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سنتزشده به  4O3Feو نانوذرات  4O3Fe-Gهای مغناطیسی بررسی خواص ساختاری نانوکامپوزیت

 روش سولوترمال
 

 

 5علیخرسند زاک، ؛ 4؛ عربی، هادی3؛ کمپانی، احمد2یامدی محمودآبادی، عاطفهن ؛1,*فاطمی، محدثه

  دانشگاه فردوسی مشهدنانوفیزیک، دانشکده علوم، دانشجوی کارشناسی ارشد  -1

 دانشگاه فردوسی مشهد دانشجوی کارشناسی ارشد فیزیک حالت جامد، دانشکده علوم،  -2

 استاد، گروه فیزیک، دانشکده علوم، دانشگاه فردوسی مشهد -4 و 3

 استادیار، گروه فیزیک، دانشگاه صنعتی اسفراین -5

 

 

 خلاصه 

 

بطور  (4O3Fe)و نانوذرات اکسید آهن  (4O3Fe-G)هن آاکسید  -مغناطیسی گرافن هایدر این مقاله نانوکامپوزیت       

مورد بررسی قرار گرفت  (XRD)مجزا به روش سولوترمال سنتز شدند. ساختار بلوری این پودرها توسط پراش پرتو ایکس 

یسه هال تعیین و با هم مقا -و ویلیامسون (SSP)کرنش  -های شرر، نمودار اندازهها با استفاده از روشو اندازه بلورک

و نانوذرات اکسید آهن، بترتیب آهن اکسید  -نانوکامپوزیت گرافن (TEM)شدند. تصاویر میکروسکوپ الکترونی عبوری 

 دهند. نانومتر نشان می 01و  83اندازه متوسط ذرات را حدود 

 . 
 

 .XRD ،TEM، سولوترمال، 4O3Fe، نانوذرات 4O3Fe-Gنانوکامپوزیت مغناطیسی کلمات کلیدی: 

 

 

 مقدمه   .1

های جالب الکتریکی، ، بدلیل ویژگی2spگوشی و هیبرید های کربن، با ساختار ششای دو بعدی از اتملایه گرافن، تک

ها و به ویژه نانوفناوری را به خود جلب نموده است. توجه بسیاری از پژوهشگران در تمام زمینه خیراگرمایی و مکانیکی، ا

ای از این های خاص، نویدبخش کاربردهای بسیاری در آینده است. بعنوان نمونهبا ویژگی های بر پایه گرافننانوکامپوزیت

اشاره  [3]و نانوذرات مغناطیسی  [2]های سرامیکی ، ماتریس[1]توان به ترکیب گرافن با مواد پلیمری ها مینانوکامپوزیت

و  [6]ها ، کاتالیست[5] ها، ذخیره داده[4]یسی های مغناطنانوذرات مغناطیسی کاربردهای زیادی در زمینه شارهکرد. 

بدلیل وجود  4O3(Fe(دارند. در بین نانوذرات مغناطیسی، نانوذرات اکسید آهن  [7]تصویربرداری تشدید مغناطیسی 

. اند در ساختار اسپینل معکوس، بیشترین توجه را به خود جلب کرده F+2و  F+3های آهن در دو حالت ظرفیتی کاتیون

توجهی در های مختلف، بهبود قابلندن این نانوذرات مغناطیسی بر روی ورق گرافن و سنتز نانوکامپوزیت از آنها به روشنشا

و موادی با خاصیت ضد  [8] خواص هر دو ایجاد کرده و آنها را برای کاربردهای خاصی نظیر استفاده بعنوان فوتوکاتالیست

                                                 
Email: mo_fatemi11@yahoo.com 
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ماده اکسید آهن با استفاده از پیش -گرافن هایله به توصیف سنتز نانوکامپوزیتسازد. در این مقامستعد می [9]میکروبی 

های مختلف(، و نانوذرات اکسید آهن پرداخته و خواص و اکسید گرافن )با نسبت Fe(acac))3( استیل استونات (III)آهن 

 بررسی شده است. TEM و XRDیابی های مشخصهبا استفاده از روش هاساختاری آن

 

