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 چکیده
که  دادنشان  ريتولد بررسی شده است. تحليل 4Ox-3FexMnهای ساختاری و مغناطيسی فريت ر ويژگیبو ميزان آلايش منگنز  تهيهدر اين پژوهش اثر دمای 

 يابد.ها افزايش میبا افزايش ميزان آلايش، پارامتر شبکه نمونه و نيز آميخته دارندهای آلايش يافته ساختار اسپينلی ساختار اسپينلی معکوس و نمونه 4O3Fe های نمونه

های پذيرفتاری مغناطيسی بر حسب دما نشان . منحنیباشدمیوابسته  تهيه دمایبه  اشباع با آلايش منگنزمغناطش تغييرات  که دادمغناطيسی نشان  پسماندهای منحنی

 يابد. کاهش می منگنز، که دمای قفل شدگی با افزايش ميزان آلايش دادند
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Abstract  
In this work, the effect of synthesis temperature and Mn doping on the structural and magnetic properties of  
MnxFe3-xO4 ferrite has been investigated. Reitveld refinement of X-ray diffraction patterns confirmed the 

formation of inverse spinel structure of pure Fe3O4 and a mixed spinel structure for doped samples. The refinement 

also showed the increase of lattice constant by Mn doping. The magnetic hysteresis loops showed that the 

variation of saturation magnetization by Mn doping strongly depends on the synthesis temperature. AC magnetic 

susceptibility indicated that Mn doping reduces the blocking temperature of Fe3O4 nanoparticles system. 

 

PACS No.75  
   

      مقدمه

های اسپينلی با فرمول عمومی فريت مختلف، نانوذرات  در بين    

(1-0x=… M=Mn, Fe, Co,  4Ox-3FexM به لحاظ )

در صنعت و پزشکی بسيار حائز اهميت هستند. از جمله کاربردی 

ی وجههشتو  (A)ی چهاروجهدو جايگاه  دارایساختار اسپينلی 

(B) گيرندهای فلزی در اين دو جايگاه قرار میاست که يون. 

 شناخته مغناطيسی ماده ترينقديمی )4O3Fe (نانوذرات فريت آهن

توان را می 4O3Feات نانوذربا کنترل شرايط ساخت،  .[1] است شده

ی نانو ذرات که اندازهکرد. هنگامی تهيهمختلف  هایاندازهدر 

نانوذره تك حوزه  ،تر شودمغناطيسی از يك حد بحرانی کوچك

دمايی خاص معروف به  ،برای نانوذرات تك حوزهشود. ناميده می

 با انرژی گرمايی در اين دما، وجود دارد که (𝑇𝐵)دمای قفل شدگی 

اگر نانوذرات  .شودمی برابر ذرهنانو مغناطيسی ناهمسانگردی انرژی

حالت  رند،يقرار بگ BTبالاتر از  یتك حوزه در دماها

آزمايش نشان می دهد که  .دهدمی رخ هاآن یبرا سيابرپارامغناط

ذرات در حالت ابرپارامغناطيس به فرکانس پاسخ مغناطيسی نانو

 ینانوذرات تك حوزه مغناطيسیهای ويژگی .اعمالی وابسته است

های فلزی و نوع يون ساختهای اسپينلی به شدت به شرايط فريت

دارای گشتاور دوقطبی  2Mn+که يون  يی. از آنجاحساس است

 4𝜇𝐵دارای گشتاور دوقطبی مغناطيسی  2Fe+و يون  5𝜇𝐵مغناطيسی
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تواند می 4O3Feجای آهن در فریت است، جانشينی يون منگنز به 

