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  کل نانوساختاريت نيک فريسرامشهي شيسي و اتمسفر بر خواص مغناطيات حرارتير عمليتأث

       ١           

  ياللهتي بيو عل *يرکاظميد محمد مي، سي مولوير مهديام

  دانشکده مهندسي مواد و متالورژي، دانشگاه علم و صنعت ايران

  

  )٢٩/٠٧/١٣٩١: دريافت نسخه نهايي-١٤/١٢/١٣٩٠: دريافت مقاله(

 
  

 يهـا  کي ـک  توسـط تکن    يسرامشهيه شده به روش ش    يکل ته يت ن ي فر يسيزساختار و خواص مغناط   يدر پژوهش حاضر اثر دما، زمان و اتمسفر بر ر          -چكيده  
بـات مختلـف در   ي ترک. مورد مطالعـه قـرار گرفـت   ي روبشيکروسکوپ الکتروني نمونه مرتعش و م ي، مغناطومتر )X) XRD، پراش اشعه    ي افتراق ي حرارت تحليل

 ـ ي ـ عمل ينمونه. د ش يشه آمرف بررس  ي به ش  يابي دست ي برا SiO2- B2O3- Fe2O3- NiO- Na2Oستم  يس  ي در دمـا   يت ـي شـده در بـستر گراف      يات حرارت
0C۵۱۰    کـل و   يت ن ي ـضورفاز فر ح. کسان نشان داد  يط  ي شده در اتمسفر هوا و در شرا       يات حرارت ي عمل ي نسبت به نمونه   يشتريش ب يک ساعت، آهنربا  ي به مدت

ش يها بـا افـزا    ش نمونه يآهنربا.  شده مشاهده شد   يات حرارت ي عمل يها نمونه XRD تحليل در   يکاتيلي و س  يم بورات ي سد يل فازها ي از قب  يسيرمغناطي غ يفازها
  .شدش يزان آهنربايش ميکل و افزايت ني فرش تبلور فازي باعث افزا0C۷۰۰ش دما تا يافزا. افتي ساعت کاهش ۳ ساعت به ۱ از 0C۵۱۰ ي در دماداري نگهزمان 

  

  يسيک، نانوساختار، خواص مغناطيشه سراميکل، شيت نيفر  :كليديواژگان 
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Abstract: The effects of temperature, time and atmosphere on microstructure and magnetic properties of NiFe2O4 glass-
ceramic were investigated utilizing differential thermal analysis, X-ray diffraction, vibrating sample magnetometer and scanning 
electron microscope techniques. Various compositions were studied in the Na2O-NiO-Fe2O3-B2O3-SiO2 system to obtain 
amorphous phase. The sample heat-treated in graphite bed at 5100C for 1 hr showed higher magnetization than the one heat-
treated in the air under the same condition. XRD analysis showed the presence of nickel ferrite and some non-magnetic phases 
such as sodium borate and silicate phases in the heat treated samples. The maximum magnetization of samples reduced by 
increasing the holding time from 1hr to 3 hr at 5100C. Increment of temperature to 7000C increased the amount of NiFe2O4 and 
maximum magnetization. 
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٩٢  ١٣٩٢بهار ، ١، شمارة ۳۲ ، سالمواد پيشرفته در مهندسي

