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    :كليد واژه
روي، سنتز احتراقي در    -فريت نيكل 

ــه   ــوخت بـ ــسبت سـ ــول، نـ محلـ
ــوخت،  ــوع ســ ــسيدكننده، نــ اكــ

  مورفولوژي

  

 به روش سنتز احتراقي در محلول و با استفاده از دو سـوخت اوره               Ni0.5Zn0.5Fe2O4 در اين پژوهش فريت   
در سـه نـسبت مختلـف از سـوخت و     پودرهـاي توليـدي   . و گلايسين به صورت مجزا و تركيبي توليد گرديد    

هاي اوره، گلايسين به صورت مجزا و تركيب اين دو سوخت تهيـه              حالت متفاوت از سوخت    5اكسيدكننده و   
.  ثبـت گرديـد  Data Acqusitionتغييرات دما در حـين سـنتز توسـط دسـتگاه     . و با يكديگر مقايسه شدند

و تركيـب  ) =1F/O(اكـسيد كننـده برابـر بـا يـك        هايي با نسبت سوخت به      ماكزيمم دماي احتراق در نمونه    
هـا،    در تمـام نمونـه  XRDبر اساس نتايج آناليز .  درصد گلايسين رخ داد60درصد اوره و  40 سوخت شامل

دهند كه نـوع و     نشان مي  FESEMتصاوير  .  روي متبلور شده است    –ساختار كريستالي اسپينل فريت نيكل      
 VSMبر اسـاس نتـايج آزمـون        . هاي توليدي دارد  ار و تخلخل فريت   ميزان سوخت تاثير بسزايي بر ريزساخت     

 و با استفاده از سوخت اوره مـشاهده         =4/1F/Oاي با     در نمونه  emu/g22/67بيشترين مقدار مغناطش اشباع   
  .ها مشاهده گرديدحلقه هيسترزيس باريك كه نشان دهنده خاصيت نرم مغناطيس است در تمامي نمونه. شد

  

  مقدمه -1
 اي ـ MFe2O4 آهـن بـا فرمـول عمـومي        اكـسيد  يهـا فريت

MOFe2O3ايــي مهــم و وســيع از مــواد ســراميكي   دســته
ي تواننـد هـر دو ويژگ ـ     باشند كه بـه طـور همزمـان مـي         مي

 در ايـن    M. مغناطيسي و نيمه هادي را از خود نـشان دهنـد          
 يون آهن سـه ظرفيتـي       Feفرمول كاتيون فلز دوظرفيتي و      

آهـن، فريـت    هـاي متفـاوت اكـسيد     در ميان فريت  . ]1[است
هاي روي به علت مقاومت ويژه الكتريكي بالا، جريان       -نيكل

گردابــي كــم، نفوذپــذيري مغناطيــسي بــالا، دمــاي كــوري 
الكتريك كم و بسياري از خواص مطلوب       اتلاف دي مناسب،  

. هاي نرم مغنـاطيس اسـت      از پركاربردترين فريت   يكيديگر  
، القاگرهاي چنـد لايـه      ]3,2[ها  هسته ترانسفورماتورها، آنتن  

، ]3,2[، ذخيره سازي اطلاعات     ]6,5[ و مواد جاذب رادار      ]4[
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ع نظامي و فضايي و حتي دارورساني هدفمند با كمـك           يصنا
از جمله مهمترين كاربردهاي اين دسته از       ] 7-11[انوذرات  ن

ذرات به كار گرفته شده در اكثر موارد ذكر         . فريت ها هستند  
 داشته و علاوه بر توزيع مناسـب        ييشده بايد سطح ويژه بالا    

-9[  نيز برخوردار باشـند    ياندازه دانه از درصد تخلخل مفيد     
كيــب  هماننــد ســطح ويــژه، خلــوص، ترييهــاويژگــي. ]7

شيميايي، مورفولـوژي و انـدازه ذرات يـك پـودر وابـستگي             
گـذاري شـيميايي    رسوب. ]3[ زيادي به روش توليد آن دارد     

، هيــدروترمال ]14[، ميكروامولــسيون ]13[ژل -، ســل]12[
هـاي  ترين روشاز جمله معمول] 16[ و اسپري پيروليز    ]15[

يـاي  رغـم مزا  ها علي اكثر اين روش  . باشندها مي سنتز فريت 
 بسيار عالي خود، مراحل پيچيده و نـرخ توليـد پـاييني دارنـد         

 سـنتز احتراقـي بـه علـت         در اين بين اسـتفاده از روش      . ]1[
روش . سادگي و كم هزينه بـودن بـسيار مـورد توجـه اسـت          

هـاي سـنتز     از جمله روش   (SCS) سنتز احتراقي در محلول   
احتراقي است كه داراي مزايايي هـم چـون توليـد پـودر بـا               
تركيب شيميايي همگن، خلوص بالا و توانايي كنترل شـكل          

جـويي در انـرژي و        ذرات محصول نهايي و صرفه     يو اندازه 
 SCSدر روش   . ]18,17[ باشد زمان در حين فرايند سنتز مي     

 كه بين سوخت    يي احيا بسيارگرمازا  -هاي اكسايش از واكنش 
و اكسيدكننده رخ مـي دهـد، جهـت افـزايش دمـا اسـتفاده               

