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  )۵/۳/۹۱   : دريافت نسخه نهايي-٦/١٠/٩٠: دريافت مقاله(

 
  

با مطرح شدن سـاختارهاي     . اند فرد همواره مورد توجه بوده     هعلت خواص ساختاري و فيزيکي منحصر ب       ترکيباتي با ساختار اسپينل به     -چكيده  
در اين تحقيق . فرد تلاش در توليد و سنتز نانوساختار اين محصولات فزوني يافته است دليل ايجاد خواص منحصر به نانو و کاربردهاي متعدد آنها به     

عنوان يک زمينه پليمـري       از نيتراتهاي آلومينيم و آهن استفاده شد و از ساکاروز و پلي وينيل الکل به               FeAl2O4ي سنتز نانو اسپينل هرسينيت      برا
دسـت آمـده در دماهـاي مختلـف در اتمـسفر احيـا               ه در اتمسفر هوا پيش پخت شد و محصول ب         oC۱۰۰۰ پيش ماده حاصل در دماي       .استفاده شد 

 تـصاوير  همچنـين  بـوده و  oC۹۰۰کس نشان داد که دماي تشکيل اسپينل تـک فـاز در ايـن روش در حـدود     يپراش اشعه انتايج . گرمادهي شد
  .متر است نانو١٠٠ تا ٣٠هاي کلسينه شده در حدود مشخص کرد که اندازه ذرات در نمونه روبشي الكتروني ميكروسكوپ

  
  ادهرسينيت، ساکاروز، سنتز، نانومو : كليديواژگان 

  

  
  
 
 

Synthesis of hercynite FeAl2O4 via sucrose process 
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Abstract: The materials with spinel structures are important for their unique structural and physical properties. In 
the current research, nanocrystalline hercynite was synthesized using metal nitrates and a polymer matrix precursor 
composed of sucrose and polyvinyl alcohol (PVA) via sol-gel process. The gel was dried and then the precursor was 
preheated at1000oC  in the air atmosphere and then calcined at different temperatures in the reducing atmosphere in 
the graphite bed. The preheated and calcined powders were characterized using simultaneous thermal analysis,  
X-ray diffraction (XRD) and field emission scanning electron microscopy(SEM). Results showed that fully 
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crystalline hercynite was detected in the sample calcined at 900oC . The crystal size of hercynite was different at each 
calcination temperature, ranging from 30 to100nm.VSM analysis indicated that hercynite is a paramagnetic 
material. 
 
Keywords: Hercynite, Sucrose, Synthesis, Nanomaterial 

  

  