  مقدمه -۱

 يدهايار پرکـاربرد اکـس    ي بـس  يهـا   از گـروه   يک ـي هـا   فريت    

 ـ ز انـد   يسيمغناط  ـرا از خـود خـواص مغناط      ي  و  يک ـي، الکتر يسي

 همچون مقاومـت بـه      ياتيخصوص. دهندي نشان م  ي جالب يکياپت

 ـار بـالا و خـواص مغناط      ي بـس  يکي، مقاومت الکتر  يخوردگ  يسي

 هـا   فريـت  بـالا، باعـث شـده تـا          يهـا  ار خوب در فرکـانس    يبس

ل ي از قب  يکي گوناگون تکنولوژ  يهانهي در زم  يا گسترده صورت  به

ته بـالا،  يره اطلاعات با دانس   ي ذخ يک، تکنولوژ ي، الکترون يولوژيب

و ) MRI(يسي رزونانس مغناط  يربرداريها، تصو  اليساخت فروس 

  ].۲و۱[ شوند استفاده يسي مغناطيسرد ساز

دان ي ـس بـا م   يک ماده نـرم مغنـاط     ي) NiFe2O4(کل  يت ن يفر

 يک ـي کـم و مقاومـت الکتر      يسي ـزان اشباع مغناط  يپسماندزدا و م  

 ـبالاست کـه ا     ي کاربردهـا  ين مـاده را بـرا     ي ـات ا ين خـصوص  ي

بــسته بــه ]. ۱[ ســازدي مناســب مــيکي و مغنــاطواپتيسيــمغناط

س يمغنـاط يتواند از خود رفتار فر    ين ماده م  يزساختار نمونه، ا  ير

س آن  ي مغنـاط  يس نشان دهـد کـه رفتـار فـر         يا سوپرپارامغناط ي

 و رفتـار    nm۱۵شتر از     ي ـ بـا انـدازه ذرات ب      يها مربوط به نمونه  

 بـا انـدازه ذرات کمتـر از    يهـا  نمونه يس آن برا  يسوپرپارامغناط

nm ۱۵-۱۰  نل معکوس  ي ساختار اسپ  ين ماده دارا  يا.دهدي رخ م

ابد و در محـدوده     يات آن کاهش     که اندازه ذر   ي، اما هنگام  است

-ير م يينل مخلوط تغ  يرد ساختار آن به اسپ    ي قرار گ  يمواد نانومتر 

 نانو  يسي خواص مغناط  يقات انجام شده بر رو    يبا تحق ]. ۳[ ابدي

 کـه بـا کـاهش انـدازه ذرات،          شدهذرات امروزه کاملاً مشخص     

ش کمتـر نـانو     يآهنربـا ]. ۱[ ابـد يين مواد کاهش م ـ   يش ا يآهنربا

ن ي اسـپ  ينظم ـين ماده به ب   يسه با بالک ا   ي در مقا  NiFe2O4ذرات  

 ـ عمـدتاً بـه دل     يني اسپ ينظميب. ربط داده شده است    ۱يسطح ل ي

 يل بانـدها  ين به دل  ي سطح و همچن   يها کمتر اتم  يگيعدد همسا 

 ين سـطح  ي اسـپ  ينظمين ب يعلاوه بر ا  ]. ۴[ شکسته است  يتبادل

ا ي ـاد در سطح و     يز يگرد  با ناهمسان  يها هيجه لا يتواند در نت  يم

رات در مـورد    ين تأث يا.  باشد يه سطح يفقدان نظم برد بلند در لا     

 ـاز طر  (ي تبـادلات  يهـا  کـنش انيل م يدل به ها  فريت  يهـا   يـون ق  ي

  ].  ۱[دتر باشديتواند شديم) تيژن در شبکه فرياکس

 از جمله واکـنش     ي مختلف يها ز به روش  يکل نانوسا يت ن يفر

 ـ ه ،يرسـوب ژل، هـم  -حالت جامد، سـل     ياژسـاز يدروترمال، آل ي

 ۲کوماتـسو ]. ۹-۵[ک سـنتز شـده اسـت      يسـرام شهي و ش  يکيمکان

شه، ي ـکـل از درون ش    يت ن ي ـنشان داد که در هنگام تبلور فـاز فر        

ابـد،  يي کاهش م  +Fe3ون  ي يها  و اعوجاج مکان   -Fe3+-O2 فاصله

کننـد  ي شروع به آغاز م    Tc و   Tgن  ي ب ۳ي فوق تبادل  يها کنشانيم

 NiFe2O4ش انـدازه ذرات    ي بـا افـزا    ي داخل ـ يسي ـدان مغناط يو م 

  ]. ۱۰[ ابدييش ميافزا

 ـن اسـت کـه اخـتلاط اول       ي ـک  ا  يسرامشهيت روش ش  يمز ه ي

 ـن روش قابل  ي ـن در ا  ي بـوده و بنـابرا     ياس اتم ي در مق  ها  يون ت ي

