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 ـته ميبـار  تيهگزافر يسيو خواص مغناط زساختاريسنتز، ر يدما ،يفاز بيبر ترك ميآهن/بار ينسبت مول تأثير ،پژوهش نيدر ا -چكيده   هي
نسـبت مـولي    تـأثير استفاده شد.  6و  12هاي مولي آهن/باريم منظور سنتز اين تركيب از نسبتبهشد.  يرسبر يكيمكان يسازروش فعالشده به

هـاي  منظور بررسيبه. توليد اين تركيب مورد بررسي قرار گرفت برايو دماي عمليات حرارتي در تعيين شرايط بهينه  آسياكاريآهن/باريم، زمان 
) و SEM)، ميكروسـكوپ الكترونـي روبشـي (   XRDپراش اشعه ايكـس (  آزمونترتيب از حصول نهايي بهفولوژي و خواص مغناطيسي مرفازي، مو
 ـآسياساعت  10، زمان 6با ) استفاده شد. طبق نتايج نسبت مولي آهن/باريم برابر VSMنمونه مرتعش ( يسنجمغناطيس درجـه   800و دمـاي   اريك

 يذراتدهنده نشان يروبش يالكترون يكروسكوپيم ريتصاودست آمد. هب صورت تك فازتركيب بهتوليد اين  برايعنوان شرايط بهينه بهگراد سانتي
هـاي  طبق بررسـي  نينهمچ .بود 6و  12 ميآهن/بار يمول يهاشده با نسبت هيته يهانمونه يبرا بيترتبه يكرو باًيهگزاگونال و تقر يبا مورفولوژ

 6براي نمونه سنتز شده با نسبت مولي آهن/باريم  )Oe 2/5247) و نيروي وادارندگي (emu/g 48/56مغناطيسي بيشترين مقدار مغناطش اشباع (
 حاصل شد.
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Abstract: In this study, the effect of Fe/Ba molar ratio was investigated on the phase composition, synthesis temperature, 
microstructure and magnetic properties of barium hexaferrite prepared via mechanical activation. In order to synthesize this 
compound, Fe/Ba molar ratios of 12 and 6 were used. The effect of Fe/Ba molar ratio, milling time and heat treatment 
temperature for achieving the optimal conditions in producing this compound was studied. In order to study the phase, 
morphology and magnetic properties of the final product, X-ray Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM) 
and Vibrating Sample Magnetometer (VSM) were used respectively. According to the results, Fe/Ba molar ratio of 6, 10 h 
milling time and temperature of 800 °C were found to be the optimal conditions for producing this compound in a single 
phase. Scanning electron microscopy images show the hexagonal morphology and almost spherical particles respectively for 
samples prepared with Fe/Ba molar ratio equal to 12 and 6. Moreover, according to the magnetic studies, the maximum 
amount of saturation magnetization (56.48 emu/g) and the coercivity force (5247.2 Oe) were obtained for the sample 
synthesized with Fe/Ba molar ratio of 6. 
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  مقدمه -1
هایی با ساختار اسپینلی و گارنـت، فریـت بـا    در مقایسه با فریت

صــورت آنیزوتروپیــک و داراي میــدان ســاختار هگزاگونــال بــه
هگزافریتـی هماننـد    مواد]. 1و  2[ استمغناطیسی ذاتی بزرگی 

 ـ داراي  1تقـارن هگزاکونـال  واسـطه سـاختار   هباریم هگزافریت ب
مغناطش اشـباع بـالا، آنیزوتروپـی     نظیرفردي هب خواص منحصر

ي بالا، دماي کوري بالا و پایـداري شـیمیایی بـالایی    بلورمغناطو
هـاي ضـبط و   در رسانه آنهاکاربرد  منجر به. این خواص هستند

ها و آهنرباهاي دائمی حسگرل الکترونیکی، ثبت اطلاعات، وسای
خـواص   ،بسته به نوع کاربرد هگزافریـت بـاریم  . ]3شده است [

  .استمختلفی از این ترکیب مورد نیاز 
هاي متعددي براي تولیـد هگزافریـت بـاریم بـا ذراتـی      روش

 نظیـر هـایی  ) وجـود دارد. روش متـر یکنواخت و ریـز (زیرمیکرو 
ــیمیایی ســل روش ــاي ش ــدروترمال [4و  5[ ژل -ه ]، 6و  7]، هی
] و 11و سونوشیمیایی [ ]10[ 2میسل معکوس]، 8و  9رسوبی [هم

] براي سـنتز  12هاي حالت جامد مانند آلیاژسازي مکانیکی [روش
 تـأثیر کار گرفته شده است. روش سنتز این ترکیـب  هاین ترکیب ب

  کند.سزایی در تعیین خواص ساختاري و مغناطیسی آن ایفا میهب
با مخلوط کـردن مـواد    روش حالت جامد محصول صرفاً در

هاي این روش از جمله مزیت. گیرددهی آن شکل میگرمااولیه و 
 ،همچنینبه تولید بالا و هزینه تولید پایین آن اشاره نمود.  توانمی

غیریکنواخـت بـودن محصـول،     نظیـر این روش داراي مشکلاتی 
در دمـاي بـالا، وجـود     ندفرایها، انجام آلودگی ناشی از ناخالصی

 اسـت هاي متفاوت و توزیع غیریکنواخـت  ذرات درشت با اندازه
  ].12-14شود [ی میذات یوادارندگکاهش  منجر بهکه 