  قدمهم -١

هرسينيت يک مخلوط اکـسيدي بـا سـاختار اسـپينل نرمـال               

و  +Fe2 ي هـا از مکانهاي تتراهدرال با کاتيونک هشتم ياست که 

 شـده  اشـغال  +Al3ي  ونهـا يکات با اکتاهدرال يمکانها ازک دوم   ي

صورت محلول جامد در کروميـت يافـت          هرسينيت به  .]۱[است

 ـا خـالص  انـواع  نآ استخراج بودن دشوار ليدل بهاما   .شودمي  ني

 تينيهرس يداريپا .ديآ يم دست به سنتز قيطر از صنعت در ماده

 ژنياکــس تهيوگاســيف ريتــأث تحــت داًيشــد +Fe2 ونيــ حــضور و

 يرگـدازها يامروزه بيـشتر اسـتفاده هرسـينيت در د         .]۲[باشد يم

منيزيتي بدون کروم بوده و با توجه بـه محـدود شـدن مـصرف               

ز حدود پنجاه سال دوباره در صنايع کروم در سالهاي اخير، بعد ا

اسـتفاده از هرسـينيت در      . ديرگداز مورد توجه قرار گرفته است     

آجرهاي منيزيتي ويژگيهاي مطلوبي از جمله استحکام دما بالاي         

عــالي، مقاومــت بــالا در برابــر رشــد تــرک، مقاومــت در برابــر 

پـذيري بـسيار عـالي در کـوره سـيمان،           اي شدن، کوتينگ   پوسته

پذيري ت شيميايي در مقابل قلياييها و سولفاتها و نيز شوک     مقاوم

 از سـوي ديگـر عـلاوه بـر کـاربرد در             .]۳[عالي را در پي دارد      

ديرگدازها بسياري از کاربردهـاي جديـد از جملـه کاربردهـاي            

مطالعـات نـشان    . تواند داشـته باشـد     مي... کاتاليستي ،پيگمنت و  

عنـوان   توانند بـه  قالي مي هاي حاوي فلزات انت   است که اسپينل    داده

 اتيل بنزن در حضور     ونيزاسيدروژنيدهکاتاليستهاي مؤثري براي    

CO2  نـشان   يق ـيو همکـارانش در تحق     ]۴[ ۱ باتيـستا  . عمل کنند 

 جامد در مقايسه با ديگر اکـسيدهاي     نيتر  فعال FeAl2O4اند  داده

با سنتز .دليل قابليت تجزيه شدن آن است  اسپينلي است که اين به    

 ـسـطح و  ش  يبا افزا ت نانوساختار   ينيهرس  يژه و تعـداد مکانهـا     ي

  .ابدييش مي آن افزايستيت کاتاليفعال فعال،

سنتز هرسينيت تاکنون به روشهاي متفاوتي صـورت گرفتـه             

دست آمـده    صورت خالص به   است که البته در موارد معدودي به      

کامپوزيـت  صورت   و اغلب همراه با فازهاي جانبي ديگر و يا به         

 توسط واکنشهاي حالت جامد با      سنتز هرسينيت اکثراً  . بوده است 

 Al-Fe2O3روشهاي مختلفي مانند آسياکاري پـر انـرژي ترکيـب         

 و ]Fe3O4-Al2O3 ]۵و يـــا زينترينـــگ واکنـــشي ترکيـــب  [1]

همچنين سنتز هرسـينيت تحـت مـوج ناگهـاني انفجـار توسـط              

 صـورت   ١٣٠٠ز   بالاتر ا  ي در دماها  ]Fe ]۶و   Al(OH)3 ترکيب

ق حاضـر   يقات انجام شده در تنها تحق     ي تحق يبر مبنا .گرفته است 

 بـا اسـتفاده از   ]۷[ ۲ دوتـا ت نانوسـاختار ينيدر مورد سـنتز هرس ـ    

 ـ     Al(acac)3 و   Fe(acac)3ترکيبات    يتوانسته است به روش ذوب

  .دست آورد هز تک فاز بيدر دماي پايين هرسينيت نانوسا

هاي سنتز شيميايي براي توليـد      هاي اخير تکنيک   در طول دهه     

سـازي  معمولاً اين روشها بـا آمـاده      . نانوذرات توسعه يافته است   

يک محلول پيش ماده که يونها به خـوبي در مقيـاس مولکـولي              

در اين تکنيکها سپس روشـهاي       .شوداند شروع مي  مخلوط شده 

 ژل و همرسـوبي را      -مختلفي مثل اسپري دراير، فريز دراير، سل      

شود تا فاز جامد ابتدايي را از محلول پـيش مـاده             يده م کار بر  به

اي از فازهـاي    اين فازهاي جامد مخلوط فيزيکي    . دست آورند  به

مثـل اکـسيدها، هيدروکـسيدها،      (مياني کريستالين جامد هـستند      

شوند تـا تجزيـه     که گرما داده مي   ) کربناتها، اگزالاتها يا سيانيدها   

ي مطلوب را ييي فاز چندجزشده و در ادامه با يک واکنش شيميا 

  .توليد کنند

روش ساکاروز يکي از روشهاي توليد پودرهـاي سـراميکي             

در ايـن روش پـودر پـيش مـاده شـامل            . اکسيدي ريزدانه است  

کربوکسيلات فلز و اکسيد فلز مربوط است که در توده پيروليـز            

در دمـاي بـين     . انـد شده توسط اکسيداسيون ساکاروز گير افتاده     

هاي  مقادير زيادي گرما در اثر سوختن باقيمانده       oC٥٠٠  تا    ٣٠٠

شـوند آزاد  کربني که از تجزيه پيش ماده سـاکاروزي ايجـاد مـي     

ند گرمايي همراه با آزاد شدن مقادير زيـادي         يتمامي فرا . شودمي
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 و سـاكاروز  كمـك  بـا  پليمـري  زمينـه  بـا  سـنتز  روش. گاز است

