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چکیده
تهیـه گردیـد کـه در آن اعمـال امـواج      nm20انـدازه ذرات حـدود   میـانگین سونوشـیمیایی بـا  در این تحقیق، ابتـدا نانواکسـید نیکـل بـه روش     

روي هـا،  در نهایت پس از سنتز نمونـه . دهدگیري را کاهش داده و میزان رسوب را افزایش میگیري زمان رسوبدر مرحله رسوبلتراسونیکا
با استفاده از نانوپودرهاي اکسید نیکل بدست آمده و پودرهـاي اکسـید   سپس قطعات فریت نیکل. انجام گرفتFTIRو XRDهاي ا تستآنه

و تکلیس گردیـده اسـت  C320°سونوشیمی در دماي فرآینداین پودر پس از خشک کردن ژل حاصل از . آهن با نسبت یکسان تهیه گردیدند
نتـایج نشـان   . خواص ساختاري فریت نیکل مورد بررسی قرار گرفتندوخواص مغناطیسی، XRDو SEMسنج ارتعاشی، با استفاده از مغناطیس

را دارنـد کـه بـه علـت درجـه بـالاي بلـوري شـدن و         Ms (emu/g51/54(داد که محصولات آماده شـده مغناطیسـی اشـباع بـالایی در حـدود      
.تر تولید گردیدا کیفیت بالاتر و هزینه پاییندر این روش فریت نیکل به عنوان یک محصول مغناطیسی ب. باشدتر میهاي یکنواختمورفولوژي

.فریت نیکل، سنج ارتعاشی، سونو شیمیایی، مغناطیسآلتراسونیکامواج : هاي کلیدياژهو

مقدمه-1

مســئله . هــاي نانوفنــاوري، نانومغنــاطیس اســتیکــی از زمینــه
العـاده مغنـاطیس   مقاومت فوقمغناطیس از زمان کشف پدیده 

بسـیار مـورد   1998در سـال  ) GMR(تحت میـدان مغناطیسـی   
توجه قرار گرفته است و در ایـن سـاختارهاي چندلایـه، لایـه     

nm3تـا  1فرومغناطیس با یک مغناطیس فلـزي بـه ضـخامت    

صـنعت  با ورود فناوري نـانو بـه علـم و   . ]2،1[شوندکوپل می
هـا ایجـاد شـده    درکیفیـت مغنـاطیس  بهبود زیـادي  مغناطیس، 

هایی بـا ابعـاد کوچـک و نیـروي مغناطیسـی      است و مغناطیس
ــده   ــاخته ش ــزرگ س ــدب ــلی   .]3[ان ــاي اص ــی از کاربرده یک

سـازي اطلاعـات   هاي ذخیرهها استفاده در محیطنانومغناطیس
هـایی از ایـن   سـازي اطلاعـات مثـال   هاي ذخیـره صفحه. است

هـاي  حات از جـنس ذره ها هسـتند کـه سـطح ایـن صـف     محیط
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بنـدي  ها باید بسیار ریز و داراي دانهمغناطیسی است و این ذره
کـاربرد دیگـر آنهـا در سـاخت موتورهـاي      . یکنواخت باشند

الکتریکی کوچک و تولید مایعات و سیالات مغناطیسی است
]5،4[ .

هـــا بـــه تولیـــد مغنـــاطیسنانوامـــروزه بیشـــترین اســـتفاده از 
البته در کنار این پودرها . مربوط استپودرهاي مغناطیسینانو

قطعات مغناطیسی هم مورد استفاده هستند، اما چون با کاهش 
هبــود هــاي پــودر، کیفیــت قطعــات مغناطیســی هــم بابعــاد ذره

.]7،6[شود کید مییابد بیشتر روي پودرها تامی
با روند صنعتی شدن هر چه بیشتر کشورها که استخراج فلزات 

سرب، جیوه و آرسنیک افـزایش یافتـه   سنگین خطرناك مثل
) INM(سسه مـواد جدیـد   وبر همین اساس دانشمندان م. است

به منظور تولید ذرات فوق مغناطیس فلـزي نـانوذرات اکسـید    
بـا اسـتفاده از   . اي قـرار دادنـد  آهن را در یـک محفظـه شیشـه   

خاصیت مغناطیسی این ذرات میکرونی و نانومتري، به راحتی 
این ذرات که داراي . سنگین را جذب نمایندتوانند فلزاتمی

شوند خاصیت فوق مغناطیسی هستند به درون آب فرستاده می
ــی   ــذب م ــنگین را ج ــزات س ــدو فل ــه  . ]8،5[کن ــواص بهین خ

:هاي نانوساختار عبارتندمغناطیس
اتـلاف هسـته بسـیار    ،نفوذپذیري بـالا ، استحکام مکانیکی بالا

تغییر نکـردن خـواص در   ،)مقادیر معمولی% 25تا حدود (کم 
اتلاف انرژیتیکی ،...اثر اعمال عملیات مکانیکی، ارتعاشات و

نفوذپذیري بـالا بـه   ،Hz60هاي حدود بسیار کم در فرکانس
،تغییــر شــکل کمتــر مغناطیســی،همــراه مغنــاطش اشــباع بــالا

خـواص  ،پیـري بسـیار کـم   پایداري دمایی بسـیار عـالی و اثـر   
کنترل حلقه هیسترزیس در حین آنیـل  ،فرکانسی بسیار خوب

کـاهش نفوذپـذیري بـا    ،محدوده نفوذپذیري متفـاوت ،کردن
تغییــر دمــایی کــم ،دمــاي کــارکرد بــالاتر،افــزایش فرکــانس

نفوذپذیري و مغناطش اشباع و تغییر ابعادي در اثـر مغنـاطیس  
]10،9[.

