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 تشکر و قدردانی

وندگاریش بر سرم بوده و  حمد و سپاس ایزد منان را که در گذشت روزگار همواره سایه خدا
شت لحظه  .ه استای مرا به حال خود وا مگذا

زیزم که در تمام مراحل زندگی پشتیبان  و حامی من بوده و و سپاس از پدر و مادر و خانواده ع
 هستند.
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براهیم قاضی و جناب  و با تشکر فراوان از اساتید گرانقدر و صبورم جناب آقای دکتر محمدا
آقای دکتر مرتضی ایزدی فرد که در به پایان رساندن این راه صبورانه راهنما و پشتیبان من 

 اند.بوده

گاه و  عسکری و جناب نانو فیزیک جناب آقای مهندس از مسئولین محترم آزمایش

گاهی مرا یاری نموده اند تشکر آقای مهندس شهیدی که صمیمانه در انجام کارهای آزمایش
 کنم.می
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دانشکده فیزیک دانشگگاه صگنعتی  نانو فیزیکدانشجوی دوره کارشناسی ارشد رشته  فاطمه فردوست شاهی  اینجانب

دکتر  ممدرد ربر ر ی  تحگت راهنمگایی  4O2NiMnیابی نانوساختار رشد و مشخصهشاهرود نویسنده پایان نامه 

 متعهد می شوم . قاضی و دکت  م تضی ریزدی ف د

 تحقیقات در این پایان نامه توسط اینجانب انجام شده است و از صحت و اصالت برخوردار است .

 فاده از نتایج پژوهشهای محققان دیگر به مرجع مورد استفاده استناد شده است .در است

 مطالب مندرج در پایان نامه تاکنون توسط خود یا فرد دیگری برای دریافت هیچ نوع مدرک یا امتیازی در هیچ جا ارائه نشده است .

 و یا  « دانشگاه صنعتی شاهرود » مقالات مستخرج با نام کلیه حقوق معنوی این اثر متعلق به دانشگاه صنعتی شاهرود می باشد و  

 «Shahrood University  of Technology  ». به چاپ خواهد رسید 

رعایگت مگی  پایگان نامگهحقوق معنوی تمام افرادی که در به دست آمدن نتایح اصلی پایان نامه تأثیرگذار بوده اند در مقالات مسگتخرج از 

 گردد.

انجام این پایان نامه ، در مواردی که از موجود زنده ) یا بافتهای آنها ( استفاده شده است ضوابط و اصول اخلگاقی رعایگت در کلیه مراحل 

 شده است .

اطلاعات شخصی افراد دسترسی یافته یا استفاده شده است اصل رازداری ، در کلیه مراحل انجام این پایان نامه، در مواردی که به حوزه 

                                                                                                                                                                     ضوابط و اصول اخلاق انسانی رعایت شده است .

                                  تاریخ                                                                                                                        

 رمضای درنشجو

 

 

 

 

 

 درشته باشد .ان نامه وجود یرین صفمه نیز باید در ربتدری نسخه  ای تکثی  شده پا 

 

 تعهد نامه

 

 

 

 

 

 

   

 

 

 

 

 

 

 مالکیت نتایج و حق نشر 

، ب نامه  ای رریانه  رث  و ممصولات آن )مقالات مستخ ج ، کتاب  کلیه حقوق معنوی رین 

ساخته شده رست ( متعلق به درنشگاه صنعتی شا  ود می ری ، ن م رفزرر  ا و تجه یزرت 
 باشد . رین مطلب باید به نمو مقتضی در تولیدرت علدی م بوطه ذک  شود .

 بدون ذک  م جع مجاز ندی باشد رستفاده رز رطلاعات و نتایج موجود در پایان نامه. 
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 چکیده

ها در دماهای ژل ساخته شده و نمونه-به روش سل 4O2NiMnپودرهای نانو نامه در این پایان 

°C077 ،°C877،°C 377  و°C6777  ساعت مورد بازپخت قرار گرفتند. خواص ساختاری  1به مدت

 توسط دستگاهها و خواص مغناطیسی نمونه XRD ،FTIR،EDX  ،FESEMها به کمک آنالیز نمونه

VSM  مورد بررسی قرار گرفت. نتایج آنالیزXRD  ها دارای ساختار اسپینل با فاز که نمونه دادنشان

وجود پیوند بین عناصر نیکل و منگنز با اکسیژن و  FTIRهستند. نتایج آنالیز  4O2NiMnمکعبی 

و بررسی مورفولوژی سطح  SEM-FEکند. همچنین تصاویر را تایید می 4O2NiMnتشکیل ساختار 

 ییکنواخت کوچکتر بندیدارای دانه C877°دهد که نمونه بازپخت شده در دمای ها نشان مینمونه

کند و ها تایید میر ساختار نمونهمنگنز و اکسیژن را د ،حضور عناصر اصلی نیکل EDXباشد. آنالیز می

های بازپخت آنتی فرومغناطیس برای نمونهدهنده فاز پارامغناطیس/نشان VSMدر نهایت تحلیل نتایج 

و یک رفتار فرومغناطیس ضعیف برای نمونه بازپخت شده در  C377°و  C077°شده در دماهای 

 ، در دمای اتاق است. C877°دمای 

 ، خواص مغناطیسی.  خواص ساختاری، 4O2NiMn ای کلیدی: ورژه
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 لیست مقالات مستخرج از پایان نامه

سنتز نانو ذرات  »(، 6931شاهی، فاطمه؛ قاضی، محمدابراهیم؛ ایزدی فرد، مرتضی، )فردوست 

4O2NiMn ژل و بررسی تاثیر دمای بازپخت بر خواص ساختاری و مغناطیسی آن-به روش سل» ،

 بیست و پنجمین همایش بلور شناسی و کانی شناسی ایران، دانشگاه یزد
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 مقدمه -6-6

های ند که دارای کاربردهایی در زمینهترکیباتی هست O2NiMn 4 مواد نیمرسانای مغناطیسی مانند

العاده ئیچ های نوری فوقو، س6ی بر اسپینمیدان مبتنترانزیستور اثر حافظه مغناطیسی،  مختلف مانند:

 [، از این رو بررسی خواص6،2]باشندمی 9(NTC)دارای مقاومت منفی  2، حسگرها و ترمیستورسریع

های اخیر در سال .استها حائز اهمیت خواص فیزیکی آنساختاری، نوری، مغناطیسی و دیگر 

های فلزی ها با یونفیزیکی این ترکیبات از طریق آلایش آنای برای  بهبود خواص تحقیقات گسترده

 4به درون شبکه بلوری اسپینل ²Mg+هایباشد. به عنوان مثال آلایش یونانجام میدر حال 

 4O2NiMn  4+های بار درفاصله پرش را بین حامل/Mg+3Mg واند منجر به تتغییر داده که این می

ته یک دس Ni-Mn-Oهای نازک لایهاز سوی دیگر سازی در این ترکیب  شود. ژی فعالافزایش انر

به این  دهند.میهای اکسیداسیون/احیای قوی از خودشان نشان جذاب از مواد هستند که فعالیت

شکلات زیست حل م به منظور یزوریبرای استفاده در بسیاری از فرایندهای کاتال  هااز این لایه دلیل

های منگنز در ظرفیت های مختلف یون 4O2NiMnترکیب در  [.9]استفاده کرد توانمحیطی می

(Mn²⁺,Mn³⁺,Mn⁴⁺) توان با تغییر ظرفیت یون. خواص مغناطیسی این ترکیب را میظاهر می شوند-

که دارای کمبود اکسیژن است، یک ساختار مغناطیسی  X-4O2NiMnهای منگنز کنترل نمود. ترکیب 

                                           
1.Spin-field emission Transistor  
2. Thermistor 
3. Negative Temperature Coefficient 

4.Spinel 
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-و فرو 2ناطیسمغهای آنتی فروشبکه( که با رقابت بین زیر6مغناطیسری پیچیده دارد)شبه ف

از جمله خواص این ترکیب ضریب دمایی منفی است و ترمیستورهای  [.4شود ]تولید می 9مغناطیس

با  هانآ مقاومتشوند، های نیمرسانا ساخته میکه معمولا با سرامیک (NTC)ضریب دمایی منفی 

دهند، از خود نشان می NTC خاصیتی که [. در میان ترکیبات5]یابدافزایش دما کاهش می

توجه ، به سبب کنترل آسان رسانش و کارایی خوب بیشتر مورد Ni و Mnاکسیدهای اسپینی بر پایه 

برای هدایت  AB₂O₄[. به منظور استفاده از اکسیدهای اسپینلی  با فرمول عمومی 1اند]قرار گرفته

الکتریکی، جایگاه های هشت وجهی در ساختار اسپینلی باید حداقل شامل یک عنصر واسطه با دو 

ها و ساختار اسپینلی روی توزیع کاتیونحالت اکسیداسیون مختلف باشند. معمولا ترکیب و سنتز 

 NTCای خاصیت بنابراین خواص الکتریکی در ترکیبات دارو ها مؤثر بوده های اکسیداسیون آنحالت

با ساختار اسپینلی معکوس و فرمول شیمیایی  4O2NiMn. دکنتواند تغییر به طور قابل توجهی می

، های نازک و ضخیملایهپودر، و به شکل  های مختلفساده ترکیب جالب توجهی است که توسط روش

های موقعیت یرپذیریشود. پیچیدگی این ترکیب تا حدودی به سبب تغیتک بلورها و.. ساخته می

و  4توانند جایگاه های چهار وجهیمیهر دو  کاتیون های نیکل و منگنز  زیرااست.  Mnو  Ni شبکه ای

در ساختار  0پکیده مکعبیتنگدر زیرشبکه  1میانی هایرا اشغال کنند که هر دو جایگاه 5یهشت وجه

گذار دو  شکل حجمی خودیک ماده مغناطیسی جالب است که در  4O2NiMnبه علاوه . اسپینلی است

 دماهای  در دارای گشتاور خطیبا یک فاز  K 766=2T و K07=1T در دماهایمغناطیسی را 

                                           
5. quasi ferromagnets 

6.Anti ferromagnetic 

7.ferromagnetic 
 

1. Tetrahedral  
2.Octahedral  
3.Interstitial  

4. cubic closed packed 
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K07K<T<667  یهادما در شدهکجگشتاور و یک فاز K07T<  [.  این ماده در 0] دهدنشان میرا

 [. 0-3] است 6مغناطیسفریماده دمای کم یک 

 

 

 یاسپینل هایساختارانواع   -6-2

 ساختار اسپینل معمول -6-2-6

 8یون وجود دارد که یک سلول واحد بزرگ شامل  51به طور کلی  یساختار چنیندر سلول واحد 

های به ترتیب معرف یون  Bو  Aدر آن که دهدرا تشکیل می 4O2AB عمومی واحد مولکولی با فرمول

این ساختار  نامند.معمولی میظرفیتی هستند، این ساختار را ساختار اسپینل فلزی دو ظرفیتی و سه

را تشکیل  2(FCCوجوه پر) های اکسیژن که یک ساختار مکعبی مرکزیونمل یک شبکه اصلی از شا

و جایگاه  با چهار اکسیژن در همسایگی Aوجهی یا مکان که دارای دو جایگاه چهار باشدمیدهند، می

های ونوجهی، یهای چهارجایگاههستند. در ن در همسایگی ژبا شش اکسی  Bا مکانوجهی یهشت

بر این علاوه  د.نشواحاطه می، اندهای چهاروجهی واقعن که در گوشهمغناطیسی توسط چهار اکسیژ

شکل در  جا شوند.بهشرایط ساخت یا رفتار حرارتی جاتوانند وابسته به ها در این دو زیرشبکه مییون

  داده شده است. نشان ر اسپینل در ساختاچهار وجهی و هشت وجهی های مکان (6-6)

                                           
5.Ferrimagnetism 

3.Face center cubic  
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سیاه و  خاکستریهای های اکسیژن و کرههای سفید بزرگ اتم، کره 4O2ABساختار بلوری اسپینل با فرمول 6-6شکل

 . [67]هستند (B)های هشت وجهی( و جایگاهAوجهی )های چهاردهنده جایگاهبه ترتیب نشان کوچک

 ساختار اسپینل کاملا معکوس -6-2-2

مشخص  4O[AB](B) با فرمول عمومیشود وس نامیده میآرایش دوم که ساختار اسپینل کاملا معک 

 وجهی و با اکسیژن در جایگاه هشت گییسادر هم دهنده یک کاتیوننشان  Bکه در آن شودمی

ABهای دهنده تعداد برابر کاتیوننشانA  وB باشد. وجهی میچهارهای در جایگاه 

 میانیهای توزیع -6-2-9

در سازی د که اصولا متأثر از شرایط آمادهشونارائه می Ov-1Bv)(AvBv-1(A(4های میانی به شکل توزیع

های نی هر تحقیقی در رابطه با ساختاربا توجه به پیچیدگی نسبی توزیع کاتیو است.نمونه سنتز 

ها احتمال اینکه کاتیونوجهی و های چهاروجهی و هشتاید این دوگانگی ذاتی بین جایگاهاسپینل ب

 بگیرد. این در نظرف در داخل همان اکسید را بگیرند اکسیداسیون مختلیا سه حالت  بتوانند دو

-69]کی می شود یهای منظم مختلف و سپس اصلاح مکانیزم انتقال الکترباعث ایجاد حالت موضوع

که از زمان های دور  ,4O2NiMnینل دارند، نیکل منگنیت پ[. در میان موادی که ساختار اس66

 .[64-61]دهدار مکعبی نسبتا معکوس را نشان میاست،  یک ساختشناخته شده
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 خواص مغناطیسی  -6-9

 و فاز های مغناطیسی اصیت مغناطیسیخ -6-9-6

ای اسپینی زاویه ای مداری و اندازه حرکتها اندازه حرکت زاویهمنشا وجود مغناطیس در اتم 

های واقع در یک یون که در یک شبکه گیری مغناطیسی نسبی الکترونتعیین جهت اما ستهاالکترون

برای دسته بندی خواص  معمول روش یک .است وابسته هارارگرفته به برهمکنش بین الکترونبلوری ق

ها به یک میدان مغناطیسی خارجی است. بر این اساس مواد پاسخگویی آن چگونگی ،مغناطیسی مواد

-فرومغناطیس و فریآنتی، فرومغناطیس، 2، پارامغناطیس6مغناطیسمغناطیسی به فازهای دیا

 .شوندبندی میمغناطیس تقسیم

  دیامغناطیس-6-9-6-6

-دهد. حتی اگر ماده از اتمویی مغناطیس منفی از خود نشان مییک دیامغناطیس ماده ای است که گ

ه یک بمغناطیسی خالصی نداشته باشد، به صورت خاصی ه هیچ گشتاور هایی تشکیل شده باشد ک

دهد. نظریه کلاسیکی این اثر ابتدا توسط فیزیکدان فرانسوی پائول میدان اعمالی واکنش نشان می

