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 تا    پاسخگوی    هر  دانه  تربتی     که   برای  یادگیری   من  به  نام   پیامبرش    بالا    و   پائین    کرد، باشد                                    مادرم      
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 تقدیر و تشکر

 ضمن سپاس به درگاه ایزدمنان که به من توانایی انجام این پژوهش را داد ،

    و هااین پژوهش در کضاااان  اااااااا اااه لااااااااااادر و باااا   اااااااان     و فرو نی باااا کضااا  فرد کاااه در  ون انجاااام یبینم از اساااااااااااا یاااد ارامنااادم حنااااب آ یاااان دتتر رتضااادابرا  م   اااااااای و دتتر مر  اااااااای ایزدبر خود لازم می

 نضایم.هایشان باعث هرچه بهتر سرانجام این پژوهش شدند و زحمت را نضایی این پایان نامه را برعهده گرفتند؛ قدردانی میحضایت

صیلم از  انواده عزیزم که همیشه و همه
تح
 ام هستند نهایت سپاس و تشکر را دارم.اند و همواره بهترین پشتوانهمادی و معنویشان را از بنده دریغ ننموده   کض    گونه یچجا در تضام  ون 

که  نضاینده تحصیلات تکمیلی در این  د باقر  رحضانی   ر   رتضناب دتت د و از ح نامه را برعهده گرفتنرود که زحمت داوری این پایاناز داوران رحترم حناب آ یان دتتر  سین عشقی و دتتر  عید  سامی پیله

 کنم. اند تقدیر و تشکر میپایان نامه بوده

صیلم زحمت یادگیری هرگونه موارد علمی بر ما داشتند سپاسگزارم.
تح
 از تضامی اسا ید رجموعه فیزی  که در  ون 

گاه نانو حناب آ یان علی عسکری و مهدی شهیدی  گاه ایجاد کردند تا در ایناز مسئولین آزمایش تر رو داشت م راحتراه سختی که پیش که علاوه بر هرنوع کض  درسی رحیطی آرام و شادی را در آزمایش

 نضایم.بگذرد، تشکر می

 رم.ای کوچ  برایم بودند کضان تشکر را دا ام همراه و  انوادهترین حالت شهر دانشجوییام که همواره در غریبانهاز دوستان صم می

 م.سگزارسپا کردند  در  انجام این     پایان نامه     صم ضانه    همراهی ام   هاشمی و اسدپور که بنی  ها ماز  ان 



 

 ت

 

 تعهد نامه

دانشکده فیزیک و مهندسی فیزیک  نانودانشجوی دوره کارشناسی ارشد رشته  نژادزهرا زالاینجانب 

تحت  3FeNiسنتز و مشخصه یابی نانو ساختارهای  نامهای دانشگاه صنعتی شاهرود نویسنده پایانهسته

 .شوممتعهد می دکتر مرتضی ایزدی فرد دکتر محمدابراهیم قاضی و  آقایان جنابراهنمایی 
 برخوردار است . نامه توسط اینجانب انجام شده است و از صحت و اصالتتحقیقات در این پایان 

 یگر به مرجع مورد استفاده استناد شده است .های محققان ددر استفاده از نتایج پژوهش 

 نامه تاکنون توسط خود یا فرد دیگری برای دریافت هیچ نوع مدرک یا امتیازی در هیچ جا مطالب مندرج در پایان

 ارائه نشده است .

  نعتی صدانشگاه » باشد و مقالات مستخرج با نام کلیه حقوق معنوی این اثر متعلق به دانشگاه صنعتی شاهرود می

 به چاپ خواهد رسید .«  Shahrood  University  of  Technology» و یا « شاهرود 

 نامه تأثیرگذار بوده اند در مقالات مستخرج از حقوق معنوی تمام افرادی که در به دست آمدن نتایح اصلی پایان

 رعایت می گردد. نامهپایان

 ها( استفاده شده است ضوابط و های آنه از موجود زنده )یا بافتنامه، در مواردی کدر کلیه مراحل انجام این پایان

 اصول اخلاقی رعایت شده است .

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

                                                                                                                                                                      است اصل رازداری، ضوابط و اصول اخلاق انسانی رعایت شده است .

 تاریخ                                                 

 امضای دانشجو                                                 

 

 

 مالکیت نتایج و حق نشر

افزارها و تجهیزات ای، نرمهای رایانهقوق معنوی این اثر و محصولات آن )مقالات مستخرج، کتاب، برنامهکلیه ح

باشد. این مطلب باید به نحو مقتضی در تولیدات علمی است( متعلق به دانشگاه صنعتی شاهرود میساخته شده

 باشد.نامه بدون ذکر مرجع مجاز نمی. استفاده از اطلاعات و نتایج موجود در پایانمربوطه ذکر شود

 



 

 ث

 

 چکیده

تهیه  3FeNi هاینامه به مطالعه ساختاری، مورفولوژی سطح، خواص اپتیکی و مغناطیسی نمونهدر این پایان

ای هها از دستگاهیابی ساختاری نمونهایم. برای مشخصهپرداخته گرماآبی به روش آسان و کم هزینه  شده

مغناطیس سنج نمونه  (،XRD(، پراش پرتو ایکس)FESEMدانی )میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل می

 های پودری با استفاده از کلرید آهنایم. نمونه( استفاده کردهVis-UV) طیف سنج و  (VSMارتعاشی )

O 2.4H2FeCl 2،کلرید نیکلNiCl سدیم هیدروکسید ،NaOH  و هیدرازین هیدراتO2.H4H2N  .تهیه شدند

 m3Pmفضایی  مکعبی و گروه 3FeNi تشکیل ساختار بلورینشانگر ها ز نمونهثبت شده ا  XRD هایطیف

هستند.  گیری کروی نانو ذراتحاکی از شکل FESEMتصاویر  باشد.می Å  a=b=c=3.537با ثابت شبکه 

ند. هست ی در دمای اتاقفرومغناطیسها دارای خاصیت ها نشان داد که نمونهبررسی خواص مغناطیسی نمونه

( مطالعه و مقدار گاف UV-Vis)ینور سنجفیبا استفاده از دستگاه ط زیشده ن هیته هاینمونه ینورخواص 

 انرژیالکترون ولت  بدست آمد که نشان دهنده گاف ۷/1-۷/۲در بازه   احدود طیبسته به شرا هانمونه ینوار

  .باشدمی هادر نمونه 4O2NiFe هیفازثانو

 خواص مغناطیسی، مورفولوژی، 3FeNiس، ، فرومغناطیگرماآبی : کلیدواژه
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 اونفصل 1

 3FeNiهای فیزیکی ای بر ویژگیمقدمه
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 مقدمه 

های پیشرو در علم فیزیک، شیمی، ترین زمینهو مهیجترین های اخیر، نانوفناوری به یکی از مهمدر سال

زیادی  هایای نزدیک موفقیتمهندسی و زیست شناسی تبدیل شده است و نویدبخش آن است که در آینده

های فنی گیری پیشرفتی وسیعی از کاربردها جهتطوری که در گسترهبه روی ما قرار خواهد گرفتپیش

 را تغییر خواهد داد.

 فناوری نانو مروری بر 

ساختارهای مختلف  نانوفناوری با .است( 10-9×1به معنی یک میلیاردم )« نانوفناوری»پیشوند نانو در عبارت 

، درکتاب شیمیدان 1ی یک میلیاردم مترهستند؛ سروکار دارد. رابرت بویلماده که دارای ابعادی از مرتبه

ی بر اینکه ماده از چهارعنصر خاک، آتش، آب، ی ارسطو مبنانتشار یافت، عقیده 1661شکاک که در سال 

های مختلفی مورد انتقاد قرار داده است. بویل عقیده دارد که ذرات ریز ماده به روش هوا تشکیل شده است،

جرم های بسیار ریز یا خوشه »نامیده است، تشکیل شود. او به  ۲شوند تا آنچه که او جسمکبهم متصل می

، 3فایمن ریچارد اشاره میکند.« ها را تشکیل داده اند، نیستندزیه به ذراتی که آنهایی که به آسانی قابل تج

زیادی  فضای»همایی انجمن فیزیک آمریکا یک سخنرانی نظری و پیشگویانه با عنوان ، در گرد1960در سال 

 ی نانوبا اندازه ای راجع به امکان و ظرفیت موادیبیان کرد که در آن فرضیه« در سطوح پایین وجود دارد

 ها ایجاد شدهای از الکترونمطرح شده بود. او خطوط حکاکی شده با پهنای چند اتم را که به کمک باریکه

ونی استفاده های سیلیکای از الکترونی را که امروزه برای ساختن تراشهبود، تصور و امکان لیتوگرافی با باریکه

 ساختن ساختارهای کوچکهای منفرد برای کرده بود که اتمبینی کرده بود. او پیشنهاد شود، پیشمی

                                                  
1 Robert Boyle 
۲ Corpuscle 

3 Richard Feynman 



 

3 

اکنون این پیشنهاد با استفاده از میکروسکوپ برده شود. همکاربه جدیدی که خواص بسیار متفاوتی دارند،

 تونلی روبشی انجام شده است.

ریز فلزی در های تجربی روی ذرات ارائه کرد، فعالیت 1960اش را در سال اگرچه فایمن سخنرانی نظری 

گفتند و تعداد این نمی« نانوفناوری»ها وجود داشت. در آن زمان به این فعالیت 1960و  1950های دهه

افزایش یافت. در آن  199۷تا  1996های گرایش به نانوفناوری بین سال شمار بود.ها هم انگشتآزمایش

علوم آمریکا و دیگر مؤسسات وابسته، گروهی  ی بنیاد ملیو به وسیله با همکاری مرکز ارزیابی فناوری زمان

 .[1]ی چگونگی تحقیق و پیشرفت نانوفناوری در جهان را برعهده گرفتبنیانگذار شد که پژوهشی درباره

 تاریخچه مغناطیس 

ی مغناطیسی به عنوان اولین ماده 4O2(Fe (ی معدنی بنام مگنتایتسرگذشت مغناطیس باکشف یک ماده

گمان به ی مغناطیس مبهم است ولی بیی اولیهاخته شده توسط بشر، آغاز گردید. هرچند تاریخچهشن

اطیس به وسیله فردی انگلیسی بنام ویلیام سال قبل باز میگردد. اولین مطالعات واقعا علمی مغن ۲500

 .گیلبرت انجام شده است.

آوری، نوفهای جدید علمباشد که با توجه به پیشرفتهای علم فیزیک میترین شاخهمغناطیس از گسترده

مورد توجه بسیاری از پژوهشگران قرار دارد. پژوهشگران همواره در پی مواد مغناطیسی جدید هستند که 

 .[۲]باشندربردهای مفید و قابل استفاده در صنعت میدارای کا

 هاهای مغناطیسی و خصوصیات آنسیستم 

ی جدول تناوبی مغناطیسی هستند؟ هاکند این است که کدام یک از اتماولین سوالی که ذهن ما را درگیر می

ا هها تعداد الکترونهایی که مدارهای ناکامل)غیرپر( دارند، دارای گشتاور مغناطیسی هستند. در این اتماتم
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و درنتیجه یک گشتاور مغناطیسی  ناکامل)غیرپر( به اتم، یک اسپین فرد است و الکترون موجود درمدار

هایی درمخالف زوج هستند و هر دو الکترون دارای اسپین قرار دارند هایی که در مدار پرالکترون دهد.می

 شود.ها صفر میجهت هم هستند، به طوری که مجموع گشتاورهای مغناطیسی آن

های مغناطیسی هایی که از اتمهیچ گشتاور مغناطیسی ندارند. ترکیبهایی با مدارهای پر در نتیجه اتم

-ها دارای مدارهای خارجی پرنشدههایی که اجزای اتمی آنستند. ترکیبمغناطیسی نی اند لزوماتشکیل شده

ود شهای مخالف جفت شده و گشتاور کل خنثی میهای مدار خارجی با اسپیناند، به این دلیل که الکترون

ها دارای مدار داخلی هایی که اجزاء آنای در ترکیبمغناطیسی نیستند. البته چنین جفت شدگی لزوما

 .[3]باشدها شامل عناصرواسطه و عناصر خاکی نادر میی آخر از اتماند، وجود ندارد. این دستهپرنشده

 اطیسیفازهای مغن 

توجه به رفتاری که در مقابل میدان مغناطیسی اعمالی خارجی که وابسته به پاسخ  با را مواد مغناطیسی

مه به اختصار به هر کدام در ادا [4]بندی کردتقسیم  توانی مغناطیسی هر فاز دارد میمغناطش و گشتاورها

 .ایمپرداخته

 مواد پارامغناطیس 

وی ر هایی که گشتاور مغناطیسی دائمی اتمی دارند و هیچ برهمکنش متقابلی برمواد پارامغناطیس از اتم

خاصیت اند. شده( تشکیل 1-1ای هستند، مطابق شکل)ورهکاتهای دارای جهتنداشته و یکدیگر 

از یک  ریتأثیرپذیتوانند با ولی می های جفت نشده در یک اوربیتال استبدلیل وجود الکترون پارامغناطیس

میدان خارجی، دارای مغناطش کوچک و مثبتی شوند. مغناطش که بصورت گشتاور مغناطیسی بر واحد 

                                                                                                        شود:تعریف می( 1-1) هشود با رابطحجم تعریف می
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 (1-1)                                                                                                                           χH    M= 

باشد. اگر ماده ای پذیرفتاری می اعمالی میدان مغناطیسی Hپذیرفتاری مغناطیسی و  χکه در این رابطه 

 .[5]گیرندمغناطیسی مثبت، و کوچک از خود نشان دهد در در دسته مواد پارامغناطیس قرار می

 :شودمحاسبه می(۲-1)پذیرفتاری مغناطیسی یک ماده با استفاده از رابطه ویس-مطابق نظریه کوری

 (۲-1   )                                                                                                        𝜒 =
𝐶

𝑇
             

 .باشدما میدT ثابت کوری و  Cکه در این رابطه 

 مواد فرومغناطیس 

موادی که در غیاب میدان مغناطیسی خارجی دارای حوزه های مغناطیسی هستند  با توجه به فرضیه ویس،

گیری متفاوت است، دارای مغناطش خود بخودی اند. گشتاورهای مغناطیسی آن و هر حوزه دارای جهت

جهت شده و ا اعمال میدان خارجی مغناطش همکنند و بکنش میبرخلاف مواد پارامغناطیس با هم بر هم

ر باشند. باور بآهن، نیکل و کبالت از جمله مواد فرومغناطیسی می ماده به اشباع مغناطیسی خواهد رسید.

 کنششود. این بر همها میکنش تبادلی در این مواد منجر به موازی شدن جهت اسپیناین است که بر هم

 [۷]ی مغناطیسی در یک ماده پارامغناطیسگشتاورها گیریطرح شماتیک از جهت  :1-1شکل 
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 شود: بیان می (3-1) رابطه  با 1توسط هامیلتونی هایزنبرگ

(1-3                                                          )                                      j.SiS ij δ2-H =  

باشند. ام می jام  و  iهای واقع در محل های یونترتیب اسپینبه jSو  iS ،انتگرال تبادلی ijδ در این رابطه

ه صورت در دست( فرومغناطیس و در غیر این δ>0انتگرال تبادلی بزرگتر از صفر ) 3-1 در رابطه اگر

 .[6]پادفرومغناطیس قرار خواهد گرفت

طبق نظریه ویس خاصیت راستا هستند که میبینیم گشتاورهای اتمی هم ۲-1در شکل  همانطور که

ی توان همان نیروهای تبادلنوعی می این گفته را به ،اشی از یک میدان مولکولی قوی استفرومغناطیسی ن

در  اسپینی وراستایی و موازی شدن جهت در نظر گرفت، بطوریکه انرژی تبادلی در یک سیستم باعث هم

 نتیجه خاصیت فرومغناطیسی است.

 مغناطیس مواد فری 

ها هستند، مغناطش خودبخودی قابل توجهی در دمای اتاق از خود مغناطیس شبیه فرومغناطیسمواد فری

 شود. آرایش گشتاور مغناطیسی بهها میترین دلیل اهمیت صنعتی آندهند و این واقعیت مهمنشان می

میـتوان بصورت دو زیر شبکه با گشتاورهای پادموازی در نظر گرفت، که در این صورت ای است که گونه

                                                  
1 Heisenberg Hamiltonian 

 

 
 [۷] گیری گشتاورهای مغناطیسی در یک فرومغناطیسطرح شماتیک از جهت :۲-1شکل 

 



 

۷ 

مغناطش خالص ماده بدلیل بزرگتر بودن مغناطش کل در یک جهت نسبت به جهت دیگر صفر نیست. 

