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و  یسیمغناط  يبلورها يناهمسانگرد ،یخوردگ به مقاومت ،ییایمیش يداریپا لیقب از یخواص بهبود باعث کبالت فریت ذراتدر نانو +Mg2 ینیجانش    دهیچک

 گرفته کاربه میزیمن - کبالت تیفر ذراتنانو دیتول يبرا ارزان و ساده روش کی عنوان به یکیمکان يسازاژیآل قیتحق نیا در. شودیم یسیمغناط -يخواص نور

 یروبش یالکترون کروسکوپیم و کسیا پرتو پراش از محصولات یابیمشخصه منظور به. است شده یبررس حاصل فریت یسیمغناط و یکیزیف خواص و شد

ساعت  30نشان داد پس از  کسیپراش پرتو ا جی. نتاباشدیم نانومتر 48-5 محدوده در آنها  اندازه و نامنظم آسیاب از حاصل يپودر ذرات شکل. شد استفاده

درصد  75/0 تا 88/0 شبکه کرنش و نانومتر 85 تا 33 از هادانه اندازه و لیتشک میزیمن - کبالت تیفر فازتک  ºC 700بیش از  یدر دماهای نتریزو  ياکاریآس

 يدما شیبا افزا یسیمغناط يریو نفوذ پذ افتهیشده بهبود  دیتول فازتک یسیخواص مغناط ºC 1100تا   700از   نگینتریز يدما شیزده شد. با افزا نیتخم

 ºCبالاتر از  يو در دما یسی) خواص پارامغناطºC 1000 ری(ز نییپا نگینتریز ينشان داد در دما جینتا زی. آنالافتی شیافزا يساختار رییتغ لیبه دل نگینتریز

  شکل بر نمونه حاکم است. Sبا حلقه پسماند  دیشد سیحالت فرومغناط 1000

   .آلیاژسازي مکانیکی ،خواص مغناطیسی، منیزیم -فاز فریت کبالتتک :يدیکلمات کل

Thermo Mechano-Chemical Synthesis, Physical Characterization and 
Magnetic Properties of Co-Mg-Ferrite Nanoparticles  
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Abstract    Substitution of Mg2 + in ferrite nanoparticles improves properties such as chemical stability, corrosion 
resistance, magnetic anisotropy, and optical-magnetic properties. In this study Co-Mg-Ferrite single phase is 
synthesized using mechanical alloying as a simple and inexpensive method. XRD and SEM were used for 
characterizing the samples. Shape of powder particles after milling was irregular and their size was was in the range of 
5-48 nm. XRD results revealed that after 30 hours of milling and sintering at temperatures above 700oC, single phase 
Co-Mg-ferrite is produced. Grain size of the sintered products is 33 to 85 nm and the lattice strain is 0.88 to 0.75%. 
Increasing the sintering temperature from 700ºC to 1100ºC resulted in improved magnetic properties. Magnetic 
permeability increased with increasing sintering temperature due to structural changes. Paramagnetic properties in 
samples sintered below 1000ºC are dominant while sintering at 1100ºC produced a strong ferromagnetic state giving a 
well-formed sigmoid-shape hysteresis loop. 

Keywords: Co-Mg-Ferrite Single Phase, Magnetic Properties, Mechanical Alloying. 
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  مقدمه - 1