 

 بخش تجربی  .2
 

شده، در آزمایشگاه مواد و الکتروسرامیک اصلاح (Hummer)اکسید گرافن با استفاده از گرافیت و به روش هومر 

آمده، با استفاده از اکسید گرافن بدست 4O3Fe-Gدانشکده علوم دانشگاه فردوسی مشهد سنتز شد. سپس نانوکامپوزیت 

گلیکول به روش سولوترمال و اتیلن 4(NH(Acماده، استات آمونیوم وان پیشبعن Fe(acac))3( استیل استونات( III)آهن 

به محلول اکسید گرافن: اتیلن گلیکول اضافه شد و ترکیب این سه ماده  3Fe(acac)ماده سنتز گردید. ابتدا مقداری از پیش

مخلوط به کمک همزن مغناطیسی  تحت شرایط اولتراسوند قرار گرفت. بعد از آن استات آمونیوم به محلول فوق اضافه، و

قرار گرفت. آون ساعت در  42لیتر ریخته شد و بمدت میلی 01آمده در اتوکلاوی با حجم هم زده شد. نهایتا، محلول بدست

 خشکبعد از آن  به کمک سانتریفیوژ شسته و آمده دستسپس محصول ب اتوکلاو تا دمای اتاق سرد شد و در مرحله بعد،

شدند. در این طوری که براحتی توسط آهنربا جذب می ه رنگ حاصل، خاصیت مغناطیسی داشتند. ذرات سیاگردید

سنتز شدند. نانوذرات اکسید  ماده به اکسید گرافنپیش 0-0و  0-8، 0-0هایی با سه نسبت مختلف نانوکامپوزیت، تحقیق

گلیکول سنتز گردید، بطوری که ابتدا ترکیبی و اتیلن  3Fe(acac) ،PVPماده آهن نیز با همین روش و با استفاده از پیش

آمده در اتوکلاوی با  از سه ماده فوق به کمک همزن مغناطیسی در دمای اتاق بشدت هم زده شد. سپس مخلوط بدست

دمای اتاق، محلول سیاه رنگ با استفاده از  تادهی شد. پس از سردسازی ساعت گرما 04لیتر ریخته و برای میلی 01حجم 

، خاصیت مغناطیسی خوبی از خود بودفیوژ شسته و نهایتا خشک شد. محصول نهایی که بصورت پودر سیاه رنگی سانتری

 .  شدو براحتی توسط آهنربا جذب مینشان داده 

 

 

 نتایج و بحث  .3

 تحلیل پراش پرتو ایکس 3.1

 

درجه بترتیب  Ө4 = 0 -01ره در گست 4O3Feو نانوذرات  4O3Fe-G هایهای پراش پرتو ایکس نانوکامپوزیتطرح 

مشاهده  o4420 = Ө4در حدود  ای پهن، در هر سه نمودار قله0است. با توجه به شکل  آورده شده 4و  0 هایدر شکل

 Ө4 = 0 -4420. وجود این قله پهن و همچنین عدم وجود هیچ قله دیگری در بازه [9]شود، که مربوط به گرافن است می

است که اکسید گرافن به نحوی موثر احیا و به گرافن تبدیل شده است. بعلاوه، بدلیل حضور  درجه نشانگر این نکته

نانوذرات اکسید آهن بر روی سطح صفحات گرافنی، از بازترکیب مجدد این صفحات بر روی هم نیز جلوگیری شده است. 