ه کلاسیک این ارائه شد. نظری 6375( در یک مقاله برجسته منتشر و در سال 6802-6314) 9لانژوین

ر روی یک مدار الکترونی منفرد، کاهش جریان بمیدان اعمالی گیرد که اثر یک موضوع را در نظر می

ند. این اثر کبا میدان اعمالی مخالفت میمؤثر مدار و بنابراین ایجاد یک گشتاور مغناطیسی است که 

که هر اتم مستقل از دیگری عمل شود ی داخل اتم جمع زده شده و فرض میهابر روی تمام الکترون

 . ( آن ماده یک دیامغناطیس استχ<7یک ماده منفی باشد ) 4اگر پذیرفتاری مغناطیسی کند.می

 پارامغناطیس -6-9-6-2

                                           
1.Diamagnetic 

2.paramagnetic 

.P. Langevin, Ann. Chemie et Physique, 5 (1905) P. 70-127 3 

4. Magnetic susceptibility 
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یک باشد. های پرنشده مینشده در پوستههای جفتخاصیت پارامغناطیس وجود الکترون دلیل اصلی

صورت ه دارند اما باست که گشتاور مغناطیسی دائم اتمی هایی تشکیل شدهجامد پارامغناطیس از اتم

ایت به سبب ارتعاشات کنند که در نهنش متقابلی بر روی یکدیگر عمل میمجزا و بدون هیچ برهمک

گیری گشتاورهای ل میدان مغناطیسی خارجی، سبب جهتگیری تصادفی دارند. اعماحرارتی، جهت

-خطسبب همارتی، با این حال اغتشاشات حر. شودقایی در جهت میدان و تقویت آن میمغناطیسی ال

طش و پذیرفتاری مغناطیسی شود که حاصل آن مغناها در جهت میدان خارجی میشدگی جزئی آن

 (2-6)در شکل  .از این دسته هستند 6باشد. فلزات قلیایی خاکی، فلزات واسطه و لانتانیدهاکوچک می

 است. شدهدادهنشان به طور شماتیک ر یک ماده پارامغناطیس ها دگیری گشتاور اتمجهت

 

 . [60اتم ها در یک ماده پارا مغناطیس ] گشتاورجهت گیری طرح شماتیکی از  2-6شکل

 : کند( تبعیت می2-6رابطه ) 9ویس-( و یا کوری6-6رابطه ) 2پذیرفتاری این مواد از قانون کوری

 (6-6)                                                                                           =C/T                      m χ 

 (6-2         )                                                                            θ)-C/(T  =mχ 

ون قانو برای موادی که از بوده ثابتی است که دارای ابعاد دما  θدما و  Tکوری، ثابت C در این رابطه 

 . استکوری تبعیت می کنند برابر صفر

                                           
1.lanthanide 

2. Curie law  

3.Curie-Weiss law  
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 فرو مغناطیس -6-9-6-9

فرومغناطیس با توجه به فرضیه ویس موادی هستند که در غیاب میدان مغناطیسی خارجی مواد 

ای مغناطیسی آن با هم دارای مغناطش خود به خودی بوده و برخلاف مواد پارامغناطیس، گشتاوره

در غیاب میدان خارجی  .های مغناطیسی هستندهمچنین دارای حوزه . این موادکنندبرهمکنش می

جهت شده هم یسیمغناطهای حوزهبا اعمال میدان خارجی  .است یگیری متفاوتهر حوزه دارای جهت

اشند. بو کبالت از جمله مواد فرومغناطیس میو ماده به اشباع مغناطیسی خواهد رسید. آهن، نیکل 

-6)کنش با رابطه این برهمشود. ها میموازی شدن جهت اسپین سببمواد  کنش تبادلی در اینبرهم

 شود:می توصیف 6توسط هامیلتونی هایزنبرگ (9

(6-9                                                                      )                        jSiSij2J-H= 

-ام( میjام و iهای واقع در محل های یون)به ترتیب اسپین jSو  iSبین انتگرال تبادلی  Jدر این رابطه 

کنش فرومغناطیس این برهم( J> 0انتگرال تبادلی بزرگتر از صفر باشد)( 9-6)حال اگر در رابطهباشد. 

ا ها رگشتاور اتم( 9-6). شکل[68] گیردفاز پادفرومغناطیس قرار می در غیر این صورت در ،خواهد بود

 دهد.  نشان میبه طور شماتیک در یک ماده فرومغناطیس 

 

 [60] فرومغناطیس گشتاور اتم ها در یک ماده  ای ازطرحواره9-6شکل 

                                           
1. Heisenberg Hamiltonian 
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راستا میدان مولکولی قوی است که سبب هم بر اساس نظریه ویس خاصیت فرومغناطیس ناشی از یک

یک انرژی تبادلی در که بگوییم  است اینبه نوعی معادل  بیان شود. اینی اتمی میاشدن گشتاوره

 . شودمی طیسسیستم باعث موازی شدن جهت اسپینی و در نتیجه خاصیت فرومغنا

 فری مغناطیس -6-9-6-4

ها را به صورت دو توان گشتاورای است که میای مغناطیسی در این مواد به گونهآرایش گشتاوره

ا گشتاورهای پاد موازی در نظر گرفت، به طوری که در یک جهت مغناطش کل بزرگتر از بزیرشبکه 

، مغناطش اشباع این مواد کمتر از شودمیو درنتیجه مغناطش خالص ماده صفر ن بوده جهت دیگر

 6هاباشد. فریتاین دسته از مواد بزرگ و مثبت میپذیرفتاری مغناطیسی مواد فرومغناطیس است. 

ها در یک گشتاور اتمشماتیک کلی از  (4-6ل)درشک د.ی بارز از مواد فری مغناطیس هستنهاینمونه

   مغناطیس نشان داده شده است. ماده فری

 

  [60] فری مغناطیس گشتاور اتم ها در یک ماده  ای ازطرحواره 4-6شکل

                                                                                                                                                         پادفرومغناطیس -6-9-6-5

-کیکه نزدد کنیعمل م یابه گونه یمولکول دانیم ،(J<0)تر از صفر باشدانتگرال تبادلی کوچک اگر

 سیفرومغناط و حالت پاد رندیقرار بگ گریکدیبا  یبصورت پادمواز یسیمغناط یگشتاورها نیتر

و شده حذف  یخارج دانیم ابیدر غ مغناطش حاصل س،یشود. در مواد پاد فرومغناط لیتشک

                                           
1.Ferrite  
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 سیفرومغناطپاد ی. اغلب شبکه بلور(5-6)شکل دوشیم صفر خالص آنها نیاسپ یانرژ نهیکم حالتدر

ها آن یسیمغناط ی، که جهت گشتاورهاBو  A یدرهم فرورفته یرشبکهیدو زتوان به صورت یرا م

 یهارشبکهیمتناسب با مغناطش ز رشبکه،یهر ز یرو یمولکول دانیبوده و م گریکدی مخالف جهت

بالاتر از  یباشد و در دماهایاما مثبت م وچکمواد ک نیا یسیمغناط یرفتاریپذ .دکرتصور  ،است گرید

است  یتنها عنصر( Cr)کروم  ،یدر جدول تناوب هند.دیگذار انجام م سی، به فاز پارامغناط 1لین یدما

شامل عناصر واسطه،  یباتیدرترک سیباشد. پاد فرومغناطیم سیاتاق در فاز پاد فرومغناط یکه در دما

 سیفرومغناطاز مواد پاد ییهانمونه کلین دیآهن و اکس دیکسمنگنز، ا دیشود. اکسیم افتی زین

 دهد. ها را در یک ماده پادفرومغناطیس نشان میگشتاور اتمای از ( طرحواره5-6)شکل  هستند.

 

 [60] گشتاور اتم ها در یک ماده پاد فرو مغناطیسای از طرحواره  5-6شکل 

 2حلقه پسماند مغناطیسی -6-9-2

یابد. با آن سریع افزایش می ، مغناطشدوقتی به یک ماده مغناطیسی، میدان مغناطیسی اعمال شو

یابد، این کاهش شیب ادامه یافته تا مالی، شیب افزایش مغناطش کاهش میدار میدان اعافزایش مق

برسد. تغییرات مغناطش مواد مغناطیسی در هنگام کاهش  (sM) اینکه مغناطش به مقدار اشباع خود

مقداری یل ناهمسانگردی مغناطیسی در محیط، کند، بلکه به دلان، از رفتار قبلی خود تبعیت نمیمید

بنابراین وقتی میدان اعمالی صفر شود، مغناطش در ماده صفر نشده  کنند.انرژی را در خود ذخیره می

                                           
NT 2. 

1.Hysteresis loop  
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گویند. با کاهش بیشتر می (rM)و دارای مقدار خاصی است که به آن مغناطش پسماند یا باقیمانده 

یابد و با رسیدن اطیسی القا شده به تدریج کاهش مینشدت میدان به سمت مقادیر منفی، خواص مغ

رود. این میدان مغناطیس از بین می به شدت میدان به یک مقدار منفی، خواص مغناطیسی ماده کاملا

ت مغناطیسی معروف است. با کاهش بیشتر شد 6به نیروی ضد پسماند و یا وادارندگی  (cH) زدا

برسد. افزایش  به مقادیر اشباع منفی خود، تواندمی یتدر نها شود ومیدان، القای مغناطیسی منفی می

. اگر نمونه تحت (1-6)شکلکندکامل میمجدد شدت میدان به سمت مقادیر مثبت، حلقه پسماند را 

در شود. های پسماند فرعی نیز تشکیل میاوب قرار بگیرد در این صورت حلقهیک میدان اعمالی متن

 مغناطیسی نشان داده شده است.  لقه پسماندطرح کلی از یک ح (1-6)شکل 

 

 

 [60] از یک حلقه پسماند مغناطیسی کلیطرح  1-6شکل 

                                           
2.Coercivity  
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 2و سخت 6مواد مغناطیسی نرم -6-9-9

با اعمال یک آهن، کبالت و نیکل در صورتی که خالص باشند :ماننددسته ای از مواد مغناطیسی، 

شتاور مغناطیسی خود را با قطع میدان سریعا گشوند، و یسی کم به راحتی مغناطیده میمیدان مغناط

، (cH). این مواد نیروی وادارندگی پاییننامندمی مواد مغناطیسی نرماین مواد را دهند، از دست می

( کوچک دارند. این مواد در جاهایی که به  rM( بزرگ و مغناطش پسماند ) sMاشباع مغناطیسی )

فیلترهای  ،، مانند حسگرها، القاگرهاک نیاز استمغناطیسی کوچتغییر سریع گشتاور با اعمال میدان 

خت مانند فولاد و آلیاژهای اطیسی سمواد مغنگیرند. از سوی دیگر صوتی و... مورد استفاده قرار می

شوند و به میدان مغناطیسی اعمالی بزرگتری ه راحتی مغناطیده نمیدیگری از آهن، کبالت و نیکل ب

ها پس از قطع میدان د گشتاور مغناطیسی را تا مدتواننتیاز دارند. این مواد میدن نبرای مغناطیده ش

( و rM)، مغناطش پسماند(sM)مغناطیسی حفظ کنند. این مواد دارای اشباع مغناطیسی در خود 

مواد مغاطیسی نرم  ( حلقه پسماند مغناطیسی در0-6شکل )در  بزرگی هستند. cHنیروی وادارندگی 

 . داده شده استنشان به طور شماتیک و سخت 

                                           
1.Soft magnetic materials 

2.Hard magnetic materials 
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 [60] مغناطیسی نرم و سختحلقه پسماند مغناطیسی در مواد  0-6شکل

 

 

 ومدفصل 
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-و مشخصه سنتز های روش 

 هامونه یابی ن 
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 .ها،پرداخته شده استیابی نمونههای مشخصههای سنتز و سیستمروش در این فصل به معرفی

 ذراتهای سنتز نانو روش -2-6

، اسپری 6ژل-: سلمانند 4O2NiMnهای نازک لایهو  انانوپودرههای مختلفی برای سنتز روش

روش  در ادامه به بررسی که .[04، 24، 29، 12]وجود دارد و ...  4، حالت جامد9، مایکروویو2ززیپایرولی

  پردازیم.های موردنظر استفاده شده است، میژل که در این تحقیق برای تهیه نمونه-سل

 [63] ژل -سل -2-6-6

 باشد.های نازک نیمرسانا میو لایه هاپودربرای تولید نانومتداول  شیمیایی روشیک ژل -روش سل 

دارد. در این وجود در مقیاس صنعتی نیز با استفاده از این روش امکان تولید محصولات با کیفیت 

 های مشابه تولید کرد.تری نسبت به روشپایینتوان نانومواد سرامیکی و فلزی را در دماهای روش می

 واکنش ها را فراهم نمود. یلازم برا طشرای و مقدمات ابتدا است لازم ژل -به روش سل سنتز ماده یبرا

 محلول همگن هیته -2-6-6-6

 ند،یکه قرار است در طول فرآ ییهاماده شیمحلول همگن شامل حلال و پ کیلازم است در ابتدا 

 ای یآل یکار ابتدا حلال ) آب، الکل، حلال ها نیا یرا شکل دهند آماده گردد. برا ییمحصول نها

لازم  یشود. گاه لتا محلول همگن حاص میکنیظرف حل م کیرا در ماده  شیاز آنها ( و پ ینسبت

ها به طور کامل در آن حل ماده شیاستفاده شود تا پ نیمع یهادو حلال با نسبت بیاست تا از ترک

 و محلول همگن حاصل شود. هشد

                                           
1. Sol-gel. 
2. Pyrolysis spray 

3. Microwave 

4. Solid state 
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 6تشکیل سل -2-6-6-2

توان گفت که واکنش یکرد. م لیآن را به سل تبد دیمحلول همگن با کیپس از ساخت 

شده و  لیتشک زیو ل درویدو کلمه ه بیاز ترک زیدرولیمرحله است. اصولا کلمه ه نیا هیپا2زیدرولیه

 دهیچیپحالت  کیشود که یاطلاق م یبه هر مورد هیآب است. اصطلاح تجز لهیبوس هیمفهوم آن تجز

 یهارا شکسته و به مولکول یتواند مولکولیآب م یگاه یمیگردد. در ش لیتر تبدساده یبه حالت

را شکسته )بر اثر  یها که در آن آب مولکولاز واکنش یاکند. به طور خلاصه به دسته لیتبد یترساده

 یبرا .مییگویم زیدرولیکند اصطلاحا هیم لیساده تر تبد ی( و به مولکول هاییایمیواکنش ش کی

است که محلول همگن در  یدر حالت نیشود ) ایواکنش افزوده م طیآب به مح یکم ندیفرآ نیآغاز ا

ماده  شیپ یبر رو زیدرولیشده باشد(. حضور آب باعث خواهد شد تا واکنش ه هیفاقد آب ته یحلال

و  زیر تذرا لیگرد هم آمده و تشک یفلز دیآن را فعال کرده تا ذرات اکس یو به نوع ردیصورت گ

