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 كبالت تي نانو ذرات فريسياثر دما و زمان بر خواص مغناط
  دروترماليسنتز شده به روش ه

  اني محمد جلال،يركاظمي محمد مدي س،يي رزمجوزيپرو
  ران،ي دانشگاه علم و صنعت ا،يدانشكده مواد و متالورژ

mirkazemi@iust.ac.ir 

، 5/1هـاي   و زمانC190°  دماي با روش هيدروترمال درفريت كبالت ابتدا در اين پژوهش : چكيده
 3 درجـه سـانتيگراد و زمـان         190 و   170،  150،  130،  110 در دماهـاي      سپس  ساعت و  6 و   5/4،  3

ها توسط پراش اشعه ايكس، ميكروسكوپ الكتروني روبـشي و مغنـاطومتر               نمونه .ساعت سنتز گرديد  
هـاي  كبالت در دماها و زمان    بيانگر تشكيل فريت    نتايج  . آناليز و شناسايي شد    )VSM(نمونه لرزشي   

 در زمان   emu/g 57 آهنربايش و ميدان پسماندزداي مغناطيسي به ترتيب تا مقدار           .باشدمختلف مي 
 همچنـين بـا افـزايش       ،يابد ساعت افزايش و سپس كاهش مي      5/4 اورستد در زمان     485 ساعت و    3

ــا از ــاC110° دم ــايش از C190°  ت ــا emu/g 40 آهنرب ــزايش emu/g 57 ت ــدان  اف ــه و مي يافت
دهـد كـه    نتـايج نـشان مـي     . كنـد  اورستد تغيير مي   187 تا   29ي  پسماندزداي مغناطيسي در محدوده   
   .باشديابي مي قابل دستC190°  ساعت و دماي3بيشترين مقدار آهنربايش در زمان 

  .دروترمالي ه،يسي مغناطتي كبالت، نانوذرات، خاصتيفر: كلمات كليدي

  مقدمه -1
به . بسياري هستند  خود داراي مزاياي   فرد به منحصر فيزيكي خواص و اندازه به توجه با مواد )NPS (نانوذرات

 علم مهندسي، زيست فناوري،  پزشكي، زيست در ،)هاMNPs (مغناطيسي ي نانوذرات گسترده دليل كاربردهاي 
   اســت معطــوف شــده  ،MNPs انــواع تهيــه بــه زيــادي توجــه محيطــي، زيــست منــاطق و مــواد

[HYPERLINK \l "Chu041" 1] .مغناطيسي به دليل خـصوصياتي مثـل   فريت كبالت به عنوان يك ماده فري
و بنابراين ميـدان پـسماندزداي مغناطيـسي        ) يك ثابت ناهمسانگردي مثبت   (ناهمسانگردي مغناطوبلوري بالا    

ت الكتريكـي   مقاوم ـ بالا در دماي اتاق، آهنربايش اشباع متوسط، سختي مكانيكي و پايداري شيميايي خـوب،             
هـاي   يك كانديد مناسب براي بسياري از كاربردها از جملـه فتوكاتاليـست            [2,3خيلي بالا و مغناطوكرنش بالا      

هـاي بالـك مغناطيـسي،      هـاي ذخيـره كننـده اطلاعـات، هـسته         مغناطيسي، آهنرباهاي فركانس بالا، سيستم    
، تصويربرداري تشديد مغناطيسي و زيست      1شكي مثل تحويل دارو   هاي ماكروويو و كاربردهاي زيست پز      جاذب

 "HYPERLINK \l "Chi03" 2 , HYPERLINK \l "Zha09" 4 , HYPERLINK \l "FuW05 ] باشدسنسورها مي

5 , HYPERLINK \l "AJL10" 6 , HYPERLINK \l "Xia07" 7 , HYPERLINK \l "LiC11" 8 ] . 
ژل، هـم رسـوبي شـيميايي، هـم         -هاي مختلفي از جملـه روش سـل       وشبراي سنتز نانوذرات فريت كبالت ر     

هاي روغن در آب، سنتز در مايسل       ، سنتز در مايسل   3، هيدروليز اجباري در  يك سيستم پليول       2رسوبي پاششي 
  يــا روش هيــدروترمال پيــشنهاد شــده اســت+Co2+–Fe3معكــوس، تجزيــه حرارتــي مــاده مركــب اولئــات 

