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 Abstract     In the current research, Nd2(Fe,Co)14B hard magnetic nanoparticles were synthesized through the 
reduction diffusion process. For this purpose, Nd(Fe1-xCox)B oxide powders for x = 0.05, x = 0.3, and x = 0.5 
were heat-treated once in hydrogen atmosphere (H2) and once in the reduction diffusion process using calcium 
hydride (CaH2). The phase analysis and chemical composition of the resulting Nd-Fe-Co-B powders were 
identified by X-ray diffraction and X-ray energy dispersive spectroscopy. The morphology and magnetic 
properties of the synthesized powders were investigated using a field emission scanning electron microscope, 
transmission electron microscope, and vibrating sample magnetometer. The results demonstrated that oxide 
powders reduced with hydrogen gas were characterized by a soft magnetic character due to the formation of the 
bcc-FeCo magnetic phase. However, oxide powders reduced via reduction diffusion exhibited hard magnetic 
characteristics due to the direct diffusion of NdH2, Fe, Co, and B phases as well as the production of 
Nd2(Fe,Co)14B hard magnetic phase. The Nd2(Fe,Co)14B particles were rinsed with water and dilute acetic acid 
to eliminate the byproducts (CaO) formed during the reduction diffusion process. Followed by washing, 
coercivity dropped due to the formation of the Nd2Fe14BHx soft magnetic phase; however, saturation 
magnetization rose due to the elimination of the non-magnetic CaO phase from the final production. 
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1. INTRODUCTION 

Among the magnetic materials, ferromagnetic          
Nd-Fe-B has received a great deal of attention as a 
potential candidate for high performance permanent 
magnets owing to its high saturation magnetization (Ms 
= 16 kG) and near-ideal maximum energy product value 
((BH)max = 14 MGOe) [1]. However, use of Nd-Fe-B 
magnets in high temperature applications is limited due 
to their low temperature (Tc) (310 °C) [2]. Until now, 
large-scale physical techniques such as mechanical 
alloying and melt spinning processes have been widely 
used to synthesize Nd-Fe-B permanent magnets. 
However, the cost of producing Nd-Fe-B magnets using 
metallurgical methods is extremely expensive due to the 
use of high-purity raw materials and high energy 
consumption. In addition, the final products of these 
common fabrication processes are of limited utility due 
to their constrained grain size, uncontrolled 
morphology, and broad particle size distribution [3]. To 
overcome the disadvantages of powder metallurgy 
methods, implementation of the chemical methods for 
the synthesis of nanoparticles of Nd-Fe-B permanent 
magnets can be a good solution. Due to the large 
negative reduction potential of neodymium (Nd), it is 
difficult to simultaneously reduce Nd3+ (−2.43 eV) and 

transition metals Fe3+ (−0.44 eV). As a result, one 
method to consider applying is reduction diffusion (RD) 
[4]. In the reduction diffusion method, Nd-Fe-B oxide 
particles are first chemically synthesized and then, the 
magnetic Nd2Fe14B phase is formed by mixing the oxide 
powders with the reducing agents calcium hydride 
(CaH2) or calcium (Ca) and performing the reduction 
process at high temperature in a controlled atmosphere. 
Considering that the Tc temperature of Nd2Fe14B can 
increase by substituting cobalt with iron, this study aism 
to investigate the impact of this substitution on the 
microstructure and magnetic characteristics of the 
Nd2(Fe,Co)14B nanoparticles synthesized through the 
reduction diffusion process. 
 
2. MATERIALS AND METHODS 

In the present reaserch, NdCl3.6H2O, FeCl3.6H2O, 
CoCl2.6H2O, and boric acid were utilized as the sources 
of Nd, Fe, Co, and B, respectively, for the synthesis of 
Nd2(Fe, Co)14B nanoparticles. Further, citric acid and 
ethylene glycol were used as the crosslinking agents and 
solvents. The Nd–Fe-Co–B oxide powders were 
prepared by the modified Pechini type sol-gel method. 
Further details of the synthesis of Nd-Fe-Co-B oxide 
powders were fully explained in our previous work [5]. 
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In this study, Nd2(Fe1-xCox)14B nanoparticles were 
synthesized by mixing Nd–Fe-Co–B oxide powder with 
1:1 wt % of the reducing agent CaH2 (95 %, Sigma 
Aldrich) and annealing at 800 °C for two hours in 
vacuum at the increasing rate of 10 °C/min. Then, the 
resulting magnetic product was washed several times 
with water and acetic acid was diluted in order to remove 
the by products (CaO). 
 
3. RESULTS AND DISCUSSION 

The XRD patterns of the Nd(Fe1-xCox)B oxide 
samples for x = 0.05, x = 0.3, and x = 0.5 as well as the 
oxide sample with 0.3 mol cobalt reduced by the RD 
process are shown in Figure 1 (a) and (b), respectively. 
It is acknowledged that the oxide samples contain the 
phases of Fe2O3, NdFeO3, NdBO3, and Co3O4 which will 
be transformed into the Nd2(Fe,Co)14B hard magnetic 
phase followed by reduction diffusion. As depicted in 

the XRD pattern in Figure 1 (b), in addition to the main 
magnetic phase Nd2(Fe,Co)14B, some byproducts such 
as CaO and Ca(OH)2 were formed that must be removed 
from the final product through the washing process. The 
application of washing process has a significant impact 
on the magnetic properties of the powders obtained from 
the reduction diffusion procedure. Figure 2 (a) and (b) 
show the magnetic characteristics of Nd2(Fe1-x,Cox)14B 
nanoparticles for x = 0.3 before and after washing, as 
confirmed by the VSM analysis. It is clear that after 
washing, the coercivity (Hc) of the synthesized 
nanoparticles dramatically decreases while the 
saturation magnetization (Ms) significantly increases. 
The decrease in the value of Hc after washing is 
attributed to the formation of the soft magnetic phase 
Nd2Fe14BHx while the increase in the value of Ms is 
caused by the removal of non-magnetic phases CaO and 
Ca(OH)2 [6]. 