مناسـب بـراي اسـتفاده در    اکسید نیکل نانوساختار یک گزینه
... اي نـوري، الکترونیکـی، کاتالیسـتی، مغناطیسـی و     کاربرده

ــن محصــول از نیازهــاي صــنایع    ــد صــنعتی ای اســت کــه تولی

هـاي متفـاوتی از   روش. ]11[شـود  کننده محسوب میمصرف
دهی شیمیایی، قوس پلاسـمایی آنـدي   ژل، رسوب-جمله سل

ــانوبــراي تولیــد  شــود کــه ذرات اکســید نیکــل اســتفاده مــین
تـر و  تر، ارزانها آساننسبت به سایر روشهاي شیمیایی روش

.]13،12،7[تر هستند در دسترس
ها، روش سونوشیمی اسـت کـه یـک روش    یکی از این روش

در میان محققین، . نوین براي تولید نانوپودرهاي مختلف است
مورد توجه اخیرالتراسونیکاتولید نانوذرات به کمک امواج 

.]15،14[قرار گرفته است
هاي ذکر شـده بـراي تولیـد    ها در روشبه محدودیتبا توجه

توانـد  نانوپودر اکسید نیکل، استفاده از روش سونوشـیمی مـی  
در روش سونوشـیمی  . حلی براي غلبـه بـر مشـکلات باشـد    راه

هاي متنـاوب  شود که شامل سیکلامواج فراصوت استفاده می
. ]16[سازي هستند سازي و رقیقفشرده

اي به نام کویتاسـیون  پدیدهآلتراسونیکدر حین اعمال امواج 
هنگـام اعمـال فشـار اکوسـتیک فشـار بـه       دهد کـه در  رخ می

هـایی بـه وجـود    خواهد بود تا یک سري میکروحبـاب يقدر
طـور ناگهـانی خواهنـد    ها بهآید و در نهایت این میکروحباب

پس از این انفجار دما و فشار موضعی گاهی تـا بـالاتر   . ترکید
K500چنین تغییرات . ]17[صد اتمسفر خواهند رسید و چند

شـــدیدي موجـــب تغییـــرات میکروســـاختار و مورفولـــوژي  
البتـه مکـانیزم دقیـق کویتاسـیون دقیقـا      . نانوذرات خواهد شـد 

مشخص نیسـت امـا انفجـار و افـزایش موضـعی و شـدید دمـا        
.]19،18[موجب ریز شدن ساختار خواهد شد

ک روش آسـان، ارزان  تولید نانوذرات به روش سونوشیمی ی ـ
همچنـین در ایـن   . و با بازدهی انرژي بالا و در دسـترس اسـت  

متغیرهـاي مهـم ایـن    . تر اسـت کوتاهفرآیندروش زمان انجام 
، زمان اعمال امواج و متغیرهاي آلتراسونیکروش توان امواج 

.]21،20،7[مرتبط به سل هستند 
کلراید نیکل پژوهشگران نانوذرات نیکل را از تجزیه حرارتی 

با هیدروزن در دماي محیط تهیه کردند و مشاهده نمودندکـه  
باشـند  العاده خوبی میاین نانوذرات داراي خواص نوري فوق

ــانوذرات 2016نــورال و همکــارانش در ســال . ]22،10[ نیــز ن
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با پراکندگی مناسب تهیـه  nm39اکسید نیکل با اندازه ذرات 
.]11[نمودند

نانوبلورهـاي فریـت   . که مکعبـی اسـت  فریت نیکل داراي شـب 
Aهستند کـه  AFe2O4داراي ساختار اسپینل با فرمول عمومی 

ــد فلــزات دو ظرفیتــی ماننــد  مــی Mnو Cu ،Ni ،Zn ،Coتوان

ــه خــاطر خصوصــیات الکتریکــی و  . باشــد مــواد مغناطیســی ب
مغناطیسی جالـب و پایـداري حرارتـی و شـیمیایی کـه دارنـد       

.]24،23،12[خیلی مهم هستند
) NiFe2O4(هاي نـرم مغناطیسـی   فریت نیکل جزء دسته فریت

ــه بـ ـ  ــت ک ــدگی    اس ــالا و وادارن ــی ب ــت الکتریک دلیل مقاوم
ــته  ــایین در هس ــی پ ــایل  مغناطیس ــفورماتورها، وس ــاي ترانس ه

