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ر يآمـد. تـاث   دستبهدر اتمسفر هوا  يكارابيحاصل از آس Co-Fe ياژيب آليت كبالت از بازپخت تركيفر يهابلورنانو پژوهشن يدر ا -چكيده 
نمونه بازپخـت شـده در    يابيفاز محصول مورد مطالعه قرار گرفت. يسيو مغناط يساختار يهايژگيت كبالت و ويل فاز فريازپخت بر تشكب يدما
بازپخت  يهازان در نمونهين ميل شده است. ايتبد 4O2CoFeت كبالت ينمونه به فر يوزندرصد 46نشان داد كه حدود گراد يدرجه سانت 045 يدما

به  Co-Feل فاز يرسد. كاهش مغناطش اشباع نمونه با بازپخت به تبديمدرصد  90و  95ب به يبه ترتگراد يدرجه سانت 900و  800 يهاشده در دما
 ـمنجر به و كم شدن نسبت سطح به حجم  هااثر اندازه دانهت كبالت ارتباط داده شد. يفر درجـه   900نمونـه  ش در مغنـاطش اشـباع   يك افـزا ي

مشاهده شـد  گراد يدرجه سانت 800در نمونه بازپخت شده در  ين وادارندگيشتريب شده است.گراد يدرجه سانت 800به نمونه نسبت گراد يسانت
  است. يش نسبين افزايا يل اصليدلن نمونه يها در اكه كوچك بودن اندازه بلورك
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Abstract: In this work, cobalt ferrite nanocrystallites were synthesized by air annealing of milled Co-Fe compound. Effect of 
annealing temperature on phase formation of cobalt ferrite and structural and magnetic properties of the product was studied. 
Analysis of annealed sample in 450 oC showed that around 46 weight percent of the specimen was changed to Co2FeO4. This 
value increased to 95 and 90% for 800 oC and 900 oC annealed samples respectively. Reduction of saturation magnetization under 
annealing was related to transformation of Co-Fe to cobalt ferrite. Increasing the value of saturation magnetization in 900 oC 
annealed sample compared to 800 oC one was attributed to decreased surface to volume ratio and crystallite size. The main reason 
of occurrence of maximum coercivity in 800  oC annealed sample was its low crystallite size. 
 
Keywords: Mechanical alloying, Cobalt ferrite, Coercivity, Nanocrystallite 

 
  

 

  مقدمه -1
 يفلـز  يدهایت اکس ـبـه نـانوذرا   يادیر توجه زیاخ يهادر سال

، يرمعمـول نـور  یغ يهـا یژگ ـیمعطوف شـده اسـت. وجـود و   
  ن مواد کـه اغلـب بـا انـدازه ذرات    یدر ا یسیو مغناط یکیالکتر

ت کبالت یت است. فرین جذابیل ایر است از جمله دلایماده متغ
)4O2CoFeبــزرگ و مغنــاطش اشــباع متوســط ی) بــا وادارنــدگ  
 ـاسـت کـه    يدیبات اکس ـین ترکیاز ا یکی   ک مـاده ی ـ عنـوان هب

 )1K( يگردناهمسانشناخته شده است. ثابت  یسیسخت مغناط
برابـر   ین ماده در حالـت حجم ـ یا يکور يو دما 3kJ/m 290آن
 يداری ـها در کنـار پا یژگین ویاست. اگراد یدرجه سانت 517 با

ب ی ـن ترکیب باعث شده که این ترکیا ییایمیو ش یکیزیف يبالا
و  ییدئوی ـو ياز جملـه نوارهـا   یسیضبط مغناط يدر کاربردها

]. مشخصـات  2 ،1[ ردی ـحافظه مورد استفاده قرار گ يهاسکید
بـه انـدازه ذرات،    يت کبالت به طور مـوثر یذرات فر یسیمغناط

 يهان اساس روشیا شکل آنها و خلوص ماده وابسته است. بر
ن مواد مورد استفاده قرار گرفتـه اسـت.   یساخت ا يبرا يمتعدد
ــه ــوانب ــه روشنمو عن ــان ــه يه ــل ژل3[ دروترمالی ] 4[ ] س
] 7[ ] و واکنش حالت جامـد 6[ ی] کاهش فراصوت5[ یرسوبهم
  توان نام برد. یرا م
 ـیکارآمد در ساخت ترک یروش یکیمکان ياژ سازیآل   ن یبات ب
 ـهـم رود. یمشمار به يفلز  يبـرا  يمتعـدد  يهـا گـزارش  نیچن