 

 
Figure 1. XRD patterns of (a) Nd(Fe1-xCox)B oxide samples for x = 0.05, x = 0.3, and x = 0.5 and (b) Nd(Fe1-xCox)B oxide sample 

for x = 0.3 reduced by the RD process 
 
 

 
Figure 2. VSM curves of Nd2(Fe1-x,Cox)14B nanoparticles for x = 0.3 before and after washing 
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4. CONCLUSION 

In the current research, Nd2(Fe,Co)14B nanoparticles 
were prepared by Reduction Diffusion (RD) from       
Nd-Fe-Co-B oxide powders synthesized using the 
Pechini sol-gel method. The final product was washed 
with a mixture of water and dilute acetic acid to remove 
the CaO and Ca(OH)2 byproducts. After the washing 
process, the values of coercivity (Hc) and saturation 
magnetization (Ms) decreased and increased, 
respectively. 
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سنتز   احیاي نفوذي فرایند طریق به B14)xCox-1(Fe2Nd مغناطیسی سخت تحقیق حاضر، نانوذرات در     هدیچک 

در  بار یک ،x = 0/ 5 و x ،3 /0 = x = 05/0ازاي مقادیر به BxCox-1Nd(Fe(یدي . براي این منظور، پودرهاي اکسشدند
)، عملیات  2CaHهیدرید کلسیم ( با استفاده از  احیاي نفوذي،وسیله فرایند ه بار دیگر ب و )2H(  اتمسفر هیدروژن

و   یکس تو اش پر پرا  استفاده از  باحاصل  Nd-Fe-Co-Bو ترکیب شیمیایی پودرهاي  آنالیز فازي . شدند حرارتی 
وسیله به  شده  پودرهاي سنتز  یسیو خواص مغناط  شناسیریخت   شد.  انجام  یکسپرتو ا  يانرژ  یپراکندگ  سنجییف ط

  نوسانی ه نمون سنجشمغناطدستگاه و   عبوريمیکروسکوپ الکترونی گسیل میدانی،   میکروسکوپ الکترونی روبشی 
علت تشکیل  به   ،با گاز هیدروژن   احیاشدهکه پودرهاي اکسیدي    نشان داد   آمدهدست هب. نتایج  مورد بررسی قرار گرفت

با فرایند  احیاشده. اما پودرهاي اکسیدي مشخص شدندماهیت مغناطیسی نرم بوسیله ، bcc-FeCoفاز مغناطیسی 
  مغناطیسی سختفاز  همچنین تولید و  Bو  2NdH ،Fe ،Co یم فازهايمستق نفوذعلت به  احیاي نفوذي، 

B 14(Fe,Co)2Nd، ذرات مغناطیسی سخت از خود نشان دادند. خواصB 14(Fe,Co)2Nd   با آب و اسید استیک رقیق
از بین بروند. بدنبال   احیاي نفوذيشده در طول فرایند  تولید  )CaO(محصولات جانبی  تا  وشو داده شدندشست 

علت  مغناطش اشباع به ؛ اماکاهش یافت xBH14Fe2Ndفاز مغناطیسی نرم علت تشکیل به شستشو، نیروي وادارندگی 
 . افزایش یافت محصول نهاییاز  CaOحذف فاز غیرمغناطیسی 
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 : هادواژهیکل
 ، NdFeCoBانوذرات ن

 ،نفوذي ياحیا
 ،خواص ریزساختاري

 خواص مغناطیسی

 

 مقدمه -1
زمان  هم 1984در سال  Nd-Fe-Bرباهاي دائمی نوع آهن

کشف   ]2[ژاپنی  یو شرکت ]1[توسط شرکت جنرال موتور 
خت  توان نسل سوم مواد مغناطیسی س رباها را میشدند. این آهن 

      رباهاي دائمشده در آهن در نظر گرفت. مواد اولیه استفاده

 
 

1 Saturation Magnetization 
2 Maximum Product Energy 

Nd-Fe-B رباهاي آهن ازSmCo  3[ است تر تر و فراوانارزان[  .
  ) kG  16(  بالا  1اشباع   مغناطش  شتندا  دلیلبه ،  B-Fe-Nd  آلیاژهاي

  رباها، ام آهندر بین تم  ،)MGOe  14(  2تولید بالا  يانرژبیشینه    و
خوب  ییبا کارا یدائم يرباهاآهن ساخت  يبرامناسب  یانتخاب

رباها در کاربردهاي  این آهن   ،. به همین دلیل]4[روند  به شمار می 

https://doi.org/10.30501/jamt.2022.360350.1242
https://doi.org/10.30501/jamt.2022.360350.1242
mailto:f_nasirpouri@yahoo.com
http://journals.merc.ac.ir/
https://www.jamt.ir/
https://doi.org/10.30501/jamt.2022.360350.1242
https://www.jamt.ir/article_159380.html


33                                             42-29 )،1402 (بهار، 1، شماره 12دوره  :شرفتهیپ يهايهمکاران / فصلنامه مواد و فناور وقادر احمدپور 

 
 

 

تبدیل انرژي (موتورها، بلندگوها و ژنراتورهاي الکتریکی)، لوازم 
هاي ونقل، تجهیزات پزشکی، فناوري ملخانگی، صنایع ح

