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  )17/1/1400 ی:دریافت نسخه نهای -11/8/1399(دریافت مقاله: 

  

  

  

  

ژل  –براي اولین بار توسط روش سل  x= (4OxDyx-2Fe0.2Zn0.8Mn 0، 025/0، 05/0، 075/0، 1/0(نانوذرات  پژوهش،در این  - یدهچک

هاي تولید شده با استفاده از روش بر خواص ساختاري، مغناطیسی و همچنین ریزساختار نمونه میسپرسیداحتراقی تهیه شد. تأثیر افزودن 

میکروسکوپ الکترونی ) و VSMسنج نمونه ارتعاشی (مغناطش)، FTIRفوریه ( تبدیل سنجی مادون قرمز)، طیفXRD( ایکس پرتويراش پ

هاي تولید شده ساختار اسپینل مکعبی تشکیل شده ها نشان داد که در تمام نمونه) بررسی شد. نتایج بررسیFE-SEM( یروبشی گسیل میدان

کوپی میکروسها شده است. تصاویر سبب افزایش پارامتر شبکه و کاهش اندازه بلورك میسپرسیدافزودن است. همچنین مشخص شد 

نه تنها نقش مؤثري در کاهش آگلومراسیون نانوذرات و توزیع  میسپرسیدنیز نشان دادند که حضور  الکترونی روبشی گسیل میدانی

 نانومتر کاهش یافت. 33به  130اي که میانگین اندازه ذرات از گونهشود، بهنیز می یکنواخت آنها دارد بلکه سبب کاهش میانگین اندازه آنها

مغناطش اشباع و نیروي پسماندزداي مغناطیسی هر دو کاهش  میسپرسیدها نیز نشان داد که با حضور بررسی خواص مغناطیسی نمونه

  .کاهش یافت Oe 9/71به  5/78از  مغناطیسی نیز روي پسماندزداو نی emu/g 4/58به  3/66ها از نحوي که مغناطش نمونهیابند، بهمی
  

  

  .يخواص ساختار ،یسمغناطی خواص نانوذرات، ژل، –سل ،يرو-منگنز تیفر :يدیکل يهاواژه
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l معرف اندیس میلر صفحه پراش  صف ارتفاع بیشترین پراش واحد آن رادیانپهناي پیک در ن  
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M بیانگر یک عنصر دو ظرفیتی Bμ گشتاور مغناطیسی واحد آن مگنتون بوهر 

  