 وجـود دارد  يدیبات اکسیساخت ترک ين روش برایاستفاده از ا
 يهاتیات فربید ترکیتول يبرا یمختلف يها]. هرچند گزارش8[

وجـود   ییایمیش ـ -یکیمکان یبیترک يهامنگنز و کبالت با روش
ــا تول10 ،9[ دارد ــ] ام ــات فرید ترکی ــیب ــتق  یت ــا روش مس م یب
ز مـواد  ی ـن موارد نیار محدود است. در ایبس یکیمکان ياژسازیآل

کبالت و  يهادها و کربناتیدروکسیه استفاده شده از دسته هیاول
ن مقالـه تـاکنون از   ی ـسندگان ای]. طبق دانش نو11[ آهن هستند

ت کبالـت  ی ـد فری ـتول يبـرا  يفلز يپودرها يکارابیآس ندیفرا
  استفاده نشده است.

ت کبالــت از بازپخــت یــفر يهــابلورنانو پــژوهشن یــدر ا  
 يفلز يپودرها ياب کاریآس ندیفراکه از  Co-Fe ياژیب آلیترک
Co  وFe  بازپخـت   ير دمایآمد و تاث دستبهحاصل شده است

 یسیو مغناط يساختار يهایژگیت کبالت و ویل فاز فریبر تشک
  محصول مورد مطالعه قرار گرفته است.

  
  ق یروش تحق -2

خـالص   يفلـز  ياب پودرهایساعت آس 15با  2CoFe يهانمونه
 ياارهیاب س ـین منظور از آس ـیآمدند. به ا دستبهکبالت و آهن 

 يقه اسـتفاده شـد. پودرهـا   یدور بر دق 250بالا با سرعت  يانرژ
گلولـه   يمناسـب بـه همـراه تعـداد     يومتریه با استوکیاول يفلز

خته یمربوطه ر يهاک به ده داخل کاپی یبا نسبت وزن يفولاد
ساعت  15و  10، 5، 5/2، 1مختلف  يهامدت زمان يشد و برا
  ر گرفــت. در ادامــه از نمونــهقــرا يکــارابیآســ نــدیفراتحــت 

 یمشتق ییآزمون گرمااب شده تحت اتمسفر هوا یساعت آس 15
DTA)(  ـگرفته شد. سـپس ا  سـاعت در   6ن نمونـه بـه مـدت    ی

درجــه  900و  800، 450مختلــف  ياتمســفر هــوا در ســه دمــا
) بـر  XRDش پراش پرتو ایکس (یبازپخت شد. آزماگراد یسانت

 یو بررس XRD يهال دادهیتحلها انجام گرفت. به منظور نمونه
تولـد انجـام   یر آزمـون  FullProfافـزار  با کمک نـرم  ينظم بلور

ها با استفاده از رابطـه شـرر محاسـبه شـد.     گرفت. اندازه بلورك
گرفتـه شـد. حلقـه پسـماند      SEMر یها تصـو از نمونه نیچنهم
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سـنج  مغنـاطیس ک دستگاه یز با استفاده از یها ننمونه یسیمغناط
VSM  شد. يریگدان دو تسلا اندازهیم یبزرگبا  

  
  ج و بحثینتا -3

حاصـل از   يهـا نمونـه  ایکـس پـراش پرتـو   الگـوي   1شکل 
، 1، 0ک به دو پـس از  ی یاب کبالت و آهن با نسبت مولیآس
دهــد. یمــنشــان را  يکــارابیآســســاعت  15و  10، 5، 5/2

از  يکارابیش زمان آسیشود با افزایمهمانگونه که ملاحظه 
 يهـا و قلهشود یمه کاسته یمواد اول يهااز قله يت تعدادشد

کـه قابـل    يامانـد. نکتـه  یم یباق یینها یمربوط به فاز مکعب
 hcpو  Fccه در دو سـاختار  ی ـنکـه کبالـت اول  یتوجه اسـت ا 

