
  )33-37 (2شماره) 1386 ( سوموسيجلد      مجله علوم دانشگاه تهران

  
بررسي نقش سورفكتانت به عنوان كنترل كننده اندازه ذرات پودر مغناطيسي هگزافريت 

   ژل خود احتراقي-استرانسيم سنتز شده به روش سل
  

  1و سيدعلي سيد ابراهيمي*2، عليرضا بديعي1مهدي قبيتي حسب

   دانشگاه تهران،ي فنپرديس و مواد، ي متالورژيدانشكده مهندس1
  دانشگاه تهران علوم، پرديس ،يميدانشكده ش2

  abadiei@khayam.ut.ac.ir:  آدرس الكترونيكي- مسئول مكاتبات∗ 
  )3/10/86 : ؛ پذيرش25/3/85: دريافت(

  
  چكيده

پودر هگزافريت استرانسيم استفاده از روش سل ژل خود احتراقي  در اين تحقيق با مواد اوليه نيترات آهن، نيترات استرانسيم، اسيدسيتريك و تري متيل آمين و
تاثير افزودن هيدروكربن تترابوتيل آمونيوم برمايد و سورفكتانت ان دسيل تري متيل آمونيوم برمايد بر دماي تشكيل و اندازه دانه و ذرات پودر . تهيه گرديد

، پودر XRDبراساس نتايج . بن و سورفكتانت را نشان دادوقوع واكنش احتراقي كاملتر در نمونه هاي حاوي هيدروكر FTIRنتايج . حاصل مورد بررسي قرارگرفت
 و در نمونه حاوي سورفكتانت با C850°، در نمونه حاوي هيدروكربن با تكليس در C900°هگزافريت استرانسيم تك فاز در نمونه بدون افزودني با تكليس در 

) محاسبه شده به روش دبي شرر(و اندازه دانه پودرها ) SEMبا توجه به تصاوير (همچنين با افزودن سورفكتانت اندازه ذرات . شود حاصل ميC800°تكليس در 
  .يابندكاهش مي

  
  هگزافريت استرانسيم، سل ژل خود احتراقي، سورفكتانت  :هاي كليديواژه

  
  مقدمه

هگزافريت استرانسيم از سراميكهاي مغناطيسي پركاربرد در 
. (Coey 2002)است مغناطيسهاي دائم و محيطهاي ذخيره اطلاعات 

تهيه پودر اين سراميك در دماهاي تكليس پايين تر همواره مورد توجه 
محققان بوده است تا كنترل دقيقي روي اندازه دانه كه تعيين كننده 

  .(Cullity 1972)خواص مغناطيسي است وجود داشته باشد 
فرايند سل ژل خوداحتراقي از مطلوبترين روشهاي تهيه 

ماده است كه بدون نياز به تكليس در دماهاي بالا و آزمايشگاهي اين 
آسياب طولاني مدت، طي يك واكنش گرمازا و خوداحتراقي صورت 

آلي، در زماني گرفته در ژل متشكل ازمحلول نمكهاي فلزي و سوخت 
اندك پودري بسيار ريز توليد كرده كه جهت دستيابي به فاز مطلوب 

  (Mali & Ataie 2005ياز داردنهايي به دماي تكليس نسبتا پاييني ن
 Guoqing et al. 2005, Qingqing et al. 2005, Fang et al .2004, 

(Thompson et al. 2005, Alamolhoda et al. 2004 . دماي تكليس و
اندازه دانه پودر حاصل به روش سل ژل خود احتراقي به شدت تابع 

لتر رخ دهد اي كه هر چه احتراق كامنحوه احتراق ژل است بگونه
  گيردتر صورت ميتشكيل فازهاي نهايي در دمايي پايين

(Ghobeiti et al. 2005).  
سورفكتانتها موادي با مولكولهايي متشكل از سرآبدوست و دم 
هيدروكربني آبگريز هستند كه در محلولها تجمعاتي كروي شكل به نام 

ل از خاصيت تشكي. (Mittal 1978) )1شكل(ميسل تشكيل مي دهند 
ميسل معكوس در محلولهاي آلي مي توان جهت كنترل رشد ذرات 
هگزافريت استرانسيم در سنتز به روش سل ژل خود احتراقي استفاده 

  .(Alamolhoda et al. 2006) نمود
در اين تحقيق ضمن تهيه پودر هگزافريت استرانسيم به روش سل 