  مقدمه -1

از جمله مواد مغناطیسی که در چنـد دهـه اخیـر همـواره مـورد      

هـاي اسـپینلی هسـتند. از    توجه پژوهشگران بوده اسـت، فریـت  

 Mn-Znهـاي نـرم   توان به فریـت ها میترین این نوع فریتمهم

واسطه دارا بودن خـواص مطلـوب، کاربردهـاي    اشاره کرد که به

اند. از خـواص جالـب   خود اختصاص دادهوسیع و متنوعی را به

بـالا، نفوذپـذیري   توان به مغناطش اشـباع  ها میتوجه این فریت

کارگیري در ]. به2و  1زیاد و مقاومت الکتریکی بالا اشاره کرد [

، هسته ترانسفورماتورها، تجهیزات ماکروویو، تجهیزات مخابرات

اي از کاربردهـاي  سنسورهاي گازي نمونه کاربردهاي پزشکی و

 ].3–7[ها هستند این نوع از فریت

هستند کـه   3O2eMOMهاي اسپینلی داراي فرمول کلی فریت

معرف یک عنصر دو ظرفیتی مانند منگنز، روي، کبالـت،   Mدر آن 

نیز بیانگر یک عنصر سه ظرفیتـی اسـت کـه معمـولاً      Meنیکل و 

مکان  هشتآهن است. هر سلول واحد در ساختار اسپینلی داراي 

) اسـت کـه توسـط    Bوجهی (مکان هشت 16) و Aچهاروجهی (

. همچنین در هـر سـلول واحـد    شوندهاي فلزي اشغال میکاتیون

هـاي اکسـیژن وجـود دارد. خـواص     مکان براي آنیون 32اسپینلی 

ها در فضـاهاي  شدت به نحوه توزیع کاتیونها بهمغناطیسی فریت

هـاي  تتراهدرال و اکتاهدرال وابسته است. چگـونگی توزیـع یـون   

هاي فوق نیز به عوامـل مختلفـی همچـون شـعاع     فلزي در جایگاه

ها، ساختار الکترونی و انـرژي الکترواسـتاتیکی   ت یونیونی، ظرفی

  ].8در ساختار اسپینل بستگی دارد [

یـا   دوهاي متعددي با هدف افزودن عناصـر  تاکنون پژوهش

و بررسـی تغییـرات    Mn-Znهـاي  ظرفیتی به ساختار فریـت  سه

ایجاد شده ناشی از حضور این عناصر در خواص مغناطیسـی و  

تـرین  ]. از مهـم 9–11اسـت [  شدهنجام ها اساختاري این فریت

توان بـه لانتانیـدها اشـاره کـرد. ایـن عناصـر کـه        این عناصر می

ــه ــاکی زیرمجموع ــادر خ ــر ن ــتند داراي RE(1اي از عناص ) هس

نحوي که هنگام افـزودن  نشده هستند، به تکمیل f4هاي اوربیتال

در  3Fe+هـاي  جایگزین کاتیون Zn-Mnهاي این عناصر به فریت

دهد با ورود عناصـر نـادر   نشان می هاپژوهششوند. ار میساخت

شــدگی قــوي بــین هــا یــک جفــتخــاکی بــه ســاختار فریــت

شود. این امر سبب بهبود خـواص  ایجاد می f4-d3هاي اوربیتال

شود و درنتیجه کارایی بهتر این ترکیبـات  ها میمغناطیسی فریت

پزشـکی   را در کاربردهاي فرکانس بـالا و پـایین و همچنـین در   

  ].13و  12همراه دارد [به

ــیم ــت،    Dy)( دیسپرس ــري لانتانیدهاس ــر س ــی از عناص یک

مگنتـون   10نحوي که با دارا بودن گشتاور مغناطیسی برابر بـا  به

بوهر بالاترین میزان گشـتاور مغناطیسـی را در سـري لانتانیـدها     

  هـاي بـه فریـت   دیسپرسـیم داراست. تـاکنون در زمینـه افـزودن    

Mn-Zn ات بسیار محدودي انجام شده اسـت. نتـایج ایـن    تحقیق

بـه   دیسپرسـیم تحقیقات حـاکی از آن اسـت کـه افـزوده شـدن      

هـا  سبب بهبود خواص مغناطیسـی ایـن فریـت    Mn-Znهاي فریت

رسوبی تأثیر در پژوهشی با استفاده از روش هم ].15و  14شود [می

  Mn-Znبر خواص مغناطیسی و ساختاري فریـت  میسپرسیدافزودن 

عـلاوه   دیسپرسیمبررسی شد. نتایج این تحقیق نشان داد که حضور 

بر کاهش مغناطش اشباع، موجـب افـزایش نیـروي پسـماندزدا نیـز      

کـارگیري در  قابلیـت بـه   Mn-Zn-Dyرو نـانوذرات  شود و از اینمی

]. در پژوهشـی دیگـر   16فروفلوئیدهاي حساس به دما را نیز دارند [

الت جامد به بررسـی تـأثیر حضـور    با استفاده از روش سرامیکی ح

و  سـاماریم ، گـادولونیم ، میلانتان، نئودیمیمعناصر نادر خاکی از قبیل 

ــر خــواص مغناطیســی و الکتریکــی فریــت  دیسپرســیم   Mn-Znب

دهد بـا افـزودن   ]. نتایج این تحقیق نشان می17پرداخته شده است [

 ترین محـدوده انـدازه ذرات در  کوچک  Mn-Znبه فریت دیسپرسیم

شـود. عناصر نادر خاکی دیگر حاصل مـی  مقایسه با افزودن سایر
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 مشخصات مربوط به مواد اولیه مصرفی -1جدول 

  کننده شرکت تولید  خلوص (درصد)  ترکیب شیمیایی  نام ماده اولیه

 مرك    O)2.9H3)3(Fe(NO  99نیترات آهن  -نونا هیدرات 

  مرك    O2. 4H2)3Mn(NO  5/98نیترات منگنز  -تترا هیدرات 

 مرك    O2. 6H2)3n(NOZ  99نیترات روي  - هگزا هیدرات 

 سیگما آلدریچ    O2. xH3)3(NODy  9/99نیترات دیسپرسیم  -هیدرات 

 مرك  O2. H7O8H6C  5/99  اسید سیتریک

  

مغنـاطش   میسپرسیددهد با حضور همچنین نتایج آنها نشان می 

  یابد.کاهش می  Mn-Znهاياشباع فریت

 Mn-Znهـاي  تولیـد فریـت   برايهاي مختلفی روش تاکنون

گزارش شده است که هر کدام مزایاي خاص خـود را دارنـد. از   

ژل و  -رسـوبی، سـل  روش هـم تـوان بـه  ها مـی جمله این روش

ژل  –روش سـل  ،]. در این بـین 18–20هیدروترمال اشاره کرد [

عنوان یک روش کارآمد براي رسیدن بـه سـاختاري در ابعـاد    به

همـراه درجـه بلـورینگی بـالا از     ، توزیع یکنواخت ذرات بـه نانو

اهمیت خاصـی برخـوردار اسـت. در ایـن روش امکـان کنتـرل       

هـا کـه اثـر قابـل     نسبت استوکیومتري و همچنین اندازه بلـورك 

  ].21[توجهی بر خواص مغناطیسی ساختار دارند، وجود دارد 

بر  گرفته تاکنون گزارشی مبنی هاي صورتبر اساس بررسی

ژل ارائـه   –با استفاده از روش سل Mn-Zn-Dyهاي تولید فریت

نشده است. بنابراین با توجه به مزایایی که ایـن روش در تولیـد   

مغناطیسی دارد در این تحقیق از این روش براي تولید نانوذرات 

اسـتفاده شـد. بـه ایـن منظـور       Mn-Zn-Dyهاي نانوذرات فریت

و تغییـرات   Mn-Znفریـت   بـر  دیسپرسـیم تأثیر افزودن عنصـر  

هـا  ایجاد شده در خـواص مغناطیسـی و سـاختاري ایـن فریـت     

فریـت نـرم   نانوذرات بررسی شده است. هدف از این تحقیق تولید 

Mn-Zn-Dy تـرین میـزان نیـروي    با بالاترین مغناطش اشباع و پایین

  پزشکی است.منظور استفاده در کاربردهاي زیستپسماندزدا به

  