هاي مرسوم در تولید هگزافریت در این بین یکی از روش
داراي جرم مولکولی  19O12BaFeفرمول شیمیایی با  Mباریم نوع 

g/mol 1112 3، دانسیتهg/cm 28/5 پارامتر شبکه ،c  18/23برابر با 
آنگستروم و داراي آنیزوتروپی مغناطوکریستالین در راستاي محور 

c گراد درجه سانتی 1390باشد. این ترکیب داراي نقطه ذوب می
باشد. همچنین از جمله موادي با رفتار سخت مغناطیس می
  باشد.می

اده و روشی س ـ عنوانبه که استسازي مکانیکی روش فعال
پودرهـا   ،]. در ایـن روش 13-15شـود [ کم هزینه محسوب مـی 

هاي قرار ها و کسر بالاي اتممرزدانه يواسطه وجود سطح بالاهب
فردي در پودر هگزافریت هب ها خواص منحصرگرفته در مرزدانه

هـاي متعـددي   شـود. تـاکنون پـژوهش   باریم تولیدي ایجاد مـی 
هگزافریت بـاریم بـا ایـن     یابی به ترکیب تک فازمنظور دستبه

هـاي  نویسـندگان از زمـان   آنهاروش صورت گرفته است که در 
 1373]، دماهاي سـنتر بـالاي   15-17[ساعت  15-80 آسیاکاري

دور در  400بـالاي   آسـیاکاري هـاي  ] و سرعت18-20[ کلوین
انـد. بـا ایـن حـال در تمـامی      ] اسـتفاده نمـوده  21و  22[دقیقه 
 ماننـد زهـاي میـانی و غیرمغناطیسـی    منظور حذف فاها بهحالت

3O2Feα ،4O3Fe  هـاي بـالاي   و مونوفریت باریم از دما و زمـان
  اند. دهاستفاده نمو آسیاکاري

رشـد   منجـر بـه  هاي صورت گرفته، دماي بـالا  طبق گزارش
ها و خارج شدن ذرات از حالت تک دامنـه خواهـد   افراطی دانه

بـاز   ،آسـیاکاري ي هاي بالابا وجود اعمال سرعت همچنینشد. 
هـاي بـالاي   دلیـل اسـتفاده از نسـبت   هم استفاده از دماي بالا به

چـرا کـه حضـور فازهـاي     ، ناپذیر بوده استآهن/باریم اجتناب
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 تــأثیرغیرمغناطیســی بــر خــواص مغناطیســی و جــذب امــواج 
هـاي مهـم در سـنتز هگزافریـت بـاریم      متغیرگذارد. یکی از می

که در صـورت عـدم درنظـر    چرا  ،استنسبت مولی آهن/باریم 
ــی   ــاي غیرمغناطیسـ ــب، فازهـ ــبت مناسـ ــرفتن نسـ ــرگـ   نظیـ

3O2Fe-α  4وO2BaFe  در ترکیب نهایی حضور خواهند داشت و
  ]. 22-25شود [رقت مغناطیسی می منجر بهله أهمین مس

تماس سطوح جدیـد ایجـاد    ،سازي مکانیکیدر روش فعال
 جـر بـه  منشده، کاهش اندازه ذرات و ذخیـره کـرنش در ذرات   

سـنتز غیراسـتوکیومتري    همچنـین شود. کاهش دماي واکنش می
اي و افـزایش  القـاي عیـوب شـبکه    منجر بـه این ترکیب نه تنها 
کـاهش دمـاي عملیـات     منجـر بـه  شـود بلکـه   سینتیک نفوذ می

چرا که  ،حرارتی به منظور سنتز هگزافریت باریم نیز خواهد شد
رشـد ذرات   فزایشادر صورت سنتز این ترکیب در دماهاي بالا 

]. براي ایـن  23-25شود [کاهش خواص مغناطیسی می منجر به
چگونگی سنتز این ترکیب با تغییر نسبت  منظور در این پژوهش

شد و عملیات حرارتی در کمترین دمـا   بررسیمولی آهن/باریم 
 آسـیاکاري و زمان ممکن صورت گرفت تا نیـازي بـه عملیـات    

حـداقل میـزان نسـبت     چنینهم داشتهنمجدد پس از سنتز پودر 
مولی آهن/باریم براي سنتز ترکیب تک فاز هگزافریت باریم بـه  

  روش آلیاژسازي مکانیکی تعیین شد.
  

  تحقیق مواد و روش -2
روش منظور سنتز پـودر هگزافریـت بـاریم بـه    در این پژوهش به

سازي مکانیکی از مخلوط مـواد اولیـه شـامل اکسـید بـاریم      فعال
)BaO3هــن () و اکســید آO2Feــا نســبت  6و  12هــاي مــولی ) ب

 آسـیاکاري از نظر مـدت زمـان    نهیبه طیشرادر ابتدا . استفاده شد
(براي  بازپخت) و دماي 12(براي نسبت مولی آهن/باریم برابر با 

 بـراي شـده   آسـیاکاري ) پـودر  6نسبت مولی آهن/باریم برابر بـا  
 ـا يبراتعیین شد.  میبار تیسنتز هگزافر  يهـا نمنظـور آزمـو   نی

مختلـف در   يهـا متغیر ریو انجام شـد کـه مقـاد    یطراح یمختلف
ها میزان نسبت وزنی در تمامی آزمون آورده شده است. 1جدول 

مقادیر ثابـت و   بازپختو زمان  آسیاکاريگلوله به پودر، سرعت 

 درنظر گرفته شد. ساعت  دوو دور در دقیقه  300، 20:1ترتیب به

آهن که هـر   دیو اکس میبار داکسی ياز مخلوط پودر همچنین
 درصد بودند، 99/99دو محصول شرکت مرك و با درجه خلوص 

