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مغناطیسی و ساختاری نانوذرات های ویژگیدمای پخت بر  تأثیر بررسی

 4O2(PbFe(فریت اسپینلی سرب 

 سید ابراهیم موسوی قهفرخی، مرتضی زرگر شوشتری، زینب شریفی

 شهید چمران، اهواز، ایران دانشگاهگروه فیزیک، دانشکده علوم، 

 چکیده
های های فلزی با نسبتژلی از نیترات نخستژل تهیه گردید. _روش سلبه 4O2(PbFe ( نانوذرات فریت اسپینلی سرب کاراین  در

 ةباز .مغناطیسی و ساختاری فریت اسپینلی سرب مورد بررسی قرار گرفت هایویژگیثیر دمای پخت بر أت تهیه و سپس معینمولی 

با ها نمونهاطیسی نو مغ ساختاری هایویژگیمشخص گردید.  ( (TG/DTA گرماییآنالیز شده با نانوذرات ساختهپخت  دمای

 سپکتروفوتومتری تبدیل فوریها ،(FESEM)، میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدانی XRD)پرتوی ایکس ) سنجیپراش

نشان داد  های پراش پرتوی ایکس نمونههاالگو .یابی شدمشخصه  (VSM)سنج نمونة ارتعاشیو مغناطیس( (FT-IR فروسرخ

اهش یافته کاکسید سرب و هماتیت  ها همانندو درصد ناخالصی افزایشسرب فریت  فزایش دمای پخت درصد فاز اسپینلیبا اکه 

 چنینهم .اندهم چسبیدههذرات، نانو بوده اما ب میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدانی نشان داد که هایبررسی. نتایج است

دان با افزایش دما می که ها نشان دادمنحنی پسماند نمونه .یابدها افزایش میآن ةانداز و ترذرات با افزایش دما مشخصمیان نانومرز 

 C°066و  056 دماهای شده درهپختهای از نمونهگرفته شده  فروسرخ سپکتروفوتومتری تبدیل فوریهیابد. اوادارندگی افزایش می

 کند.ها را تأیید مینهوینلی در نمساختار اسپ

 مغناطیسی.ساختاری و  هایویژگی، ژل_سل فریت اسپینلی سرب،: کلیدواژگان

 مقدمه
مغناطیس هستند. بارزی از مواد فری ةها نمونفریت   

سال است که هم از  06های اسپینلی بیش از فریت

علمی مورد مطالعه قرار دیدگاه آوری و هم از فن دیدگاه

ده و ها به آسانی مغناطی. این فریت]4 [اندگرفته

 چونهمبارزی  هایویژگیشوند. داشتن می دهمغناطینا

ناچیز و  یرسانشمقاومت الکتریکی بسیار بالا، تلفات 

ای بسیار نامزدهتراوایی مغناطیسی بالا، این مواد را 

، نیکیالکترو مانند ییکاربردها مناسبی جهت استفاده در

ارتباطات ماکروویو، ذخیره و بازیابی سریع ، پزشکی

قرار داده  ند دارو و...اطلاعات، حسگرها، تحویل هدفم

                                                           
 مسئول: ةیسندنو Zeinabsharifi@mscstu.scu.ac.ir  

نل با اسپی کانیواد ساختاری شبیه به . این م]4-2[ است

. ترکیب ]9[ دارند 3O2MgO.Alفرمول شیمیایی 

 4O2MFeصورت های اسپینلی بهفریتشیمیایی 

 تی ازرفیلز دو ظد یک فتوانیم Mباشد کـه در آن یم

قراردادی  ةاخت. ی]4[ باشد (Ni, Cu, Zn, Pb) لقبی

 4O2MFeی ساختار اسپینلی از هشت واحد فرمول

 .است 32O16Fe8M تشکیل شده است و دارای فرمول

 fccهای اکسیژن یک ساختار در این ساختار یون

 صورتبهFe  وM های وجود آورده و کاتیونبه

 وجهی چهاروجهی و هشت ةشبک زیرنشینی در دو میان

وجهی،  رهای چها. در جایگاه]1،5[ گیرندقرار می

 شودمی دورههای فلزی توسط چهار یون اکسیژن یون
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ها، یک مراکز یون فلز و اکسیژن میانو خطوط واصل 