 ـل شده از طر   ي تشک يسيکنترل اندازه ذرات فاز مغناط     ق برنامـه   ي

گـر  ي از طـرف د    .ق و مناسـب وجـود دارد      ي ـ دق يات حرارت يعمل

 ـن جوانـه  ي بوده بنابرا  ياس اتم ي در مق  ها  يونه  ياختلاط اول   و  يزن

ن خواهد بود   يي پا يشه در دما  ي ش نهيکنواخت ذرات در زم   يرشد  

ل شـده و    ي تـشک  يک از بلورها  ي آن اندازه کوچک هر      جهيکه نت 

 ـمز]. ۱۳-۱۱[  از انـدازه ذرات اسـت      يکيع بـار  يتوز گـر،  يت د ي

از ي متفاوت به تعداد مورد ن     يها  يون ينيگزيامکان و سهولت جا   

  اسـت  يسيم خواص مغناط  ي آهن، به منظور تنظ    يها  يون يبه جا 

  ]. ۱۴و۱۳[

 اتمسفر، دمـا    ي پارامترها ين پژوهش بررس  يهدف از انجام ا   

 ـزان تبلور فاز فر   يو زمان بر م     ي و بررس ـ  انـدازه کـل نـانو     يت ن ي

  . است حاصل از آن يسيخواص مغناط

 
  قي مواد و روش تحق-۲

 از  Na2O و   SiO2  ،B2O3  ،Fe2O3  ،NiO يدهاين اکـس  ي تـأم  يبرا

، H3BO3و  ) < %۹۸س سـتبران بـا خلـوص        يليس ـ (SiO2ه  يمواد اول 

Fe2O3 ،NiO و Na2CO3)  ــصولات ــوص  MERCKمحـ ــا خلـ  بـ

 در يينــايه در بوتــه آلوميــ مــواد اوليا بچــه. اســتفاده شــد) <۵/۹۹%

قه در کوره   ي دق ۱۵ داري  نگه و زمان    C ۱۴۵۰- ۱۲۷۰° يي دما محدوده

هاي   ها بين غلطک    مذابسپس  . ندشد در اتمسفر هوا ذوب      يکيالکتر

ــا انجــام ايــن فراينــد. فــولادي چرخــان ريختــه و کــوئنچ شــدند   ب

   بررسي رايبـ.  حاصل شدµm ۵۰ ت تقريبيـا ضخامـهايي ب ولکــ پ
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٩٣  ١٣٩٢بهار ، ١، شمارة ۳۲ ، سالاد پيشرفته در مهندسيمو

در ترکيبات مورد استفاده  درصد مولي اکسيدهاي - ۱جدول 

  پايهشهمختلف براي تهيه شي

 )مولي(% ترکيب شيميايي  

 Na2O Fe2O3 NiO B2O3 SiO2 
G15 ۳۰ ۱۵ ۱۵ ۲۰ ۲۰ 

G12 ۳۶ ۱۲ ۱۲ ۲۰ ۲۰ 

G10 ۴۰ ۱۰ ۱۰ ۲۰ ۲۰ 

G8 ۴۴ ۸ ۸ ۲۰ ۲۰ 
 

 
 
 
 
 
  

 
 
  

 
 
 
 
 

 
د آهن ي مختلف اکسيبات با درصدهاي ترکXRD ي الگو-۱ شکل

 هيشه پايه شي تهيکل برايد نيو اکس

  

اسـتفاده  ) X) XRD  پـراش اشـعه  تحليلها از آمرف بودن نمونه  

) DTA (ي افتراقــي حرارتــتحليــل). PHILIPS-PW1800(شــد 

)Rheometric Scientific - SPA1500 ( ين دماهـا يـي  تعيبـرا 

هـا در اتمـسفر     نمونه.  مورد استفاده قرار گرفت    يات حرارت يعمل

نـا  ي حرارت داده شدند و از آلومC /min۱۰°آرگون و با سرعت 

ج يها بر طبق نتـا    سپس نمونه . وان نمونه مرجع استفاده شد    به عن 

DTA    شـدند  يات حرارت ـ ي ـ مختلـف عمل   يها در دماها و زمان  .

 و در   يتيشه در بستر گراف   ي ش يها اثر اتمسفر، نمونه   ي بررس يبرا

 تبلـور  ين فازهـا يـي  تعيبرا.  شدنديات حرارتياتمسفر هوا عمل  

.  اسـتفاده شـد  XRD تحليـل  از  يات حرارت يافته در مرحله عمل   ي

 ـو م ) M(ش  ينه آهنربا يشير ب يمقاد توسـط  ) Hc(دان پـسماندزدا    ي

) MDK6 -ريق کــويــس دقيمغنــاط( مــرتعش مغنــاطومتر نمونــه

کروسـکوپ  يزسـاختار از م   ي ر ي بررس ـ يبـرا .  شـد  يري ـگاندازه

. دش ـاسـتفاده  ) SEM) (Tescan// vega-xnu (ي روبشيالکترون

بـه مـدت    % HF ۵کها در   ، پول SEM يها نمونه يساز آماده يبرا

 .ه اچ شدندي ثان۱۵

  