هاي الکتریکی و ژنراتورها مورد اسـتفاده قـرار   ارتباطی، چیپ
فاده این مواد کاربردهاي دیگـري از قبیـل اسـت   . ]25[گیرد می

هـاي ذخیـره اطلاعـات و سـیالات مغناطیسـی بـراي       در محیط
ذخیره و یا بازیابی اطلاعات، تصویربرداري تشدید مغناطیسی 

)MRI(   ــده ــه صــورت هــدایت ش ، کاتالیســت، دارورســانی ب
ها، فروسیالات، ها، کاتالیستدانهمغناطیسی، سنسورها و رنگ

ــتگاه ــی و   دسـ ــواد مغناطیسـ ــاکروویو، مـ ــاي مـ ــ... هـ د دارنـ
]26،22،13[.

نانوبلور فریت نیکل وجود دارد، هاي مختلفی براي تهیهروش
اســـتفاده از امـــواج (کـــه مشـــتمل بـــر روش سونوشـــیمیایی 

، روش استفاده از سیترات به عنـوان مـاده اولیـه،    )لتراسونیکا
ژل، هیـدروترمال و  -رسـوبی، آلیاژسـازي مکـانیکی، سـل    هم

هسـتند  آلتراسـونیک هایی مانند هیـدروترمال بـه همـراه    روش
]27،14[.

بلور فریـت نیکـل را بـا روش    نـانو و همکارانش  سی وا کومار
.ژل به کمک پلی وینل پیرولیدان سنتز کردنـد -کم هزینه سل
nm8مده کاملا کروي شکل بـا انـدازه ذرات  آذرات بدست 

باشندباشند که این ذرات داراي خاصیت سوپر مگنتیت میمی
]12 .[

و خاصـــیت pHراثـــپژوهشـــگران2017همچنـــین درســـال 
مغناطیسی نانوبلور فریت نیکل تهیه شده از روش هیدروترمال 

=4pHنتــایج نشــان داد کــه در.را مــورد بررســی قــرار دادنــد

مدنــد و آبدســت nm4کــوچکترین انــدازه ذرات حــدود  
].28[ند مدآبدست =7pHبیشترین خاصیت مغناطیسی در 
اکسید نیکل با استفاده از روش در این پژوهش ابتدا نانوذرات

شود و سپس فریت نیکل بـا اسـتفاده از   سونوشیمیایی سنتز می
نانوذرات نیکل بدست آمده با اکسید آهن مخلوط شـده و بـا   

گردد و در نهایـت خـواص   استفاده از روش مکانیکی تهیه می
ریزســاختاري و آنــالیز فــازي و خــواص مغناطیســی آن مــورد 

.گیردبررسی قرار می

هاي تجربیفعالیت- 2

سنتز نانوپودر اکسید نیکل-2-1
. شـد پودر نانوبلوري اکسید نیکل به روش سونوشیمیایی سنتز

ــره   ــدریجی و قط ــورت ت ــه ص ــن روش ب ــول  در ای ــره محل قط
مـولار نیتـرات   1/0مـولار بـه محلـول    1/0هیدروکسید سدیم 

شـود تـا   گردد و محلول به سرعت هم زده مینیکل افزوده می
pHدر این شرایط رنگ محلـول سـبز شـفاف    . شود2/7برابر

دهــی امـــواج  ســپس جهـــت تهــیج رســوب   . خواهــد بــود  
ــانس   ــا فرکــ ــیمیایی بــ ــتگاه kHz20سونوشــ ــط دســ توســ

ــرکت (سونوشــیمیایی  ــدل MISONIXش ــاخت S-400م ، س
هــا اعمــال گردیــد و نمونــهبــه min60بــراي مــدت ) آمریکــا

ژل حاصـل  . دست آمده به صورت ژل خواهد بـود محصول ب
در C°80در h12ســپس بــراي خشــک شــدن بــه مــدت     

محصول خشک شده، هیدروکسـید  . کن قرار داده شدخشک
نیکل است که پس از آسیاب در هاون عقیـق قابـل بررسـی و    

براي تبدیل هیدروکسید نیکل به اکسید نیکـل  . شناسایی است
درجــه . بایــد محصــول تحــت عملیــات حرارتــی قــرار گیــرد 

هیدروکســید نیکـل بـه اکســید نیکـل توســط    حـرارت تبـدیل  
ــین شــدSTAآزمــون  ــگ در . تعی ــودري ســبز رن محصــول پ

C°320 برايh1   ذرات نانوسـاختار  حرارت داده شـده تـا بـه
پودر بدست آمده به منظـور حـذف   . اکسید نیکل تبدیل شود

محصولات جانبی سه بار با آب مقطـر و در نهایـت بـا اتـانول     
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) STA( ،)DTA/TG(آزمــــون آنــــالیز حرارتــــی همزمــــان 
)STA Netzsch409 ،GER (  بـــه منظــور تعیـــین عملیـــات

زمـانی دو  دلیل هـم ایـن آزمـون ب ـ  . تی مناسب انجام شـد حرار
آزمون حرارتی، یک آزمـون بسـیار مهـم بـراي تعیـین دمـاي       