های هشت دهد. در جایگاهچهاروجهی را تشکیل می

ده ش دورهوجهی، یون فلزی توسط شش یون اکسیژن 

های فلزی و مراکز یون میاناست و خطوط اتصال 

 . دهدها یک هشت وجهی را تشکیل میاکسیژن

آوری نانو و توانایی های اخیر با پیشرفت فندر سال

های نوین، محققان آوری در ابداع ابزار و دستگاهاین فن

فیزیکی و شیمیایی مواد  هایویژگیاند که دریافته

ها در مقیاس آن هایویژگیای متفاوت از درحالت توده

. در اینجا به ساخت برخی از ]0[کوچک است 

فریت کبالت  :شودها اشاره میای آنهای تودهنمونه

روش به فریت روی ]0[وسرامیکی  ترهای روشبه

های حالت جامد روشفریت مس به ]8[حالت جامد 

 ةآوری نانو، نمونّ. پس از ابداع فن]3[ ترو شیمیایی

ساخته ی متعددی هاروشها بهگونه فریتنانوذرة این

رات ذنانو :چونمواردی  توان بهآنها می ةکه از جمل شد

 ،]46[رسوبی روش همفریت اسپینلی نیکل به

ل ژ-سل ،]42[ احتراقی خود ،]44[ شیمیاییمکانو

ت و همچنین فری ]41[ احتراقی ژل خود-سل ،]49[

و ] 40[رسوبی هم ،] 45[ گرمایی روشاسپینلی مس به

 گرمایی و] 40[ی احتراق روشفریت اسپینلی روی به

ارج در خفریت اسپینلی سرب  نانوذرةرد. اشاره ک ] 48[

است.  شده ساخته ] 43[ احتراقیروش خوداز ایران به

ژل -های ساخت نانوذرات روش سلاز میان روش

 مناسب بالا، همگنی نسبتاً خلوصدلیل  دلیل داشتنبه

توجه  مورد ذرات دراین تحقیق کنترل اندازة و

 ].49[ است قرارگرفته

 کارهای آزمایشگاهی
مواد شیمیایی مورد نیاز برای ساخت نانوذرات    

 .نشان داده شده است 4فریت اسپینلی سرب در جدول

 

. مواد شیمیایی مورد نیاز برای ساخت نانوذرات فریت 4جدول

 .اسپینلی سرب

 ذرات فریت اسپینلی سربنانو ةتهی

و  O]2.9H3)3[Fe(NO آبه 3ابتدا نیترات آهن    

 3/33خلوص ةبا درج ]3Pb(NO(2[ نیترات سرب

 456در  4به  2درصد شرکت مرک آلمان با نسبت مولی 

حل گردید و سپس لیتر آب یونیزه شده میلی

 2Pb+نسبت به یون  4:4با نسبت مولی  اسیدسیتریک

زن مغناطیسی که در حمام به محلول واقع بر روی هم

اضافه گردید. با اضافه  ،قرار دارد  C °86در دمایآب 

رسانیده شد.  0محلول به  pHکردن تدریجی آمونیاک 

تا تبدیل محلول به ژل  C°86زدن در دمای یند همآفر

دست افت. ژل بهـادامه ی ی بالاچسبندگای رنگ با قهوه

ساعت در آون الکتریکی قرار داده شد  02به مدت آمده 

صورت شود. این ژل پس از آسیاب شدن به تا خشک

، 966دماهای که این پودر در  آمدپودر یکنواخت در 

 9مدت به C ° 066و 056 ،066، 556، 566، 166

گاه ها از دستبرای شناسایی فاز نمونه. ته شدساعت پخ

XRD 4816دل م pw-با آند ،شرکت فیلیپس ساخت 

αCuk موج ولو ط )Å 54650/1λ=( گروه  در واقع

 گردید. بررسی استفاده شهید چمراندانشگاه فیزیک 

متوسط نانوذرات با  ةریزساختار، مورفولوژی و انداز

 گسیل میدانیاستفاده از میکروسکوپ الکترونی روبشی 

 جرم مولی فرمول شیمیایی نام ماده

g/mol) ) 

 O2.9H3)3Fe(NO 33/169 نیترات آهن

 Pb(NO 2/994 3(2 نیترات سرب

 7O8H6C 42/432 اسید سیتریک 

 3NH 64/40 آمونیاک
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(FESEM)  ها باماند نمونهپسانجام گرفت. منحنی 

تهیه و خواص  (VSM) از مغناطوسنج ارتعاشیاستفاده 

پسماند ، ) (Msمغناطیسی از قبـیل مغناطش اشبـاع 

با  C(H(مغناطیسی  وادارندگی و M)r( یمغناطیس

 استفاده از منحنی پسماند محاسبه گردید.