  تحقیق مواد و روش -2

) =x 0، 025/0، 05/0، 075/0، 1/0(نــانوذرات در ایــن تحقیــق 

4OxDyx-2Fe0.2Zn0.8Mn  ژل احتراقـی   -با استفاده از روش سـل

تولید شدند. براي این منظـور از نیتـرات منگنـز، نیتـرات آهـن،      

عنـوان منـابع کـاتیونی و از    نیترات روي و نیترات دیسپرسیم بـه 

ل سـوخت اسـتفاده شـد کـه     عنـوان عام ـ اسید سیتریک نیـز بـه  

) ارائه شده است. در ابتدا بر اساس 1مشخصات آنها در جدول (

هـاي  ترکیب استوکیومتري مورد نظر مقـادیر مناسـبی از نیتـرات   

فلزي به محلولی از اسید سیتریک اضافه شد. براي ایـن منظـور   

 یـک بـه   سـه هـاي فلـزي   نسبت مولی اسید سیتریک به نیتـرات 

زدن قـرار  ول فـوق تحـت عملیـات هـم    درنظر گرفته شد. محل ـ

گرفت تا محلول یکنواختی حاصل شـود. سـپس بـا اسـتفاده از     

تنظیم شد. در مرحلـه بعـد    ششمحلول در حدود  pHآمونیاك 

گـراد  درجه سانتی 80زدن، دماي محلول به همزمان با فرایند هم

افزایش یافت تا سل تهیه شده به ژل تبـدیل شـود. در ادامـه بـا     

ــا ــزایش دم ــه  اف ــانتی 250ب ــه س ــراق  درج ــات احت ــراد عملی گ

خودي که همراه با خروج مقـدار زیـادي دود بـود انجـام     هخودب

، پودر Mn-Zn-Dyفریت نانوذرات منظور تولید شد. درنهایت به

مـدت  گراد بـه درجه سانتی 800دست آمده در دماي متخلخل به

  دقیقه تحت عملیات کلسیناسیون قرار گرفت. 30

هـا، از دسـتگاه   اسایی فازها و بررسـی انـدازه بلـورك   منظور شنبه

داراي   X'Pert Pro MPD3) مـدل XRD( 2ایکـس  پرتـوي سنج پراش

) کشـور هلنـد اسـتفاده    Philipsلامپ مسی ساخت کمپانی فیلیـپس ( 

شد. شکل ظاهري و میانگین اندازه ذارت با استفاده از میکروسـکوپ  

   MIRA3 ) مــدلSEM-FE( 4الکترونــی روبشــی گســیل میــدانی   

کشـور چـک بررسـی شـد.     ) TESCANساخت کمپـانی تسـکن (  
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  4OxDyx-2Fe0.2Zn0.8Mnایکس از نانوذرات تولید شده  پرتويالگوهاي پراش  -1شکل 

  

منظــور بررســی ســاختار مولکــولی تشــکیل شــده، همچنــین بــه

) توسـط دسـتگاه   FTIR( 5هیفور لیتبد مادون قرمز سنجیطیف

FTIR  مدلAVATAR نی ترمو (ساخت کمپاThermo  کشـور (

هاي تولیـد شـده نیـز    آمریکا انجام شد. خواص مغناطیسی نمونه

) VSM( 6سـنج نمونـه ارتعاشـی   با استفاده از دستگاه مغنـاطیس 

مدل مغناطش کویر ساخت ایران با میدان مغناطیسـی حـداکثري   

T 5/1  .در دماي محیط بررسی شد  

  

  نتایج و بحث -3

  مشخصات ساختاري -3-1

هـــاي تولیـــد شـــده بـــا ) الگـــوي پـــراش نمونـــه1شـــکل (

ژل  –و با استفاده از روش سـل  4OxDyx-2Fe0.2Zn0.8Mn ترکیب

  دهد. را نشان می

ارائـه شـده در    ایکـس  پرتـوي پراش طور که الگوهاي همان

گونه اثـري  هاي تولید شده هیچدهد در نمونه) نشان می1شکل (

وي پراش وجود ها از جمله ترکیبات اکسیدي در الگاز ناخالصی

خوبی تشکیل شده ها فاز اسپینل مکعبی بهندارد و در تمام نمونه

خـوبی وارد  بـه  میسپرس ـیداست. این مطلب بیانگر آن است کـه  

  شده است.   Mn-Znساختار شبکه فریت 

هـاي تولیـد شـده    منظور مقایسه خواص ساختاري نمونـه به

هـا  ازه بلورك)، اندa( پارامترهاي ساختاري از قبیل پارامتر شبکه

)D  ) حجم سـلول واحـد ،(V  ) چگـالی تئـوري ،(th  همچنـین (

ــون ــین ی ــاي مغنفاصــله ب ــه در فضــاهاي  ه ــرار گرفت اطیســی ق

محاسبه شدند کـه نتـایج    B(L(وجهی ) و هشتALوجهی (چهار

) نشان داده شده است. لازم به ذکـر  2حاصل از آنها در جدول (

ها از رابطه شـرر  لوركمنظور محاسبه میانگین اندازه باست که به

  :]22شود استفاده شده است [که توسط معادله زیر بیان می

)1        (                                              
0.9

D
   cos



 

  

ایکـس مـورد    پرتـوي بیانگر طول موج مشخصه  λکه  در جایی

 ـ θ)، آنگستروم 54056/1استفاده ( نیـز پهنـاي    βه بـراگ و  زاوی

عـلاوه بـر ایـن،    پیک در نصف ارتفـاع بیشـترین پـراش اسـت.    
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 4OxDyx-2Fe0.2Zn0.8Mnهاي تولید شده هاي ساختاري نمونهمشخصه -2جدول  

BL 
  )آنگستروم(

AL 
  )آنگستروم(

  

th    
متر (گرم بر سانتی

  مکعب)

V  
  )آنگستروم(

  

a  )آنگستروم(  

  

D  (نانومتر)  

  

X  
  )2( رابطه

 

 ریتولد
رابطه 

 شرر

ریتولد 

)GOF( 

978/2  653/3  147/5  804/600  4381/8  4570/8  28/32  
)17/1 (

5/23  
0  

979/2  655/3  200/5  442/601  4413/8  4592/8  91/26  
)05/1 (

0/21  
025/0  

980/2  656/3  275/5  654/601  4422/8  4596/8  06/23  
)07/1 (

8/18  
05/0  

982/2  658/3  303/5  145/603  4490/8  4626/8  18/20  
)11/1 (

1/15  
075/0  

987/2  664/3  336/5  062/606  4626/8  4707/8  99/22  
)20/1 (

2/18  
1/0  

  

ریتولـد نیـز    تجزیه و تحلیلها از منظور محاسبه اندازه بلوركبه

 7همـراه بـا ضـریب حسـن انطبـاق     استفاده شد که نتـایج آن بـه  

)GOF) ارائه شـده اسـت. همچنـین    2) و جدول (2) در شکل (

]. در این 23ثابت شبکه نیز با استفاده از معادله زیر محاسبه شد [

نیز معرف   lو h ،kبیانگر فاصله بین صفحات بلوري و  dمعادله 

  :اندیس میلر صفحه پراش است

)2                 (                        2 2 2
hkla d h k l    

هـاي  چگالی تئوري پودرهاي تولید شده نیـز بـا اسـتفاده از داده   

XRD 24کمک معادله زیر محاسبه شد [و به[:  

)3                 (                                   th 3
a

8.  M

N .  a
   

 ترتیب وزن مولکولی فریت تولید شدهبه aNو  Mدر رابطه فوق 

  و عدد آووگادرو است.  

