   جـا جابـه ل باشد. همچنـین  یونی آهن و نیک
بـه تغییـرات    تـوان مـی را  کمتـر ي هاعدد موج به سمتارتعاشی 

الکترونگــاتیوي نســبت داد. جانشــینی نیکــل در ســاختار، توزیــع 
د توانمید و این عامل دهمیدرون ساختار را تغییر  3Fe+ي هایون
لـت کلـی،   در حا ].18یی مدهاي ارتعاشی اثر بگـذارد [ جاجابهبر 

هـا بیـانگر   نمونـه  مادون قرمز با تبدیل فوریهجذب ي هامشخصه
ــکیل فاز ــاي تش ــی 19O2/0Ni8/11PbFe و 19O12PbFeه ــم د. نباش

بر خواص ماده اثر دما مـورد   بازپختي بررسی تأثیر دما منظوربه
 هکه ساختار نمونه، توزیـع و انـداز  رد. از آنجاییگیمیبررسی قرار 

الکتریکی تـابعی  ی، خواص مغناطیسی و ديذرات، میزان بلورینگ
]، لــذا در ادامــه بــه بررســی 19د [باشــمــیاز عملیــات حرارتــی 

پرداختـه خواهـد    بازپخـت با دماي  هاویژگیچگونگی تغییر این 
 آلایـــش یافتـــه هشـــد. ایـــن بررســـی را روي بهتـــرین نمونـــ

19O0/2Ni11/8PbFe  شدانجام  .  
  
  تحلیل فازي -3- 3

 )5(در شکل  هانمونهي پراش پرتو ایکس که از الگو گونههمان
ي پخت شده هانمونهد، الگوي پراش پرتو ایکس شومیمشاهده 
 هـاي بلورینگی و شـدت گراد درجه سانتی 750و  700در دماي 

اي فـاز هماتیـت   ملاحظـه  دلیل وجـود قابـل  پایینی دارند، که به
 وضـعی بـوده و  باشد، که احتمالاً در این دما فراینـد پخـت م  می
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)2 (درجه  

 ساعت سهو زمان پخت  در دماهاي پخت مختلف 19O0/2Ni11/8PbFeنانوذرات  پراش پرتو ایکس يهاالگو -5شکل
  

]. 20[ باشـد دماي پخت براي تشـکیل فـاز هگزافریـت کـافی نمـی     
گـراد افـزایش   درجـه سـانتی   850و  800که دماي پخت به  هنگامی

حذف نامطلوبی بر خواص مغناطیسی دارد یابد فاز هماتیت که اثر می
 دهنـده نشـان که  یابدمیدر این دو نمونه افزایش  هاقلهشده و شدت 

، فـاز  گراددرجه سانتی 900افزایش بلورینگی است. با افزایش دما به 
در کـه  یـد  نمامـی ناخالصی هماتیت مجدداً شروع بـه ظـاهر شـدن    

د. ظاهر شدن فاز شومیمشاهده آن  هاقله  00/54و  12/33 يهازاویه
ذوب سرب مربـوط دانسـت،    هبه پایین بودن نقط توانمیهماتیت را 

لذا با بالا رفتن دما، سرب موجود در نمونه تبخیر و سیستم با فقـدان  
)، 1، رابطـه  cو  a]. پارامترهـاي شـبکه (  21د [شـو مـی سرب مواجه 

c)، نسـبت  2، رابطه cellVحجم سلول واحد (

a
، چگـالی نمونـه بـر    

، Dهـا ( ریزبلـورك  ه) و متوسط انداز3، رابطه xdمبناي اشعه ایکس (
   :تفاده از رابطه شرر محاسبه گردید) با اس4رابطه 

)1(   Sin h hk k l
a c

  
     

 

2 2
2 2 2 2

2 23 4  
)2(  cell /V a c Sin a c 2 2120 0 8666

         

)3(  
x

A cell

ZM
d

N V


  

)4(  
/D
Cos



 
0 89

  

جـرم   Z ،(M= 2( عدد اتمی بر واحد سلول  Z،بالا در روابط
طـول   ترتیـب بـه  و   ، عدد آووگـادرو،  ANمولکولی، 

نتایج حاصـل  ند. باشمیموج، پهناي نصف قله و زاویه براگ 
ي تهیـه شـده در   هـا نـه نموبراي تمامی  هاگیرياندازهاز این 