  ها و بحث افتهي -۳

ک يسـرام شهي ـن پـژوهش سـنتز ش     يکه هدف ا  نيبا توجه به ا   

ات ي ـ اتمسفر، دما و زمـان عمل      ي پارامترها يکل و بررس  يت ن يفر

 آن اسـت،    يسي ـ و خـواص مغناط    يت ـي بر تبلـور فـاز فر      يحرارت

تفاده از   شـد تـا بـا اس ـ       ين پـژوهش سـع    ين در گام اول ا    يبنابرا

 ـفرل دهنده ي تشک يدهاي اکس ي حاو ياشهي مناسب، ش  يبيترک ت ي

کـل  يت ني ـ کـه فر يياز آنجـا . ه شـود يته) NiO و   Fe2O3(کل  ين

د آهـن و  ي اکـس ياسـت، نـسبت مـول    NiO.Fe2O3 فرمول  يدارا

 آهـن و    يدهايعلاوه بر اکس  .  در نظر گرفته شد    ۱:۱کل  يد ن ياکس

ساز شهي ش يدهاي اکس  به عنوان  B2O3 و   SiO2 يدهايکل از اکس  ين

 ـساز ساختار شد دگرگوني به عنوان اکس Na2Oو از    شه اسـتفاده  ي

 اسـتفاده شـده در      يدهاي اکـس  ي در صد مـول    )۱( جدول   در. دش

ن ي ـ ا XRD تحليـل ن  يهمچن. بات مختلف آورده شده است    يترک

گونـه کـه در   همـان .  نشان داده شده است)١(شکل بات در  يترک

ــل ــ XRD تحلي ــشاهده م ــود يم ــ ترکدرش ــام G15ب ي  در هنگ

 ـدر ا . اند متبلور شده  Fe3O4 و   NiOيفازهاسردشدن   ستم ي ـن س ي

 ۵ واسـطه  يدهاي، و اکـس   SiO2  ،B2O3 ۴سازشهي ش يدهاين اکس يب

Fe2O3   و NiO     بـا  ]. ۱۵[ژن وجود دارد  ي رقابت بر سر گرفتن اکس

کـل کمتـر از     ي آهـن و ن    يونيدان کـات  ي ـکه قـدرت م   نيتوجه به ا  

 يهـا   يـون  از   يرسـد بخـش   ي به نظر م   ]۱۶[م و بور است   يسيليس

 لازم در ساختار    يگيتوانند با کسب عدد همسا    يکل نم يآهن و ن  

ن در هنگام سردشدن شروع به تبلور       ي و بنابرا  شونددار  يشه پا يش

  .کننديم

ژن ين اکـس ي شد تا با تـأم ي سعG8 و  G12  ،G10 يهاشهيدر ش 

  يه ازاــ بNa2Oزان يش ميق افزايساز از طرشهي شهاي يـوناتـک
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٩٤  ١٣٩٢بهار ، ١، شمارة ۳۲ ، سالمواد پيشرفته در مهندسي

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

  هي پاشهي شي براي افتراقي حرارتتحليل - ۲ شکل

 
. نتايج تحليل حرارتي افتراقي براي شيشه پايه- ۲ جدول  

 
 نـشان   )۱( شکل   .شود يري از تبلور جلوگ   NiO و   Fe2O3کاهش  

 ـن روند باعث کاهش تبلور ش     يدهد که ا  يم  تـا   شـده اسـت   شه  ي

در حـد دقـت      (ي از هر گونـه فـاز بلـور        ي عار G8شه  يتاً ش ينها

XRD (شه  ي ـن ش يبنـابرا .  آمد دست  بهG8   ـ بـا ترک   -SiO2 ۲۰ب  ي

B2O3 ۲۰- Fe2O3 ۸ – NiO ۸- Na2O۴۴   ه ي ـپاشهي ـ به عنوان ش

  .شود ي نشان داده مGن پس با علامت يدر نظر گرفته شد و از ا

 ـ  نمونـه ش    DTA تحليل )٢(شکل  در    ـشه پا ي ر ه در اتمـسف   ي

 ي، دما)Tg( شهي انتقال به شيدماها. آرگون نشان داده شده است 

 ـ جوانـه  ي، دما )Td (يلاتومتري د يشوندگنرم  يو دمـا  ) TN (يزن

بـا اسـتفاده از   .  آورده شـده اسـت   )۲(جـدول   ز در   ين) Tc(رشد  

رابطه  
g d

N
T T

T
2

+
 .دست آمـد   به C ۳۶۷° يزن جوانه ي ، دما  =

انتخـاب   رشـد    يدماز به عنوان    ي ن C ۵۱۰° يرمازا در حوال   گ قله

  و C ۶۵۱°ير در دماهــــايگرمــــاگقلــــه دو در شــــکل . شــــد

°C۷۳۲  ـشه و   ي ـل ذوب ش  يشود که احتمالاً به دل    ي مشاهده م  ا ذوب  ي

   .تر استنيي پاي متبلور شده در دماهاي از فازهايبرخ

 ـ عمل DTAج  يطبق نتـا    ـ ي هـا در دماهـا و       نمونـه  يات حرارت

 ـ جوانه ي در دما  داري  نگهزمان  .  مختلف انجام شد   يها نزما  يزن

  يهاهــنمون.  ساعت انتخاب شدt رشد يت و در دماــ ساع۱

 
 