پـارامتر   Dyدهد با افـزایش  گونه که نتایج نشان میهمان

نحـوي کـه پـارامتر شـبکه از     یابـد، بـه  شبکه نیز افزایش مـی 

 میسپرس ـیددر بیشترین مقدار  آنگستروم 4626/8 به 4381/8

تـوان بـه   رسیده است. علـت افـزایش پـارامتر شـبکه را مـی     

موجــود در فضــاهاي  Fe+3جــاي بــه Dy+3جــایگزین شــدن 

وجهی مرتبط دانست. با توجـه بـه آنکـه شـعاع اتمـی      هشت

3+Dy )04/1 ــتروم ــی آنگســ ــعاع اتمــ  67/0( Fe+3) از شــ

رو با حضور مقادیر بیشـتري  است از این تربزرگ) آنگستروم

در ساختار، افزایش پارامتر شبکه دور از انتظار  میسپرسیداز 

دهد که با افزایش ) نشان می2نیست. همچنین نتایج جدول (

هـا در یـک رونـد نزولـی از     ، اندازه بلورك میسپرسیدمیزان 

نـانومتر   18/20نانومتر به کمترین مقدار خود برابر با  28/32

 =x 1/0نـانومتر در   99/22و سپس به مقـدار    =075/0xدر 

که شعاع اتمـی   Dy+3با  Fe+3رسیده است. با جایگزین شدن 

نظر آید که بهوجود میشبکه بهي دارد یک تنشی در تربزرگ

شـدن   تـر بزرگرسد این تنش هنگام متبلور شدن مانع از می

هـا کـاهش   هـا شـده و بنـابراین انـدازه بلـورك     اندازه بلورك

نـانوذرات  یابد. از سوي دیگـر تغییـرات انـرژي سـطحی     می

عنوان یکـی  تواند بهنیز می میسپرسیدتشکیل شده در حضور 

ؤثر بر اندازه آنها مطرح باشد. همچنین دیگر از پارامترهاي م

نیز بیانگر این مطلب است که  BLو  AL افزایش هر دو مقدار

3+Dy   در دو فضـــاهاي هشـــت و چهـــاروجهی جـــایگزین

  شود. می Fe+3هاي کاتیون
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  (رنگی در نسخه الکترونیکی) 4OxDyx-2Fe0.2Zn0.8Mnریتولد براي نانوذرات تولید شده  تحلیلوتجزیهنتایج حاصل از  -2شکل 

  

عنـوان یـک ابـزار مهـم بـراي      تبدیل فوریه بهمادون قرمز سنجی طیف

رو رود. از ایـن کـار مـی  هاي عاملی و ساختار مـواد بـه  شناسایی گروه

هاي تولید شده، از این منظور بررسی و تأیید تشکیل فاز اسپینل نمونهبه

  ) ارائه شده است. 3ل (سنجی استفاده شد که نتایج آن در شکطیف
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Wave number (cm-1) 

 4OxDyx-2Fe0.2Zn0.8Mnهاي تبدیل فوریه فریتمادون قرمز  طیف -3شکل 

  

دهد کـه  خوبی نشان میسنجی بهدست آمده از طیفهاي بهپیک

ها داراي ساختار مولکولی مشابهی هستند. همچنین تمامی نمونه

ی نیـز در آنهـا مشـاهده    گونه پیکی ناشـی از مـواد ناخالص ـ  هیچ

دهد دو پیـک مربـوط بـه    طور که نتایج نشان میشود. هماننمی

متـر و  سـانتی بر 300-500اکسیژن، یکی در محدوده  -پیوند فلز

متـر وجـود دارد کـه    سـانتی بـر  500-700دیگري در محـدوده  

ترتیب بیانگر فضاهاي هشت و چهاروجهی هستند. بنابراین از به

توان به تشکیل فاز اسپینل در تمام خوبی میروي این دو پیک به

 1620و  1384هـاي آشـکار شـده در    هـا پـی بـرد. پیـک    نمونه

 COO-و  نیتـرات هـاي  تیب مربوط به گـروه تربهمتر نیز سانتیبر

متر نیـز بیـانگر   سانتیبر 3420هستند. همچنین پیک مشاهده در 

جـذب  موجود در ساختار آب است که  دیدروکسیهعاملی  گروه

  شده است.نانوذرات سطح 

  

  خواص مغناطیسی نانوذرات -3-2

بـر خـواص مغناطیسـی     میسپرسیدمنظور بررسی تأثیر حضور به

هاي تولید شـده بـا   ، خواص مغناطیسی نمونه Mn-Znهايفریت

استفاده از آزمون مغناطوسنج نمونه ارتعاشی بررسی شد. منحنی 

) نشـان داده شـده   4هـا در شـکل (  پسماند مغناطیسی این نمونه

 است.  

