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δ−33070ساخت ترکيبساخت ترکيبساخت ترکيبساخت ترکيب
MnOCaLa

//
        به روش آلياژسازي مکانيکيبه روش آلياژسازي مکانيکيبه روش آلياژسازي مکانيکيبه روش آلياژسازي مکانيکي    

        ابارشي، شهناز؛ تجبر، ناصرابارشي، شهناز؛ تجبر، ناصرابارشي، شهناز؛ تجبر، ناصرابارشي، شهناز؛ تجبر، ناصر

  ، دانشگاه فردوسي مشهدپايه دانشکده علوم ،گروه فيزيک

  

        چکيده چکيده چکيده چکيده 

منگنايـت  در ايـن تحقيـق ترکيـب         .ها يک زير شاخه جديد از فيزيک ماده چگال با کاربردهـاي فـراوان اسـت               منگنايت

δ−33070ئيده با کلسيم،    لانتانيوم آلا 
MnOCaLa

//
براي ساخت اين منگنايـت،     . شدساخته  انرژي  پراي   گلوله ي، با يک آسيا   

۳O۲Mn  ، ۳O۲La   و CaO         فرآينـد آلياژسـازي   .  به عنوان مواد اوليه، بـا نـسبت اسـتوکيومتري، بـا هـم مخلـوط شـدند

هـاي  طرح. هاي فولادي، انجام شداه ظرف و گلوله به همرSPEX 8000 يمکانيکي در دماي اتاق، در يک دستگاه آسيا

نتايج نشان داد که بعد از . فاز به عنوان تابعي از زمان آسياکاري، استفاده شده است       سکيل   براي تشخيص ت   XRDپراش  

 .S.G)مبيـک ورتورو، يک ترکيب پـودري بـا سـاختار ا   ۱۰:۱ نسبت وزني گلوله به پودر استفاده از  ساعت آسياکاري با۶

Pbnm)آيد بدست مي.  

  

        مقدمهمقدمهمقدمهمقدمه    

 هستند که در آن ۳REMnOاي از اکسيدهاي منگنز با فرمول شيميايي ها با ساختاربلوري پروسکايت دستهمنگنايت

RE يک عنصر سه ظرفيتي خاکي نادر مانند La ،Pr ،Y و Nd۳نانو مواد منگنايت مانند .  استLaMnO به دليل 

هاي متفاوتي نسبت نانو بلورها اغلب خصوصيت. اندلاقه تحقيقات بسياري بودهکاربردهاي فراوان، اخيراً موضوع مورد ع

به عبارت ديگر اين دسته از مواد پتانسيل بالايي براي استفاده در گستره . دهنداي، از خود نشان ميهاي کپهبه نمونه

اخيراً توجه اين . ]۲، ۱[دارند ...  و ها،وسيعي از کاربردها، مانند سنسورها، آهنرباهاي دائمي، کاتاليزورها، رنگدانه

هاي وسيعي روي مغناطومقاومت هاي مغناطيسي و الکتريکي اين مواد معطوف شده، و بررسيتحقيقات به سمت ويژگي

، انجام شده ]۴[ جامد - هاي سوختي اکسيد و امکان استفاده از اين مواد به عنوان الکترود در سلول]GMR (]۳(بزرگ 

 به طور مختصري با يک REها خصوصيات مغناطيسي و رسانندگي خوبي دارند، مخصوصاً اگر منگنايتهمه اين . است

، جانشاني )هاي ياخته يکهگوشه (Aهاي اتم قليايي خاکي، با نسبت يوني مشابه و عدد اکسايش متفاوت، در جايگاه

هاي ذاتي و خارجي، با توليد ميدان جاها را خواهند داشت که به همراه نقصشود، اين مواد قابليت تشکيل تهي

 يوني، -به علت تشکيل نقص و پراکندگي الکتروني. مغناطيسي، باعث افزايش پراکندگي الکتروني ويوني خواهند شد

هاي مغناطيسي و الکتريکي وجود دارد، که به سبب آن اين مواد در ابزارهاي رابطه نزديکي بين ساختار بلوري و ويژگي

  .]۵[شوند يکروالکترونيک استفاده ميالکترونيکي و م

هاي ، روش]۷[ ژل - ، سل]۶[کنش حالت جامد هاي مختلفي، مانند برهمهاي آلائيده روشبراي ساخت منگنايت

ها معمولاً، به هرچند که اين روش.  توسعه داده شده است]۱۰[ و رشد تک بلور ]۹[، نهشتن لايه نازک ]۸[رسوبي هم

