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 نشريه شيمي و مهندسي شيمي ايران ١٣٨٤، سال ١، شماره ٢٤دوره 
 

 كوتاه پژوهشي

 
 سنتز پودر فريت نيكل با ابعاد نانومتر

 احتراقی به روش  سل ـ ژل خود
 
 

 *+جلال آزادمنجيري ، سيد علي سيد ابراهيمي 
  ١٤٣٩٥-٥٥٣تهران، دانشگاه تهران ، دانشكده فني، گروه مهندسي متالورژي و مواد،  صندوق پستي 

 
 نيكل  ، نيترات(III) از آهن NiFe)٢ ٤O (ت نيكل  نيترات به منظور تهيه فري- ژل سيترات،در تحقيق حاضر  :چكيده 

تجزيه حرارتي فرايند، به وسيله  . نيترات و سيتريك اسيد به وسيله فرايند سل  ـ ژل خود احتراقي آماده شده است 
نتيجه هاي حاصل نشان مي دهد كه ژل نيترات ـ   .  مورد بررسي قرار گرفته است  XRD و  DTA/TGAروش هاي 

 درجه ١٠٠٠هم چنين بعد از احتراق و كلسينه شدن در دماي  .  از خود  نشان مي دهد ياحتراقسيترات رفتار خود 
ميانگين  .  با ابعاد نانومتر با ساختار بلوري مكعبي توليد مي شود NiFe)٢  ٤O ( فريت نيكل ، ساعت١سانتي گراد به مدت 

 . نانومتر را نشان مي دهد ١٠٠ حدود زير SEM و هم چنين تصاوير  XRDاندازه دانه ها با استفاده از 
 
 

 .ژل نيترات سيترات ،  سل ـ ژل، داحتراقيوخ :واژه هاي كليدي
 
KEY WORDS: Auto combustion, Sol-gel, Nitrate-citrate gel. 

 
 مقدمه

 دسته فريت هاي نرم مغناطيسي ء جزNiFe)٤O٢(فريت نيكل 
 )١(اطيسياست كه به دليل مقاومت الكتريكي بالا و وادارندگي مغن 

چيپ هاي   ، وسايل ارتباطي، پايين در هسته هاي ترانسفورماتورها
فريت . ]٢ و ١[الكترونيكي و ژنراتورها مورد استفاده قرار مي گيرد 

تكنيك هاي . ]٣[داراي شبكه مكعبي است  NiFe)٤O٢( نيكل 
، هم رسوبي، شيميايي ]٤[روش سل ـ ژل  ، ساخت زيادي از قبيل 

، براي به دست آوردن ذره هاي بلوري ]٦[ال  واكنش هيدروترم]٥[
در روش هم رسوبي اضافه  .  به كار برده شده است٤O٢NiFeخالص 

كردن يك رسوب ساز به محلولي از تركيبات آهن و نيكل موجب  
رسوب هم زمان آهن هيدروكسيد و نيكل مي شود كه با گرم 

در . اين رسوبات، فريت تشكيل مي شود) كلسينه كردن(كردن 
ش هيدروترمال نيز همين فرايند تحت فشار انجام مي شود و رو
بلافاصله پس از تشكيل  فريت تشكيل فاز مي گردد كه باعث اين

 رسوب ها انجام پذيـرد و نيـازي بـه مـرحله كلسينه شدن جـداگانه
 
 

 كه يك در اين كار روش جديد سل ـ ژل خود احتراقي. نباشد
 براي تهيه ذره هاي باشد اق مي ژل و احتر ـنظير از سل واكنش بي

اين روش مزايايي از قبيل ارزان . با ابعاد نانومتر استفاده شده است
آماده سازي ساده و توليد ذره هاي همگن با ابعاد نانومتر را ، بودن

هم چنين در اين تحقيق روش ساخت و تاثير . ]٨ و ٧[دارا است 
لازم   . رفته استساختار و اندازه ذرات مورد بررسي قرار گ آن بر