هـاي تولیـد شـده،    منظور بررسی خواص مغناطیسی نمونهبه

)، نیروي پسماندزداي Msپارامترهاي مغناطیسی مغناطش اشباع (

هاي فـوق  ) از منحنیMr) و مغناطش باقیمانده (Hcمغناطیسی (

) ارائـه شـده اسـت.    3استخراج شـد کـه نتـایج آن در جـدول (    

اتمـی و ثابـت ناهمسـانگردي نیـز     همچنین گشتاور مغناطیسـی  

] محاسبه شدند. در معادله 25) [5) و (4هاي (ترتیب از معادلهبه

)4 (ferriteM   بیانگر وزن مولکولی فریت تولید شده است. مقـادیر

) ارائـه  3دست آمده با استفاده از این روابـط نیـز در جـدول (   به

   :اندشده

)4                        (                     ferrite S
B

M M

5585


   

)5                            (                    S C
eff

M  H
K

0.98






  ...و يبر خواص ساختار میسپرسیافزودن د ریتأث یبررس    همکارانو  فرشایسته

 

  1400 بهار، 1 ه، شمار40مواد پیشرفته در مهندسی، سال   72

 
  (رنگی در نسخه الکترونیکی) تولید شده xDyxO4-2Fe0.2Zn0.8Mnهاي منحنی پسماند مغناطیسی فریت -4شکل 

  

 4OxDyx-2Fe0.2Zn0.8Mnهاي تولید شده هاي مغناطیسی نمونهپارامتر -3جدول 

310 eff K 
)3(erg/cm  Bμ  s/MrM  rM 

(emu/g)  
cH 

(Oe)  
sM 

(emu/g)  x  

42/5  78/2  269/0  87/17  5/78  3/66  0  

43/5  76/2  232/0  26/15  4/79  6/65  025/0  

95/4  72/2  213/0  60/13  6/74  8/63  05/0  

37/4  52/2  203/0  88/11  9/71  4/58  075/0  

61/4  59/2  199/0  85/11  3/74  5/59  1/0  

  

هـاي  دهـد نمونـه  ) نشان می3گونه که اطلاعات جدول (همان

دهند. در ایـن  تولید شده از خود رفتار مغناطیسی نرم نشان می

در  Dy+3بین لازم به ذکر است کـه گشـتاور مغناطیسـی یـون     

رو ایـن  بـالاتر اسـت و از   Fe+3مقایسه با گشـتاور مغناطیسـی   

مغناطش اشباع افزایش یابد و  Dy+3رود که با حضور انتظار می

مغنـاطش اشـباع    میسپرسیددهد با حضور لیکن نتایج نشان می

نحوي که در حضور ایـن عنصـر بـه    یابد بهها کاهش مینمونه

 مغنـاطش اشـباع بـه کمتـرین مقـدار خـود        =x 075/0میزان 

emu/g 4/58 هـاي  نشکبرهمطور کلی رسد. بهمیA-A ،A-B 

ــاختارهاي      B-Bو  ــباع س ــاطش اش ــر مغن ــؤثر ب ــل م از عوام

نحوي که هر عاملی که سبب تضعیف این مغناطیسی هستند به

دنبـال  ها شود کاهش مغناطش اشباع ماده را نیـز بـه  کنشبرهم

ــد داشــت [ ــاروجهی و  A]. منظــور از 24خواه فضــاهاي چه

نادر خاکی  عناصر وجهی است.نیز فضاهاي هشت B منظور از

)RE( دلیل داشتن شعاع اتمی بالا معمولاً تمایـل دارنـد کـه   به  

 آهـن در فضاهاي اکتاهدرال قرار گیرند و درنتیجه جـایگزین   

هاي نـادر  دهد یونموجود در این فضاها شوند. نتایج نشان می

هـاي غیرمغناطیسـی عمـل    خاکی در دماي محیط همانند یـون 

دن عناصـر نـادر خـاکی بـه     کننـد. بنـابراین بـا افـزوده ش ـ    مـی 

شـوند.  تضـعیف مـی   B-Bهـاي  کنشبرهم Mn-Znهاي فریت

  
  

M
ag

n
et

iz
a

ti
o

n
 (
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u

/g
)

  

Magnetic Field (Oe) 
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  تولید شده 4OxDyx-2Fe0.2Zn0.8Mnهاي ها در فریتتغییرات نیروي پسماندزداي مغناطیسی و میانگین اندازه بلورك -5شکل 

 (رنگی در نسخه الکترونیکی) 

  