هاي  هاي بادي و ماشین زیست مثل توربینمحیطدار دوست 
رباهاي  . اما استفاده از آهن]5[ دارند ايگسترده کاربردهیبریدي 

B-Fe-Nd 1علت دماي کوريبه  ،در کاربردهاي دما بالا )cT  (
  رو است)، با محدودیت روبه درجه سلسیوس  310 ها ( پایین آن

 یکیمتالورژ يهاعمدتاً با روش  Nd-Fe-Bیاژهاي امروزه آل. ]6[
هاي و روش  ]7[یکی) مکان ژسازي یاآلژي پودر (رمتالومانند 

از  شوند.یم تولید ]8[سریع سردکردن (ذوب ریسی چرخشی) 
است که  ینا پودر يمتالورژ يهامشترك روش يهایژگیو

 شوند.میاستفاده  یهعنوان مواد اولفلزات با خلوص بالا به 
به   ،ايعلت فرایند تولید چندمرحلهبه  ،هادر این روش  ،همچنین
هاي است که باعث افزایش هزینه یازن  و زمان زیاد يانرژصرف 

هاي شیمیایی براي سنتز استفاده از روش .]9[ شود تولید می
تواند راهکار مناسبی براي غلبه بر  رباهاي دائم مینانوذرات آهن 
هاي شیمیایی هاي متالورژي پودر باشد، زیرا روشمعایب روش

پذیري مطلوبی الا و داراي انعطافیندهایی پایین به باعموماً فر
ساختار و   آیدبه دست می هاروش  این به  ی که. محصولهستند

 ،ترکیب شیمیایی همگن و یکنواختی خواهد داشت. همچنین
توان وارد ترکیب شیمیایی این راحتی میعناصر آلیاژي را به

هاي شیمیایی، مواد اولیه معمولاً رباها کرد. در روش آهن
تفاوت  قیمت یا اکسیدهاي فلزي هستند. اما  لزي ارزان هاي ف نمک

) 0E=  -44/0(  آهن  فلز واسطه  ینب  اکسیداسیون-یا اح  یلپتانس  یادز
این  زمان هم احیاي )،0E= -43/2نئودیمیم ( یخاک نادر و فلز 
 یلتبد مشکلی بزرگبه هاي سنتز شیمیایی در روشرا فلزات 

با معرفی    Nd-Fe-Bپیشرفت در سنتز شیمیایی    . ]10[کرده است  
،  احیاي نفوذي. در روش  است) همراه  RD(  2احیاي نفوذيروش  

به روش شیمیایی سنتز و  Nd-Fe-Bنخست ذرات اکسیدي 
 احیاکنندهکردن پودرهاي اکسیدي با عامل با مخلوط ،سپس

 )، فاز مغناطیسیCa) یا کلسیم (2CaHهیدرید کلسیم (

B14Fe2Nd    کلسیم نسبت  احیاي نفوذيدر روش  .  شودمیتولید ،
 میل بیشتري )- Ca ،eV 87/2به واکنش با اکسیژن (نئودیمیم به 

عناصر نادر خاکی   احیايتوان از آن براي دارد و بنابراین می
توان با  را می  Nd-Fe-Bکه اندازه ذرات جاییاستفاده کرد. ازآن

 
1 Curie Temperature 
2 Diffusion Reduction (RD) 

ختار نانوبلوري  ماده اکسیدي تغییر داد، ساتغییر اندازه پیش
ماده قرار  شدت تحت تأثیر اندازه ذرات مواد پیشموردنظر به 

ریزساختار و خواص مغناطیسی پیش  با کنترل ،دارد. بنابراین
سازي شیمیایی و با استفاده از روش آماده  ،هاي اکسیديماده 

با  B14Fe2Ndتوان فاز مغناطیسی سخت ، می RDروش  سپس
احیاي روش    ،در حال حاضررد.  دست آوه  خواص موردنظر را ب

حجم تولید  تر است وهزینههاي دیگر کمروش از نفوذي
  جايبهکه جانشانی کبالت  . با توجه به این]11[  دارد  تريمناسب

شود، در  cTتواند باعث بهبود دماي می B14Fe2Ndآهن در 
آهن روي خواص  جايبهتأثیر جانشانی کبالت  ،تحقیق حاضر

تولیدشده  B14(Fe,Co)2Ndریزساختاري و مغناطیسی نانوذرات 
 شود.بررسی می احیاي نفوذيبه روش 

 
 تحقیقش رو -2
 هامواد اولیه و دستگاه  -2-1

)،  O2.6H3NdClآبه (شش  میمینئودکلرید  در این تحقیق،  
آبه  )، کلرید کبالت ششO2.6H3FeClآبه (کلرید آهن شش

)O2.6H2CoCl ،(اسید سیتریک تک) 7آبهO8H6C  اتیلن ،(
)، هیدرید کلسیم 3BO3H)، اسید بوریک (2O6H2Cگلیکول (

)2CaH) اسید استیک ،(COOH3HCشده زدایی)، آب یون
)O2H درصد با نشان   99) و گاز هیدروژن با خلوص بالاي

.  شدندعنوان مواد اولیه استفاده تجاري مرك و آلدریچ به

 Brukerمدل() XRD( ایکس پرتوسنج پراشهاي آزمون

D8ADVANCE powder diffractometer،( یکروسکوپ م

)  SEM 950, Carl Zeissی نشر میدانی (مدل روبش یالکترون

 ، )EDAX( 3ایکس سنج پراش انرژيطیفمجهز به 
  )، Hitachi H-7000عبوري (مدل  یالکترون یکروسکوپم