آورده شده است. براساس نتایج  1 دماهاي مختلف در جدول
cد کـه: مقـادیر   شـو مـی مشاهده  1آمده از جدول  دستبه

a
 

بنـابراین   .آمده است دستبه 98/3از  کمتر هانمونه هبراي هم
، هگزاگونـال از  هانمونه هنتیجه گرفت که ساختار هم توانمی
با افزایش دمـاي   هانمونهد. حجم سلول واحد باشمی M نوع

مقدار چگالی بر مبناي اشعه ایکس کاهش  افزایش و بازپخت
و در نتیجــه افــزایش  بازپخــت. بــا افــزایش دمــاي یابــدمــی

. مشـاهده  یابـد مـی هـا افـزایش   ریزبلـورك  هبلورینگی، انداز
 کمتـر نیـز   هـا نمونـه د که با کاهش چگـالی، تخلخـل   شومی
د. کاهش یافتن تخلخل سبب نزدیکی ذرات بـه هـم و   وشمی

د شـو مـی ها ذرات و ریزبلورك هافزایش اندازباعث در نتیجه 
]22 .[  
  
  ریخت شناسی  -4- 3

ــاویر ــکوپ تصــ ــی  یمیکروســ ــی روبشــ ــه الکترونــ  نمونــ
19O0/2Ni11/8PbFe  900و  850، 800، 750در دماهــاي پخــت 

ــانتی  ــه س ــکل درج ــراد در ش  ــ) 6( گ ــده اس ــان داده ش ت. نش

بی
 نس

دت
ش
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c)، نسبت c, aپارامترهاي شبکه ( -1جدول 

a
  و ایکس پراش پرتو)، چگالی نمونه بر مبناي cellV، حجم سلول واحد (

  ساعت 3با زمان پخت  در دماهاي پخت متفاوت 19O0/2Ni11/8PbFeي نمونه هامتوسط اندازه بلورك 
   دما

  )گراددرجه سانتی(
a  

(Å) 
c  

(Å) 
c

a
 cellV

(Å )3 D  
(nm) 

xd  
)3-cm.(g 

700  871/5 010/23 919/3 84/686 21 715/5 

750 872/5 008/23 918/3 01/687 23 711/5 

800 870/5 917/22 904/3 83/683 28 739/5 

850 873/5 010/23 918/3 31/687 29 710/5 

900 875/5 021/23 918/3 09/688 33 702/5 

  

    
  (ب)  (الف)

    
  (د)  (ج)

، گراددرجه سانتی 750 : الف)يهاساعت در دما سهزمان با  19O0/2Ni11/8PbFeنانوذرات  روبشی الکترونی یمیکروسکوپویر اتص -6شکل 
  گراد درجه سانتی 900 )د وگراد یدرجه سانت 850 )ج، گراددرجه سانتی 800 ب)
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  ساعت 3و زمان پخت  با دماهاي پخت متفاوت 19O0/2Ni11/8PbFeخواص مغناطیسی نانوذرات  -2جدول 

  دما
s ) گراددرجه سانتی(

em u
M

g

 
 
 

 
r

em u
M

g

 
 
 

 r

s

M

M

 
 
 

 cH  
(Oe) 

aH  
(Oe) 

dH  
(Oe) e

K
emu

KO
g

 
 
 

 

700 425/7 430/2 237/0 23/1345 9766 6964 58/362 
750 654/26 530/15 583/0 37/2288 10702 5935 63/142 
800 401/43 235/23 535/0 49/2797 11761 5933 23/255 
850 325/42 905/22 541/0 26/2749 11747 5918 58/248 
900 490/43 404/23 538/0 64/2797 11772 5944 02/256 

  

  

ناط
مغ

( ش
گرم

 بر 
س

اطی
مغن

ون 
کتر

د ال
واح

(  

  میدان مغناطیسی (اورستد)
  ساعت سهو زمان پخت  با دماهاي پخت متفاوت 19O0/2Ni11/8PbFeمنحنی پسماند نانوذرات  -7شکل 

  
دهـد  ها نشان مـی نمونه الکترونی روبشی یمیکروسکوپ تصاویر
ناسـی  شد و ریختشومیتر افزایش دما اندازه ذرات بزرگکه با 

 یمیکروســکوپگونــه کــه از تصــاویر یــد. آننمامــیهــا تغییــر آن
 900و  850د، در دماهـاي  شـو مـی مشـاهده   روبشـی  الکترونی

اي به خود گرفتـه  نانوذرات عموماً شکل ورقهگراد درجه سانتی
 دهنـده نشـان  گوشی هستند. این تغییر شکلو داراي قاعده شش

گیـري انـدازه   ازهبـراي انـد  افزایش کرنش با افـزایش دماسـت.   
اسـتفاده شـد و بـه     8نانو مژرمنـت  افزارنرممتوسط نانوذرات از 

درجه  800کمک آن میانگین اندازه نانوذرات براي نمونه با دماي
نـانومتر بـرآورد    44ساعت حـدود   سهو زمان پخت  گرادسانتی

  گردید.