 تهيه براي كه باشد مي اقتصادي و ساده روشهاي از الكل وينيل پلي

آنچـه کـه در   . اسـت  شـده  پيشنهاد سراميكي سايز نانو پودرهاي

کار رفته براي سنتز نانوپودر هرسـينيت در ايـن تحقيـق        روش به 

حائز اهميت است استفاده از امکانات بسيار ابتدايي آزمايشگاهي 

و نيز بهره بـردن از مـواد اوليـه ارزان و فـراوان يعنـي نمکهـاي          

و آهن، ساکاروز و پلي وينيل الکل است که نـسبت بـه             آلومينيم  

کار رفته براي پليمريزاسيون هـم      الکوکسيدها و ساير ترکيبات به    

غير از اقتصادي بودن و سـهل       . ارزانتر بوده و هم در دسترسترند     

بودن سنتز نسبت به روشهاي ديگر، مسائل زيست محيطـي نيـز            

سنتز اسـت کـه     دليل ديگري بر برتري روش انتخاب شده براي         

عدم اسـتفاده از ترکيبـات سـمي و فـرار و قابـل کنتـرل بـودن                  

گازهاي خروجي به هنگام کلسيناسيون تأکيدکننده ايـن برتـري          

علاوه بر اين در اين روش دماي سنتز نانوذرات نسبت به           . است

 بار اولين براي پژوهش اين در. روشهاي ديگر کاهش يافته است

ر يثأشده و ت روش ساکاروز سنتز بهنانوساختار  هرسينيت اسپينل

  .]۸[ است  شدهيعوامل موثر بررس

  