بررسی  . لذا در این مقاله بههای آن بگذارداثرهای جالبی بر ویژگی

 تیفر یسیو مغناط یساختار های یژگیمنگنز بر و شیآلا تأثیر دما و

4Ox-3FexMn .پرداخته شده است 

  ساخت و آزمایش

 از روش x= 4Ox-3FexMn)0-0.1(ترکيب  یتهيهبرای      

 ( استفادهC70˚همرسوبی در دو دمای متفاوت )دمای اتاق و دمای 

، O2H63.FeClشد. به اين صورت که مواد اوليه شامل

O2H42.FeCl وO2H42.MnCl ی . برای تهيهاستفاده شدند

(، C23˚ در دمای اتاق ) x=0.1و  x=0ها با ميزان آلايش نمونه

آب ديونيزه حل شده  cc 100مواد اوليه با استوکيومتری مناسب در 

 از محلول سود غليظ به محلول کلريدها افزوده شد. cc  20سپس 

دقيقه تحت چرخش  15دست آمده به مدت هپس از آن، محلول ب

با آب  تشکيل شده قرار گرفت. در ادامه، نانوذرات با همزن مستمر

و  L0ها ديونيزه شسته و در دمای اتاق خشك شدند. اين نمونه

L0.1 با ميزان آلايش  نيز يیهاگذاری شدند. نمونهنامx=0  و

x=0.1  در دمای˚C70 صورت به و تهيهH0  وH0.1 گذاری نام

فاوت که دمای بود با اين ت مورد قبلیمشابه  ،تهيهروش . شدند

های ويژگی ثابت نگه داشته شد. و C70˚محلول در کل فرآيند، 

، تصوير ميکروسکوپ XRDها توسط آناليز ساختاری نمونه

مورد بررسی قرار گرفت. برای  FTIRآناليز  و FESEMالکترونی 

های مغناطيسی از دستگاه مغناطش سنج ارتعاشی بررسی ويژگی

(VSM.و پذيرفتاری سنج مغناطيسی استفاده شد ) 

 نتایج و بحث

داده شده ها نشان الگوی پراش پرتوی ايکس نمونه 1 شکلدر    

ها با فاز تقريبا خالص که مشخص است، نمونهطور همان. است

 فاز نمونه ها با الگوی استاندارد کارت اند.تشکيل شده

 ICDD card no 19-629  .های اندازه بلورک تطابق دارد 

ارايه شده  1در جدول  و هی شرر محاسبه شد( از رابطهDها )نمونه

های ساخته شود نمونهطور که در اين جدول مشاهده میاست. همان

های تهيه ، اندازه بلورک بزرگتری نسبت به نمونهترشده در دمای بالا

شده در دمای اتاق دارند. در حقيقت انرژی گرمايی باعث رشد بلور 

های کمتری در شود به اين ترتيب مرزدانهتری در نمونه میمنظم

شوند. از جمله دلايل ی ذرات بزرگتر مینمونه ايجاد شده و اندازه

توان به افزايش نرخ رشد بلور با افزايش دما اشاره کرد که يگر مید

 شود.منجر به افزايش اندازه ذرات می

 
 های تهيه شده. الگوی پراش پرتو ايکس نمونه:  1شکل

 

 2انجام شد. شکل  MAUDها با نرم افزار تحليل ريتولد نمونه

 دهد. را نشان می H0.1ی تحليل ريتولد نمونه

 
 .H0.1ی تحليل ريتولد نمونه:  2شکل

 

ساختار اسپينلی H0 و L0های حاکی از آن است که نمونه ،نتايج

ساختار اسپينلی آميخته با  H0.1و  L0.1معکوس و نمونه های 

دست آمده به (a) هاپارامتر شبکه نمونه دارند. Fd3mگروه فضايی 

طور که همان. گزارش شده است 1در جدول از تحليل ريتولد 

مشخص است با افزايش ميزان آلايش، پارامتر شبکه در هر دو سری 

 دليل آن بزرگتر بودن يون افزايش يافته است که نمونه

 +2Mn (Å 80/0 )  2+نسبت به يونFe (Å 75/0است ) [2] . 

 ی زير محاسبه شد.( از رابطهPها )تخلخل نمونه

1)                                   𝑃 = (1 −
𝜌𝑒𝑥𝑝

𝜌𝑋−𝑟𝑎𝑦
) ∗ 100 

چگالی حاصل از  𝜌𝑋−𝑟𝑎𝑦چگالی تجربی و  𝜌𝑒𝑥𝑝در اين رابطه 

 ،دست آوردن چگالی تجربیهاست. برای بهپرتو ايکس نمونه
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در  ،قرار گرفت bar250 گرم از پودر هر نمونه تحت فشار 2/0 