سـیکل عملیـات حرارتـی زیـر بـر      . شـود استحاله محسوب می
ابتـدا نمونـه بـه مـدت     -1: وکسید نیکل اعمال شدنمونه هیدر

min1 ــاي ــرار داده شــد، C30○در دم ــاي -2ق ســپس از دم
ــا 30 ــرخ  C600○ت ــا ن ــت   C/min10○ب ــوا تح ــیط ه در مح

هـاي موجـود در محـدوده    گرمایش قـرار گرفـت تـا اسـتحاله    
min10بـه مـدت   C600○سپس در دماي -3شناسایی شود، 

.قرار گرفت
ــعه    ــراش اشـــ ــط پـــ ــودر توســـ ــازي پـــ ــرات فـــ Xتغییـــ

)XMD300 Unisantic-XRD ( تکلـیس  فرآیندقبل و بعد از
نمونه هدف از جـنس مـس و طـول    . مورد مطالعه قرار گرفت
پــراش در . بــود) Kα)Å54056/1=λمــوج مــورد اســتفاده   

درجه براي پودر تازه سنتز شـده و در  5-95برابر θ2محدوده 
. درجه براي پودر کلسینه شده انجـام گرفـت  10-90محدوده

s6درجـه و مـدت زمـان هـر گـام      2/0هر دو بـا انـدازه گـام    
ــل  . انتخــاب شــد ــه و تحلی ــودر توســط روش تجزی ســاختار پ

Rietveldمیکروسکوپ الکترونی عبوري . آنالیز شد)TEM (
)LEO912AB ( ســاختار نانوتشــکیل و توزیــع پــودرNiO را

محصول توسط تبدیل فوریه نیز مـورد تجزیـه و   . تصدیق کرد
و ) FTIR) (Perkin Elmer(مـادون قرمـز   . تحلیل قرار گرفت

) PL) (Perkin Elmer(اسپکتروســکوپی لومینســانس نــوري 
جهت ارائه اطلاعـات در مـورد پیونـدهاي شـیمیایی، سـاختار      

.الکترونی و نقص ساختاري پودر استفاده شد

فریت نیکلسنتز-2-2
پودر اکسید نیکل تولیـد شـده در روش قبـل بـه همـراه پـودر       

در آسـیاب  ) Merckخریداري شـده از شـرکت   (اکسید آهن 
نسبت وزنی این دو پودر یکسان انتخـاب  . اي ریخته شدسیاره

بـر اسـاس   (شد و نسبت گلوله به پـودر بـراي هفـت بـه یـک      
نجــام ایـن نسـبت، نســبت بهینـه بـراي ا    . انتخـاب شــد ) مراجـع 

h50زمان عملیات آسیاب نیز برابر . استحاله معرفی شده است
ایـن پـودر پـس از خشـک کـردن ژل حاصـل از       . انتخاب شد

کـن خشـک شـده و در دمـاي    سونوشیمی در خشـک فرآیند
○C320تکلیس گردیده است.

نتایج و بحث- 3

.دهدپودر اکسید نیکل را نشان میXالگوي پراش اشعه 1شکل 

نمونه هیدروکسید نیکلXRDمنحنی : 1شکل 
.قبل از پخت حاصل از روش سونوشیمی

سـاختار ایـن پـودر    0715-38شماره JCPDSمطابق با کارت 
طـور معمـول   شناسایی شد که بهαبه عنوان هیدروکسید نیکل 

باشند و مانند می"اره دندان"الگوي .باشداین پودر دو آبه می
ــه ــاي   همــه قل ــه خاصــیت فازه ــن را ب ــا پهــن هســتند کــه ای ه

هاي آنها دهند، اما اختلالاتی در لایهتوربوستراتیک نسبت می
تــوان را مــیXRDعــریض شــدن پیــک . ]28[مشــهود اســت 

جـاج میکروسـاختاري   منسوب بـه کـاهش انـدازه دانـه یـا اعو     
لــب ســنتز  کــه کاویتاســیون مکانیســم غا  از آنجائی. دانســت

فرآینـد شوك شـدید مکـانیکی بـه مـواد     . سونوشیمیایی است
بـا توجـه بـه مـواد شـروع واکـنش       . باشـد ترکیدن حبـاب مـی  

اسـاس واکـنش زیـر هیدروکسـید     سونوشیمیایی، محصول بـر 
:نیکل خواهد بود

)1     (2NaOH(aq)+Ni(NO3)2(aq) → 2NaNO3(aq)+Ni(OH)2 (aq)

فرآیند است که در آبنیترات سدیم یک محصول جانبی 
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1396295زمستان،32، شمارهسال نهم...یابی نانوساختارهايسنتز و مشخصه

بنابراین پودر نهایی به کمک آب مقطر در پایان . نامحلول است
.]29[شود شود و این محصول حذف میشستشو میفرآیند
وکسید نیکل را نشان هیدر) STA)DTA/TGمنحنی 2شکل 