هـاي  کـنش بـرهم و  Fe -REهـاي  کنشبرهمکه  رو از آنجاییاز این

RE–RE  هـاي  کـنش برهمنسبت بهFe -Fe  تـر هسـتند بـا    ضـعیف

یابد. از عوامل دیگـري  مغناطش اشباع کاهش می میسپرسیدافزایش 

رسد در کاهش مغناطش اشباع نقش داشته باشد پدیـده  نظر میکه به

است. زمـانی کـه ذرات در محـدوده نـانو قـرار       8شدگی اسپینیکج

جهتـی خـود را   نظم شده و همدر سطح بی هاي موجوددارند اسپین

تر شوند اثـر  رو هر چه ذرات کوچک]. از این11دهند [از دست می

شود و بنابراین کاهش مغناطش اشـباع بیشـتري   این پدیده بیشتر می

انـدازه   میسپرسیدنیز مشاهده خواهد شد. با توجه به آنکه با حضور 

گیري را داشت کـه  ن نتیجهتوان ایکند بنابراین میها تغییر میبلورك

توانـد در ایجـاد تغییـرات مغنـاطش     شدگی اسپینی نیز میپدیده کج

هـا در  جـایی کـاتیون  اشباع نقش داشـته باشـد. ضـمن آنکـه جابـه     

نیـز در   میسپرس ـیدوجهی و چهاروجهی در حضور فضاهاي هشت

دسـت آمـده   به Bμتغییرات مغناطش اشباع مؤثر هستند. این نتایج با 

نحـوي کـه بـا کـاهش مغنـاطش      ها نیز تطابق خوبی دارد بهاز نمونه

  یابد.نیز کاهش می Bμاشباع میزان 

 میسپرسیدشود با حضور ) مشاهده می3گونه که در جدول (همان

نحوي شود بهنیروي پسماندزداي مغناطیسی نیز دچار تغییراتی می

 از  میسپرسیدکه ابتدا با حضور  Oe5/78  0در نمونهx=  به مقـدار 

Oe 4/79  025/0در نمونه x= یابد و سپس در مقـادیر  افزایش می

یابد. عناصر نـادر خـاکی داراي   دوباره کاهش می میسپرسیدبیشتر 

رو بـا ورود ایـن   مـدار قـوي هسـتند از ایـن     - شدگی اسپینجفت

یابـد.  عناصر به شـبکه ثابـت ناهمسـانگردي شـبکه افـزایش مـی      

 توان بـه حضـور  را می ماندزانیروي پسبنابراین افزایش ابتدایی در 

وجهی نسبت داد. با افـزایش  موجود در فضاهاي هشت میسپرسید

هاي فریت تولید شـده بـه کمتـر از    اندازه بلورك میسپرسیدبیشتر 

صـورت  رو این احتمال که ذرات بهنانومتر رسیده است از این 30

باشند بسیار زیاد است. با توجـه بـه آنکـه در ذرات     9ايحوزهتک

 نیروي پسـماندزا اي کاهش و یا افزایش اندازه ذرات در حوزهکت

نیـروي پسـماندزا   رسد این عامل در تغییرات نظر میمؤثر است به

هـا و نیـروي   ) نحوه تغییر اندازه بلـورك 5مؤثر بوده است. شکل (

 میسپرس ـیدپسماندزدا نانوذرات تولید شده برحسب میزان حضور 
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تر شدن مشخص است با کوچک گونه کههمان دهد.را نشان می

نیز کاهش یافته است. هر  نیروي پسماندزاها میزان اندازه بلورك

کـرنش،  -رسد عـواملی دیگـري همچـون میکـرو    نظر میچند به

توزیع کاتیونی، خطـاي انباشـتگی، مورفولـوژي ذرات و توزیـع     

]. بنابراین بـا  24و  11ذرات نیز در این زمینه مؤثر باشند [ اندازه

سمت رفتار سـوپرپامغناطیس  ها بهرفتار نمونه میسپرسیدحضور 

 Mr/Msنسبت  میسپرسیدنزدیک شده است. همچنین با حضور 

هاي تولید شده نیز کاهش یافته است. بـا توجـه بـه آنکـه     فریت

شود کاهش هاي نرم محسوب میفریت ءجز Mn-Znهاي فریت

ي خاص تواند کارایی این ترکیبات را در کاربردهااین نسبت می

پزشــکی افــزایش دهــد. در مقایســه خــواص  از جملــه زیســت

رسـوبی  بـا روش هـم  تولید شـده   Mn-Zn-Dyمغناطیسی فریت 

] با فریت تولید شده در ایـن پـژوهش مشـخص اسـت کـه      16[

 میسپرس ـیدژل در مقادیر مشابه  -فریت تولید شده با روش سل

داراي مغناطش اشباع بالاتري اسـت. ایـن مطلـب حـاکی از آن     

ژل از خـواص   -تولیـد شـده بـا روش سـل    نانوذرات ست که ا

  مغناطیسی قابل قبولی برخوردارند.

  

 مشاهدات ریزساختاري -3-3

ارائه شده  یتصاویر میکروسکوپی الکترونی روبشی گسیل میدان

تولید شـده در  نانوذرات هاي ریزساختاري )، ویژگی6در شکل (

شـود  هده مـی گونه کـه مشـا  دهد. هماناین پژوهش را نشان می

اي شدن ذرات نقش مؤثري در کاهش کلوخه میسپرسیدحضور 

توزیـع ذرات نیـز    میسپرس ـیدداشته است. همچنین بـا حضـور   

خـوبی نشـان   تر شده است. تصاویر میکروسـکوپی بـه  یکنواخت

ها در محدوده نانوسایز هسـتند و داراي شـکل   دهد که نمونهمی

است که حضـور  ظاهري تقریباً کروي هستند. همچنین مشخص 

نقش مفیدي نیز در کاهش اندازه ذرات داشـته اسـت    میسپرسید

   نانومتر براي نمونه بـا مقـدار   130نحوي که میانگین ذرات از به

0 x=  1/0نانومتر در نمونه بـا مقـدار    33بهx =     .رسـیده اسـت

افـزار  لازم به ذکر است تصاویر میکروسکوپی با اسـتفاده از نـرم  

 ) بررسی شده است.MIP( 10اختارپردازش تصویر ریزس

سبب ایجـاد تغییـر    میسپرسیدطور که قبلاً بیان شد حضور همان

شود. تغییرات در پارامتر شبکه سـبب ایجـاد   در پارامتر شبکه می

 شود که این امر افزایش میزان تـنش داخلـی  کرنش در شبکه می

تواند از رشد ذرات جلوگیري کند همراه دارد. این تنش میرا به

محـدوده انـدازه    Dy+3توسـط   Fe+3بنابراین با جایگزینی بیشـتر  

) 6تر خواهد شد که نتایج ارائـه شـده در شـکل (   ذرات کوچک

خوبی مؤید این مطلـب اسـت. از جملـه دلایـل دیگـري کـه       به

توان کاهش اندازه ذرات را بـه آن نسـبت داد انـرژي پیونـد     می

رو ترکیبـات  این است. از 2O - 3+Fe- نسبت به  2O -3+ Dyر بیشت

داراي  Zn-Mn بـه ترکیبـات خـالص    تنسـب  Dy+3فریت داراي 

شود تبلـور و  پایداري دمایی بالاتري هستند که این امر سبب می

رشد ذرات در این ترکیبات نیاز به انرژي بیشتري داشـته باشـد.   

ــا توجــه بــه شــعاع یــونی بــالاتر   ، ایــن ذرات Dy+3همچنــین ب

رو مابقی گیرند از اینه قرار نمیصورت کامل در ساختار شبکبه

تواند سبب ها قرار گرفته که این امر نیز میها در مرزدانهاین یون

  فشار به ذرات شده و مانع از رشد ذرات شود. 