به ذكر است كه تاكنون توليد فريت نيكل با استفاده از مواد اوليه 
 نيترات، آهن نيترات و سيتريك اسيد با به كارگيري اين (II)نيكل

 .روش گزارش نشده است
 

 بخش تجربي 
، Ni(NO]٣(٢H٦.٢[O نيترات (II) گرم نيكل٦١/١٨ابتدا مقدار 

 گرم ٣٥/٤٠ ، Fe(NO]٣(٢H٩.٣[O گرم آهن ـ نيترات ٧٢/٥١
  گرم فـريت نيكل در٥ براي تهيه C]H٧O٨H٦.٢[Oسيتريك اسيد 

 
 

٨٣ 
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 2 كوتاه پژوهشي

مجموع مولاريته  طوري كه نسبته  بشودحل مي آب مقطر 
.  باشد١:١ به اسيد سيتريك (III) و آهن  (II)نيترات هاي نيكل  

 يمقدار) ≈٧( خنثي بماند  (Sol) اين محلول pHبراي اينكه 
.  به سيستم اضافه مي كنيمNH]٤[OH يدروكسيده آمونيم

كه دماي محلول  كمك يك هم زن مغناطيسي درحالي  هم زمان به
 شود زده مي درجه سانتي گراد است، محلول هم ٧٠± ٥حدود 

سپس محلول را در يك ظرف مسطح ريخته و روي گرم كن برقي  
با ادامه .  را حرارت مي دهيم تا محلول به صورت ژل در آيد آن

ن ژل به تدريج خشك شده و ناگهان نقاط روشني روي حرارت داد
از  ، در اين هنگام است كه ژل خشك شده. آن پديدار مي شود

درون شروع به سوختن مي كند و ذره هاي پودر از سطح به خارج  
با قطع كردن حرارت گرم كن برقي، اين فرايند تا . فوران مي كنند

خود به  خود ادامه زماني كه تمام ژل ها به خاكستر تبديل شوند 
 . خلاصه شده است١نحوه تشكيل اين پودر در شكل . مي يابد
 نيز شروع احتراق ژل و خاكستر حاصل بعد از احتراق را ٢شكل 

 ژل در حال خشك ٢ خاكستر و ناحيه ١ناحيه ( نشان مي دهد 
 ). جبهه احتراق است٢و١شدن را نشان مي دهد، مرز بين ناحيه 

 DTA/TGA شده با دستگاهژل خشك  تجزيه حرارتي
(Differential thermal analysis and Thermogravimetric) 

 كه  در هوا١٠ C/min°نرخ گرم كردن    با SAT 1640مدل 
 را فراينددر حين ) گرمازا يا گرماگير( هاي اتفاق افتاده  واكنش

 خاكستر حاصل از ، تشخيص فازهاي متشكل ژل .دهد نشان مي
 (X-ray Diffraction)ينه شده با دستگاه احتراق و پودر كلس

XRD مدل Xpert-Philips با تابش CuKαاندازه گيري شده اند  .
 پودر فريت كلسينه شده به وسيله دستگاه رهم چنين ريز ساختا

SEM (Scaning Electron Microscope) مدل Philips-XL 30  
 .نيز مورد بررسي شده است

ژل و هم چنين  تشكيل براي يهاول مواد بين گرفته انجام واكنش
 :پودر حاصل بعد از احتراق به صورت زير است

 

Ni(NO٣)٦ . ٢H٢O  +  Fe(NO٣)٩ . ٣H٢O  +  NH٤OH +  

C٦H٨O٧ . H٢O             ژل 
 

NiFe٢O٤+ Fe٢O٣+ NiO + NOx + H٢O + CO٢ 

 ، در پيك هاي پـرتـو    مقـداري نـاچيـز است NiOچـون فـاز 
 بعـد از كلسينه شـدن در ٣O٢Fe  وNiO .نيست خصمش ايـكس
 ساعت به فريت نيكل ١ درجه سانتي گراد به مدت ١٠٠٠ دماي