 
 
 
  

  

  

 
 

 
 شدهيات حرارتي عمليهاشهي شي براXRD ي الگو-٣ شکل

   از اتمسفر، دما و زمان رشديط متفاوتي در شرا

 
 ي کدگذار GT-t ي با کدها  يتي شده در بستر گراف    يات حرارت يعمل

 رشـد و زمـان      يدهنـده دمـا   ب نـشان  ي ـ بـه ترت   t و   Tشدند کـه    

 ـي ـ عمل  نمونـه  يبـرا .  رشد هستند  ي در دما  داري  نگه  يات حرارت

  . شد استفاده air-GT-tز کد يشده در اتمسفر هوا ن

 ـي عمل يها نمونه XRD يالگو )۳(شکل      شـده را  يات حرارت

 ـ عمل يها نمونه يبرا. دهدينشان م   ـ ي شـده در بـستر     يات حرارت

ک سـاعت   ي ـ به مـدت     C ۵۱۰° ي و اتمسفر هوا در دما     يتيگراف

)air G510-1(ــا  NiFe2O4 ،NiO ،NaBO2 ،NaAlSiO4 ي، فازهـ

 ـ فر ي فازهـا  ي بـرا  XRD يالگـو . انـد هشد ييشناسا ، کـل يت ن ي

طور کامـل بـر     باً به يتقر) γ-Fe2O3(ت  يماگم و) Fe3O4(ت  يمگنت

 کـار   XRDفازهـا توسـط     ن  يک ا ي و تفک  اند  گر منطبق يکدي يرو

ن فازهــا اســتفاده از يــص اي تــشخيراه قطعــ.  اســتيدشــوار

 ه از ي ـنکه در مواد اول   يبا توجه به ا    . مازباور است  ياسپکتروسکوپ

م موجود از   ينيد آلوم يم استفاده نشده ، احتمالاً اکس     ينيد آلوم ياکس

، XRF تحليل. شه شده است  ي بوته وارد مذاب ش    يق خوردگ يطر

د کـرد   ييشه تأ ي در ش  يوزن % ٥٥/٦زان  يا به م   ر Alحضور عنصر   

 يبـرا . ه است ياول در بچ    يمول% ٤٢/٤باً معادل   ين مقدار تقر  يکه ا 

 ـفرقلـه   ن  يتـر ي متبلور شده، قو   يسيزان فاز مغناط  ي م سهيمقا ت ي

 سهي ـبـا مقا  .  اسـت  شـده ها مشخص    نمونه ي تمام يکل بر رو  ين

اتمـسفر،   متبلـور شـده در دو        يسي مغناط ي فازها يها قلهشدت  

   باعث يات حرارتيژن در اتمسفر عمليتوان گفت حضور اکسيم

TC  TN  Td  Tg

۵۱۰  ۳۶۷  ۳۷۹  ۳۵۵  
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 يها کيسرامشهيه و شيشه پاي نمونه شي براVSM يمنحن -۴ شکل

 ط متفاوت اتمسفر، يسنتز شده در شرا

  .دما و زمان تبلور

  نمونهيدان پسماندزدا برايش و مير آهنرباي مقاد- ۳جدول
  . سنتز شدهيها کيسرامشهيه و شيشه پاي ش