 باشد.مغناطش اشباع این مواد کمتر از مواد فرومغناطیس می

ی را دارند و مغناطش خود به خودی روهای تبادلی نقش اساسدر این مواد نیز مشابه مواد فرومغناطیس، نی

       شوند.ناپدید شده و سپس پارامغناطیس می cTها در دمای کوری  آن

 مغناطیسدیامواد  

ها هیچ گشتاور مغناطیسی را دارا نبوده و با قرار گرفتن در میدان مغناطیسی خارجی در این نوع ماده اتم

کنند. تمامی شوند و آن را تضعیف میلقایی در خلاف جهت میدان خارجی میدارای گشتاور مغناطیسی ا

ر اگ شود.صرف نظر می ، از آنهامواد این خاصیت را دارند اما بدلیل ضعیف بودن در مقابل دیگر مغناطش

 در این صورت این ماده دیامغناطیس است. (χ 0 > مغناطیسی یک ماده منفی باشد یعنی) پذیرفتاری

 دفرومغناطیسمواد پا 

توان بصورت دو زیر شبکه با هایی با جهت مخالف دارند میدلیل اینکه اسپینمواد پادفرومغناطیس به

گشتاورهای اتمی پادموازی در نظر بگیریم بطوری که میدان مولکولی برای هر زیر شبکه متناسب با مغناطش 

یری مغناطش در غیاب میدان خارجی به گدلیل آرایش اسپینی این مواد، جهتزیر شبکه دیگری باشد. به

 افتد که انتگرال تبادلیحالت پادفرومغناطیس زمانی اتفاق می شود.طوری است که مغناطش کل صفر می

 [۷]گیری گشتاورهای مغناطیسی در یک ماده فری مغناطیسطرح شماتیک از جهت :3-1شکل 
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 .( باشدδ < 0کوچکتر از صفر) 

 1حلقه پسماند 

ا ت شودیم حوزه یها وارهید حرکتباعث ، اعمال شودبه یک ماده فرومغناطیس  یسیمغناط دانیم کیاگر 

 .[۷] شود H یسیمغناط دانیجهت م هم باًیهستند تقر sMمغناطش  یها که داراحوزه نیا کل حجم

، از رفتار قبلی خود پیروی ی تغییرات مغناطش مواد مغناطیسیاعمال یسیمغناط دانیبا کاهش م سپس

 کند.کند، بلکه بخاطر ناهمسانگردی مغناطیسی موجود در ماده، مقداری انرژی را در خود ذخیره مینمی

شود و دارای مقدار خاصی است بنابراین وقتی میدان اعمالی را به صفر برسانیم؛ مغناطش در ماده صفر نمی

. با کاهش بیشتر میدان به سمت مقادیر منفی، (5-1)شکل  شود( گفته میrM) ۲به آن مغناطش پسماند که

( ماده )مغناطش قدار منفی، خاصیت مغناطیسییابد و با رسیدن میدان به یک مکم کاهش میمغناطش کم

با کاهش  معروف است. گیدهند و به میدان وادارندنشان می  cHکه این میدان را با   ،رودکاملأ از بین می

 ل ود برسد. شکتواند به مقدار اشباع منفی خشود و در نهایت میبیشتر میدان اعمالی، مغناطش منفی می

 

                                                  
1 Hysteresis loop 

۲ Remanent magnetization 

 [۷]گشتاورهای یک پادفرومغناطیس گیریاز جهت طرح شماتیک :4-1شکل 
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ارتست عبجدد میدان به سمت مقادیر مثبت، کامل شود. نیروی وادرندگی افزایش م تواند باحلقه پسماند می

 .[۲]نیاز است رای کاهش مغناطش به صفراز میدان معکوسی که ب

توان مواد فرومغناطیس و فری مغناطیس را از نظر رفتارشان در میدان مغناطیسی، به دو گروه مواد می

 .[8]مغناطیسی نرم و سخت تقسیم بندی کرد

 [10]ای از حرکت دیواره حوزهوارهطرح :5-1شکل 

 [8]د برای یک ماده مغناطیسی چندحوزه حلقه پسمان :6-1شکل 
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 مواد مغناطیسی نرم 1-4-6-1

توان مواد مغناطیسی نرم را مغناطیسی کرد و با قطع میدان، راحتی میبا اعمال میدان مغناطیسی کوچک به

پایینی  ( cH)عبارتی این مواد دارای نیروی وادارندگی هند. بهسریعأ گشتاور مغناطیسی خود را از دست می

 .[۲]اند( پایینrM( و گشتاور پسماند )sM) بالاهستند. این مواد همچنین دارای اشباع مغناطیسی 

مواد مغناطیسی نرم در جاهایی که به تغییر سریع گشتاور مغناطیسی با اعمال میدان مغناطیسی کوچک 

 گیرد.ستفاده مینیاز است مورد ا

 مواد مغناطیسی سخت 1-4-6-2

ی شوند و به میدان مغناطیسمواد مغناطیسی سخت برخلاف مواد مغناطیسی نرم به آسانی، مغناطیسی نمی

ها توانند تا مدتمغناطیسی را می این مواد خاصیت دن آنها نیاز است.اعمالی بزرگتری، جهت مغناطیسی کر

-1)شکل نیروی وادارندگی بالایی هستند کنند. همچنین دارایفظ پس از قطع میدان مغناطیسی در خود ح

            .[۲]های مغناطیسی است(. کاربرد این مواد در آهنرباهای دائمی و حافظه۷

 [۲] های پسماند در مواد مغناطیسی نرم و سختحلقه :۷-1شکل 
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 1دمای کوری 

مواد فرومغناطیس و فری مغناطیس در یک دمای مشخص به نام دمای کوری، انرژی گرمایی محیط بر در 

عبارتی با بالا رفتن دما، میزان حرکت به .[9]شودغلبه کرده و ماده پارامغناطیس می یخودمغناطش خودبه

 توانند آزادانه بچرخند.کند و در نتیجه آن، گشتاورهای مغناطیسی اتمی میها افزایش پیدا میحرارتی اتم

. [10]رسدیابد تا جایی که در دمای کوری به صفر میتدریج کاهش میبا افزایش دما، مغناطش اشباع به

های مغناطیسی بستگی دارد و با کاهش کوری به شدت به همپوشانی توابع موج و زاویه بین اتمدمای 

با کاهش ابعاد ماده و افزایش  کند. همچنینهمپوشانی اوربیتالی و کاهش زاویه پیوندی، کاهش پیدا می

کمی دمای کوری در آن )به عنوان مثال ایجاد یک ماده نانوساختار(،  مقدار  ۲و عیوب نسبت سطح به حجم

 .[9]باشدیابد که دلیل آن کاهش درجه تقارن و پیوندهای مؤثر مغناطیسی میماده کاهش می

 3FeNiکاربرد  

3FeNi  بالا وریک دمای، نفوذپذیری زیاد و مغناطیسی بالا اشباع با مواد مغناطیسییکی از پرکاربردترین 

های موج الکترومغناطیسی، آنتن ها، حسگرهای مغناطیسی و محرک است که بطور گسترده در جذب کننده

وقتی ین، علاوه بر ا .[1۲, 11]گیردسیستم های ضبط مغناطیسی، مورد استفاده قرار می ها، کاتالیزورها و

عالی در  د عملکردتواندهد میرا میها نانو کامپوزیت و تشکیل  شده ترکیب خواص دی الکتریک گرافیتبا 

، درمان [14]، کاتالیزور مغناطیسیاز کاربردهای دیگر این ترکیب  .[13]دمایکروویو داشته باشامواج جذب 

 .[16] باشندمی ، رسانه ذخیره سازی مغناطیسی با چگالی بالا[15]و تجزیه و تحلیل زیست پزشکی

                                                  
1 curie 

۲Defects 



 

1۲ 

 خواص مغناطیسی نانوذرات 

وند و شهرگز از یکدیگر جدا نمی کهباشد میمغناطیسی  ه، یک ماده مغناطیسی دارای دوقطببه بیان ساد

 .[11](هستند های الکتریکی، دو قطب از یکدیگر جدابرعکس دوقطبیوجود دارد ) sو  n همیشه یک قطب

و دمای کوری، تحت تأثیر عوامل  نند مغناطش اشباع، میدان وادارندگیخواص مغناطیسی نانوذرات ما

 .[18, 1۷]باشدها و میزان اشغال فضاهای اتمی میکاتیون فی همچون اثرات سطحی، تناسب عنصریمختل

یشتر از یک حوزه مغناطیسی را ب کمتر شود، این ذرات 1وقتی قطر ذرات مغناطیسی از یک مقدار بحرانی

زیر  (4-1) به وسیله رابطه( cD)قطر بحرانی  شوند.توانند دارا باشند و به عنوان تک حوزه شناخته مینمی

  .[19, 9]گرددتعیین می

(1-4)                                                                                                                            
2𝐴1/2

𝑀𝑠
 =cD  

باشد. مقدار قطر بحرانی ذرات برای حالت تک حوزه مغناطش اشباع می sMثابت تعادلی و  Aدر این رابطه 

 کند. نانومتر در مواد مغناطیسی مختلف تغییر می 100تا  10ه بین در محدود

سیاری خاطر بهها بلکه بقابل توجهی به نانوساختارها نه تنها به دلیل اهمیت علمی اساسی آن  ۲فناورانهعلاقه 

 .[۲0]شود، وجود داردخصوصیات جذاب آنها ناشی می از که از کاربردها

ها در ساختارهای جدید بوده و ساختارهای متنوع مونتاژ طی چند دهه گذشته شاهد رشد نمایی فعالیت

های . درسال[۲0]ها سنتز شده اندسیمو نانونانومیله ها  ،گوناگون با استفاده از نانوذرات هایشده باروش

مغناطیسی و  ،یل خاصیت عالی فیزیکی کاتالیزوریاخیر به سنتز و بررسی مواد مغناطیسی نانوساختار به دل

های متنوع از جمله جذب مایکروویو، کاربردهای مغناطیسی نرم بالا، ها در زمینهکاربردهای بسیارمهم آن

                                                  
1 Critical 

۲ Technological 
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 .[16]درمان و تجزیه و تحلیل پزشکی توجه زیادی شده است

  FeNi آلیاژهای 

مانند سلف و  1مینیاتوری سیم به اجزای مغناطیسیهای سریع ارتباطی بیخاص، پیشرفتطوره ب

ای مغناطیسی دار داین امر مستلزم آن است که موا کنند.دارد که در فرکانس بالا کار مینیاز   ۲ترانسفورماتور

های فرکانس بالا ( و تلفات کم انرژی برای برنامه rM ) 4، نفوذپذیری بالا( SM)  3مغناطش اشباع بزرگ

یل نفوذپذیری زیاد و اتلاف انرژی کم مواد سنتی در این کاربردها های مغناطیسی نرم به دل5باشند. فریت

د است. محدو هاآن ترها به دلیل مغناطش اشباع پائیناین فریت یهستند. با این حال، عملکرد فرکانس بالا

 ینانو ذرات مغناطیسی فلزی مانند آهن، کبالت، نیکل و آلیاژهایشان به دلیل خاصیت اشباع بالا و دمای بالا

  .[16]ها هستندای برای فریتلقوهاهای بکوری جایگزین

دیل های تبها در دستگاهها به دلیل افزایش کاربرد آنو ترکیبات آن واسطههای اخیر، آلیاژهای فلزی در سال

آهن -)بعنوان مثال(، آلیاژهای نیکلواسطه یک آلیاژ فلزی . ه استالکترونی و انرژی مورد بررسی قرار گرفت

 .[۲0]کرده استبه دلیل کاربردهای مفید توجه زیادی را به خود جلب 

شوند. اساس نسبت جرم آهن به نیکل به دو دسته تقسیم میبر اساساً Fe-Ni های طور کلی، آلیاژه ب 

نیکل  مقدارشوند، وقتی که شناخته می  6پرمالوی یدرصد به عنوان آلیاژها Ni 05~80با  Ni-Feی هاآلیاژ

 Ni-Fe. از طرف دیگر، آلیاژهای[۲1]شوندشناخته می  ۷اینوار یدرصد باشد به عنوان آلیاژها 40~30

                                                  
1 Miniature 
۲ Transformers 

3 Large saturation magnetization 
4.High permeability 

5 Ferrite 
6Permollays 

۷Invar 
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خواص داشته باشند.  (fcc) دارساختار مرکز وجهو  (bbc)دار ساختار مکعبی مرکز حجم توانندمی

 .[۲۲]ترکیب و پیکربندی فاز آن ارتباط نزدیکی دارند با Ni -Feی ( آلیاژهاcH،SM  ، rM ,cT ) مغناطیسی

که به دلیل امکان تنظیم دقیق رابطه ساختار  گر مسیری هستندفلزی نمایان، آلیاژهای نانوذرات در میان 

 .[۲3]گیرندو خاصیت  از طریق طراحی شیمیایی، مورد بررسی قرار می

. این نه تنها استتوجه بسیاری را به خود جلب کرده 3FeNi های مهم، آلیاژ بدون فلز نجیب،آلیاژی از یک

 ) (، نفوذپذیری زیاد SM)  ها از جمله مغناطش زیاد اشباعبه دلیل خاصیت مغناطیسی نرم برجسته آن

 rMدمای ،) (حرارت بالای کوری cT  و وادارندگی )( کم cH  و اتلاف )بلکه به دلیل پائین است انرژی ،

 .[۲۲]الکترومغناطیسی است وسایل ها درنکاربرد گسترده آ

 خواص ساختاری 

  3AuCuاز نوع  m 3pmگروه فضایی و  (fccساختار )دارای   3FeNi ترکیب ، Ni-Fe هایآلیاژ درمیان 

شد که سلول بامی β=γ=α=۹۰° و زوایای پیوندی Å  a=b=c=3.537آن شبکه هایپارامترباشد. می

                                                                                                                                                                                      .[۲6–۲4]نشان داده شده است 8-1آن در شکل واحد 

 3FeNi  [۲۷]سلول واحد بلور  :8-1شکل 
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. شوندباردار نمی ،زوج هایباشند و به همین علت در پیوندهای جفت شده میهای آهن دارای الکتروناتم

های اتمی دوعنصری از اتم 4: سلول واحد  است ای از این مدلنمونه 3FeNiکنیم همانطور که مشاهده می

 .[۲۷]زوج)دوتایی( تشکیل شده است

پیوند است، که با  8دارای دوپیوند و یکی چهارپیوند با مجموع  کلپیوند است. دو اتم نی 8اتم آهن دارای 

 تعداد پیوندهای اتم آهن مطابقت دارد.

 ها روش 

، [۲9]،روش غیر آلی فلز آلومینیوم[۲8] با روش های مختلفی از جمله آلیاژسازی مکانیکی 3FeNiنانوذرات 

و مایکروویو سنتز میشوند، در  1بیآگرما،[31]نیتروژن مایع دمای درتابش با ، ذوب [30]اسپری پایرولیز

به شدت محبوب به خاطر سادگی و هزینه کم، برای تهیه میکرو و نانو ذرات  گرماآبیمیان این رویکردها 

 .[۲0]است 

 

 

 

 

 

 

                                                  
1Hydrothermal 
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 دومفصل 2

 3FeNiهای سنتز مروری بر مقالات وبرخی روش
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 مقدمه 

 توان بهمیهای سنتز گوناگون فیزیکی و شیمیایی از جمله روش ، 3FeNi با توجه به کاربردهای گسترده

 و، اشاره کرد. ، خوداحتراقی، مایکرووی گرماآبیژل، سل
در این فصل به مرور برخی از مقالات که در این زمینه توسط محققین مختلف به چاپ رسیده اند، می 

 پردازیم.

ساختاری و  گرماآبی  با روش 3FeNi سنتز نانوذرات  سی خواص  و برر

 مغناطیسی

در محیط  گرماآبی با روش آسان و کم هزینه را  3FeNi ۲006درسال  [3۲]و همکاران  1کیلونگ لیاو

شامل بررسی خواص ساختاری، مغناطیسی و مورفولوژی سطح  هاآن . مطالعاتقلیایی قوی سنتز کردند

ماده کاهنده هیدرازین هیدرات در  و 3Fe(NO(O2.9H2و  NO)O 2.6H2)3Ni مقاله از در این باشد.می

تا  دبه محلول اضافه نمودن NaOHبعد از مدتی  .شد استفاده 3:1ی نیکل به آهن آب مقطر با نسبت مول

بعنوان سورفکتانت اضافه  (SDS)ایجاد شود و سدیم دودسیل سولفات  11حدود pH محیط قلیایی قوی 

قرار  180℃کوره با دمای  در ومنتقل محصول به اتوکلاوو مهروموم شده در پایان محلول سازی،  نمودند.

خارج شد و در دمای اتاق خنک شد و سپس های مختلف از کوره پس از گرمایش برای زمانشد.  داده

 حذف شوند.ها محصول با آب مقطر و اتانول چندین بار شست وشو داده شد تا ناخالصی

                                                  
1 Qilong Liao 
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 بررسی خواص ساختاری 

به نمایش گذاشته  1-۲شکل متفاوت در  هایبا مدت زمان تهیه شدههای ش اشعه ایکس نمونهالگوهای پرا

های تیز و قوی ن های مختلف نشان داد که همه قلهزما هایی بانمونهایکس  های پراش اشعهالگو شده است.

ند. و محصول هیچگونه اکسیدی از آهن و نیکل را با درجه بالای بلورینگی هست آلیاژ آهن نیکل متعلق به

 ابد.یبا افزایش زمان واکنش افزایش می هابلورک هدهد اندازهای پراکندگی نشان میقله تیزی دارا نیست.