 یانیمحصول م کیسل )به عنوان  یبیترک نیکه در حلال پراکنده هستند. به چن بدهند یجامد

ماده ها،  شیمختلف، )مثل پ یهااز واکنش دهنده یدیاست کلوئ یمحلولسل  شود.ی( اطلاق مندیفرآ

 ی( که قرار است در ادامه واکنش طازیها مورد ن یافزودن ریو سا یباز ای یدیاس یزورهایحلال، کاتال

متفاوت هستند.  یقیحق یها ولبا محل یشود. البته سل ها کم لیو تراکم به ژل تبد زیدرولیمراحل ه

واخت پراکنده نکیدرحلال به طور  ونی ای و مولکول ،جسم حل شونده به صورت اتم یقیدر محلول حق

ته  جیباشد، به تدر nm677 . اما اگر اندازه ذرات بزرگتر ازکندیتجاوز نم nm 6شده و اندازه ذرات از 

باشد، معمولا به صورت پراکنده درهمه  ریمتغ 677تا حدود  6 نیب ذراتاگر اندازه  د.شونیم نینش

 زیر اریها شامل ذرات بس. سلندیگویم دییها کلوگونه مخلوط نید که به انمانیم یمخلوط باق یجا

تر به اصطلاح درست ایمحلول  کی( پراکنده شده در فاز حلال هستند و در واقع nm677  کمتر از)

 عیسل عبارتست از مخلوط جامد پراکنده شده در ما": بنابرایندهد. یم لیتشک را یدییمخلوط کلو

                                           
1.Sol 
2.Hydrolysis  
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 "نشود. نیبماند و ته نش داریپا یطولان اریمدت بس یذرات جامد قادر است برا یکه به علت کوچک

به  دیاست که سل حاصل با نیگفت ا دیسل خوب و قابل قبول با کیکه راجع به  یانکته نیترمهم

اندازه ذرات آنقدر  دیبا گریباشد و رسوب نکند. به عبارت د داریها پاماه یشود تا بتواند برا هیته یاگونه

 ینشوند و برا نیکرده و ذرات ته نش لبهغ نیجادبه زم یرویبر ن ذرات 6یکوچک باشد که حرکات براون

بود تا  دواریتوان امیباشد م یژگیو نیچن یبمانند. اگر سل حاصل دارا یهمگن باق یمدت طولان

انباشت به از مراحل  ایطرحواره (6-2)در شکل  شود. دیهمگن، خالص و با بازده بالا تول یمحصول

 است. ژل نشان داده شده-سلروش 

 

 [63] ژل-سل انباشت به روش از مراحل ایطرحواره 6-2شکل 

 

 

                                           
1. Briwnian movement 
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 تشکیل ژل -2-6-6-9

پراکنده شده )که  زیکرده، تا ذرات ر کیتحر یاست، محلول ساخته شده را به نوع یکار کاف نیا یبرا

 یمربوطه هستند( شروع به نوع یهاگرزاز آغا یاتم ای یهر کدام شامل چند تا چند ده واحد مولکول

شده در  دهذرات معلق پراکن انی( مییایمیو ش یکیزی) فیهاکنشبر هم جادیکنند. با ا ییگردهما

 لیمتشکل از چند ده هزار مولکول کنار هم جمع شده و تشک ییمحلول سل، آنها به صورت واحدها

ظرف واکنش را به خود اختصاص دهند که نوعا تمام حجم یبزرگ م تینها یب یمولکول سه بعد کی

است تمام حلال را در درون خود  یفراوان اریخلل و فرج بس یکه دارا کریمولکول غول پ نیا .دهدیم

برای تولید ژل خیس نیاز به تحریک محلول سل داریم تا به ژل  نام دارد. 6سیاندازد و ژل خیبه دام م

سدیم   مناسب )آب خالص یا آب به همراهبرسیم. این تحریک می تواند با استفاده از معرف 

هایی کنشکه توسط وا ،انجام شود. در واقع مرحله تبدیل سل به ژل (هیدروکسید و اسید کلریک

نهایی  رود که محصولمیبه شمار 9 شوند، یک واکنش بسپارش معدنیکنترل می 2 چگالشموسوم به 

دقیقا عکس واکنش  چگالشواکنش  است. M-O-Mهای اکسید فلزی آن شبکه اکسیدی حاوی خوشه

 شود، اما درتر تبدیل میرف آب به اجزاء سادههیدرولیز است. در هیدرولیز مولکولی درشت با مص

دهند. در حاشیه تر را میپیوندند و تشکیل یک مولکول پیچیدهدو مولکول ساده به هم میچگالش 

شود وقتی انجام می چگالشد. یک واکنش شواین ترکیب شدن یک مولکول کوچک مثل آب آزاد می

-یب میبا هم ترک (M-OR+HO-M) که دو هیدروکسید )یا یک هیدروکسید + یک آلکوکسید( فلزی

شود. در ر نهایت به عنوان محلول ساخته میایجاد کنند. ژل د (M-O-M) شوند تا یک اکسید فلزی

ها انواع مختلفی دارند، که فرآیند تکمیل شود. ژلدا کنیم تا مرحله بعد باید به روشی حلال را از آن ج

                                           
1.Wet Gel  

2.Condensation  
3.Inorganic Polymerization  
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هر کدام خصوصیات و کاربردهای مخصوص به خود را دارند. بسته به نوع حلال مورد استفاده یا نوع 

  .روش خشک کردن، اسامی، ویژگی ها و کاربردهای آنها متفاوت خواهد بود

 های مشخصه یابی معرفی دستگاه -2-2

 (XRD1)دستگاه پراش اشعه ایکس  -2-2-6

کردن پارامترهای مربوط به روش تجربی غیر مخرب برای مشخص یک ( XRDپراش پرتو ایکس)

جهت گیری صفحات  ساختار بلوری جامدات مانند نوع ساختار و تشخیص ساختار بلوری، ثابت شبکه،

 رود. می شمار به کرنشها و های بس بلور(، نقصها)در نمونهبلوری، ابعاد بلورک

کنش باشد که در برهموم میآنگستر 5/7-5/2استفاده در محدوه طول موجی موج پرتوهای مورد طول

 .[72]شوند( پراکنده می6-2)رابطه  2های ماده بلوری بر اساس قانون براگبا اتم

 (2-6                   )                                                               nλ sinθ= hkl2d  

طول موج  λ، (hkl)های میلرمعرفی شده با اندیس موازی و متوالی فاصله بین صفحات dدر این رابطه 

عه از صفحات بلوری بنابراین اگر زاویه پراش وابسته به هر مجمو مرتبه پراش است.  nپرتو ایکس و

 وابطو با استفاده از ر dفاصله بین صفحات را به دست آورد، و با معلوم شدن  توانمشخص باشد، می

های مکعبی، شش گوشی و چهارگوشی را بدست توان به ترتیب ثابت شبکه( می4-2( و)2-9(، )2-2)

 [. 26آورد]

(2-2                                                                            )
2 2 2

2 2

1  

hkl

h k l

d a

 
 

                                           
 ray diffraction -X1. 

2.Braggs Law 
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(2-9                                                                         )
2 2 2

2 2 2

1 4
( )

3

 

hkl

h kh l

d a c

l
 

  

 (2-4)                                                                              
2 2 2

2 2 2

1  

hkl

h k

a c

l

d


  

های وابسته به هر ( اندازه بلورک5-9)6توان با استفاده از رابطه شررهای بس بلور مینمونههمچنین در 

 .[22]قله پراش را تعیین کرد

 (2-5                            )                                      c s

0.9

o
D



 


   
              

تمام پهنا در نیم بیشینه بر حسب  βطول موج پرتو ایکس ، λاندازه بلورک،   Dکه در این رابطه 

 زاویه براگ است.  θرادیان و 

بلورک ها  متوسط و اندازهدر شبکه بلوری توان کرنش مینیز ( 1-2)2هال-به کمک رابطه ویلیام سون

 .[22]محاسبه کردرا 

      (2-1                   )                                                    cos 1 4 sin

D

   

 
   

در محاسبه اندازه باشد. اندازه بلورک با در نظر گرفتن کرنش شبکه می Dکرنش و  εدر این رابطه 

-شود اما در روش ویلیامظر گرفته نمینشرر کرنش موجود در شبکه بلوری در -بلورک به روش دبای

در این تحقیق  شود.هال اندازه بلورک با در نظر گرفتن کرنش موجود در شبکه محاسبه می-سون

 D8-Advance ی توسط دستگاه پراش پرتو ایکس مدلهای پودریابی ساختاری نمونهمشخصه

Bruker  طول موج تابش، با Cu-Kα1 (nm6547/7=λ( انجام شد. در شکل )نمایی از2-2 ) ین ا

 داده شده است.دستگاه نشان 

                                           
1. Debye Scherer's equation 

2. Williamson Hall 
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 . تصویری از دستگاه  پراش پرتو ایکس واقع در دانشگاه دامغان 2-2شکل

 (SEM-FE)6دستگاه میکروسکوپ الکترونی روبشی اثر میدان  -2-2-2

ها ست که برای آنالیز ساختاری نمونهتصویر برداری با کمک میکروسکوپ الکترونی روبشی روشی ا

حضور فاز و شکل گیری بافت  ها،ها، شامل اندازه دانهرفولوژی نمونهگیرد. مومورد استفاده قرار می

اساس کار  بدست آورد. SEM توان به کمک تصویر برداریسطحی از جمله اطلاعاتی است که می

نل زنی با اعمال یک میدان قوی مبتنی بر پدیده تو الکترونی روبشی اثر میدان دستگاه میکروسکوپ

و درنتیجه احتمال  یابدافزایش میشد شار الکترونی تر بامیدان اعمالی قویقدر که باشد. هر چهمی

زنی الکترون با توجه به کاهش سد پتانسیل نیز افزایش خواهد یافت. معمولا برای به دست آوردن تونل

فلزی با نوک تیز استفاده کرد وبرای جلوگیری ز م است ازتر برای تولید جریان الکتریکی لابهره بزرگ

-ان به کمک میدانهای ایجاد شده را میتوالکترون ز اکسید شدن نوک فلز به خلا بسیار بالا نیاز است.ا

های مغناطیسی )موسوم به لنز مغناطیسی( کانونی کرده و باریکه الکترونی مناسبی تولید کرد. بر اثر 

                                           
  1.Field  Emission Scanning  Electron  Microscope   
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ثانویه که از های پرتو الکترونند. این شوهای ثانویه تولید میباریکه الکترونی با ماده الکترونبرخورد 

 .شوند، حاوی اطلاعاتی از مشخصات سطحی یا ریخت شناسی سطح هستندنزدیکی سطح گسیل می

طلا به خاطر ایجاد  ژای از کربن، طلا یا آلیاانا معمولا سطح نمونه را با لایهبه منظور بررسی مواد نارس

 کروسکوپیدستگاه مالف  -9-2شکل در هند. د، پوشش میاتصال الکتریکی خوب بین نمونه و دستگاه

 کی یاجزااز ای ب طرحواره -9-2و در شکل  واقع در دانشگاه تهران دانیاثر م یروبش یالکترون

 . داده شده استنشان  یروبش یالکترون کروسکوپیم

 

زای یک اجای از طرحواره)الف( دستگاه میکروسکوپ الکترونی روبشی اثر میدان واقع در دانشگاه تهران )ب(  9-2شکل 

 میکروسکوپ الکترونی روبشی

 (VSM) 6دستگاه مغناطیس سنج نمونه ارتعاشی -2-2-9

 انندکه شامل اطلاعاتی م آن به منظور بررسی خواص مغناطیسی یک نمونه حلقه پسماند مغناطیسی

سنج مغناطیستوان توسط یک است را میباقیمانده  میدان وادارندگی، مغناطش اشباع و مغناطش

 در شرایطرا  ادهرفتار مغناطیسی م تواناین دستگاه می به کمک .دست آورد( بهVSMنمونه ارتعاشی )

               .بررسی کردمایع  و نازکلایه، یهای مختلف همچون پودردمایی و میدانی مختلف و در شکل

                                                             

                                           
  1.Vibrating Sample Magnetometer  
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 دانشگاه صنعتی شاهرود دانشکده فیزیک دستگاه مغناطیس سنج ارتعاشی واقع در 4-2 شکل

دانشگاه صنعتی  دانشکده فیزیک دستگاه مغناطیس سنج نمونه ارتعاشی واقع در(4-2)شکلدر 

آنها های عبوری از ها بر اساس میزان فرکانس جریان. مغناطیس سنجشده استداده رود را نشان شاه

شان مشابه است. برخی از اشند، که اساس اندازه گیریمختلف می بهای مغناطیس سنج شامل سیستم

(، مغناطیس سنج نمونه VSMهای مغناطیس سنج عبارتند از: مغناطیس سنج نمونه مرتعش )سیستم

(. نحوه اندازه گیری در دستگاه MGFA2مغناطیس سنج گرادیان نیروی متناوب )( و RSM6چرخان )

مغناطیس سنج نمونه ارتعاشی بر اساس قانون القای فارادی بنا شده است. این قانون بیان می کند که 

هر گاه شار گذرنده از یک مدار بسته به هر نحوی تغییر کند این تغییرات باعث القای یک نیروی 

یری ایی خواهد شد که متناسب با آهنگ تغییرات شار بر حسب زمان می باشد. با اندازه گمحرکه الق

توان چگونگی تغییرات میدان مغناطیسی نمونه را به دست آورد. میدان الکتریکی القا شده، می

جهت هممیدان  باطیسی نمونه ، گشتاورهای مغناگیرد نمونه در میدان مغناطیسی قرارهنگامی که 

الی بزرگتر باشد گشتاورها و هر چه اندازه میدان مغناطیسی اعمخواهد شد. مغناطیده و ماده د شونمی

                                           
1.Rotating sample magnetometer 

2. Alternating Gradient Force Magnetometer 
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تر شده و ماده بیشتر مغناطیده خواهد شد. میدان مغناطیسی های مغناطیسی ماده هم جهتحوزه

-سیم پیچن القا شده در یک مجموعه توان با جریایر خواهد کرد و تغییرات آن را میالقایی با زمان تغی

به های تعبیه شده در پیرامون آن مشاهده کرد. این جریان القایی با مغناطش در نمونه متناسب است 

 شود و بهکند. جریان القایی تقویت میریان القایی بزرگتری را ایجاد میتر جطوری که مغناطش قوی

م افزار طراحی شده مک نرشود. با ککامپیوتری که به مجموعه متصل است، برای نمایش منتقل می

توان با ر را میتوان نتایج به دست آمده را کنترل کرد و نوع فاز مغناطیسی ماده مورد نظمناسب می

رسم حلقه پسماند مغناطیسی ماده و مشاهده رفتار مغناطش ماده بر حسب میدان مغناطیسی اعمالی 

 تعیین نمود. 