 ـو در همان ساعت اول ستا داریناپا Fccموجود است. فاز  ه ی
بـه   hcpار اما حذف فاز با ساخت ،شودیمحذف  يکارابیآس

 ـمدت زمان   10از دارد و قلـه مربوطـه پـس از    ی ـن يتـر شیب
 ـهنوز هم در نمونه وجود دارد. تغ يکارابیآسساعت  رات یی

شـکل نشـان داده    یتر در الحـاق بزرگ یاسین دو قله در مقیا
اب شـده  یساعت آس 15نمونه  XRD یکم آزمونشده است. 

بـا   2oFeCب ی ـن نمونـه ترک یدهد که فاز غالب در ایمنشان 
شــبکه  ریــمتغ) بــا Pm-3m یی(گــروه فضــا یســاختار مکعبــ

 ـ یاز ترک یف ـین وجـود ط یاست. با انانومتر  2842/0 ن یبـات ب
ــا  ــانومتر  2867/0شــبکه  ریــمتغآهــن خــالص ب ــه ن ــا نمون ت

0.3Fe0.7Co  يو سـاختار بلـور  نانومتر  2857/0 شبکه ریمتغبا 
   تواند وجود داشته باشد.یمز یب نیمشابه در ترک

ساعت  15و  5، 5/2، 0 يهانمونه SEMر یتصاو 2شکل  
 ابیآس ـ از قبـل  نمونـه  در دهد.یمشده را نشان  يکارابیآس
 5/2 نمونـه  در .اسـت  صیتشـخ  قابـل  آهن و کبالت ماده دو

حاصـل از برخـورد    يهـا ضـربه  اثـر  بـر  شده ابیآس ساعت
 جـاد یا یبزرگ ـ ذرات ابیواره آسیگر و به دیدکیبه  هاگلوله
 در. اسـت  هـم  در مـاده  دو هی ـاول شدن حل از یناش هک شده
 در و انـد شـده  تـر  همگن ذرات شده ابیآس ساعت 5 نمونه
 شکسـته  ذرات هـا گلولـه  اثـر برخـورد   بـر  ساعت 15 نمونه
 کاسـته  و از اندازه ذرات است افتهی کاهش یهمگن و اندشده

  .است شده
 ـید شدن نمونه، آنـال یاکس ين دماییبه منظور تع   یز حرارت

 یمنحن ـ 3نمونـه انجـام شـد. شـکل      يدر اتمسفر هوا بر رو
DTA  شـده کـه در دو رونـد     ياب کاریساعت آس 15نمونه

در  دهد.یمشده را نشان  يریگرم شدن و سرد شدن اندازه گ
شـود کـه از حـدود    یم ـده یک دره پهن دیگرم شدن  یمنحن
درجـه   500شـود و در  یم ـشـروع  گـراد  یدرجه سـانت  300
ن یمع ـ ين دره ایوجود چ ـ .رسدیمنه خود یبه کم دگرایسانت

 ـر است. از آنجا کـه ا یگرماگ يندیفراکننده رخداد  انـدازه  ن ی
تـوان  گیري در اتمسفر هوا انجام شده است. این رفتار را مـی 

به اکسید شدن نمونه و تشکیل فازهاي جدید نسـبت داد. بـر   
گـراد  درجـه سـانتی   900و  800،  450این اساس سه دمـاي  

براي بازپخت نمونه و بررسی امکان تشکیل فاز فریت کبالت 
  انتخاب شد.  