مـواد   یمـول  يهااستفاده شد. با توجه به نسبت هادر تمامی آزمون
 ـو بعـد از قرارگ  نی) پودرهـا تـوز  1(جدول  هیاول  يایدر آس ـ يری

محفظـه   دو يکـه حـاو   Retsch PM100ي مـدل  اارهیس ـ ياگلوله
 ـنـزن بـا م   گلوله از جنس فولاد زنـگ  11و  يفولاد قطـر   نیانگی

 يهـا ، در زمـان دور در دقیقه 300بود، با سرعت متر میلی 75/15
 ـبه م طیشدند. در تمام شرا ایمختلف آس  ـ  یـک  زانی  یدرصـد وزن

 يبه مخلوط پـودر  PCA 3فرایندعامل کنترل کننده  عنوانبهاتانول 
سـازي  منظـور خنثـی  اغلب به فرایندعامل کنترل کننده اضافه شد. 

نیروي محرکه جـوش سـرد حـین آلیاژسـازي مکـانیکی اسـتفاده       
علت کاهش تنش شود. با جذب این عامل روي سطح ذرات بهمی

از جوش سرد بیش از حد و انباشـتگی ذرات   ،سطحی مواد جامد
حـول   یدوران حرکتدو  يمورد نظر دارا يایآسشود. ممانعت می

صفحه چرخان تعبیه شده حور و حول م هاي فولاديمحفظهمحور 
در اثر اصـطکاك و   بیترت نیبود. به ا هاي فولاديدر زیر محفظه

، عمل محفظه آسیا وارهیها به پودر و دگلوله نیشده ب جادیضربه ا
 یـک  اضافی پس از هر گرماجلوگیري از  براي. فترانجام گ ایآس

دقیقه خاموش شد. پـس از   15، دستگاه به مدت آسیاکاريساعت 
 Fe/Cr ،30هـاي  منظور حذف آلودگی، بهآسیاکاريجام عملیات ان

 لیترمیلی پنج ،اسید کلریدریک لیترمیلی دومحلول حاوي لیتر میلی
آب مقطر تهیه شد و مخلـوط پـودري   لیتر میلی 23و آب اکسیژنه 

]. 26زده شـد [ در دماي اتاق در این محلول هـم ساعت  6مدت به
بـا  ساعت  2هاي مختلف و زمان ادر نهایت مخلوط پودري در دم

عملیـات حرارتـی   گـراد در دقیقـه   درجه سانتی پنجدهی گرمانرخ 
سـازي  روش فعـال شد. مراحل مختلف سنتز هگزافریت باریم بـه 

  نشان داده شده است. 1مکانیکی در شکل 
 بررسی فازي پودرهـاي سـنتز شـده بـا اسـتفاده از دسـتگاه      

ــس   ــو ایک ــراش پرت ــد) XRD( 4پ ــرکت  XMD 300ل م (ش
Unisantisگرفت. صورتدرجه  10- 70ه محدود ، سوییس) در 
ــراي ــی بـــ ــوژي بررســـ ــودر مورفولـــ ــتگاه از پـــ  دســـ
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 سنتز پودر هگزافریت باریم برايهاي مختلف شرایط آزمون -1جدول 

  کد نمونه 
حرارتی  دماي عملیات

  )گراددرجه سانتی(
  آسیاکاريزمان 
 )ساعت(

 نسبت مولی

Fe/Ba 
 هاآزمون

BHF-12-2-1200  1200  2  12   1آزمون  
BHF-12-4-1200  1200 4  12   2آزمون  
BHF-12-6-1200  1200 6  12   3آزمون  
BHF-12-8-1200  1200 8  12   4آزمون  

BHF-12-10-1200  1200 10  12   5آزمون  
BHF-12-12-1200  1200 12  12   6آزمون  
BHF-12-14-1200  1200 14  12   7آزمون  
BHF-12-16-1200  1200 16  12  8زمون آ  
BHF-6-10-1100 1100  10  6   9آزمون  
BHF-6-10-1000 1000  10 6  10آزمون  
BHF-6-10-900 900  10 6  11آزمون  
BHF-6-10-800 800  10 6  12آزمون  
BHF-6-10-700 700  10  6   13آزمون  

  

 

 انتخاب مواد اولیه

BPR5توزین مواد اولیه با توجه به نسبت مولی و با درنظر گرفتن میزان 

 وارد نمودن مواد اولیه در محفظه آسیاي سیاره اي

  دقیقه توقف دستگاه پس از هر یک ساعت آسیاکاري15

 عملیات حرارتی نمونه در دماهاي مختلف

 بررسی فازي

 

XRD 

 آسیاکاري در زمان هاي مختلف

بررسی مورفولوژي

 

SEM 

خواص مغناطیسی

  

VSM 

  
  مکانیکیسازي تهیه هگزافریت باریم به روش فعالنماي  روند -1شکل 

  



  17 1396 بهار، 1، شمارة 36مواد پیشرفته در مهندسی، سال 

VEGA//TESCAN-مدل) SEM( 6میکروسکوپی الکترونی روبشی

LMU ــرکت ــوري  TESCAN ORSAY HOLDING(شـ ، جمهـ
 هـاي بررسـی ویژگـی  منظـور  بـه در نهایـت   .چک) اسـتفاده شـد  