 واكنش بين سـوخت و اكـسيژن حاصـل از تجزيـه           . ودش مي
هـاي سـريع در     اكسيدكننده شرايط را بـراي انجـام واكـنش        

دماي بالاي ايجـاد شـده در حـين         . كند بالا فراهم مي   يدما
فرآيند احتراق باعث توليد محصولاتي با خلوص و بلورينگي         

افزايش خودبخـودي دمـا در حـين فراينـد          . مناسب مي شود  
اي همچـون    منجر به حـذف مراحـل اضـافه        سنتز همچنين 

در اين روش، به منظور اختلاط       .]19[ گرددكلسيناسيون مي 
مقياس مولكولي، اين مـواد در مقـاديري از آب           مواد اوليه در  

سپس محلول بدست آمده توسـط يـك        . شوندمقطر حل مي  
جوشـد،  در ادامـه محلـول مـي      . شـود منبع گرمايي گرم مـي    

شيميايي گرمازا اتفاق مـي افتـد و        شود و واكنش    مشتعل مي 
در هنگـام انجـام     . گـذارد  حجيم و پفكي باقي مـي      يمحصول

شود كه اتلاف حرارت را درپي      واكنش مقداري گاز توليد مي    
. بنابراين دماي سيستم خيلي بالا نخواهد ماند      . خواهد داشت 

كوتاه بودن فرآيند و آزاد شدن مقـادير زيـادي گـاز از رشـد               
كند و بـه توليـد ذراتـي در مقيـاس نـانو             ذرات جلوگيري مي  
هاي مواد توليد شـده     ويژگي. ]20,4-22[ كمك خواهد كرد  

به روش سنتز احتراقي وابـستگي زيـادي بـه نـوع و مقـدار               
سوخت به كار گرفته شده، سـرعت، دمـا و ماهيـت احتـراق              

اين خصوصيات به وسيله سوخت مـورد اسـتفاده قابـل           . دارد
سـازي،   از نظر توانايي كمـپلكس     هاسوخت. باشندكنترل مي 

د كننـد،   يتوانند تول ظرفيت احياكنندگي و ميزان گازي كه مي      
تـرين  از جملـه رايـج    . ]17,3,1[ با يكديگر متفـاوت هـستند     

 مــي تــوان بــه اوره، SCSهــاي مــصرفي در روش ســوخت
 گلايــسين، ســيتريك اســيد و هيــدرازين اشــاره نمــود     

 مـورد سـنتز نـانو       تاكنون تحقيقات وسيعي در   . ]20,18,17[
آهن به روش سنتز احتراقي در محلـول صـورت          ذرات اكسيد 

 و همكـاران بـه بررسـي تـاثير          N.L.Freitas. پذيرفته است 
ــيد و  ســوخت ــيتريك اس ــد، س ــف كربوهيدرازاي ــاي مختل ه

روي توليد شـده بـه روش       -گلايسين بر خواص فريت نيكل    
ققين ها و ساير مح   نتايج پژوهش آن  . سنتز احتراقي پرداختند  

هـاي  ينشان داد كه نوع سوخت تاثير قابل توجهي بر ويژگ ـ         
ــايي دارد  ــودر نهــ  و Andris Sutka. ]23,17-25[ پــ
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Gundars Mezinskisپارامترهاي واكـنش احتـراق    درباره 
تواند به درك بهتـر فرآينـد وكنتـرل ميكروسـاختار و            كه مي 

. ]1[ خصوصيات پودرفريت اسپينل منجر گردد، بحث نمودند      
Thanit Tangcharoen  ــت ــانوذرات فري ــارانش ن  و همك

ژل خود احتراقـي سـنتز      -روي را به كمك روش سل     -نيكل
ها امكان پذير بودن استفاده از ايـن ذرات را      نتايج آن . نمودند

در كاربردهاي فتوكاتاليستي بـا قابليـت تـصفيه فاضـلاب و            
رغــم علــي. ]7[ دهــدپاكــسازي محــيط زيــست نــشان مــي

هـاي  عي كه تاثير نـوع و مقـدار سـوخت      تحقيقات بسيار وسي  
آهـن سـنتز    هاي اكسيد مجزا را بر خواص ريزساختاري فريت     

انـد،    قرار داده  شده به روش احتراقي در محلول مورد بررسي       
هاي مختلف   بر اساس دانش ما تاكنون، تاثير تركيب سوخت       

آهـن  و مقدار آنها بر خلوص و خواص نانو ذرات فريت اكسيد      
 نيكل و روي به صورت محدودي بررسـي         هايحاوي اكسيد 

با توجه به تاثير دما بر خلوص و خواص پودرهاي          . شده است 
نهايي و با در نظر گرفتن ارتباط دماي سنتز به نوع و مقـدار              

هاي به كار گرفته شده، هدف اين پـژوهش بررسـي           سوخت
تــاثير نــوع و ميــزان ســوخت بــر ريزســاختار و خــصوصيات 

 بـه   SCS تهيـه شـده بـه روش         روي-پودرهاي فريت نيكل  
كمــك تنظــيم نــسبت ســوخت بــه اكــسيدكننده و تركيــب 

  .باشد ها ميسوخت

  مواد و روش تحقيق -2
، از Ni0.5Zn0.5Fe2O4 در ايــن تحقيــق، بــراي توليــد فريــت 
و گلايـسين   ) Merck(نيترات فلزات به عنـوان اكـسيدكننده        