 (RFTI1) طیف سنج تبدیل فوریه مادون قرمز -2-2-4

 چند هاییون و هامولکول ارتعاشیبررسی مدهای  و تابش جذب اساس بر قرمز مادون سنجی طیف

 و ساختار تعیین برای یافته توسعه و روشی پرقدرت عنوان به روش این. گیردمی صورت اتمی

 آلی ترکیبات شناسایی برای تاعمد روش این همچنین. رود می به کار  شیمیائی هایگونه گیریاندازه

 و بیشینه هایقله زیادی تعداد و هستند پیچیده معمولاً ترکیبات این هایطیف زیرا رود،کار می به

های مختلف . دستگاه از قسمتشوند گرفته کار به ایمقایسه اهداف برای توانندمی که دارند کمینه

نگستن, برای لامپ تاست. در این دستگاه منبع تابش که میتواند نوری و الکترونیکی تشکیل شده

ای طیف پیوستهبرای ناحیه ماورا بنفش باشد، ، های ناحیه مرئی و هیدروژن یا دوتریومتولید طول موج

ی باریکی از طول شود و پهنهتفکیک می سازتکفامکند. این طیف تابش توسط از تابش را فراهم می

شود و توسط آینه متمرکز میشود. سپس نور عبوری موج توسط ابزارهای نوری به سل تابانده می

                                           
1.Fourier Transform Infrared  Spectroscopy  
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شود. آنالیز کیفی نمونه و بررسی اثر و تغییرات ماتریس بر روی گیری میسرانجام در آشکارساز اندازه

 . یدآو بررسی طول موج ماکزیمم بدست میآن از طریق روبش طول موج 

شکل قرمز و اجزای نوری یک دستگاه طیف سنج تبدیل فوریه مادون ای از الف طرحواره– 5-2شکل 

 دهد. گاه صنعتی شاهرود را نشان میواقع در دانش FTIRتصویر دستگاه  ب -2-5

 

 واقع در FTIR)ب( تصویر دستگاه [ 29](الف اجزای نوری یک دستگاه طیف سنج تبدیل فوریه مادون قرمز 5-2)شکل 

 دانشگاه صنعتی شاهرود

 6سنجی رامانطیف -2-2-5

ها سر و کار دارد، یعنی با شناسایی مولکول ولی استسنجی مولکسنجی رامان یک تکنیک طیف طیف

های موجود کند، گونهمغناطیس از یک محیط شفاف عبور میهنگامی که یک تابش الکترو. هانه اتم

، کشف کرد که 2سی وی رامان 6328در سال  .کنندمی قسمتی از باریکه را در تمامی جهات پراکنده

های خاص متفاوت از طول موج کوچکی از تابش پراکنده شده توسط مولکولطول موج مربوط به کسر 

دهد( که میزان تفاوت در طول موج ها وابسته تابش اولیه است )یعنی پراکندگی غیر کشسان رخ می

                                           
Raman Spectroscopy1.  

2.C. V. Raman 
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ها کند. طیف سنجی رامان بر اساس تجزیه و تحلیل این تفاوتبه ساختار مولکولی ترکیبات تغییر می

محور افقی  در یک طیف رامانر مولکولی ترکیبات مختلف شکل گرفته است. جهت تعیین ساختا

باریکه  سب تغییرات ایجاد شده در عدد موجیا بر ح )ῡ (تابش پراکنده شده عموما بر حسب عدد موج

-می )ῡΔ (یعنی برحسب تغییرات عدد موج )1ῡ (نسبت به عدد موج تابش منبع )2ῡ (پراکنده شده

(. در حالیکه باشدمشخص می دهنده پراکندگی ایجاد شده در یک عدد موجعمل نشانر د باشد )که

اجزای نوری یک طیف الف -1-9د. شکل دهی نشان میرا به صورت نسب هاقله محور عمودی شدت

 دهد. را نشان می دستگاه طیف سنج رامان واقع در دانشگاه صنعتی شاهرودب -1-2 و سنج رامان

 

مان واقع در دانشگاه )ب( دستگاه طیف سنج را [24]اجزای نوری یک طیف سنج رامانای از طرحواره)الف( 1-2شکل 

 صنعتی شاهرود
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 (EDX1)طیف سنجی پراش انرژی پرتو ایکس -2-2-1

یک روش نیمه کمی برای تعیین درصد عناصر موجود در نمونه می باشد.این روش مبتنی  EDX آنالیز

 می باشد. آشگارگرهایی که در این روش برای شناسایی عناصربر، برهمکنش منبع الکترونی با نمونه 

سیلسیم معمولاً دارای  به کار می روند نیمه هادی هایی از جنس سیلیکون یا ژرمانیوم می باشند.

این  مقداری بور به صورت ناخالصی است که باعث به وجود آوردن لایه ظرفیتی سیلسیم می گردد.

می کند. نحوه قرار گیری این آشگارگرها به این صورت می باشد که  کمبود الکترون سیلسیم را رسانا

بیشترین سیگنال ها را جذب کنند. این فرایند با پردازش اشعه ایکس تولید شده امکان دریافت طیفی 

 ]25ازعناصر موجود در نمونه را به ما میدهد.]

 

 [25طیف سنجی پراش پرتو ایکس]فرایند طیف سنجی در دستگاه  0-2شکل 

 

 

                                           
ray spectroscopy-dispersive X-Energy .1 
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 ومس فصل 
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انجام  یکارها  مروری بر

 4O2NiMnبر روی  هشد
 

  4O2NiMnنمونه پودری  بررسی -9-6
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یک عنوان   ژلاتین بهژل و با استفاده از -به روش سلرا  4O2NiMnنانو ذرات  ،و همکاران6آلمیدا 

 C177 ، °C077 ،°C877 ،°C377°ها را در دماهای سنتز کرده و سپس آنپیش ماده طبیعی 

 . [21]بازپخت کردند. بعضی نتایج در ادامه آمده استC6777°و

 آنالیز حرارتی نتایج بررسی  -9-6-6

 مشتق توزین حرارتی  و (TG2توزین حرارتی ) برای کسب اطلاعات بیشتر از پیش ماده دو آنالیز

( DTG9)  شده است. ( نشان داده6-9)انجام شد. نتایج این دو آنالیز در نمودار شکل 

 

 [21]از پیش ماده DTGو  TG آنالیز 6-9شکل 

حذف آب  که مربوط به  C677°حدود  به وضوح از دست دادن جرم را در دمای TGهای نمودار داده

)ژلاتین( که مربوط به شکسته شدن زنجیره پلمیری از مواد آلی  C967°دمای حدود و دیگری در 

و  COمربوط به حذف  C°177فرآیند از دست دادن جرم تا دمای دهند. در ایناست را  نشان می

2CO 4گیری و آغاز شکل استO2NiMn افتد.اتفاق می 

 (XRD )پراش پرتو ایکسنتایج بررسی  -9-6-2

                                           
1. J.M.A. Almeida 

 ravimetricG Thermo2.  

  ravimetricG Thermo Derivative.3 
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 . را برای همه نمونه ها نشان می دهد الگوهای پراش پرتو ایکس (2-9)شکل

 

 C ( ج C °377( ب C  °6777(الف بازپخت شده در دماهای  الگوهای پراش پرتو ایکس برای نمونه های 2-3شکل 

)مکعبی( و  4O2NiMn( )▼)چهارگوش(،  4O3Mn( ○)مکعبی(، ) NiO )●(، C °177( ه C °077( د   °877

(ₓ )[21های شناخته نشده ]قله 

های مربوط به قلهو شدت  دارندد که نمونه ها ساختار اسپینلی مخلوط ندهنشان می XRDی الگوها

NiO حضور . با افزایش دمای بازپخت کاهش می یابدNiO  در همه نمونه های بازپخت شده در دمای

این می تواند به نسبت کوچک غیراستوکیومتری نیکل کلرید [. 20] مشاهده می شود C°857کمتر از

همانگونه که در  علاوه براین، [. 28مربوط شود] a8و یا به علت  توزیع یونی بزرگ منگنز در جایگاه 

به  (999)صفحه های پراش ناشی ازقلهاز یک جابه جایی سیستماتیک  ،شوددیده می شکل ضمیمه

که نشان دهنده گسترش حجم سلول واحد  افتد،اتفاق میکوچکتر با افزایش دمای بازپخت  θ2سمت 
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از  )FWHM1)میانگین اندازه بلورک ها هم به کمک  تمام پهنا در نیم بیشینه . است3/7٪ به مقدار

افزایش  (9-2). شکل(6-2)جدول { محاسبه شد999{ و }224{، }669{، }722خانواده صفحات }

را با افزایش دمای بازپخت برای خانواده صفحات بلوری  کرنشمیکرو کاهش ومتوسط اندازه بلورک 

 نشان می دهد. {666}

برای نمونه های بازپخت شده در دماهای مختلف  XRDمتوسط اندازه بلورک و غلظت بدست آمده از آنالیز  6-9جدول 

 [21] ساعت 1به مدت 

 ٪فازهای تشکیل شده

 (nm)اندازه بلورک

 دمای بازپخت 

(C)° 

 

 خانواده صفحات

4O3Mn NiO 4O2NiMn 

{999} {224} {669} {722} 

- 6 33 92 99 42 44 6777 

- 9 30 96 92 93 46 377 

- 9 30 9/21 2/20 99 95 877 

- 1 34 1/22 9/29 5/28 96 077 

6 62 80 6/64 3/64 9/27 3/22 177 

 

                                           
maximum  halfFull width at 2.  
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 {666}ک ها و میکرو کرنش به عنوان تابعی از دمای بازپخت برای خانواده صفحات رمیانگین اندازه بلو9-9شکل 

[21]. 

خانواده صفحات بلوری نیز تایید شد. افزایش در میکروتنش قطعا مربوط به یک این نتیجه برای دیگر 

زه بلورک ها تا حد زیادی کاهش که اندااست  اثر سطحی بزرگ است، یک اثر بسیار واضح تر زمانی

نشان ها این نمودار .[23] دشبرای محاسبه میکروتنش استفاده هال -سوننمودارهای ویلیاماز یابد. می

های یابد، که این نتیجه با داده[ گسترش می666ها در جهت بلوری ] که ساختار همه نمونهدادند 

 در توافق است. (2-9)مربوط به شکل

 های مغناطیسیگیریاندازه نتایج بررسی -9-6-9

 میدان صفر خنک کننده و 6(FC )منحنی مغناطش بر حسب دما در مدهای  میدان خنک کننده 

(ZFC)2  درOe57H=  هایی که در دماهای برای نمونه°C177  و°C6777 اند، در شکل بازپخت شده

و  K675̴  cT دماهای ها گذار فری مغناطیس را  به ترتیب در. منحنیاست نشان داده شده (2-4)

K667̴  cT  دماهای های بازپخت شده دربرای نمونه C°6777  وC°177 دهند. این دماها نشان می

                                           
1.Field-cooling 
2.Zero-field-cooling 
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[. این کاهش در 79] هستند 4O2NiMn برای تک بلور  (K645=cT) 6دمای کوری کمی پایین تر از

Tc  [.96] اکسیژن باشدجاهای تهیها و یا به سبب خاطر کاهش در اندازه بلورکممکن است به 

 

 C055°(a) های بازپخت شده در دماهای برای نمونه =Oe05Hدر ZFC و  FCهای مغناطیسی منحنی 4-9شکل 

C (b)°6777[21 .] 

 

-6)ویس -و با استفاده از رابطه کوری K277 تر ازبالادر دماهای  شمغناط دمایی بستگیبا استفاده از 

ی هابازپخت شده در دماهای ها را استخراج کرد. برای نمونههمیتوان گشتاور مغناطیسی نمون(، 2

C°6777 و C°177 2 برابر تقریبا به ترتیب این مقدار
B μ6/0 و B μ3/1 .راین مقادی برآورد شده است 

[. آنها همچنین 79] است ( B μ3/1)به خوبی در توافق با مقدار محاسبه شده برای نمونه های تک بلور

بازپخت  C6677°روز در دمای  5برای نمونه تهیه شده با روش حالت جامد که به مدت ا ثابت کوری ر

                                           
1. Curie's temperature 

)J/T( 42-10ₓ=9.27B2. 1 μ 
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محاسبه کردند. در هر حال این اختلاف کوچک ایجاد شده در گشتاور   =emu.k/mole4/1Cشده، 

ممکن است مربوط به  C 6777° و C 177°مغناطیسی برای نمونه های بازپخت شده در دماهای 

موجود در نمونه ها باشد که به دلیل طبیعت آنتی فرو مغناطیس خود سبب  NiO یاندک فاز ناخالص

 شود. کاهش مقدار گشتاور مغناطیسی می 

 4O2NiMnنازک  هایلایهبررسی  -9-2

-پایرولیز و بر روی زیرلایه به روش اسپری را 4O2NiMnلایه های نازک  و همکاران 6یبلار در این کار 

. [92تهیه نمودند]درصد های مختلف نیکل به محلول  آلایشا و بC957= T°ای در دمای های شیشه

 کار در ادامه آمده است. برخی نتایج بررسی شده در این

 XRD بررسی الگوهای نتایج -9-2-6

 نشان داده شده است. (5-9)در شکل  برای این نمونه ها الگوهای پراش پرتو ایکس

 

 Mn-Ni-O [92]الگوهای پراش پرتو ایکس برای لایه نازک های  5-9شکل 
                                           

1. T. Larbi 
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 (76-705-6517استاندارد کارت ) 4O3Mnفاز بلوری  انشده به خوبی ب آلایشهای پراش نمونه قله

های دوظرفیتی نیکل به که کاتیون بررسی الگوهای پراش مشخص شدهمچنین از  .همخوانی دارد

براساس   .در ساختار بلوری حضور ندارند NiO یا Ni و فاز های مجزاوارد شده  4O3Mnخوبی در فاز 

پراش در  قله شود کهمشاهده می 4O3Mnساختار در الگوهای پراش مربوط به گرایش به تغییر فاز 

در واقع  شود.ناپدید می Niبا افزایش مقدار  4O3Mnوابسته به راستای ترجیحی  θ2=92°اطراف 

ساختار  هایقلهکند درصد افزایش پیدا می  99و  27 ،67به ترتیب تا مقدار  Niهنگامی  که مقدار 

 گروه فضاییبا  4O2NiMn ترکیب ساختارها به وند و ساختار لایهشناپدید می 4O3Mn یچهارگوش

Fd3m  تغییر شکل پیدا می کند (JCPDS, 24-1470). 