شود، دو واکـنش  طور که در منحنی مشاهده میهمان. دهدمی
وجــود C600○از دمـاي اتــاق تـا   DTAگرمـاگیر در منحنــی  

ــراف . دارد ــنش    TGگ ــه دو واک ــوط ب ــاهش وزن مرب دو ک
این . ]30[دهد از هیدروکسید نیکل را نشان میH2Oتفکیک 

مشخص TGبا تغییر شیب منحنی C265○تغییرات در اطراف 
:شودمی

)2                            (Ni(OH)2.xH2O→ Ni(OH)2+xH2O

)3 (Ni(OH)2→ NiO+H2O

نشان داده شده است، شروع واکـنش  2که در شکل همانطور
. اســـتC310°و پایـــان آن در حـــدود C220°در حـــدود 

بنـابراین حـداقل درجــه حـرارت لازم بــراي تکمیـل عملیــات     
انتخاب C320°تکلیس فرآیندحرارتی پودر سنتز شده براي 

این درجه حرارت به منظـور جلـوگیري از رشـد دانـه در     . شد
کـوره  در نتیجه ماده خشک شده در. دماهاي بالا انتخاب شد

براي مدت یک ساعت قرار داده شد تـا بـه   C320○در دماي 
.نانوبلوري تبدیل شودNiOشکل ذرات 

ــه پــودر ســیاه تبــدیل    پــودر ســبز پــس از عملیــات حرارتــی ب
تشکیل اکسـید  ) 3شکل (از این پودر XRDالگوي . گرددمی

بـر . دهـد را نشان مـی ) 643-78شماره JCPDS(نیکل مکعبی 
استوکیومتري سبز رنگ گزارش شـده  NiOها اساس پژوهش

است اما تغییر رنگ پودر به سیاه به غیـر اسـتوکیومتري بـودن    
نمونه XRDبا مقایسه الگوي . ]28,26,13[شود آن مربوط می

توان نتیجه گرفت خشک و نمونه پس از عملیات حرارتی، می
.ي کریستالیتی بالاتري استداراي درجهNiOکه 

NiOمتغیرهاي میکروساختاري پودر -3-1

پارامترهاي میکروساختاري پودر اکسید نیکل از طریق روش

نمونه هیدروکسیدSTAمنحنی : 2شکل 
.نیکل حاصل از روش سونوشیمی

نمونه اکسید نیکل حاصل ازXRDالگوي : 3شکل 
.روش سونوشیمی بعد از عملیات حرارتی

هاي بدست آمده در جدول داده. محاسبه شدRietveldآنالیز 
ــت 1 ــه داده شــده اس ــط   . ارائ ــه متوس ــدازه دان ــین ان مقایســه ب

نانوذرات اکسید نیکل آمـاده شـده توسـط روش سونوشـیمی     
)nm18 (ــوب ــی و روش رس ــه  ) nm65-25(ده ــن نکت ــر ای ب

توانـد بـه عنـوان یـک روش     دلالت دارد کـه سونوشـیمی مـی   
ساختار اکسید نیکل نانومناسب و راحت براي رسیدن به پودر 

.لحاظ شود

پارامترهاي میکروساختاري اکسید: 1جدول 
.نیکل حاصل از روش سونوشیمی

مقدارپارامتر

a(Å175/4(طول سلول 

nm18اندازه بلور

%20/0میکروکرنش
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مبین تشکیل پودر 4پودر اکسید نیکل در شکل TEMتصویر 
بـا توجـه بـه    . اسـت nm20نانوساختار با قطر متوسـط حـدود   

تواند به باشد که میتصویر این پودرها ساختار آنها مکعبی می
با توجه بـه شـکل  . ساختار مکعبی نمک طعام نسبت داده شود

انـد کـه   داري آگلـومره شـده  ، آشکار است کـه پودرهـا مق ـ  4
تواند مرتبط به برخورد شدید ذرات توسط امواج مکانیکی می

مافوق صوت و همچنین اثرات مغناطیسـی و الکترومغناطیسـی   
.ذرات باشد

.پودر اکسید نیکل حاصل از روش سونوشیمیTEM: 4شکل 

خواص مغناطیسی فریت نیکل سنتز شده-3-2
انواع مواد مغناطیسی نرم هستندکه به هاي نیکل یکی از فریت

ــتفاده    ــالا، اس ــی ب ــت الکتریک ــل مقاوم ــی در  دلی ــاي فراوان ه
ــایکرووی    ــواج م ــالا و ام ــانس ب ــاي فرک ــود  کاربرده ــه خ و ب

نیز استفاده از این مواد براي استفاه در اخیرا. انداختصاص داده
و سنسـورهاي گـازي مـورد    ) فروفلویـدها (سیالات مغناطیسی 

از این جهت سنتز این مواد با خـواص  . فته استتوجه قرار گر
هاي کم هزینه و استفاده از بالاي مغناطیسی با استفاده از روش

مواد با قیمت مناسب و خلوص بـالا مـورد توجـه قـرار گرفتـه      
.]12،23،30[است 

دهد که فریت نیکل آماده شده نشان میICPنتایج آنالیزهاي 
و ساختار غیراستوکیومتري بـا نسـبت مـولی    Niداراي کمبود 