هاي اسپینلی ذره هاي فریتهاي اخیر، سنتز نانوطی دهه

خاطر خواص مغناطیسی علاقه بسیاري از محققین را به

والکتریکی عالی و استفاده آنها در بسیاري از کاربردها مانند 

هاي کنندهها، جذبها، کاستوسایل مغناطیسی، دیسک

میان  .]5-1[ هاي فعال جلب کرده استمایکروویو و ترکیب

-Co1  تذرادر نانو +Mg2هاي اسپینل، جانشینی فریت

xMgxFe2O4  باعث بهبود خواصی از قبیل پایداري شیمیایی

 هايبلورعالی، مقاومت به خوردگی بالا، ناهمسانگردي 

حداکثر  .]8-6[ شودمغناطیسی می -مغناطیسی و خواص نوري

. از ]9[ آیددست میهب  X=5/0خواص مغناطیسی در میزان 

هاي اسپینلی ارتباط که خواص مغناطیسی فریتآنجایی

دارد استفاده آنها در  ساختار و اندازه دانه ریزتنگاتنگی با 

یکروویو و اکاربردهایی مانند ذخیره داده پیشرفته، محافظت م

ازه ذرات  و کاهش مواد نیاز به کنترل دقیق ریزساختار، اندبیو

هاي حال روش. تا به]10[ توجه ابعاد به تک حوزه داردقابل

پیشنهاد شده  Co1-xMgxFe2O4 متعددي براي سنتز نانوذرات

سرد و سنتز در دماي  هاي سنتی مانند پرس گرم واست. روش

ها به خاطر ناهمگنی مخلوط بالا، شامل بعضی محدودیت

مشترك ضعیف دماي بالا و فصل ها درپودرهاي اولیه، رشد دانه

هاي دما روش. بنابراین ]13- 11[ بین ذرات پودري هستند

هاي ژل و روش –رسوبی شیمیایی، سلپایین از قبیل هم

 یکروویو توسط محققان ارائه شده استاگرمایی به کمک م

]14- 17 [.  

 يهاروش از گرید یکی یکیمکان ياژسازیآل روش

 تیفر ذراتنانو دیتول يبرا که است صرفهبه مقرون و مناسب

 یکیمکان ياژسازیشده است. آل شنهادیپ یسیمغناط يها

در  ابیآس کیدر  يپودر يهاآن مخلوط در که است يندیفرآ

 ندیفرآ نیا. ردیگیها قرار مگلوله يپرانرژ يمعرض برخوردها

 نیشود. در حیم انجام یخنث اتمسفر طیمح در اغلب

شکستن  و خوردن جوش مهم رخداد دو یکیمکان ياژسازیآل

افتد. اگر سرعت جوش خوردن با یمکرر ذرات پودر اتفاق م

سرعت شکستن برابر باشد و اندازه متوسط آنها ثابت بماند 

روش  قیتحق نیدر ا .]18[دهد یم رخ ياژسازیآل ندیآفر

 يبرا ارزان و ساده روش کی عنوان به یکیمکان ياژسازیآل

  .شد گرفته کاربه میزیمن - کبالت نلیاسپ تیفر ذراتنانو دیتول

  روش تحقیق - 2

 Co0.5 Mg0.5ذرات به منظور تولید نانودر این تحقیق، 

Fe2O4 اکسید هاي کبالت، منیزیم و آهن به عنوان مواد اولیه ،

اساس نسبت جرمی طبق واکنش انتخاب شد و سپس پودرها بر

  زیر مخلوط شدند.