 در کاربردهـاي  Mn-Zn-Dyهـاي  منظور بررسی کارایی فریتبه

هایی که به این منظـور تولیـد   پزشکی برخی از خواص فریتزیست

هاي تولیـد شـده در ایـن تحقیـق     ] با خواص نمونه26- 30[اند شده

) ارائه شده است. با مقایسه 4مقایسه شد و اطلاعات آن در جدول (

هـاي تولیـد   هاي تولید شده در این تحقیـق و فریـت  خواص فریت

شود که خوبی مشاهده میدیگر این حقیقت به هايپژوهششده در 

 ـ    Mn-Zn-Dyهـاي  فریت ژوهش از ظرفیـت  تولیـد شـده در ایـن پ

پزشـکی از جملـه   کـارگیري در کاربردهـاي زیسـت   بـه  برايبالایی 

  گرمادرمانی و دارورسانی برخوردار هستند.

دهـد خـواص   هاي جدول بـالا نشـان مـی   طور که دادههمان

هـا  تولید شده در مقایسه با سـایر نمونـه   Mn-Zn-Dyهاي فریت

ن در ایـن بـین   دهد. همچنیمیزان قابل قبولی را از خود نشان می

هاي تولید شده در ایـن تحقیـق کـه    میزان مغناطش اشباع فریت

پزشـکی دارد در مقایسـه بـا    نقش مهمی در کاربردهـاي زیسـت  

دیگـر قابـل    هايپژوهشمغناطش اشباع ترکیبات تولید شده در 

  توجه است.
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 4OxDyx-2Fe0.2Zn0.8Mnهاي فریت تصاویر میکروسکوپی الکترونی روبشی گسیل میدانی -6شکل 
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 شده در این تحقیق هاي تولیدمختلف با فریت هايپژوهشهاي تولید شده مقایسه خواص مغناطیسی فریت -4جدول 

  روش تولید  کاربرد  مرجع
D  

  (نانومتر)
cH 

(Oe)  
 sM

(emu/g) 
 ترکیب

  4O2Fe0.7Mn0.3Fe  84/55  90/16  33  رسوبیهم  دارورسانی  ]26[

 دارورسانی  ]27[   4O2Fe0.4Zn0.6Mg  56/40  81/130  6/30  ژل - سل 

  4O2.7Fe0.3Zn  35  53  25  هیدروترمال  گرمادرمانی  ]28[

  4O2Fe0.2Zn0.3Cu0.5Mg  52  42  19  تجزیه گرمایی  گرمادرمانی  ]29[

]30[    4O1.4Fe0.6Gd0.7Mn0.3Fe  44/60  251  10  رسوبیهم  گرمادرمانی

  4O1.95Fe0.05Dy0.2Zn0.8Mn  8/63  6/74  06/23  ژل - سل   پزشکیزیست  این تحقیق

  4O1.925Fe0.075Dy0.2Zn0.8Mn  4/58  9/71  18/20  ژل - سل  پزشکیزیست  این تحقیق

  

  گیرينتیجه -4

بر خـواص مغناطیسـی،    میسپرسیددر این پژوهش تأثیر حضور 

بررسی شد. نتـایج   Mn-Znهاي ساختاري و ریزساختاري فریت

دون سنجی تبدیل فوریه ماایکس و طیف پرتويالگوهاي پراش 

فاز خـالص اسـپینل    میسپرسیدقرمز نشان داد که در تمام مقادیر 

تـرین ناخالصـی تولیـد شـده اسـت. همچنـین بـا        بدون کوچک

ها نیز افزایش یافتـه اسـت.   ثابت شبکه نمونه میسپرسیدافزایش 

در  میسپرسیدها نسبت به حالتی که نتایج نشان داد اندازه بلورك

کماکـان  ایـن  ولی بـا وجـود   یابد ترکیب وجود ندارد کاهش می

 30ها در محدوده زیر ها داراي میانگین اندازه بلوركتمام نمونه

الکترونـی   یمیکروسکوپ تجزیهنانومتر بودند. تصاویر حاصل از 

 100روبشی نیز نشـان داد ذرات همگـی در محـدوده کمتـر از     

نانومتر هستند و این در حالی بود که شـکل ظـاهري اکثـر آنهـا     

 ـ هـاي پسـماند مغناطیسـی    ود. بـا بررسـی منحنـی   کروي شکل ب

 دیسپرسـیم  هاي تولید شده نیز مشخص شد که در حضورنمونه

یابد ولی باز هم مقـدار  ها اگرچه کاهش میمغناطش اشباع نمونه

 میسپرس ـیدقابل توجهی است. همچنین مشخص شد با حضـور  

یابـد. بنـابراین   ها کاهش مینیروي پسماندزداي مغناطیسی نمونه

پزشـکی کـه بـه    ر کاربردهاي مواد فریتی نرم از جملـه زیسـت  د

هـاي  مغناطش بالا و نیروي پسماندزداي پایین نیاز اسـت فریـت  

Mn-Zn-Dy تواند گزینه مناسبی باشد.می  

  

  سپاسگزاريتشکر و 

هاي دانند تا از تمام حمایتنویسندگان این مقاله برخود لازم می

و متالورژي دانشگاه یزد مادي و معنوي دانشکده مهندسی معدن 

  عمل آورند.تقدیر و تشکر به

  

  نامهواژه

1. Rare earth elements (RE) 
2. X-ray diffraction (XRD) 
3. X'Pert Pro MPD  
4. Field emission electron scanning microscopy (FE-SEM) 
5. Fourier transform infrared (FTIR) 