75/2=Fe/Niــی ــی   م ــاختار را م ــن س ــه ای ــد ک ــه  باش ــوان ب ت
ــول ــل    محل ــت نیک ــک فری ــین ی ــه ب ــکل گرفت ــد ش ــاي جام ه

. در نظـــر گرفـــتFe2O3-γSpinelاســـتوکیومتري و یـــک 

هـا  دهند که این فریت نیکـل همچنین نشان میICPآنالیزهاي 
.یون سدیم ندارند

نیز مشخص شد هیچ اثري از AgNO3آشکارساز با استفاده از
از تکنیک . حضور یون کلر در محصولات نهایی وجود ندارد

IR      براي آنالیز سطوح محصـولات آمـاده شـده اسـتفاده شـده
دو باند ) a5شکل (پودرهاي فریت نیکل اولیه IRطیف . است

دهـد کـه   نشـان مـی  cm-13443و 1626جذب سـطحی را در  
ه بـه  جـذب شـد  H2Oهـاي  بـه مولکـول  ممکن اسـت مـرتبط   

. ]15[روي محصـولات باشـد   هاي هیدروکسیل سطحی گروه
هـا  شـود ایـن پیـک   گرم مـی C120°زمانی که نمونه تا دماي 

دهـد کـه بانـدهاي    این نشـان مـی  ). b5شکل (شوند ناپدید می
جذب شده است H2Oهاي جذب مربوطه منسوب به مولکول

هـاي هیدروکسـیل سـطحی تـا دمـاي بـالاتر از       چرا که گـروه 
C°12020،14،13[اند در بسیاري از اکسیدها حذف نشده[.

،as-preparedپودرهاي فریت نیکل IRطیف : 5شکل 
a ( محصول اصلی در دماي اتاق وb ( گرم شده تا°C120.

نیکـل کـه در دمـاي    پسماند مغناطیسی پودرهاي فریـت  حلقه
در مقایسـه  .نشان داده شده اسـت 6اند در شکلاتاق تهیه شده

هـاي دیگـر، نشـان    با پودرهاي فریت نیکل سنتز شده به روش
مغناطیسـی  ) as-prepared(دهد که محصولات آماده شده می

کـه ممکـن اسـت    ) emu/g51/54(دارد ) Ms(اشباع بالاتري 
ــوري    ــالاتر بل ــه ب ــت درج ــه عل ــدن و مب ــوژيش ــاي ورفول ه

.]31،19[تر باشد یکنواخت
خصوصیات مغناطیسی پودرهاي سنتز شده در دماي اتاق با
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.حسب نمونهفریت نیکل برهاي هیسترزیس حلقه: 6شکل 

) VSM7403, USA(سنج نمونه مـرتعش  استفاده از مغناطیس
تــا800خــط ثــابتی بــین دمــاي . مــورد بررســی قــرار گرفــت

K1273 روي منحنـــیTG    شـــکل گرفتـــه کـــه تشـــکیل
ــتال  ــان  NiFe2O4نانوکریس ــولات را نش ــه محص ــام تجزی هنگ

یید شـده اسـت و بـه    نیز تاFT-IRو XRDدهد که توسط می
.نشان داده است8و 7هاي ترتیب در شکل

عملیات حرارتی شده NiFe2O4مربوط به نمونه XRDالگوي 
هاي قابـل بررسـی   م پیکتما. نشان داده شده است7در شکل 
انـد کـه   ساختار اسپینل معکوس اشاره شدهNiFe2O4به عنوان 

باشـد  مـی ) JSPDS: 10-0325(هـاي اسـتاندارد   مطابق بـا داده 
]22[.

هاي و مواد اولیه نمونهXRDالگوي : 7شکل 
در هوا ودر دماهايNiFe2O4کریستالنانو

.ساعت3به مدت K973و873، 773

یا Fe2O3-αهمچنین هیچ پیک پراش ناشی از ناخالصی مانند 
NiOکــه گــرددو بــه وضــوح مشــاهده مــیمشــاهده نگردیــد
تـر  هاي پـراش بـا افـزایش دمـاي زینتـر تیزتـر و باریـک       پیک

سـایز میـانگین   . باشدشوند که نشان دهنده بلوري شدن میمی
هـاي پـراش صـفحات    با اسـتفاده از پیـک  NiFe2O4کریستال 

.محاسبه گردیدند) 440(و ) 511(، )400(، )311(
λکـه در آن  cosθβ/(λD=0.89(براي محاسبه از روش شـرر  

عـرض کامـل در نیمـه    βزاویه پـراش و  X ،θطول موج اشعه 
ــاکزیمم  ــدار آن  ) FWHM(م ــت و مق و 68±32، 54±29اس

nm107±17 برايNiFe2O4 و 873، 773در دماهـايK973
محاسـبه شـده   XRDکـه از طیـف   aپـارامتر شـبکه   . باشـد می

ــر ــراي 83283/0±00008/0و 83274/0±00013/0برابـ بـ
، 773بـه ترتیـب در دماهـاي    NiFe2O4هاي آنیـل شـده   نمونه
ــیK973و 873 ــدم ــه  . باش ــک ب ــبکه نزدی ــارامتر ش ــدار پ مق

)nm001/0 (  ــراي ــه بـــــ ــتانداردNiFe2O4کـــــ در اســـــ
)JSPDS:10-0325 (گزارش گردید.