 Lakeshore) (مدلVSMنوسانی (نمونه سنج دستگاه مغناطش 

) براي تعیین مشخصات فازي، ریزساختاري و مغناطیسی   7400
 .رفتندپودرهاي سنتزشده به کار 

 
 Nd-Fe-Co-Bاي مغناطیسی ه سنتز نمونه -2-2

3 Energy Dispersive X-Ray 
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به روش  BxCox-1NdFeسنتز پودرهاي اکسیدي  -2-2-1

 ژل پچینی–سل
، ابتدا   Nd-Fe-Co-Bسنتز پودرهاي مغناطیسیمنظور به 

     ، x = 05/0ازاي مقادیر به  BxCox-1NdFeپودرهاي اکسیدي 
3/0 = x 5/0 و = x، آماده  ژل پچینی -روش سل  با استفاده از

وکیومتري از کار، ابتدا مقادیر استشدند. براي این 
O2.6H3NdCl،O 2.6H3FeCl ،O2.6H2CoCl  3وBO3H   در آب

 اسید محلولی از ترکیب ،شده حل شدند. سپسزدایییون
با نسبت برابر تهیه شد. نسبت محلول  سیتریک و اتیلن گلیکول 

هاي کلریدي دو به نمک به محلول اسید سیتریک/اتیلن گلیکول 
شده با یکدیگر مخلوط شدند   دو محلول آماده   شد.  یک انتخاب

درجه   85 ساعت روي همزن مغناطیسی در دماي 3مدت و به 
رنگ به دست  قرار گرفتند تا یک رزین مرطوب سیاه سلسیوس 
 200ساعت در دماي    24مدت  آمده بهدسته مرطوب بآید. رزین  

در آون قرار داده شد تا به یک ژل خشک درجه سلسیوس 
یل شود. ژل خشک خرد شد و در کوره تیوبی در  اسفنجی تبد

درجه سلسیوس   800ساعت در دماي  2مدت ر هوا به اتمسف
تبدیل  Nd-Fe-Co-Bحرارت داده شد تا به پودرهاي اکسیدي 

ازاي مقادیر سنتزشده به  BxCox-1NdFeهاي اکسیدي  شود. نمونه 
5/0 ،3/0 ،05/0 = x  1صورت ه ب ترتیببهO-S ،2O-S  3وO-S  

گذاري شدند. جزئیات فرایند سنتز پودرهاي اکسیدي در کار نام 
 . ]12[طور کامل توضیح داده شده است ه قبلی ما ب

 
در اتمسفر    BxCox-1NdFeاکسیدي  احیاي پودرهاي    -2-2-2

 H)2(هیدروژن 

، بررسی 2Hدر اتمسفر    ،پودرهاي اکسیدي  احیايهدف از  
است. براي    B14(Fe,Co)2Ndامکان تشکیل فاز مغناطیسی سخت  

آمده از دست هب  BxCox-1NdFe اکسیدياین منظور، پودرهاي 
ن قرار  هیدروژ با گاز  احیاژل پچینی تحت فرایند -روش سل 

  و x ،3/0 = x = 05/0 ترکیببا  پودرهاگرفتند. در این فرایند، 
5/0 = x  2در اتمسفرH  درجه  800ساعت در دماي  2مدت به

تحت عملیات حرارتی قرار گرفتند. نرخ گرمایش  سلسیوس 
°C/min 10  و فشار گاز هیدروژن mTorr7 هاي  نمونه  .بود

                   ازاي مقادیربه H)2(در اتمسفر  شده احیااکسیدي 
5/0 ،3/0 ،05/0 = x  1صورت ه ب ترتیببهH-S ،2H-S  3وH-S  

 گذاري شدند.نام 

احیاي به روش  B14(Fe,Co)2Ndسنتز فاز مغناطیسی  -2-2-3

 )RD( نفوذي

، پودرهاي  B14(Fe,Co)2Ndمنظور سنتز نانوذرات به 
د کلسیم دریهی احیاکننده) با عامل S-Oهاي اکسیدي (نمونه

)2CaHدرجه   058مخلوط و در دماي  ،)، در نسبت وزنی برابر
ساعت با نرخ   2مدت به orrT 4-10 در کوره با خلأسلسیوس 
قرار گرفتند.  احیاي نفوذيتحت عملیات  C/min 10°گرمایش 

چندین مرتبه با آب و اسید محصول مغناطیسی حاصل  ،سپس
  ، )CaOبی (منظور حذف محصولات جانبه ،استیک رقیق

 احیاي نفوذيبا فرایند  شده    هاي تولیدنمونه   وشو داده شد.شست 
     ،1D-Sصورت ه ب ترتیببه  x = 05/0، 3/0، 5/0ازاي مقادیر به 

2D-S   3وD-S گذاري شدند.نام 
 

 نتایج و بحث -3
یابی پودرهاي اکسیدي و پودرهاي اکسیدي مشخصه  -1-3

 )2Hدر اتمسفر هیدروژن ( احیاشده
را نشان   S-Oهاي نمونه XRDلف) الگوهاي (ا 1شکل 

،  3O2Fe ،3NdFeOهاي اکسیدي از فازهاي دهد. نمونه می

3NdBO  4 وO3Co  (ب)   1شکل  ،اند. همچنینتشکیل شده
 XRD دهد. الگويرا نشان می S-Hهاي نمونه XRDالگوهاي 
، علاوه بر فازهاي S-Oهاي در مقایسه با نمونه ،هااین نمونه