 ۷0و 30،۲0طول متوسط  دارای در اتوکلاوو به ترتیبساعت  15و  5،۲تولید شده بعد از ماندن رات نانوذ

. با این وجود اگر واکنش تحت فشار محیط در یک سیستم باز نگه داشته شود هیچ ذره آهن ندنانومتر بود

مدت به  ۷0℃( برای نمونه ای که در دمای a)1-۲گوی پراش اشعه ایکس در شکل ال شود.نیکل تولید نمی

محصول شامل پودرهای غیر بلوری است و هیچ  دهد که، نشان میمدهآساعت تحت فشار محیط بدست 10

به دهد که هیدرازین قادر نشان میاین موضوع  .تشکیل نشده استآلیاژ آهن، نیکل یا آهن نیکل  نانوذره

 های آهن و نیکل در یک سیستم باز در محیط قلیایی داغ نیست.مککاهش ن

  را 3FeNi با تناسب عنصریاز آلیاژهای  (TEMمیکروسکوپ الکترونی عبوری ) تصاویر ۲-۲شکل 

 

  

ساعت در  ۲به مدت  c° 180 (نمونه تحت دمای bساعت دریک سیستم باز )10به مدت  c° ۷0 (نمونه تحت دمایa) :1-۲شکل 

 [3۲]ساعت در اتوکلاو15به مدت  c° 180(نمونه تحت دمای dساعت دراتوکلاو )5به مدت c°  180دمای  (نمونه تحتcاتوکلاو )

 



 

۲0 

شان دهنده مورفولوژی نانوذرات ( نa) ۲-۲شکل دهد.، نشان میکه در شرایط مختلف بدست آمده است 

نشان دهنده مورفولوژی  (b) ۲-۲شکل ساعت تشکیل شده است.۲ت به مد 180℃است که در دمای 

که تحت  ینانوذرات (c)  ۲-۲شکل دست آمده است.ه ساعت ب 5به مدت  180℃نانوذرات است که در دمای 

کاملا واضح است که . بدست آمدند nm100-۷0 حدودیقطر بودند با  ساعت 15به مدت  180℃دمای 

ای هبر اساس مورفولوژی کند.زمان ماندن در اتوکلاوو  تغییر می اوجهی بمورفولوژی محصولات بطور قابل ت

ه یابد کتوان نتیجه گرفت که اندازه ذرات با افزایش زمان واکنش افزایش می، میTEMمشاهده شده توسط 

 است. یج الگوهای پراش اشعه ایکس سازگارواقعیتی است که با نتا

به مدت ( c)ساعت 5به مدت ( b)ساعت ۲به مدت c° 180  (a )سنتزشده در دمای  FeNi3از نانوذرات  TEM: ۲-۲شکل 

 [3۲]ساعت15



 

۲1 

 بررسی خواص مغناطیسی 

برای نمونه  پسماند، منحنی حلقه ه عنوانب 3FeNi نانوذرات آلیاژی یری خواص مغناطیسیگبرای اندازه

 ساعت توسط یک مغناطیس سنج در دمای اتاق اندازه گیری شد. 15برای  180℃تولید شده در دمای 

 متقارن مواد فرومغناطیسی است. های هیسترزیسدهد که نمونه دارای رفتار حلقهنشان می 3-۲شکل 

ستاتیکی  3FeNiنانوذرات  سنتز  ل الکل در بنزیبا روش حمام ترمو

 آن و خصوصیات الکتریکی و مغناطیسی

 حلالهنده و عنوان ماده کاه یدرازین هیدرات ببا استفاده از ه [33]و همکاران 1گونزالو آبلن ۲014در سال 

به بررسی  کردند وسنتز  حمام ترموستاتیکی با روش را 3FeNiنانوذرات  مختلف بنزیل الکل با مقدارهای

از سولفات آهن، ها آناین محلول سازی در پرداختند. ها نمونهالکتریکی و ساختاری  خواص مغناطیسی،

                                                  
1 Gonzalo Abellan 

 [3۲]ساعت 5 مدت به 180° ینمونه تحت دما یاتاق برا یدر دما پسماند حلقه: 3-۲شکل 



 

۲۲ 

 .کردندسدیم دودسیل، سدیم هیدروکسید و هیدرازین هیدرات استفاده  کلرید نیکل،

 انجام و محلول الکل بنزیل mL50لفات آهن و کلرید نیکل در سو با محصول سازی ،نمونه اولبرای تهیه  

و  11به تقریبا   pHمولار برای رساندن  5روکسید دسپس سدیم هی قرار داده شد. 80℃و در حمام 

 در پایان کاهش نیم ساعت ادامه داشت. اضافه شد و فرآیند عامل کاهنده به محلولهیدرازین هیدرات برای 

و مدت  60℃کوره با دمای  ر نهایت درمحلول با آب مقطر و اتانول چندین بار شست وشو داده شد و د

اتانول:آب  mL100ول سازی سولفات آهن و کلرید نیکل در لنمونه دوم حاصل مح ساعت خشک شد.5زمان 

 باشد.قرار داده شد و بقیه مراحل همانند نمونه اول می 80℃وسپس در حمام ترموستاتیکی  ۲:3با نسبت 

مورد نظر سدیم دودسیل به محلول اضافه  pHد از رساندن به باشد فقط بعنمونه سوم همانند نمونه اول می

 باشد.های قبلی میو بقیه مراحل همانند نمونه گردید

 بررسی خواص ساختاری و مورفولوژی سطح 

 3FeNi سنتز ساختار آنها مورد بررسی قرار گرفت. و هابلورک ی پراش اشعه ایکس اندازههابا استفاده از الگو

هنده عنوان ماده کاه عنوان حلال و هیدرازین هیدرات به نزیل الکل ب( با ب80℃)کمتر از ( در دمای 1)نمونه

با اضافه کردن هیدرازین  3FeNiهای فلزی در بنزیل الکل حل شدند و سپس سنتز نمک بادقتانجام شد. 

با کارت   fcc ها ساختارنمونه دهد کهنشان می( 4-۲)شکل هیدرات انجام شد. پراش اشعه ایکس نمونه ها 

و هیچگونه اثری از  است pm3m و گروه فضایی    =Å 5458/3aو دارند 3FeNi (0419-38 ) استاندارد

Fe Ni 4/13نانو ذرات محاسبه شده توسط معادله شرر وجود ندارد. اندازه بلورک  1های اسپینلیا ناخالصی 

 نانومتر بود.

 

                                                  
1Spinel impurities 



 

۲3 

 هایگیریتجزیه و تحلیل اندازه ،است تشکیل شده Ni/Fe ، 3با نسبت 3FeNi که نشان داد EDXتصاویر 

و  nm۲06 ،106به ترتیب  3و  ۲، 1 هاینمونه چند نانوذرات نشان داد که میانگین توزیع اندازه ذرات برای

شان می بود، 90 ستفااین نتایج ن شدن اندازه نانوذراتدهد که ا ود. شمی ده از بنزیل الکل منجر به بزرگتر

های سدیم دودسیل اندازه ذرات را کمی کاهش حضور مولکولرسد به نظر میرفت ظار میهمانطور که انت

ستفاده از  دهد.می شی )مورفولوژی ذرات با ا مورد بررسی قرار گرفت  (FESEMمیکروسکوپ الکترونی روب

 نشان داد. 5-۲در شکل  که نانوذراتی کروی با سطوح صاف را برای سه نمونه

( مخلوط b) EtOH/H2O( مخلوط aبا هیدرازین کاهنده در بنزیل الکل)  3FeNi های پراش اشعه ایکس : الگو4-۲شکل 

EtOH/H2O درحضور مولکول(های سورفکتانتSDS )  (cمعرفی داده) 3هایFeNi [33]باکد مدنظر 



 

۲4 

 یبررسی خواص مغناطیس 

که  انجام شدکوانتومی ابررسانا در دمای اتاق سنج یک دستگاه، تداخل  توسطهای مغناطیسی گیریاندازه

رفتار شد؛ میهمانطور که برای این مواد پیش بینی  نشان داده شده است، 6-۲در شکل نمودار مربوطه آن 

دهد، به این معنی که می ماده را نشانآهنربا و  بین یک واکنش قوی .دهدفرومغناطیسی را نشان می

 شوند. توانند به سرعت از محلول جدامی

 که ماده دارایدهد گیری شدند که نشان میاندازه -KG 5<  H  < KG 50  پسماند دربازه هایحلقه

و مغناطش باقیمانده  G40( از حدود cH)وادارندگی یک میدان ،  guem 95/( SMیک مغناطش اشباع )

 [33]( e,f)3( و نمونهc,d) ۲( نمونهa,b)1نمونه3eNiF های آماده شدهنمونه  FESEM: تصاویر 5-۲شکل 

 



 

۲5 

( rM  حدود )/gemu 5  نشانگر رفتار مغناطیسی نرم است. است که 

  sM  /rMجالب اینکه مقدار   .دهدپارامترهای مغناطیسی سه نمونه مورد مطالعه را نشان می 1-۲جدول 

 وادارندگیاست. مقدار  نرم فرومغناطیسی دهد مادهمی که نشان داری پایین است،معنیبطور  (1نمونه ) برای

دارای تآثیر ( 3)های سورفکتانت به نمونهمولکول اضافه کردنکوچکتر است.  ۲،3 ایه( از نمونه1) نمونه

 (G130به  G1۷8از ) cH اما کاهش قابل توجهشود، میمشابه   sM ی ذرات است و منجر به کمی در اندازه

 خش سطحهای سورفکتانت در کاهش اختلال در چر، این رفتار احتمالآ با توانایی مولکول شودمشاهده می

 مرتبط است.

است که نشان دهنده مناسب بودن مسیر  rMو   cHو کمترین مقدار  sM( دارای بالاترین مقدار 1) نمونه

 است. 3FeNiپیشنهادی برای بدست آوردن نانوذرات خالص 

 3FeNi [33]کلوین برای نانوذرات 300گیری شده در دمای های اندازه: مغناطش داده6-۲شکل 
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از طریق کاهش شیمیایی با تغییر غلظت  3FeNiسنتز نانوذرات  

 دما سدیم هیدروکسید و

با  3FeNiبرای سنتز ساختارهای  گرماآبی ساده و آسان روش  از  [34]و همکاران 1انتاو ه ۲01۷در سال 

 .استفاده کردندکاهش نمک آهن و نیکل با هیدرازین هیدرات در محیط قلیایی قوی 

و سپس سدیم  حل و بروی همزن مغناطیسی قرار گرفت کل در حلال آبآهن و نیهای کار اول نمکدر این 

سپس هیدرازین هیدرات قطره قطره به محلول اضافه و محلول  .هیدروکسید به محلول اضافه و حل شد

 و مهروموم شد و ریختهاستیل ضدزنگ تفلون  جنس یک اتوکلاو از داخل این مخلوط به نهایی آماده شد.

. سرانجام محصول آماده شده چندین بار با آب قرار گرفتساعت  10به مدت  100℃در کوره به دمای 

ر اندازه، شکل و ساختامحققین بیان کردند که شو داده شد و سپس خشکانده شد.  مقطر و اتانول شست و

ترل دما و غیره کنمانند غلظت سدیم هیدروکسید، ی توان با تنظیم پارامترهاینهایی را می 3FeNiمحصولات 

بقیه  هک آنالیزها با تغییر غلظت سدیم هیدروکسید و دما به ترتیب انجام شد، در حالی پژوهش رد در اینک

 پارامترها ثابت است.

                                                  
1 Tao Han 

 [33] 3-1هایو اندازه دانه نمونه : خواص مغناطیسی و اندازه بلورک1-۲جدول 
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 بررسی خواص ساختاری و مورفولوژی سطح  

 ۷3/۷5و58/51، 1۲/44پراش در زوایای   هایقلهدهد. نمونه را نشان می الگوی پراش اشعه ایکس ۷-۲شکل 

-3۲44با کد ) 3FeNi ساختار مکعبی( از ۲۲1(و )۲00(، )111) بلوریترتیب مطابق با صفحات درجه به 

شود که درجه خلوص بالای نمونه را ناخالصی دیده نمی قله است. هیچ 551Å/3=aبا ثابت شبکه و ( 65

 .دهدنشان می

دست آمده ه محصول ب دهد کهنشان می مشهود است، (a)8-۲موررفولوژی کلی نمونه همانطور که در شکل 

اد که ( نشان دb)8-۲شکل. تصویر بزرگنمایی در نانومتر تشکیل شده است 100حدود  از ذرات با اندازه

 صاف هستند.درشت  سطح همه ذرات 

 3FeNi [34]: الگوی پراش اشعه ایکس از ریزساختارهای ۷-۲شکل 
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 [34]نمونه  FESEM: تصاویر 8-۲شکل 

ونه تغییر آشکاری گهیچ 3FeNi، اندازه و شکل آلیاژ  M 3-1در غلظت کم سدیم هیدروکسید از 

 .((a,b) 9-۲)شکلندارد

ش یافته و سطح بسیار درشت میکرومتر افزای ۲-3 به افزایش یافت، اندازه ذرات M5هنگامی که غلظت به 

تارهای سریع توسعه یافته ریزساخ رسید M10غلظت سدیم هیدروکسید به  ((. وقتیc)9-۲شد)شکل 

3FeNi شکل5زه حدود با اندا(.9-۲میکرومتر تولید شد(d)). 
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می که این آزمایش هنگا بود. 3FeNiدما عامل مهم دیگری برای تأثیر در اندازه و شکل محصولات نهایی 

-۲شکل) تفاوت آشکار ندارد 100℃های بدست آمده در با نمونه 3FeNiنمونه  انجام شد. 80℃در دمای 

9(e).)  سط بسیاری ، این محصول تودرجه سانتی گراد افزایش یافت  1۲0با این حال، وقتی درجه حرارت به

-۲شکل)و افکنی هسته ذرات غالب شدند میکرومتر و برآمدگی حاصل از پرت 5/0-8/0از ریزگردها با اندازه 

9(f).)  شود و مطمئنأ میزان رشد دهد که انرژی بیشتری برای واکنش ایجاد میحرارت بالاتر نشان میدرجه

 از این رو شکل و اندازه دیگر یکنواخت نخواهد بود.یابد سرعت می

 بررسی خواص مغناطیسی 

در دمای اتاق  VSM دستگاه ساعت توسط 10به مدت  100℃ه دست آمده در خواص مغناطیسی نمونه ب

 (sM)اشباع ( رفتار فرومغناطیسی معمولی را با مغناطش 10-۲در شکل ) پسماندگیری شد. منحنی اندازه

 80(، نمونه در دمای d)10( و c)۲(b ،)5( ، a)1های سدیم هیدروکسید ها با غلظتنمونه FESEM: تصاویر 9-۲شکل 

 [34] (fو ) (eدرجه سانتی گراد) 1۲0و 
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 را نشان داد. 4/164  برابر با Oe (cH میدان وادارندگی) و emu/g ۷/8۷ برابر با

پرمولای از مقدار سطح  ترکمی کم sMمیدان مغناطیسی صفر متقارن است. مقدار  در پسماندمنحنی 

برابر بیشتر( افزایش 300( حدود )Oe 54/0)نمونه حجمی در مقایسه با مقدار   cHبا مقدار ی است، حجم

 یافته است.

 نانو بزرگ ذاتی بلوریدلیل تأثیر شکل و اندازه و ناهمسانگردی مغناطیسی بزرگتر عمدتأ بهوادارندگی 

 نظم است.ی بیپرمالودر مقایسه با  3FeNiهای بلور

 

 [34] در دمای اتاق با میدان کم  3FeNi: حلقه پسماند نمونه 10-۲شکل 

 از طریق کاهش شیمیایی FeNi3سنتز نانوذرات  

با روش  Ni-Feنانوذرات را با شرایط زیر رشد دادند.  سه نمونه [16]و همکاران 1جاو هونگزیا ۲01۲درسال 

 Fe+2به این صورت که محلول)الف(؛ مقداری کلرید نیکل و آهن را با نسبت  کاهش آبی هیدرازین هیدرات

                                                  
1 Guo Hongxia 
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 شد. ۲برابر  Hpنیزه شده حل کردند تا بار یوودر آب د 3به  Ni ،1+2به 

 13ـ5/11حدود  pH ی بامحلول شفاف درازین هیدرات و سدیم هیدروکسید مخلوط شدند ومحلول)ب(؛ هی

 .دست آمده ب

 د ساده در دمای محیط به محلول)الف( اضافه کردند :با سه فرآینرا محلول)ب( 

بدون اینکه محلول)الف( بروی همزن قرار  ردند(بطور مستقیم و قطره قطره محلول)ب( را به الف اضافه ک1

 آید.دست میه ( ب1داشته باشد، تا یک مخلوط مشخص برای نمونه )

میلی لیتر و تحت همزن مکانیکی برای 1۲/0(محلول)ب( را قطره قطره به درون محلول)الف( با سرعت ۲

 دست آید.ه ( ب۲نمونه) تا ردنداضافه ک دقیقه 30

( اضافه  KHz40)دستگاه آلتراسونیک( در ۲به محلول)الف( با همان شرایط) قطره قطرهرا )ب(  محلول(3

 دست آید.ه ( ب3شد تا نمونه)

 بررسی خواص ساختاری و مورفولوژی سطح 

 اج فراصوتتابش با امو  بررسی تأثیر 2-4-1-1

روند تشکیل با  یافتن، سه آزمایش برای 3FeNiآلیاژ  بلوربر رشد تابش فراصوت به منظور بررسی اثرات 

pH=12.5 .محلول انجام شد 

گونه همزن صورت دهنده و بدون هیچدر آزمایش اول، واکنش با مخلوط کردن مستقیم محلول واکنش

 .بود 50ـnm۷0(.قطر ذرات (a) 11-۲دست آمد)در شکل ه( ب1دقیقه، ذرات کروی نمونه)30بعد از  گرفت.

   (( b) 11-۲در شکل ) SEM تصاویر دقیقه سنتز شد،30با همزدن به مدت  ۲در آزمایش دوم، نمونه
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 ای تبدیلکه شکل ذرات از کروی به صفحهدست آمده. ه مانند ب ذرات کروی و صفحه ینشان داد که هر دو

مشخص شده در شکل  هدار پیچ خوردهای لبهنانومتر بود. برخی صفحه 80تا  30شود. قطر صفحات از می

(۲-11 (b )) .به دلیل انرژی بالای سطح آن بودند 

( نشان داده است انتقال c1) 11-۲که در شکل ) SEM. تصاویر است مانند صفحهدارای مورفولوژی  3نمونه

ها حهاست. صفامواج فراصوت  پرتوافکنی ی تخت تحت نیروی محرکه قوی ناشی از کامل از کروی به صفحه

 داشتند.  nm14، ضخامت حدود nm1به قطر  دارای 

دهد نشان داده شده است، که نشان می ((d)11-۲)اشعه مربوط به ذرات در شکل  پراش ایکس الگوهای

فحات به ص کد مربوطدندهنشان می ۲θ= ۷8/۷5 °، 46/51 °، 16/44 °پراش را در هایقله ،ی الگوهاهمه

، با این حال، الگوهای است( 65-3۲44با کد ) fcc  ،3FeNiساختار مکعبی ( ۲۲0( ، )۲00( ، )111) بلوری

، 1/5۷ °،۷/35 °، 16/30 °چهارقله پراش دیگر را در ((d)11-۲)در شکل ۲و1پراش اشعه ایکس از نمونه 

°98/6۲ =θ۲  ،4 فاز به ربوطمO3Fe 3معمولی تنها الگوی  3دهد اما نمونهنشان میFeNi دهد را نشان می

 نسبتأ خالص بودند. امواج فراصوتتحت تابش  3FeNiکه نانو ذرات آلیاژ 

نشان داد که نمونه آماده شده تحت تابش  3نمونه 11-۲در شکلانرژی پراکندگی اشعه ایکس،  سنجیطیف

گیری اندازه 65/۷5:  36/۲4نسبت اتمی نیکل به آهن   .دهدهر دو قله نیکل و آهن را نشان می امواج فراصوت

  بسیار نزدیک بود.   Fe :2+Ni+2شد که به نسبت اولیه 



 

33 

 

 بررسی تأثیر غلظت سدیم هیدروکسید 2-4-1-2

 pHدست آمده با مقدار ه تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی و الگوی پراش اشعه ایکس سه نمونه ب

، 5/10کم pHدر . داده شده استنشان  1۲-۲در شکل که دیگر شرایط واکنش ثابت استمتفاوت در صورتی

نشان داد که  (d)1۲-۲ مشاهده شد. الگوی پراش اشعه ایکس در شکل  (a)1۲-۲تجمع نامنظم در شکل 

4O3Fe  3با فاز کریستالیFeNi ند.همزیستی دار 

با مورفولوژی کروی همانطور  3FeNiخالص  نسبتأ افزایش یافت، نانوذرات 5/11به  Hpهنگامی که مقدار 

و الگوی  PH =12/5مول بر لیتر هیدرازین هیدرات در 16/0( باc)۲(b ،)3(، a)1های نمونه FESEM: تصاویر 11-۲شکل 

 [16] (dها)پراش اشعه ایکس نمونه
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ذرات در  قطر دست آمد.ه ب نشان داده شده است (d)1۲-۲و الگوی پراش در شکل  (b)1۲-۲ه در شکلک

 ای تبدیل شده است.کروی به صفحه ، مورفولوژی5/1۲بیشتر به  pHبا افزایش  بود. ۲0ـnm40حدود 

 .((c)1۲-۲)شکل اندساختار شبکه بهم پیوسته  برخی از صفحات

،  5/51°،  9/۷5°ی دیگری به جز سه قله در زوایایدهد که هیچ قلهمی الگوی پراش آن در شکل نشان

مورفولوژی ذرات تأثیر مهمی  و که غلظت سدیم هیدروکسید برساختار مشخص شد وجود نداشت. °3/44

 دارد.