هاي بازپختی و نمونه قبل از بازپخت منحنی پراش نمونه  
 . در نمونه بازپخت شده در دمـاي اندمقایسه شده 4در شکل 

هـاي مربـوط بـه نمونـه قبـل از      گـراد قلـه  درجه سانتی 450
ه اسـت. ایـن   بازپخت کوچک شده ، فاز جدیدي شکل گرفت

فاز در دو نمونه بازپخت شده در دماهاي بالاتر فاز غالـب را  
تر ساختار، تحلیل ریتولـد  دهد. براي بررسی دقیقمیتشکیل 

عنوان مثال نتایج این آزمون بهها انجام گرفت که بر این طیف
گـراد در  درجه سانتی 800نمونه بازپخت شده در دماي براي 
، XRDهاي تجربی طیـف  دادهت. نشان داده شده اس 5شکل 

، افـزار ریتولـد  طیف محاسباتی تطبیق داده شـده توسـط نـرم   
هـاي  قلـه چنـین  و هـم تفاضل دو الگوي تجربی و محاسباتی 

در ادامه نتایج حاصـل   .داده شده استنمایش  در شکلبراگ 
نمونـه  شـود.  میطور مبسوط توضیح داده به Xاز پراش پرتو 

فـاز   چهـار  بـا  گـراد درجه سانتی 450بازپخت شده در دماي 
وزنـی   %46داده شـد. ایـن فازهـا عبـارت از     مختلف تطبیق 

) و 3m-Fdبا ساختار مکعبی (گروه فضایی  4O2CoFeترکیب 
 CoFeدرصد وزنی ترکیـب   37نانومتر،  8392/0متغیر شبکه 

 ) و متغیـر شـبکه   Pm-3mبا ساختار مکعبـی (گـروه فضـایی    
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  تصویر الحاقی مربوط ( هاي مختلفکاري شده در زماننمونه هاي آسیابایکس پراش پرتو الگوي  -1شکل 

  کاري)با زمان آسیاب hcpو  Fccبه تغییرات قله هاي مربوط به فاز کبالت با ساختار 
  

 
 شده کاريساعت آسیاب 15د)  و 5، ج) 5/2، ب) 0نمونه هاي الف)  SEMصاویر ت -2شکل 

 

  الف
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  د
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(گــروه  یکبالــت مکعبــ یدرصــد وزنــ 10 ،نــانومتر 2857/0
درصـد   8و نـانومتر   3544/0شبکه  ریمتغ) و Fm-3m ییفضا
 ریــمتغ) و R-3c ییدرال (گــروه فضــایــآهــن رومبوه یوزنــ
هـا  آزمون. نانومتر هستند c=3733/1و  a=5032/0 يهاشبکه
و  800 يخت شده در دماهـا نشان داد دو نمونه بازپ نیچنهم

 ـا یستند. فاز اصـل یفاز نز تکینگراد یدرجه سانت 900 ن دو ی
درصـد   10و  5 يب حـاو یت کبالت است و به ترتینمونه فر

 شـبکه  ری ـمتغهسـتند.   3O2Fe-ت ید آهن هماتیب اکسیترک
 800 نمونـه  بـا گراد یدرجه سانت 450 نمونه در کبالت تیفر

 ـ) اما انانومتر 8388/0( است برابر بایتقرگراد یدرجه سانت ن ی
 يزینـاچ  مقـدار  بـه گـراد  یدرجـه سـانت   900 نمونه در ریمتغ

 یدگی). در مقابـل کش ـ نـانومتر  8391/0( اسـت  تر شدهبزرگ
گـراد  یدرجـه سـانت   900 نمونـه  در آهـن  دیاکس شبکه سلول
 ـ )c/a=740/2( استگراد یدرجه سانت 450 نمونه مشابه  یول

 c محـور  راسـتاي  در گراد سـلول انتیدرجه س 800 نمونه در
مربوط بـه  هاي بلوركاندازه  .)c/a=720/2( است شده فشرده

بــراي  کــه از رابطــه شــرر محاســبه شــد کبالــت فــاز فریــت
ــه ــده در  نمون ــت ش ــاي بازپخ ــه  450و  800 ،900 ه درج
 دسـت بـه نانومتر 55و  39و  45 برابر بـا  به ترتیبگراد سانتی

بازپخت نمونه  2CoFeبوط به فاز مر هايبلوركآمد و اندازه 
  .حاصل شدنانومتر  39نیز گراد درجه سانتی 450 شده در

هاي مغناطیسی از نمونه حاصل از منظور مطالعه ویژگیبه  
چنین دو نمونه بازپخت شـده در دماهـاي   آسیاب کاري و هم

سـنج نمونـه   گراد آزمـون مغنـاطیس  درجه سانتی 900و  800
  د. حلقه پسـماند ایـن سـه نمونـه    ) گرفته شVSMارتعاشی (
شـود کـه بـر اثـر     مـی نشان داده شده است. دیده  6در شکل 

بازپخت مقدار مغناطش اشـباع کـاهش و وادارنـدگی نمونـه     
افزایش یافته است. مقادیر کمی سـه متغیـر مغنـاطش اشـباع،     

 1هـاي مختلـف در جـدول    ماندگی نمونـه وادارندگی و باقی
  آورده شده است.