ماده آهن شود، با افزایش نسبت پیشده میاشاره دارد. همانطور که مشاه 4O3Feها، به صفحات بلوری در ساختار سایر قله

علاوه بر این، این  .شود، بتدریج شدت قله گرافن کاهش یافته و بر شدت قله آهن افزوده می0به  0به اکسید گرافن از 

پراش پرتو ایکس نانوذرات  4شود. شکل تغییر نسبت بر روی خاصیت مغناطیسی نیز اثرگذار بوده و منجر به افزایش آن می

درجه مشاهده  5420و  05، 0820، 28، 8020، 81هایی در زوایای حدود دهد. در این شکل قلهکسید آهن را نشان میا

https://www.google.com/url?sa=t&rct=j&q=&esrc=s&source=web&cd=8&cad=rja&uact=8&ved=0ahUKEwjPipqi7NrJAhUFhA8KHeeLCnUQFghRMAc&url=http%3A%2F%2Fxn--mgbx8c6xue.net%2Fsigma%2F517003&usg=AFQjCNFC7MGL-BrboJ3wfMndkebI5yaTQw&bvm=bv.109910813,d.d2s
https://www.google.com/url?sa=t&rct=j&q=&esrc=s&source=web&cd=8&cad=rja&uact=8&ved=0ahUKEwjPipqi7NrJAhUFhA8KHeeLCnUQFghRMAc&url=http%3A%2F%2Fxn--mgbx8c6xue.net%2Fsigma%2F517003&usg=AFQjCNFC7MGL-BrboJ3wfMndkebI5yaTQw&bvm=bv.109910813,d.d2s
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مربوط است و  4O3Fe( در ساختار 221( و )000(، )244(، )211(، )800(، )441شود که بترتیب به صفحات بلوری )می

 د.باشمیشاهدی بر تشکیل نانوذرات اکسید آهن خالص 

 

 

 

 های مختلف.با نسبت 4O3Fe-G : طرح پراش پرتو ایکس نانوکامپوزیت1شکل 

 

 

 
 

   

 .4O3Fe : طرح پراش پرتو ایکس نانوذرات2شکل 

 

Intensity 

2Θ (Degree)  

2Θ (Degree)  

Intensity 
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هال، از  -کرنش و نیز روش ویلیامسون -ها و کرنش شبکه، با استفاده از فرمول شرر، نمودار اندازهاندازه متوسط نانوبلورک

 پراش پرتو ایکس محاسبه شد.  های حاصل ازروی داده

 

 

 اندازه ذرات و کرنش شبکه 3.2 

 فرمول شرر 3.2.1

  آید:ها از فرمول شرر و با رابطه زیر بدست میاندازه بلورک

3. Size Strain Plot 

(1)  D=k  

ه     طول موج پرتو ایکس مورد استفاد λ، 1202ثابت شبکه برابر با  kها بر حسب نانومتر، اندازه بلورک Dکه در آن 

 ارتفاع بیشینه بر حسب رادیان است.پهنای متوسط در نیم βزاویه براگ و  Ө(،  Cukαانگستروم برای 020215)

 

 

 هال -روش ویلیامسون 3.2.2

شود. روش، مبتنی بر این فرض است که پهنای هال، در محاسبات از چند قله پراشی استفاده می -در روش ویلیامسون    

های لورنتزین و گاوسین آن برابر است. بعبارت دیگر، پهنای یک شی با مجموع پهنای انتگرالی مولفهانتگرالی یک قله پرا

 شدگی مربوط به اندازه ذرات و کرنش موجود در شبکه.قله براگ برابر است  با مجموعه پهن

 

G+βLβ = β 

  G&                kλ/Dcosθ                   = Lβ 

 

(2) 

 λ، 1202ثابت شبکه برابر با  kها بر حسب نانومتر، اندازه بلورک Dکرنش یکنواخت موجود در شبکه است،  εدر روابط فوق، 
ارتفاع پهنای متوسط در نیم βزاویه براگ و  Ө(،  Cukαانگستروم برای 020215طول موج پرتو ایکس مورد استفاده )

، برازش خطی نقاط و سپس با استفاده از شیب و 4sinƟبر حسب  βcosƟه بر حسب رادیان است. با رسم نمودار بیشین

 ورده شده است.آ 8به نمود. این نمودارها در شکل ها را محاستوان کرنش و اندازه بلورکشده میعرض از مبدا نقاط برازش
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 .هال -به روش ویلیامسون هاکرنش نمونه -: نمودارهای اندازه3شکل 

   4O3Feد( ، 4O3Fe-G 1-5ج( ، 4O3Fe-G 1-3 ب(، 4O3Fe-G 1-1الف( 

 