   

 

مول بر  16/0(با c)5/1۲( و b)PH 5/10(a  ، )5/11  نانوذرات باروش آلتراسونیک در SEM: تصاویر 1۲-۲شکل 

 [16] (dذرات) لیتر هیدرازین هیدرات و الگوی پراش اشعه ایکس

 



 

35 

 بررسی تأثیر میزان هیدرازین هیدرات 2-4-1-3

ات با نسبت مولی مختلف هیدرازین هیدر تأثیر هیدرازین بر مورفولوژی ذرات، در این کاربرای بررسی بیشتر 

(O2.H4H2Nبه یون )( 2های فلزی+Ni 2و+Fe .مورد بررسی قرار گرفت ) ویر میکروسکوپ الکترونی تص

نشان داد که مورفولوژی کلیه محصولات مانند صفحه کوچک با افزایش نسبت مولی  13-۲روبشی در شکل

4H2N ر کمی تأثیر ت هیدرازین در شکل ذرات از نظکه غلظدهد های فلزی بوده و این نشان میبه یون

نسبتأ خالص با افزایش  3FeNiنشان داد که ذرات  (d)13-۲الگوی پراش اشعه ایکس در شکل  دارد.

 رازین هیدرات قابل تهیه هستند.هید

به قطر حدود  بود، صفحه ۲:1(  Fe+2و Ni+2های فلزی )به یون O2.H4H2Nهنگامی که نسبت مولی 

nm315  و ضخامتnm1۷ 13-۲که در شکل  دست آمده ب(a ) .پراش اشعه  یالگو قابل مشاهده است

 دارد. یستیهمز 3FeNi یبلوربا فاز  4O3Feنشان داد که ( d)13-۲مربوطه در شکل  کسیا

نشان داده شده است متوسط  (c)13-۲افزایش یافت همانطور که در شکل  4:1هنگامی که نسبت مولی به 

نشان ( d)13-۲در شکل  3FeNiهای مشخص برای قله وکاهش یافته  nm96حدود به  ها،قطر صفحه

 خالص است. 3FeNiهای فلزی برای ذرات به کاهش کامل یون دهد که افزایش این نسبت قادرمی
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 خواص مغناطیسی  

مای ها در دهدهد که نموننشان میداده شده است که  نشان شکلدر مغناطیسی دمای اتاق  پسماندحلقه 

 اند.اتاق فرومغناطیسی بوده

و  ۲:1 ( ،b )3:1( ،c)4:1( a) ( Fe+2و Ni+2فلزی ) هاییونهای مولی بانسبت SEMصاویر ت: 13-۲شکل 

 [16]الگوی پراش اشعه ایکس

 

 [16]ای( صفحهb(کروی و )a: حلقه پسماند )14-۲شکل 
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 ذکر شده است :  ۲-۲ای در جدول ذرات کروی و صفحهمقادیر مغناطش اشباع و نیروی وادارنگی 

 [16]مقادیر مغناطش اشباع و نیروی وادارندگی :۲-۲جدول 

 

برابر( و افزایش  5/1اشباع بالاتر )تقریبأ حدود  مغناطش  3FeNiای که نانوذرات صفحه دهدمیاین نشان 

 .دارندکروی  باذرات هایبرابر( نسبت به نمونه۲مغناطیسی )حدود  وادارندگی نیروی
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 سومفصل 3

گاهروش  گیری ها  و ابزارهای اندازهها،دست
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 مقدمه 

ای را بررسی کنیم به ابزارهای دقیق نیازمندیم. در این رای اینکه بتوانیم خواص فیزیکی و شیمیایی مادهب

 ،که به اختصار به توضیح هر کدام پرداختیم های سنتز متفاوت(های رشد نانومواد )روشروش فصل به

واص ساختاری ،اپتیکی و خهای یابیهای استفاده شده برای مشخصهگیری دستگاهمعرفی و نحوه اندازه

میکروسکوپ  ،(Vis-UV)۲نگاری نوری، طیف(XRD)1شامل پراش اشعه ایکس ،3FeNi پودرهای مغناطیسی

( و همچنین بقیه ابزارها و VSM)4، مغناطیس سنج نمونه ارتعاشی(FESEM)3الکترونی روبشی اثرمیدان

 ، پرداخته شده است.های استفاده شدهدستگاه

 ادهای رشد نانوموروش 

 روش مایکروویو 

طول یا  و MGH 3/0 -  GHz300 در طیف امواج الکترومغناطیسی در ناحیه فرکانسی بین ریز امواج

. تابش میکروموج امروزه در عرصه هایی مانند پزشکی )کشف و توسعه اندقرار گرفته  1mm-1mموجی بین 

 مواد دارویی(، مصرف خانگی و صنعتی پرکاربرد است.

 دآوردنمی به نوسان دررا های الکتریکی دوقطبیو  هاتابش مستقیمی که به ماده دارند مولکولاین امواج با 

یی ظرف شود. از آنجایی که این فرآیند وابسته به رسانندگی گرمامی ناگهانی دمابالا رفتن اعث این بو 

یار بس. امواج ریز دهدطبی یا رسانش یونش پاسخ میکه به چرخش دوق آیدنیست، گرمای زیادی بوجود می

                                                  
1 X-ray Diffraction 

۲ UV-Vis Spectroscopy 
3 Field Emission Scaning Electron Microscope 

4Vibrating Sample magnetometer 
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که  آیدیک حالت غیرتعادلی به وجود می دهند سپسانرژی را در کمتر از یک نانو ثانیه انتقال میسریع 

ی ادماست. فرآیند انتقال انرژی گرمایی ناشی از امواج ریز درون یک ظرف شیشه نتیجه آن افزایش ناگهانی

 شوند و در نتیجه دمایاد اولیه با سرعت زیادی گرم می. در این فرآیند موگیردصورت متناوب انجام میه و ب

. از مزایای این روش آیدوجود میه باحتراق آن تاجایی که شرایط برای رود مواد واکنش دهنده بسیار بالا می

ه ب کم بودن زمان فرآیند و توان به، افزایش دمای سریع، گرم شدن یکنواخت و گرادیان دمایی پایین،می

 .[35]روش آزمایش اشاره کنیمصرفه بودن 

 شوند:مواد با امواج مایکرویو به سه دسته طبقه بندی میبرهمکنش طور کلی ه ب

 ند و امواج مایکروویو را بدون هیچ)الف( دسته اول موادی هستند که دارای اتلاف دی الکتریک پایینی هست

 دهند.اتلافی از خود عبور می

 شوند.ها تمامأ بازتاب میگونه نفوذی در آنکه امواج بدون هیچگروه دوم موادی هستند )ب( 

 .[36]کنند)ج( این دسته از مواد دارای اتلاف دی الکتریک بالا هستند و امواج مایکروویو را جذب می

هد. د کاهش تواند به طور مؤثرگرمایش با مایکروویو می مشکل مربوط به غیریکنواخت بودن گرمایش را

ه رساندن محلول بایش سرعت فرایند گرمایش اولیه )استفاده از تابش مایکروویو باعث افزچون همچنین 

 علاوه بر این، با توجهد. شوتر انجام میدر نتیجه واکنش سریع ،شودمی (دمای مورد نیاز برای شروع واکنش

های شیمیایی از چندین ساعت به چند دقیقه، استفاده از این به کاهش زمان مورد نیاز برای انجام واکنش

گرها، عوامل پوشش نوع گرمایش باعث بازدهی بهینه انرژی نیز خواهد شد. با انتخاب صحیح حلال، واکنش

را  صورت گزینش پذیر مواد اولیهتوان بهفرکانس امواج میدهنده و دیگر شرایط واکنش مانند دما، فشار و 

ها موجب شده استفاده از امواج مایکروویو به عنوان گرم کرد و نانو ساختار مشخص را تولید نمود. این ویژگی

 صورت روز افزونه یک روش گرمایش موثر، زیست سازگار و مقرون به صرفه برای سنتز نانومواد مختلف ب
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وند. شبه نحوی که حتی برخی سنتزها با استفاده از مایکروویوهای خانگی انجام می یش باشددر حال افزا

تر از نتز شده با این روش کمد بلورینگی و خواص نوری ترکیبات سالبته لازم به ذکر است که در برخی موار

 . [3۷]های دیگر خواهد بودروش

 1ژل-سل 

صورت پودر و برای سنتز انواع نانوساختارها بویژه نانوذرات اکسید فلزی به ۲های شیمیایی تریکی از روش

 1864و  184۷روی ژل سیلیکا در سال  4و گراهام 3ژل احتمالأ به مطالعات ابلمن-روش سل ،باشدلایه می

و سپس  5ابتدا هیدرولیز ر ظرفی رهاکردند،( که د2SiClمشاهده کردند تتراکلرید سیلیکون) ها. آندگردبرمی

انجام  1800ی ای از کار در علم کلوئیدها، در اواسط دههعمدهبخش که البته ناگفته نماند  .به ژل تبدیل شد

 .[38]گرفت

شود. موادی که در این روش مورد نیاز نانوذرات و معمولأ در دمای اتاق انجام میاز این روش برای تولید 

های مختلف هیدرولیز و ها( هستند که تحت واکنشها و استات)از قبیل کلریدها، نیترات است نمک فلزات

گیرند. در این روش باید ابتدا محلول سل را تهیه کنیم و سپس به وسیله گرمادهی یمریزاسیون قرار میپل

شود، ژل تهیه شده در دماهای مناسب میتبدیل به ژل و افزایش دما  در ابتدا دماهای پائین و با گذشت زمان

 کنیم.پس از خشک سازی اولیه به پودر تبدیل می

                                                  
1 sol-gel 
۲ Wet Chemical Method 

3 Ebelman 
4 Graham 

5 Hydrolysis 
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 بیآگرما  

رین تعنوان مشهودترین و عمومیه ها در تولید مواد پیشرفته است. بترین روشنوان یکی از مهمعه این روش ب

ا های در صنایع الکترونیک، ذخیره کننده دادهمزیت آن تولید مواد نانوساختار است که کاربردهای گسترده

 صورت مغناطیسی، بیوداروها و ... وجود دارد.ه ب

دریک وژه توسط زمین شناس بریتانیایی سر رشناسی سرچشمه گرفته و این وااز معنای زمین  بیآگرماواژه 

یر پوسته زمین را  تغی تواندمی او توضیح داد واکنش آب در دما و فشاربالاکار برده شده است. ه ب 1موریکسون

 های معدنی شود.ها و انواع سنگو باعث ایجاد صخره دهد

ن درحضور حلالی مثل آب و غیره همگکه تعریف کنیم که هر واکنشی  گونهتوانیم اینرا می گرماآبی فرآیند 

 اند،لنامحلو س موادی که در شرایط معمولی نسبتاًتوان تحت فشار و دمای بالا حل کرد و سپشود را مینمی

توان فرآیندهایی مانند ساخت بلورهای بسیار کوچک و خالص شوند. با استفاده از این تکنیک میبلوری می

 گرماآبی های مختلف، های بزرگ و ... را در این محیط انجام داد و به این دلیل در بین روشکریستالتک 

 های معمولی دارد.ای نسبت به سایر روشجایگاه ویژه

ای ه)ظرف فولادی استیل ضدزنگ(. ویژگی برای تهیه مواد به این روش به ظرفی با تحمل فشار بالا نیازمندیم

 به شرح زیر باید باشد: گرماآبی فرآیند یک اتوکلاو برای 

 اسیدها و بازها های اکسیداسیون،مقاوم بودن نسبت به معرف -1

 کارگیری راحت و آسانه ای ساده با بمجموعه -۲

                                                  
1 . Sir Roderick Murchisan 
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 دمایی و فشاری مورد نیاز گنجایش نامحدود برای محدوده -3

ابر ایجاد خطر برای استحکام کافی برای ایجاد دما و فشار بالا در مدت زمان طولانی)مقاوم در بر -4

 محقق(

 اندازه مناسب برای بدست آوردن گرادیان دمایی مورد نظر -5

تی کم، گزینه درس بلوریبرای تهیه ذرات با خلوص بالا و با شکل کنترل شده و عیوب  گرماآبی روش 

 باشد.می

 های مشخصه یابیها و روشدستگاه 

 (XRDپراش پرتو ایکس ) 

و با استفاده از آن  باشدمی یو ساختار مواد بلور تیماه صیتشخ یبراروش  نیترمتداول  Xپراش پرتو 

ها لورکو اندازه ب یشبکه بلور یهاثابت ،یبلور یها رشده، نوع ساختا لیتشک یهافاز رینظ یتوان اطلاعاتیم

د و و فرابنفش قرار دار گاماپرتو  نیدر محدوده ب سیامواج الکترومغناط فیدر ط X دست آورد. پرتوه را ب

از مرتبه  کسی. طول موج پرتو اماندمی مانند اثر انگشت آن ماده X پراش پرتو یماده خاص الگو کی یبرا

نند. ک فایپرتو ا یرا برا ینقش تور دنتوانیمواد م نیا جهیدر نت است و یها در مواد بلوراتم نیفواصل ب

از طول موج پرتو  یکند اگر مضرب درستیبلور برخورد م یکه به دو صفحه متوال  X  یاختلاف راه پرتوها

 .[39]شودمی انی( ب1-3) 1داشت که با رابطه براگ میطرح پراش خواه کیباشد،  یفرود

)3-1)                                                                                                  nSind
hkl

2            

                                                  
1 Bragg 
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  ،یفرود Xطول موج پرتو    λبراگ،  ی هیزاو θهم خانواده و   یصفحات بلور نیفاصله ب  dرابطه  نیدر ا که

hkl و   لریم یهاسیاندn یبرا ر. حال با در نظر گرفتن نوع ساختاباشندی( محیپراش )عدد صح یمرتبه 

 .[39] ددست آوره ( ب۲-3از رابطه )شبکه را با استفاده  یهاتوان ثابت یم مکعبیمثال 

(3-۲)                                                                                                        d=
𝑎

(𝑙2+ℎ2+𝑘2)1/2
      

 یهاخط یرا به کمک پهنا (D) اندازه متوسط بلورک توانی( م3-3) شرر-یبا استفاده از رابطه دبا نیهمچن

 .[40]دست آورده پراش ب

(3-3)                                                                                                   





Cos

 0/9
D 

 یاهیزاو یپهنا قله پراش( و یاهیزاو تیبراگ )موقع یهیزاو θ ،یفرود  X طول موج پرتو λ در رابطه فوق که

 یابیدستگاه مشخصه 1-3در شکل  است. انیبر حسب راد (FWHM) نهیشیقله پراش در نصف شدت ب

 جیشده نشان داده است. از نتا دهنامه از آن استفا انیپا نیکه در ا الزهرامستقر در دانشگاه  کسیپراش پرتو ا

( را  δ)  یدررفتگ ی( و چگال εمثل کرنش )  یگرید یهاتیکم توانیها، منمونه یساختار زیمربوط به آنال

ی( به دست م4-3) یپراش از رابطه یهابا استفاده از اطلاعات مربوط به قله  εکرنش  تیبه کرد. کممحاس

        .دیآ

  (3-4)                                                                                                       
𝛽

4 𝑡𝑎𝑛𝜃
 ꞊  ɛ                                    

یم ( به دست5-3) یدر واحد حجم بلور( از رابطه های)تعداد در رفتگ  δ هایدر رفتگ یچگال نیچنهم    

 .[41]دیآ

  (3-5                   )                                                                                             
1

𝐷2
 ꞊ 𝛿    
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پراش و کاهش  یهاعرض قله شیها سبب افزا. کاهش اندازه بلورکباشدمیابعاد بلورک  D رابطه نیدر ا  

 رگید یو برخ شیها افزااز قله یها در ساختار، شدت برخدانه یحیترج یریشدت آن شده و بر اثر جهت گ

 یگشداست که پهن نیا هاکمحاسبه اندازه بلور یاستفاده از روش شرر برا یرادهایاز ا یکی. ابدییکاهش م

قله علاوه بر  یکه پهنا دهدیمطالعات نشان م کهیدر حال کنندیها مربوط مها را تنها به اندازه بلورکقله

 هایکرنش و هابلورک اندازه هال –سون  امیلی. وهم مربوط است یشبکه بلور یهاها به کرنشاندازه بلورک

د. بر اساس نظر ارائه دنکر یمعرف کسیحاصل از پراش پرتو ا یهاقله یرا عامل پهن شدگ یدرون شبکه ا

 یهارنشک نیچناز اندازه بلورک و هم یتابع نهیشبی شدت نصف در قله عرض هال –سون  امیلیشده توسط و

  :باشدمی یادرون شبکه

(3-6    )                                                                                                                 𝛽𝐷 +  𝛽𝑆  ꞊ 𝛽                                    

. بر دباشنمی یاشبکه یهاقله بر اثر اندازه بلورک و کرنش یپهن شدگ بیبه ترت Sβو   Dβرابطه  نیدر ا

(  برابر با عکس اندازه دانه، ) Dβقله ) یها در پهن شدگاساس معادله استوکس سهم اندازه بلورک
1

𝐷
( است.  