HC (Oe)  M (emu/g) نمونه  

-  ۳/۰  G 
-  ۷/۰  Air G510-1  

۱  ۹/۴  G510-1  

۵  ۳/۳  G510-3  

۲  ۶/۳  G6o0-1  

۶۵  ۶/۶  G700-1  

 
ه نازک  ي در سنتز لا   . است شده يسيزان تبلور فاز مغناط   يکاهش م 

 يـي ش فـشار جز   يش در اثـر افـزا     يکل به کاهش آهنربـا    يت ن يفر

صـورت   يهـا در پـژوهش ن يهمچن ـ ،]١٧[ژن اشاره شـده  ياکس

ت يــو فر] ١٨[يتــيمگنتک يســرامشهيــ ســنتز شدر مــورد گرفتــه

زان ي ـم بـر    ياثر نامطلوب  يدي اتمسفر اکس  ان شده که  يب ]١٩[منگنز

رسـد مقـدار    يق حاضر به نظر م ـ    ي در تحق  .دارد يتيتبلور فاز فر  

 يشه بـاق  ي ـنـه ش  ي آمـرف در زم    صورت  بهد آهن   ي از اکس  يشتريب

ش زمـان   ي تـا بـا افـزا      شـد  تلاش   ي بعد يها در گام . مانده است 

زان ي ـ م يات حرارت ي عمل يش دما يا افزا ي رشد   ي در دما  داري  نگه

 يها نمونه ي برا XRD تحليل. ابديش  ي متبلورشده افزا  يتيفاز فر 

G510-3   و G600-1  ر يي ـکـل تغ يت ني ـدهد که شدت فاز فر   ي نشان م

رسـد  يبه نظر م ـ  . افته باشد يد کاهش   ي شا ي نکرده و حت   يچندان

 تبلـور   يش دمـا  ي رشـد و افـزا     ي در دمـا   داري  نگهش زمان   يافزا

ر ي ـ غ يزان فازهـا  ي ـش م ين مرحله، تنها منجربه افزا    يها تا ا  نمونه

 NiFe2O4 بر بهبـود تبلـور      يريشود و تأث  ي در نمونه م   يسيمغناط

 ـدهد کـه در ا    ي نشان م  ٧٠٠ C°ش دما تا    ياما افزا . ندارد ن دمـا   ي

 مشخـصه قلـه    به مراتب بهتر صورت گرفته و        کليت ن ي فر رتبلو

ن نمونه عـلاوه    يدر ا . است شدهن فاز کاملاً واضح و مشخص       يا

ــاز   ــر فـ ــا NiFe2O4بـ ــضور فازهـ ، Na2SiO3 ،NaBO2 ي، حـ

NaAlSiO4 و Na6(AlSiO4)6شوديز مشاهده مي ن.  

 يهـا  نمونـه  داني ـش بـر حـسب م     ي آهنربا يمنحن )۴(شکل  

 ،سهي مقاين برايدهد، همچنيده را نشان مک سنتز شيسرامشهيش

. آورده شـده اسـت     ن شـکل  ي ـز در ا  ي ـه ن ي پا شهي ش  نمونه يمنحن

ــاد ــايمقـ ــدر م) M(ش ير آهنربـ ــ و مOe ۱۵۰۰۰دان يـ دان يـ

 ارائـه   )۳(ز در جـدول     يک از نمونه ها ن    يهر  ) HC (يپسماندزدا

کـل در   يت ن يبلور فر  تک يش اشباع برا  يزان آهنربا يم. شده است 

ل يبا انجـام محاسـبات و تبـد       ]. ۲۰[است emu/g ۵۰اتاق   يدما

د آهن  ي اکس ينکه تمام ي و با فرض ا    ي به در صد وزن    يدرصد مول 

 ـن مقدار فر  يشتريل شوند، ب  ي تبد NiFe2O4کل به   يد ن يو اکس  ت ي

تواند متبلور  ي حاضر م  شهيب به کار رفته در ش     ي که در ترک   يکلين

 که در   يشيزان آهنربا ين م يشترين ب يبنابرا.  است يوزن% ۲۶شود،  

 ـن ش ي ـ ا يتوان برا ي م NiFe2O4 تبلور   جهينت شه انتظـار داشـت،     ي

emu/g ۱۳کــه ذرات در ابعــاد ين هنگــامي همچنــ. خواهــد بــود

. ابـد يي کـاهش م ـ   هـا   آنش  يرنـد، آهنربـا   يگي قـرار م ـ   ينانومتر

 nm ۱۵ ،emu/gکل با اندازه  يت ن ي پودر فر  يش اشباع برا  يآهنربا

   ]. ۵[ گزارش شده است۳۲

 يدان بـرا  ي ـش بر حـسب م    ي نمودار آهنربا  ،با توجه به شکل   

س بـودن آن  ي پارامغنـاط دهنـده   است که نـشان  يه خط ي پا شهيش

  ش نـسبت بـه نمونـه   يزان آهنرباي مair G510-1 نمونه يبرا. است

 يبـاً از حالـت خط ـ     ين نمـودار تقر   يافته و همچن  يش  يشه افزا يش
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٩٦  ١٣٩٢بهار ، ١، شمارة ۳۲ ، سالمواد پيشرفته در مهندسي

رات يي ـن تغ ي ـا.  درآمـده اسـت    يصـورت منحن ـ  خارج شده و به   

 ـمقا. اسـت  در نمونـه     يسي ـ تبلـور فـاز مغناط     يواسـطه  هب  يسهي

شده در دما و زمان مشابه اما اتمسفر        يات حرارت ي عمل يها نمونه

 نمونـه   ي بـرا  emu/g ۷/۰ش از   يدهد که آهنربا  يمتفاوت نشان م  

air G510-1 به emu/g ۹/۴نمونه ي برا G510-1افته استيش ي افزا .