سـنج نمونـه   سیمغنـاط  هاي سنتز شده ازدستگاهنمونه مغناطیسی
 شد. ، آمریکا) استفادهLake Shore ، شرکتVSM 7400( مرتعش

  
  نتایج و بحث -3
  با استفاده از پراش پرتوایکسبررسی فازي  -3-1

 آسـیاکاري هـاي  دهنده نتایج الگوهاي پراش نمونهنشان 2شکل 
. بـا توجـه بـه    اسـت ساعت  10و  8، 6، 4، 2هاي شده در زمان

) از نسـبت  19O12BaFeفرمول کلی ترکیـب هگزافریـت بـاریم (   
پودرها استفاده شد. پس  براي سنتز این 12با  برابر Fe/Baمولی 

ها در شـرایطی یکسـان   تمامی نمونه آسیاکارياز انجام عملیات 
سـاعت و بـا نـرخ     2به مدت گراد درجه سانتی 1200در دماي 

عملیـات حرارتـی شـدند.    گراد در دقیقه درجه سانتی 5 ییگرما
هـایی  شود در الگوهاي مربوط به نمونهکه ملاحظه می طورهمان

 ،انـد شـده  آسـیاکاري سـاعت   6و  4، 2هـاي  که در مدت زمـان 
هاي مربوط بـه فـاز هگزافریـت بـاریم حتـی پـس از       شدت قله

دلیل درجـه بلـورینگی   و این بهاست عملیات حرارتی بسیار کم 
هـا  . از طرفـی در تمـامی حالـت   اسـت پایین پودرهاي تولیـدي  

هاي مربوط به فاز هماتیت در الگوي پراش ملاحظـه  حضور قله
 10و  8هاي مدت زمانبه آسیاکاريما با افزایش زمان ا، شودمی

و شـود  مـی از شدت قله مربوط به فاز هماتیـت کاسـته   ساعت 
یابـد.  هاي مربوط به فاز هگزافریت باریم افزایش مـی شدت قله

ها حاوي مخلوطی از فازهاي هگزافریت در این حالت نیز نمونه
ربـوط بـه   هـاي غالـب م  و اکسید آهن (هماتیـت) و قلـه  باریم 

. فاز هماتیت بـا الگـوي پـراش    استترکیب هگزافریت باریم 
بـا گـروه    001-1053اشعه ایکس کارت استاندارد به شـماره  

ي رومبوهـدرال مطابقـت داده   بلـور و با ساختار  R-3cفضایی 
فاز هگزافریت باریم با کارت استاندارد به شماره  همچنینشد. 

ــاختار  0276-007 ــورو س ــال بل ــامي هگزاگون ــت  لاًک مطابق
  . حضور فـاز هماتیـت در الگوهـاي پـراش در شـرایط      داشت

  

  
  هاينمونه پراش پرتو ایکسالگوهاي  -2شکل 

  12سنتز شده با نسبت مولی آهن/باریم برابر با 
  

هد کـه میـزان انـرژي مکـانیکی و     آسیاکاري مختلف نشان می
 دلیـل گرمایی وارد شده به نمونه براي غلبه بر سـد انـرژي بـه   

سـاعت   10ید نانوساختارهاي هگزافریت باریم حتی بعـد از  تول
گـراد  درجه سانتی 1200و عملیات حرارتی در دماي  آسیاکاري
شود. در روند آلیاژسازي مکانیکی، اصولا بین اجـزاء،  تأمین نمی

هاي افتد و در صورت مناسب بون شرایط، محلولنفوذ اتفاق می
میـزان قابلیـت انحـلال    رود کـه  گیرند. انتظار میجامد شکل می

همچنـان کـه نفـوذ پیشـرفت      آسـیاکاري افزایش زمـان  جامد با 
همین منظور با توجه به کافی نبودن میزان کند افزایش یابد. بهمی

بـه مـدت    آسـیاکاري انرژي وارده به مخلوط مواد اولیـه، زمـان   
) و 3افـزایش داده شـد (شـکل    سـاعت   16و  14، 12هاي زمان

گـراد  درجـه سـانتی   1200ها در دماي نمونهگیري، پس از نمونه
 کلسینه شدند.ساعت  2مدت به

 آسـیاکاري شود با افزایش زمان که ملاحظه می طورهماناما 
هاي د بلکه شدت قلهوشمینه تنها از میزان فاز هماتیت کاسته ن

. در مطالعـات  بـد یامـی مربوط به ایـن فـاز (هماتیـت) افـزایش     
تز ترکیب تک فاز هگزافریت باریم صورت گرفته در رابطه با سن

مانـده هماتیـت در   گزارش شـده اسـت کـه حضـور فـاز بـاقی      
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واسطه دما و زمان پـایین واکـنش   الگوهاي پراش اشعه ایکس به
 آسیاکاري فرایند]. از طرفی گزارش شده است که 19-22[ است

شود سطح ذرات میبرروي  3O2Feاز  تشکیل لایه غنی منجر به
تـر از فـاز هماتیـت    غنـی  آسـیاکاري افزایش زمان و این لایه با 

که مشاهده شـد بـا افـزایش زمـان      طورهمان]. 22-25شود [می
هاي مربـوط  افزایش شدت قله ،ساعت 10از  بیشتربه  آسیاکاري

هـاي  به فاز هماتیت رخ داد که در توافق خوبی با سایر پژوهش
تـرین عوامـل در سـنتز هگزافریـت     یکی از مهمصورت گرفت. 