CoO + MgO + Fe2O3 = Co0.5 Mg0.5 Fe2O4                       

در مرحله اول مخلوط پودرها در دستگاه آلیاژسازي 

گلوله  10ساعت با استفاده از  30مکانیکی انرژي بالا به مدت 

 متر داخل محفظه از جنس فولاد زنگمیلی 18فولادي به قطر 

آسیاکاري شدند.  نسبت وزنی  ي معمولینزن تحت اتمسفر هوا

انتخاب شد. در مرحله دوم به منظور  20:1گلوله به پودر 

، پودرها تحت پرس هیدرولیک زینتریگبررسی تاثیر دماي 

متر تبدیل میلی 20به شکل استوانه با قطر  تن) 10(نیروي 

ها به پنج گروه شدند. براي بررسی اثر دماي پخت، نمونه

و  ºC 1100تا   ºC 700تقسیم شدند که در دماهاي مختلف از 

ساعت تحت عملیات  10به مدت  ºC 100در فواصل دمایی 

ها توسط پراش اشعه حرارتی قرار گرفتند. فاز و ساختار نمونه

و  (SEM)و میکروسکوپ الکترونی روبشی  (XRD)ایکس 

چنین براي مورد بررسی قرار گرفت. هم )TEM(عبوري 

 ها از قبیل اشباع مغناطش وبررسی خواص مغناطیسی نمونه

استفاده شد. آزمون  B-Hنیروي پسماند از هستوگراف 

   ها انجام گرفت.نمونه چگالیارشمیدس براي محاسبه 

  بحث و جینتا - 3

  آنالیز فازي  1- 3

) الگوي پراش اشعه ایکس پودرهاي آسیاکاري 1شکل (

تا   ºC700ساعت که در دماهاي مختلف از  30شده بعد از 

ºC1100  دهد. اند را نشان میگرفتهتحت عملیات حرارتی قرار

هاي مربوط به ساعت آسیاکاري پیک 30نتایج نشان داد بعد از 

 شود و پیکمواد اولیه روي نمودار اشعه ایکس مشاهده نمی

ولی شدت  گرددمیمنیزیم مشاهده  –فاز فریت کبالت هاي تک

تواند به دلیل اندازه بسیار باشد که میها بسیار کم میپیک
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مانده هاي تشکیل شده و یا میزان کرنش باقیبلوركکوچک 

بسیار زیاد در فازهاي تشکیل شده باشد که نیازمند تحقیقات 

 . بنابراین براي تعیین دماي سنتز، این نمونه]19[ استبیشتري 

ساعت در کوره تحت  10ها در دماهاي مختلف به مدت 

 سهعبارت دیگر، به مدت عملیات حرارتی قرار گرفتند. به

ساعت در  10افزایش و  ºC 700ساعت دماي کوره تا حدود 

ساعت براي کاهش  سهداشته شد و سپس به مدت این دما نگه

  ها تحت عملیات حرارتی قرار گرفتند. نمونه ،دما تا دماي محیط

  
 30شده به مدت  ياکاریآس ينمونه ها کسیپراش اشعه ا يالگو .1 شکل

.مختلف يدماها در نتریزساعت و   

شود طور که از روي نمودار پرتو ایکس دیده میهمان

هاي پیک ºC 700در  زینترساعت آسیاکاري و  30پس از 

مشهود  طور کاملبهمنیزیم  –فاز فریت کبالت مربوط به تک

 (JCPSD)هاي استاندارهاي کارتها با پیکاست. تمامی پیک

(طبق روش هاناوالت) مطابقت داشتند و هیچ پیک اضافی 

 -فاز فریت کبالتهاي شاخص تکمشاهده نگردید. پیک

 ) 511) و (440)، (400)، (311)، (220منیزیم در صفحات (

شدت ºC1000 تا  700از  زینتریگباشد. با افزایش دماي می

واند به تها کاهش یافته که این میها افزایش و پهناي پیکپیک

فاز تشکیل شده و یا کاهش کرنش شبکه  بلوريدلیل رشد دانه 

معادله از  استفادهتر این موضوع با باشد. بررسی دقیق

محاسبه شد. رابطه مورد استفاده در این  ]20[ هال -ویلیامسون

  صورتروش به

0 .9
co s 2 s in

d


     

                                  
 