 .تبديل مي شود

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 ـ مراحل تشكيل پودر فريت نيكل به روش خود احتراقي  ١شكل 
 ـ ژل  .سل  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 .احتراق ودر حاصل بعد ازـ الف ـ شروع احتراق، ب ـ پ٢شكل 

 بعد از سوختن حرارت

٨٤ 

 الف

 ٢ناحيه 
 ١ناحيه 

  ب

 محلول آهن نتيرات، نيكل ـ نيترات و سيتريك اسيد

 ژل

 سوختن ژل به صورت خود احتراقي

 خاكستر حاصل از سوختن

 فريت نيكل

 درجه ١٠٠٠ (كلسينه شدن خاكستر حاصله
 ) ساعت١سانتي گراد به مدت 

حرارت مستقيم
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 ٣ هشيكوتاه پژو

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 . سيترات- پودر ژل خشك شده نيتراتDTAـ منحني٣شكل
 

 نتايج و بحث 
 رفتار خود احتراقي ژل خشك شده) الف

آزمايش هاي انجام گرفته در اين تحقيق نشان مي دهد كه ژل 
 با سيتريك اسيدتشكيل شده از نيترات هاي فلزي و ، خشك شده
در حيـن حرارت دادن . رفتار خـود احتراقي دارد، ١:١نسبت مـولي

، هنگامي كـه در ژل خشك شـده نقـاط روشني آشكار مي شـود
اين . به سرعت نقاط احتراق تمام ژل را در بر گرفته و ژل مي سوزد

سيترات به وسيله ي تجزيه حرارتي  ـ فرايند خود احتراقي ژل نيترات
DTA/TGA  دار نمـو٣شكل. مطالعـه شـده اسـت DTA )ا   ـدم

 TGA نمودار ٤و شكل ) (µv)برحسب سيگنال حاصل از واكنش 
 مربوط به پودر ژل )دما بر حسب كاهش وزن حاصل از احتراق(

به طوري كه در . خشك شده نيترات ـ سيترات را نشان مي دهد
واكنش حرارت زايي ،  مي توان ملاحظه كردDTAنمودار مربوط به 
اين پيك . تي گراد انجام مي شود درجه سان٢٣٧در دماي حدود 

حرارت زا  به خاطر واكنش اكسايش ـ كاهش بين سيستم نيترات 
اين نشان مي دهد كه تجزيه ژل به طور ناگهاني و . و سيترات است

در اين دماست كه ژل شروع به . در يك مرحله اتفاق مي افتد
 درصد ٨٠كاهش وزن پودر ژل در اين دما حدود . سوختن مي كند

اين .  مشخص شده استTGA كه در نمودار مربوط به است
 ٢COبخارآب و ، =١NOx (xو٢ ( كاهش وزن پودر به دليل خروج

 انجام شده روي ژل هايجالب اين است كه در آزمايش  . مي باشد
−سيترات بدون يون 

3NOرفتار خود احتراقي مشاهده نشد . 
 ودرتجزيه فاز و اندازه ذره هاي پ) ب

پودر ژل خشك شده ، خاكستر حاصل از  XRDالگوهاي 
  درجـه١٠٠٠احتـراق  و  پـودر  كلسينـه شـده در دمـاي  حـدود 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 . سيترات- پودر ژل خشك شده نيتراتTGـ منحني٤شكل
 

 الف و    ـ ٥ ساعت به ترتيب در شكل هاي ١سانتي گراد به مدت 
 ـ الف مشاهده مي شود ٥كل در ش.  ـ ج نشان داده شده است ٥

كه پـودر ژل خشك شـده در حـالت طبيعي ساختار بلوري نـدارد 
 )  ـ ب٥شكل (خاكستر حاصل از احتراق . و به صورت آمورف است

  پودره ك مي باشد درحالي ٣O٢Fe و ٤O٢NiFe داراي فازهاي

فقط )   ـ ج٥شكل ( درجه سانتي گراد ١٠٠٠در دماي  شده كلسينه
تـركيب .  خـالص بـا ساختار مكعبي اسـت٤O٢NiFe داراي فاز