  .شودزدهي کم، براي کارهاي تحقيقاتي استفاده ميدليل هزينه بالا و با

به عنوان يک روش مؤثر، مقرون به صرفه و ساده براي توليد نانومواد معرفي شده ) MCP(فرآيند مکانوشيميايي 

ريزي شده و اي پرانرژي، پايههاي شيميايي به طور مکانيکي، توسط آسياي گلولهکنشاين فرآيند بر اساس برهم. است

  .]۱۱[توليد اکسيدهاي مختلف بکاررفته است براي 
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 ۲ 

هاي نانوساختار اي پرانرژي براي سنتز مکانيکي منگنايتاخيراً کارايي تکنيک آسياي گلوله
31

MnOCaLa xx−با فعال ،-

را با  ۳MnO۳/۰Ca۷/۰La و همکارانش سنتز Muroi. ]۲[است هاي کلريدي و اکسيدي، اثبات شدهسازي ترکيب

 ۳۰۰( به عنوان مواد اوليه، در مدت زمان آسياکاري ثابت ۴O۳Mn و ۲MnO و مخلوط ۳O۲La ،CaOده از استفا

 را در دماي اتاق ۳LaMnO و همکارانش گونه پروسکايت Zhang. ]۱۲[اند  گزارش کردهSPEX 8000با يک ) دقيقه

  .]۱[اي، سنتز کردند اي سيارهله با استفاده از يک آسياي گلو۳O۲La و ۳O۲Mn و آسيا کاري مخلوط  پودرهاي 

 به عنوان مواد اوليه، با CaO و ۳O۲Mn،  ۳O۲La با استفاده از   ۳MnO۳/۰Ca۷/۰Laهدف اصلي اين تحقيق سنتز 

  . استSPEX 8000اي پرانرژي آسياي گلوله

        مراحل آزمايشمراحل آزمايشمراحل آزمايشمراحل آزمايش

به ) ۳O۲Mn (IIIد منگنز، از اکسي)LCMO) ۳MnO۳/۰Ca۷/۰Laاي منگنايت در اين تحقيق براي ساخت نمونه کپه

 ساعت در دماي ۱۲را به مدت ) ۲MnO) Merck, >90%، پودر ۳O۲Mnبراي تهيه . عنوان ماده اوليه استفاده شد
oC۶۵۰۳پودرهاي . دهيم به آرامي خنک شود ساعت اجازه مي۱۲کنيم، و بعد از  در مجاورت هوا گرمادهي ميO۲La 

)Merck, 99.5%( ،CaO) Merck, 99.7%(۳، وO۲Mn با نسبت استوکيومتري متناسب با رابطه )با هم مخلوط )۱ ،

  .شدند

  

(1)                                             
3307023232

07503035050 MnOCaLaOCaOOLaOMn
////// →+++  

  

شود، قبل از توزين اين پودر، بايد  ميOH(La(۳از آنجا که اکسيد لانتانيوم در مجاورت هوا با جذب بخار آب تبديل به 

- گرمادهي ميoC۷۵۰ ساعت در مجاورت هوا در دماي ۳به اين منظور اکسيد لانتانيوم را به مدت .  کردآن را خشک

 درون ظرف آسياب فولادي mm۱۱هاي فولادي  به قطر  گرم از پودر مخلوط اکسيدهاي اوليه، همراه با گلوله۱۰. کنيم

نسبت وزني .  مخلوط شدندSPEX 8000از آسياب ، در دماي اتاق و مجاورت هوا با استفاده )۳cm۵۲تقريباً با حجم (

شد، آزمايش با يک دوره از آنجا که در حين آسياکاري ظرف بسيار گرم مي.  در نظر گرفته شد۱:۱۰پودر به گلوله 

  . ساعت انجام شد۰- ۸ دقيقه استراحت، براي مدت ۱۰ دقيقه آسيا و ۳۰تناوب

-هاي پراش از نمونهطرح. استفاده شد) X) XRDز پراش پرتو براي تحليل تبديل فازي در طول فرآيند آسياکاري ا

 درجه و تابش     ۱/۰ با قدرت تفکيک Xسنج پرتو هاي آسياکاري متفاوت، در دماي اتاق با پراشها در زمان

αKMo −)Å۷۰۹۳/۰=λ (ها در يک بازه اين طرح. تهيه شدo
5052 −=Θ جه بر دقيقه رسم  در۵/۰ با سرعت