)Merck) (NH5C2O2 ( و اوره)Merck() CH4N2O( ــه  بــ
و منبـع   ) 1(بـا توجـه بـه واكـنش         .  استفاده شد  عنوان سوخت 

ــرات  ]26[ ــب نيتـــــ ــادير مناســـــ ــاي  مقـــــ  هـــــ
]Fe(NO3)3.9H2O>98%[، ]Zn(NO3)2.6H2O>99% [

. در آب مقطـــر حـــل شـــدند ]Ni(NO3)2.6H2O>98%[و 
.  درجه سانتي گراد افزايش يافـت      270سپس دماي محلول تا     

مراه بـا خـروج     پس از جوشيدن وتبخير آب، احتراق ناگهاني ه       
 يدرجـه 1100گاز منجر به افـزايش دمـا حتـي بـه بـالاتر از               

ل بـه سـياه،     ي ـاي ما در نهايت محصول قهـوه    . گراد شد  سانتي
زمان صرف شده در ايـن فرآينـد     . متخلخل و نرم بر جاي ماند     

 30از آماده سازي محلول تا بدست آوردن پودر نهايي كمتر از            
هـاي    نوع سوخت بر ويژگـي     به منظور بررسي تاثير   . دقيقه بود 

-پودرهاي سنتز شده و دستيابي به نتايجي كه بتوانـد تحليـل           

هــاي اوليــه اوره و هــاي صــحيح را فــراهم آورد، در آزمــايش
گلايسين به تنهايي بـه عنـوان سـوخت مـورد اسـتفاده قـرار               

ن دو ماده نيز به عنوان سوخت در        يدر ادامه، ازتركيب ا   . گرفتند
بدين منظور  . اقي در محلول استفاده شد    حين فرايند سنتز احتر   

 100( 1:0  اوره بـه گلايـسين بـه ترتيـب مقـادير      ينسبت مول 
 و) درصد گلايسين  60 درصد اوره،  40 (1:1،  )درصد گلايسين 

علاوه بر اين براي بررسـي   . انتخاب شد ) درصد اوره  100 (0:1
 در  (F/O)اثر ميزان سوخت، نسبت سـوخت بـه اكـسيدكننده           

 آزمـون   9 بـر ايـن اسـاس     .  تغيير كرد  4/1 و 1،  8/0سه مقدار   
هـا بـدين صـورت انجـام         كدگذاري نمونـه  . مختلف انجام شد  
 U، حـرف    F/Oي نـسبت      نـشان دهنـده    Fگرفت كه حـرف     

 نـشان دهنـده     Gنشان دهنده درصـد اوره مـصرفي و حـرف           
ــت  ــصرفي اس ــسين م ــد گلاي ــد . درص ــال ك ــوان مث ــه عن  ب

F0.8U100G0   ـ    مربوط به نمونه   در آن   F/Oسبت  اي است كه ن
ــصرفي  8/0 ــوخت اوره م ــد س ــوخت 100، درص ــد س  و درص

  . بوده است0گلايسين مصرفي 
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، دماي اشتعال   )TCO(گيري ماكزيمم دماي احتراق     براي اندازه 
)Tig(    مدت زمان انجام واكنش ،)t (   و رسـم نمودارهـاي دمـا-

 استفاده USB-4718 (Data Acquisition(زمان از دستگاه 
 بـه   USBاين دسـتگاه از يـك سـو توسـط يـك كابـل               . شد

 wave scan(افزار مربوط به دستگاه كامپيوتري كه در آن نرم

نصب است، متصل شده و از سوي ديگر توسط ترموكوپـل           ) 2
 Dataبا اتـصال دسـتگاه   . باشد با محلول در تماس ميkنوع 

Acquisition    به خروجي USB بر روي   افزار نصب شده  ، نرم 
بـه منظـور   . آوري مـي نمايـد  ها را جمعسيستم، به راحتي داده   

 با اسـتفاده از     (XRD)شناسايي فازها، آناليز پراش اشعه ايكس     
انجام ) X’ Pert  PW 3040/60( در دستگاه Cu Kαپرتوي 

ي  مورفولوژي و اندازه ذرات محصول حاصـل بـه وسـيله          . شد
 مـدل   (FESEM)ميكروسكوپ الكتروني روبشي نشر ميدان      

(Mira 3-XMU)  ــت ــرار گرف ــي ق ــورد بررس ــواص .  م خ

مغناطيسي نيز به وسيله روش مغناطش سنج نمونـه مـرتعش           
(VSM: MDKFT7400, IRAN)  ــدان ــاكزيمم مي  در م

  . ارزيابي شدkOe9 برابر با

 تايج و بحثن -3

 7 آزمون انجام شـده، در دو نمونـه سـنتز رخ نـداد و در       9 از
صورت . سنتز متفاوت ملاحظه شد   نمونه باقي مانده، سه نوع      

گرفتن و يا نگرفتن فرايند سنتز احتراقـي در محلـول و نـوع              
بـر اسـاس    . ليست شـده اسـت    ) 1( سنتز هر نمونه در جدول    

، سنتزي است كـه     Flamingمطالعات انجام شده، نوع سنتز      
در آن پس از تبخير آب، به صورت ناگهاني شعله كل حجـم             