 .شوندیم یصفحات بلور نیفاصله ب شیافزا ایسبب کاهش و  یشبکه ا یهاکرنش

. [4۲]استفاده نمود وانتیم زی( ن۷-۲هال )-سون امیلیها و کرنش از رابطه واندازه متوسط بلورک نییتع یبرا

 :است ریرابطه به شکل ز نیا

  (3-۷)                                                                                       


 Sin
D

Cos 40/9 

طول موج مورد  λکرنش شبکه و  εاندازه بلورک،   D نه،یشیقله پراش در نصف ب یپهنا βرابطه  نیا در

قله در  نیچند یبرا  Sin4 تیبر حسب کم  Cos تیمربوط به کم یها. اگر دادهباشندیاستفاده م

βCosθرا به دست آورده و نمودار  کسیپراش پرتو ا یالگو − 4Sinθ   یسپس م مینقاط رسم کن یرا برا
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 .میینما نییعرض از مبدا آن اندازه بلورک را تع ینمودار مقدار کرنش و از رو نیا بیش یرواز  میتوان

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 (FESEMمیکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدان) 

ر مورفولوژی بررسی کرد میکروسکوپ توان با استفاده از آن نمونه را از نظیکی دیگر از آنالیزهایی که می

های گسیل شده ناشی از گسیل گرما یونی از یک رشته دان است که در آن باریکه الکترونالکترونی اثر می

ی بر پدیده تونل نتنگستنی یا فیلامان است، که از اعمال یک میدان الکتریکی برای تولید پرتو الکترونی مبت

 .استافزایش بزرگنمایی، و حد تفکیک شود که نتیجه آن زنی استفاده می

دست آوردن بهره هرچه بیشتر برای تولید جریان الکترونی لازم است از فلزی با نوک بسیار ه معمولا برای ب

ر اثر برخورد . دباشدفلز به خلاء بسیار بالا نیاز می و برای جلوگیری از اکسید شدن نوککنیم  تیز استفاده

 ( موجود در دانشگاه الزهراxrd: تصویر پراش پرتو ایکس)1-3شکل 
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شوند. پرتو الکترون های ثانویه که از نزدیکی سطح الکترون های ثانویه ایجاد میده، باریکه الکترونی با ما

 ، در حالی که پرتوهایها هستندشخصات سطح و توپوگرافی سطح نمونهشوند حاوی اطلاعاتی از مساطع می

 .[43]پراکنده اطلاعاتی درباره ترکیبات شیمیایی ماده را دارا می باشند الکترونی

ن ببرای برقراری اتصال الکتریکی میان نمونه و پایه، معمولا سطح نمونه با یک لایه نازک از جنس طلا، کر

های پودری لازم است که بر روی یک لایه نازک از درمورد نمونه. همچنین شودیا آلیاژ طلا پوشیده می

تصویری از میکروسکوپ الکترونی گسیل  ۲-3 . در شکل[44]جنس رسانا پخش شده و کاملا خشک شوند

( که در این پایان نامه استفاده شده است و همچنین یک طرح شماتیک از اجزای آن FESEMمیدان )

 نشان داده شده است.

 (UV-Vis)اپتیکی  یابی شخصهم 

 جمو طول زا تابعی برحسب ماده جذب و عبور و بازتاب میزان تعیین جهت کمی روشی نوری سنجی طیف

 نواری گاف جذب، ضریب: همچون اپتیکی پارامترهای توانمی سنج، طیف این از حاصل اطلاعات با. است

 ( واقع در دانشگاه صنعتی شاهرودFESEM) دانمیکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل می:دستگاه ۲-3شکل 
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 در ( (UV-Visمرئی – فرابنفش سنجی طیف دستگاه از استفاده با. کنیم تعیین را لایه ضخامت و اپتیکی

 اهدستگ باید ابتدا در. شودمی یبررس هانمونه عبوری و جذبی رفتار نانومتر 1100-300موجی طول یبازه

 وردم زیرلایه از قطعه دو است، شده تعبیه دستگاه در که جایگاهی دو در کار این برای. کنیم کالیبره را

 هانمونه جذب یا عبور دستگاه، کردن کالیبره از بعد. کنیممی تنظیم را دستگاه صفر و داده قرار را استفاده

 وردم ینمونه جایگاه یک در کار این برای. کنیم گیری اندازه یمتوانمی را مختلف های موج طول حسب بر

 گاهدست کند،می عبور نمونه از نور کههنگامی. دهیممی قرار را استفاده مورد زیرلایه دیگر جایگاه در و نظر

 دتش ( به I)  عبوری نور شدت نسبت به. دهدمی ما به موج طول از تابعی حسب بر را عبوری نور شدت

 همحاسب توانمی را ماده نواری گاف دستگاه، این هایداده از استفاده با. شودمی گفته  T ) (عبور ( ، 0I)  نور

 استفاده  اهنمونه اپتیکی یابیمشخصه جهت آن از که را اسپکتروفوتومتر دستگاه از تصویری  3-3 شکل. کرد

 دهد.است، نشان می شده

 

واقع در دانشــگاه صــنعتی  (UV-Vis) اپتیکی یابی شــخصــه: دســتگاه م3-3شــکل 

 شاهرود
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 اپتیکی 1گاف نواری 

شود که در آن ناحیه هیچ حالت ای از طیف انرژی در ساختار نواری یک جامد گفته میژی به ناحیهگاف انر

رفیت ظ بالای نواری لبهتواند وجود داشته باشد. به طور کلی به حد فاصل بین انرژی بین الکترونی نمی

لازم برای آزاد کردن یک شود. این انرژی در حقیقت انرژی نوار رسانش گاف انرژی گفته می ی پایین ولبه

اف توان گی الکترونی قرار دارد. با استفاده از طیف عبور یا جذب میترین لایهالکترون است که در خارجی

 نواری ماده را تعیین کرد.

( تعیین 8-3، نمونه را به کمک رابطه )(α) می توان ضریب جذب a))با استفاده از داده های طیف جذب 

 :کرد

(3-8         )                                                                                                α = 2/303  a
t⁄     

است. برای تعیین بزرگی گاف نواری  سانتی متر1که برابر با  3FeNiضخامت سلول حاوی محلول  tکه در آن 

 :شوداستفاده می رابطه تاک از Egمستقیم 

(3-9)                                                                                                            (αhѵ)m = A(hѵ − Eg) 

 ،باشد مستقیم نظر مورد لایه نواری گاف که صورتی در .است  hѵ   انرژیو  ثابت مقدار یک   Aرابطه  این در

۲ m= 5/0  بودن، غیرمستقیم صورت در و m= بزرگی خصوص تعیین در توانمی معادله این بود. از خواهد 

 با بالا هایدر انرژی hν  حسب بر m(αhν)نمودار  خطی بخش یابی برون طریق از آن نوع نیز و نواری گاف

 استفاده کرد. (αhν=0)افقی  محور

                                                  
1. Band gap 
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 (VSM) 1ی ارتعاشیمغناطش سنج نمونه 

 یری از محققین قرار گرفته. ســیســتم مغناطیس ســنج نمونهخواص مغناطیســی امروزه مورد توجه بســیا

 یابی رفتار مغناطیســی مواد مختلف از جمله دیامغناطیس،ترین دســتگاه مشــخصــهعنوان مهمارتعاشــی به

ر د با اســتفاده از ســه متغییر زمان، دما و میدان مغناطیســی مغناطیسپارامغناطیس، فرومغناطیس و فری

ـــکل ـــاس کار این  .[44]کندگیری میامد، لایه نازک، تک بلور و مایع را اندازههای مختلف پودر، جش اس

ستگاه سیم پیچ در اثر ارتعاش نمونهد سیم، ایجاد ولتاژ القایی در یک  سی اطراف  ستی مغناطی . در پیچ ا

ستگاه سان از یک طرف به انتهای یک میلهنمونه  ،این د سی و از طرف دیگر به یک موتور نو ی غیرمغناطی

شد. مبنای اندازهساز متصل می صل با سیگنال حا سانات مکانیکی نمونه میگیری مغناطش،  شاز نو د که با

سیمدر یک ستقیم وپیچ القا میسری  سی م و  گرفتهیکنواخت قرار  شود. نمونه را در یک میدان مغناطی

ـــی به ـــینوس ـــکل کند.ارتعاش پیدا میطور مکانیکی و با حرکت س ـــتگاه  4-3در ش جهت که  VSMدس

                                                  
1

Vibration Sample Magnetometery 

 

 دانشگاه صنعتی شاهرود ( واقع درVSM: دستگاه مغناطیس سنج ارتعاشی)4-3شکل 
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 شود.گرفته است مشاهده میهای این تحقیق مورد استفاده قرارگیری نمونهاندازی

 

 دستگاه مایکروویو 

با قابلیت GHZ 45/۲با فرکانسLG – CC-3081NR/01  برای سنتز به روش مایکروویو از دستگاهی با مدل  

کل استفاده شد، در شدانشگاه صنعتی شاهرود  در آزمایشگاه نانو ،چون زمان، دما و توان تنظیم متغییرهایی

 .باشدتصویر آن مشهود می 3-5

 کوره الکتریکی 

که در دانشگاه صنعتی شاهرود موجود  AZARای دمای مورد نیاز از کوره محفظه هها ببرای رساندن نمونه

های زمانی و دمایی ریزی با گامو قابلیت برنامهبوده  1℃دقت دمایی این کوره . (5-3)شکلبود استفاده شد

 باشد.می 1500℃کوره  متفاوت را دارد آخرین دمای قابل تنظیم برای این

 : دستگاه مایکروویو موجود در دانشگاه صنعتی شاهرود5-3شکل 
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 دستگاه شست وشو نمونه 

های موجود در نمونه جهت رفع ناخالصی یشست وشو برایبعد از محلول سازی نمونه و قرار دادن در کوره 

ی دانشگاه صنعت آل تجهیزات ایران، واقع در آزمایشگاه نانواز دستگاه سانتریفیوژ ساخت پل ایده ،نمونه

 باشد.یم میدورها در هر ثانیه قابل تنظ (. در این دستگاه زمان و تعداد۷-3شاهرود استفاده شد)شکل 

  

 

 

 : تصویر کوره واقع در دانشگاه صنعتی شاهرود6-3شکل 
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 : دستگاه سانتریفیوژ واقع در دانشگاه صنعتی شاهرود۷-3شکل 
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 چهارمفصل 4

 ها، نتایج و بحثیابی نمونههای تهیه و مشخصهروش               
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 مقدمه 

ل های انجام شده و نتایج حاصیابیمشخصهسپس گردد. ارائه می 3FeNiپودر  های سنتزدر این فصل روش

خواص اپتیکی و خواص  مورفولوژی، ،ساختاریآنالیزها جهت بررسی . گیردمیاز آن مورد بررسی قرار 

 مغناطیسی انجام شد.

 هاهای سنتز نمونهروش 

 مایکروویو، گرماآبی به روش های آهن و نیکل نیترات پیش ماده با 3FeNiنامه ابتدا پودرهای در این پایان

کیفیت نمونه ها جهت مشاهده شد که  هانمونهیابی ساختاری مشاهده مشخصه سنتز شدند، پس از ژلو سل

ریدهای همچون کل دیگر هایپیش مادهدر ادامه از  ه بنابراین تعیین درستی تشکیل ساختاری آن پایین بود

 استفاده شد. آهن و نیکل

 اولیه مواد 

ل، گلوکز، هیدرازین هیدرات، آب مقطر از نیترات آهن و نیک گرماآبی به روش  3FeNiتهیه پودرهای  برای

و از روویمایکدوبار تقطیر شده بعنوان حلال، اتانول بدون آب و سدیم هیدروکسید استفاده شد. به روش 

 د.ه شعنوان سوخت استفاده آب مقطر دوبار تقطیر شده بعنوان حلال و اسید اوره بنیترات آهن و نیکل، 

واد اولیه استفاده شده مشخصات مز اسید سیتریک هم استفاده شد. ها اژل علاوه بر نیتراتبرای روش سل

  درصد خلوص بالا بودند.با آمده است. تمامی این مواد ساخت شرکت مرک آلمان  1-4در جدول  
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 لیست مواد شیمیایی مورد استفاده :1-4جدول 

 نام ماده شیمیاییترکیب  (g/molجرم مولی)

81/۲90 O2).6H3Ni(NO نیترات نیکل 

404 O2).9H3Fe(NO نیترات آهن 

06/60 2)2CO(NH اسید اوره 

1۲4/19۲ C6H8O7 اسید سیتریک 

04/3۲ O2H.4H2N هیدرازین هیدرات 

40 NaOH سدیم هیدروکسید 

84/198 O2.4H2FeCl کلرید آهن 

69/1۲9 2NiCl کلرید نیکل 

 

 گرماآبی به روش   3eNiFتهیه پودر  

ابتدا نیترات  برای هردو محلول، ،از دو محلول سازی استفاده کردیم در این روش برای تهیه پودر مورد نظر

از حل شدن ، پس ترکیب نمودهلیتر آب مقطر دوبار تقطیر شده میلی ۲5گرم در  ۷1/1آبه با جرم  9آهن 

ن اضافه نمودیم و برای نیم ساعت منتظر ماندیم تا محلول گرم به آ 35/4به با جرم آ 6محلول، نیترات نیکل 

همزن مغناطیسی  یروبر ساعت 1محلول جدید گرم گلوکز به آن اضافه نمودیم.  1 کاملأ حل شود و بعد ازآن

 ماندیم اتانول بدون آب به آن اضافه نمودیم و منتظر لیتر میلی۲5سپس  گرفت تا کاملأ همگن شوند. قرار
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میلی لیتر ۲ای به محلول اضافه کردیم، اضافه کردن هیدرازین هیدرات را بصورت قطره شود،تا کاملأ همگن 

 4نزدیک به  pHگیری کرده و مشاهده شد محلول را اندازهpH  ،ساعت بطول انجامید۲رازین هیدرات هید

بعد از  اضافه کردیم، که NaOHقطره  50 باشد،می 11که حدود  مورد نظر pHباشد، برای رسیدن به می

آن تغییر رنگ هم در محلول مشاهده شد. محلول حاصل به مدت دو ساعت روی همزن قرار گرفت تا کاملأ 

تا درون اتوکلاووهای مخصوص و در دو دمای  د نظر ریختیمهای تفلون موردرون ظرفحل شود. سپس 

د های مورگذشت زمانبعد از  قرار دهیم.( ۲)ساعت  10و  (1) ساعت 8 های متفاوتو زمان C°180یکسان

وشو با اتانول و آب مقطر عملیات خشک سازی خارج کردیم، شست و شوونظر محلول را از کوره برای شست

 کدر دمای اتاق خش نمونه را وشوانجام شد، بعد از شستبار و با استفاده از دستگاه سانتریفیوژ  4هر کدام 

 .کردیم  و به پودر تبدیل نموده

 گرماآبی های تهیه شده به روش تاری نمونهمطالعه  خواص ساخ 4-2-2-1

مشاهده  1 -4( را از نظر ساختاری بررسی کردیم، همانطور که در شکل ۲ساعت) 10( و1ساعت) 8های نمونه

به ترتیب  که  ۲/60°و 6/34 °در تشکیل نشده است، دو قله( 1برای نمونه ) 3FeNi ی ازفازهیچ شود می

-08۷۷( با کد استاندارد 4.0Ni4.2Feنیکل )-و فاز اولیه آلیاژ آهن 4O2.6Fe40.Niمربوط به فاز اولیه ناخالصی 

با کد استاندارد  3FeNiقله مربوط به تشکیل فاز  دوتشکیل شده است. با افزایش زمان پخت فقط  018

نیکل -ها مربوط به فاز اولیه تشکیل آلیاژ آهنباشد و بقیه قلهمی5/35و  4/51 °در زاویه 3۲44-65

(06.0Ni93.0Fe)  باشد.می 044-1088با کد استاندارد 



 

59 

  

 

 

 

 

 روویوبه روش مایک FeNi 3  رتهیه پود 

میلی لیتر آب مقطر   50گرم در  0۲/۲آبه با جرم 9در این روش برای تهیه پودر مورد نظر، ابتدا نیترات آهن 

به  36۲/4و جرم  آبه 9هن نیترات آنسبت به  3با نسبت آبه 6سپس نیترات نیکل .دوبار تقطیر شده ریختیم

قرار دادیم،  درجه سانتی گراد 50با دمای  آن اضافه نمودیم و به مدت یک ساعت برروی همزن مغناطیسی

دمای همزن را به و  ل اضافه نمودیمبه محلو گرم 40۲4/۲  به جرم به کل و ۲سپس اسیداوره را با نسبت 

اجایی که محلول کاملأ همگن شود روی همزن سه ساعت تبمدت  ندیم. محلولرسا گراددرجه سانتی65

ی روی صفحه min۲0و زمان  w۷۲0محلول را درون مایکروویو تنطیم شده به توان سپس  قرار داشت.