𝜌𝑒𝑥𝑝قرص تهيه شد و طبق رابطه ها از آنشرايط يکسان  =
𝑚

П𝑟2ℎ
  

جرم پودر  mچگالی تجربی نمونه ها محاسبه شد. در اين رابطه، 

 ارتفاع قرص است. h  شعاع و rاستفاده شده در قرص، 

𝜌𝑋−𝑟𝑎𝑦 ی از رابطه نيز  𝜌𝑋−𝑟𝑎𝑦 =
8𝑀

𝑁𝑎3که در آن  آمددست بهM 

 . [3] پارامتر شبکه است aعدد آووگادرو و  N، مولکولی جرم

شود. آلايش مشاهده می 1های مربوط به هر نمونه در جدول کميت

سزايی در ميزان تخلخل هب ريتأث ی اسپينلیهاعناصر مختلف در فريت

 .[3] ها داردآن

 های مختلف.پارامترهای بدست آمده برای نمونه:  1جدول
cH sM 𝝊𝟐 𝝊𝟏 P 

(%) 
𝝆 𝒆𝒙𝒑

𝒈/𝑪𝒎𝟑

 𝝆𝑿−𝒓𝒂𝒚

𝒈/𝑪𝒎𝟑

 a 
(A˚) 

D 
(nm) 

 نمونه

8/1 30 403 622 52 5/2 3/5 36/8 9/4 L0 

7/0 25 408 620 44 9/2 2/5 38/8 8/4 L0.1 

16 52 402 629 48 7/2 3/5 36/8 1/16 H0 

17 55 400 635 42 0/3 2/5 39/8 2/14 H0.1 

  

نسبت به  H0ی نمونه تخلخل کمتر 1مهم ديگر در جدول  ینکته

L0 ی و نمونهH0.1  نسبت بهL0.1 در واقع با افزايش دمااست .، 

 يابد.جاها کم شده و در نتيجه تخلخل کاهش میميزان منافذ و تهی

طور دهد. همانرا نشان می L0.1نمونه  FESEMير وتص ،3شکل 

تمايل زيادی به  L0.1 که در تصوير مشخص است ذرات نمونه

  اند.را تشکيل داده نانومتری یهای انباشتهانباشتگی دارند و توده

 
 .L0.1نمونه  FESEMتصوير  :3شکل 

 

 در اين شکل، قابل مشاهده است. 4ها در شکل نمونه  FTIRنتايج

شی  mc 1329-1دره حدود  شات خم ست.  C=Oمربوط به ارتعا ا

مربوط به ارتعاشاااات  mc 3445-1و  mc 1585-1های حدود دره

ستند که می O-Hپيوند  سط تواند بهه شده تو دليل رطوبت جذب 

مهم در  هایدرهباشاااد.  آناليزاساااتفاده شاااده در  KBrا ينمونه 

محاادودهفرياات لی، در  ن ي پ mc 622 𝜐1-1ی هااای اسااا  و  =

 1-mc 403 𝜐2 ندرخ می  = يب مربوط که [4] ده به  به ترت

هسااتند.  Bو  Aهای فلزی و اکساايژن در جايگاه ارتعاش بين يون

ست آمده در جدول مقادير به ست 1د شده ا شان داده  . از تفاوت ن

𝜐1   و𝜐2  ی مربوط به نمونهL0.1  در مقايساااه باH0.1 توان می

نه کاتيونی نمو يه بر روی توزيع  مای ته که د فت  جه گر ها اثر نتي

 گذاشته است.

 
 

 ها.نمونه FTIR: نتايج 4شکل 

 

نشان  5 های مغناطش بر حسب ميدان مغناطيسی در شکلمنحنی

( cH(، ميدان وادارندگی )sMميزان مغناطش اشباع ) داده شده است.