[HYPERLINK \l "Cab10" 9, HYPERLINK \l "Stu07" 10, HYPERLINK \l "LiX10" 11, HYPERLINK \l 

"Hyd09" 12].  
روش هيدروترمال داراي مزايايي از جمله استفاده از ظرف واكنش بزرگتر، كنترل هـسته زايـي بهتـر، پخـش                    

                                                           
1 drug delivery 
2 spraying coprecipitation 
3 forced hydrolysis in a polyol medium 
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هيـزات  تر، عـدم نيـاز بـه تج       شدن بهتر ذرات، تقريبا بدون آلودگي، سرعت بالاتر واكنش، دماي واكنش پايين           
ي فرآيند هيدروترمال آگلومره نبوده، با ايـن        پودرهاي توليد شده به وسيله    . [13,14خيلي گران و پيشرفته است    

حال دانه ريز، با خلوص بالا، مورفولوژي كنترل شده، داراي توزيع اندازه ذرات باريـك و شـامل تـك بلورهـا                      
  .  [ HYPERLINK \l "Byr01" 14 ] باشدمي

بـه عنـوان     (CTABدر گزارشي ژائو و همكارانش اثر شرايط مختلـف فراينـد هيـدروترمال از جملـه افـزودن                   
، زمان واكنش، غلظت محلول بازي، نوع محلول بازي و غيره را بر رفتار مغناطيسي نانوبلورهـاي                 )سورفكتانت

  . فريت كبالت مورد بررسي قرار دادند
 190 تـا  110 ساعت و   6تا   5/1ي  ي واكنش هيدروترمال به ترتيب در محدوده      در اين پژوهش اثر زمان و دما      

بر خواص مغناطيسي نانوذرات فريت كبالت       )PVP(پيروليدن   وينيل پليگراد در حضور افزودني     ي سانتي درجه
  .گرفته استمورد بررسي قرار به منظور دست يابي به نانوذرات فريت كبالتي با آهنربايش بالا 

  ت تجربيآزمايشا -2
  مواد -2-1

  محلـول آمونيـا   و]Co(NO3)2.6H2O[ نيترات شش آبه  (II) ، كبالت ]Fe(NO3)3.9H2O[ نيترات نه آبه     (III) آهن
  .استفاده گرديد صنعتي و آب مقطر) K-30) PVP از پلي وينيل پيروليدن از شركت مرك خريداري شد و% 25
  ي نانوذرات فريت كبالت تهيه -2-2
 25 در جداگانـه  صـورت  بـه  آبـه  شـش  نيتـرات ) II(  مـول كبالـت    013/0 و آبه هن نيترات) III( آهن  مول 2/0

 نمـك  دو ايـن  حـاوي  هـاي محلـول  آب، در نمك دو اين كامل انحلال از بعد. گرديد حل مقطر آب ليتر ميلي
 ميلي ليتر محلول آمونيا     10شامل  (آمونيا   محلول ليتر ميلي 20 محلول، شديد زدن هم حين در و شده مخلوط

 20 از بعـد . كنيممي اضافه آن به  را حجمي  درصد 2/0 مقدار با PVP سپس و ) ميلي ليتر آب مقطر    10و  % 25
 آون در و ريخته ليتر ميلي 125 حجم با تفلوني آستر با نزن زنگ آتوكلاو ظرف در مخلوط خوردن، هم دقيقه
 190 دمـاي    بـا  ظـرف در آون       براي بررسي اثر زمان و دماي واكنش هيدروترمال، ابتـدا          .شودمي داده حرارت

 درجـه  190 و 170، 150، 130، 110 ساعت و بعـد در دماهـاي    6 و   5/4،  3،  5/1هاي  درجه سانتيگراد و زمان   
 بدسـت  محصول آون، در آتوكلاو ظرف طبيعي شدن سرد از بعد . ساعت حرارت دهي شد    3سانتيگراد و زمان    

 5 مـدت  و گـراد  سانتي درجه 70 دماي در اتانول، و مقطر آب با شو و شست از عدو ب  شده جدا مگنت با آمده
  .انجام شد .C-0.2PVPtime,temp ها به صورتي كدگذاري نمونهنحوه. گرديد خشك ساعت

  آناليز و شناسايي -2-3
با مشخصات ) Philips PW1800مدل (ي ايكس سنج اشعهها توسط دستگاه پراشي ايكس نمونهپراش اشعه