  خواص مغناطیسی -5- 3
)، cH( خواص مغناطیسی مختلف از قبیل وادارندگی مغناطیسی

)، میـــدان rM)، مغنـــاطش پســـماند (sMمغنـــاطش اشـــباع (
)، نسبت چهارگوشی منحنی پسـماند  aHناهمسانگردي بلوري (

r

s

M

M

 
 
 

)، میـــدان K، ثابـــت ناهمســـانگردي مغنـــاطوبلوري (

ي تهیـه  هـا نمونـه پسماند  ه) با استفاده از حلقdHزدا (مغناطیس
است، که نتایج حاصل از شده در دماهاي مختلف محاسبه شده 

 )7( آورده شـده اسـت. شـکل    2در جـدول   هاگیرياندازهاین 
را  19O0/2Ni11/8PbFeي پسماند مغناطیسی نـانوذرات  هامنحنی

 د.ده ـمـی نشـان  سـاعت   سهبا زمان پخت در دماهاي مختلف 
 در شـکل  هـا نمونـه که از منحنی پسماند مغناطیسی  گونههمان
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د، بـا  شـو مـی مشـاهده   2در جـدول  آمده  دستبهو نتایج  )7(
حذف فـاز ثانویـه و تشـکیل هگزافریـت      دلیلبهافزایش دما و 

 2. از جـدول  یابدمیفاز، مغناطش افزایش سرب خالص و تک
 ـ شـو مـی مشاهده  درجـه   700بـا دمـاي پخـت     هد کـه در نمون
 همقدار مغناطش اشـباع و مغنـاطش پسـماند از بقی ـ   گراد سانتی
 ـ   دلیـل بـه ایـن   اسـت و  تـر کوچک هانمونه  هحضـور فـاز ثانوی

) غیرمغناطیسی هماتیت Fe O )  2 در نمونه و کوچک بودن  3
پوسـته   -با استفاده از مدل هسته توانمید. باشمیذرات  هانداز

مغناطیسی  هاین مدل هر ذر اساساین موضوع را توجیه کرد. بر
ز یک نظم آن ا هد که هستباشمیداراي یک هسته و یک پوسته 
آن بدون نظم مغناطیسی اسـت و   همغناطیسی برخوردار و پوست

این مـدل هرچـه انـدازه ذرات     درمعروف است.  9مرده هبه لای
د در شـو مـی  بیشترباشد اثرات سطح نسبت به حجم  ترکوچک

با افزایش دما بـه   . از سوي دیگریابدمینتیجه مغناطش کاهش 
حذف فاز ثانویـه و تشـکیل فـاز     دلیلبهگراد درجه سانتی 800

ذرات هر دو مغناطش  هاصلی هگزافریت سرب و افزایش انداز
ي هـا نمونـه یابنـد. در  گیـري مـی  اشباع و پسماند افزایش چشم

د که با افزایش دما میـدان ناهمسـانگردي   شومیحاضر مشاهده 
د و همچنـین ثابـت   باش ـمـی ) کـه یـک اثـر ذاتـی     aHبلوري (

 Kو  aHیابند. با تغییر ) افزایش میK( ناهمسانگردي مغناطیسی
) میـدان وادارنـدگی نیـز بـا تغییـر دمـا       6) و (5( ابطومطابق ر
 میدان وادارندگی نیـز  پخت. با افزایش دماي بازیابدمیافزایش 

ــزایش  ــیاف ــدم ــاي   یاب ــزایش دم ــا اف ــرا ب ــدازه  بازپخــتزی ان
ان مید و این افزایش سبب افزایش یابدمیها افزایش نانوبلورك
د کـه  شـو مـی ]. از سوي دیگر مشاهده 23[د شومی وادارندگی

 دباشمی) که خود یک عامل خارجی dHزداي (میدان مغناطیس
  ].  15د [کنمیبا تغییر دما تغییر و 
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H
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)7(   c / a dH H H 048  

r نســبت چهارگوشــی منحنــی پســماند

s

M

M

 
 
 