 نتایج وبحث 

. دهدان مینشک را ژل خش TGAالف منحنی 4شکل   

 Cتا حدود 96از دمای شود که ه میدیددر این شکل 

 ةید. اولین مرحلآتغییر جرم خاصی پیش نمی °486

دهد رخ می C°266 تا 486کاهش وزن در گستره دمایی 

کامل  ةاز سوختن اسید سیتریک و تجزیبیشتر برآمده که 

آلی موجود در نمونه است.  هایها و ترکیبنیترات

 Cتا 266دمایی  ةکاهش وزن در گستر ةدومین مرحل

فریت  و ، اکسید سربعلت تشکیل فاز هماتیتبه °006

وزن  C°056تا  006دمایی  ة. در بازاستاسپینلی سرب 

 شود.بت مانده و کاهش وزنی مشاهده نمیثا اًتقریب

سپینلی ا ترین فاز فریتبیش بازهرسد که در این نظر میبه

 که با نتایج حاصل از استحال تشکیل  سرب در

(XRD) شودمی که در مبحث بعدی به آن پرداخته 

 کاهش C °4666تا 086ای ـاز دم ت دارد.مطابق

نظر به .شودوزن بسیار کمی مشاهده میتدریجی 

خروج  ،علت این کاهش تدریجی وزنکه رسد می

هم به کسیژن از سیستم وا و سربعناصری همانند 

 4شکلدر . ]26[ باشد خوردن ضرایب استوکیومتری

، 422 پیرامونگرماگیر  ةقل 5دارای   DTAنیب منح

 پیرامونگرمازا در  ةو پنج قل C° 086و  265، 486، 458

گرماگیر  ة. دو قلاست C °242 و 402،483،  416،  426

علت تبخیر آب به C°458 و 422 پیراموناول در 

 C°486 پیرامون ة گرماگیر سوم در. قلاستمانده باقی

ها و به تجزیه گرمایی اسید سیتریک و نیترات

گرماگیر چهارم  ةقل. شودآلی مربوط می هایترکیب

عث کنش گرمایی است که باوامربوط به  C°265در

 چنین شروعتشکیل فاز هماتیت و اکسید سرب و هم

 C°086 واقع در شود و قلةمی 4O2PbFe کیلــتش

خروج عناصری همانند سرب و اکسیژن از به مربوط 

اهش و ک خوردن ضرایب استوکیومتری همبه ،سیستم

، 426 گرمازای ةچهار قل .استاسپینلی  فاز فریتدرصد 

اسید و سوختن  ةمربوط به تجزی C°483و  402، 416

 مربوط به تشکیل C°242گرمازای  ة. قلاست هانیترات

 .]62[ است 4O2PbFeو  اکسید سرب ،هماتیت فاز

های الگوهای پراش پرتوی ایکس نمونه 2شکل

دهد. برای گوناگون را نشان می شده در دماهایساخته

 زارها آنالیز پرتوی ایکس و نرم افازیابی نمونهف

«X'Pert HighScore» کار گرفته شد و نتایج نشان به

 0705-004-00دارد ها با کارت استاندهد که نمونهیم

JCPDS دست آمده از آنالیز ج بهخوانی دارد. نتایهم

دهد که با افزایش دما چنین نشان میپرتوی ایکس هم

درصد فازهای هماتیت و اکسید سرب کمتر و درصد 

درصد  2شود. جدولفاز اسپینلی سرب بیشتر می

 دهدهای پخته شده نشان میتشکیل فاز را در نمونه
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خشک  مربوط به ژل DTAب(  TGAالف(  . منحنی4شکل
4O2PbFe 

 

 
های تهیه شده در ی ایکس نمونهپرتوی پراش هاالگو. 2شکل

 ساعت 9با زمان پخت  گوناگوندماهای 

 

، 566، 166، 966درصد تشکیل فاز در دماهای پخت  .2جدول

 .C° 066و   056،  066، 556

 