 هـيچ  Smolderingتز از نوع   اما در سن  . ظرف را در برگرفت   
اي ملاحظه نشد و مقدار قابل توجهي گـاز سـفيد           گونه شعله 

در . رنگ در حين سنتز از ظرف حاوي نمونـه خـارج گرديـد            
پس از تبخير آب محلول     ) SHS-Flaming(نوع سوم سنتز    

بسيار غليظي تشكيل شد و سپس شعله باريك و كوتـاهي از     
ايـن سـه   ) 1(شكل ]. 1[ كف ظرف شروع به بالا آمدن نمود      

  .گذارد نوع سنتز را به نمايش مي

    
  SHS-Flamingسنتز از نوع )  جSmolderingسنتز از نوع )  ب Flamingاز نوع سنتز) الف -1 شكل
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  نوع سنتز در هر نمونه -1 جدول

  سنتز از نوع  ها كد نمونه رديف
SHS-Flaming 

 سنتز از نوع 

Smoldering 

 سنتز از نوع 

Flaming 
عدم انجام سنتز

1 F0.8U0G100     

2 F0.8U40G60     

3 F0.8U100G0     

4 F1U0G100     

5 F1U40G60     

6 F1U100G0     

7 F1.4U0G100     

8  F1.4U40G60     

9 F1.4U100G0     
  

 هـاي شـود در نمونـه    ملاحظـه مـي    )1( با توجه به جـدول    
F0.8U100G0و  F1U100G0   درصـد  . سـنتز رخ نـداده اسـت 

. بالايي از سوخت مورد استفاده در اين دو آزمون اوره است          
 80تحقيقات نشان داده است كه اوره در دماهاي بـالاتر از            

گـراد شـروع بـه هيـدروليز و خـارج شـدن از          درجه سـانتي  
اين امر باعـث خواهـد شـد كـه درهنگـام            . كندمحلول مي 

هـاي احتراقـي    سنتز، سوخت كـافي بـراي انجـام واكـنش         
اين در حالي است كـه بـر اسـاس          . ]28,27[ د نباشد موجو

كـه   F/O=4/1در نـسبت  ) 1(نتايج ارائـه شـده در جـدول     
 از سوخت اوره است، واكنش احتراق       يحاوي مقادير بالاتر  
در اين حالت با وجود خارج شـدن اوره  . صورت گرفته است 

گـراد، بـه علـت زيـاد         درجه سانتي  80در دماهاي بيشتر از     
، سـوخت بـاقي     F/O=4/1خت در نـسبت     بودن مقدار سـو   

توانـد انـرژي    مانده به هنگام احتراق درحدي است كه مـي        
]. 27,24,23[ لازم براي واكـنش احتـراق را تـامين نمايـد          

ايـي   نمونـه  7زمان  - نمودارهاي دما ) 4(الي  ) 2(هاي  شكل
. استها سنتز انجام شده است را به تصوير كشيدهكه در آن

 و نوشته نمونه هري  برا احتراق شواكن) 1 (رابطه كمك به
ي دماها ،HSC افزار نرم وي  كيناميترمودي  هاداده كمك با
 زين زمان- دماي نمودارها به توجه با. شد محاسبه كياباتيآد
 در وي  ري ـگانـدازه  هـا نمونـه  اشتعالي  دما و احتراقي  دما

و ) 4(الـي   ) 2(با توجـه بـه اشـكال        . شد ستيل) 2 (جدول
شود كـه دمـاي احتـراق مـاكزيمم در          ينتيجه م ) 2(جدول  

علاوه بر اين، .  رخ داده است   F/O= 1تمام موارد در نسبت     
هايي با   از نمونه  F/O=4/1هايي با نسبت    اين دما در نمونه   

رونــد مــشاهده شــده در .  بيــشتر اســتF/O=8/0نــسبت 
تغييرات دماي آدياباتيـك عكـس رونـد مـشاهده شـده در             

ماي آدياباتيك بـا افـزايش      تغييرات دماي احتراق است و د     
مقادير كمتر دماي آدياباتيـك در      . شود  زياد مي  F/Oنسبت  
تواند ناشي از كمبود سـوخت در ايـن           مي F/O=8/0نمونه  
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 دماي احتراق بـه     F/Oبا افزايش نسبت    ]. 2[ ها باشد نمونه
 F/O=1اين روند تـا     . يابد علت افزايش سوخت افزايش مي    

ولي با افزايش   ) اي آدياباتيك منطبق با روند دم   (ادامه دارد   

 و با دور شدن از حالـت اسـتوكيومتري،          F/Oبيشتر نسبت   
عكس رونـد مـشاهده شـده در        (گردد  دماي احتراق كم مي   

  ).تغييرات دماي آدياباتيك

  
  F1.4U100G0 زمان نمونه-نمودار دما -2 شكل

  
  c( F1.4U40G60(و  F1U40G60 )a (F0.8U40G60 ،)b(هاي  زمان نمونه-نمودار دما -3 شكل
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  c( F1.4U0G100(و  F1U0G100 )a (F0.8U0G100 ،)b(هاي زمان نمونه-نمودار دما -4 شكل

  هاي مختلفدماي آدياباتيك، دماي احتراق و دماي اشتعال نمونه -2 جدول
 Tad(ºC) TC(ºC) Tig(ºC) ها كد نمونه