نیکل آلایش را در درصدهای مختلف  4O2NiMnهای لایه های تغییرات اندازه بلورک (1-9)شکل 

  دهد.نشان می

 

 iN [29]در مقادیر مختلف  O2MniN 4های نازکلایه هایاندازه بلورک 1-9شکل

بلورک تا منجر به افزایش اندازه Ni شود افزایش مقدار مشاهده می (1-9)شکلهمانطور که در 

با جایگزینی  لایهدر نظم بلوری  تواند مربوط به تغییراین میکه  شوددرصد و سپس کاهش آن می67

 باشد.  Mnبه جای  Ni های اتم
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 رامانبررسی طیف نتایج  -9-2-2

 انجام شد.  سنجی رامانن عنصر نیکل طیف افزود با 4O3Mnساختاربرای تصدیق تغییر   

 

 . 4O2NiMn [29]طیف های رامان مربوط به لایه نازک های 0-9شکل 

تیز  قلهها یک های رامان برای همه نمونهطیف. نشان داده شده است( 0-9این آنالیز در شکل )نتایج 

Mn-ش کششی متقارن مربوط به ارتعا 1gAمختص مد فعال  قلهاین دهند. نشان می cm155-1را در 

O  6 از سلول هشت وجهیMnO جایی جابههمچنین افزودن بیشتر عنصر نیکل سبب  . [99] است

دهنده این است که جایی کوچک نشاناین جابه شود.تر میهای پایینبه سمت فرکانس این قله ناچیز

ها بر این افزایش عنصر نیکل در لایه. علاوه [94] شده است جایگزینشبکه در عنصر نیکل به خوبی 

قرار دارند  cm 902-1و  cm 964-1 مقادیرکه به ترتیب در gEو  g2Tسبب ناپدید شدن دو مد فعال 

-نسبت داده می 4O2NiMnدر شبکه  2gFکه به مد فعال  cm553-1یک مد فعال دیگر در  .شودمی

که مربوط به مد کششی در  cm 573-1مد فعال  واقع شده در  چنینهم  .[59] دگردظاهر می شود،

که ساختار داد نشان این بررسی [. 19] می شود در این طیف دیدهاست  4O2NiMnساختار 

 است. 4O2NiMn در حال تبدیل به ساختار مکعبی  4O3Mnاکسید دوتایی   گوشیچهار
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 (AFM6میکروسکوپ نیروی اتمی) تصاویر بررسی -9-2-9

 

  O(10℅)-Mn-Ni( ب  4O3Mn (الف، O-Mn-Niاز لایه های نازک  AFMتصاویر سه بعدی 8-9شکل 

 . Ni-Mn-O(33℅) [92]( د Ni-Mn-O(20℅) (ج

دهد. را نشان می AFM ها توسط یک میکروسکوپ نیروی اتمیثبت شده از سطح نمونه تصاویر(8-9)شکل 

این  .وابسته استها مقدار نیکل موجود در نمونهها به سطح نمونه دهد که زبریمقایسه تصاویر نشان می

باشد که در بالای زیرلایه ت باقی مانده از فرایند اسپری میآشفتگی سطح احتمالا به دلیل وجود قطرا

کاهش گیرند. تصاویر، راکم شده و شکل میشوند و به شکل میکروبلورهای کروی متای تبخیر میشیشه

و سپس نیکل  ٪27برای نمونه شامل nm02تا  4O3Mn نمونه برای nm32از  را نمونه ها زبریمیزان 

این ممکن  [90،59] دهندنشان می 4O2NiMnنمونه برای nm692ها تا زبری سطح نمونهافزایش میزان 

 ها باشد.نمونهاست به دلیل تغییر در ترکیب سطح 

                                           
1. Atomic Force Microscope 
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 جذب و عبورای هبررسی طیف -9-2-4

نشان  (3-9)ها بررسی شده است، در شکل میزان جذب و عبور از لایهبه کمک ها که خواص اپتیکی نمونه

 داده شده است.

 

 Ni-Mn-O [92]طیف های عبور و بازتاب از لایه های نازک  3-9شکل 

 ٪01 حدودتا  4O3Mnبه شبکه بلوری  Niدهد که میزان عبور با افزودن نشان می ی عبورهاطیفبررسی 

-ها مشاهده مییک لبه جذب برای همه نمونه شود،( دیده می3-9)در شکل یابد. همانطور که می افزایش

-ها مینمونه انرژیاف گ کاهشدهد که نشان دهنده میرا نمایش  6قرمزشود. این لبه جذب یک انتقال به 

نوار ا ایجاد ترازهای انرژی زیر د بنتواالکترون می 2دهنده به عنوان یک ناخالصی 2Ni+هایباشد. یون

-همه نمونه. [98]شده باشندNi-Mn-O گاف نواری جایی لبه جذب و در نتیجه کاهش باعث جابهرسانش، 

شکل در  .[47،93] دهندموج مرئی و فروسرخ نزدیک نشان میدر ناحیه طول را  ٪69حدودا بازتاب ها 

داده نشان  هابرای محاسبه گاف نواری مستقیم نمونه hvبر حسب انرژی فوتون  ((2αhvنمودار  (9-67)

                                           
1.Red Shift 

2.Donor 
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                              .                                                                      شده است

 

 O-Mn-Ni [92 ]برای لایه نازک های  hvبر حسب  ((2αhvنمودار  67-9شکل

 4O2NiMn نمونه برای Ve 70/6 مقدار به 4O3Mn نمونه برای Ve9/2  مقدار مقدار گاف نواری از

  . یابدکاهش می

 (PL)6نساسفوتولومین بررسی طیف -9-2-5

 (66-9)در شکل  Ni-Mn-Oهای نازک ( لایهPLهای فوتولومینسانس)گیریهای مربوط به اندازهطیف

به دست  nm 547همه اندازه گیری ها با استفاده از طول موج تحریک برابر . نشان داده شده است

، که eV 23/2در لبه جذب کینزد شامل قله گسیل 4O3Mnلایه های نازک  PLهای اند. طیفآمده

 باشند.مربوط به گذار الکترون از نوار رسانش به نوار ظرفیت است، می

                                           
1. Photoluminescence 
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 Ni-Mn-O[92] نازک نس بهنجار شده از لایه های ساطیف های فوتولومین 66-9شکل 

که کند، ایجاد میگاف انرژی  را در جدیدیجایگزین های انرژی تراز 4O3Mnبه  Ni عنصر  ورود

تیز را در  قله یک O-Mn-Niهای نازک علاوه بر این لایه [. 64] هستند 6تابناکیمسئول تغییر خواص 

 گذار تواند مربوط بهقله میدهند. این ، نشان میلبه جذب کینزد گذار مربوط به eV60/6اطراف 

 نوار ظرفیت باشد.  به به دلیل حضور عنصر نیکل انرژی ایجاد شده در نوار رسانش هایحالتمستقیم از

 به کمک میدان مغناطیسی مایکروویو 4O2NiMn خواص مغناطیسیبررسی  -9-9

حالت جامد به روش  تهیه شده 4O2NiMn هاینمونه خواص مغناطیسی کردندسعی و همکاران 2گوتو

در ادامه بعضی . [42] کنندکنترل  در اتمسفر آزمایشگاهبه کمک یک میدان مغناطیسی مایکروویو را 

 از نتایج این تحقیق گزارش شده است. 

                                           
1. luminescence 

1. Hiroshi Goto 
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 هانمونه XRD الگوهای نتایج آنالیز -9-9-6 

نمونه ، ساعت 62و به مدت  C °857قرص بازپخت شده در دمای  برای نمونه XRD الگوهاینتایج 

دمای و نمونه بازپخت شده در  min67و به مدت  C °857دمای در تحت تابش میدان مایکروویو

C°857  نشان داده شده است. (62-9)در شکلساعت  1و به مدت 

 

 [24] سنتز شده 4O2NiMnالگوهای پراش اشعه ایکس برای  62-9شکل 

تفاوت  هاثابت شبکه نمونهها دارای فاز خالص هستند. ه نمونههم نشان داد که  XRDبررسی الگوهای 

 سنتز شده و C °857خالص با بازپخت در دمای 4O2NiMnشود که د. بنابراین دیده میچندانی ندار

 شوند.و  یا تابش مایکروویو تجزیه نمی با گرم شدن در کوره الکتریکی هانمونه

  (TEM6میکروسکوپ الکترونی عبوری) تصاویربررسی  -9-9-2

نشان داده  (69-9)ها در شکلبرای نمونهثبت شده  (TEM) تصاویر میکروسکوپ الکترونی عبوری

 شده است.

                                           
1.Transmission Electron Microscope  
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 C°857بازپخت شده در دمای  4O2NiMn الف( های:ترون برای نمونهو الگوهای پراش الک TEM تصاویر  69-9شکل

 [42] ساعت 1و به مدت  C857°بازپخت شده در دمای (نمونه ج(نمونه تحت تابش میدان ب

و  ساعت 62و به مدت  C857°بازپخت شده در دمای شود نمونه همانطور که از تصاویر دیده می

-و این بدان معناست که میکرو دهندای را نشان میمشابهتصاویر پراش نمونه تحت تابش میدان، 

پراش پرتو  بررسی الگوهای. بنابراین اندمتاثر از تابش میدان مایکروویو نبوده 4O2NiMn هایساختار

 62و به مدت  C857°بازپخت شده در دمای نمونه  دهند،نشان می TEMتصاویر همچنین ایکس و 

با هم ندارند. بنابراین  قابل توجهی تفاوت از نظر ساختاری و نمونه تحت تابش میدان مایکروویوساعت 

بین فریت و میدان یدان مایکروویو متفاوت از تعامل و م 4O2NiMnبه نظر میرسد که تعامل بین 

 مایکروویو است.

 هاررسی خواص مغناطیسی نمونهب -9-9-9

مغناطش اشباع و وادارندگی ( مقادیر -92)جدول در ها و نمونههای پسماند حلقه (64-9) شکلدر 

ساعت و نمونه بازپخت  62و به مدت  C857°بازپخت شده در دمای نمونه  گزارش شده است.ها نمونه

مغناطش اشباع نسبتا یکسانی دارند. به عبارت دیگر  ساعت 1و به مدت  C857°شده در دمای 

کاهش یافته  درصد( 54)حدود ایطور قابل ملاحظهمغناطش اشباع برای نمونه تحت تابش میدان به 

و  C857°بازپخت شده در دمای شود که وادارندگی نمونه مشاهده می bقسمت (64-9)است. از شکل

 .ساعت تقریبا یکسان هستند 1و به مدت  C857°بازپخت شده در دمای و نمونه ساعت  62به مدت 
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و به  C857°بازپخت شده در دمای نمونه  وادارنگی نمونه تحت تابش میدان در مقایسه با همچنین

  .یابدمیبه طور قابل ملاحظه ای افزایش ساعت  62مدت 

 

- Oe7977ی)هاب( در بازه میدانحلقه کامل  (الف K5در دمای 4O2NiMn نمونه حلقه های پسماند برای 64-9شکل

 [42] (Oe277-677) هایدر بازه میدان (ج( -9777

 

 [24] سنتز شده 4O2NiMn خواص مغناطیسی  2-9جدول 

 4O2NiMn  بازپخت شده

و به  C857°در دمای 

 ساعت 1مدت 

نمونه تحت تابش 

 میدان

 4O2NiMn  بازپخت شده

و به  C857°در دمای 

 ساعت 62مدت 

 نمونه

8/6±5/95 8/7±5/61 8/6±9/91 

مغناطش 

()در emu/grاشباع)

Oe57777 ) 

 (Oeوادارندگی) 0±647 20±597 5±35
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 ZFC و  FCنمودار های بررسی  -9-9-4

 اند. های سنتز شده نشان داده شدهنمونه   ZFCو  FC( نمودارهای 65-9)در شکل 

 

نمونگه  (ب سگاعت 62و به مدت  C857°بازپخت شده در دمای  NiMn2O4(الگفبرای  ZFCو FCنمودارهای 65-9شکل

 [42] دقیقه( 67و به مدت  C°857بازپخت شده در دمای تحت تابش میدان)

بازپخت قله مغناطش را برای نمونه دو ZFC های نمودار، شودمی( دیده 65-9همانطور که در شکل )

4O2NiMn د. قبلا  گزارش شده است کهندهمی شانساعت ن 62و به مدت   C857°شده در دمای 

های فرومغناطیس و پاد منحصر بفرد با زیرشبکه غناطیسک میک فرومغناطیس ساده نیست بلکه ی

ی یک ویژگباعث بروز  Mn+3 و 2Ni+ [. فعل و انفعالات بین یون های 44-14فرومغناطیس است]

یک ویژگی فرو مغناطیس باعث بروز  Mn+3و  Mn+2 های وانفعالات بین یونفرومغناطیس و فعلآنتی

[. هنگامی که 49است] Bو  A های یگاه. این ساختار مغناطیسی به سبب پیوند قوی بین جاشودمی

 ،Mn+3شود، برای ایجاد تثبیت جایگاه هشت وجهی یون  توسط فرآیند کاهش تولید می Mn+2یون 

-شود نشان میدیده می (65-2)گیرد. آنچه در شکل ( در جایگاه چهاروجهی قرار می2Mn+این یون) 

Mn+3 رسد که سهم فعل و انفعال بین یون های شبکه کاهش یافته است.  به نظر میدهد که سهم زیر

-در جایگاه Mn+2های به دلیل افزایش یون(. این B و A)اثر متقابل  ضعیف شده است Ni+2و  2O- و 

. آنچه از شودایجاد میوسیله تابش مایکروویو، به  3Mn+ هاییونکاهش در اثر وجهی چهار های
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و به مدت  C857°بازپخت شده در دمای نمونه برای  ZFCو  FCهای نمودار مربوط به منحنیبررسی 

و  K 47ر دمای یک شیب مغناطیسی تند د آید این است که این نمونه دارایبدست می ساعت  62

این است. از سوی دیگر  K625K-47 دمایی در محدوده دارای گشتاور خطییک ساختار مغناطیسی 

افزایش و کاهش مغناطش در هر دو مرحله  یبر رفتار فرومغناطیس مبنیای ها هیچ نشانهمنحنی

 .کنندارائه نمینه تحت تابش میدان دمایی را برای نمو

مگایکروویو مغناطیسی امواج توسط میدان  4O2NiMnکنترل خواص مغناطیسی  -9-9-5   

 در دماهای مختلف

 و  (61-9)تابش مایکروویو در دماهای مختلف در شکل تحت 4O2NiMn هاینمونههای پسماند حلقه

این نتایج  است. آمده (9-9) در جدولنیز ها خواص مغناطیسی نمونهدست آمده مربوط به نتایج به

-. بنابراین میشودها میوادارنگی نمونهمغناطش و افزایش  دهد که افزایش دما سبب کاهشنشان می

کروویو یتوان با تابش مارا می 4O2NiMnو غیراستوکیومتری ان نتیجه گرفت که خواص مغناطیسی تو

 در دماهای مختلف کنترل کرد.