از خنک  پودر حاصل را بعد دقیقه احتراق را مشاهده کردیم.۷بعد از گذشت  .ای شکل آن قرار دادیمدایره

 قرار دادیم. C° 500برای بازپخت در کوره خلأ و دمایمقداری از پودر را  آسیاب کردیم. شدن،

 مطالعه خواص ساختاری پودرهای تهیه شده به روش مایکروویو 

 ۲ -4در شکل  همانطور که ،نظر ساختاری بررسی کردیمرا از  (۲)و با بازپخت (1)بدون بازپختهای نمونه 

با شدت کم تشکیل شده 5/35یه ها در زاوتن (1) برای نمونه 3FeNiهای مربوط به فاز قله شودمشاهده می

 (۲ساعت )10( و 1ساعت)8درجه و در زمان  180های : الگوهای پراش اشعه ایکس نمونه1-4شکل 
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-0۷4-1913و  010-03۲5های استاندارد ترتیب با شماره کارتبه 38 °و33 °، در این نمونه درزوایایاست

با شماره  40°و در 06.0Ni93.0Fe ای از قله 044-1088باشماره کارت  ۲4°و در 4O2NiFe هایی از قله 01

  شود.ده میدی  FeNiای از قله 018-0645کارت 

 ( نشان۲بازپخت شده) C° 500دمای  و درای که در خلأ ویر الگوی اشعه ایکس برای نمونهتص ۲-4شکل

تشکیل   65-3۲44 استاندارد با شماره 3FeNiمربوط به فاز  هایقله 5/35و  3/51های در زاویهکه  دهدمی

 آهن-به فازهای اولیه تشکیل آلیاژ نیکل شود که مربوطدرجه مشاهده می۷/38و۲6هایی در زاویه قله شده و

(0.06Ni0.93Fe با شماره کارت استاندارد  )شوند مشاهده می نیز یدیگر کوچک هایقلهباشد. می 044-1088

 .باشندهای دیگر میمربوط به ناخالصیکه 

 (۲درجه سانتی گراد)500( و بازپخت شده در 1های بدون بازپخت)س نمونه: الگوهای پراش اشعه ایک۲-4شکل       

 ژل به روش سل  3FeNiتهیه پودر  

میلی لیتر اتانول ریختیم 100آبه درون  6مول نیترات نیکل 03/0، ابتدا 3FeNiدر این روش برای تهیه پودر   

آبه به آن اضافه نمودیم.  9ات آهن یترمول ن01/0وقتی کاملا حل شد  .ایمو روی همزن مغناطیسی قرار داده

به آن اضافه کردیم. پس  مول اسیدسیتریک 09/0 ،ها کاملأ حل شدندبعد از گذشت یک ساعت که نیترات

𝐹𝑒0.93𝑁𝑖0.06 
Ni𝐹𝑒2𝑂4 
FeNi 
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انجام شد تا ژل مناسب  C° 100ساعت دردمای  6از اینکه سل شفاف شد، عملیات خشک سازی به مدت 

 بازپخت کردیم. ساعت3به مدت  C° 800در دمای و  سابیده، سرانجام پودرهای خشک شده شکل بگیرد

 ژلمطالعه خواص ساختاری پودرهای تهیه شده از روش سل   

شان داده شده است. این نمونه ن 3-4ژل در شکل نمونه تهیه شده به روش سلالگوی پراش اشعه ایکس 

 .استآمورف  باشد ونمی دارای ساختار بلوری شودهمانطور که مشاهده می

 ژل و حلال اتانولالگوی پراش اشعه ایکس نمونه تهیه شده با روش سل :3-4شکل 

وفق که مهای فوق و تغییر شرایط سنتز های تهیه شده به روشهای پراش نمونهلذا باتوجه به تصاویر طرح

 تغییر دادیم. های استفاده شده راپیش مادهادامه ی بلوری با خلوص بالا تهیه نمائیم، در نشدیم نمونه

 گرماآبی  ها به روشتهیه نمونه 

لیتر آب مقطر دوبار تقطیر شده میلی35گرم کلرید آهن را درون  0۷5۲/0ابتدا  گرماآبی در سنتز به روش 

محلول گرم کلرید نیکل را به  1515/0سپس  آن محلول روشنی به رنگ شیری بود. یحل کردیم که نتیجه

 شیری مایلبه رنگ  کهاضافه کردیم و همچنان روی همزن مغناطیسی قرار داشت تا محلول کاملأ حل شود 

قبل محلول  pH کردیم.به محلول اضافه  قطره قطره س محلول سدیم هیدروکسید رابه نارنجی درآمد. سپ
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 هیدرازین ml  3وکسید وسدیم هیدر ml5 اضافه کردن و بعد از ۷/1 حدود سدیم هیدروکسیدافزودن از 

و سپس در اتوکلاوو و درون کوره  ریخته های مخصوصشد. سپس محلول را درون تفلون 11هیدرات حدود 

محلول از سپس در دمای محیط سرد گردید و  ها و دماهای مختلف پخت گردید.. و در زمانقرار دادیم

بار جهت از بین تانول و آب مقطر چندینبا دستگاه سانتروفیوژ و اگردید. محصول حاصل  اتوکلاوو خارج

 .شدوشو شستبردن ناخالصی 

ای هبررسی اثر زمان پخت و تغییر غلظت برروی خواص فیزیکی نمونه  

 گرماآبی به روش   3FeNiتهیه شده 

گرم کلرید نیکل و 30/0میلی لیتر آب مقطر و 35از دومحلول  گرماآبی تهیه پودر موردنظر به روش برای 

مولار و هیدرازین هیدرات استفاده شد. پس از پایان  5مولار و 3کلرید آهن و سدیم هیدروکسید  گرم 15/0

وشو و بعد شست ر کوره قرار داده ایم، پس از آن،مختلف د پخت دو زمان نمونه حاصل را با ،محلول سازی

غناطیسی (، خواص مXRD)و برای بررسی خواص ساختاری توسط  عملیات خشک کردن آسیاب نمودهاز 

مورد مطالعه قرار  ها( و مشخصات اپتیکی نمونهFESEM)ها توسط (. ریخت شناسی نمونهVSM)توسط 

در دمای پخت  2Aو   1Aنمودارهای   آمده است.  ۲-4در جدول  شده هیتههای مشخصات نمونه گرفت.

-اند ونمونهشده ساعت تهیه 15و  10و غلظت ثابت سدیم هیدروکسید ولی زمان پخت ثابت  C ° 100ثابت

           اند.تهیه شدهایط ولی با غلطت سدیم هیدروکسید باهمین شر  4Aو  3Aهای 

 

                                                                                          



 

63 

 .مورد مطالعه 3FeNiی هامشخصات نمونه: ۲-4جدول 

غلظت سدیم  (°Cدمای پخت) زمان پخت)ساعت( نام نمونه

 هیدروکسید)مولاریته(

1A ۱۰ ۱۰۰ ۵ 

 
2A ۱۵ ۱۰۰ 

3A ۱۰ ۱۰۰  

۳ 

4A ۱۵ ۱۰۰ 

 

 هامطالعه ساختاری نمونه 

 مولار از سدیم هیدروکسید۵غلظت  4-3-1-1

نشان  4-4در شکل  مولار 5ا غلظت ب سدیم هیدروکسید ی تهیه شده هاپراش اشعه ایکس نمونهی هاالگو

های پراش مربوط به به ما نشان داد که هیچگونه قله  1Aالگوی پراش اشعه ایکس نمونه داده شده است. 

 نشان داد که   2Aالگوی پراش اشعه ایکس نمونه باشد. شود و نمونه آمورف میمشاهده نمی 3FeNiفاز 

 °،53/35°در زوایای   (65-3۲44 استاندارد با شماره کارت) 3iFeNفاز متعلق به آلیاژ آهن نیکل،  هایقله

(، 110) بلوری)ساختار مکعبی(صفحات پراش از که متناظر با  ظاهر 1۲/۷6 °و 1۷/5۷ °،68/51 °،4/44

مربوط به فاز  ۷۷/6۲ °و 14/30 °زوایایواقع در ی هاقله. [3۲]باشند( می۲۲0( و )۲10(، )۲00(، )111)

با استفاده از پردازش الگوهای  ( است. 003-08۷5کارت استاندارد با شماره کارت ( 4O2NiFeناخالصی 

مشخص شد که برای این نمونه ها با افزایش زمان پخت فازهای ناخالص کمترشده ها پراش اشعه ایکس نمونه
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 .ها افزایش یافتونهنم و در نتیجه خلوص

با استفاده  نبز ثابت شبکه و هال-سونویلیام(، ۷-3)رابطه و کرنش با استفاده از  بلورک مقادیر متوسط اندازه

 3-4 محاسبه و در جدول  2Aنمونه  برای (۲-3ساختار مکعبی )فرمول مربوط به ( و 1-3از رابطه براگ )

(، 111سون هال از سه قله پراش از صفحات )یامهمچنین برای رسم نمودار ویل گزارش شده است.

همانطور که گفته شد برای نشان داده شده است.  5-4( بدست آمده و نمودار حاصل در شکل ۲۲0)و(۲00)

1A  3هیچ فازی ازFeNi  درصد  یافته است. شنمونه افزایدیده نشده اما با گذشت زمان مقدار بلورینگی

الگوهای پراش اشعه با استفاده از سطح زیرمنحنی  1-4ک رابطه خلوص فازهای خالص و ناخالص با کم

سطح  totAیا ناخالصی و  3FeNiهای فاز سطح زیرمنحنی قله iA [41] (1-4)در رابطه ایکس محاسبه شدند.

 باشد. پراش می الگویکل زیرمنحنی 

 .2Aو  1Aهای : الگوی پراش اشعه ایکس نمونه4-4شکل 

 

: الگوی 6-4شکل 2Aهال نمونه  سونامیلینمودار و: 5-4شکل 

 .2Aو  1Aی هاپراش اشعه ایکس نمونه
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(4-1     )                                                                                                  
 ∑Ai

Atot
 ꞊درصد فاز 

 

 .2Aاندازه متوسط دانه،کرنش و ثابت شبکه نمونه ریمقاد:3-4جدول 

 

 

 

 درصدخلوص
10

−3
×ɛ 

 )کرنش(

D(nm) 

 )اندازه بلورک(

a(A°) 

 )ثابت شبکه(

  غلظت سدیم نمونه

 هیدروکسید)مولار(

۲/9۲ 08/1 35/۲۲ 533/3 2A 5 

 2Aهال نمونه  سونامیلینمودار و 5-4شکل 
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 مولار از سدیم هیدروکسید 3غلظت  4-3-1-2

نشان داده شده است. بررسی الگوهای پراش  6-4 در شکل  4Aو  3Aهای الگوهای پراش اشعه ایکس نمونه 

 با( 65-3۲44 استاندارد با شماره کارت) 3FeNiها دارای فاز ان دادند که نمونهنشها اشعه ایکس این نمونه

 بلوریصفحات  پراش از مطابق با 09/۷6 °و 01/5۷ °،8۲/51 °،۲9/44 °،31/35 °در زوایایهایی قله

-508۷)با شماره کارت استاندارد  4O2NiFe به همراه فاز ناخالصی( ، ۲۲0( و )۲10(، )۲00(، )111(، )110)

 دشومیمشاهده شکل در این  کهنطور اند، همامتبلور شده 5۷/6۲ °و 38 /41 °،0۲/30 °در زوایای( 003

 ت.اس کاهش یافته و درصدحضور ناخالصی خالصنا بلورینگی نمونه افزایش و فازبا افزایش زمان پخت 

( محاسبه ۷-3( و )۲-3) هها با استفاده از رابطبلورکمتوسط کرنش و اندازه ،درصدخلوص ثابت شبکه، مقدار

با استفاده  1-4رابطه  کمکدرصد خلوص فازهای خالص و ناخالص با  گزارش شده است. 4-4در جدول و 

مونه ن سون هالهمچنین برای رسم نمودار ویلیام ند.از سطح زیرمنحنی طیف پراش اشعه ایکس محاسبه شد

3A ( 111از سه قله پراش از صفحات ،)(۲۲0( و )۲10) 4 نهو نموA  (، ۲00) از سه قله پراش از صفحات

  .نشان داده شده اند 8-4و   ۷-4 هایحاصل در شکل هایآمده و نمودار بدست(  ۲۲0( و )۲10)

 .4Aو  3Aهای الگوهای پراش اشعه ایکس نمونه :6-4شکل 



 

6۷ 

 

 

 

 

 3A هال نمونه سونامیلینمودار و : ۷-4شکل 

 

 : 8-4شکل Aهال نمونه  سونامیلینمودار و: ۷-4شکل 

 3A هال نمونه سونامیلینمودار و

 

 : 10-4شکل 4Aهال نمونه  سونامیلینمودار و: 9-4شکل 

 3A هال نمونه سونامیلینمودار و

 

 : 1۲-4شکل Aهال نمونه  سونامیلینمودار و: 11-4شکل 

 4Aهال نمونه  سونامیلینمودار و: 8-4شکل  3A هال نمونه سونامیلینمودار و

 

: 14-4شکل .2Aود( و )ج   1Aوب(های )الفنمونه FESEMتصاویر  :13-4شکل 

 4Aهال نمونه  سونامیلینمودار و

 

نمودار : 16-4شکل .2Aود( و )ج   1Aوب(های )الفنمونه FESEMتصاویر  :15-4شکل 
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 .3A , 4Aو کرنش نمونه های  ها، درصدخلوصورکبلمقادیر ثابت شبکه،اندازه متوسط  :4-4جدول 

 درصدخلوص
10

−3
×ɛ 

 )کرنش(

D(nm) 

 )اندازه بلورک(

a(A°) 

 )ثابت شبکه(

  غلظت سدیم نمونه

 هیدروکسید)مولار(

۷/86 4/1 ۲0/۲5 531/3 3A 3 

 3/89 ۷/1 ۷۲/۲۷ 531/3 4A 

 

یش زاها با افدهد اندازه بلورکها نشان میتیزی قله شود.مشاهده نمی محسوسیاندازه ثابت شبکه تغییر در

 یابد.می زمان واکنش کمی بهبود

 هامطالعه مورفولوژی سطح نمونه 

 مولار از سدیم هیدروکسید۵با غلظت  4-3-2-1

 نانومتر100مقیاس دو در  1Aو 2A هایاز سطح نمونه توسط میکروسکوپ الکترونی روبشی تصاویر ثبت شده

 10ای که برای نمونه استهمانطور که در تصویر نمایان  .نشان داده شده است 9-4 میکرومتر در شکل1و

 تصاویر. است رشد کرده نانومتر(6/48 متوسط قطر )بانانومیله  نمونه به شکل(  1A)ساعت در کوره قرار داشت

FESEM  2 نمونهA اند.نانومتر رشد نموده 5۲حدود  متوسط اندازه با کرویبصورت ذرات  که دهدنشان می  
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 مولار از سدیم هیدروکسید3با غلظت  4-3-2-2

نانومتر و 100مقیاس دو در  4A و 3Aهایی نمونه توسط میکروسکوپ الکترونی روبشی ازتصاویر ثبت شده 

ذرات بصورت شبه  (نانومتر 100ب، مقیاس ) 3Aدر نمونه . نشان داده شده است 10-4در شکل  میکرومتر1

 نانومتر ۲0 متوسطاندازه  با ذرات بصورت کروی 4A در نمونه باشند.مینانومتر  50حدود با اندازه و  کروی

 باشد.می یتردارای دانه بندی یکنواختنمونه باعث شد افزایش زمان پخت  درآمدند.

 

 .2Aود( و )ج   1Aوب(های )الفنمونه FESEMتصاویر  :9-4شکل 

 

 .2A( ودو )ج   1Aوب(های )الفنمونه FESEMتصاویر  :19-4شکل 

 

 .2Aود( و )ج   1Aوب(های )الفنمونه FESEMتصاویر  :۲0-4شکل 

 

 .2Aود( و )ج   1Aوب(های )الفنمونه FESEMتصاویر  :۲1-4شکل 

 (           بالف(           

ج(           
 

 د(           



 

۷0 

 

ها با استفاده از طیف عبور و جذب مطالعه خواص اپتیکی نمونه 

 اپتیکی

مشاهده  درمورد خواص اپتیکی آن در گزارشات دیگران اطلاعاتی 3FeNiباتوجه به آلیاژ فلزی بودن نمونه 

ی رشد داده هاخواص اپتیکی نمونهها در نمونه 4O2NiFeتوجه به حضور ناخالصی  باما ، ا]۲۲[نشده است

 بررسی شدند. بدین منظور ساعت 15و  10زمان پختمولار  5و  3های باغلظت شده با سدیم هیدروکسید

سنج نوری دستگاه طیف نانومترتوسط 1100-300ها در ناحیه طول موجیعبور نمونهجذب و های طیف

گرم از 01/0برای انجام این تست ابتدا  گیری شدند.موجود در آزمایشگاه نانو دانشگاه صنعتی شاهرود اندازه

 A.4ود(  )جو     3Aوب(  های )الفنهنمو FESEMتصاویر  :10-4شکل 

الف(             
 

ب(             
 

(             ج
 

          د(    

 



 

۷1 

ساعت در 1مدت نمودیم سپس به لیتر آب مقطر اضافهیلیم 5های بدست امده را به پودرهای نمونه

 گیری شد.اندازه هاو جذب نوری آن بورهای عطیفسپس قرار دادیم.  1جهت دیسپرس التراسونیک

 مولار از سدیم هیدروکسید۵غلظت  با 4-3-3-1

مشاهده  رسم شده اند. همانطورکه 1۲-4و   11-4های  در شکل 2Aو  1Aهاینمونه عبورو  جذب هایطیف

ضریب  محاسبه رایب .و جذب افزایش پیدا کرده استطیف عبور کاهش  نمونهشود با افزایش زمان پخت می

 شد. استفاده( 9-3و )( 8-3)های از رابطه ها،نمونهگاف انرژی  ب وجذ

 

 

                                                  
1 Disperse 

 2Aو 1Aمولار،  5های های جذب برحسب طول موج برای نمونهطیف :11-4شکل 



 

۷۲ 

 

 

 

 

 

 

 2Aو 1Aمولار،  5های ور برحسب طول موج برای نمونههای عب: طیف1۲-4شکل 

 1Aنمونه  (υh) برحسب انرژی (υhα)۲ی نمودارها :13-4شکل 



 

۷3 

 14-4و  13-4های ها، همانطور که در شکلپس از رسم نمودارها، برای بدست آوردن گاف انرژی نمونه

ه ر بشد مقادیبینی میکه پیش همانگونه .استفاده شدیابی قسمت خطی نمودار، از برون شودمشاهده می

برای و همکاران  1از پژوهش دایلیپ در توافق با مقادیر گاف نواری گزارش شده gEآمده برای دست آمده 

ها تفاوت در مقدار گاف نواری مربوط به میزان فاز ناخالصی در نمونه .[45]باشدمی  4O2NiFeفاز ثانویه 

 باشد.می

                                                  
1 Dileep 

 .2Aنمونه   (hυ)برحسب انرژی (hυα)۲ی نمودارها :14-4شکل 

 

و  3Aمولار،  3های های عبور برحسب طول موج برای نمونهطیف :۲5-4شکل 

4A. ی نمودارها :۲6-4شکلn(hυα) برحسب انرژی(hυ)   2نمونهA. 

 

و  3Aمولار،  3های های عبور برحسب طول موج برای نمونهطیف :۲۷-4شکل 

4A. ی نمودارها :۲8-4شکلn(hυα) برحسب انرژی(hυ)   2نمونهA. 

 

و  3Aمولار،  3های های عبور برحسب طول موج برای نمونهطیف :۲9-4شکل 

4A. ی نمودارها :30-4شکلn(hυα) برحسب انرژی(hυ)   2نمونهA. 