F0.8U0G100 507  5/465 148 

F0.8U40G60 454 8/290 142 

F1U0G100 1639 1093 162 

F1U40G60 1529 1194 162 

F1.4U0G100 2247 478 148 

F1.4U40G60 2095 610 175 

F1.4U100G0 1873 864 325 
  

هايي بـا    احتراق در نمونه   يدو عامل مي تواند در كاهش دما      
 عامل اول مول گازي توليد شـده      .  موثر باشد  F/O<1نسبت  

هرچه مول گـازي بيـشتر      ]. 17-19[ در فرآيند احتراق است   
باشد اتلاف حرارت بالاتر خواهد بـود و دمـا بيـشتر كـاهش              

مول گازي ايجاد شده در فرايند احتراق به نوع         . خواهد يافت 
هـاي  تعـداد مـول   . سوخت به كار گرفته شده، وابسته اسـت       

.  محاسبه شد)1(هاي مختلف با كمك رابطه  گازي در آزمون  

هاي گاز آزاد شده در     دهد تعداد مول  اين محاسبات نشان مي   
 بيشتر  F/O=1هاي    از نسبت  F/O=4/1هايي با نسبت    نمونه
نشان داد،  ) 1(علاوه بر اين همانگونه كه نتايج جدول        . است

 بيــشتر از نــوع F/O=4/1نــوع ســنتز در نمونــه بــا نــسبت 
Smoldering   يـد   شناسايي شد كه اين خود نشان دهنده تول

 كه ميتواند   يعامل دوم . گاز زياد و اتلاف گرماي بيشتر است      
در كاهش دماي احتراق تاثير گذار باشد به نوع فرايند تامين           
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ــراق ســوخت اضــافي    ــد احت ــل فراين ــراي تكمي اكــسيژن ب
از آنجـايي كـه مقـدار سـوخت در نـسبت            ]. 19[ گـردد  برمي

4/1=F/O      ن  بيشتر از مقدار استوكيومتري است، مقدار اكسيژ
موجود در محلول كـافي نبـوده و بنـابراين بايـد اكـسيژن از               
محيط اطراف وارد محلول شود تا بتواند بـا سـوخت اضـافي             

. اين فرايند از نظر سينتيكي سرعت پاييني دارد       . واكنش كند 
ــت    ــه حال ــسبت ب ــا ن ــاهش دم ــث ك ــابراين باع  F/O=1بن

روند تغيير دمـاي احتـراق بـا        ]. 19[ شودمي) استوكيومتري(
 وابستگي زياد اين دما را به مقدار سـوخت          F/Oيير نسبت   تغ

علاوه بر ايـن    . ]27,1-30[ دهد موجود در محلول نشان مي    
شود نوع سوخت تاثير بـسزايي در تغييـر دمـاي           ملاحظه مي 

افزايش اوره باعث افزايش دماي احتراق      . احتراق داشته است  
نتيجه توان به اين    مي) 1(با توجه به نتايج جدول      . شده است 

رســـيد كـــه اوره نـــوع ســـنتز را تغييـــر داده و از حالـــت  
Smoldering  ــت ــه حال ــرده و ب  نزديــك Flaming دور ك

 با توليد گـاز     Smolderingاز آنجايي كه نوع سنتز      . كند مي
دهد، مقدار بسياري از گرماي احتراق هدر رفته       رخ مي  يزياد

. تــر خواهـد بــود  پـايين Flamingو دمـا نــسبت بـه حالــت   
گونه كه پيشتر نيز بيان شد روند تغيير دماي آدياباتيـك           همان

با تغيير نوع سوخت عكس روند مـشاهده شـده در تغييـرات             
علت اين امر همان طور كه توضيح داده        . دماي احتراق است  

به طوري كه نوع سنتز در      . تواند تغيير نوع سنتز باشد    شد مي 
ــه ــو   نمون ــرا از ن ــالاتر، اكث ــسين ب ــدار گلاي ــا مق ــايي ب ع ه

Smoldering اتلاف حرارت بيشتر در اين نوع سـنتز        .  است
توانــسته باعــث كــاهش دمــاي احتــراق بــا افــزايش مقــدار 

 زياد دماي احتراق تا دمـاي       يفاصله]. 19,2[ گلايسين شود 
 ايـن موضـوع اسـت كـه اتـلاف           يآدياباتيك نشان دهنـده   

چرا كه در حين احتراق،     . حرارت در اين روش بسيار بالاست     
نـشان  ) 2( همـان طـور كـه جـدول       . شودادي آزاد مي  گاز زي 
دهد، نوع سوخت بر دماي اشتعال و زمان انجام سنتز نيز            مي

سوخت گلايسين در مقايـسه بـا اوره داراي         . موثر بوده است  
ايـن خاصـيت    . ]31[ توانايي كمپلكس سازي بهتـري اسـت      

شود كه با افزايش مقدار سوخت گلايسين، واكنش        باعث مي 
هايي با گلايـسين    بنابراين نمونه . تر انجام شود  تاحتراق راح 

. دهنـد  تري دارند و زودتر رخ مـي      بيشتر، دماي اشتعال پايين   
زمان گـواه ايـن     -و نمودارهاي دما  ) 2( علاوه بر اين، جدول   

 بر دماي اشتعال و زمان وقـوع       F/Oمساله هستند كه نسبت     
 چون اكـسيژن    F/Oهاي بالاتر   در نسبت . واكنش موثر است  