صـورت  ایـن فـاز بـه    . اصولاًاستباریم نسبت مولی آهن/باریم 
شود. سنتز غیراستوکیومتري این غیراستوکیومتري سنتز می کاملاً

کـاهش   منجر بـه بلکه  ايالقاي عیوب شبکه منجر بهفاز نه تنها 
. با توجـه بـه تولیـد هگزافریـت     شودمیدماي سنتز این ترکیب 

ملیـات حرارتـی در در   و ع آسـیاکاري سـاعت   10باریم پس از 
سعی شد تا با کاهش نسبت مولی گراد درجه سانتی 1200دماي 

تر مـورد  آهن/باریم چگونگی سنتز این ترکیب در دماهاي پایین
دهنـده نتـایج الگوهـاي پـراش     نشان 4بررسی قرار گیرد. شکل 

کـه میـزان    اسـت هاي تهیه شده در شـرایطی  اشعه ایکس نمونه
سـاعت   10درنظر گرفته شد و پس از  6نسبت مولی آهن/باریم 

ها در دماهاي مختلف بـه مـدت   مخلوط پودري نمونه آسیاکاري
کـه در الگوهـاي    طـور همانساعت عملیات حرارتی شدند.  دو

شود در صـورت کلسـینه نمـودن    پراش اشعه ایکس ملاحظه می
 مجـدداً گـراد  درجـه سـانتی   1100مخلوط پـودري در دمـاي   

شود اما نکتـه قابـل   اتیت مشاهده میهاي مربوط به فاز همقله
در این دما پـس از   Mتوجه تشکیل فاز هگزافریت باریم نوع 

. امـا  اسـت  6با نسبت مـولی آهن/بـاریم    آسیاکاريساعت  10
نکته دیگر کـه از نتـایج الگوهـاي پـراش اشـعه ایکـس قابـل        

  تبـع آن کـاهش  کـاهش درجـه بلـورینگی و بـه     استحصول 
هاي مربوط به فاز هماتیت است که بـا کـاهش هـر    شدت قله

  دمـا و کلسـینه نمـودن مخلـوط پـودري تـا دمـاي        بیشـتر چه 
شـود. چـرا کـه    گراد از مقدار آن کاسـته مـی  درجه سانتی 800
زنی و رشـد فـاز هماتیـت در ایـن صـورت بـه تعویـق        جوانه
  افتد و در نتیجـه در الگوهـاي پـراش اشـعه ایکـس ظـاهر       می

  

 
هاي سنتز شده با نسبت نمونهپراش پرتو ایکس الگوهاي  -3 شکل

  آسیاکاريبا افزایش زمان  12مولی آهن/باریم برابر با 
  

  
  

  
هاي سنتز شده با نسبت نمونه پراش پرتو ایکسالگوهاي  -4شکل 

  دماي عملیات حرارتیتغییر با  6مولی آهن/باریم برابر با 
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هاي موجـود  اد تمامی قلهگردرجه سانتی 800شود. در دماي نمی
ــاي  ، 40/42، 41/40، 12/37، 19/34، 29/32، 37/30در زوایــــ

مربوط به ترکیب تک فاز درجه  36/67و  06/63، 59/56، 08/55
الگوي مرجع به شماره کـارت  با  کاملاًهگزافریت باریم است که 

کــه ملاحظــه  طــورهمــانمطابقــت دارد.  007-0276اســتاندارد 
صـورت  بـه  کـاملاً ه مخلـوط مـواد اولیـه    شود در شرایطی ک ـمی

ترکیـب تـک   کلسینه شدن غیراستوکیومتري بوده، با کاهش دماي 
 گونه فاز میانی تشکیل شد.فاز هگزافریت باریم بدون هیچ

شرایط گراد درجه سانتی 700این در حالی است که در دماي 
هـا،  نفوذ اتـم  برايو با توجه به کافی نبودن دما است تغییر کرده 

هاي مربوط به قله ،رکیب تک فاز هگزافریت باریم حاصل نشدهت
. گزارش استمشاهده قابل فاز مونوفریت باریم در الگوي پراش 

و میزان کربنـات بـاریم    کمترکه میزان آهن شده است در صورتی
تشکیل ترکیب تک فاز هگزافریت باریم  براياز میزان لازم  بیشتر

اریم در دماهـاي پـایین و فـاز    باشد، نرخ تشکیل فاز مونوفریت ب
یابـد. ایـن نتیجـه در    هگزافریت باریم در دماهاي بالا افزایش می

 استپژوهشگران توافق خوبی با نتایج گزارش شده توسط دیگر 
 منجر بـه چرا که با واکنش هماتیت با مونوفریت باریم  ،]24-21[

کـه مقـدار هماتیـت    شود. پس زمانیتشکیل هگزافریت باریم می
منظور واکنش با مونوفریت باریم بـراي تولیـد ترکیـب    دي بهتولی

هاي مربوط به مونوفریت تک فاز هگزافریت باریم، کم باشد، قله
 توان این چنین نتیجه گرفت در شرایطیشوند. میباریم ظاهر می

باشد تمامی فاز هماتیـت بـا    6نسبت مولی آهن/باریم برابر با  که
کـه مقـدار نسـبت    در صـورتی و  دهدمونوفریت باریم واکنش می

هاي مربوط به فاز هماتیت ظاهر قله ،باشد بیشترمولی آهن/باریم 
که مقدار نسـبت مـولی آهن/بـاریم    در صورتی همچنین. شوندمی

هاي مربوط به فاز مونوفریـت بـاریم واکـنش    باشد قله 6از  کمتر
  نکرده در الگوهاي پراش ظاهر خواهند شد.