  مواد و روش تحقيق -٢

 وآهـن  نيتراتهـاي   اوليـه  مـواد  سـنتز  در اين پـژوهش بـراي     

 زمينـه  ايجاد براي الكل وينيل پلي و ساكاروز نيز و آبدار آلومينيم

مـورد اسـتفاده قـرار     pHاسيد نيتريـک بـراي کنتـرل     و پليمري

ه مورد استفاده ارائـه     يات مواد اول  ي خصوص )۱(جدول  در  .دگرفتن

  .شده است

 ۸۳/۰آب مقطـر بـا غلظـت     بـا  فلـزي  نيتراتهاي محلول ابتدا   

 درصـد وزنـي   ٤٠محلولهاي جداگانه طور هب و گرديد تهيه مولار

 تهيه مقطر آب در نيز الكل وينيل پلي درصد وزني ۱۰ساکاروز و

 محلـول  بـه  فلـزي  نيتراتهاي و الكل وينيل پلي  محلولهاي.شدند

 گرفتـه  قرار مغناطيسي همزن تر همراه بايه يك روي كه ساكاروز

 همـزده  ساعت يك مدت به حاصل مخلوطهاي. شدند افزوده بود

 قطره قطره نيتريك اسيد سپس. شدند تا محلول شفافي تهيه شود

 محلول اين ادامه در .شود ثابت ١ عدد در pH تا شد افزوده آن به

 فلـزي  يونهـاي  تا شد همزده oC۸۰دماي  در ساعت يك تمد به

دمـاي   در گرمـادهي  بـا . دهنـد  واكـنش  سـاكارز  بـا  كامل طور هب

oC۲۰۰ شدن كامل با نهايت در و درآمده اي قهوه رنگ به محلول 

. شـد  حاصـل  سوخته اي قهوه رنگ به ويسكوز ژل, دهيدراسيون

 oC۱۵۰دمـاي   در تـا  شـدند  داده قـرار  كن خشك در حاصل ژل

 شـكل  اسـفنجي  متخلخـل  تـوده  نهايـت  در. شـود  خشكً كاملا

 آورده در پـودر  صـورت  بـه  و شده كوبيده هاون در آمده دست هب

  .شد

دسـت آوردن هرسـينيت نانوسـاختار از پـيش            در ابتدا براي به      

ماده حاصل، پودر پيش ماده تحت اتمسفر احيا در بـستر گرافيتـي              

ــاي ــا ســرعت oC۱۲۵۰ و ۱۳۵۰در دم ــهoC/min۱۰  ب مــدت دو   ب

در مرحله بعدي بـراي رفـع مـشکل احتمـالي           . ساعت کلسينه شد  

اتمسفر که منجر به عدم تشکيل هرسينيت شده باشـد پـودر پـيش              

ــون و   ــف آرگ ــسفرهاي مختل ــاده تحــت اتم ــروژن% ۹۵م % ۵+نيت

ــه ــدروژن ب ــاي  هي ــب در دماه ــرعت oC۱۴۰۰ و ۱۲۰۰ترتي ــا س  ب

oC/min ۱۰ و .  کلـسينه شـدند    مدت دو ساعت در کـوره تيـوبي        به

ــه ديگــري در    ــا نمون ــالي دم ــشکل احتم ــع م ــراي رف ــين ب همچن

مـدت دو   بـه  oC/min ۱۰ با سرعت  oC۱۴۵۰بسترگرافيتي در دماي    

دليـل عـدم سـنتز       در مرحلـه بعـدي کـار بـه        . ساعت کلـسينه شـد    

صـورت دو    صورت تک فاز عمليـات کلـسيناسيون بـه         هرسينيت به 

مـدت يـک    بـه  oC۱۰۰۰ماي در د اي به اين صورت که ابتدا مرحله

 متفـــاوت دماهـــاي ســـاعت پـــيش پخـــت شـــد و ســـپس در 

مدت دو    به ۱۰با سرعت    oC۸۰۰و ٩٠٠،١٠٠٠،١١٠٠،١٢٠٠،١٣٠٠

  .كلسينه گرديد و سپس سريع از کوره خارج و سرد شد ساعت

 موجـود در    ياحتمال يسيمغناط يهاي ناخالص ي جداساز يبرا   

 ـ ييدشـو يات اس يت سنتز شده عمل   ينينمونه هرس   نمونـه   ير رو  ب

 ـ انجـام شـد کـه ا   oC۱۳۰۰  ينه شده در دمـا يت کلسينيهرس ن ي

ن صورت انجام شد که پودر سنتز شده        ي به ا  ييدشويات اس يعمل

تر از آن ي گرم بر ل۲ون يک سوسپانسيخته شد و ير% HCl ۲۰در  

 توسـط   oC ۹۰ يک ساعت در دما   يمدت   ن نمونه به  يا. ه شد يته

جاد شده سه بـار     يسوب ا  همزده شد و سپس ر     يسيهمزن مغناط 

  . خشک شدتاًيبا آب مقطر شسته شد و نها
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   مواد اوليه مورد استفاده- ١جدول

 خلوص شرکت وزن مولکولي فرمول ماده

 Guandong chemical ٤٠٤ Fe(NO3)3.9H2O نيترات آهن
factory 

٩٨%≥ 

 ≤%٩٥ Merck 7784-27-2 ٣٧٥.١٣ Al(NO3)3.9H2O نيترات آلومينيم

 ≤%٩٥ C12H22O11 ۳۴۲ Merck 57-50-1 ساکاروز

 ≤%٩٨ Merck 9002-89-5 ١٤٥٠٠٠ n(C2H4O)- پلي وينيل الکل

 %٦٠ Merck 28080000 ٦٣ HNO3 اسيد نيتريک

  

 تغييـرات  بررسـي  منظـور   به(STA) همزمان ييل گرمايتحل   

ايکـس   اشـعه  پـراش  لي ـتحل. اسـت  شـده  انجام وزني و ييگرما

(XRD) پيش کلسيناسيون اثر در شده فازهاي تشکيل تعيين براي 

 اشعه يکهايل مشابهت پيدل به .گرديد انجام ها نمونه روي بر ماده

ت تـک  ينينان از سنتز هرسي اطميت برايت و مگنتينيکس هرس يا

 نمونـه   ي بـر رو   )VSM(فاز آزمون مغنـاطومتر نمونـه چرخنـده       

.  نـشده انجـام شـد     ييدشـو ي شـده و اس    ييد شـو  يت اس ـ ينيهرس

 منظـور  به ،(SEM)روبشي الكتروني روسكوپميك تصويربرداري

 روش .شد انجام ذرات اندازه و مورفولوژي ساختار، بررسي ريز

 ابتدا كه باشد مي صورت اين به آزمايش اين در نمونه سازي آماده

 از پــس و شــده تهيــه اتــانول و پودرهــا از سوسپانــسيوني

 لمحلـو  ايـن  از قطراتي التراسونيك، دستگاه توسط سازي پراكنده

 پوشـش  اتـانول  تبخيـر  از پس و شد ريخته اي شيشه پايه روي بر

 ريـز  بررسـي  مـورد  و گرديـد  اعمـال  آنهـا  روي طـلا  از نـازكي 

  .گرفت قرار مورفولوژيكي و ساختاري

  