خاصـیت مغناطیسـی    ،ا نمونه بازپخـت نشـده  در رابطه ب  
  مغنـاطش  دلیل مقدار بـزرگ  Co-Feترکیبات بین فلزي  قوي
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  ساعت آسیاب کاري شده 15نمونه  DTAمنحنی  -3شکل 
  در دو روند گرم شدن و سرد شدن 
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450oC   پخت شده در

2

15h

   
  

  قبل و بعد از  ينمونه ها xسه پراش پرتو یمقا -4شکل 
  مختلف يبازپخت در دماها
  

در واقع عناصر آهـن و کبالـت داراي مغنـاطش     اشباع است.
اند و با آلیاژ سازي ایـن  اشباع بالاتري نسبت به فریت کبالت

هـا بـا اکسـیژن و تشـکیل فـاز فریـت       دو عنصر و ترکیب آن
یابد. علاوه میها کاهش اسپینلی کبالت، مغناطش اشباع نمونه

هـاي بلـوري و متغیـر شـبکه نیـز روي      بر ایـن، انـدازه دانـه   
طـور کـه از   گـذارد. همـان  مـی تـاثیر   هامغناطش اشباع نمونه

  نمونـه  شود، مقادیر مغنـاطش اشـباع دو   میمشاهده  1جدول 
  

لی
اض

ی تف
رارت

ز ح
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2  
درجه  800 يتولد نمونه بازپخت شده در دمایر آزمون -5شکل 

قرمز رنگ  ی، منحنیتجرب يهارنگ داده یمشک ی(منحن گرادیسانت
ر خطوط یز یبراگ و منحن يهاقله ي، خطوط عمودينظر يهاداده

  دهد.)یرا نشان م يف نظریو ط یتجرب يهاتفاضل داده يعمود
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شده و اب یساعت آس 15نمونه  یسیحلقه پسماند مغناط -6شکل 
 گرادیدرجه سانت 900و  800 يدو نمونه بازپخت شده در دماها

 
و نمونـه   باهم متفـاوت اسـت   گراددرجه سانتی 900و  800
تـري نسـبت بـه    گراد مغناطش اشباع بزرگدرجه سانتی 900

دهـد  مـی ها نشان گراد دارد. پژوهشدرجه سانتی 800نمونه 
زه ذره و کـاهش  که در نانوذرات مغناطیسی، با افـزایش انـدا  

یابـد.  مـی نسبت سطح به حجم مقدار مغناطش اشباع افزایش 
تر بـودن مغنـاطش اشـباع نمونـه     رو دلیل اصلی بزرگاز این
 گراددرجه سانتی 800گراد نسبت به نمونه درجه سانتی 900

 

و  یمغناطش اشباع، وادارندگ ریمتغسه  یر کمیمقاد -1جدول 
 مختلف ينمونه ها یماندگیباق

 مونهن

  

مغناطش اشباع 
(emu/g) 

 یماندگیباق
(emu/g) 

 یوادارندگ
(Oe)  

ساعت  15
  اب شدهیآس

202 6 99  

بازپخت شده 
   co800در 

64  27 925 

بازپخت شده 
   co900در 

74 21 412 

 
است. از طرف دیگـر   هاي این نمونهتر بودن اندازه دانهبزرگ

درجـه   800در نمونـه   کبالت درصد فریتکه با توجه به این
، ایـن  استگراد درجه سانتی 900تر از نمونه بیشگراد سانتی

درجـه   900بزرگتر بودن مغناطش اشـباع نمونـه   مساله نیز به 
   کند.یمکمک گراد یسانت
 هـا پسماند نمونـه  یمنحن يریکه از اندازه گ يترمهم نکته 
 سـت. هانمونه یدان وادارندگیآمد مربوط به تفاوت م دستبه