  
  بررسی ریزساختاري -3-2

الکترونـی روبشـی از    یدهنده تصاویر میکروسکوپنشان 5شکل 
ــه ــاي نمونـ ــت BHF-6-10-800و  BHF-12-10-1200هـ  .اسـ

 BHF-12-10-1200شـود در نمونـه   که ملاحظـه مـی   طورهمان
مشـخص و   کاملاًذرات داراي مورفولوژي چندوجهی با رئوس 

  . میــانگین انــدازه ذرات در حــدوداســت بــا توزیــع یکنواخــت
واسـطه دمـاي بـالا    رشد افراطـی ذرات بـه  . استکرومتر می یک
تشـکیل ذراتـی    BHF-6-10-800در نمونه  .استشخص م کاملاً

صـورت  هـا بـه  کروي و در برخـی قسـمت   با مورفولوژي تقریباً
نانومتر  330تا  250با میانگین اندازه ذرات در حدود  چندوجهی
انباشتگی  در بعضی مناطق نیز تراکم و همچنینشود. ملاحظه می

 خـورد. اصـولاً  هاي مختلف از ذرات به چشم میبا اندازه ذرات
کاهش انـرژي سـطحی در کنـار یکـدیگر تجمـع      دلیل ذرات به

 نمایند. می

  
 بررسی خواص مغناطیسی -3-3

رابطه گشتاور مغناطیسی براي ترکیب هگزافریت باریم از طریق 
در هـاي آهـن   و حاصل جمع گشتاورهاي مغناطیسـی یـون   )1(

  شود:وگرافی مختلف محاسبه میبلورهاي مکان
  

)1          (                  m a b k f f      
   

1 22 2 12 4 4  
  

یون  دوهرکدام بوسیله  2f4و  1f4هاي با اسپین پایین مانند مکان
هایی با اسپین بالا همانند که مکانشوند، در حالیآهن اشغال می

a2  وb2   شـوند و  هـن اشـغال مـی   یـون آ  یـک هر کدام توسـط  
شود. بر اسـاس ایـن   یون آهن اشغال می 6توسط  k12موقعیت 

 مدل ساده، گشتاور مغناطیسـی فـاز خـالص هگزافریـت بـاریم     
B B   4 5 داراي هـیچ   2Ba+هـاي  چـرا کـه یـون    ،است 20

در این صـورت گشـتاور مغناطیسـی     .ستندیگشتاور مغناطیسی ن
واسـطه گشـتاورهاي   هبتنها اي ترکیب هگزافریت باریم بر μکل 

دهنـده  نشان 6شکل . استهاي آهن مغناطیسی خنثی نشده یون
هگزافریــت بــاریم ســنتز شــده بــا  هــايحلقــه پســماند نمونــه

و  1200در دماهـاي   6و  12برابـر بـا    Fe/Baهاي مـولی  نسبت
دان هـا داراي می ـ . طبق نتایج نمونـه استگراد درجه سانتی 800

) و میدان sM. مقادیر مغناطش اشباع (هستندپسماندزداي بالایی 
   2هـاي سـنتز شـده در جـدول     ) مربوط به نمونهcHپسماندزدا (
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  BHF-6-10-800و ب)  BHF-12-10-1200الف)  :هاياز نمونهمیکروسکوپی الکترونی روبشی تصاویر -5شکل 
  

  
 6و  12باریم برابر با  هاي مولی آهن/ت باریم سنتز شده با نسبتهگزافری حلقه پسماند نمونه -6شکل 

  
 6و  12برابر با  هاي سنتز شده با نسبت مولی آهن/باریمهاي مغناطیسی نمونهمتغیرمقادیر مربوط به  -2جدول 

s/MrM r(emu/g)M c(Oe)H  s(emu/g)M  نمونه  
61/0 65/34 2/5247  48/56  BHF-6-10-800  
62/0 65/27 4994  82/44  BHF-12-10-1200  

  
آورده شــده اســت. میــدان پســماندزداي بــالاي پــودر خــالص  

 cگردي قوي در راستاي محور دلیل ناهمسانههگزافریت باریم ب
است. با توجه به مساحت زیاد حلقه پسماند، نمونه سـنتز شـده   

یک ماده سخت مغناطیس است. مقادیر مغناطش اشـباع   عنوانبه
نسـبت بـه مقـادیر نظـري بـراي تـک بلـور        و میدان پسماندزدا 

مغناطش اشباع و نیروي وادارندگی بـه ترتیـب   هگزافریت باریم 

 ب الف
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طور کلی ]. اما به25است [ کمتر Oe 6700و  emu/g 72برابر با 
با توجه به منحنی هیسترزیس مقدار مغناطش اشـباع در حـالتی   

 گرفتـه شـده   درنظر 12که نسبت مولی آهن/باریم برابر با مقدار 
میــانی از حالــت دیگــر اســت و علــت آن حضــور فــاز   کمتــر

برابـر بـا    Fe/Baغیرمغناطیسی هماتیت در نمونه با نسبت مولی 
 بـرروي . واکنش بین ذرات مغناطیسی و غیرمغناطیسی است 12

تغییـر   منجر بـه و بنابراین  اردگذمی تأثیرآنیزوتروپی مغناطیسی 
توافق مناسب بـا  د. این نتایج در وشمیخواص مغناطیسی نمونه 

]. از 22-25[ اسـت پژوهشگران نتایج گزارش شده توسط دیگر 
براي نمونه سنتز شده با نسـبت   61/0برابر  s/MrMطرفی نسبت 