كافي در محلـول وجـود نـدارد، بـراي شـروع احتـراق بايـد                
اكسيژن از محيط تامين شود كه ايـن امـر باعـث ديرتـر رخ               
دادن واكنش احتراق و هـم چنـين دماهـاي بـالاتر اشـتعال              

 7 بـراي    XRDنتـايج آزمـون     ) 8(الي  ) 5(اشكال  . استشده
در تمـامي   . دهد نمونه كه درآنها سنتز انجام شد، را نشان مي        

  ايكـس، فـاز فريـت اسـپينل        ي الگوهـاي پـراش اشـعه      اين
Ni0.5Zn0.5Fe2O4           بـا  .  به عنـوان فـاز اصـلي شـناخته شـد

شود كه  ملاحظه مي ) 7(الي  ) 4(و اشكال   ) 1(مقايسه جدول   
 بـوده،   Smolderingهايي كه سنتز آنهـا از نـوع         اكثر نمونه 

اين نوع سنتز دماي نسبتا پاييني دارد       . بدون ناخالصي هستند  
توانـد  تـر سـنتز مـي     دماي پايين . وليد گاز زيادي مي كند    و ت 

چرا كه با توجه به دياگرام الينگهام، با كاهش دما          . مفيد باشد 
بنـابراين  . شـود  واكنش اكـسيداسيون بيـشتر مـي       ΔGمقدار  

عامــل ]. 20[ روداحتمــال توليــد اكــسيد فلــزات بــالاتر مــي
 ا احيايي بودن محيط باشد    تواند اكسيدي ي  تاثيرگذار ديگر مي  

اين دو عامل براي توليد عناصر به صورت اكسيدي يا          ]. 19[
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علاوه بـر ايـن بـه دليـل         . فلزي با يكديگر در رقابت هستند     
ــالايي دارد،   ــايي كمــپلكس ســازي ب ــسين توان اينكــه گلاي

-تر شـدن واكـنش اكـسايش      تواند باعث تسريع و راحت     مي
هايي با مقادير   در نمونه از اين رو    . ]31[ كاهش احتراق گردد  

بـا توجـه بـه      . ها بيشتر اسـت   بيشتر گلايسين، خلوص نمونه   
توانـد تـاثير قابـل      كه روش سنتز احتراقي در محلول مـي       آن

توجهي بر ريزساختار ذرات سنتز شده داشته باشد به منظـور           
بررسي تاثير نوع و مقدار سوخت بر ريز سـاختار ذرات سـنتز             

اشـكال  .  الكتروني استفاده گرديـد   شده از آناليز ميكروسكوپ   
هاي مختلف را نـشان   نمونه FESEMتصاوير) 10(الي ) 8(

 نـسبتا ي  دمـا  و واكنش نرخ ليدل بهي  احتراق سنتز. دهندمي
ــالا، ــديفرآ ب ــادليغي ن ــراي رتع ــتولي ب ــرام ذرات دي ي كيس

 در توجـه  قابـل  نكتـه  نيمهمتـر . ]32[ گـردد يم ـ محسوب
 در شـده  جادياي  ها تخلخل قدارم و اندازه شده، ارائه ريتصاو

 هـا نمونـه  در سـنتز  نديفرا در شده جادياي  گازها خروج نيح
  .است

  
  F1.4U100G0 الگوي پراش اشعه ايكس نمونه -5 شكل

  
  c( F0.8U40G60( و F1U40G60 )a( F1.4U40G60 ،)b(هاي الگوي پراش اشعه ايكس نمونه -6 شكل
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  c( F0.8U0G100( و F1U0G100 )a( F1.4U0G100 ،)b(هاي  نمونهxالگوي پراش اشعه  -7 شكل

  
  F1.4U100G0 نمونه FESEM تصوير -8 شكل

  
  a( F0.8U40G60، )b( F1U40G60، )c( F1.4U40G60(هاي نمونه FESEM تصوير -9 شكل
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  a( F0.8U0G100 ،)b( F1U0G100، )c( F1.4U0G100(هاي  نمونهFESEM تصوير -10 شكل

هـا بـا    در تصاوير ارائه شده تغيير در مقـدار و انـدازه تخلخـل            
 بـه وضـوح     4/1 بـه    1 و از    1 بـه    8/0 از   F/Oافزايش نسبت   

ايي است كه با افـزايش  اين تغيير به گونه  . قابل مشاهده است  
بـا  . گـردد ها بزرگتر مي  خل اندازه تخل  1به  8/0 از   F/Oنسبت  

كه تخلخل به مقدار مول گازي آزاد شده در طـي           توجه به آن  
آزمون وابسته است، همان طور كه قبلا نيز بيان شد، بر طبق            

به بررسي مول گازي توليدي در هر آزمون پرداخته         ) 1(رابطه  
 مـول   F/Oنتيجه محاسبات نشان داد، با افزايش مقـدار         . شد

افزايش مقدار  . شود واكنش احتراق زياد مي    گازي آزاد شده در   
تواند عامل اصلي افزايش دهنده     هاي گازي آزاد شده مي    مول

در يك نسبت   ) 1(بر اساس رابطه    ]. 20[ها باشد اندازه تخلخل 
F/O           ثابت، افزايش مقدار اوره باعث افزايش مول گـازي آزاد 