دهد که تبلور فـاز     ي نشان م  XRDج  يابق با نتا   در تط  VSMج  ينتا

 يدي به مراتب بهتر از اتمسفر اکـس       يياي در اتمسفر اح   يسيمغناط

دان پسماندزدا ي مقدار مG510-1 نمونه   يبرا. فته است ريپذصورت  

Oe ۱   ن نمونـه از    ي، ا )۴(ن با توجه به شکل      يهمچن. دش محاسبه

 يب تنـد  ي ش يرا آن دا  يده و منحن  ي به اشباع نرس   يسينظر مغناط 

ــ ــ در ميحت ــتOe ۱۵۰۰۰دان ي ــه ا .  اس ــه ب ــا توج ــه از يب نک

ــا مشخــصه ــواد يه ــوپرپارامغناط م ــه  س يس ــود حلق ــدم وج ع

 بالاسـت، بـه     يهـا   ميداندن در   يس و عدم به اشباع رس     يسترزيه

البته اثبات  . س باشد ي سوپرپارامغناط G510-1رسد که نمونه    ينظر م 

 مازباور  ياسپکتروسکوپ شيانجام آزما از به   ي ن موضوعن  ي ا يقطع

-G510 يها نمونهيب براي تبلور به ترتيش زمان و دمايافزا. دارد

ها نسبت بـه  ن نمونهيش ايزان آهنرباي  باعث کاهش م  G600-1 و   3

 ـ غ يزان فازهـا  ي ـشتر مـشاهده شـد کـه م       يپ. شد G510-1نمونه   ر ي

.  بودنـد  افتـه يش  يهـا افـزا   ن نمونه ي ا XRD ي در الگو  يسيمغناط

  ها نسبت بـه نمونـه     ن نمونه يش در ا  يکاهش آهنربا ل  ي دل احتمالاً

G510-1استيسيرمغناطي غيش فازهاين افزايخاطر هم ه، ب   .  