  نتايج و بحث -۳

 مربوط که را ماده  پيشSTA ييل گرماي نتيجه تحل)١(شکل    

دما در  افزايش با شده ايجاد گرمايي تحولات و وزني تغييرات به

را نـشان  oC/min ۱۰ سرعت پيش ماده سياه رنگ تهيه شده را با

  .دهدمي

 يدهنده کاهش وزن نمونه تا دما      ش ماده نشان  يپ TG يمنحن   

oC۴۰۰ کـاهش وزن   . باشـد  يباشد که شامل چند مرحلـه م ـ       ي م

مربوط به از دست دادن مولکولهـاي        oC۲۰۰نمونه در زير دماي     

H2O   باشـد  شده بر روي سطح در حين پروسه توليد مي        جذب .

 هم  oC۲۰۰ در زير دماي     DTAپيک گرماگير موجود در منحني      

  .باشد مربوط به همين پديده مي

طـور    بـه  oC۴۰۰ تـا    ۲۰۰سرعت کاهش وزن در دماي بـين           

 منجر به ايجـاد     DTAدر منحني   يابد که    قابل توجهي افزايش مي   

 و ديگـري در     oC۲۹۰پيک پهن گرمازا بـا دو مـاکزيمم يکـي در          

oC۳۷۰ افزايش سرعت کاهش وزن و حضور پيک پهن        . شود مي

. باشـد  گرمازا مربوط به تجزيه و احتـراق پـودر پـيش مـاده مـي      

 در مراحل   NH3,NO2,CO,CO2انتشار گازهاي مختلفي از جمله      

ماده پليمري با کاتيونهـاي     اوليه عمليات حرارتي براي يک پيش       

توانـد   حضور پيگ گرمازاي پهن مي    .فلزي يک امر معمول است    

مربوط به حذف مواد آلي مختلف موجود در پـيش مـاده سـنتز              

در دمـاي بـالاتر از      . شده با طبيعت هاي شيميايي متفاوت باشـد       

دهنـده عـدم     شود کـه نـشان      ثابت مي   وزن تقريباً  oC۴۰۰حوالي  

  .]۹[ترکيبات نيتراته استباقي ماندن کربن و 

 و  ۱۲۵۰ يون نمونه در دما   يناسيات کلس يدر مرحله اول عمل      

oC۱۳۵۰   کـه    انجـام شـد    يت ـيا در بـستر گراف    ي تحت اتمسفر اح 

 و تينيهرس ـ ل است که سـنتز    ين دل يا به ا  ياستفاده از اتمسفر اح   

ــ حــضور ــأث تحــت داًيشــد +Fe2 وني ــيف ريت ــس تهيوگاس  ژنياک

نه شـده در    يکـس نمونـه کلـس     ي اشعه ا   پراش يالگو. ]۳[باشد يم

oC۱۳۵۰   نه شـده   يش ماده کلس  ي آورده شده است پ    )۲(شکل   در

 حاوي ترکيبـات اکـسيدي      oC۱۳۵۰ و   ۱۲۵۰در هر دو دماي     

Al2O3 وFe2O3ــي ــربن     م ــديد ک ــک ش ــين پي ــد و همچن باش

مانـده   درالگوي اشعه ايکس اين ماده به واسطه ترکيبات بـاقي         

 طيف اشـعه ايکـس      .شود ه مي  ديد PVAاز تجزيه ساکاروز و     

  .دهنده عـدم تـشکيل اسـپينل هرسـينيت اسـت            نشان اين نمونه 
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٩٣  ١٣٩١پاييز ، ٢، شمارة ٣١، سال مواد پيشرفته در مهندسي 
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   پيش مادهييل گرماي منحني تحل- ۱شکل

  

 
  صورت دفني  بهoC۱۳۵۰ الگوي پراش اشعه ايکس پيش ماده کلسينه شده در دماي - ۲شکل

  