3NdFeO  3وNdBOامل ، شFeCo-bcc )-003-ICCD #04

و  3O2Feفازهاي  احیاياثر بر FeCo-bcc. استنیز  )3891

4O3Co  2در اتمسفرH آمده از دست هاند. نتایج بشکیل شده ت
دهد  با گاز هیدروژن نشان می  احیاشده هاي نمونه  XRDالگوي 

  کامل پودرهاي احیايکه اتمسفر هیدورژن قدرت کافی براي 
با  .را ندارد B14(Fe,Co)2Ndیل فاز مغناطیسی و تشک اکسیدي

در    FeCo)110، تغییري در موقعیت پیک (Coافزایش غلظت 
(ج)).   1شود (شکل مشاهده می S-Hهاي نمونه XRDالگوهاي 

نسبت  Coو  Feتواند به تفاوت شعاع اتمی بین این پدیده می
 .]Å 25 /1=Cor (]13  و Å 26/1 =Ferداده شود (

هاي آهن ، وقتی اتمFe-Coکلی، در سیستم آلیاژي طوربه 
پارامتر شبکه رخ شوند، کاهشی در جانشانی می Coهاي با اتم

به زوایاي  XRDهاي دهد که این پدیده باعث انتقال پیکمی
 .]14[ شودتر میبزرگ 
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و  S-Hهاي (ب) نمونه، S-Oهاي (الف) نمونه XRDالگوي  .1شکل 

 با افزایش مقدار کبالت  S-Hهاي  ) نمونه110(ج) تغییر موقعیت پیک (

 
1 Elongated Particles 

،  3H-Sو  3O-S هاينمونه  راي بررسی ترکیب شیمیاییب
  )EDSسنجی پراکندگی انرژي پرتو ایکس (از آزمون طیف

و    3H-Sو    3O-Sهاي  نمونه   EDSمجموع  هاي  طیف  استفاده شد.
از  .اندنشان داده شده  2همچنین ناحیه مربوطه در شکل 

مشخص است که ترکیب شیمیایی هر دو  شده  هاي آشکار طیف
 ،همچنین اند.تشکیل شده  Oو  Fe ،Co ،Ndنمونه از عناصر 

  EDSنیز در نمودار  Bبسیار ضعیف مربوط به عنصر  یپیک
ن شدت آن مربوط به حساسیت  بود که پایینشود مشاهده می 

 .]15[در آشکارسازي عناصر سبک است  EDSپایین آنالیز 
مربوط    AsGaرساناي  به زیرلایه نیم   GaوAs هاي  پیک  ،همچنین
حاصل از  (کربن) نیز به محصولات جانبی Cو پیک هستند 

ها مربوط است. با  ماده ختن مواد آلی موجود در پیشفرایند سو
وضوح  به ، 3H-Sو  3O-Sدو نمونه  EDSهاي مقایسه طیف 

 3H-Sب نمونه  مقدار اکسیژن موجود در ترکی   که  شودمشاهده می 
این که  ،شمگیري یافته استکاهش چ 3O-Sنمونه  در مقایسه با

با گاز    احیااثر  برکاهش مقدار فازهاي اکسیدي پودرها    دلیلامر به
 د.دهمی  رخهیدروژن 

تصاویر میکروسکوپ  ترتیببه (الف) و (ب)  3شکل 
و   2O-Sهاي ) نمونه FESEMالکترونی روبشی گسیل میدانی (

2H-S  تصویر  دهد.ین م نشا راFESEM ، 2 نمونه مربوط بهO-S  
فرایند  براثر ،دهد که ذراتنشان می  ،(الف)) 3(شکل 

اند  دادهرا    1جوشی، در هم ادغام شده و تشکیل ذرات کشیدهتف
وجود خاصیت مغناطیسی بین ذرات نیز باعث ایجاد    ،البته  .]16[

و تشکیل ذرات کشیده را  شودمیکنش بین ذرات منفرد برهم
(شکل    2H-Sشکل ظاهري ذرات    ، از طرفی  .]17[کند  تشدید می

تواند بالابودن زمان  آن می دلیل(ب)) رشد غیرعادي دارد که  3
نشان   2H-S نمونهشده از  تهیه TEM. تصویر باشدجوشی تف
 ايدهد که پودرها از ذرات درشت و ساختار کاملاً کلوخه می

ر  اي که روي تصوی از ناحیه  (ج)).  3اند (شکل  شکل تشکیل شده
TEM  با دایره مشخص شده است، تصویرHRTEM   تهیه شد

شده از روي   گیري(د)). فاصله صفحات بلوري اندازه  3(شکل 
  bcc-FeCoوري فاز  خوبی با فاصله صفحه بله ب  HRTEMتصویر  

پودرهاي اکسیدي در  احیايدر اثر  bcc-FeCoتطابق دارد. فاز 
 شکیل شده است. ت  2Hاتمسفر 
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 3H-S(ب) نمونه  و 3O-S(الف) نمونه  EDSهاي طیف .2 شکل

 
 

  

  
 هیناح از 2H-S نمونه HRTEM ریتصو (د)  و 2H-S نمونه TEM ری(ج) تصو ،2H-S(ب) نمونه  ،2O-S(الف) نمونه  FESEM ریتصاو .3شکل 

 )است کرومتریم FESEM  2ریتصاو اسیمق خط(ج) ( TEM ریتصو در شده مشخص
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براي  3O-S و 1O-S ،2O-Sهاي هاي پسماند نمونه حلقه
نشان داده   4در شکل  3H-Sو  1H-S ،2H-Sهاي مقایسه با نمونه 

هاي شود که نمونه هاي پسماند مشاهده می از منحنی شده است. 
S-O هاي که نمونه درحالی، ماهیت مغناطیسی سخت دارندS-H  