ر هاي شيميايي ارائه شده انتظا    براساس واكنش . گرددشده مي 
رود كه با افزايش اوره و كاهش گلايسين، مقدار تخلخـل           مي

چرا كه مول گازي نيز با      . در تصاوير ريزساختاري افزايش يابد    
با اين وجود، بررسـي و مقايـسه        . ابديافزايش اوره افزايش مي   

ها در تصاوير موجود به خصوص بـا افـزايش نـسبت            تخلخل
F/O    علت تفـاوت   . رسد، سخت به نظر مي    4/1 به   1 از مقدار

ها با روند پيش بيني شده      ديده شده در مقدار و توزيع تخلخل      

توانـد  و مشاهده نتايجي غير از آنچه مورد انتظـار اسـت، مـي            
توانـد  يكي از اين عوامـل مـي      . ناشي از عوامل متعددي باشد    

طبـق  . زمان شروع واكنش سنتز احتراقي در هر آزمون باشـد         
ها با مقـدار اوره     ود آزمون شزمان ملاحظه مي  -نمودارهاي دما 

هـايي بـا نـسبت       كمتر وگلايسين بيـشتر و همچنـين نمونـه        
1=F/O     4/1 در مقايسه با=F/O      زودتر به لحظه انجام سنتز ،

جايي كه قبل از شروع سـنتز مقـداري گـاز از            از آن . اندرسيده
، هرچـه سـنتز در يـك        )مانند بخارآب (شود   محلول خارج مي  

مقدار گاز خارج شـده قبـل از سـنتز          آزمون ديرتر انجام شود،     
لذا در لحظه سـنتز مقـدار گـاز خروجـي از            . بيشتر خواهد بود  

خروج گاز كمتر در لحظـه      . مقدار مورد انتظار كمتر خواهد بود     
از . ها را نيـز در پـي خواهـد داشـت          سنتز تخلخل كمتر نمونه   

طرفي همان طور كه قبلا نيز عنوان شـد اوره دمـاي تجزيـه             
و قبل از سنتز شروع بـه خـارج شـدن از محلـول        پاييني دارد   

شود سـوخت در لحظـه سـنتز از         كند، اين اتفاق باعث مي    مي
سوخت كمتر مول گازي كمتـري      . مقدار مورد نظر كمتر شود    
از ايـن رو ممكـن اسـت        . ]28,27[ را نيز توليد خواهـد كـرد      

 از مقـدار    F1UxGy  در مقايـسه بـا     F1.4UxGy تخلخل نمونه 
تر شود و تشخيص و مقايسه تغيير در مقـدار و        مورد انتظار كم  
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بـا توجـه بـه      . ها دشوارتر باشـد   ها در اين نمونه   اندازه تخلخل 
تصاوير ارائه شده اكثر ذرات داراي مورفولوژي غير يكنواخـت          

باشـند و نـوع و مقـدار سـوخت تـاثير قابـل تـوجهي بـر                  مي
تـر   بـه منظـور مطالعـه دقيـق       . مورفولوژي ذرات نداشته است   

 FESEMهاي بـالاتر    ولوژي و اندازه ذرات از بزرگنمايي     مورف
 FESEM تــصاوير) 12(و ) 11(اشــكال . اســتفاده گرديــد

هـاي بـالاتر نمـايش      هاي تهيه شـده را در بزرگنمـايي        نمونه

و ) 11(مهمترين نكتـه قابـل مـشاهده در تـصاوير           . دهند مي
اگلومره بودن ذرات سنتز شده و تفاوت قابـل توجـه در              )12(

 زمان، تفـاوت در     -با توجه به نمودارهاي دما    . زه آنها است  اندا
هاي احتراقي با توجه بـه نـوع و مقـدار            سرعت انجام واكنش  

هاي گاز خروجي و دماي شـروع و انجـام           سوخت، تعداد مول  
توانند عوامل مهمي باشند كه منجر بـه ايجـاد           ها، مي واكنش

  ].23-25[ اختلاف در اندازه ذرات گردند

  
  c( F1.4U0G100(  وF1U0G100 )a( F0.8U0G100، )b(هاي  نمونهFESEMرتصوي -11 شكل

  
a( F0.8U40G60، )b( F1U40G60، )c( F1.4U40G60( -12 شكل

 نمونه فريت تهيه شده بـه  7نتايج بررسي خواص مغناطيسي  
) 15(الي  ) 13(يس در شكل هاي     صورت نمودارهاي هيسترز  

ها حلقه باريك و كشيده در تمامي اين نمونه       . ارائه شده است  

 روي دارد -نشان از خاصيت نرم مغناطيس بودن فريت نيكل       
و مقايسه اين نتايج با مقادير      ) 3(توجه به نتايج جدول     ]. 24[

دهد كه عليرغم تفاوت     نشان مي ] 33[گزارش شده در منابع     
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نتز به كار گرفته شده و همچنين تفـاوت در          هاي س در روش 
هــاي روي و نيكــل كــه در ســاختار فريــت  مقــادير كــاتيون

Fe3O4     داپ شده بودند، نتايج بدست آمـده بـراي مغنـاطش 
هاي سنتز شده در حضور تك سوخت اوره بـا          اشباع در نمونه  

 از مقادير مغنـاطش اشـباع گـزارش شـده           F/O=4/1نسبت  
توانـد  بهبود ايـن خـواص مـي      . بالاتر است ] 33-35[توسط  