آمد که این مقدار بسیار بـه مقـدار    دستبه 6برابر  Fe/Baمولی 
. اسـت گیري تصادفی ذرات تک دامنه نزدیک براي جهت نظري

دهــد کــه میــزان مغنــاطش یهــاي مغناطیســی نشــان مــبررســی
 Fe/Baمانده، مغناطش اشباع و نیروي وادارندگی در حالت باقی

. مقادیر مربوط به مغناطش اشباع و نیروي است بیشتر 6برابر با 
هـاي مـولی آهن/بـاریم در    وادارندگی براي هر دو حالت نسبت

  آورده شده است. 2جدول 
  

  گیرينتیجه -4
روش بـه  Mریـت بـاریم نـوع    در این پژوهش سنتز پودر هگزاف

سازي مکانیکی صورت گرفت. براي تولید ترکیب تک فـاز  فعال
، زمـان  20:1این ماده مغناطیسی از نسبت وزنی گلوله بـه پـودر   

گـراد  درجه سانتی 800، دماي کلسیناسیون ساعت 10 آسیاکاري
اسـتفاده شـد. طبـق نتـایج     سـاعت   2مدت زمان کلسیناسیون و 

روبشی مورفولـوژي ذرات هگزافریـت    الکترونی یمیکروسکوپ
صـورت  بـه  6باریم سنتز شده با نسبت مولی آهن/بـاریم برابـر   

بودنـد.  نـانومتر   250-330اي در حدود کروي و با اندازه تقریباً
بررســی خــواص مغناطیســی نمونــه تولیــدي حــاکی از مقــادیر 

و  emu/g 48/56ترتیـب  مغناطش اشباع و نیروي وادارندگی بـه 
Oe 2/5247        بود کـه طبـق مسـاحت بـالاي منحنـی پسـماندزدا

 ـ   دهنده نمونهنشان عـلاوه  هاي با رفتار مغناطیسـی سـخت بـود. ب
براي نمونه سنتز شده با نسبت مـولی   61/0برابر  s/MrMنسبت 
Fe/Ba  نظـري آمد که این مقدار بسیار به مقـدار   دستبه 6برابر 

  گیري تصادفی ذرات تک دامنه نزدیک بود. براي جهت

  
  نامهواژه

1. magnetoplumbite 
2. microemulsion 
3. process control agent 

4. x-ray diffraction  
5. ball to powder weight ratio 
6. scanning electron microscopy 

  
  مراجع

1. Ozeri, H. S., Kucuk, I.,  and Zkan, H. O., 
“Improvement in Magnetic Properties of La 
Substituted BaFe12O19 Particles Prepared with an 
Unusually Low Fe/Ba Molar Ratio”, Journal of 
Magnetism and Magnetic Materials, Vol. 323,  
pp. 1799-1804, 2011. 

2. Manikandan, M., and Venkateswaran, C.,“Effect of 
High Energy Milling on the Synthesis Temperature, 
Magnetic and Electrical Properties of Barium 
Hexagonal Ferrite”, Journal of Magnetism and 
Magnetic Materials, Vol. 358-359, pp. 82-86, 2014. 

3. Pullar-Robert, C., “Hexagonal Ferrites: A Review of 
the Synthesis, and Applications of Hexaferrite 
Ceramics Properties”, Progress in Materials Science, 

Vol. 57, pp. 1191-1334, 2012. 
4. Xu, G., Ma, H., Zhong, M., Zhou, J., Yue, Y. and He, 

Z., “Influence of pH on Characteristics of BaFe12O19 

Powder Prepared by Sol-Gelauto-Combustion”, 
Journal of Magnetism and Magnetic Materials,  
Vol. 301, pp. 383-388, 2006. 

 تی ـنـانوذرات هگزافر  هیته" ع.، ،یقاسم ا. و ی،فیشر محمد .5
 مشـترك انجمـن   شیهمـا  نیدوم ـ، "ژل -روش سلبه میبار

کــرج،  ،رانیــا يگــرختــهیو انجمــن ر يمتــالورژ نیمهندســ
 .1387، واحد کرج یدانشگاه آزاد اسلام

6. Zhao, L., Lv, X., Wei, Y., Ma, C., and Zhao, L., 



  1396بهار ، 1، شمارة 36مواد پیشرفته در مهندسی، سال  22

“Hydrothermal Synthesis of Pure BaFe12O19 

Hexaferrite Nanoplatelets under High Alkaline 
System”, Journal of Magnetism and Magnetic 
Materials, Vol. 332, pp. 44-47, 2013. 

7. Xu, X., Park, J., Hong, Y. K., and Lane, A. M., 
“Synthesis and Characterization of Hollow 
Mesoporous BaFe12O19 Spheres”, Journal of Solid 
State Chemistry, Vol. 222, pp. 84-89, 2015. 

8. Rashad, M. M., and Ibrahim, I. A., “Improvement of 
The Magnetic Properties Of Barium Hexaferrite 
Nanopowders Using Modified Co-Precipitation 
Method”, Journal of Magnetism and Magnetic 
Materials, Vol. 323, pp. 2158-2164, 2011. 