دهند. وجود فاز  از خود نشان میخاصیت مغناطیسی نرم 
) در ترکیب شیمیایی ذرات 3O2Feمغناطیسی سخت هماتیت (

O-S  و رفتار مغناطیسی سخت    1باعث افزایش نیروي وادارندگی
در    S-Oهاينمونه احیايبعد از  ،اما ها شده است.این نمونه

)  4O3Coهمراه اکسید کبالت (به 3O2Feاتمسفر هیدروژن، فاز 
که خاصیت مغناطیسی نرم دارد،    bcc-FeCoو به فاز    دشواحیا می

اکثریت قریب به اتفاق مواد مغناطیسی   .]19و    18[شود  تبدیل می
  Fe  ،Coنرم داراي یک یا چند عنصر فلزي واسطه فرومغناطیسی  

جزء مواد   Fe-Coهستند. آلیاژ  Gdیا فلز نادر خاکی  Niیا 
 مغناطیسی نرم با مغناطش اشباع بالا و نیروي وادارندگی پایین

  S-Oهاي مشخصات مغناطیسی نمونه ، 1. در جدول ]20[است 
 نشان داده شده است.  H-Sو 

 

هاي مقدار نیروي وادارندگی و مغناطش اشباع براي نمونه .1جدول 
S-O  وS-H 

xCo  نوع

 نمونه

 نیروي وادارندگی

Oe) c(H 

 مغناطش اشباع

emu/g) s(M 

05/0 
1O-S 1680 6 

1H-S 27 58 

3/0 
2O-S 846 31 

2H-S 56 116 

5/0 
3O-S 808 25 

3H-S 22 68 

 
و  x = 3/0تا  x = 05/0افزایش مقدار مغناطش اشباع از 

وسیله مدل  ه تواند بمی   S-Hهاي  در نمونه   x  =  0/ 5  کاهش آن در
هاي در نمونه توضیح داده شود. براساس این مدل،    2نواري سخت 

S-H ،05/0ز ا ،با افزایش مقدار کبالت = x 0/ 3 به = x  ابتدا ،
  پر  هاي با اسپین رو به بالاتوسط الکترون   d3نصف ظرفیت نوار  

شود که این حالت سبب افزایش مغناطش اشباع خواهد شد.  می

 
1 Coercivity 

، تعداد  )x  =  5/0  به  x  =  3/0با افزایش بیشتر مقدار کبالت (از    ،اما
 هو درنتیج یابدمیافزایش  d3هاي منفرد در نوار الکترون
  d3رکردن نوار هاي با اسپین رو به پایین شروع به پُالکترون

و    یابدمیها افزایش  کنند. در این حالت، تعداد جفت الکترونمی
کاهش مغناطش    ،تبع آنبه کاهش گشتاور مغناطیسی خالص و به 

 .]21[شود ) منجر می3H-S(نمونه  x = 5/0 اشباع در
 

 
 S-Hهاي با نمونه S-Oهاي هاي پسماند نمونهمقایسه حلقه .4شکل 

 ) جو ( x = 3/0، (ب) x = 05/0بالت (الف) ازاي مقادیر مختلف کبه
5/0 = x 

2 Rigid Bond Model 
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شود که مقدار مغناطش اشباع مشاهده می 1از جدول 
این پدیده دلیل بیشتر است.  1H-Sنمونه  از 3H-S براي نمونه

و لایه   1شدگی اسپینسطحی مانند کج  تأثیراتتواند کاهش می
که درحالی  ،]23و  22[اثر افزایش اندازه ذرات باشد بر 2مرده

و   1H-Sدو نمونه  از 3H-Sمقدار نیروي وادارندگی براي نمونه 

2H-S  نیروي وادارندگی ( است. ترپایینcH  به عوامل ذاتی و (
 3همسانگردي مغناطیسی بلوري . نا ]24[ غیرذاتی بستگی دارد

شود و نیروي  جزء خواص ذاتی ماده مغناطیسی محسوب می
سیستم آلیاژي  بررسی وادارندگی نسبت مستقیمی با آن دارد. 

xCox-1Fe  ثابت    ،آهن  جايبه با جانشانی کبالت    ،دهد کهنشان می
  x =  5/0 دریابد و طور پیوسته کاهش می ه ) ب1Kناهمسانگردي ( 

کاهش نیروي  ،رسد. بنابراینن مقدار خود می تریینبه پای
تواند مربوط به کاهش  می   ) 3H-S  )5/0  =  x  وادارندگی براي نمونه

ترکیب شیمیایی و   ناهمسانگردي مغناطیسی بلوري باشد. 
نیروي وادارندگی  درگذار تأثیرریزساختار جزء عوامل غیرذاتی 

چنین توزیع . وجود ناخالصی و عیوب در ریزساختار و همهستند
تواند شده می  پودرهاي سنتز ناهمگن عناصر سازنده در ترکیب

نتیجه کاهش نیروي   و در 4زدابه افزایش میدان مغناطیس
 . ]25[وادارندگی منجر شود 

 
سنتزشده به   B14(Fe,Co)2Ndیابی نانوذرات مشخصه  -3-2

 نفوذي يروش احیا
،  1O-Sهاي ، نمونهB14(Fe,Co)2Ndبراي سنتز نانوذرات 

2O-S   3  وO-S  2(  با عامل احیاکننده هیدرید کلسیمCaH(    مخلوط
شکل  و در اتمسفر خلأ تحت فرایند احیاي نفوذي قرار گرفت.