KV 40 ،mA 30 تابش ،Cu Kαها از ميكروسكوپ الكتروني روبشي براي بررسي مورفولوژي نمونه. نجام شد ا
)SEM (مدل TESCAN VEGA//XMUهـا توسـط دسـتگاه    همچنين خواص مغناطيسي نمونه.  استفاده گرديد

  . اندازه گيري شدMDK 6مدل ) VSM(مغناطومتر نمونه لرزشي 

  بحثنتايج و  -3
  ساختار -3-1

 نـشان   )1( شـكل    هاي مختلف در  هاي سنتز شده در دماها و زمان      نمونه ايكس   ياشعهنتايج مربوط به پراش     
با شـماره   ) CoFe2O4(ي ايكس در تمام دماها بيانگر تشكيل فريت كبالت          الگوي پراش اشعه  . داده شده است  
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هاي مربوط به فريـت كبالـت    و بالاتر علاوه بر پيكC130° است همپنين در دماي JCPDS 01-1121كارت 
با شماره كارت   ) Co3O4(ها را به اكسيد كبالت      توان اين پيك  شود كه مي  ري به تدريج ظاهر مي    هاي ديگ پيك

JCPDS 73-1701يابدهاي مربوط به اين فاز با افزايش دما به تدريج افزايش مي  نسبت داد، كه شدت پيك .
  در مقايـسه بـا     ار كبالـت  بيشتر بـودن مقـد    به  توان  تشكيل اكسيد كبالت در كنار فاز اصلي فريت كبالت را مي          

ها تيزتر و   به طور كلي با افزايش دما پيك      . نسبت داد ) Fe/Co=35/1(مقدار استوكيومتري آن در فريت كبالت       
ي متوسـط   انـدازه . ي بلورينگي هر دو فاز تشكيل شـده اسـت         ي افزايش درجه  تر شده كه نشان دهنده    باريك

با .  بيان شده است   )1(جدول   در   گرديده، محاسبه   89/0=D/(βCosθ)ها كه طبق معادله شرر      كريستاليت نمونه 
افزايش دما و زمان واكنش هيدروترمال اندازه كريستاليت فاز فريت كبالت به ترتيب به يك مقدار بيـشينه در                   

  .يابد افزايش يافته و سپس كاهش ميh 5/4 و C150°دما و زمان 

  

  
  ، a (C-0.2PVP3,110 ،)b (C-0.2PVP3,130(ي هاي ايكس نمونهالگوي پراش اشعه -1 شكل

)c ( C-0.2PVP3,150 ،)d (C-0.2PVP3,170 ،)e (C-0.2PVP3,190، )f (C-0.2PVP1.5,190 ،  
)g ( C-0.2PVP4.5,190 و )h ( .C-0.2PVP6,190  

  .هاي مختلف واكنش هيدروترمالها در دماها و زماناندازه متوسط كريستاليت نمونه -1 جدول
Mean Crystallite Size (nm)Reaction Temp. (°C)Reaction Time (h)sample  

12.1  190  1.5  C-0.2PVP1.5,190 

15.8  190  3  C-0.2PVP3,190  

18.5  190  4.5  C-0.2PVP4.5,190  

10.9  190  6  C-0.2PVP6,190  

8.3  110  3  C-0.2PVP3,110  

14.7  130  3  C-0.2PVP3,130  

28.4  150  3  C-0.2PVP3,150  

15.7  170  3  C-0.2PVP3,170 

  مورفولوژي -3-2
نـشان  ) 2(هاي مختلف در شكل     هاي سنتز شده در زمان    نمونه) SEM(تصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي     

باشد، كه اين آگلومره شدن تا حد زيادي ناشي         ذرات مي نانوتصاوير بيانگر آگلومراسيون شديد     . داده شده است  
چنين تصاوير بيـانگر تـشكيل نـانوذراتي بـا ابعـاد            هم. باشدها مي از سطح زياد و ميانكنش مغناطيسي بين آن       

  .باشد نانومتر مي100كوچكتر از 
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  ، a( C-0.2PVP3,110  ،)b ( C-0.2PVP3,130 ،)c ( C-0.2PVP3,150(هاي  نمونهSEMتصاوير  -2 شكل

)d ( C-0.2PVP3,170، )e (C-0.2PVP3,190.  