 

 

 

 د ج

 ب الف
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 (Size Strain Plot)ش کرن -روش اندازه 3.2.3

ها و کرنش موجود در شبکه از چند قله هال برای تعیین اندازه بلورک -در این روش نیز همانند روش ویلیامسون

کرنش استفاده  -شود. در صورتی که مناطق پراشی ناهمسانگرد باشند، بهتر است از روش نمودار اندازهپراشی استفاده می

 د. گرد

 )3(                                                                                   2(ε/2) + βcosθ)2(k/D)(d = 2(dβcosθ)

               

ثابتی است که به شکل ذرات بستگی دارد و برای ذرات کروی تقریبا  kکرنش،  εها بر حسب نانومتر، اندازه بلورک Dکه 

فاصله بین صفحات مجاور  dارتفاع بیشینه بر حسب رادیان و  پهنای متوسط در نیم βگ، زاویه برا Ө، 0288برابر است با 

بر  2Ө)cosβ(dآید.با ترسیم نمودار بدست می Ө=2dsinλباشد که از معادله براگ ها میبلورک (hkl)های میلر با شاخص

 2ایج را در شکل ا بدست آورد. این نتها و کرنش شبکه رتوان اندازه بلورکو برازش خطی نقاط، می Ө)cosβ2(dحسب 

 کنید.مشاهده می
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                                 ب    

 .SSPبه روش  هاکرنش نمونه -. نمودارهای اندازه4شکل 

 4O3Feد( ، 4O3Fe-G 1-5ج( ، 4O3Fe-G 1-3 ب(، 4O3Fe-G 1-1الف( 

 

 

 

 

 ب الف

 د ج
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 فوق در جدول زیر خلاصه شده است. نتایج بدست آمده از سه روش

 

 .کرنش -هال و اندازه -شرر، ویلیامسون هایشآمده از  روهای بدست: اندازه بلورک1جدول 

روش                                                                        ترکیب                                                                                                       

 

 کرنش -اندازه                          هال            -ویلیامسون                           شرر                          

 
D (nm)                 D (nm)                        4-10×εD (nm)                             4-10×ε 

 

 

 4O3Feد( ، 4O3Fe-G 1-5ج( ، 4O3Fe-G 1-3 ب(، 4O3Fe-G 1-1الف( 

 

                                                                                                                                 

 (TEM)وپ الکترونی عبوری میکروسک 3.3

بترتیب تصاویر  0 شکل .تصاویر میکروسکوپ الکترونی عبوری، بهترین روش برای بررسی اندازه و شکل نانوذرات است

TEM  4مربوط به نانوذراتO3Fe  4 1-5و نانوکامپوزیتO3Fe-G شود ذرات، دهد. همانطور که مشاهده میرا نشان می

شده برای توزیع ذرات، اندازه متوسط ذرات های رسماخت هستند. با توجه به هیستوگرامکروی شکل و دارای توزیع یکنو

کرنش  -هال و اندازه -آید که در تطابق با نتایج بدست آمده از رابطه شرر، ویلیامسوننانومتر بدست می 01و  83بترتیب 
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 گیرینتیجه  .4

سنتز به روش سولوترمال  4O3Fe با درصدهای وزنی مختلف و نانوذرات 4O3Fe-G هایدر این تحقیق، نانوکامپوزیت    

مورد بررسی قرار گرفت. با استفاده از طرح پراش پرتو ایکس   TEMو XRDهای به کمک روش هاشدند و ساختار آن

ها با شود که ساختار مورد نظر تشکیل و اکسید گرافن کاملا به گرافن احیا شده است. اندازه متوسط بلورکملاحظه می

گیری ، شکلTEMکرنش محاسبه شد بطوری که تصاویر  -هال و اندازه -های ویلیامسونو روش استفاده از فرمول شرر

ها بترتیب اندازه بلورک دهد.ذرات کروی اکسید آهن را نشان می بر روی صفحه گرافن و همچنین تشکیل 4O3Feذرات 

 . آمدنانومتر بدست  01و  83
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