عرض  βکرنش شبکه،  η، هابلوركاندازه  dکه  است

 λمحل پیک و  θحسب رادیان، پیک در نصف شدت پیک بر

  باشد.لامپ مس می Xطول موج اشعه 

ترتیب در دماهاي نانومتر به 85تا  33ها از اندازه دانه

درصد تخمین  75/0تا  88/0و کرنش شبکه ºC1100 و  700

اندازه  زینتریگدهد که با افزایش دماي زده شد. این نشان می

  ها رشد و کرنش شبکه کاهش یافته است. دانه

انتظار  ºC 1100تا  1000از زینترینگ با افزایش دماي 

که رفت که پروسه قبلی اتفاق افتد ولی نتایج نشان داد می

تواند به دلیل تغییر ها کاهش یافت که این امر میشدت پیک

ش عنصر منیزیم در دماهاي بالا باشد که ساختاري و کاه

  .استتري هاي دقیقنیازمند بررسی

  منحنی پسماند مغناطیسی 2- 3

اشباع مغناطیسی یکی از فاکتورهاي مهم براي ارزیابی 

خاطر حرکت . این فاکتور بهاستخواص مواد مغناطیسی 

 باشد.ها در حوزه مغناطیسی و حرکت دیواره حوزه میاسپین

، دماي بلوريساختار، ساختار پذیري به شدت به ریزعامل نفوذ

  ست.ازدایی وابسته ترکیب مواد و زمان بعد از مغناطیس

  
 زینترینگ دماهاي در منیزیم – کبالت فریت هیسترزیس حلقه .2 شکل

  .گرادسانتی درجه 900 و  800 ،700

  
 دماهاي در منیزیم – کبالت فریت مغناطیسی پسماند حلقه .3شکل

  .گرادسانتی درجه 1200 و 1100 زینترینگ

-0.04

-0.03

-0.02

-0.01

0

0.01

0.02

0.03

0.04

-1200 -200 800

H
 (

m
/A

)

B (T)

700 
˚C

-0.1

-0.08

-0.06

-0.04

-0.02

0

0.02

0.04

0.06

0.08

0.1

-1200 -700 -200 300 800H
 (

m
/A

)

B (T)

1100˚
C

)1( معادله  



  اي پیشرفتهیهفصلنامه مواد و فناور                                                                                        1397 ستانتاب، 2، شماره 7دوره  -  4
  

منیزیم  -) حلقه پسماند مغناطیسی فریت کبالت2شکل (

 .دهدشده در دماهاي مختلف را نشان می زینترهاي براي نمونه

هاي مغناطیسی پایین قلمرو دیواره شود در میدانمشاهده می

مغناطیسی اند. گشتاور حوزه از حالت تعادلی خود آشفته شده

  مجبور به خط شدن در جهت میدان مغناطیسی است.

با اعمال میدان مغناطیسی شدیدتر، مرتب شدن گشتاور 

ها اي پیچیده شامل رشد برخی حوزهمغناطیسی از طریق پروسه

ها ها، حرکت دیواره حوزهو ناپدید شدن برخی دیگر از حوزه

کند پیدا میشود. این فرایند ادامه ها تقویت میو چرخش حوزه

 Sمنحنی  .تا اینکه همه گشتاورها در جهت میدان به خط شوند

هاي شده در دما زینترهاي شکل پسماند مغناطیسی براي نمونه

ºC 1000  وºC 1100 ) نشان داده شده است. این 3در شکل (

دهد که رفتار فرومغناطیس (خاصیت منحنی نشان می

  .شوددمایی شروع می محدودهمغناطیسی منظم) در این 

 ºC 700منیزیم در دماي  -فریت کبالت بلورگرچه تک

 شود که خاصیت مغناطیسی ضعیفی بهتشکیل شد اما باور می

کوچک و فازهاي آمورف  بلورهايخاطر وجود مخلوطی از 

 داشته باشد.

شود که اشباع با توجه به این شکل مشاهده می

افزایش یافت. در واقع زینترینگ مغناطیسی با افزایش زمان 

پذیري تحت تاثیر درجه بلورینگی، خلوص فاز و اندازه نفوذ

عوامل ذکر شده  زینترینگگیرد. با افزایش دماي دانه قرار می

ها افزایش یافته و در نتیجه منجر به مانع حرکت دیواره حوزه

) فاکتور ºC1000تا  ºC700کم ( زینترینگشود. در دماهاي می

 ºC 1000بالاي  زینتریگپذیري در مقایسه با دماي نفوذ کاهش

با  ºC 1100که در دماي طوريباشد بهپایین میطور کامل به

ها به آسانی حرکت کرده و در افزایش اندازه دانه دیواره حوزه

  نتیجه فاکتور کاهش انرژي بالاتري دارد.