گزارش شده است. مغناطش اشباع  1ها در جدول ی نمونهبرای همه

های تهيه شده در دمای اتاق، با آلايش منگنز کاهش يافته است. نمونه

رفتار متضادی  C70˚های تهيه شده در دمای ونهدر حالی که در نم

راحتی توان بهی نيل میبراساس مدل دو زيرشبکه. شودمیمشاهده 

طور مستقيم بر روی مغناطش نتيجه گرفت که توزيع کاتيونی به

از  گذار است.ها و در نهايت بر روی مغناطش کل نمونه اثرزيرشبکه

اند و دمای مختلف تهيه شدههای دو سری در دو دمای آنجا که نمونه

هاست، گذار بر توزيع کاتيونی نمونهريتأثساخت از جمله عوامل 

و  L0.1هایتوزيع کاتيونی نمونه احتمالا توان نتيجه گرفت کهمی

H0.1  متفاوتی برای  کاتيونی های . تا کنون توزيعتفاوت داردبا هم

فريت آهن آلائيده با منگنز گزارش شده است. برای مثال در پژوهشی 

های منگنز وارد جايگاه ادعا شده است که با افزايش آلايش، تمام يون

A  شده و اين توزيع کاتيونی موجب افزايش مغناطش در ميزان

اند که ن کردهطور اذعا. گروهی ديگر اين[5] شودهای کم میآلايش
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و هم وارد جايگاه  Aهم تمايل دارند وارد جايگاه  2Mn+های يون

B  شوند که اين امر موجب کاهش مغناطش اشباع با افزايش ميزان

اين است که از  1نکته ديگر در جدول  .[2]شود آلايش منگنز می

ی و نمونه H0نسبت به  L0ی ی مغناطش اشباع در نمونهمقايسه

L0.1 به  نسبتH0.1 توان فهميد که با افزايش اندازه ذره، می

مغناطش اشباع افزايش يافته است. دليل اين رفتار، کاهش اثرات 

ی ی مرده مغناطيسی با افزايش اندازهضخامت لايهسطحی و کاهش 

 ذره است. 

 
ها. شکل درونی منحنی منحنی مغناطش بر حسب ميدان مغناطيسی نمونه: 5 شکل

 دهد.های کوچك را نشان میحد ميدانمغناطش بر حسب ميدان مغناطيسی در 

 

ها برحسب دما ی موهومی پذيرفتاری مغناطيسی نمونهمؤلفه 6شکل 

 را نشان  L0.1و  L0های های مختلف برای نمونهدر فرکانس

 دهد. می

 
های حسب دما در فرکانسمؤلفه موهومی پذيرفتاری مغناطيسی بر : 6شکل 

. شکل درونی مؤلفه موهومی پذيرفتاری مغناطيسی بر L0ی برای نمونه مختلف

 دهد.را نشان میL0.1 برای نمونه های مختلفحسب دما در فرکانس

 

دهد که منحنی پذيرفتاری مغناطيسی در دمايی خاص، قله نشان می

در  بودن قله تيزهاست. ( در نمونهBTگر دمای قفل شدگی )نمايان

 ی ذرات نمونه دارد. اين نمودارها نشان از توزيع کم در اندازه

طور که از شکل مشخص است، به ازای هر فرکانس اعمالی، همان

ی کمتر از دمای قفل شدگی نمونه L0.1ی دمای قفل شدگی نمونه

0L .ی طبق رابطه استBTB=KaE توان نتيجه گرفت که کاهش می

دليل کاهش انرژی افزايش ميزان آلايش به دمای قفل شدگی با

همچنين افزايش دمای قفل  6هاست. در شکل ناهمسانگردی نمونه

هرتز برای هر نمونه مشهود است،  1000شدگی با افزايش فرکانس تا 

                    .هاستکه خود تأييدی بر رفتار ابرپارامغناطيس نمونه

 گیری   نتیجه
، هانمونه دهد که همهاين پژوهش نشان مینتايج حاصل از     

با افزايش آلايش منگنز،  .هستندساختار اسپينلی  نانوذره و دارای

افزايش دمای  .شودی از معکوس به آميخته تبديل میلساختار اسپين

تصاوير ميکروسکوپ  شود.ها میتهيه باعث کاهش تخلخل در نمونه

تمايل زيادی به انباشتگی  L0.1دهند که نمونه الکترونی نشان می

 تهيهمغناطش اشباع و پسماند مغناطيسی با افزايش دمای  .دارد

با افزايش ميزان اشباع  تغييرات مغناطشيابد. همچنين افزايش می

 ساختههای دمای قفل شدگی نمونه است. تهيهوابسته به دمای  آلايش

کانس و با افزايش فرشده در دمای اتاق با افزايش آلايش، کاهش 

 .يابداعمالی، افزايش می
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