 

 ( حلقه های کاملالفتحت تابش میدان مایکروویو در دماهای مختلف  4O2NiMn نمونه حلقه های پسماند61-9شکل 

 [42] (-9777-9777ی)هادر بازه میدان( ب
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 [24]تحت تابش ماکروویو در دماهای مختلف 4O2NiMnخواص مغناطیسی 9-9جدول 

نمونه تحت 

تابش 

میدان در 

دمای 

C°877 

نمونه تحت 

تابش 

میدان در 

دمای 

C°077 

نمونه تحت 

تابش 

میدان در 

دمای 

C°177 

نمونه تحت 

تابش 

میدان در 

دمای 

C°577 

نمونه تحت 

تابش 

میدان در 

دمای 

C°477 

 4O2NiMn 

بازپخت شده 

در دمای 

C°857  و به

 62مدت 

 ساعت

 نمونه

 (emu/grمغناطش) 9/95 4/6±4/20 2/6±5/29 7/6±0/63 6/6±1/26 3/7±2/68

 (Oeوادارندگی) 647 64±287 24±487 92±197 98±057 98±057

 

بر خواص ساختاری و الکتریکی  4o2NiMnبررسی تاثیر ضخامت لایه های نازک  -9-4

 آنها

روی زیر لایه های nm057و  nm257با ضخامت های مختلف 4O2nMiN دو لایه نازکو همکاران 6زنگ

Pt(111)/Ti/SiO2/Si انباشت محلول شیمیایی با روش (CSD2)  ها را نموده و تاثیر ضخامت لایهتهیه

 . [40بر خواص ساختاری و الکتریکی آنها بررسی کردند]

  XRD بررسی الگوهای -9-4-6

 )نمونه با ضخامت 2( و نمونه nm 257 ) نمونه با ضخامت6 پراش پرتو ایکس برای نمونه الگوهای

nm057) نشان داده شده است (60-2)در شکل . 

                                           
1. L.B. Zhang 
2.Chemical Solution Deposition 
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 [04] 2( نمونهب، 6( نمونه الف 4O2NiMnهای نازک لایه XRDالگوهای  60-9شکل 

 مربوط به تشکیل ساختار اسپینل( 566) ( و222) ( و666) از صفحاتهای پراش قلهدر این الگوها 

 4O2NiMn [ 666با راستای ترجیحی ] همچنین بررسی الگوهای پراش نشان میشود. میمشاهده-

بهبود کیفیت نشان دهنده تواند این میکه  یافته استایش زاف 2ها برای نمونه قلهشدت نسبی دهد 

 ساختار بلوری این نمونه باشد. 

 SEMتصاویر بررسی  -9-4-2

آنچه که به وضوح ثبت شده از سطح هر دو نمونه نشان داده شده است.  SEMتصاویر (68-9)شکلدر 

. تصاویر مشاهده می شود این است که اندازه دانه ها در نمونه دوم از نمونه اول بزرگتر استاین در 

 ها در نمونه دوم مثلثی است. شکل غالب دانه
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 [04، ]2( نمونه ب 6(نمونه الف ،4O2NiMnهای نازک برای لایه SEMتصاویر  68-9شکل 

 خاموشیضرایب شکست و بررسی  -9-4-9

 دهد.را برای هر دو نمونه نشان می( k( و ضریب خاموش)n) مقادیر ضرایب شکست (63-9)شکل 

 دهد.نشان می nm057 مقدار بیشینه را در طول موج حدودیک ( n) شکستطیف ضریب  بررسی

شود. می در رفتار کلی طیفبدون تغییر  شکستافزایش ضخامت سبب کاهش دامنه ضریب همچنین 

شده  مشاهده نیز کنندرشد می CDSکه به طور مشابه با روش  های اکسیدینمونهاین پدیده در دیگر 

در طیف ضریب . یابدافزایش میهای کوتاه در محدوده طول موج kضریب خاموشی  شدت. [48]است

یعنی  های بلندتردر طول موج. شودمشاهده می 2یک انتقال به سرخ کوچک برای نمونه خاموشی 

 یابد.به طور قابل توجهی کاهش میضریب خاموشی ، شوندخیلی شفاف میها جایی که لایه
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 [04]های مختلفضخامتبا  4O2NiMnهای نازک ( برای لایهk( و خاموشی )n)شکستب ایضر نمودارهای 63-9شکل 

 جذب ضریببررسی  -9-4-4

با  4O2NiMnهای نازک برای لایهبر حسب انرژی فوتون ا مقادیر ضریب جذب ر( 27-9)شکل

 ها زیرد که نمونهندهنشان می های ضریب جذبمنحنی دهد.نشان میهای مختلف ضخامت

جذب  ها در این محدوده طول موجی است.کم نمونهجذب  به دلیلشفاف هستند که این  eV6انرژی

یابد. هر دو نمونه در افزایش میها با افزایش انرژی فوتون کهشود آغاز می eV2/6 انرژی قوی تقریبا از

تر از نمونه سریع 2ای دارند و پس از آن ضریب جذب نمونه خواص جذب مشابه eV0/6انرژی کمتر از 

و پس از آن قطع کرده  eV2/9انرژی هر دو نمونه یکدیگر را در  یسپس نمودارهایابد. افزایش می 6

توان گفت که ضریب جذب طور خلاصه مییابد. به می افزایش 6تر از نمونه کند 2ضریب جذب نمونه 

کمتر از  eV 2/9 و در محدوده انرژی بالاتر از 6بیشتر از نمونه  eV2/9-0/6ی ژدر محدوده انر 2نمونه 

به طور کلی . معکوس بسیار پیچیده است ی با ساختار  اسپینلاست.  فرآیند جذب در مواد 6نمونه 

فلز، میدان -فلز گذارهای بین نوار ظرفیتین مواد وجود دارد: ی در اونالکتر گذارسه نوع فرآیند 
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-ا میتوزیع کاتیون هفلز. به علاوه -اکسیژن 2انتقال بار گذاری، درون الکترونگذارهای یا  d-d 6بلوری

ها جذب در محدوده در مورد این نمونه اما. باشدسزایی داشته مواد تأثیر به خواص جذبتواند بر روی 

و در محدوده  میدان بلوری گذارهای نیکل و ممکن است مربوط به جذب کاتیون eV0/6کمتر از 

 eV2/9و در محدوده انرژی بالاتر از  4+Mn-O(2P)(3d) ،انتقال بار به گذارمربوط  eV2/9-0/6انرژی 

 باشد.  3+Mn-O(2P)(3d) ،گذار میدان بلوری مربوط به

 

 

 4O2NiMn [04]های نازک برای لایه αضریب جذب  27-9شکل 

 

 

 

 

                                           
1. CF 
2.CT 
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 فصل چهارم

 نتایج و بحث 
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 مقدمه

که هر کدام بسته به  یابی نانوساختارهای مختلف وجود داردهای مختلفی برای ساخت و مشخصهروش

-با روش کم هزینه 4O2NiMnنامه نانو پودرهای شرایط و نوع کاربرد مواد متفاوت هستند. در این پایان

 و آنها ها ، مشخصه یابیروش تهیه نمونه این فصل به. در یابی شدندمشخصه و سپستهیه ژل -تر سل

 همچنین نتایج و بحث پرداخته شده است. 

 محلول سازی و تهیه نمونه -4-6 

 دو محلول به شرح زیر تهیه گردید: 4O2NiMn های پودرینمونه برای سنتز

 ml67در (  Merckشرکت  از ٪38<)با خلوص  6کلرید نیکل،gr0079/7ژلاتین و  gr7421/6ابتدا  

 2کلرید منگنز چهار آبه gr 2250/6ژلاتین و  gr675/2آنگاه محلول دیگر که شامل آب مقطر حل شد. 

دو محلول با  اینسپس بود، تهیه شد. آب مقطر  ml67 و (Merckاز شرکت  ٪89<با خلوص )

و در دمای  min97نهایی به مدت محلول  دست آید.تا مخلوطی همگن بهیکدیگر مخلوط شدند 

°C47  قرار داده شد.  کن مغناطیسی گرمبر رویpH  15/9 مربوطه حدودمحلول به کمک دستگاه 

ساعت و به آرامی سرد شده و به شکل یک ژل  9گیری شد. سپس محلول مورد نظر به مدت اندازه

                                           
 21. NiCl 

O24H-2MnCl 2.   
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ار گرفت. پس سازی قربرای خشک  C87°دمای با روز در کوره  5سبز رنگ درآمد. ژل حاصل به مدت 

با توجه به اینکه درآمده بود از کوره خارج شد.  6روز ماده حاصل که حالا به شکل یک ژل خشک 5از 

های دیگران حاکی از عدم تشکیل ساختار بلوری در صورت عدم انجام فرایند بازپخت بود لذا گزارش

ساعت  1به مدت  C077 ،°C877°در دمای جهت بهبود ساختار بلوری و تشکیل ساختار پودر حاصل 

 دهد. سازی را نشان میخشکپودر حاصل پس از فرایند نمونه  (6-4)شکل . مورد بازپخت قرار گرفت

 

 ژل خشک 6-4شکل 

 و بررسی تاثیر دمای باز پخت  XRDنتایج آنالیز -4-2

 xثبت گردید. الگوهای پراش اشعه آنها  xها الگوهای پراش اشعه ساختاری نمونه خواص جهت بررسی

(، 227(، )666های پراش از صفحات )( نشان داده شده است. حضور قله2-4و در شکل )برای هرد

دهند که الگوهای پراش اشعه ایکس نشان می( در 447(، )566(، )422(، )477(، )222(، )966)

( هستند. همچنین دو قله 77-677-6667)کارت استاندارد  4O2NiMnها دارای ساختار مکعبی نمونه

شود که با ها دیده می( در نمونه67-7713)کارت استاندارد  3O2Mnمربوط به فاز مکعبی  یناخالص

                                           
1.xerogel  
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-از بین می (θ2)29°ای موقعیت زاویه یکی از دوقله ناخالص واقع درC877°تا افزایش دمای بازپخت 

 رود. 

 

 ساعت 1به مدت  C877°و  C077°الگوهای پراش اشعه ایکس برای نمونه های بازپخت شده در دماهای  2-4شکل 

و رابطه  (5-9) شرر-دبایبه کمک رابطه اندازه بلورک، ثابت شبکه و کرنش شبکه بلوری  متوسط

حاصل نتایج . ندماده محاسبه شد های خالص و ناخالصو همچنین درصد فاز( 1-9)هال -سونویلیام

 دهد.را نشان میه هال مربوط-سون( نمودار ویلیام9-4شکل) گزارش شده است.  (6-4)در جدول 

ها هال حاکی از تأثیر کرنش در اندازه بلورک-سونتفاضل مقادیر به دست آمده از رابطه شرر و ویلیام

فزایش دمای بازپخت ا شود که متوسط اندازه بلورک بادیده می( 6-4)از داده های جدول  باشد.می

علاوه با افزایش دمای بازپخت درصد فاز  یابد. بهکاهش میافزایش و همانگونه که انتظار داریم کرنش 

4O2NiMn 3افزایش و میزان غلظت ناخالصیO2Mn یابد. مقدار ثابت شبکه بدست آمده در کاهش می
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نتایج این بررسی نشان طور کلی به  .[43باشد]گزارش شده در مقالات می A93/8°توافق با مقدار 

 دارای کیفیت بلوری بهتری است. C877°دهد که نمونه بازپخت شده در دمای می

 

 . C877°و  C077°های بازپخت شده در دماهای هال برای نمونه-سونویلیامنمودارهای  9-4شکل 

 

و  C077°های بازپخت شده در دماهای مقادیر متوسط اندازه بلورک،کرنش، ثابت شبکه و درصد فاز نمونه 6-4جدول 

°C877  ساعت به کمک نتایج آنالیز  1به مدتXRD 

 (٪)های تشکیل شدهدرصد فاز
ثابت شبکه 

(°A) 
 کرنش

متوسط اندازه 

بلورک )رابطه 

-ویلیامسون

 ((nmهال)

متوسط اندازه 

بلورک )رابطه 

-دبای

 ((nmشرر)

دمای 

 بازپخت

(°C) 
3O2Mn 4O2NiMn 

1/1 4/39 961/8 77233/7 93/46 10/29 077 

9/5 0/34 926/8 77271/7 59/59 86/25 877 

 

، مجددا اقدام به 4O2NiMnو به منظور دستیابی به فاز خالص  یفاز ناخالصاندکی به دلیل وجود 

. این بار پودرهای لیکن با دقت بیشتری نمودیم (6-4)ذکر شده در بخش  ساخت نمونه با همان روش
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. طرح شدند بازپختساعت  1و به مدت C6777°و  C077 ،°C877 ،°C377°حاصل در چهار دمای 

شکل  این نشان داده شده است. همانطور که در (4-4)در شکل نمونه بدون بازپخت  XRDپراش 

بازپخت هیچ قله پراشی که نشانگر تشکیل  نمونه بدونو در قسمت قبل نیز اشاره شد شود دیده می

دارای  (8O5Mn)اکسید منگنز  فاز ناخالصیتنها شامل  دهد و نمونهباشد را نشان نمی 4O2NiMnفاز 

 باشد. می 77-775-7109کارت استاندارد شماره 

 

 .بدون بازپخت 4O2NiMnبرای نمونه  XRDالگوی  4-4شکل 

  C077°نمونه بازپخت شده در دمای  خواص ساختاری و مغناطیسی بررسی -4-9

 XRD   آنالیز -4-9-6

نشان داه شده است.  (5-4)در شکل C077°بازپخت شده در دمای  برای نمونهx الگوی پراش اشعه 

(، 222(، )966(، )227(، )666پراش از صفحات ) یهاقله این نمونهالگوی پراش اشعه ایکس در 

-6667)کارت استاندارد  4O2NiMnفازمکعبی تشکیل  متناظر با (447( و )566(، )422(، )477)
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)کارت  3O2Mnفاز مکعبی تشکیل مربوط به  ی با شدت کم. دو قله ناخالصشونددیده می ،(776-77

-متوسط اندازه بلورک (2-4). در جدول شودمی مشاهدهدر این الگو نیز  ( 77-772-7831استاندارد 

محاسبه  ( 1-9( و )5-9) به کمک روابطکه ی فاز خالص و ناخالص، ثابت شبکه، کرنش و درصد ها

نشان داده شده مربوطه هال -سونویلیامنمودار  (1-4)همچنین در شکل  شده است. ذکراند، شده

 است. 