 

۷4 

 مولار از سدیم هیدروکسید3غلظت  با 4-3-3-2

رسم شده اند. همانطورکه مشاهده  16-4 و 15-4 هایدر شکل 4Aو  3Aهای جذب نمونهعبور و های طیف

با توجه به حضور  .شود با افزایش زمان پخت ماده طیف عبور کاهش و جذب افزایش پیدا کرده استمی

به شیوه ای که در بخش قبلی  هاها محاسبه ضریب جذب و گاف انرژی آندر نمونه 4O2NiFe یناخالص

 اشاره شد، انجام گرفت.

 .4Aو  3Aمولار،  3های های عبور برحسب طول موج برای نمونهطیف :15-4شکل 



 

۷5 

 

 

 

 

 4Aو . 3Aمولار، 3 هاینمونه یجذب برحسب طول موج برا هایفیط: 16-4شکل 

 

 

 

 4Aو . 3Aمولار، 3 هاینمونه یب طول موج براجذب برحس هایفیط: 3۷-4شکل 

 

 

 

-فیط: 39-4شکل .4Aنمونه   (hυ)( برحسب انرژیαhυ)۲ی : نمودارها38-4شکل 

 4Aو . 3Aمولار، 3 هاینمونه یجذب برحسب طول موج برا های

 

 

 

 4Aو . 3Aمولار، 3 هاینمونه یجذب برحسب طول موج برا هایفیط: 40-4شکل 

 

 

 .3A نمونه  (hυ)( برحسب انرژیhυα)۲نمودارهای : 1۷-4شکل 

 

 

 

نمودارهای : 3۲-4شکل .4Aنمونه   (hυ)( برحسب انرژیαhυ)۲ی : نمودارها31-4شکل 

۲(hυαبرحسب انرژی )(hυ)  3 نمونهA. 

 



 

۷6 

، گاف انرژی شودمشاهده می 18-4و  1۷-4های ، همانطور که در شکل hυ برحسب( hυα)2پس از رسم 

شد مقادیر بدست بینی میکه پیش همانگونه .محاسبه گردید یابی قسمت خطی نمودار،پس از برون هانمونه

 و همکاران برای فاز ثانویه  کومبیاهاز پژوهش  مقادیر گاف نواری گزارش شدهنزدیک به   gEآمده برای 

4O2NiFe ها دارای درصدهای مختلفی از فاز نالصی نطور که نتایج  نشان دادند نمونههما .[46]باشدمی

 بودند که این تغییرات گاف مشاهده شده به همین دلیل است.

ها با استفاده ازمغناطیس سنج ونهمطالعه خواص مغناطیسی نم 

 نمونه ارتعاشی

مورد مطالعه در دمای اتاق  VSM ها توسط یک دستگاه مغناطیس سنج ارتعاشی خواص مغناطیسی نمونه

 قرار گرفت. 

 .4A نمونه  (hυ)( برحسب انرژیhυα)۲نمودارهای : 18-4شکل 

 

 

 

نمودارهای : 4۲-4شکل .4Aنمونه   (hυ)( برحسب انرژیαhυ)۲ی ودارها: نم41-4شکل 

۲(hυαبرحسب انرژی )(hυ)  3 نمونهA. 

 

 

 

شکل 4Aو . 3Aمولار، 3 هاینمونه یجذب برحسب طول موج برا هایفیط: 43-4شکل 

 .3A نمونه  (hυ)( برحسب انرژیhυα)۲نمودارهای : 4-44

 

 

 

نمودارهای : 46-4شکل .4Aنمونه   (hυ)( برحسب انرژیαhυ)۲ی : نمودارها45-4شکل 

۲(hυαبرحسب انرژی )(hυ)  3 نمونهA. 



 

۷۷ 

 مولار از سدیم هیدروکسید۵با غلظت  4-3-4-1

داده شده است.  نمایش 1A  پسماند مغناطیسی ثبت شده در دمای اتاق برای نمونه حلقه19-4در شکل   

 1A اورستد نمونه  8000تا  -8000حدود های اعمالیمیدان در محدودهشود همانطور که مشاهده می

رسد، یعنی خواص مغناطیسی قوی از خود نشان به اشباع مغناطیسی نمی و نمونه بصورت خطی تغییر کرده

 ن داداین نمونه نشا پراش اشعه ایکس الگوینتایج  .باشدرفتار آن نشانگر ماده پارامغناطیس میو  دهدنمی

نمایش  ۲0-4که در شکل   2A. اما در نمونه ه مورد نظر یافت نشدهیچگونه فازی از ماد باشد.آمورف می که

 همانطور که انتظارو باشدمتقارن می حلقه پسماند رسید.به اشباع  در میدان اعمالی نمونه داده شده است،

فرومغناطیس نرم نشانگر این است که ماده  sM /rM کممقدار . شاهده شدت مغناطش اشباع بالایی مرفمی

 باشد. می
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 نمایش داده شده است. 5-4و میدان وادارندگی در جدول  مقادیر مغناطش اشباع، مغناطش باقیمانده

 

 

 

 .1A: حلقه پسماند نمونه 19-4شکل 

 های کم)سمت راست(.)سمت چپ( و قسمت بزرگ شده حلقه در میدان 2A: حلقه پسماند نمونه ۲0-4شکل 

 

 

شکل های کم)سمت راست(.)سمت چپ( و قسمت بزرگ شده حلقه در میدان4A: حلقه پسماند نمونه 4۷-4شکل 

 های کم)سمت راست(.)سمت چپ( و قسمت بزرگ شده حلقه در میدان 2A: حلقه پسماند نمونه 4-48

 

 

شکل های کم)سمت راست(.)سمت چپ( و قسمت بزرگ شده حلقه در میدان4A: حلقه پسماند نمونه 49-4شکل 

 های کم)سمت راست(.)سمت چپ( و قسمت بزرگ شده حلقه در میدان 2A: حلقه پسماند نمونه 4-50
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 .2Aش باقیمانده و میدان وادارندگی نمونه : مقادیر مغناطش اشباع ، مغناط5-4جدول   

 اعمغناطش اشب

(Ms) (emu/g) 

 مغناطش  باقیمانده

(Mr) (emu/g) 

 نیروی وادارندگی

)cH) (Oe) 

 غلظت)مولار( نام نمونه

60/39 ۷0/4 ۲0/8۲ A2 5 

 

 

 مولار از سدیم هیدروکسید 3با غلظت  4-3-4-2

 نمایش  4Aو 3A  ه در دمای اتاق برای نمونههای پسماند مغناطیسی ثبت شدحلقه ۲۲-4و  ۲1-4در شکل  

 اورستد هردو نمونه 6000های اعمالی حدود شود به ازای میدانداده شده است. همانطور که مشاهده می

سبت نی پسماند د و حلقهندهد، یعنی خواص مغناطیسی قوی از خود نشان مینرسبه اشباع مغناطیسی می

 باشد.مینرم مفناطیس نشانگر این است که ماده فروها باشد. شکلمتقارن می به میدان مغناطیسی صفر

ذکر شده  6-4دول ، پارامترهای مغناطیسی استخراج و در ج۲۲-4و  ۲1-4های شکل با استفاده از داده

کاهش و مغناظش نیروی وادارندگی با افزایش زمان پخت دهد نشان می 6-4جدول  است. همانطور که

این نتیجه با نتایج حاصل شده از الگوی پراش اشعه ایکس، که با افزایش زمان پخت شود. اشباع زیاد می

 باشد.در توافق می [۲۲]و همکاران 1و با نتایج جینگ اندازه بلورک افزایش یافته است

                                                  
1 Papan Jing 
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 . 4Aو3A های نمونه مقادیر مغناطش اشباع ، مغناطش باقیمانده و نیروی وادارندگی :6-4جدول                       

 (sMمغناطش اشباع)

(emu/g) 

 (rMمغناطش  باقیمانده)

(emu/g) 

 (cH(وادارندگینیروی 

(Oe) 

سدیم  غلظت نام نمونه

 )مولار(هیدروکسید

50/13 00/۲ 50/6۷ 3A  

3 80/35 46/3 ۲0/54 4A 

 های کم)سمت راست(.)سمت چپ( و قسمت بزرگ شده حلقه در میدان 4A: حلقه پسماند نمونه ۲۲-4 شکل      

 

 

)سمت چپ( و  3A: حلقه پسماند نمونه 54-4شکل مولار5ها با غلظت طرح الگوی پراش اشعه نمونه :53-4شکل 

 های کم)سمت راست(.قسمت بزرگ شده حلقه در میدان

 

 

)سمت چپ( و  3Aه : حلقه پسماند نمون56-4شکل مولار5ها با غلظت طرح الگوی پراش اشعه نمونه :55-4شکل 

 های کم)سمت راست(.قسمت بزرگ شده حلقه در میدان

 

 

 های کم)سمت راست(.)سمت چپ( و قسمت بزرگ شده حلقه در میدان3A: حلقه پسماند نمونه ۲1-4شکل 

 

 

 

شکل های کم)سمت راست(.قه در میدان)سمت چپ( و قسمت بزرگ شده حل 3A: حلقه پسماند نمونه 59-4شکل 

 های کم)سمت راست(.)سمت چپ( و قسمت بزرگ شده حلقه در میدان4A: حلقه پسماند نمونه 4-60

 

 

 

شکل های کم)سمت راست(.ت بزرگ شده حلقه در میدان)سمت چپ( و قسم 3A: حلقه پسماند نمونه 61-4شکل 

 های کم)سمت راست(.)سمت چپ( و قسمت بزرگ شده حلقه در میدان4A: حلقه پسماند نمونه 4-6۲

 

 

 

شکل های کم)سمت راست(.سمت چپ( و قسمت بزرگ شده حلقه در میدان) 3A: حلقه پسماند نمونه 63-4شکل 

 های کم)سمت راست(.)سمت چپ( و قسمت بزرگ شده حلقه در میدان4A: حلقه پسماند نمونه 4-64
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 یکیزیخواص ف یغلظت بررو رییخت و تغپ دمایاثر  یبررس 

 گرماآبی  به روش 3FeNiشده  هیته یهانمونه

گرم کلرید نیکل و 3/0میلی لیتر آب مقطر و 35محلول از سه  گرماآبی نظر به روش  مورد تهیه پودربرای 

ن محلول مولار و هیدرازین هیدرات استفاده شد. پس از پایا 5و 3گرم کلرید آهن و سدیم هیدروکسید  15/0

 وشوشست سپس، شدند  در کوره قرار داد ساعت 15به مدت  C°150 و C°100، C°1۲0دمایسه سازی در 

، و خواص ساختاریو در ادامه بعد از عملیات خشک سازی آسیاب شدند  خشک سازی شدند.و  داده شده

 وردنظر در جدولهای ممشخصات نمونه .بررسی شدندها نمونه مورفولوژی، مشخصات اپتیکی، مغناطیسی

 آمده است. 4-۷

 3FeNiهای مشخصات نمونه:۷-4جدول 

سدیم  غلظت نام نمونه )ساعت(زمان پخت (°C)دمای پخت

 هیدروکسید)مولار(

100 15 1B  

5 1۲0 15 2B 

150 15 3B 

100 15 4B  

3 1۲0 15 5B 

150 15 6B 
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 هاساختاری نمونه خواص همطالع 

 مولار از سدیم هیدروکسید۵غلظت  با 4-4-1-1

نشان داده شده است. بررسی الگوهای  ۲3-4 در شکل 3B و 1B ، 2Bهایالگوهای پراش اشعه ایکس نمونه

 با شماره کارت) 3FeNi ها دارای ساختار مکعبی ها نشان دادند که نمونهپراش اشعه ایکس این نمونه

درجه مطابق با  1۲/۷6 °و 1۷/5۷ °،68/51 °،4/44 °،53/35 °زوایای هایی درباقله( 65-3۲44 استاندارد

. همانطور که در شکل مشخص [3۲]هستند (۲۲0( و )۲10(، )۲00(، )111(، )110) بلوریصفحات پراش از 

های با قله( 003-08۷5)با شماره کارت استاندارد  4O2NiFe ثانویهفاز  ها دارای درصدیشده است نمونه

های با افزایش دما شدت قله شده داده نطور که نشانهما باشند.می ۷۷/6۲ °و 14/30 °در زوایایپراش 

ور همانط قریبأ از بین رفته است.ت C °150با رساندن دما به  3Bی و در نمونه ناخالصی موجود کم شده است

ش و کرنمقادیر  .است افزایش یافته  زه بلورک نمونهبینیم با افزایش دمای پخت اندامی 8-4که در جدول 

هال و ثابت شبکه با استفاده از فرمول براگ و فرمول ساختار -سونرمول ویلیام اندازه بلورک با استفاده از ف

با استفاده از سطح زیرمنحنی طیف  (1-4های خالص و ناخالص با کمک رابطه )درصد خلوص فازمکعبی و 

ش از سه قله پرا 1B برای نمونه سون هالهمچنین برای رسم نمودار ویلیام .ندشد پراش اشعه ایکس محاسبه

 مولار5 ها با غلظتطرح الگوی پراش اشعه نمونه :۲3-4شکل 

 

 

طرح الگوی پراش  :66-4شکل Bهال نمونه  سونامیلینمودار و: 65-4شکل 

 مولار5ها با غلظت اشعه نمونه

 

 

طرح الگوی پراش  :68-4شکل 2Bهال نمونه  سونامیلیدار ونمو: 6۷-4شکل 

 مولار5ها با غلظت اشعه نمونه

 

 

طرح الگوی پراش  :۷0-4شکل Bهال نمونه  سونامیلینمودار و: 69-4شکل 

 مولار5ها با غلظت اشعه نمونه
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( و ۲۲0( و )۲10(، )111سه قله پراش از صفحات ) از  2Bو برای نمونه (۲۲0) و (۲00(، )111از صفحات )

 حاصل دراند و نمودارهای آمده ستدبه (۲۲0( و )۲10، )(۲00)ز سه قله پراش از صفحات ا  3B برای نمونه

                     ه است.نشان داده شد ۲6-4و  ۲5-4، ۲4-4های شکل

                                 

 

 

 2Bهال نمونه  سونامیلینمودار و: ۲5-4شکل 

 

: ۷۲-4شکل Bهال نمونه  سونامیلینمودار و: ۷1-4شکل 

 2Bهال نمونه  سونامیلینمودار و

 

 1Bهال نمونه  سونامیلینمودار و: ۲4-4شکل 



 

84 

 

 هاو ثابت شبکه نمونه بلورکاندازه متوسط کرنش،  :8-4جدول 

 درصد خلوص

 

10
−3

×ɛ 

 )کرنش(

D(nm) 

 )اندازه بلورک(

a(Å) 

 )ثابت شبکه(

  غلظت سدیم نمونه

 هیدروکسید)مولار(

1/9۲ 08/1 35/۲۲ 533/3 1B  

5 

 

۲/8۷ 1/1 60/۲6 531/3 2B 

5/8۲ 8/1 ۲3/3۲ 511/3 3B 

 

  3Bسون هال برای نمونهنمودار ویلیام :۲6-4شکل 

 

شکل .مولار3ها با غلظت طرح الگوی پراش نمونه :۷۷-4شکل 

  3Bسون هال برای نمونهنمودار ویلیام :4-۷8

 

شکل .مولار3ها با غلظت اش نمونهطرح الگوی پر :۷9-4شکل 

  3Bسون هال برای نمونهنمودار ویلیام :4-80

 

شکل .مولار3ها با غلظت طرح الگوی پراش نمونه :81-4شکل 

  3Bسون هال برای نمونهنمودار ویلیام :4-8۲
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 مولار از سدیم هیدروکسید3با غلظت  4-4-1-2

نشان داده شده است. بررسی الگوهای  ۲۷-4شکل  در   6Bو  4B،  5B هاینمونه الگوهای پراش اشعه ایکس

 استاندارد با شماره کارت) 3FeNiی فاز خالص ها داراها نشان دادند که نمونهپراش اشعه ایکس این نمونه

صفحات پراش از درجه مطابق با  1۲/۷6  °و 1۷/5۷  °،68/51  °،4/44  °،53/35  °در زوایای( 3۲44-65

)با شماره کارت استاندارد  4O2NiFe به همراه فاز ناخالصی( ، ۲۲0( و )۲10(، )۲00(، )111(، )110) بلوری

درجه 15با افزایش دما به   6B اند، اما در نمونهدرجه متبلور شده ۷۷/6۲ °و 14/30 °در زوایای( 08۷5-003

ش ها افزایاست. با افزایش دما اندازه بلورک نمونه خیلی کم شدههای مربوط به ناخالصی قلهگراد سانتی

 باشد.یافته و این گواه بر بلورینگی بیشتر نمونه می

 هال و ثابت شبکه با استفاده-سونک با استفاده از فرمول ویلیام مقادیر کرنش و اندازه بلور 9-4ر جدول د

( با 1-4از فرمول براگ و فرمول ساختار مکعبی و درصد خلوص فازهای خالص و ناخالص با کمک رابطه )

ون سهمچنین برای رسم نمودار ویلیام. .ندشدایکس محاسبه  استفاده از سطح زیرمنحنی طیف پراش اشعه

از سه قله   5Bی(  و همچنین برای نمونه۲۲0( و )۲10(، )۲00) از سه قله پراش از صفحات 4B هال نمونه 

 .مولار3ها با غلظت طرح الگوی پراش نمونه :۲۷-4شکل 
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آمده  بدست( ۲10( و )110( ،)111) 6Bی ( و همچنین برای نمونه۲۲0( و )۲10(، )111) پراش از صفحات

  نشان داده شده اند.  30-4و  ۲9-4، ۲8-4های و نمودارهای حاصل در شکل

با  کشود اما اندازه بلورتغییری دیده نمیبلوری ثابت شبکه  دهند در مقادیرایج نشان مینتهمانطور که  

 افزایش دمای نمونه افزایش یافته است.