وم برمايد و ژل خود احتراقي تاثير افزودن هيدروكربن تترابوتيل آموني
سورفكتانت ان دسيل تري متيل آمونيوم برمايد بر خصوصيات پودر 

  .حاصل مورد بررسي قرار گرفته است

  
  

   تشكيل ميسل معكوس در ژل حاوي سورفكتانت-1شكل
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  روش كار تجربي
ابتدا پودرهاي نيترات آهن و نيترات استرانسيم در آب مقطر حل و 

سپس پودر . كيل شد تش~2pHمحلول شفاف نارنجي رنگي با 
 >1pHاسيدسيتريك به اين محلول افزوده و محلول قهوه اي رنگي با 

آن به هفت  pHاي تري متيل آمين، تشكيل گرديد كه با افزودن قطره
در نمونه هاي ديگر، پودرهاي هيدروكربن تترابوتيل . رسانده شد

 و سورفكتانت ان دسيل تري متيل )C16H36BrN(آمونيوم برمايد 
با نسبت مولي هيدروكربن يا سورفكتانت  )C13H30BrN(يوم برمايد آمون

 ، پس از خنثي شدن محلول در آن حل 4/0به استرانسيم برابر با 
ساختار مولكولي هيدروكربن و سورفكتانت مورد استفاده در . شدند
  . نشان داده شده است2شكل

  
سـمت  (و سورفكتانت   ) سمت راست (  فرمول ساختاري هيدروكربن      -2شكل
   مورد استفاده در تحقيق)چپ

  

 ضمن هم زدن حرارت داده C 100°  محلول حاصل در دماي كمتر از
پس از تبخير آب محلول و غليظ شدن آن، ژل حاصل درون ظرفي . شد

پس از تبخير . گرديد فلزي ريخته شد و بر روي اجاق حرارت دهي 
 كاهش -كامل آب ژل و رسيدن دماي آن تا حد شروع واكنش اكسايش

بين نيتراتهاي فلزي و اسيدسيتريك، احتراقي بصورت خودپيشرونده 
احتراق با خروج گازهاي مشتعل و حرارت بالايي توام  .صورت گرفت

هاي بدون افزودني، حاوي هيدروكربن و حاوي نحوه احتراق نمونه. بود
پس از يكنواخت كردن .  نشان داده است3سورفكتانت در شكل
ون، پودري بسيار ريز بدست آمد كه جهت خاكستر حاصل در ها

  .تشكيل هگزافريت استرانسيم، در دماهاي مناسب تكليس گرديد
با .  براي شناسايي فازهاي موجود بكار گرفته شدXRDآناليز 

فاز هگزافريت استرانسيم در  XRDهاي پيك اصلي الگوي  قراردهي داده
. اسبه گرديد، اندازه دانه متوسط آن محD=0.9λ/βCosθفرمول شرر، 

طول موج  λ، )برحسب نانومتر(پودر ميانگين اندازه دانه D اين رابطه در
در اصلي عرض پيك  β ،) نانومتر154/0برابر با (  Cu-kαاشعهتابش

برحسب ( اصلي موقعيت پيك θو ) راديانبرحسب ( نصف شدتش
) FTIR(از طيف سنج مادون قرمز . (Cullity 1978) باشد مي )درجه

خاكستر پس از احتراق و از  ن تركيبات آلي باقيمانده درجهت تعيي
براي مشاهده مورفولوژي ذرات ) SEM(ميكروسكوپ الكتروني روبشي 

  .استفاده شد
  

  نتايج و بحث
خاكستر پس از احتراق نمونه هاي بدون افزودني، حاوي  FTIRطيف 

  .  آورده شده است4هيدروكربن و حاوي سورفكتانت در شكل
 به پيوند cm-11620-1600 محدوده عدد موجي پيك موجود در

- cm-13700كربوكسيل اسيدسيتريك، پيك هاي متوالي در محدوده 
   به پيوند هيدروكسيل اسيدسيتريك و پيك هاي موجود در2700
cm-11000-900 و  cm-11400-1380 به نيترات هاي فلزي تعلق 
 cm-11460 و 860، 690پيك هاي قرار گرفته در اعداد موجي . دارند

 اكسيژن كه در عدد -به كربنات استرانسيم وپيك هاي پيوندهاي فلز
 قابل مشاهده هستند، به مگهمايت مربوط مي cm-1 650موجي كمتراز