  خواص مغناطيسي -3-3
هاي پـسماند مغناطيـسي مربـوط بـه         ها و همچنين حلقه   نهگيري خواص مغناطيسي نمو   نتايج مربوط به اندازه   

طبق اين نتـايج بـا افـزايش زمـان          . نشان داده شده است   ) 3(و شكل   ) 2(دماهاي مختلف به ترتيب درجدول      
 ،يابد افزايش و سپس كاهش مي     Oe 485 و   emu/g 16/57 به ترتيب تا مقادير      Hc و   Msواكنش هيدروترمال،   

، XRDبا توجـه بـه نتـايج        . يابدهر دو خاصيت مغناطيسي افزايش مي      ش هيدروترمال اما با افزايش دماي واكن    
ي تـوان انـدازه  چون نمي. ي بلورينگي با افزايش دما و زمان نسبت داد   توان به افزايش درجه   را مي  Msافزايش  

 يـك عامـل مهـم       توان اثر اندازه نـانوذرات، كـه       بدست آورد، بنابراين نمي    SEMواقعي نانوذرات را از تصاوير      
  .باشد، را روي خواص مغناطيسي بررسي كرد مي

  .اثر زمان و دماي فرآيند هيدروترمال بر خواص مغناطيسي فريت كبالت-2 جدول
Ms (emu/g) Hc (Oe) Reaction temperature (°C)Reaction time (h) sample  

25 1 190 1.5 C-0.2PVP1.5,190

57.2 187 190 3 C-0.2PVP3,190 

47.8 485 190 4.5 C-0.2PVP4.5,190

48.0 93 190 6 C-0.2PVP6,190 

40.0 29 110 3 C-0.2PVP3,110  

47.7 125 130 3 C-0.2PVP3,130  

55.5 55 150 3 C-0.2PVP3,150 

55.9 186 170 3 C-0.2PVP3,170 
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،  a(C-0.2PVP3,110  ،)b (C-0.2PVP3,130 ،)c(C-0.2PVP3,150(هاي منحني هيسترزيس نمونه -3 شكل

)d(C-0.2PVP3,170  و )e (C-0.2PVP3,190.  

  گيري نتيجه -4
الگـوي پـراش    . ها و دماهاي مختلف توسط فرآيند هيـدروترمال سـنتز گرديـد           نانوذرات فريت كبالت در زمان    

در كنار فريت كبالت بـه عنـوان فـاز اصـلي از دماهـاي               ) Co3O4(ي ايكس بيانگر تشكيل اكسيد كبالت       اشعه
°C130   با توجه به تصاوير     .  و بالاتر استSEM        با توجه به   .  نانوذرات تشكيل شده به شدت آگلومره شده است

 داراي بيشترين آهنربايش است، بنابراين شرايط واكنش هيدروترمال با دمـا            C-0.2PVP3,190ي  نتايج، نمونه 
د بـراي سـنتز نـانوذرات فريـت كبالـت توسـط فرآين ـ             ساعت شـرايط مناسـبي       3 و   C190°و زمان به ترتيب     
  .باشدهيدروترمال مي

  مراجع
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based on cobalt ferrite nanoparticles: Influence of hydrothermal treatment on the 
nanoparticle size," Magnetism and Magnetic Materials, vol. 323, pp. 1238–1241, 2010. 

10. Lijun Zhaoa et al., "Studies on the magnetism of cobalt ferrite nanocrystals synthesized by 
hydrothermal method," Journal of Solid State Chemistry, vol. 181, pp. 245–252, October 



 

 

68

ن 
يرا

ك ا
امي

سر
مة 

لنا
ص
ف

 /
رة 

ما
ش

32
 و 

33
ن 
ستا

زم
 

91
ار 

 به
 و

13
92

 

2007. 
11. Xing-Hua Li et al., "Synthesis and Magnetic Properties of Nearly Monodisperse CoFe2O4 

Nanoparticles Through a Simple Hydrothermal Condition," Nanoscale Res Lett, vol. 5, pp. 
1039–1044, March 2010. 

12. S. C. Goha et al., "Hydrothermal preparation of high saturation magnetization and coercivity 
cobalt ferrite nanocrystals without subsequent calcination," Materials Chemistry and 
Physics, vol. 120 , pp. 31–35, October 2009. 

 ،"هاي سـاخت، بررسـي خـواص و كاربردهـا     نانو شيمي روش "، زينب فرشته  ومسعود صلواتي نياسري .13
 .1390 ،سخنوران:  ايران،تهران، ربابه زماني

14. K. Byrappa and Masahiro Yoshimura, Handbook of Hydrothermal Technology A 
Technology for Crystal Growth and Materials Processing. New Jersey: Noyes, 2001. 




