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بر روی خواصتأثیر نسبت مولی اسید سیتریک 
ساختاری و مغناطیسی نانو ذرات اکسید مغناطیسی

روش سل-ژلشده به( تهیهFe-Ni-Pbنیکل-سرب )–آهن 

 ، دانشجوی کارشناسی ارشد گروه فیزیک، دانشکده علوم،معصومه غریب پور
  1دانشگاه شهید چمران اهواز، اهواز، ایران

، دانشیار گروه فیزیک، دانشکده علوم، دانشگاهسید ابراهیم موسوی قهفرخی
 2 شهید چمران اهواز، اهواز، ایران

چكيده 
ب��ا نس��بت م��ولی اس��ید  C700˚در دمRRای در این پژوهش، نانوذرات اکسید مغناطیسی نیک��ل- آهن- س��رب 

روش شیمیایی سل-ژل تهیه گردید. خ�واص س��اختاری، ریزس��اختاری و مغناطیس�ی اینسیتریک مختلف به
 مورد بررسی و مطالعه قرار گرفتند. نتایج آن�الیزVSM و XRD FESEMنانو ذرات با استفاده از آنالیزهای , 

XRDباشد. تص��اویر بدس��ت آم��ده از میکروس��کوپصورت مکعبی می نشان داد که ساختار این نانوذرات به
الکترونی روبشی گسیل میدانی تشکیل شکل کروی نانو ذرات اکس��ید مغناطیس��ی نیک��ل- آهن- س��رب را

-سنج نمونه ارتعاشی ان��دازهکند. هم چنین مغناطش اشباع در دمای اتاق و با استفاده از مغناطیستأیید می
گیری شد. مغناطش اش��باع و می��دان وادارن��دگی مغناطیس��ی این ن��انوذرات ب��رای نس��بت اس��ید س��یتریک

 وOe 39/46 و emu/g  12/65 به ترتیب 666/0، برای اسیدسیتریک Oe  13/146 و emu/g  46/28 به ترتیب444/0
 بدست آمد. Oe  99/4 و emu/g  04/84 به ترتیب 888/0نیز برای نسبت اسید سیتریک 

واژه‌هاي كليدي: نانوذرات اکسید مغناطیسی نیکل- آهن-سرب، خواص ساختاری، خواص
.مغناطیسی، سل-ژل

-مقدمه1
ان��د و اتص��ال عناص��ر ب��هاکسیدهای فلزی از نظر ساختاری با توجه به الگوهای مختلف بلوری مرتب ش��ده

-ه��ا ،گوش��هها به طور عمده توسط نقص در لبهباشد. خواص فیزیکی و شیمیایی آنصورت یونی و فلزی می
-های سطحی ب��رمی به این ترتیب نقایص عمدتاً به اتم.شودها، جاهای خالی و دیگر عیوب سطحی تعیین می

1 massoumeh1gharibpoor@gmail.com
2 musavi_ebrahim@yahoo.co.uk
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یاب��د. ن��انوذراتها اف��زایش میگردند؛ در نتیجه با کاهش اندازه ذرات اکسیدی تا حد نانومتر نسبت این نقص
باشند شامل محدوده وس��یعی از ن�انوذرات هس��تند. ن�انواکسیدی که اغلب نانوذرات اکسیدی سرامیکی می

ه��ایی گون��اگونی از جمل��ه، الکترونی��ک، مغن��اطیس، اپتی��ک، محص��ولاتاکسیدها کاربردهای زیادی در زمین��ه
امروزه تولید نانوپودرهای مغناطیسی بیشترین س��هم.�� [1آرایشی، پزشکی، انرژی و محیط زیست دارند ]

را در فن�اوری مغناطیس��ی ب�ه خ�ود اختص��اص داده اس�ت. از جمل�ه دس�تاوردهای فن�اوری ن�انو در ص�نعت
-ها دستهتر و بسیار کوچکتر اشاره نمود. فریتتوان به امکان تولید قطعات مغناطیس با کیفیتمغناطیس، می

های ارتباطی، بسیار مورد توج��ه ق��رارای از مواد مغناطیسی اکسیدی هستند که با رشد روز افزون فناوری
آل[. پودره��ای ف��ریت ای��ده3[. ویژگی هر فرآورده رابطة مستقیمی با فرآیند تولی��د آن دارد ]2گرفته اند ]