بــراي مقــادیر  

ــزرگ ــر از ب ــان  5/0ت ــینش ــم ــه ذرات ده ــکد ک ــوزت ه ح
 ـ ]24[ اندمغناطیسی بـا دمـاي    ه. در تحقیق حاضر بـراي نمون

اسـت کـه    237/0ایـن نسـبت برابـر    گـراد  درجه سانتی 700
مغناطیسـی نیسـت، ولـی     هحـوز تکاحتمالاً این نمونه شامل 

 583/0تـا   535/0 هدر محـدود  این نسبت هانمونهبراي سایر 
مغناطیسـی بـودن آنهـا     هحـوز تـک  دهنـده نشـان د که باشمی
  ].25[ دباشمی
  
  ی الکتریکديخواص  -6- 3

نسـبی   الکتریـک ديی مختلف از قبیـل ثابـت   الکتریکديخواص 
) ، ( الکتریکدياتلاف  ،)8رابطه،

 
نندگی و رسـا  )9رابطه 

و برخـی از خـواص مغناطیسـی     )10رابطه ، ac )acالکتریکی 
اتـلاف   )11رابطـه  ، (از جمله نفوذپذیري مغناطیسی  هانمونه

ــی ــذیري مغناطیس ــه ، ( نفوذپ ــاي مغناطیســی  )12رابط و الق
متـر، در دمـاي اتـاق در     LCRاز دسـتگاه   فادهبا است، )Lپیچ (سیم
    :گیري شدنداندازه یک مگاهرتزتا یک کیلوهرتز فرکانسی  هگستر

)8(  C d

A
 

0

  

)9(  tan      
)10(  ac tan     0  
)11(  sL

L
  0

0

  

)12(  tan      
tan 

 
/بـــه صـــورت  )10(در رابطـــه  p ptan f R C  1 در  2

sبـا رابطـه    )12(که در رابطه حالی stan R / L    اده نشـان د
ــی ــالا د. شــوم ــط ب ــرص، خ، ضــdدر رواب ، مســاحت Aامت ق

بـه حجـم زیـاد     ند. بـا توجـه  باش ـمی، فاکتور اتلاف، قرص،
آمـده بـراي برخـی از     دسـت بـه ، نتـایج  یک ـالکتریديي هاداده

ــانس ــدول  فرک ــا در ج ــت.  3ه ــده اس ــی آورده ش ــاویژگ ي ه
به عوامل متفاوتی از جمله: روش سـاخت، شـرایط    الکتریکدي

ساخت، دما و زمان واکـنش، ترکیـب شـیمیایی و انـدازه ذرات     
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  ساعت سهبا زمان پخت  اي پخت متفاوتبا دماه 19O0/2Ni11/8PbFeالکتریکی نانوذرات خواص دي -3جدول 
)C(900 )C(850 )C(800 )C(750 )C(700 فرکانس  بدون هسته )KHz(  پارامتر  