هاي سوخته مواد اولیه و نمونهFT-IRطیف : 8شکل 
در هوا در دماهايNiFe2O4شده و نانوکریستال 

.ساعت3به مدت K973و873، 773

ــا دو  ــدودهدر اینجـــ ــدوده محـــ ــذب در محـــ ــد جـــ بانـــ
cm-14000-1000 وcm-11000-370  در . پیشنهاد شـده اسـت

ــدوده ــات cm-14000-1000محـــ CO3ارتعاشـــ
و -Ne3و -2

بانـد پهـن شـدید در   . ]23،16،15[گردنـد  رطوبت مشاهده می
cm-13450و بانــد بــا شــدت کمتــري درcm-1160 بــه علــت

. باشـد مـی Hارتعاش مربـوط بـه انبسـاط متقابـل در بانـدهاي      
هـاي جـذبی خیلـی    جـذب شـده بـا پیـک    CO2هـایی از  نشانه

مشاهده شدند و ارتعاش انبسـاطی  cm-12370کوچک حدود 
)C=O(v براي گروه کربوکسیلات)CO2

cm-11380حدود ) -
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هـاي نیتـرات   مربوط بـه یـون  cm-11090باند . مشاهده گردید
CO3باشند بنابراین ارتعاشـات  می

CO2و -2
زمـانی کـه دمـاي    -

در رنج . ]32،16[شوند رود ناپدید میمیعملیات حرارتی بالا
cm-11000-100  ــز در ــیژن و فلـ ــم اکسـ ــد مهـ و590دو بانـ
cm-1397 در طیفFT-IRهاي همه نمونهNiFe2O4 مشاهده

اي هاي شبکهشد که این دو باند معمولا مربوط به ارتعاش یون
مربوط بـه ارتعاشـات   cm-1390باند .]25[کریستال می باشند 

اسـت در  ) Fe↔O(انبساطی ذاتـی فلـز در سـایت تتراهـدرال     
مربــوط بــه انبســاط فلــز متاهــدرال cm-1379حــالی کــه بانــد 

)O↔Ni( 26،19[می باشد[.
از . بررســی گردیــدTEMمورفولــوژي و ســاختار پودرهــا بــا 

تصاویر زمینه روشن به وضـوح دیـده شـد کـه مورفولـوژي و      
نمونـه  .باشدثر از دماي آنیل میاطور مشخصی متسایز مواد به

NiFe2O4  آنیل شده در دمـايK773    بـه صـورت نـانوذرات
باشند در حالی میnm60خوب پراکنده شده با سایز کمتر از 

ــه  شــامل ذرات K873ســوخته در دمــاي NiFe2O4کــه نمون
و ذرات اکتاهدرال شکل بزرگ nm600-100بزرگتر با قطر 

نمونـه آنیـل شـده در دمـاي    . باشـند میnm200-100با سایز 
K973 ذرات داراي قطرnm109   و ذرات اکتاهـدرال شـکل

. باشندمیnm600-100با سایز 
) SAED(الگوي پراش الکترونی منطقه انتخاب شـده مربـوط   

شود طور که مشاهده میهمان. نشان داده شده است9شکل در
اي پر از لکه را بدون ي حلقهالگوهاNiFe2O4هاي همه نمونه

هـاي فـاز دوم،   داد و حلقـه هیچ لکـه پـراش اضـافه نشـان مـی     
یک افـزایش  . ساختار اسپینل کریستالی خود را آشکار کردند

شود و هاي بیشتر میدر دماي سوختن منتج به یک الگو با لکه
یـک سـاختار اســپینل   K973در NiFe2O4نمونـه آنیـل شــده   

.دهدرات با سایز بزرگ نشان میکریستال شده را با ذ
گیـري  ثابت شـبکه انـدازه  9با توجه به الگوي پراش در شکل 

) JSPDS:10-0325(هاي استاندارد و دادهXRDشده با نتایج 
) dhkl(گیري شده از اي اندازهفواصل بین صفحه. مطابقت دارد

با 9الگوي پراش الکترونی منطقه انتخاب شده در شکل 

SAEDمنطبق با الگوهاي TEMتصاویر : 9شکل 

در NiFe2O4هاي سوخته شده و نانوکریستال نمونه
.K937و 837، 737دماهاي درهوا و

.مطابقت خوبی دارد) JSPDS:10-0325(مقادیر استاندارد 
هاي سوخته شده منحنی مشخصه مغناطیسی مواد اولیه و نمونه