ی��ابی ب��ههایی از جمله اندازه کوچک دانه، خلوص بالا و ترکیب همگن است. به منظ��ور دس��تدارای شاخصه
های زیادی ارائه شده است. با توجه به نی��از، ک��اربرد، زم��ان، هزین��ه و حجمهای نانو، روشموادی در اندازه

[، سل-ژل خ��ود4رسوبی ]ها، روش همتوان روش مناسب تولید را انتخاب نمود. در میان این روشتولید می
[ م�ورد اس�تفاده بیش��تری ق�رار8[ و س�ل-ژل ]7[ ، خوداح�تراقی ]6[، آلیاژس��ازی مک��انیکی ]5احتراقی ]

نانوذرات اکسید مغناطیس��ی نیک��ل- آهن- س��رباند؛ که در این مقاله از روش سل-ژل برای ساخت گرفته
استفاده شده است. عواملی مختلفی بر کیفیت محصول تولیدی در این روش تأثیرگذار است. یکی از این

 ن�وع س��وخت آلی ن�یز ح��ائز اهمیت اس��ت..باشده�ای فل��زی میعوامل نسبت مولی سوخت آلی ب�ه نی��ترات
عنوان عامل احیاءکنن��ده )س��وخت(شود، زیرا این ماده نه تنها بهمعمولاً از اسید سیتریک بیشتر استفاده می

[. لذا در این پژوهش سعی ش��ده ک��ه ب��ا تغی��یر نس��بت م��ولی9کننده نیز دارد ]کند بلکه نقش کیلیتعمل می
ه�ای فل��زی، ت�أثیر این پ�ارامتر ب�ر ان�دازه و ش�کل ن�انوذرات، خ��واص س��اختاری،اس��ید س��یتریک ب�ه نی��ترات

ها مورد بررسی قرار گیرد. ریزساختاری و مغناطیسی نمونه

-کارهای آزمایشگاهی2
 آبه، اس��ید6 آبه، نیترات سرب، کلرید نیکل 9مواد اولیة مورد استفاده در این پژوهش شامل نیترات آهن 

- درص��د می9/99سیتریک و آمونیاک است؛ که همگی ساخت ش��رکت م��رک آلم��ان و دارای درج��ه خل��وص 
باشند. برای ساخت نانوذرات اکسید مغناطیسی نیکل- آهن- سرب به روش س��ل-ژل، ابت��دا کلری��د نیک��ل،

- دقیقه ب��ه15مدت زمان  میلی لیتر آب دیونیزه با همزن مغناطیسی به90نیترات آهن و نیترات سرب در 
0/ 666، 444/0سپس اسید سیتریک با  نسبت مولی  دست آید.طور کامل حل شدند تا محلول شفافی به

های فلزی به محلول اضافه گردید با اضافه کردن ت��دریجی آمونی��اک،های نیترات برابر مجموع مول888/0و  
pH رسانیده شد. در ادامه بـراي تبخیـر محلــول، ســل در حمــام آب بــه آرامــی در دمــاي7 محلول به 

˚C80 . در طـول گرم��ادهی غیرمس��تقیم، کیلیت شدن میان گرما داده شد تا زمانی که ژل حاصل شود
کن��د ت��ایابـد و این مرحله کمک میساز، افزایش مـیعنوان عامل کمپلکسهـاي فلـزي و اسید سیتریک، بهیـون

نیاز به یک اتمسفر خاص، انـدازه ذرات کنترل شده و استوکیومتري مناسبی حاصل شود. افزون ب��ر آن،بی
ب��ر pH  تنظیمو پس از انحلال کامل اسید سیتریک بخشـدها را بهبـود مـیاین مرحله یکنواختی توزیع کاتیون

˚مورد نظر حاص��ل ش��ود. ب��ا تنظیم دم��ا در pH صـورت قطره قطره اضافه شد تا، محلـول آمونیـاك بـه7
C80 ای رنگی دقیق��ه محل��ول ش��فاف تغی��یر رن��گ داد و ژل قه��وه60سـازي محلول، پس از و یکنواخـت