که منجر به عدم      اتمسفر پخت،  ي رفع مشکلات احتمال   يبرا   

ــشک ــيت ــينيل هرس ــف   يت م ــسفر مختل ــدا دو اتم ــد ابت % ۹۵ش

 و  ۱۴۰۰ب  ي ـترت  بـه  يدروژن و آرگون در دماهـا     يه% ۵+تروژنين

oC۱۲۰۰  ـکـس ا  ي اشـعه ا   يالگـو  .ش قرار گرفت  ي مورد آزما  ن ي

ف اشـعه   ي ـ ط . آورده شده اسـت    )۴(و  ) ۳(شکلهاي  ها در    نمونه

% ۵+تـروژن ين% ۹۵ نه شـده تحـت اتمـسفر      يکس نمونـه کلـس    يا

 يدهنـده حـضور آهـن فلـز         نـشان  oC۱۴۰۰ يدروژن در دما  يه

شـدت    است که به   Al و Fe يدي اکس ي از فازها  يريعلاوه مقاد  به

  . بوده استيياياتمسفر اح

نه شده در اتمـسفر آرگـون و        يکس نمونه کلس  يف اشعه ا  يط   

ــا ــشان oC۱۲۰۰ يدر دم ــا   ن ــضور فازه ــده ح   وAl2O3 يدهن

Al2Fe2O6 يري مقاد  و FeO   جه گرفـت کـه     يتوان نت ي است که م

 ـ     يتا حدود  +Fe2به   +Fe3 ياي اح يط برا يشرا  ي فـراهم شـده ول

 ـ رخ نداده است کـه ا      Al2O3جاد شده با    ي ا  FeOن  يواکنش ب  ن ي

ل ين دل يبه هم . ون باشد يناسي کلس يل کم بودن دما   يدل تواند به يم

 ينـه بـالا  ي زم. بالا برده شـد oC۱۴۵۰ا  کار دما تيدر مرحله بعد 

ل اسـت   ي ـن دل يبه ا ) ۴(و  ) ۳ (يکس در شکلها  ي اشعه ا  يفهايط

کربن موجـود در مـاده       ژن،ير اندک اکس  ي با مقاد  يکه در اتمسفر  

ر يل حضور مقـاد   يدل امکان سوختن و خارج شدن را نداشته و به        

 کــربن آمــورف در نمونــه کــه هنــوز فرصــت تبلــور و  ياديــز

  .کس بالاستي اشعه ايفهاينه طياند زمافتهيون را نيسزايستاليکر

  ن نمونه درون   يون مشاهده شد که ا    يناسيات کلس يبعد از عمل     
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٩٤  ١٣٩١پاييز ، ٢، شمارة ٣١، سال مواد پيشرفته در مهندسي 

 
  دروژنيه%۵تروژن وين%۹۵ در اتمسفر ۱۴۰۰ ينه شده در  دمايکس نمونه کلسي پراش اشعه اي الگو- ۳شکل

  

 
  oC۱۲۰۰ يآرگون در دمانه شده در اتمسفر يکس نمونه کلسي پراش اشعه اي الگو- ۴شکل

  

 ـکـس ا  يف اشـعه ا   يج ط ينتا .بوته ذوب شده است    ن نمونـه در    ي

 يت به همراه فازها   ينينل هرس يل اسپ يدهنده تشک   نشان )٥(شکل  

 C6Al2O12,Fe3O4,Al2O3,Fe2O3 است.  

ت در  يني هرس ـ يريل مقـاد  ين مرحله بـا مـشاهده تـشک       يدر ا    

ت در  ينيجه گرفته شد که عدم تشکيل هرس ـ      يوب شده نت  نمونه ذ 

  مربوط به باقي ماندن توده عظـيم کربنـي و           احتمالاً يمراحل قبل 

ايجاد فاصله بين کاتيونهاي فلزي است که باعث شده واکنشهاي          

لازم بين کاتيونهاي فلزي براي تشکيل فاز اسپينلي نتواند اتفـاق           

ل ي ـدل ن فواصـل بـه    يه ا ل در نمونه ذوب شد    ين دل يبيفتد و به هم   

افتــه و ي کــاهش ي مقــداريجــاد تحــرک اتمــيذوب نمونــه و ا

دا کـرده و بـا انجـام        ي ـگر را پ  ي همد ي تا حدود  ي فلز يونهايکات

ل ي ـدل اند امـا بـه     ل داده يت را تشک  يني فاز هرس  يواکنش تا حدود  

ا در  يل استفاده از اتمسفر اح    يدل  کربن به  يادير ز ينکه هنوز مقاد  يا

 ـباشد ا  ينمونه موجود م   طـور کامـل     ن فـاز نتوانـسته اسـت بـه        ي

  .ل شوديتشک

به همين دليل در مرحله بعدي پودر پيش ماده ابتدا در دماي               

oC۱۰۰۰ ک ساعت در اتمسفر هوا پيش پخت شـد تـا     يمدت    به

توده کربني موجـود حـذف شـده و فازهـاي اکـسيدي آهـن و                

آلومينيم تشکيل شـده و در مرحلـه کلـسيناسيون بعـدي تحـت              

  ا از واکنش بـين ايـن فازهـا فـاز اسـپينل هرسـينيت               يتمسفر اح ا
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٩٥  ١٣٩١پاييز ، ٢، شمارة ٣١، سال مواد پيشرفته در مهندسي 