احیاي شده با فرایند    آماده 2D-Sنمونه مغناطیسی    XRDالگوي    5
دهد. ذرات پودري وشو نشان می را قبل از فرایند شست نفوذي

2D-S ترکیبی از فازهاي ،B14(Fe,Co)2Nd )-005-ICDD# 04

2083( ،3O2Nd  )4369-002-04ICDD# ،( 2NdH  )-ICDD# 04

3747-006( ،2Ca(OH)  )2595-012-04 ICDD# و (CaO  

)ICDD# 04-007-2174 ( است . 
 

 
1 Spin Canting 
2 Dead Layer 
3 Magnetocrystalline Anisotropy 

 

 
 احیاي نفوذيیند ا شده با فرآماده 2D-Sنمونه  XRDالگوي  .5شکل 

 وشوقبل فرایند شست

 
در فرایند  2CaHاکسید فلزات توسط  احیايسازوکار 

صورت ه ب ]26[ و همکارانش  5توسط مریسون  احیاي نفوذي
 پیشنهاد شد. 1رابطه 

)B,Co,Fe,Nd:M(
HH2

MHxHM
mCaOnMmCaHOM

H2CaCaH

2

x

2mn

2

→
→+

+→+
+→

                                 (1) 

شده بعد از فرایند  براساس فازهاي تشکیل ،بنابراین
مشخص شده،   5شکل  XRDکه در الگوي  احیاي نفوذي

توان براي تشکیل فاز مغناطیسی  را می 2هاي رابطه واکنش
 داد. پیشنهاد B 14(Fe,Co)2Ndسخت 

(g)H2
BCoFeNdBFe12Co2NdH2
(g)HCaO3NdH2CaH3ONd

(g)H3CaO3B2CaH3OB
(g)3H

CaO3Fe2ONdCaH32NdFeO
(g)4H+ 4CaO+3Co4CaH+O3Co

2

21222

22232

2232

2

3223

2243

+
→+++

++→+
++→+

+
++→+

→

              (2) 

دهد، بعد از نشان می  5شکل  XRDطور که الگوي همان 
، محصولات 2D-Sو تشکیل نمونه  احیاي نفوذيانجام فرایند 
نیز در ترکیب مورد نظر تشکیل   2Ca(OH) و CaOجانبی مانند 

4 Demagnetization Field 
5 Meerson 
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د وشو حذف شوند. فراینوسیله فرایند شست ه شده است که باید ب
وسیله آب و اسید استیک هشده ب ي پودرهاي سنتزوشوشست 

و    1D-S  هاينمونه   FESEMتصاویر    6گرفت. شکل    رقیق انجام

2D-S    (الف) و   6دهد. شکل  نشان می   را  وشوبعد از انجام شست
در   2D-Sو  1D-S هاينمونه به مربوط ترتیببه (ب) 
شود که ه میمشاهد  ،. در این تصاویراستهاي پایین  نماییبزرگ 

ذرات از اجتماع تعداد زیادي کلوخه با اندازه میکرومتري تشکیل  

و  احیاي نفوذيتواند دماي بالاي فرایند اند که علت آن میشده 
خاطر ماهیت نانومتري)  ه (ب احیاشدهسطح ویژه بالاي ذرات 

مربوط به همان   یبترتبه (پ) و (ت) نیز  6باشد. شکل 
. از تصاویر استهاي بالا  نماییزرگ ب  در  2D-Sو    1D-S  هاينمونه 

 100ها در هر دو نمونه از ذرات زیر مشخص است که کلوخه 
براي نمونه با این تفاوت که اندازه ذرات    اند.نانومتر تشکیل شده

1D-S  1نمونه   تر از اندازه ذراتتا حدي کوچکD-S است . 
 

 
 وشوبعد از فرایند شست  2D-S (ب و ت) براي 1D-S(الف و پ) براي نمونه  D-Sهاي نمونه شناسیریخت .6شکل 

 

    و  1D-S ،2D-S هاينمونه )VSM( هاي پسماند منحنی
 3D-S  7 در شکل  ترتیببه وشو قبل و بعد از فرایند شست 

هاي پسماند  اند. از منحنی(الف)، (ب) و (پ) نشان داده شده 
در هر سه  ،وشواز شستقبل هاي شود که نمونهمشاهده می 

وشو، نیروي وادارندگی بیشتر هاي بعد از شستنمونه   از  ،ترکیب
نشان از تشکیل    ) کمتري دارند. این ویژگیsMو مغناطش اشباع (

هاي قبل از  در نمونه B14(Fe,Co)2Nd فاز مغناطیسی سخت
نیز  پژوهشگراننتایج مشابهی توسط سایر  وشو دارد. شست 

) و  cHبیشترین نیروي وادارندگی (  .]72-92[گزارش شده است  
ها، نمونه  يوشو)، قبل و بعد از شست sMمغناطش اشباع (

). 2دست آمد (جدول    ه ب  3D-Sو    2D-Sهاي  براي نمونه   ترتیببه 
 وشو برابرقبل از شست  2D-Sنه وي وادارندگی براي نمونیر

Oe540  وشو به مقداراما بعد از فرایند شست  ،بود Oe138    کاهش
انجام  از  بعد    ،. چنین روندي یعنی کاهش نیروي وادارندگییافت

 نیز مشاهده شد.  3D-Sو    1D-Sهاي  براي نمونه  ،وشوفرایند شست
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شده با فرایند هاي مغناطیسی آمادههاي پسماند نمونهیحنمن .7شکل 