ی بسیـار روش فروسرخ تبدیل فوریه سنجیآنالیز بیناب

سودمند برای شناسایی، بررسی کیفی و تعیین مقادیر 

یید به تأ اجزای تشکیل دهنده یک ماده است. این آنالیز

یف کند. طهای فریت کمک میتشکیل ساختار در نمونه

FT-IR دماهای  ی تهیه شده درهااز ژل خشک و نمونه

گاه تشکیل ها از دیدکه در میان نمونه C°066و  056

ن داده شده است. در نشا 9فاز بهتر هستند در شکل

 823دد موج در ع الف قلة جذبی مشخص شده_9شکل

انی کششی و خمشی متناظر با مد نوس cm 4900-1و 

 cm-ص شده درجذبی مشخ ةاست و قلگروه نیترات ه

 COO)-) سیلهای گروه کربوکمربوط به نوسان 14046

نیز  cm 9410-1 و 9642، 2935موج  اعداد باشد.می

انات فواصل پیوند کششی ملکول آب و نوس

 سمتاز قگونه که دهند. همانهیدروکسیل را نشان می

 cm4666-1تا  966 ت در بازةب و ج مشخص اس

تهیه شده  هاینمونه در زفل-اکسیژن اصـلی پهن دوقلة

 cm-1 و 500تر در اعداد موج بزرگ قلة شود.دیده می

 پیوند چهار وجهی کششی که مربوط به ارتعاشات 509

 cm-و 126تر در عدد موج کوچک قلة و فلز-اکسیژن

 هایجایگاه در ارتعاشات که مربوط به 1120 

است. نتایج این آنالیز نشان  فلز-اکسیژن وجهیشته

ژل خشک پس از پخت در  های جذبیدهد که قلهمی

های مربوط از میان رفتند و قله C°066و  056دماهای 

به ساختار اسپینلی ظاهر شدند. بنابراین تشکیل ساختار 

 .شودسپینلی توسط این آنالیز تأیید میا

 

PbFe2O4 

(%) 

PbO 

(%) 

α-Fe2O3 

  (%)                
  دمای پخت

(ÁC) 

    

28 40 50 966 

23 21 10 166 

96 26 56 566 

95 41 54 556 

13 5 10 066 

02 2 90 056 

86 - 26 066 
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های الف( ژل خشک و نمونه  FT-IR هایینابب .9شکل

 .C°066ج(  C °056 شده در دمای ب(هپخت

های مربوط به نمونه FESEM هایعکس 1شکل

با را  C°066و  056، 066، 556دماهای  شده درهپخت

ساعت نشان  9زمان پخت  نانومتر در 266مقیاس 

وسکوپ الکترونی روبشی گسیل دهد. تصاویر میکرمی

ها بیانگر این است که با افزایش نمونه  FESEM میدان

تر شده، صنانوذرات مشخ میاندمای پخت مرز 

از بقیة  C°066ها در دمای دانه میانکه مرز  ایگونهبه

نانوذرات در دماهای  اندازة .استتر ها مشخصنمونه

علت چسبندگی زیاد قابل به C°566و  166، 966

در   FESEM با توجه به تصاویر نبودند اماگیری اندازه

با نانوذرات  ةانداز C°066و  056، 066، 556دماهای 

 و 19، 90، 96 ترتیببه تقریباً Measurment افزارنرم

ذرات،  اندازة 2متر برآورد گردید. جدولنانو 10

های ا دادهی نمونه بو چگال (L)ها بلورک ةاندازمیانگین 

شان را ن گوناگوندر دماهای  Xray (d ( ایکس پرتوی

 شرر رابطة با هاکبلور تقریبی اندازة میانگین دهد.می

 شدت، بیشینة نیم در پراش قلة پهنای روی از و

  شد: برآوردصورت زیر به

L=Kλ/ßcosӨ 4                                          

 قله پهنای ß ،هابلورک ةاندازمیانگین  L آن در که 

عدد  Kو  X پرتوی موج طول λ، ارتفاع نیم بیشینة در

 فریت این ساختار اینکه به توجه با .است( 83/6) ثابتی

 ةقل و 2رابطة با را ثابت شبکه توانمی است، مکعبی

 دست آورد:به صفحات پراش

2                                 2/1 (2l+2k+ 2(hhkla=d  

d صفحات و میان فاصلة (hkl) پراش صفحات  قلة

 از X )Xray(dپرتوی  هایهداد با هااست، چگالی نمونه

 :آیددست میهب 9 رابطة

9                                       =  Xrayd  

 AN،(g/mol2/900)جرم مولکولی ماده   Mکه در آن

یاختة قراردادی  حجم( و 62/0×2946)آووگادرو  عدد

یر در زصورت . بنابراین رابطة بالا بهباشدمی 3aبرابر با 

 آید:می

d Xray =                                           1 

 .هاهای ساختاری نمونه. ویژگی9جدول

dxray 

(g/cm3) 