 

 C077°ی بازپخت شده در دمای الگوی پراش اشعه ایکس نمونه 5-4شکل                          
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 c077°هال برای نمونه بازپخت شده در دمای -سوننمودار ویلیام 1-4شکل 

مقادیر متوسط اندازه بلورک، ثابت شبکه، کرنش و فاز خالص و ناخالص برای نمونه بازپخت شده در دمای  2-4جدول 

°C077 

 (٪)درصد فاز
ثابت شبکه 

(°A) 
 کرنش

متوسط اندازه 

بلورک )رابطه 

-ویلیامسون

 ((nmهال)

 متوسط اندازه

بلورک )رابطه 

-دبای

 ((nmشرر)

دمای 

بازپخت 

(°C) 
3O2Mn 4O2NiMn 

8/69 2/81 952/8 77297/7 32/52 03/24 077 

   

 (FTIR)قرمزفوریه مادونسنجی تبدیلطیف -4-9-2

بر روی نمونه انجام و FTIR ها و بررسی پیوندهای موجود در نمونه آنالیز به منظور شناسایی مولکول

 نشان داده شده است.  (0-4)شکلنتایج در 
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  C077°نمونه بازپخت شده در دمای    FTIRهایطیف 0-4شکل 

 O-Hپیوند  مربوط به جذب کششی mc 9477-2477-1درمحدوده یدر طیف این نمونه نوارهای جذب

حضور دهنده نشان mc166-1و  mc484-1آب درنمونه است. نوارهای جذبی در و به معنی حضور

در وجهی چهاروجهی و های هشتمربوط به جایگاه( یا نیکل یک فلز مانند منگنز M) M-O هایپیوند

 شود که مربوط به جذب کششیمشاهده می mc6694-1دیگری در  یوار جذب[. ن75]ترکیب هستند

 .[56]باشد می C-Oپیوند 

 (FE-SEM)تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی اثر میدان  -4-9-9

به کمک میکروسکوپ الکترونی  آنتصویربرداری از سطح نمونه، سی ریخت شنابه منظور بررسی 

 (8-4)شکل در  μm9و  nm577دو مقیاس نتایج این تصویر برداری در روبشی اثر میدان انجام شد. 

 نشان داده شده است.
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 μm9 (ب nm577(الف هایدر مقیاس C077°ی بازپخت شده در دمای نمونه FESEM تصاویر 8-4شکل 

 .هایی با ابعاد متغیر ساخته شده استساختار نمونه از کلوخهدهند که تصاویر نشان میاین 

 (EDX)انرژی پرتو ایکس  اشندگیپ آنالیز -4-9-4

قرار گرفت. نتایج این آنالیز  در  EDXنمونه  مورد آنالیز ، به منظور مشخص نمودن ترکیب عنصری

دهد که نشان داده شده است. نتایج آنالیز نشان می( 9-4)جدول درصد اتمی عناصر در و (3-4)شکل

در طیف حضور دارند ولی درصد نیکل نیکل، منگنز و اکسیژن یعنی  4O2NiMnترکیبعناصر اصلی 

همچنین حضور عناصر دیگری که مربوط به ناخالصی موجود در کمتر از مقدار پیش بینی شده است. 

  ها و نیز ناخالصی موجود در مواد اولیه مورد استفاده در طیف بودند نیز مشاهده گردید. حلال
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  C077°برای نمونه بازپخت شده در دمای   EDXنالیز آ  3-4شکل

 

  C077°درصد عناصر موجود در نمونه بازپخت شده در دمای  9-4جدول 

 عنصر (Oاکسیژن) (Mnمنگنز) (Niنیکل)

83/6 13/26 69/40 at℅ 

 

 بررسی خواص مغناطیسی و حلقه پسماند -4-9-5

در دمای  ، حلقه پسماند نمونهC077°بازپخت شده در دمای  خاصیت مغناطیسی نمونهجهت بررسی 

 (67-4)بررسی شد. این نتایج در شکل (VSM)سنج نمونه ارتعاشیبه کمک دستگاه مغناطیساتاق 

مغناطش نمونه تقریبا به طور خطی با میدان تغییر دهد که نشان می این شکلنشان داده شده است. 

دمای اتاق  رفتار مشاهده شده در رسد.گیری شده به اشباع نمیکند و تا میدان اعمالی اندازهمی

 K25گیری مغناطیسی در دمای و همکاران با انجام اندازه6الجاندرا  باشد.می مشخصه پارامغناطیس

مغناطش اشباع  آنهایافتند.  4O2NiMnبرای نمونه پودری  حلقه پسماند فری مغناطیس ضعیفی را

 [. 43]گزارش کردند Bμ6̴  sMنمونه را 

                                           
1.Alejandra 
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 .C077°نمودار حلقه پسماند مغناطیسی برای نمونه بازپخت شده در دمای  67-4شکل

 

 

 C877°نمونه بازپخت شده در دمای خواص ساختاری و مغناطیسی بررسی  -4-4

 C°877را در دمای  4O2NiMn بار نمونه پودریناخالصی و بهبود ساختار اینبه منظور کاهش میزان 

 بازپخت نموده و مورد آنالیز قرار دادیم. 

 XRDآنالیز  -4-4-6 
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 دهد.نشان می C877°الگوهای پراش اشعه ایکس را برای نمونه بازپخت شده در دمای  (66-4)شکل

استاندارد )کارت  4O2NiMnفازمکعبی گر تشکیل نشانیل الگوهای پراش اشعه ایکس نمونه تحل

)کارت استاندارد  3O2Mnمربوط به فاز مکعبی  یاست. یکی از دو قله ناخالص (6667-776-77

شد با افزایش دمای بازپخت دیده می  C077°که در نمونه بازپخت شده در دمای  (7831-772-77

-705-6517)کارت استاندارد 4O3Mnهارگوشی رود اما قله ناخالص دیگری مربوط به فاز چاز بین می

هال برای -سوننمودار ویلیام (62-4)در شکل شود. دیده می( θ2) 17°ایموقعیت زاویه ( در76

 (4-4)جدول در . داده شده استنشان  در شبکه بلوری و کرنش هابلورک متوسط محاسبه اندازه

برای نمونه  یناخالص فازهای و 4O2NiMnمقادیر متوسط اندازه بلورک، کرنش، ثابت شبکه و درصد فاز 

جدول کاهش اندازه بلورک و مندرج در این مقادیر . آمده است C877°بازپخت شده در دمای 

-دهند. علاوه براین دیده مینشان می C077°میکروکرنش را نسبت به نمونه بازپخت شده در دمای 

کاهش یافته است. تفاوت اندازه  C°877با بازپخت در دمای  3O2Mnشود که میزان فاز ناخالص 

هال نشانگر نقش کرنش بلوری در اندازه -سونمتوسط بلورک محاسبه شده با رابطه شرر و رابطه ویلیام

 هاست. بلورک
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 C877°ی بازپخت شده در دمای الگوهای پراش اشعه ایکس برای نمونه 66-4شکل 

 

 . C877°هال برای نمونه بازپخت شده در دمای -سونویلیام نمودار 62=4شکل

 

 

 

مقادیر متوسط اندازه بلورک، کرنش، ثابت شبکه و درصد فاز خالص و ناخالص برای نمونه بازپخت شده در  4-4جدول 

 C877°دمای

 (٪فاز)درصد 
ثابت 

شبکه 

(°A) 

 کرنش

متوسط اندازه 

بلورک )رابطه 

-ویلیامسون

 ((nmهال)

متوسط اندازه 

بلورک )رابطه 

-دبای

 ((nmشرر)

دمای 

بازپخت 

(°C) 4O3Mn 3O2Mn 4O2NiMn 

2/4 3/3 3/85 923/8 77220/7 7/28 1/60 877 
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 (FTIRقرمز)فوریه مادونسنجی تبدیلطیف -4-4-2

 

 ساعت 1به مدت  C877°نمونه بازپخت شده در دمای    FTIRهایطیف 69-4شکل

را نشان  C877°طیف تبدیل فوریه مادون قرمز مربوط به نمونه بازپخت شده در دمای  (69-4)شکل

مربوط به جذب  mc 9477-2477-1درمحدوده یجذب هاینوار نیز ین نمونها FTIRدهد. در طیف می

 mc484-1و  mc174-1نمونه است. دو نوارجذب مهم در  در( دهنده حضور آبنشان) O-Hکششی 

 4O2NiMnتشکیل ساختار  بنابراین و منگنز(-نیکل و اکسیژن-)اکسیژن O-Mپیوند تشکیلمربوط 

دهد که نوار جذبی نشان می C077°نمونه بازپخت شده در  (0-4مقایسه این طیف با شکل ) باشد.می

 حذف شده است. mc6694-1در  O-Cمربوط به 

 (FE-SEM)تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی اثر میدان  -4-4-9

بررسی مورفولوژی نمونه به کمک دستگاه میکروسکوپ الکترونی روبشی اثر میدان انجام شد. شکل 

و  nm577در دو مقیاس  را C877°مربوط به نمونه بازپخت شده در دمای  FE-SEMتصاویر ( 4-64)
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μm9 دهد که نمونه بازپخت شده در دمای نشان می(8-4)مقایسه این تصاویر با شکل دهد.نشان می را

°C877 تقریبا  ها در این نمونهاست. متوسط اندازه دانهتری دانه بندی منظم دارایnm977 باشد می

 باشد. می C077°نمونه بازپخت شده در دمای ها در اندازه دانهکه کمتر از 

 

 nm577 (الفهای ساعت در مقیاس  1به مدت  C877°ی بازپخت شده در دمای نمونه FESEM تصاویر 64-4شکل 

 μm9 (ب

 

 

 (EDX) انرژی پرتو ایکس اشندگیطیف سنجی پ -4-4-4

قرار گرفت. نتایج این آنالیز  در  EDXبرای مشخص نمودن ترکیب عنصری، این نمونه نیز مورد آنالیز 

-نتایج آنالیز نشان می شده است. ذکر (5-4)جدول درصد اتمی عناصر اصلی طیف در و (65-4)شکل 

از  بعضی. علاوه براین هستندنیکل، منگنز و اکسیژن  ،ترکیباین نمونه هم عناصر اصلی در دهد که 

 شود.مانند سدیم در این نمونه دیده نمی C077°های موجود در نمونه بازپخت شده در ناخالصی

 ساعت 1به مدت  C877°عناصر موجود در نمونه بازپخت شده در دمای درصد اتمی  5-4جدول 

 عنصر (O)اکسیژن (Mnمنگنز) (Niنیکل)
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96/4 30/91 85/57 at℅ 

 

 

 .C877°برای نمونه بازپخت شده در دمای   EDXآنالیز  65-4شکل

 

 بررسی خواص مغناطیسی و حلقه پسماند -4-4-5

شد. در دمای اتاق ثبت  VSMبه کمک دستگاه  C877°نمونه بازپخت شده در دمای  حلقه پسماند

حلقه پسماند کوچکی برای این نشان داده شده است.  61-4در شکل  نتیجه حلقه پسماند این نمونه

شود. رفتار مشاهده شده در دمای اتاق مشخصه پارامغناطیس با کمی در دمای اتاق دیده مینیز نمونه 

 .استمغناطیس فاز فری
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 .C877°نمودار حلقه پسماند مغناطیسی برای نمونه بازپخت شده در دمای  61-4لشک

 

 

 

 C377°بررسی نمونه بازپخت شده در دمای  -4-5

بار نمونه پودری اینرود یا نه بررسی اینکه ناخالصی در دمای بازپخت بالاتر از بین میبه منظور          

4O2NiMn  در دمای بالاترC°377 .مورد بازپخت قرار گرفت 

 XRD آنالیز -4-5-6
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دهد. نشان می C377°الگوی پراش اشعه ایکس را برای نمونه بازپخت شده در دمای ( 60-4)شکل 

 (77-776-6667استاندارد )کارت  4O2NiMnفازمکعبی تشکیل  مربوط به مشاهده شدههای تمام قله

-772-7831)کارت استاندارد  3O2Mnمربوط به فاز مکعبی  یناخالصکوچک یک قله ت. و تنها اس

شود. با مقایسه الگوی این نمونه با نمونه بازپخت شده مشاهده می (θ2)92° ایموقعیت زاویه در (77

 17°ایموقعیت زاویه واقع در یناخالص پراش وابسته به شود که قلهمشاهده می C877°در دمای 

(θ2)رود با افزایش . انتظار میبه طور قابل توجهی کاهش یافته استبار با افزایش دمای بازپخت این

هال -سوننمودار ویلیام( 86-4)شکل دست یابیم.  4O2NiMnتر بتوانیم به فاز خالص C°6777دما تا 

مقادیر متوسط اندازه بلورک، دهد. نشان می در شبکه بلوری کرنشنیز را برای محاسبه اندازه بلورک و 

در با استفاده از روابط مربوطه محاسبه و کرنش، ثابت شبکه و درصد فاز خالص و ناخالص نمونه 

را با افزایش دمای بازپخت اندکی افزایش در اندازه بلورک شده است. مقادیر جدول  ذکر 1-4جدول 

 دهند. شان مین C877°نسبت به نمونه بازپخت شده در دمای 

 

 C377°ی بازپخت شده در دمای الگوهای پراش اشعه ایکس برای نمونه 60-4شکل   
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  C377°هال برای نمونه بازپخت شده در دمای -سونویلیام نمودار 68-4کل ش

مقادیر متوسط اندازه بلورک، کرنش، ثابت شبکه و درصد فاز خالص و ناخالص برای نمونه بازپخت شده در  1-4جدول 

 C377°دمای

 (٪)تشکیل شده  فاز
ثابت 

شبکه 

(°A) 

 کرنش

متوسط اندازه 

بلورک )رابطه 

-ویلیامسون

 ((nmهال)

متوسط اندازه 

بلورک )رابطه 

-دبای

 ((nmشرر)

دمای 

بازپخت 

(°C) 4O3Mn 3O2Mn 4O2NiMn 

- 8/4 2/35 962/8 77216/7 8/93 3/63 377 

 

 (FTIRقرمز)فوریه مادونسنجی تبدیلطیف -4-5-2

دهد. در را نشان می C377°طیف تبدیل فوریه مادون قرمز نمونه بازپخت شده در دمای  63-4 شکل

 O-Hمربوط به جذب کششی  mc 9477-2477-1درمحدوده یجذبطیف این نمونه نیز نوارهای 
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مربوط  mc482-1و  mc177-1در  یبه معنی حضور آب درنمونه است. دو نوارجذب شود کهمشاهده می

 است.  4O2NiMnساختار در  منگنز(-نیکل و اکسیژن -)پیوند بین اکسیژن  O-Mوند پی تشکیل به

 

 .C377°نمونه بازپخت شده در دمای    FTIRطیف 63-4شکل

 (FESEM)تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی -4-5-9         

میکروسکوپ الکترونی تصاویر نیز  C377°نمونه بازپخت شده در دمای شناسی برای بررسی ریخت

-4در شکل μm9و  nm577در دو مقیاس  برای این نمونه FESEMنوعی  صاویرثبت شدند. تروبشی 

  .نشان داده شده است 27
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 ب: nm577ساعت در مقیاس الف:  1به مدت  C377°ی بازپخت شده در دمای نمونه FESEM تصاویر27-4شکل 
μm9 

از  متفاوتنمونه ها در این و توزیع دانه ، شکلکه اندازهدهد نمونه نشان میاین  FESEM ویراتص

  اند.رشد نموده nm977و قطر حدودا  μm9 هایی به طول حدوداهای قبلی است و به شکل میلهنمونه

 (EDX) انرژی پرتو ایکس آنالیز پاشندگی -4-5-4

قرار گرفت.  EDXهای قبل مورد آنالیز برای مشخص نمودن ترکیب عنصری، این نمونه نیز مانند نمونه

 نشان داده شده است.  0-4جدول درصد اتمی عناصر در و  26-4نتایج این آنالیز  در شکل 

 .C377°درصد عناصر موجود در نمونه بازپخت شده در دمای  0-4جدول 

 عنصر (O)اکسیژن (Mnمنگنز) (Niنیکل)