73/938 10/927 01/926 20/924 96/921 00/915  1  L H 

14/28 11/69 00/188 56/82 15/198  ----  1  

13/27 33/68 03/130 51/94 06/148  ----  1  zH F    1 

51/1  79/3  24/7  25/5  23/8   ----  1   ac m   1610 

95/12 72/12 71/12 68/12 65/12   ----  1  H m   7 110 

48/10  71/10  24/11  74/11  44/12   ----  1   zm H     1710 

97/926 16/921 00/920 53/917 36/915 01/911  20  L H 

05/5 51/14 44/23 87/19 29/22  ----  20  

42/0 33/1 64/2 81/1 29/4  ----  20  zH F    1 

47/0  48/1  94/2  01/2  77/4   ----  20   ac m    1610 

78/12 70/12 68/12 65/12 62/12   ----  20  H m   7 110 

07/1  16/1  43/1  15/1  44/2   ----  20   zm H     1710 

90/934 65/930 46/926 63/924 75/923 70/921  100  L H 

64/3 67/5 06/16 77/12 16/18  ----  100  

13/0 19/0 48/1 53/0 31/1  ----  100  zH F    1 

45/0  06/1  25/8  95/2  28/8   ----  100   ac m    1610 

74/12  68/12  62/12  60/12  58/12   ----  100  H m   7 110 

46/0  43/0  89/0  57/0  90/0   ----  100   zm H     1710 

89/720 47/717 90/716 34/716 20/715 20/715  400  L H 

10/3 91/2 24/15 15/8 03/16  ----  400  

08/0 10/0 79/0 26/0 75/0  ----  400  zH F    1 

78/1  22/2  62/17  78/5  67/19   ----  400   ac m    1610 

66/12  60/12  59/12  58/12  56/12   ----  400  H m   7 110 

36/0  36/0  63/0  84/0  65/0   ----  400   zm H     1710 

33/294 16/293 93/292 63/293 46/292 40/293  1000  L H 

32/2 82/1 54/14 01/7 97/14  ----  1000  

05/0 07/0 62/0 21/0 72/0  ----  1000  zH F    1 

78/2  89/3  67/34  67/11  20/40   ----  1000   ac m    1610 

60/12  55/12  54/12  57/12  52/12   ----  1000  H m   7 110 

27/0  30/0  53/0  38/0  60/0   ----  1000   zm H     1710 

  
، تغییــر ثابــت  )9( و )8( هــاي]. شــکل26[ وابســته اســت 

نشـان   الکتریـک را برحسـب فرکـانس   الکتریک و اتلاف ديدي
هـا و  علـت نقـش دانـه   ویگنر، به -دهند. بنابه نظریه ماکسولمی

 الکتریـک و اتـلاف  هاي مختلف، ثابت ديها در فرکانسمرزدانه
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 (ب) (الف)

  ساعت سهو زمان پخت  دماهاي پخت متفاوت با 19O0/2Ni11/8PbFeالکتریک نسبی برحسب فرکانس براي نانوذرات نمودار ثابت دي - 8شکل 
  هاي بالاها و ب) براي همه فرکانسالف) براي همه فرکانس

  

  
  (الف)

  
  (ب)

  ساعت سهو زمان پخت  دماهاي پخت متفاوت با 19O0/2Ni11/8PbFeالکتریک برحسب فرکانس براي نانوذرات نمودار اتلاف دي -9شکل 
 هاي بالاها و ب) براي همه فرکانسالف) براي همه فرکانس

  
یابند. طبق سرعت کاهش می ا افزایش فرکانس، بهب الکتریکدي

ها بارزتر است. واضح مدل کوپ در دماهاي پایین نقش مرزدانه
تـري دارنـد،   گردانـه (ذرات) بـز   هیی که اندازهانمونهاست که 

مقاومـت   ههاي آنها کاهش خواهد یافت. با مقایسمرزدانه هانداز
تـر  یش دمـا و بـزرگ  ها با افـزا ها و مرزدانهو رسانندگی در دانه

تـدریج ثابـت   ها افزایش یافتـه و بـه  ذرات نقش دانه هشدن انداز
و  27[ کاهش خواهـد یافـت   الکتریکديو اتلاف  الکتریکدي
هاي در جایگاه 2Fe+و  3Fe+ي هایونها بین ]. جهش الکترون28

هـا  وجهـی و چهـاروجهی مسـئول رسـانندگی در فریـت     هشت
، با افزایش فرکانس رسـانندگی  )10(توجه به شکل  باشند. بامی

یابـد. ایـن   ها ابتدا کاهش و سپس افزایش مینمونه acالکتریکی 
ویگنـر قابـل توجیـه     -اي ماکسـول تغییرات براساس مدل لایـه 

دلیـل نقـش   هـاي پـایین بـه   است. کاهش رسانندگی در فرکانس
 باشـد. در هاي مقاومتی که رسانندگی کمـی دارنـد، مـی   مرزدانه
هـا  هاي رسانا با استفاده از پـرش الکتـرون  ههاي بالا، دانفرکانس

شـوند و در نتیجـه بـا افـزایش    بسیار فعال می 2Fe+و  3Fe+بین 
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برحسب فرکانس براي  acنمودار رسانندگی الکتریکی  -10شکل 

و زمان  با دماهاي پخت متفاوت 19O0/2Ni11/8PbFe نانوذرات
  ساعت سهپخت 

  
نمودار نفوذپذیري مغناطیسی برحسب فرکانس براي  -11شکل 

  و زمان  با دماهاي پخت متفاوت 19O0/2Ni11/8PbFeنانوذرات 
  ساعت سهپخت 

  

  
دماهاي پخت نفوذپذیري مغناطیسی برحسب نمودار  -12شکل 

هاي مختلف و زمان در فرکانس 19O0/2Ni11/8PbFeبراي نانوذرات 
  ساعت سهپخت 

  
نمودار اتلاف نفوذپذیري مغناطیسی برحسب فرکانس  -13شکل 

و زمان  با دماهاي پخت متفاوت 19O0/2Ni11/8PbFeبراي نانوذرات 
  ساعت سهپخت 

  