دست ساعت خشک گردید. ژل خشک به48مدت  بهC80˚ تر حاصله در آون دمای  سپس ژل.حاصـل شـد
آنالیز پ��راش پرت��وی تحت گاز آرگون پخت شد. از در درون کوره و C700˚ ساعت در دمای 2مدت آمده به
شناس��ی وریزس��اختار، ریخت منظور شناسایی فاز استفاده گردی��د. بررسیبه Cu-kα با لامپ(XRD)ایکس 

 اکس��ید مغناطیس��ی نیک��ل- آهن- س��رب ب��ا اس��تفاده از میکروس��کوپ الک��ترونیذراتن��انو اندازة متوسط
-مغناطیس ها با استفاده ازمنحنی پسماند مغناطیسی نمونه. انجام گرفت (FESEM) روبشی گسیل میدانی
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)مغناطیسی پسماند ،(Ms)مغناطیسی از قبیل مغناطش اشباع  تهیه و خواص (VSM) سنج نمونة ارتعاشی
Mr)  وادارندگی مغناطیسی و (Hc)محاسبه گردید  با استفاده از منحنی پسماند مغناطیسی.

-نتایج و بحث3
3-1 - الگوی پراش پرتوی ایکسنتایج حاصل از

-های مولی اسیدسیتریک مختلف را نشان می با نسبتC700˚ در دمای شده نمونه پخت(XRD)( طیف 1شکل )
 را تأیی��دنانوذرات اکسید مغناطیسی نیک��ل-آهن-س��رب بلوریها ساختار های تیز در این طیفوجود قلهدهد. 

گ��ذاریه�ا ان�دیسه�ای اس��تاندارد، قل��هکند. الگوهای بدست آمده از پراش پرتوی ایکس با اطلاعات ک��ارتمی
xpert» ها از آنالیز پرتوی ایکس و نرم افزار شدند. برای شناسایی فاز نمونه  high  score» .اس��تفاده گردی�د

-086-2267 مربوط به کارت دی اکس��ید آهن، 01-076-1821 به شمارة  JCPDSهای ها با کارتهمة نمونه
،00-019-0697 مرب��وط ب��ه اکس��ید آهن، 01-075-1550 مربوط به فریت اس��پینلی اکس��ید نیک��ل، 01  

 مربوط به ک��ارت96-101-1120های اکسید سرب،      مربوط به کارت00-005-0561 و 4044-900-96
 مربوط به کارت استاندارد نیکل  مورد آنالیز قرار گرفتند. 96-901-3032استاندارد سرب و
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الف( های مولی اسیدسیتریک با نسبتC700˚ در دمای نمونه پخت شدهالگوی پراش پرتوی ایکس - 1شکل
.888/0 ج(  و666/0 ب( 444/0

- نتایج حاصل از میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدانی 2-3
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ها از دستگاه میکروسکوپ الکترونی گسیل میدانیشناسی نمونهبه منظور بررسی سطح نانوذرات، ریخت
های مولی اسیدسیتریک با نسبتC700˚ در دمای نمونه پخت شده FESEM( تصاویر 2استفاده گردید. شکل )

دهد.  نانومتر را نشان می500مختلف و با مقیاس 

هایبا نسبت C700˚در دمای آهن-سرب پخت شده – نانوذرات اکسید مغناطیسی نیکل FESEMتصاویر - 2شکل
.888/0 ج(  و666/0           ب( 444/0مولی اسیدسیتریک الف( 

- سیتریک میمول اسید 444/0مقدار الف که مربوط به نمونه با 2همان طور که مشخص است در شکل -
ب که2باشد. در تصویر - میnm 57باشد ذرات به شکل کروي و آگلومره شده و میانگین اندازه آن حدود 

باشد ذرات به شکل کروي و آگلومره شده و سیتریک میاسید مول 0/ 666 مربوط به نمونه حاوي
888/0ج که مربوط به نمونه حاوي مول 2باشد. در تصویر - میnm 65میانگین اندازه آن حدود 

اند با میانگین ذرهشناسی کروي ذرات رشد بیشتري داشتهاسیدسیتریک        می باشد، با حفظ ریخت
-ها میدلیل خواص مغناطیسی بالای آناند. علت آگلومره شدن این نانوذرات بهتر شده درشتnm79حدود  