 
  يتيدر بستر گراف oC۱۴۵۰ ينه شده در دمايکس نمونه کلسيف اشعه اي ط- ۵شکل

  

 
  oC۱۰۰۰ الگوي پراش اشعه ايکس نمونه پيش پخت شده در دماي - ۶شکل

  

الگوي پراش اشعه ايکس پيش مـاده پـيش پخـت           . تشکيل شود 

نـه  يزم.  آورده شـده اسـت     )۶(شکل   در   oC۱۰۰۰شده در دماي    

 ـل عـدم کر   يدل ن ماده به  ي ا XRDف  ي ط يبالا ون کامـل   يزاسيستالي

د يم و اکـس   ينيد آلوم ي اکس يفازها. ل است ي در حال تشک   يفازها

 يل بوده و فاز آمورف تـا حـدود        ين دما در حال تشک    يآهن در ا  

 از فـاز    يريصورت کامل متبلـور نـشده و مقـاد         افته اما به  يتبلور  

کـس  يف اشـعه ا ينه در طي مانده و باعث با بودن زم     يآمورف باق 

  .شده است

سپس براي تعيين دماي کلسيناسيون مناسب، پيش ماده پيش            

پخت شده به منظور رسيدن به پـودر نـانو سـايز هرسـينيت در               

ــا oC۸۰۰ و ۹۰۰،۱۰۰۰،۱۱۰۰،۱۲۰۰،۱۳۰۰دماهــاي متفــاوت   ب

شـعه ايکـس قـرار      شرايط يکسان کلسينه شده و مورد مطالعـه ا        

هدف اصلي رسيدن به پودري با درجه بلـورينگي قابـل           . گرفت

قبــول و در عــين حــال جلــوگيري از رشــد افراطــي بلورهــا و  

 ـ     همچنين ممانعت از ايجاد آگلومره     ثير أهاي بزرگ و سخت که ت

زيادي در کاهش سطح ويژه پودر حاصل و بـه تبـع آن کـاهش               

ها  اشعه ايکس نمونه   الگوي پراش . خواص زينترپذيري دارد بود   

  . نشان داده شده است)۷(شکل در 
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٩٦  ١٣٩١پاييز ، ٢، شمارة ٣١، سال مواد پيشرفته در مهندسي 

 
  گراديدرجه سانت١٣٠٠ و ١٢٠٠، ١١٠٠، ١٠٠٠، ٩٠٠، ٨٠٠مدت دو ساعت در دماهاي   پراش اشعه ايکس پودرهاي کلسينه شده به- ٧شکل

  