 

                      

 4Bسون هال نمونه : نمودار ویلیام۲8-4شکل 

 5Bهال نمونه  سونامیلینمودار و: ۲9-4شکل 



 

8۷ 

 

                       

 

 هاه و کرنش نمونه، ثابت شبکبلورکاندازه متوسط  :9-4جدول 

 درصدخلوص
10

−3
×ɛ 

 )کرنش(

D(nm) 

 )اندازه بلورک(

a(A°) 

 )ثابت شبکه(

  غلظت سدیم نمونه

 هیدروکسید)مولار(

3/90 ۷/1  ۷۲/۲۷ 531/3 4B  

3 88/89 1/5 13/30 53۲/3 5B 

100  ̴ ۲/1 4۷/36 53۲/3 6B 

 

 6Bهال نمونه  سونامیلینمودار و :30-4شکل 
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 هابررسی مورفولوژی سطح نمونه 

 دروکسیدمولار از سدیم هی۵غلظت  با 4-4-2-1

 31-4میکرومتر در شکل 1نانومتر و 100مقیاس  در دو 3B و 1B ،2B یهانمونه سطحتصاویر ثبت شده از 

ش ده که با افزایبو هم چسبیدههایی بها متشکل از دانهنشان داده شده است، چنانچه پیداست سطح نمونه

و سرانجام نانومتر  ۲5حدود  در  2B و1B هایدر نمونههای سنتز شده به مرور اندازه دانه نمونه دمای نمونه،

است. بطور کلی  یافته افزایشنانومتر  35تقریبآ به   3B در نمونهگراد درجه سانتی150ا افزایش دما به ب

 نسبت به دو نمونه دیگر است. و فضای خالی کمتری تر یکپارچهدارای سطح  3Bنمونه 
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 یدروکسیدمولار از سدیم ه3غلظت  با 4-4-2-2

 3۲-4میکرومتر در شکل 1نانومتر و 001مقیاس دو در   6Bو  4B ،5B یهانمونه سطحتصاویر ثبت شده از 

ها پیداست ذرات کروی شکل هستند که با نانومتری نمونه100چنانچه از تصاویر نشان داده شده است، 

کنیم و همچنین ی را مشاهده میترها کمتر شده و سطح یکپارچهافزایش دما  فضای خالی موجود در نمونه

 6B درتقریبا  نانومتر 50و سرانجام به  5Bدر نانومتر 35 حدود به 4B در نانومتر ۲0 حدود اندازه دانه ها از

  رسیده است.

 

 (ورذ)3B و  ود()ج2B وب( ،الف)1B هانمونه FESEMتصاویر  :31-4شکل 

 

شکل 6B (روذ)    5Bود()ج،   4Bوب(مولار )الف3های نمونه FESEM تصاویر :86-4شکل 

 (ورذ)3B و  ود()ج2B وب( ،الف)1B هانمونه FESEMتصاویر  :4-8۷

 

شکل 6B (ورذ)    5Bود()ج،   4Bوب(مولار )الف3های نمونه FESEM تصاویر :88-4شکل 

 (ورذ)3B و  ود()ج2B وب( ،الف)1B هانمونه FESEMتصاویر  :4-89

 

شکل 6B (ورذ)    5Bود()ج،   4Bوب(مولار )الف3های نمونه FESEM تصاویر :90-4شکل 

 (ورذ)3B و  ود()ج2B وب( ،الف)1B هانمونه FESEMتصاویر  :4-91

                 ج(

 

 الف(              

 
 ب(            

 

    د(   

 

                     ذ(

 

               ر(

 



 

90 

 

 

 ها با استفاده از طیف جذب اپتیکیمطالعه خواص اپتیکی نمونه 

های رشد داده شده با سدیم یکی نمونهخواص اپتها در نمونه 4O2NiFeحضور ناخالصی توجه به  با

های جذب و عبور ، طیفگراددرجه سانتی 150و  1۲0، 100دمای پخت  5و  3های غلظت با هیدروکسید

سنج نوری موجود در آزمایشگاه نانو نانومترتوسط دستگاه طیف 1100-300ها در ناحیه طول موجینمونه

ه های بگرم از پودرهای نمونه01/0ای انجام این تست ابتدا گیری شدند. بردانشگاه صنعتی شاهرود اندازه

 6B (ورذ)    5Bود()ج،   4Bوب(مولار )الف3های نمونه FESEM تصاویر :3۲-4شکل 

 الف(   

 
             (ب

 

           ( د
 

             (ر
 

        (ج

 

            (ذ
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 1جهت دیسپرس ساعت در التراسونیک1مدت سپس بهنمودیم  لیتر آب مقطر اضافهمیلی5مده را به دست آ

 گیری شد.ها اندازههای عبور و جذب نوری آن. سپس طیفقرار دادیم

 مولار از سدیم هیدروکسید۵غلظت  با 4-4-3-1

اند. همانطورکه رسم شده 43-4و   33-4های  در شکل 3B و 1B ، 2B هاینمونه بورو ع جذبهای طیف

 کند.برای هر سه نمونه با کاهش طول موج مقدار جذب افزایش پیدا می شودمشاهده میبرای طیف جذب  

ی جذب لبه  1Bو  2Bباشد. برای نمونه می 3Bبیشتر از   1Bو نمونه   1B  بیشتر از 2Bمقدار جذب در نمونه 

نانومتر شروع به 600ی جذب از طول موج لبه  3Bباشد. برای نمونه نانومتر می۷00در نزدیکی طول موج 

 راتییغت باشد.ی دیگر کمتر میرسد، که نسبت به دو نمونهمید  کند و به بیشترین مقدار خوافزایش می

 .[45] باشدیم  4O2NiFeیناخالص فازوابسته به درصد حضور  زیآنال نیحاصل از ا یجذب و گاف نوار

                                                  
1 Disperse 
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 مولار5غلظت باشده  هیته هاینمونه یبرا جذب برحسب طول موج هایفیط: 33-4شکل 

 مولار5غلظت باشده  هیته هاینمونه یبرحسب طول موج برا عبور هایفیط: 34-4شکل 
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  1Bنمونه  (hυ)( برحسب انرژیαhυ)۲ی :نمودارها35-4شکل 

  2Bنمونه  (hυ)( برحسب انرژیαhυ)۲ی نمودارها :36-4شکل 
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. نمودارهای مربوطه در گفته شده انجام شد 3-3-4با روشی که در بخش ، هامحاسبه گاف انرژی نمونه

دست آمده ه شد مقادیر ببینی میکه پیش همانگونهنشان داده شده است.  ۷3-4و 63-4و  53-4های شکل

  4O2NiFeاز پژوهش دایلیپ و همکاران برای فاز ثانویه  اف نواری گزارش شدهدر توافق با مقادیر گ gEبرای 

  .[45]باشدمی

 مولار از سدیم هیدروکسید3غلظت  با 4-4-3-2

رسم شده اند. همانطورکه  39-4و   38-4های  در شکل 6B و 4B  ،5B هایجذب و عبور نمونه هایطیف

ی در محدوده مرئ طیف جذب افزایش بلورینگی مادهبیشتر و  خلوصشود با افزایش دمای پخت، مشاهده می

 .است عبور افزایش پیدا کردهکاهش و  نانومتر 600تا نزدیکی  400

 3Bنمونه   (hυ)( برحسب انرژیαhυ)۲ی نمودارها :3۷-4شکل 
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 مولار  3های تهیه شده با  غلظت های جذب برحسب طول موج برای نمونه: طیف38-4شکل 

 مولار3های تهیه شده با  غلظت های عبور  برحسب طول موج برای نمونه: طیف39-4شکل 
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 استفاده گردید.  (9-3گاف انرژی از رابطه ) محاسبه ( و برای8-3) محاسبه ضریب جذب از رابطهبرای 

. ف انرژی محاسبه گردیدخطی نمودار، گا یابی قسمتو پس از برونشد  رسم hυبرحسب  (hυα)2نمودار 

الگوهای پراش  همانگونه که در نتایج .نشان داده شده است 41-4 و 40-4های نمودارهای مربوطه در شکل

مشاهده کردیم، تغییرات جذب و مقادیر گاف نواری بدست آمده   را 4O2NiFeحضور ناخالصی  اشعه ایکس

 4Bنمونه   (hυ)( برحسب انرژیαhυ)۲ی : نمودارها40-4شکل 

 5Bنمونه    (hυ)( برحسب انرژیαhυ)۲ی : نمودارها41-4شکل 
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 .[4۷]باشد ناخالصی میاز  وابسته به میزان حضور همان 

ج ها با استفاده ازمغناطیس سنمطالعه خواص مغناطیسی نمونه 

 نمونه ارتعاشی

در محدوه میدان  VSMتوسط یک دستگاه مغناطیس سنج ارتعاشی  Bی سری هاخواص مغناطیسی نمونه

 اورستد بررسی شد. -8000تا   8000مغناطیسی 

 مولار از سدیم هیدروکسید ۵غلظت  با 4-4-4-1

 نمایش 3B و 1B ، 2Bهاینمونههای پسماند مغناطیسی ثبت شده در دمای اتاق برای حلقه 4۲-4در شکل  

ها به اورستد نمونه 8000های اعمالی حدود شود به ازای میدانداده شده است. همانطور که مشاهده می

ها حلقه دهد وخواص مغناطیسی از خود نشان میفرومغناطیس  رفتاررسند، اشباع مغناطیسی می

با افزایش ها که نمونه XRDاز با اندازه نتایج حاصل وادارندگی تغییرات میدان هستند. مغناطیسی متقارن 

نیروی وادارندگی کوچکتری  افزایش یافت هال(-سون) بدست آمده با رابطه ویلیاماندازه بلورکدمای پخت، 

تغییرات .[۲۲]باشد، این نتیجه با نتایج حاصل از پژوهش جینگ و همکاران در توافق میکنیممشاهده می

ا ب ها باشد و همچنین این تغییراتبر تغییرات نزولی درصدخلوص نمونهتواند محتمل مغناطش اشباع می

 . [48]باشدیابد که با نتایج پژوهش جعفری و همکاران همسان میافزایش دما کاهش می
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B
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B3 

 

 هایدانیم در هامولار)سمت چپ(  قسمت بزرگ شده حلقه5شده  با غلظت  هیته هایپسماند نمونه هایحلقه: 4۲-4شکل 

 کم)سمت راست(

 

 هایدانیم در هامولار)سمت چپ(  قسمت بزرگ شده حلقه5شده  با غلظت  هیته هایپسماند نمونه هایحلقه: 96-4شکل 

 کم)سمت راست(
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های تهیه شده با مقادیر مغناطش اشباع، نیروی وادارندگی و مغناطش باقیمانده نمونه 10-4در جدول 

 شود.مولار  مشاهده می5غلظت 

 : مقادیر مغناطش اشباع و مغناطش باقیمانده و نیروی وادارندگی10-4جدول 

 

 مولار از سدیم هیدروکسید 3با غلظت  4-4-4-2

 نمایش  6B و 4B ، 5Bی هانمونهتاق برای های پسماند مغناطیسی ثبت شده در دمای احلقه 43- 4در شکل 

، رسیده ها به اشباع مغناطیسیهای اعمالی نمونهمیدان دربازهشود داده شده است. همانطور که مشاهده می

توان محتمل بر افزایش و میرا   sMمقدار افزایش و کاهش  ند.دهاز خود نشان میرفتار فرومغناطیسی را 

 5Bنمونه  خلوص  درصد مشاهده شد، XRD، همانطور که در نتایج دانست هادرصد خلوص نمونه کاهش

تری از در نتیجه مغناطش اشباع پائینباشد کمتر می 6Bنهایتأ از نمونه تقریبأ خالص  و 4B نسبت به نمونه

رسد مغناطش اشباع افزایش مقدار خود می درصدخلوص به حداکثروقتی  6Bرفت، در نمونه آن انتظار می

الآ احتم مربوط باشد. ممکن استها به اختلال در سطح نمونه کاهش مغناطش ممکن است همچنین. بدیامی

 هاتغییرات کرنش نمونهاز  و  [49]بوده فرومغناطیس نرمسختی مواد دلیل تآثیر هتواند بمیوادارندگی بزرگتر 

    (sM) اشباعمغناطش 

(emu/g) 

 باقیماندهمغناطش 

(rM)   (emu/g) 

میدان وادارندگی 

)cH   )(Oe) 

سدیم  غلظت نام نمونه

 هیدروکسید

 )مولار(

6/39 ۷/4 4/8۲ 1B  

5 4/۲۷ 8/۲ 1/8۲ 2B 

6/11 4/1 1/5۷ 3B 
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از دلایل دیگر این تغییرات تآثیر شکل و اندازه و ناهمسانگردی مغناطیسی بلوری ذاتی  حاصل شده باشد.

مغناطش اشباع،  مقادیر 11-4در جدول   .[48, 34]نظم استبی در مقایسه با پرمالوی  3FeNiنانوبلورهای 

  .شودمولار را مشاهده می3ها با غلظت وادارندگی و مغناطش باقیمانده نمونه میدان

 

 : مقادیر مغناطش اشباع و مغناطش باقیمانده و نیروی وادارندگی11-4جدول 

مغناطش 

 (sM)اشباع

(emu/g) 

مغناطش 

 (rM)باقیمانده

(emu/g) 

 )cH(وادارندگینیروی 

(Oe) 

سدیم  غلظت نام نمونه

 هیدروکسید

 )مولار(

۲/35 4/3 ۲/54 4B  

3 0/10 6/1 3/65 5B 

1/40 0/4 0/۷۲ 6B 
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 در هامولار )سمت چپ( و قسمت بزرگ شده حلقه3شده با  باغلظت  هیته هایپسماند نمونه هایحلقه: 43-4شکل 

 کم)سمت راست( هایدانمی

 

 در هامولار )سمت چپ( و قسمت بزرگ شده حلقه3شده با  باغلظت  هیته هایپسماند نمونه هایحلقه: 99-4شکل 

 کم)سمت راست( هایدانمی
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 نتیجه گیری 

با  های تهیه شدهدر این تحقیق به مطالعه خواص ساختاری، مورفولوژی سطح، اپتیکی و مغناطیسی نمونه

 شد. پرداخته گرماآبی روش 

کل های نیترات نیژل با استفاده از پیش مادهها با استفاده از روش مایکروویو و سلدر ابتدا سعی شد نمونه

عدم  های اولیه وگیری و بررسی طیف پراش اشعه ایکس نمونهو نیترات آهن تهیه شوند اما با توجه به اندازه

که روشی  گرماآبی دهای آهن و نیکل و با روش ، در ادامه کار از پیش ماده کلری 3FeNiتشکیل فاز خالص 

  3FeNiی کار ابتدا خواص های موردنظر استفاده گردید. در ادامهباشد برای تهیه نمونهآسان و کم هزینه می

مولار از سدیم هیدروکسید مورد مطالعه قرار گرفت.  5و  3های های پخت متفاوت و غلظتتهیه شده با زمان

ها از فاز آمورف به فاز مکعبی با گروه فضایی نمونهها نشان داد که ش اشعه ایکس نمونههای پرامطالعه طیف

pm3m خص ها مشدست آمده از محاسبه اندازه متوسط بلورکاند. همچنین با توجه به مقادیر بهشکل گرفته

که  ها نیز نشان دادهیابد. بررسی مورفولوژی نمونها افزایش میپخت اندازه بلورک زمانگردید که با افزایش 

ی دیگر از یکنواختی بهتری برخوردار است. بررسی خواص ساعت نسبت به نمونه 15نمونه تهیه شده در 

 زی(دلیل آلیاژ فله )ب رفتهمانگونه که انتظار می  3FeNiاست که برای نمونه  ها نشان دادهاپتیکی نمونه

باشد. در می 4O2NiFeونه مربوط به فاز ناخالصی های موجود در نمهیچ گافی مشاهده نشده است و گاف

خاصیت ها سنتز شد، نمونه 3FeNiکه وقتی نمونه ها مشاهده شد مطالعه خواص مغناطیسی نمونه

و مقادیر میدان وادارندگی با اندازه  رسندمی مغناطیسی به اشباعدهند و فرومغناطیسی نرم از خود نشان می

مولار از سدیم  5و  3های نمونه و غلظتر ادامه کار با افزایش دمای پخت د باشد.در توافق میها بلورک

ها نشان داد با افزایش دمای های پراش اشعه ایکس نمونههیدروکسید مورد مطالعه قرار گرفت. مطالعه طیف

فزایش ا ها نمایانگرپخت اندازه بلورک افزایش و نمونه به بلورینگی بالایی رسید. بررسی مورفولوژی نمونه
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سی نمونه با بررسی حلقه پسماند مغناطیخواص مغناطیسی باشد. تر میاندازه دانه، نظم بیشتر و اشکال کروی

همانند  رای خاصیت فرومغناطیسی نرم هستند وها داها مورد مطالعه قرار گرفت و مشاهده شد که  نمونهآن

مولار از سدیم هیدروکسید 5های با غلظت ونهرسند. میدان وادارندگی برای نمهای قبلی به اشباع مینمونه

های سدیم هیدروکسید این چنین مولار افزایش یافت. از بررسی غلظت3های با غلظت کاهش و برای نمونه

دلیل مغناطش اشباع بالاتر و ه بمولار، 3ها با غلظت نتیجه حاصل شد که با افزایش دما و زمان پخت نمونه

 .دانتری بدست آمدهمناسبهای تر نمونهندازه دانه بزرگتر و یکنواختهمچنین درصد خلوص بیشتر و ا

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

104 

 پیشنهادات 

برای ســنتز پارامترهایی از ماده حائز اهمیت هســتند. در این پایان نامه به تأثیر برخی از پارامترها از جمله 

توان با قرار تر میآســان د، دمای پخت و زمان پخت پرداختیم. حال برای ســنتزغلظت ســدیم هیدروکســی

سبت سنتز به دادن نمونه در دماهای بالای پخت و بازپخت و تغییر ن های هیدرازین هیدرات و تغییر روش 

 اسپاترینگ پرداخت.
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Abstract 

In this thesis, we have studied the structure, surface morphology, optical and magnetic 

properties of FeNi3 powder samples prepared in an easy and low cost hydrothermal method. 

For characterization of the samples, a field emission scanning electron microscope (FESEM)  

a X-Ray  diffractometer , a vibrating sample magnetometer (VSM) and an UV-Vis 

spectrophotometer were used. Powder samples were prepared using iron chloride 

(FeCl2.4H2O), nickel chloride (NiCl2), sodium hydroxide (NaOH) and hydrazine hydrate 

(N2H4.H2O). The results from XRD patterns indicated formation of FeNi3 cubic crystal with  

Pm3m space group structure and lattice constant a = b = c = 3.537 Å. FESEM images showed  

the nanoparticles have spherical shape. Examination of the magnetic properties of the 

samples by VSM confirmed that the samples have a ferro-magnetic phase at room 

temperature. The band gap of the prepared samples was measured and the results showed the 

samples have bandgaps in the range of about 1.7 -2.7, which indicates the effect of NiFe2O4 

secondary phase in samples. 
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