بـا  ) 11(]. مطابق شکل 29یابد [افزایش می acفرکانس رسانندگی 
ایـن   یابـد، کـه  افزایش فرکانس، نفوذپذیري مغناطیسی کاهش می

هاي بالا هاي گردابی در فرکانسکاهش ناشی از افزایش جریان
 .یابـد است. نفوذپذیري مغناطیسی با افزایش دمـا افـزایش مـی   

هـا  هـا و کـاهش تخلخـل نمونـه    علت این افزایش رشـد دانـه  
هـاي  حـوزه  ههـا، حرکـت دیـوار   باشد، زیرا بـا رشـد دانـه   می

ها کاهش یافته واین تدریج مرزدانهتر شده و بهمغناطیسی آسان
شوند. از سـوي دیگـر   میتغییرات منجر به افزایش نفوذپذیري 

هاي وامغناطیده کاهش یافتـه و میـدان   با کاهش تخلخل میدان

خـود باعـث    هنوب ، این امر بهیابدمیمؤثر بر گشتاورها افزایش 
تغییـرات   )12(شـکل  گردد. افزایش نفوذپذیري مغناطیسی می

هاي مختلـف را  پذیري مغناطیسی برحسب دما در فرکانسنفوذ
پـذیري  نفـوذ  ي دیگر با افزایش دما، میزاناز سود. دهمینشان 

هـا،  دانه هتر شدن انداز، زیرا با بزرگیابدمی مغناطیسی افزایش
یابنـد،  ند کاهش مـی باشمیصورت یک مانع خلل و فرج که به

د. بـا توجـه بـه شـکل     شـو می بیشترپذیري مغناطیسی نفوذلذا 
هش با افزایش فرکانس، اتلاف نفوذپذیري مغناطیسی کـا  )13(

هـاي  اتلاف نفوذپذیري مغناطیسی در فرکـانس  . کاهشیابدمی
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   ].13د [باشمی هافریتبالا از مزیت 
  
  گیرينتیجه -4

بــر هگزافریــت ســرب آلائیــده بــه نیکــل  بازپخــتي نقــش دمــا
)19OxNix-12PbFe2/0 ي) به ازا  =x  ي آلایش هانمونهد. شمطالعه

بـر   بازپخـت ي دمـا  تهیه و تأثیر ژل - سلبا استفاده از روش شده 
ــی و    ــاختاري، مغناطیس ــواص س ــديخ ــت الکتریک ی هگزافری

19O0/2Ni11/8PbFe    مورد بررسی قرار گرفت. الگوي پـراش پرتـو
ــهایکــس  ــانمون ــاي  ه ــده در دم درجــه  750و 700ي پخــت ش
هاي پایینی دارنـد.  د که بلورینگی و شدتدهمینشان گراد سانتی

، رسدمیو بالاتر گراد یدرجه سانت 800که دماي پخت به  هنگامی
کـه   یابـد مـی ي مربوط بـه فـاز هگزافریـت افـزایش     هاقلهشدت 
ــدهنشــان ــاي   دهن ــورینگی اســت. در دم ــزایش بل درجــه  900اف

 از ذوب سرب، سرب موجـود  هپایین بودن نقط دلیلبهگراد سانتی
همین د بهشومیشده و سیستم با فقدان سرب مواجه  خارجنمونه 

توجـه بـه تصـاویر     د. بـا شـو مـی جدداً ظـاهر  دلیل فاز هماتیت م
 ه، انـداز بازپخت، با افزایش دماي روبشی الکترونی یمیکروسکوپ

وضوح مشخص  اي آنها بهتر شده و شکل صفحهنانوذرات بزرگ
تـدریج مغنـاطش اشـباع،    بـه  بازپخـت با افزایش دمـاي   .دباشمی

یابنـد. بـا   مغناطش پسماند و وادارندگی مغناطیسـی افـزایش مـی   
ــانس،  ــزایش فرک ــهاف ــلب ــان دلی ــزایش جری ــی در اف ــاي گرداب ه

. تلفـات  یابـد مـی هاي بالا، نفوذپذیري مغناطیسی کاهش فرکانس
د کن ـمـی نفوذپذیري مغناطیسی نیز با افزایش فرکانس کاهش پیدا 

شـمار   بـه  هافریتهاي بالا از مزیت که کاهش اتلاف در فرکانس
 بازپختهترین نمونه با دماي د بدهمیرود. بنابراین نتایج نشان می

 دست آمده است.هساعت بسه و گراد درجه سانتی 800
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