صـورت دفنـي و      با گرمادهي پيش ماده پيش پخت شده بـه           

ييـر يافتـه و اکـسيد        تغ ۲ به   ۳ايجاد شرايط احيا ظرفيت آهن از       

شود و در نهايت از واکنش اکسيد آهن         آهن دوظرفيتي ايجاد مي   

  دوظرفيتــي و اکــسيد آلــومينيم اســپينل هرســينيت تــشکيل      

  .شود مي

Fe O CO FeO CO+ → +2 3 22  

FeO Al O FeAl O+ →2 3 2 4  

دهد نشان مي ) ۷(ها در شکل    الگوي پراش اشعه ايکس نمونه    

ــينيت  ــپينل هرس ــه اس ــاي ک ــشکيل oC۸۰۰ در دم  در حــال ت

باشــد وآمورفيزاســون در طيــف اشــعه ايکــس آن ديــده   مــي

اولين دماي تـشکيل هرسـينيت تـک فـاز و خـالص             . شود مي

 است و از ايـن دمـا        oC۹۰۰بدون وجود زمينه آمورف حدود      

بـا افـزايش    . طور خالص سنتز شده اسـت      به بعد هرسينيت به   

جـه درجـه بلـورينگي    دماي کلسيناسيون شدت پيکها و در نتي    

  .افزايش يافته است

 يا ت مـاده ي و مگنت ]۷[س بوده   يک ماده پارامغناط  يت  ينيهرس   

ل ي ـدل به. ]۱[باشد يمamu/gr ۹۲ يسيس با اشباع مغناط   يفرومغناط

نان ي اطم يت برا يت و مگنت  ينيکس هرس ي اشعه ا  يکهايمشابهت پ 

نه شـده در    ينمونـه کلـس    VSMل  ي ـجه تحل يت نت ينياز سنتز هرس  

دهنـده اشـباع      در شکل آورده شده است که نشان       oC۱۳۰۰يماد

ن مقدار بـه  يا. ن نمونه استي اي براamu/gr۴   حدوديسيمغناط

 ي نسبت داده شد و برايآهن فلز% ۵ر ير اندک و زيحضور مقاد

 ـ ا ي بـر رو   ييدشـو يات اس يه عمل ين فرض ينان از ا  يکسب اطم  ن ي

 ـ   ي حـل م ـ   HClر   د يرا آهـن فلـز    ينمونه انجام شد ز     يشـود ول

نمـودار  . ]۱۰[باشـد  يد م ـ ين اس ير قابل انحلال در ا    يت غ ينيهرس

VSM  ــل در ــودر حاص ــکل  پ ــه   )۸(ش ــت ک ــده اس  آورده ش

  .س استيت پارامغناطينيدهنده سنتز هرس نشان

 oC۱۳۰۰زساختار پودر کلسينه شده در دماهـاي        ي ر )۹(شكل   

 دقـت  حدودهم در حاصله ذرات اندازه .دهد را نشان ميoC۹۰۰و

 ١٠٠ تـا  ٣٠بازه  در استفاده مورد الكتروني ميكروسكوپ تفكيك

 که اين مقدار با اعداد محاسبه شده از طريق رابطـه            نانومتر است 

رسد هـر    هر چند که به نظر مي      . دارد ي شرر مطابقت نسب   -دباي

ــومره  ــدام از ذرات خــود آگل ــز باشــد ک ــسيار ري . اي از ذرات ب

ــا افــزايش دمــاي طــور کــه از شــکل مــشخص  همــان اســت ب

کلــسيناسيون انــدازه ذرات هرســينيت ســنتز شــده تــا حــدودي 

 يشکل ذرات سنتز شده مشابه بـا مرفولـوژ         .افزايش يافته است  

  .نل استيگونال شکل ذرات با ساختار اسپيپل

  

  گيري نتيجه -۴

  :دهد که يج نشان مينتا  

 ـ ي ـنه شده بـدون عمل    ي کلس يها در نمونه  . ١ ش پخـت در    يات پ

  جاد شـده   ياد ا يل فواصل ز  يدل  مختلف به  ياتمسفرهادماها و   
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   شدهييدشويت اسينيهرس) نشده بييدشويت اسينيهرس) الفيدان برايش در برابر ميرات آهنربايي تغ- ٨شکل

  

     
  oC۱۳۰۰)  بoC۹۰۰)  کلسينه شده درالفيتينينل هرسيپودر اسپزساختار ي ر-٩شکل 

  

م کـربن در    يحضور تـوده عظ ـ    از   ي ناش ي فلز يونهاين کات يب

  .ت سنتز نشده استينيها هرس ن نمونهيا

 يت تک فاز طي دو مرحله گرمـادهي ابتـدا در دمـا            ينيهرس . ۲

oC۱۰۰۰ ا يــو در اتمــسفر هــوا و ســپس تحــت اتمــسفر اح

ت خـالص و تـک فـاز در حـدود           ينيهرس ـ .شود يل م يتشک

oC۹۰۰ شود مي تشكيل. 

 شـده   ييدشـو ي نمونـه اس   ي انجام شده بـر رو     VSMل  يتحل . ۳

ت ينيد سـنتز هرس ـ   أيي و ت  يسيت پارامغناط يدهنده خاص  نشان

 .است

انـدازه   روبـشي  الكترونـي  ميكروسـكوپ  تصاوير به توجه با . ۴

 فراينـد  از حاصـل  مـاده  پـيش  از كلـسيناسيون  حاصل ذرات

 نـانومتر  ١٠٠ تا ٣٠در محدوده  oC۱۳۰۰ تا ٩٠٠در شيميايي

ذرات هــايي از اسـت کـه هــر کـدام از ايــن ذرات آگلـومره    

 .کوچکترند
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