زان يــش مي باعــث افــزاºC۷۰۰   تبلــور تــايش دمــايافــزا

هـا   نمونـه  يان تمـام  ي ـ کـه درم   شد emu/g ۶/۶ش تا حد    يآهنربا

 بـا   در تطـابق  ج  ين نتـا  ي ـا. ش است يزان آهنربا ين م يشتري ب يدارا

  در نمونـه   کـل يت ن ي ـشتر فـاز فر   ي ـتبلور ب  بر   يمبن XRD تحليل

G700-1     حلقـه   ين پهنـا  يهمچن ـ. سـت هار نمونـه  ي نسبت بـه سـا 

. دي رس ـ Oe ۶۵دان پسماندزدا بـه     يافت و م  يش  يافزا سيسترزيه

 ـش انـدازه ذارت فـاز مغناط  ين موضوع احتمالاً افـزا  يل ا يدل  يسي

ش بـر   ي آهنربا ي منحن شود که يز مشاهده م  ين نمونه ن  يدر ا . است

ش يعدم وجود اشباع آهنربا   . ده است يدان به اشباع نرس   يحسب م 

توسـط مـدل    ) ي قـو  يهـا   ميـدان  در   يحت ـ (يتيدر نانوذرات فر  

س کاملاً مـنظم    يمغناطيک ساختار فر  يکه در آن    » پوسته-هسته«

 يهـا  ني از اسـپ   يه سـطح  ي ـک لا ي ـ ذره توسـط     يه داخل يدر ناح 

]. ۲۱[شـود يح داده م ـ  ي، توض ـ نامنظم منجمد احاطه شـده اسـت      

دن ي و عــدم بــه اشــباع رســXRD يهــن در الگــوقلــه پوجــود 

 بـر   ي مبن ـ يل ـيتوانند احتمالاً دلا   ي  م  VSM يش در منحن  يآهنربا

  . باشندG700-1 در نمونه NiFe2O4ز بودن ذرات ينانوسا

 ـن اشاره شد که در اثـر تبلـور فـاز فر           يش از ا  يپ کـل،  يت ن ي

تـوان در نظـر     يستم م ين س ي ا ي برا  که يشيزان آهنربا ين م يشتريب

 يدسـت آمـده بـرا     ش  به  يزان آهنربا يم.  است emu/g ۱۳گرفت  

ــه  ــ در مG700-1نمون .  اســتKOe ۱۵ ،emu/g ۶/۶ يدان اعمــالي

  ش نـسبت بـه عـدد مـورد انتظـار     يزان آهنربـا ي ـکوچکتر بودن م 

طـور  نيکـل و هم ـ   يت ن ي ـل عدم تبلور کامـل فر     يتواند به دل   ي م

  . متبلور شده باشديسيات مغناطز بودن ذرينانوسا

 ي بـرا  ي روبش يکروسکوپ الکترون ير م ي تصاو )۵(در شکل   

 و  ي مکعب يدو نوع مورفولوژ  .  نشان داده شده است    G700-1نمونه  

 نمونـه   يشـود کـه در تمـام      ير مشاهده م ـ  ين تصاو ي در ا  يالهيم

 اشـاره شـد،     ي قبل ـ يگونه کـه در بخـشها     همان. اندپراکنده شده 

ــل ــوXRD تحلي ــا وج ، NiFe2O4 ،NaBO2 ،Na2SiO3 يد فازه

NaAlSiO4 و Na6(AlSiO4)6ــ را در ا ــشان داد يـ ــه نـ   .ن نمونـ

 و  ي مکعب ـ ي بلورهـا  يب بـرا  ي ـ را به ترت   EDS فيط )٦( شکل  

تـوان گفـت    ي م ـ في ـن دو ط  ي ـا سهيبا مقا . دهدي نشان م  يالهيم

شتر ي ـبه مراتب ب   ي مکعب ي در بلورها  Al و   Fe  ،Niزان عناصر   يم

توان احتمال داد کـه     ين م يشکل است و بنابرا   يالهي م ياز بلورها 

 و  NiFe2O4  ،NaAlSiO4 ي مربوط به فازهـا    ي مکعب يمورفولوژ

Na6(AlSiO4)6يشــکل مربــوط بــه فازهــايالــهي مي و بلورهــا 

NaBO2 و Na2SiO3باشند .  

  از نظر اندازه به دو ي مکعبي بلورها)٥(شکل با توجه به 

 ـ ريبلورها. اند کيز و درشت قابل تفکيدسته ر   يز تـر دارا ي

و ) انــددر شــکل بــا فلــش نــشان داده شــده(> ١٠٠ nmابعــاد 

ــا ــر دارا درشــتيبلوره ــاد يت ــستند٢٠٠ nm ابع ــالاتر ه .  و ب

ن ي ـا ک از يکل مربوط به کدام   يت ن ينکه ذرات فاز فر   يص ا يتشخ

د با توجه به پهن بودن      ي است اما شا   يدو دسته است کار دشوار    

دن يدم به اشباع رس   ـ و ع  XRD لــتحلي در   NiFe2O4 هاي  قــله
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٩٧  ١٣٩٢بهار ، ١، شمارة ۳۲ ، سالاد پيشرفته در مهندسيمو

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 . مختلفيها يي در بزرگنماG700-1 نمونه ي براSEMر ي تصاو-٥ شكل

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  .ایلهيبلورهای م) b(بلورهای مکعبی و ) a( مربوط به EDSز ي  آنال-٦ شکل

 
 ـ بتوان گفـت کـه انـدازه ذرات فر         VSM يمنحن در کـل   يت ن ي

  رنديگيقرار  م> ١٠٠ nm محدوده

  يريگجهي نت-۴

 SiO2 ۲۰-B2O3  ۲۰- Fe2O3 ۸-  NiO ۸ب يشه با ترکيش
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٩٨  ١٣٩٢بهار ، ١، شمارة ۳۲ ، سالمواد پيشرفته در مهندسي

– Na2O ۴۴ %) ج  يبا توجـه بـه نتـا      . شدسنتز  ) يمولVSM  و 

XRD  شتر از  ي ـت بـه مراتـب ب     يکل در بستر گراف   يت ن ي، فاز فر

ش ي افـزا يياي ـن در اتمـسفر اح يهمچن. افتياتمسفر هوا تبلور   

 سـاعت و    ۳سـاعت بـه     ۱ رشـد از     ي در دمـا   ي دار ن نگـه  زما

ر ي ـ غ يش فازهـا  ي باعـث افـزا    ºC ۶۰۰  تبلور تـا   يش دما يافزا

شتر دما تـا    يش ب يافزا. دش يسي و افت خواص مغناط    يسيمغناط

°C ۷۰۰  آن يجهي که در نتشد يتيش تبلور فاز فري موجب افزا 

 ـآزما. افتيش  يدان پسماندزدا افزا  يش و م  يآهنربا ن شات نـشا  ي

شه به شدت به اتمسفر، ي از درون شيسيداد که تبلور فاز مغناط   

  . است وابستهيات حرارتيدما و زمان عمل

  

  نامه واژه

1. surface spin disorder 
2. Komatsu 
3. super exchange interaction 

4. network former oxide  
5. intermediate oxide 
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