ناشي از حضور فازهاي ناخالصي، تغييـر انـدازه كريـستاليت،           
هـا در نتيجـه تغييـر در دمـاي          اندازه ذرات و مورفولوژي آن    

ــول گازهــاي خروجــي باشــد   ــداد م ــد و تع ]. 33-35[ فراين
شــود بــالاترين مغنــاطش اشــباع مربــوط بــه ملاحظــه مــي

گونه كه نتايج آناليز   نهما.  است F/O=1هايي با نسبت     نمونه
اشعه ايكس پيش از اين نشان داد در نمونه هايي بـا نـسبت              

1=F/O  هايي با شـدت   روي، پيك- علاوه بر فاز فريت نيكل
 ZnO  و Niكمتر ناشي از حضور تركيبات ناخالصي همچون        

 در  ZnOطبق تحقيقات انجام شده حضور      . شودنيز ديده مي  
باعـث افـزايش مغنـاطش      )  درصد 12كمتر از   (مقادير پايين   

علت اين امـر مـي توانـد ناشـي از           . ]33-35[ شود اشباع مي 
 تغييرات صورت گرفته در سـاختار فريـت مغناطيـسي باشـد           

هـاي ايجـاد    تواند ناشي از بي نظمـي      اين تغييرات مي  ]. 33[
ها در اثر تغييـر در تركيـب شـيميايي           شده در اسپين الكترون   

 روي،  -هـاي نيكـل   ريـت در ساختار مكعبي اسپينلي ف    . باشد
هاي   و كاتيون  Aهاي   ترجيحا در موقعيت   +Zn2هاي  كاتيون

Ni2+  هاي   در موقعيتB  در اين صورت سهم    . گيرند قرار مي
در سـاختار قـرار   A هـاي   كـه در موقعيـت  +Fe3هـاي   يـون 
هـاي دايـا مغناطيـسي همچـون        اند در اثر حضور يون     گرفته
Zn2+  هـايي  پين الكتـرون  در نتيجه تعداد اس   . ابدي كاهش مي

ها قرار گرفته بودند كـاهش يافتـه و لـذا           كه در اين موقعيت   
علاوه بر اين نبايد نقش مثبـت    . مغناطش بهبود خواهد يافت   

هاي روي و نيكل با غلظت و يا مقـادير انـدك را در              كاتيون
راسـتا شـدن     نتيجـه هـم    هاي تبـادلي و در    بهبود برهمكنش 

عـلاوه بـر ايـن،      ]. 33-35[ ها ناديده گرفـت   اسپين الكترون 
حضور فلز نيكـل نيـز بـه عنـوان يـك مـاده فرومغنـاطيس                

در نتيجه خواص   . تواند خواص مغناطيسي را بهبود بخشد      مي
توان بـه حـضور فازهـاي        ها را مي  مغناطيسي بهتر اين نمونه   

ناخالصي و تاثير اكسيدهاي داپ شده در ساختار اكسيد آهن          
  . نسبت داد

  
  F1.4U100G0 ونهحلقه هيسترزيس نم -13 شكل
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  F1.4U40G60  وF0.8U40G60 ،F1U40G60 هايحلقه هيسترزيس نمونه -14 شكل

  
  F1.4U0G100 و F0.8U0G100، F1U0G100 هايحلقه هيسترزيس نمونه -15 شكل
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  هاي سنتز شدههاي مغناطيسي نمونهويژگي -3 جدول
 Ms(emu/g) Mr(emu/g) Hc(Oe) ها كد نمونه

F0.8U0G100 63362/30 75227/2 06593/39- 

F0.8U40G60 38594/40 66677/1 5842/27- 

F1U0G100 4943/55 41227/12 84651/86- 

F1U40G60 036/49 49033/9 50971/72- 

F1.4U0G100 19/41991 15488/4 39791/91- 

F1.4U40G60 6525/35 92039/8 1898/103- 

F1.4U100G0 2265/67 83746/6 51354/51- 
  

  گيري نتيجه -4
در اين تحقيق با استفاده از روش سنتز احتراقي در محلـول بـا        

هــاي گلايــسين و اوره و تركيــب ايــن دو اسـتفاده از ســوخت 
بــا بررســي . روي توليــد شــد-ســوخت،  ذرات فريــت نيكــل

ثير بسزاي اين پارامترها بـر   پارامترهاي نوع و ميزان سوخت، تا     
با توجه به نمودارهـاي     . هاي اين فريت مشخص گرديد    ويژگي

زمان مشخص شد كه بالاترين دماي احتـراق در نـسبت           -دما
و در  ) حالت استوكيومتري (سوخت به اكسيدكننده برابر با يك       

طبـق نتـايج آنـاليز      . هايي بـا اوره بيـشتر رخ داده اسـت         نمونه
XRD   هايي با نوع و ميزان       اسپينل در نمونه    تشكيل فاز فريت

هـاي   نمونـه  FESEMتـصاوير   . سوخت متفاوت، مسلم است   
دهد كه تغيير نوع و ميزان سوخت بر ميـزان          مختلف نشان مي  

 انجـام شـده بـرروي     VSM آنـاليز . تخلخل موثر بـوده اسـت     
ها را با توجه به حلقـه     ها خاصيت نرم مغناطيس بودن آن     نمونه

  .سازد نمايان ميهيسترزيس باريك،
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