45/4 37/95 97/57 EDX(at℅) 

 

 . C377°برای نمونه بازپخت شده در دمای   EDXآنالیز  26-4شکل
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-عناصر اصلی نیکل، منگنز و اکسیژن را شامل می دهد که این نمونه همنشان می EDX نتایج آنالیز

 کاسته شده است. اندکی های موجود در نمونه و از میزان ناخالصی شود

 بررسی خواص مغناطیسی و حلقه پسماند -4-5-5

نیز به کمک دستگاه مغناطیس سنج نمونه  C377°خاصیت مغناطیسی نمونه بازپخت شده در دمای 

مغناطش این نشان داده شده است.  22-4ارتعاشی بررسی شد. حلقه پسماند این نمونه در شکل 

 باشد. کند که مشخصه ماده پارامغناطیس میطور خطی تغییر مینمونه نیز با میدان به

 

 . C377°نمودار حلقه پسماند مغناطیسی برای نمونه بازپخت شده در دمای  22-4شکل

 C6777°بررسی نمونه بازپخت شده در دمای  -4-1

در دمای تهیه شده و بازپخت شده  4O2NiMn در ادامه خواص ساختاری و مغناطیسی نمونه پودری 

°C6777 .بررسی شد 



  

05 

 

 XRDآنالیز  -4-1-6

دهد. نشان می C6777°الگوی پراش اشعه ایکس را برای نمونه بازپخت شده در دمای  29-4شکل 

 4O2NiMnفازمکعبی فاز غالب نمونه، دهد که این نمونه نشان می  XRDهای پراش الگوی قله

و  (θ2)92°ای ی واقع در موقعیت زاویهاست. دو قله ناخالص (77-776-6667استاندارد )کارت 

°17(θ2) 3مکعبی های که به ترتیب مربوط به فازO2Mn  و  (77-772-7831)کارت استاندارد 

شود. بر مشاهده می نیز در این الگو ( هستند76-705-6517)کارت استاندارد 4O3Mnچهارگوشی 

واقع  یهای ناخالصقله C6777°شود که با افزایش دمای بازپخت تا خلاف انتظار مشاهده می

 . نیز حضور دارند (θ2)17°و (θ2)92°در

 

 C6777°ی بازپخت شده در دمای الگوهای پراش اشعه ایکس برای نمونه 29-4شکل 

 

دهد. نشان می C6777°هال را برای نمونه بازپخت شده در دمای -سون( تحلیل ویلیام24-4شکل)

 گزارش( 8-4)در جدول های تشکیل شدهقادیر متوسط اندازه بلورک، کرنش، ثابت شبکه و درصد فازم
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میکروکرنش را با افزایش در اندازه بلورک و کاهش در افزایش اندکی  به دست آمدهشده است. مقادیر 

 دهند. نشان می C377° نسبت به نمونهدمای بازپخت 

 

 

 

 ساعت 1به مدت  C6777°هال برای نمونه بازپخت شده در دمای -سونتحلیل ویلیام 24-4شکل 

 

اندازه بلورک، کرنش، ثابت شبکه و درصد فاز خالص و ناخالص برای نمونه بازپخت شده در مقادیر متوسط  8-4جدول 

 C6777°دمای

 (٪فاز)
ثابت 

شبکه 

(°A) 

 کرنش

متوسط اندازه 

بلورک )رابطه 

-ویلیامسون

 ((nmهال)

متوسط اندازه 

بلورک )رابطه 

-دبای

 ((nmشرر)

دمای 

بازپخت 

(°C) 4O3Mn 3O2Mn 4O2NiMn 
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6/0 8/64 6/08 937/8 77279/7 29/94 04/27 6777 

 

 

 

 (FTIRطیف سنجی تبدیل فوریه مادون قرمز) -4-1-2

دهد. را نشان می C6777°طیف تبدیل فوریه مادون قرمز نمونه بازپخت شده در دمای  25-4شکل 

 O-Hمربوط به جذب کششی  mc 9477-2477-1درمحدوده یجذب هایدر طیف این نمونه  نیز نوار

  4O2NiMnساختار در  O-Mهای پیوند تشکیل  مربوط به mc482-1و  mc177-1و دو نوارجذب در 

 . شودمشاهده می

 .C6777°نمونه بازپخت شده در دمای    FTIRهایطیف 25-4شکل

 (EDX) طیف سنجی پراش انرژی پرتو ایکس -4-1-9
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قرار  EDXهای قبل مورد آنالیز برای مشخص نمودن ترکیب عنصری، این نمونه نیز مانند نمونه

نشان داده شده است. نتایج  3-4جدول  درصد عناصر درو 21-4گرفت. نتایج این آنالیز  در شکل 

 شود. دهد که این نمونه هم عناصر اصلی نیکل، منگنز و اکسیژن را شامل میآنالیز نشان می

 

 . C6777°درصد عناصر موجود در نمونه بازپخت شده در دمای  3-4جدول 

 عنصر (O)اکسیژن (Mnمنگنز) (Niنیکل)

72/4 58/45 05/40  at℅ 

 

 

 . C6777°برای نمونه بازپخت شده در دمای   EDXآنالیز  21-4شکل         

 بندیجمع -4-0
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. جهت بررسی تاثیر دمای بازپخت روی سنتز شدندژل -به روش سل 4O2NiMnهای پودری نمونه

به  C6777°و  C077 ،°C877 ،°C377°دماهای  درهانمونه خواص ساختاری و مغناطیسی آن

 ها پس از بازپخت مورد آنالیز قرار گرفتند. بازپخت شدند. نمونهساعت  1مدت 

 

 

   XRDنتایج  -4-0-6

و  C077 ،°C877 ،°C377°های بازپخت شده در دمای اشعه ایکس برای نمونه الگوهای پراش

°C6777  همه نشان داده شده است. با توجه به آنچه از الگوهای پراش دیده می شود 20-4در شکل 

هستند. در  (77-776-6667)کارت استاندارد  4O2NiMnمکعبی  غالب ساختار نمونه ها دارای فاز

)کارت  3O2Mnدو قله پراش ناشی از حضور فاز ناخالص  C°077نمونه بازپخت شده در دمای 

های قلهشدت  از C855°شود، که با افزایش دمای بازپخت تا دیده مینیز  (77-772-7831استاندارد 

ثانویه مربوط به فاز  C877°و  C6777°های بازپخت شده در دمای شود. اما در نمونهکاسته می آن

. متوسط شودنیز دیده می( 76-705-6517)کارت استاندارد  4O3Mnگوشی چهار تشکیل ساختار

ها محاسبه شد. متوسط فاز خالص و ناخالص برای نمونه درصد ثابت شبکه واندازه بلورک، کرنش، 

هال محاسبه شد اختلاف معنادارای را نشان سونشرر و ویلیام-اندازه بلورک که به کمک رابطه دبای

 ها دارد. داد. این اختلاف به معنای نقش میکروکرنش شبکه بلوری در اندازه بلورک
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و  C077 ،°C877 ،°C377°های بازپخت شده در دماهای الگوهای پراش اشعه ایکس برای نمونه 20-4شکل 

°C6777  ساعت 1به مدت 

 (FTIR)طیف سنجی تبدیل فوریه مادون قرمز  -4-0-2

های تبدیل فوریه مادون قرمز را برای  نمونه های بازپخت شده در دماهای طیف( 28-4)شکل

C°077 ،C°877 ،C°855  وC°6777  1در محدوه-cm4777-277 ها در همه نمونه دهد.نشان می

باشد که به میO-M (O-O, Ni-Mn ) هایمربوط به پیوند mc482-1و mc177-1حدود جذبی درنوار

 cm6694-1 موقعیت نوار جذبی درهمچنین   شدند.، مشاهده است 4O2NiMnتشکیل ساختار معنی 

 باشد، با افزایش دمای بازپخت حذف شد. می C-Oکه مربوط به جذب 
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 C077،°C877 ،°C°های بازپخت شده در دماهای نتایج طیف سنجی تبدیل فوریه مادون قرمز برای نمونه 28-4شکل 

 ساعت  1به مدت   C6777°و 377

 FE-SEMتصاویر  -4-4-9

ها ثبت گردید که جهت از نمونه FE-SEMتصاویر سطح نمونه ها، ریخت شناسی به منظور بررسی 

که نمونه بازپخت شده دردمای  دادمقایسه تصاویر نشان  نشان داده شده است. 23-4در شکل مقایسه 

°C877 با اندازه متوسط دانه در حدود  یتربندی یکنواختدارای دانهnm977 دیگر  نمونه دو و بود

 .بودندمتفاوت  هایبزرگتر با شکل هایدارای اندازه دانه
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 .μm9در مقیاس  C377°و  C077 ،°C877°های بازپخت شده در دماهای  برای نمونه FE-SEMتصاویر  23-4شکل 

 (EDX) انرژی پرتو ایکس آنالیز پاشندگی-4-4-4

قرار گرفتند. نتایج این  EDXها مورد آنالیز به منظور مشخص نمودن ترکیب عنصری  مواد، نمونه

باشند، هرچندکه درصد اتمی میعناصر نیکل، منگنز و اکسیژن شامل ها همه نمونه داد کهآنالیز نشان 

  نسبت اسمی نیست. عناصر مطابق 

 بررسی خواص مغناطیسی و حلقه پسماند -4-4-5

نشان  97-4در شکل  C377°و  C077 ،°C877° های بازپخت شده در دماهایحلقه پسماند نمونه

-باشد، هرچند مقدار کمی فاز فریپارامغناطیس می فازنمونه رفتار غالب مغناطیسی . داده شده است

-که دارای اندازه دانه کوچکتری می C877°. نمونه بازپخت شده در دمای شدمغناطیس نیز مشاهده 

 .بودمغناطیس بیشتری بالاتر و رفتار فری شباشد دارای مغناط
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 نمودارهای حلقه پسماند مغناطیسی  برای سه نمونه بازپخت 97-4شکل

 a: °C077, b :°C877c ,: °C377شده در دماهای 
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 نتیجه گیری:

از نمونه  XRDبا انجام آنالیز  .تهیه شدندژل -سل با روش 4O2NiMn نانوپودرهایدر این تحقیق 

، برای تشکیل ساختار این ماده 4O2NiMnبدون بازپخت و با در نظر گرفتن کارهای انجام شده بر روی 

نمودیم. پس از انجام C6777°و   C077 ، °C877  ،°C377°ها در دماهای نمونهاقدام به بازپخت 

-Cu طول موج تابش، با  D8-Advance Bruker پراش پرتو ایکس مدلبه کمک دستگاه  XRD آنالیز

1Kα (nm6547/7=λ ،) 4 ها ساختار اسپینل با فاز مکعبینمونهمشاهده شد کهO2NiMn  که دارای

شوند، که با افزایش دمای است را با اندکی فاز ناخالصی شامل می 77-776-6667کارت استاندارد 

پیوند و  دبه منظور پی بردن به وجویابد. ها بهبود میبازپخت از میزان ناخالصی کاسته و ساختار نمونه

ادون ها به کمک دستگاه طیف سنج تبدیل فوریه ماز نمونه  FTIRها آنالیز دانستن نوع پیوند بین اتم

نوار جذب  M-Oو  H-Oعلاوه بر پیوندهای  C077°. نمونه بازپخت شده در دمای انجام شد قرمز

رود و ر این نوار جذبی از بین میتدهد که با بازپخت در دماهای بالانشان میcm6694-1دیگری را در 

مچنین نوارهای جذب واقع در اطراف  و ه cm9477-2477-1تنها نوارهای جذب واقع در محدوده 

1-cm487  1و-cm167  که به ترتیب نشان دهنده پیوندهایO-H  وO-M که مانند هستند باقی می

ها و همچنین وجود پیوند بین اکسیژن و به معنی حضور آب در نمونه این نوارهای جذبی به ترتیب

است. علاوه براین با انجام  4O2MnNiعناصر نیکل و منگنز و در مجموع به معنی تشکیل ساختار 

-ها بررسی شد. نتایج این آنالیز دانههای بازپخت شده، مورفولوژی نمونهتصویربرداری از سطح نمونه

نشان  C877°را برای نمونه بازپخت شده در دمای  نانومتر 977بعاد اهایی با و دانه بندی منظم تر

انجام شد.این آنالیز برای ها از نمونه  EDXها آنالیز دهد. به منظور بررسی ترکیب عنصری نمونهمی

ها بود به علاوه نمونهساختار ها نشان دهنده حضور عناصر اصلی نیکل، منگنز و اکسیژن در همه نمونه

ها برای نمونه EDXمیزان ناخالصی مشاهده شده در طیف  با افزایش دمای بازپخت دیده شد که

انجام شد این  VSMها آنالیز ور بررسی خاصیت مغناطیسی نمونه. درنهایت به منظیابدکاهش می
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های بازپخت نمونهاندازه گیری در دمای اتاق انجام شد و نمودارهای مغناطش بر حسب میدان برای 

و نشان دهنده فاز پارامغناطیس/آنتی فرومغناطیس تقریبا خطی  C377°و  C077°شده در دماهای 

حلقه پسماند کوچکی مشاهده شد  C877°نمونه بازپخت شد در دمای برای هاست و این نمونه برای

 که نشان دهنده رفتار فرو مغناطیس ضعیف این نمونه در دمای اتاق است. 
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  پیشنهادات:

 های دیگر مانند:هیدروترمال، اسپری و ...با روش 4O2NiMnسنتز نانوذرات -6

 . 4O2NiMnهای نازک سنتز لایه-2

 . 4O2NiMnهای نازک بررسی خواص فوتوکاتالیستی لایه-9

 رشد داده شده.  4O2NiMnبررسی خواص حسگری نانوذرات -4
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Abstract 

In this thesis, NiMn2O4 nano powders were syntesies by sol-gel method and then were annealed 

at 700°C, 800°C, 900°C and 1000°C for 6 hours. The structural properties of the samples were 

analyzed using a x-ray diffraction diffractometer, a scanning electron microscope, a Fourier-

transform infrared Spectrometer and a Energy-dispersive X-ray spectrometer and the magnetic 

property of the samples was analyzed using a vibrating-sample magnetometer . The results of 

the XRD analysis show the samples have a cubic spinel structure of NiMn2O4. The FTIR 

analysis confirms the existence of the bond between nickel and manganese elements with 

oxygen and forming the structure of NiMn2O4. FE-SEM images and surface morphology studies 

show the annealed sample at 800 ° C has uniform and smaller grain sizes. EDX analysis 

confirms the presence of the main elements of nickel, manganese and oxygen in the samples. 

Finally, the results of the VSM analysis indicates the paramagnetic / antiferromagnetic phase for 

annealed samples at 700°C and 900°C and a weak ferromagnetic behavior for annealed sample 

at 800°C at room temperature. 

Keywords: NiMn2O4, structural properties, magnetic properties.  
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