6. Vibrating sample magnetometer (VSM)  
7. Goodness of Fitting (GOF) 
8. Spin canting 
9. Single domain 
10. Microstructure image processing (MIP) 
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ABSTRACT 
Mn0.8Zn0.2Fe2-xDyxO4 (where x= 0, 0.025, 0.05, 0.075, 0.1) ferrite nanoparticles were synthesized by auto- combustion 
sol-gel method for the first time in this study. The effect of Dy-doping on the structural and magnetic properties of the 
produced specimens was examined using the X-ray diffraction (XRD), Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR), 
vibrating sample magnetometery (VSM), and field emission scanning electron microscope (FE-SEM). The results 
showed that a cubic spinel structure was formed in all of the synthesized specimens. It was also found that the addition 
of Dy increased the lattice parameter while decreased the average of crystallites size. Furthermore, the FE-SEM 
micrographs showed that Dy not only plays an effective role in reducing the agglomeration of nanoparticles and their 
distribution, but also reduces the average of particle size. It was also observed that the addition of Dy had no effect on 
the morphology of the synthesized nanoparticles. Investigation of the magnetic properties revealed a clear decrease in 
the saturation magnetization and coercivity by the Dy addition. So that the saturation magnetization of the samples 
decreased from 66.3 to 58.4 emu/g and the coercivity decreased from 78.5 to 71.9 Oe. 
 
Keywords: Mn-Zn Ferrite; Sol – Gel; Nanoparticles; Magnetic Properties; Structural Properties. 
 
1. INTRUDUCTION 
Spinel ferrites are among the magnetic materials that 
have been of interest to researchers in recent 
decades. Among the ferrites, Mn-Zn soft ferrites are 
as importabt ferrite, with a wide range of 
applications due to their desirable properties. 
Interesting properties of these ferrites include high 
saturation magnetism, high permeability, and high 
electrical resistance [1, 2]. The spinel structure leads 
to the introduction of other suitable ions into the 
lattice, replacing the metallic cations in regular A- or 
B-sites, and thus altering the microstructure and 
magnetic properties of ferrites nanoparticles [3]. It is 
also reported that the properties of ferrites 
nanoparticles can be improved by introduction of 
rare- earth elements. Among the lanthanide series, 
Dy3+ ion has the highest value of the magnetic 
moment and expected to modify the magnetic 
properties of the spinel ferrite. Recently, some 
efforts have been made to investigate the effect of 
rare-earth ions such as Gd3+ and, Dy3+ on the 
structural and magnetic properties of ferrite 
nanoparticles [4, 5]. Literature reviw shows that  
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there is no report on the synthesis of Mn-Zn-Dy 
ferrites using the sol-gel method. Therefore, sol-
gel method was used in this study to produce 
nanoparticles of Mn-Zn-Dy ferrites due to its 
advantages for producing magnetic nanoparticles. 
The goal of this study is to produce Mn-Zn-Dy 
soft ferrite nanoparticles with the highest 
saturation magnetization and the lowest amount of 
coercivity for biomedical applications. 

 
2. MATERIALS AND METHODS 
In the present study, Nanosized powders of 
Mn0.8Zn0.2Fe2-xDyxO (x= 0, 0.025, 0.05, 0.075, 
0.1) were synthesized by sol-gel auto-combustion 
method. For this purpose, manganese nitrate, iron 
nitrate, zinc nitrate and dysprosium nitrate were 
used as cationic sources and citric acid was used 
as fuel agent. Considering the ferrite compositions, 
the stoichiometric amounts of metal nitrates were 
added to citric acid. In the next stage, the obtained 
sol was changed into a viscous gel by stirring at 
80 ºC. The self-propagating combustion process 
employed with an increase in temperature up to 
250 ºC. Consequently, the flaky, lose powder was  
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Figure 1. XRD pattern of the synthesis samples  

 
obtained. At the last stage, the obtained porous 
powder was calcined at 800°C for 30 min to produce 
Mn-Zn-Dy spinel ferrite phase. Phase identification 
of the prepared samples was performed using XRD 
(Philips MPD-XPET model). Microstructure 
analysis was investigated using a FE-SEM (Mira3-
Czech Republic, TESCAN). Finally, magnetic 
properties of the MFNPs were examined using a 
VSM (Meghnatis Kavir Kashan, Iran). 

 

3. RESULTS AND DISCUSSION 
3.1. Structural Analysys 
Figure 1 shows the diffraction patterns of the 
samples produced by the sol-gel method. The 
XRD paterns indicate that all synthesized samples 
contain a single-phase spinel cubic structure.   
The average crystallite size (D) of the synthesized 
nanoparticles was calculated using Debye Scherer 
Equation [6]. The calculated crystallite size for 
the samples with x=0, 0.025, 0.05, 0.075, and 0.1 
was 32.28, 26.91, 23.06, 20.18 and 22.99 nm, 
respectively.  

 
3.2. Magnetic Properties 
The magnetizations (M) versus magnetic field (H) 
of all samples are shown in Figure 2. According 
to the data, the highest saturation magnetization, 
the lowest coercivity and the lowest magnetic 
remanence belong to the samples with x= 0, 0.075 
and 0.1, respectively.  
 
3.3. Microstructural Observations 
The particle size and morphologies of the 
synthesized samples were investigated using FE-
SEM as shown in Figure 3. 

 
Figure 2. Hysteresis loops of synthesized samples 

 
Examination of the FE-SEM images reveals that the 
addition of Dy had no effect on the morphology of 
the synthesized nanoparticles and thus, the samples 
are roughly spherical in their shape. The average 
particle size was determined from the FESEM 
images. It was also found that the addition of Dy 
reduces the average particle size of samples No. 1 
to 5, namely from 130 to 33 nm.  
 
4. CONCLUSION 
In this study, the effect of the addition of Dy on the 
magnetic, structural and microstructural properties 
of Mn-Zn ferrites was investigated. The results 
demenstrated that all produced samples contain a 
single-phase spinel cubic structure. Furthermore, 
magnetic properties and microstructure of the 
synthesized nanoparticles were affected by the 
addition of Dy, so that both saturation 
magnetization and coercivity was reduced. 
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Figure 3. FE-SEM images of the synthesized samples 
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