  .شد

هاي ورودي اين نرم افزار، مکان قله.  استفاده شدCelrefبراي به دست آوردن پارامترهاي شبکه بلوري، از نرم افزار 

پراش است، که پس از انتخاب گروه فضايي مناسب، پارامترهاي شبکه بلوري براساس کمترين انحراف معيار ممکن، 

  .شودمحاسبه مي

         و برداشت و برداشت و برداشت و برداشتبحثبحثبحثبحث

همانطور که انتظار .  آورده شده است۱ ساعت در شکل ۰-۸هاي آسياکاري مختلف، در بازده هاي پراش براي زمانرحط

. هاي تيز، مطابق با اکسيدهاي اوليه استداريم، طرح مخلوط پودرها در ابتدا، يعني قبل از آسياکاري، فقط داراي قله

 در نزديکي  ۳MnO۳/۰Ca۷/۰Laيک قله جديد از . يابد کاهش ميها بتدريج با افزايش زمان آسياکاري،شدت اين قله
o

152 =Θ شود، و شدت آن با افزايش زمان  ساعت آسياکاري مشاهده مي۵ در طرح پراش مخلوط پودرها بعد از

در طرح پراش . روندهاي مربوط به اکسيدهاي اوليه نيز از بين ميدر طول همين زمان، قله. يابدآسياکاري، افزايش مي



    راني اي شناسي و كانيش بلورشناسين همايهفدهم

 ۳ 

با افزايش زمان آسياکاري، بيش . شوداي از اکسيدهاي اوليه مشاهده نمي ساعت تقريباً هيچ قله۶نمونه آسيا شده براي 

ها يابد، همچنين پهناي قلهها نيز افزايش مي ساعت، درصد تشکيل فاز جديد بيشتر شده و در نتيجه شدت پيک۵از 

گيريم که هاي پراش با موارد گزارش شده، نتيجه مياز مقايسه طرح. شودت، بيشتر مينيز، به دليل کوچک شدن ذرا

  . ساعت آسياکاري تشکيل شده است۸به خوبي بعد از  ۳MnO۳/۰Ca۷/۰Laترکيب 

سنتز ...  ژل، ژل پليمري و - هاي محلول شيميايي مانند سلهاي لانتانيوم، هنگامي که به روشساختار منگنايت

از آنجا که عمل . تواند تغيير کندها با تغيير فاکتور انحراف ميز نوع پروسکايت است، ولي ساختار اين ترکيباشوند،  مي

هاي تشکيل شده به روش آسياکاري ممکن است با خردکردن و آسيا يک فرآيند نا متعادل است، ساختار ترکيب

-که ناشي از اندازه ريز ذرات است، و در نتيجه نميهاي پراش پهناي زيادي دارند قله. هاي ديگر متفاوت باشدترکيب

 خلاصه شده ۱ در جدول Celrefافزار هاي بدست آمده از نرمداده. طور دقيق تشخيص دادتوان فازهاي مختلف را به

.  استPbnmبا گروه فضايي ) اورتورومبيک(ميل ها ترکيب مورد نظر داراي ساختار بلوري تکبراساس اين داده. است

  .]۱۳[هاي ديگر است ها در توافق خوبي با گزارش دادهاين

        جمع بنديجمع بنديجمع بنديجمع بندي

δ−33070به طور خلاصه موفق شديم ترکيب 
MnOCaLa

//
 ساعت ۶بعد از .  را به روش آلياژسازي مکانيکي سنتز کنيم

ورومبيک براي ، ساختار اورت۱۰:۱آسياکاري مواد اوليه، در دستگاه آسياي پرانرژي، با نسبت وزني گلوله به پودر 

يابد که به ترتيب ناشي از افزايش ها افزايش ميبا افزايش زمان آسياکاري شدت و پهناي قله. محصول نهايي بدست آمد

  .درصد فاز جديد و کاهش اندازه ذرات است

  

 .پارامترهاي شبکه و مينيمم انحراف معيار برنامه ۱۱۱۱جدول جدول جدول جدول 

 )Åc(  )Åb(  )Åa(  انحراف معيار

۰۱۰۸/۰  ۶۷۳۴/۷  ۴۴۸۸/۵  ۳۶۸/۵  

  

        
  .هاي مختلفطرح پراش پودري مخلوط اکسيدهاي آسيا شده براي زمان ۱۱۱۱شکل شکل شکل شکل 
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