شود که هر چه خواص مغناطیسی این نانوذرات بیشتر شده این آگلومرهباشد. علاوه بر این، مشاهده می
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توان نتیجه گرفت که با افزایش نسبت مولی اسید سیتریک بهچنین میشدن هم بیشتر شده است. هم
[. 10یابد که در دیگر مقالات نیز گزارش شده است ]های فلزی، اندازة نانوذرات افزایش مینیترات

- نتایج حاصل از مغناطیس سنج نمونة ارتعاشی 3-3
های با درصد اسیدسیتریک مختلف را نشان( منحنی مغناطش بر حسب شدت میدان برای نمونه3 شکل )

- ت��ا15000دهد. برای ترسیم منحنی پسماند نانوذرات ساخته شده، میدان مغناطیس��ی را در مح��دودة  می
گیری و منح��نی مربوط��ه اورستد تغییر داده و در طول این تغییرات، میزان مغناطش نمونه اندازه15000

- رسم شده است. بیشینه مغناطش اش��باع و بیش��ینه مغن��اطش پس��ماند و هم3اوریجینتوسط نرم افزار  
ه�ای م�ولی اسیدس�یتریک مختل��ف از روی با نس��بتC700˚ در دمای شدهنمونه پختچنین بیشینه میدان برای 

( نشان داده شده است. 1 بدست آمده که نتایج حاصل از آن در جدول )M-Hمنحنی 

 
˚در دمای آهن-سرب پخت شده –های پسماند مغناطیسی نانوذرات اکسید مغناطیسی نیکل منحنی- 3شکل

C700 888/0 و ج( 666/0، ب( 444/0های مولی اسیدسیتریک الف( با نسبت. 

- با نسبتC700˚در دمای آهن-سرب پخت شده –خواص مغناطیسی نانوذرات اکسید مغناطیسی نیکل - 1جدول
 مختلف.های مولی اسیدسیتریک

˚دما)
C)

نسبت اسید
سیتریک

MrMsHc

700444/094/546/2813/146

3 Origin
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666/065/612/6531/46
888/008/304/8499/4

نیک�ل- آهن- س�رب ب�ا نس��بت  مغناطیسی نانو ذرات اکس��ید، بیشینه مغناطش اشباع برای1مطابق جدول
باشد؛ میemu/g  04/84 وemu/g 46/28،emu/g  12/65 به ترتیب برابر با 888/0 و 666/0،� 444/0اسیدسیتریک 

با افزایش نسبت مولی اسید سیتریک مغناطش اش��باع اف��زایش ولی می��داندهد که که این نتایج نشان می
یکی از[.�� 11]ین افزایش مغناطش اشباع در مق��الات ن��یز گ��زارش ش��ده است. ایابدوادارندگی کاهش می

باشد. روند رشد نانوذرات با اف�زایش نس��بت م�ولیعوامل تأثیرگذار بر خواص مغناطیسی اندازة ذرات می
[.12]اسید سیتریک دلیلی برای تغییر مغناطش اشباع است

- نتیجه گیری4
تأثیر نسبت مولی اسید سیتریک بر روی خواص ساختاری و مغناطیسی نانو در این پژوهش به بررسی 

بررسـيپرداختـه شـد. روش سل-ژل تهیه شده به (Fe-Ni-Pb)نیکل-سرب – آهن  مغناطیسیذرات اکسید
اکسید مغناطیسیدهد که نانوذرات ها با نسبت مولی اسیدسیتریک مختلف نشان مینمونه( XRD) طيـف
شناسی و بر اساس تصاویراز لحاظ ریختنیکل-سرب دارای سـاختار بلوري مکعبی هستند. –آهن 

میکروسکوپ الکترونـی روبشـی گسیل میدانی، هـر سه نسبت مولی اسید سیتریک در این نانوذرات
صـورت کـروي بودنـد. با افزایش نسبت مولی اسید سیتریک مغناطش اشباع افزایش ولیسنتز شده بـه

–اکسید مغناطیسی آهن علت افزایش اندازة نانوذرات وادارندگی مغناطیسی کاهش یافته است که این به
باشد.مینیکل-سرب 
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