  مورفولوژي 3- 3

) مورفولوژي پودرهاي آسیاکاري شده بعد 4در شکل (

ساعت را نشان داده شده است. شکل ذرات پودري  30از 

  باشد.نانومتر می 48-5در محدوده  آنهانامنظم و اندازه 

) تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی پس 5شکل (

  دهد.در دماهاي مختلف را نشان می زینتریگاز 

  

  

  
 ساعت 30از بعد پودري ذرات مورفولوژي از TEM تصویر .4 شکل

 .پودري ذرات توزیع و آسیاکاري

مورفولوژي  ºC700 درزینترینگ شود بعد از مشاهده می

ذرات پودري تفریبا به شکل کروي تغییر کردند و با افزایش 

هم به ها دیده شد.پدیده رشد دانه  ºC 800به  زینترینگدماي 

که در این دما  است توجهیتغییر قابلچسبیدن ذرات پودري 

دلیل تراکنش مغناطیسی   تواند به. این امر می گرددمیمشاهده 

ذرات  ºC 900به زینترینگ بین ذرات باشد. با افزایش دماي 

ها مشاهده گردید و با ادامه فرایند هم متصل شده و مرزدانهبه

)ºC 1000  وºC 1100ي ریز ها) رشد دانه همراه با تخلخل



  5 - 1397 ستانتاب، 2، شماره 7دوره                                                                                        اي پیشرفتهیهفصلنامه مواد و فناور
  

  عمل آورند.ها ممانعت بهدیواره حوزهها تمایل دارند از حرکت که این تخلخل شدداخل دانه مشاهده 

  
  مختلف. يدر دماها گینتریزپس از  یروبش یالکترون کروسکوپیم ریتصاو .5 شکل

  

  یچگال  4- 3

 هايروي تخلخل زینترینگبه منظور بررسی تاثیر دماي 

شده در دماهاي  زینترهاي نمونه چگالیمنیزیم،  - فریت کبالت

گیري شده است. نتایج محاسبات نشان داد با مختلف اندازه

ها و انقباض کاهش یافته و تخلخل زینترینگافزایش دماي 

 ºC 1100در  g/cm390/4 تا  ºC 700در   g/cm3 11/4از چگالی

ها با افزایش یافت که این امر می تواند به دلیل رشد دانه

 چگالی %95حدود  چگالیباشد. این زینترینگ افزایش دماي 

). g/cm33/5( باشدتئوري محاسبه شده براي مواد فریتی می

  مقدار تخلخل با استفاده از رابطه زیر محاسبه شد.
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  ASTM B962 – 17طبق استاندارد  از قانون ارشمیدس ρexpکه 
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Naگادرو و: عدد آوM : جرم مولی وaباشند: پارامتر شبکه می.  

  يریگ جهینت – 4

 يساده و ارزان برا یروش یکیمکان ياژسازیروش آل

نشان داد  جی. نتاباشد یم میزیمن -کبالت تفری ذرات نانو دیتول

 دماي به وابسته شدت به ها نمونه یسیکه خواص مغناط

 نگینتریز يدما شیکه با افزا اي گونه است به نگینتریز

 يرپذی نفوذ نچنی . همافتی شیافزا یسیخواص فرومغاط

 يساختار رییتغ لیبه دل نگینتریز يدما شیبا افزا یسیمغناط

از  یکیزیخواص ف نگینتریز يدما شی. با افزاافتی شیافزا

  .افتی کاهش ها و انفباض نمونه شیافزا یچگال لیقب
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