 يکم انـرژ  يایاثر آس یبررس"ا.، ،ییعطا ك. و ،مقدم یخیش .9
 ـهگزافر یسیمغناط زیر اریمشخصات ذرات بس بر یانیم  تی

مشـترك   شیهما نیاول ،"یرسوبروش همشده به هیته میبار
 ،رانی ـا يگـر  ختـه ین رو انجم ـ يمتـالورژ  نیانجمن مهندس

 .1386، اصفهان، شرکت ذوب آهن اصفهان

10. Pillai, V., Kumar, P., Multani, M. S., and Shah, D. 
O., “Structure and Magnetic Properties of 
Nanoparticles of Barium Ferrite Synthesized using 
Microemulsion Processing”, Colloids and Surfaces 
A: Physicochemical and Engineering Aspects, 
Vol. 80, pp. 69-75, 1993. 

11. Nabiyouni, G., Ghanbari, D., Yousofnejad, A., and 
Seraj, M., “Asonochemical-Assisted Method for 
Synthesis of BaFe12O19 Nanoparticles and Hard 
Magnetic Nanocomposites”, Journal of Industrial 
and Engineering Chemistry, Vol. 20, pp. 3425-3429, 
2014. 

12. Qiu, J., Shen, H., and Gu, M., “Microwave 
Absorption of Nanosized Barium Ferrite Particles 
Prepared using High-Energy Ball Milling”, Powder 
Technology, Vol. 154, pp. 116-119, 2005. 

13. Dursun, S., Topkaya, R., Akdogan, N., and Alkoy, 
S., “Comparison of the Structural and Magnetic 
Properties of Submicron Barium Hexaferrite 
Powders Prepared by Molten Salt and Solid State 
Calcinations Routes”, Ceramics International, 
Vol. 38, pp. 3801-3806, 2012. 

14. Mendonca Almeida, R., Paraguassu, W., SoaresPires, 
D., Ribeiro Correa, R., and De-Araujo Paschoal, C. 
W., “Impedance Spectroscopy Analysis of BaFe12O19 
M-Type Hexaferrite Obtained by Ceramic Method”, 
Ceramics International, Vol. 35, pp. 2443-2447, 
2009. 

15. Martirosyan, K. S., Galstyan, E., Hossain, S. M., 
Wang, Y. J., and Litvinov, D., “Barium Hexaferrite 
Nanoparticles: Synthesis and Magnetic Properties”, 
Materials Science and Engineering B, Vol. 176, 
 pp. 8-13, 2011. 

16. Mendoza-Suarez, G., Matutes-Aquino, J. A., 

Escalante-Garcia, J. I., Mancha-Molinar, H., Rios-
Jara, D., and Johal, K. K., “Magnetic Properties and 
Microstructure of Ba-Ferrite Powders Prepared by 
Ball Milling”, Journal of Magnetism and Magnetic 
Materials, Vol. 223, pp. 55-62, 2001. 

17. Xu, P., Han, X., and Wang, M., “Synthesis and 
Magnetic Properties of BaFe12O19 Hexaferrite 
Nanoparticles by a Reverse Microemulsion 
Technique”, The Journal of Physical Chemistry C, 
Vol. 111, pp. 5866-5870, 2007. 

18. Nikkhah-Moshaie, R., SeyyedEbrahimi, S. A., and 
Ataie, A., “Influence of Stoichiometry on Phase 
Constitution, Thermal Behavior and Magnetic 
Properties of Ba-Hexaferrite Particles Prepared via 
SHS Route”, Materials Science and Engineering A, 
Vol. 473, pp. 244-248, 2008. 

19. Sharma, P., Rocha, R. A., De-Medeiros, S. N., and 
Paesano, A., “Structural and Magnetic Studies on 
Barium Hexaferrites Prepared by Mechanical 
alloying and Conventional Route”, Journal of Alloys 
and Compounds, Vol. 443, pp. 37-42, 2007. 

20. Nowosielski, R., Babilas, R., Dercz, G., Pajak, L., 
and Wrona, J., “Structure and Properties of Barium 
Ferrite Powders Prepared by Milling and Annealing”, 
Archives of Materials Science and Engineering, 
Vol. 28, pp. 735-742, 2007. 

21. Stefan, I., Chiriac, R., Nicolicescu, C., and Ciobanu, 
M., “Research on Synthesis of Barium Hexaferrite 
Powders Processed by Mechanical Alloying”, 
Journal of Optoelectronics and Advanced Materials, 
Vol. 13, pp. 883-886, 2011. 

22. Benito, G., Morales, M. P., Requena, J., Raposo, V., 
Vazquez, M., and Moya, J. S., “Barium Hexaferrite 
Monodispersed Nanoparticles Prepared by the 
Ceramic Method”, Journal of Magnetism and 
Magnetic Materials, Vol. 234, pp. 65-72, 2001. 

23. Babu, V., and Padaikathan, P., “Structure and Hard 
Magnetic Properties of Barium Hexaferrite with and 
without La2O3 Prepared by Ball Milling”, Journal of 
Magnetism and Magnetic Materials, Vol. 241, 
pp. 85-88, 2002. 

24. Tan, G., and Chen, X., “Structure and Multiferroic 
Properties of Barium Hexaferrite Ceramics”, Journal 
of Magnetism and Magnetic Materials, Vol. 327,  
pp. 87-90, 2013. 

25. Bsoul, I., and Mahmood, S. H., “Magnetic and 
Structural Properties of BaFe12-xGaxO19 
Nanoparticles”, Journal of Alloys and Compounds, 
Vol. 489, pp. 110-114, 2010. 

26. Manafi, S., and Jafarian, M., “Synthesis of Perovskite 
CaTiO3 Nanopowders with Different Morphologies 
by Mechanical Alloying without Heat Treatment”, 
International Journal of Physical Sciences, Vol. 8, 
pp. 1277-1283, 2013. 

 