NiFe2O4  هـاي  گیـري که در دماي اتاق توسـط انـدازهVSM

هـا  این منحنی. نشان داده شده است10بدست آمده در شکل 
نوعا بـراي یـک مـاده مغناطیسـی نـرم هسـتند و فرومغنـاطیس        

دهـد در  را نشان میOe1000±زمینه محدودههیسترزیس در 
مغنـاطیس مشخصـه بـا افـزایش     محـدوده حالی که بیرون این 

ــب  ــه و اش ــدوده اع در زمین ــت   مح ــده اس ــان داده ش ــه نش زمین
)kOe10±(]27،21[ .    مقادیر مشخصـه مغنـاطیس اشـباع)Ms (

emu/g5/34 ــه  4/26و 5/42و ــراي نمون ــه ب ــتند ک ــاي هس ه
ــده    ــی ش ــات حرارت ــاي NiFe2O4عملی و 873، 773در دماه

K973مشــاهده گردیدکــه تمایــل . مشــاهده شــدندMs بــراي
افزایش متناسب است با دستیابی به کریسـتاله شـدن و مقـادیر    

Ms برايNiFe2O4یابدمیبا افزایش سایز ذرات افزایش.
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بدسـت آمـده از   emu/g5/42قابل مقایسه بودن مقدار اشـباع  
با مغناطیس اشـباع  NiFe2O4هاي عملیات حرارتی شده نمونه

ه نیلز محاسـبه  که با تئوري تحت شبکemu/g50شده تئوري 
ــه ارزش emu/g56شــده و مقــدار گــزارش شــده  بــراي نمون

.خاصی ندارد
NiFe2O4براي emu/g5/42در مقام مقایسه، مغناطیس اشباع 

بین مقادیر مغناطیس اشباع نـانوذرات نیکـل پوشـیده شـده بـا      
و نانوذرات آهن پوشیده شده بـا کـربن   ) emu/g9/34(کربن 

)emu/g21/56 (ــ.مــی باشــد ــانوذرات فــرو مغنــاطیس ب راي ن
جالب است توجه شود کـه مغنـاطیس شـدیدا بـه سـایز ذرات      

طور که با هولوگرافی الکترونی در همان. ]33،28[بستگی دارد 
مطالعه نانوذرات نیکل و کبالت پوشیده شـده بـا کـربن نشـان     

.داده شد

هاي عملیاتمغناطیس مشخصه نمونه: 10شکل
در در هوا وNiFe2O4حرارتی شده نانوکریستال 

.ساعت3به مدت K973و 873، 773دماهاي 

بـه مغنـاطیس اشـباع    باقیماندهمشاهده شد که نسبت مغناطیس 
Mr/Ms یابد و براي کاهش می% 16به % 53براي کبالت ازNi

کـاهش  % 30بـه  70از nm90بـه  25با افزایش قطـر ذرات از  
دهنـده  ذرات کوچکتر مغناطیس باقیمانده بیشتر نشان. یابدمی

ــه یــک حــوزه    ــدیل شــدن ب ــراي تب ــل ذرات کوچــک ب تمای
تـر معمـولا در   مغناطیسی تنها است در حالی که ذرات بـزرگ 

تواند یـک  بنابراین، این می. مانندهاي چندگانه باقی میحوزه
تر باشد که پایدار بوده وت کوچکانگیزه براي تولید نانوذرا

.]29،23[کمترین نقص را دارد 

بـه  NiFe2O4هـاي آنیـل شـده    براي نمونـه ) Hc(کئورسیویتی 
32و 3285، 120برابـر K973و 873، 773ترتیب در دماهاي 

شـود کـه مقـدار کئورسـیویتی بـا      مشـاهده مـی  . اورستد اسـت 
بـا سـایز   Hcایـن تغییـر   . یابـد افزایش سـایز ذرات کـاهش مـی   

ــی ــی و   ذرات را مـ ــر بحرانـ ــوزه، قطـ ــاختار حـ ــه سـ ــوان بـ تـ
.]34،24[گردي کریستال نسبت داد ناهمسان

گیرينتیجه-4
پودرهاي اکسید نیکل سنتز شده به روش سونوشیمی اندازه -

.باشنددارا میnm20اي در حدود دانه
پودرهاي اکسید نیکل سنتز شده به روش سونوشیمی داراي -

.هستندخلوص بالا
nm100پودرهاي فریت نیکل سنتز شـده انـدازه دانـه زیـر     -

.است
طـور  مورفولوژي و سایز پودرهاي فریت نیکل سنتز شده بـه -

.ثر از دماي آنیل استامشخصی مت
براي پودرهاي فریت نیکل سـنتز شـده بـا مقـدار     Msتمایل -

.کریستاله شدن ذرات متناسب است
فریت نیکل سنتز شده بـا افـزایش   براي پودرهاي Msمقادیر -

.یابدسایز ذرات افزایش می
شود کـه مقـدار کئورسـیویتی بـا افـزایش سـایز       مشاهده می-

تـوان  با سایز ذرات را مـی Hcاین تغییر . یابدذرات کاهش می
گـردي کریسـتال   به سـاختار حـوزه، قطـر بحرانـی و ناهمسـان     
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