L 

(nm) 

 a 

 (Å) 

 اندازه
 ذرات
(nm) 

 دمای پخت

C))° 

621/4 48 0/84 - 966 

4/642 44 0/81 - 166 

4/626 25 0/82 - 566 

4/628 41 0/86 96 556 

4/692 40 0/03 90 066 

4/628 48 0/86 19 056 

628/4 24 86/0 10 066 
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الف( دماهای  در دهشپختههای نمونه FESEM هایعکس .1شکل

 .ساعت 9 زمان با C° 066 د( 056ج(  066ب(  556

های و منحنی )الف( پسماند هایمنحنی 5شکل

، 166، 966در دماهای های ساخته نمونهمغناطش )ب( 

دهد. ان میرا نش C°066 و 056،  066،556، 566

ها با استفاده از منحنی پسماند خواص مغناطیسی نمونه

، پسماند (Ms)محاسبه گردید. مغناطش اشباع 

در  )CH( مغناطیسی وادارندگیو  M)r)مغناطیسی 

 ها با افزایشوادارندگی نمونه .استآورده شده 1جدول

که نتایج  گونهیابد. هماندمای پخت افزایش می

FESEM با افزایش دمای  ذرات هم نشان داد اندازة

 افزایشکه ند افزایشی دارد. با توجه به اینپخت رو

میدان وادارندگی با افزایش اندازة ذرات همراه است 

 ددارن ة تک حوزه قراربازرسد که ذرات در نظر میبه

ها مقداری مغناطش پسماند برای تمامی نمونه]. 24[

 تواند دال بر نرم بودن فریت ساختهمی کوچک است که

 ،مانند ریزساختار یمغناطش اشباع با عواملشده باشد. 

که های شبترجیحی مکاناشغال و  هاچگالی توده فریت

همچنین با توجه  .]22[ گیردیثیر قرار ممکعبی تحت تأ

، C°066شود با افزایش دما تا مشاهده می 2جدولبه 

 ای غیر مغناطیسیرب که مادهدرصد تشکیل اکسید س

ست تر اها نسبت به دماهای بالاتر، بیشاست در نمونه

تر بالااز دمای  یابد.ش میاع کاهبدر نتیجه مغناطش اش
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 درصد تشکیل فاز اسپینلی که از مغناطش C°066از 

ه طوری کیابد، بهافزایش میبرخوردار است ی ترزیاد

مقدار  تریندرصد فاز اسپینلی به بیش C °066در دمای

 رسد. خود می

  

     

 

 

  

  
 .هاهای مغناطیسی نمونه. ویژگی1جدول

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 هایب( منحنی مغناطیسی پسماند های. الف( منحنی5شکل

، 556 ،566، 166، 966شده در دماهای ههای پختنمونهمغناطش 

 .C°066 و  056 066

 گیریتیجهن
دماهای  ژل در_لسروش فریت اسپینلی سرب به   

تایج نیه گردید. ساعت ته 9 و زمان پخت گوناگون

دهد که با افزایش دمای نشان میXRD  حاصل از

ر و درصد تفاز اسپینلی سرب بیشتشکیل  پخت درصد

. شده استتر ها ) اکسید سرب و هماتیت( کمناخالصی

 دهد که مرزگرفته شده نشان می FESEMهای عکس

 اندازة نانوذراتو تر مشخص رفتن دما ذرات با بالا میان

هد با افزایش دنشان می VSMیابد. نتایج افزایش می

 یابد. رابطةی پخت میدان وادارندگی افزایش میدما

 تواندنانوذرات می ةانداز بادارندگی امستقیم میدان و

 نجیسبیناب حوزه بودن نانوذرات باشند.دلیل بر تک 

FT-IR ه شدههای پختگرفته شده از ژل خشک و نمونه

اختار اسپینلی را تأیید س C° 066و  056در دماهای 

 . کندمی
 .هاهای مغناطیسی نمونه. ویژگی1جدول
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