 800حلقه پسماند نمونه  در Oe 925بزرگ باً یتقر یدگوادارن
در  Oe 412سپس کـاهش آن بـه مقـدار     وگراد یدرجه سانت

ج ینتـا  بـا  یک ـینزد یخـوان هـم گـراد  یدرجه سانت 900نمونه 
] 12انجام شده توسط مـاز و همکـارانش [   پژوهشمربوط به 
نـانوذرات   یدان وادارنـدگ ی ـگـزارش م ن یا سندگانیدارد. نو

 دسـت بـه  Oe1200برابر  رانانومتر  25 اندازهبالت با ت کیفر
نـانومتر   45 ش اندازه دانه تـا یبا افزا و نشان دادند که آوردند

ها نشـان  ج آنی. نتاابدییمکاهش  Oe200 تا یمقدار وادارندگ
 ـدنـانومتر   28در ذرات  ینه مقـدار وادارنـدگ  یشیداد که ب ده ی

 ـرن عدد حد تک حوزه شـدن ف یشود که ایم ت کبالـت بـا   ی
جه گرفت کـه  ینطور نتیتوان ایمن یروش سنتز آنها بود. بنابرا

از حـد   هـا اندازه نـانوبلورك  گرادیدرجه سانت 900 در نمونه
، مقـدار  سـاخت  يش دمـا یبـا افـزا   ،تک حوزه عبـور کـرده  

افته است. با توجـه بـه انـدازه    ین نمونه کاهش یا یوادارندگ
 يهـا یج منحن ـیشرر و نتـا  آمده از رابطه دستبه يهابلورك

  )kOe( وادارندگی
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 ـن زد کـه نـانوذرات فر  یتوان تخم ـیم یسیپسماند مغناط ت ی
 پژوهشن یدر ا یکیمکان ياژسازیه شده به روش آلیکبالت ته

  . ستندینتک حوزه 
  
  يریگجهینت -4

کـه   Co-Fe ياژیب آلیت کبالت از بازپخت ترکیفر يهابلورنانو
حاصـل شـده    Feو  Co يفلـز  يپودرهـا  يکارابیآس ندیفرااز 

اب یساعت آس ـ 15نمونه  XRD یکم آزمونآمد.  دستبه ،است
بـا   2CoFeب ین نمونه ترکیدهد که فاز غالب در ایمشده نشان 

 2842/0شـبکه   ریمتغ) با Pm-3m یی(گروه فضا یساختار مکعب
ــانومتر  ــا  اســت.ن ــده در دم ــه بازپخــت ش ــه  450 ينمون درج

 یکبالت مکعب ،4O2CoFe، oFeCفاز مختلف  چهاربا گراد یسانت
 ـهـم هـا  آزمونداده شد. ق یتطبدرال یوآهن خالص رومبوه  نیچن

درجـه   900و  800 ينشان داد دو نمونه بازپخت شده در دماها
 ـن دو نمونـه فر ی ـا یستند. فاز اصـل یفاز نز تکینگراد یسانت ت ی

 ـدرصـد ترک  10و  5 يب حاویکبالت است و به ترت د یب اکس ـی
مغناطش اشباع نمونه با بازپخت  هستند. 3O2Fe-ت یآهن همات

ت کبالـت  ی ـبـه فر  Co-Feل فاز یاز تبد یابد که ناشییمکاهش 
و کم شـدن نسـبت سـطح بـه حجـم در       هااثر اندازه دانهاست. 
 ـتوانـد دل یم ـگراد یدرجه سانت 900نمونه   يبـرا  يتـر يل قـو ی

باشـد.  گـراد  یدرجه سانت 800نسبت به نمونه ش مغناطش یافزا
درجــه  800هــن شــدن حلقــه پســماند در نمونــه گــر پینکتــه د
ــه  گــراد یســانت ــا در نمون درجــه  900و کــم شــدن مجــدد پهن
 يگذار از حد تک حوزه شدن و ابعاد نـانومتر  است.گراد یسانت

 یدان وادارندگیرفتار م یت کبالت دو عامل اصلیفر يهابلورك
  هستند. هادر نمونه
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