  ٤O٢NiFeخاكستر حاصل از احتراق نشان مي دهد كه بخشي از 
اندازه . مي تواند بعد از احتراق و قبل از كلسينه شدن تشكيل شود

بلور خاكستر حاصل بعد از سوختن و هم چنين پودر حاصل از 
 فرمول اعمال درجه سانتي گراد با ١٠٠٠كلسينه كردن در دماي 

نصف پهناي شدت Dhkl=Kλ/Bcosθ ، ≈ 0.9 k  ، = B( ]٩[ رشر
 زاويه مربوط به شدت ماكسيمم θ =  و=٥٤/١λ°A ،پيك ماكسيمم

. مي باشد nm٤٠ و nm٣٠به ترتيب حدود ) ٣١١ (كبر پي) است
 حاصل، پس از كلسينه ٤O٢NiFe پودر SEM تصوير ٦شكل 

 ساعت را نشان ١مدت  درجه سانتي گراد به ١٠٠٠شدن در دماي 
 . هستندnm١٠٠مي دهد كه اندازه دانه ها به تقريب زير 

 
 نتيجه گيري نهايي  

فرايند تجزيـه گرمايي ژل سيتـرات ـ نيتـرات نيكل به وسيله 
ژل سيترات ـ .  مطالعه شده است TGA و DTAتكنيك هاي 

 ١:١نيترات از نيترات هاي فلـزي و سيتريـك اسيد با نسبت مولي 
. يل شده است كه رفتار خود احتراقي از خود نشان مي دهد تشك

يون هاي نيترات نقش مهمي در فرايند خود احتراقي ژل سيترات ـ 
 فـراورده احتـراق حـاصل از واكنش. نيترات نيكل بـازي مي كنند

٨٥

 

٠         ١٠٠       ٢٠٠        ٣٠٠      ٤٠٠        ٥٠٠        ٦٠٠       ٧٠٠ 

 )درجه سانتي گراد(دما 

٥٠ 
 

٤٠ 
 

٣٠ 
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١٠- 

µV
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 4 كوتاه پژوهشي

 

٢٠       ٣٠       ٤٠        ٥٠       ٦٠        ٧٠        ٨٠       ٩٠      ١٠٠ 

٢θ 

ت
شد

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 . ژل خشك شده Xالگوهاي پراش پرتو  ـ الف ـ۵ل شك
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

  خاكستر حاصل از احتراق  Xگوهاي پراش پرتو  ـ الب  ـ۵ل شك
 )٣O٢Fe = *  ٤وO٢NiFe = ○.( 
 

يون هاي . اكسايش ـ كاهش بين سيستم نيترات و سيترات است
نيترات باعث افزايش سرعت واكنش و پايين آوردن دماي احتراق 

 ٢NiFe ٤Oخاكستر حاصل شامل فازهاي ، بعد از احتراق. مي شوند
نانومتر است و بعد از كلسينه شدن در دماي  به اندازه ٢Fe ٣Oو 

 ٢NiFe ٤Oفاز   ساعت فقط١مدت  به درجه سانتي گراد ١٠٠٠حدود
  ژل-روش سل كه نتيجه هـا نشان مي دهد اين. بود خواهد پايدار

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 ١٠٠٠ پودر كلسينه شده در   Xالگوهاي پراش پرتو  ـ ج ـ ٥شكل 
 ).○ = ٤O٢NiFe( ساعت ١درجه سانتي گراد به مدت 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 ١٠٠٠ كلسينه شده در ، پودر فريت نيكل SEMـ تصوير ٦شكل 
 . ساعت١درجه سانتي گراد به مدت 

 
خود احتراقي يك روش سنتز جديد است كه مزايايي از جمله 
هزينه پايين، فرايند ساده و اندازه ذره هاي پودر حاصل با ابعاد 

 .نانومتر را در بر دارد
 
 

 ١٨/٨/٨٣:      ؛     تاريخ پذيرش ٢٢/١٠/٨٢: دريافت تاريخ 
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