قبل و بعد از   3D-S(ج) و  2D-S(ب) ، 1D-S(الف)  احیاي نفوذي
 وشوشست

 
1 Wei 

              خواص مغناطیسی نانوذرات مغناطیسی .2جدول 
B14)x,Cox-1(Fe2Nd ازاي مقادیربه احیاي نفوذيشده به روش  سنتز 

05/0 = x  ،3/0  =  x 5/0 و  = x 

xCo 
1D-S 
)05/0( 

2D-S 
)3/0( 

3D-S 

)5/0( 

نیروي 

 وادارندگی

)Oe cH( 

قبل از 

 وشوشست
362 540 403 

بعد از 

 وشوشست
182 138 90 

مغناطش 

 اشباع

 sM(
emu/g) 

قبل از 

 وشوشست
14 12 18 

بعد از 

 وشوشست
31 32 78 

 

تواند شده می افت نیروي وادارندگی پودرهاي شسته
دلیل نفوذ هیدروژن به درون فاز مغناطیسی به 

و تشکیل فاز مغناطیسی نرم   B 14(Fe,Co)2Ndسخت 

xBH14Fe2Nd  افزایش چگالی عیوب روي سطح    ،باشد. همچنین
تواند دلیل دیگري وشو میاثر فرایند شستبرذرات سنتزشده 

. مغناطش اشباع براي ]30[براي کاهش نیروي وادارندگی باشد 
از که بعد  emu/gr 18 برابر ،وشو قبل از شست  ،3D-Sنمونه 

روندي یعنی یافت (چنین افزایش  emu/gr  78وشو بهت سش
براي   ،وشوانجام فرایند شستاز بعد  ،افزایش مغناطش اشباع

. افزایش مقدار مغناطش )نیز مشاهده شد  2D-Sو    1D-Sهاي  نمونه 
پس از فرایند  3D-Sو  1D-S ،2D-Sاشباع براي هر سه نمونه 

 .است CaOدلیل حذف فاز غیرمغناطیسی وشو به شست 
شده با فرایند  هاي آماده ي نمونه وشوشستدر فرایند 

، این امکان وجود دارد که یک واکنش اکسیداسیون احیاي نفوذي
این پدیده به تجزیه جزئی فاز مغناطیسی   گرمازا رخ داده باشد.

B14(Fe,Co)2Nd  به فازهاي مغناطیسی نرم xBH14Fe2Nd یا      
α-Fe  مغناطیسی محصولات   شود. درنتیجه، خواصمی منجر

با افزایش دماي   B14(Fe,Co)2Ndدلیل تجزیه نهایی عمدتاً به 
و   1. وي ]31[یابد کاهش می  چشمگیريطور واکنش به 

ي  وشوشست کاهش نیروي وادارندگی پس از  ] 32[ارانش همک
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را گزارش   احیاي نفوذيشده با فرایند    سنتز  Nd-Fe-Bپودرهاي  
کاهش نیروي وادارندگی را به آزادشدن    پژوهشگراناند. این  کرده

2H اثر واکنش برCaO   با آب و نفوذ آن به درون ساختار بلوري
در  ،آمدهت دساند. نیروي وادارندگی به نسبت داده Nd-Fe-Bفاز 

و   1شده توسط عبید بالاتر از نتایج گزارش ، پژوهش حاضر
 ،. همچنیناست ]34[انش مکارو ه 2و رحیمی ] 33[همکارانش 

   براي نانوذرات ، Oe200 نزدیک به  ،مقدار نیروي وادارندگی
B-Fe-Nd  و  3توسط هایک احیاي نفوذيتولیدشده به روش

 گزارش شد. ] 35[همکارانش 

 
 يریگجهینت -4

 سنتز يبرا نفوذي يیااحشیمیایی/ استفاده از روش
منظور استفاده در  به   B14(Fe,Co)2Ndمغناطیسی سخت    پودرهاي

تواند نتایج خوبی  میساخت آهنرباهاي دائمی با کیفیت مناسب 
پودرهاي اکسیدي  ،در پژوهش حاضر .به همراه داشته باشد

)BxCo-x-1Nd(Fe نمونه)1 ايهO-S ،2O-S 3 وO-S(   با دو روش
با هیدرید  احیابا گاز هیدروژن و  احیااحیایی متفاوت، یعنی 

تحت عملیات حرارتی قرار گرفتند.  ،)احیاي نفوذيکلسیم (
ماهیت مغناطیسی   S-Hهاي  آمده نشان داد که نمونه دست هنتایج ب

علت تشکیل فاز  به ، S-Dهاي که نمونهدرحالی ،نرم دارند
B14(Fe,Co)2Nd  .خاصیت مغناطیسی سخت از خود نشان دادند ،

، نیروي S-Dهاي نمونه  ،وشوبعد از انجام فرایند شست
) افزایش یافت. sM) کاهش و مغناطش اشباع (cH( وادارندگی
 هاي براي نمونه  ترتیببه )  Oe  78(  sM) و  cH  )Oe  540بیشترین  

2D-S   3وD-S  دست آمد.ه  ب 

 
 يسپاسگزار -5

اله از دانشگاه صنعتی سهند تبریز ن این مقنویسندگا
از   ،انجام این پروژه برايدلیل فراهم آوردن امکانات لازم به 

گاه مواد انرژي کرج ، پژوهشهاي هادمهینهشکده آزمایشگاه پژو
یابی  براي مساعدت در به انجام رسانیدن فرایند سنتز و مشخصه 

 روسیه  دور  رقدانشگاه فدرال شها و همچنین از  برخی از نمونه 

 
1 Abid 
2 Rahimi 

این یابی  اقامت و مساعدت در امر سنتز و مشخصه   تأمینخاطر  ه ب
 .آورندپروژه تشکر به عمل می
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