مشخص است كه ميزان نيترات و  FTIRبر اساس داده هاي . باشند
سيترات باقيمانده يا به عبارتي شركت نكرده در واكنش در نمونه بدون 

بت به نمونه هاي حاوي هيدروكربن و سورفكتانت بيشتر افزودني نس
 كاهش كه در آن -يعني اينكه در اين نمونه واكنش اكسايش. است

يونهاي سيترات كاهنده و يون هاي نيترات اكسيدكننده هستند، 
هيدروكربن و سورفكتانت بدليل دارا بودن . بطوركامل انجام نشده است

 تكميل واكنش احتراق مي نقش سوخت در تركيب، موجب تشديد و
  .گردند كه مي تواند به كاهش دماي تشكيل فاز نهايي كمك كند

پودرهاي تكليس شده در دماهاي مختلف به  XRD الگوي 5شكل
مدت يك ساعت براي نمونه هاي بدون افزودني، حاوي هيدروكربن و 

همانطور كه مشاهده مي شود . حاوي سورفكتانت را نشان مي دهد
ترانسيم تك فاز در نمونه بدون افزودني با تكليس در هگزافريت اس

°C900 در نمونه حاوي هيدروكربن با تكليس در ،°C850 و در نمونه 
 تشكيل مي شود، اگر چه C800°حاوي سورفكتانت با تكليس در 

تقريبا ) سوخت(هاي آلكيل ههيدروكربن و سورفكتانت داراي گرو
  .يكساني هستند

اندازه دانه و دماي تشكيل پودر هگزافريت استرانسيم تك فاز بر 
اساس رابطه شرر براي نمونه هاي تهيه شده در شرايط مختلف 

همانطوركه مشخص است با تشكيل .  آورده شده است1درجدول
هگزافريت استرانسيم در دماي تكليس پايين تر در مورد نمونه هاي 

زه دانه پودر حاصل ريزتر مي شود حاوي هيدروكربن و سورفكتانت، اندا
هر چند كه كاهش اندازه دانه در نمونه حاوي سورفكتانت بيش از حد 

  .انتظار است
كروي    با تشكيل ميسل به محلول اوليه كاتيوني  سورفكتانت  افزودن 

  درون  در ژل،  پراكنده شود كه يونهاي فلزي   مي موجب در ژل  معكوس  
شده و   دارند، محاط آبدوست  ا كه سرِكاتيوني ميسله  نانومتري  حفره

قرارگرفتن دم هيدروكربني . بصورت منظم در كنار يكديگر قرار گيرند
گردد  رات مي رشد و فاصله بين ذ  كنترل موجب ميسلها بين يون ها نيز

  ). توجه شود1به شكل(
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  .وي سورفكتانتهاي بدون افزودني، حاوي هيدروكربن و حا  نحوه احتراق نمونه-3شكل

  

  
 . حاوي سورفكتانت(c) حاوي هيدروكربن و (b) بدون افزودني، (a)خاكستر نمونه هاي  FTIR طيف -4شكل

  
 .هاي تهيه شده در شرايط مختلفنمونه - 1جدول 

 )nm(متوسط اندازه دانه  )C°(دماي تشكيل هگزافريت تك فاز  نمونه

  46  900  بدون افزودني
  40  850  حاوي هيدروكربن
  27  800  حاوي سورفكتانت
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  .پودرهاي كلسينه شده نمونه هاي بدون افزودني، حاوي هيدروكربن و حاوي سورفكتانت XRD  الگوي -5شكل
  

  

  
  

 . حاوي سورفكتانت(c) حاوي هيدروكربن و (b) بدون افزودني، C900 (a)°پودر كلسينه شده در  SEM تصاوير -6شكل
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احتراق نمونه حاوي  تر پس ازافزايش قابل توجه حجم خاكس
تر با آگلومراسيون موجب تشكيل پودري متخلخل) 3شكل(سورفكتانت 
با افزايش تخلخل موجود در پودر حاصل پس از . گرددكمتر مي

احتراق، گرماي حاصل از احتراق سريعتر از سيستم خارج مي شود و 
هر چه پودر . گرددموجب كاهش نرخ رشد ذرات ضمن احتراق مي

صل ريزتر باشد، نسبت سطح مقطع به حجم بالاتري دارد، به عبارتي حا
  هر چه تعداد اتم هاي فعال در. تعداد اتم هاي بيشتري در سطح دارد

گيرد، در نتيجه دماي  يمسطح بيشتر باشند نفوذ اتم ها آسانتر صورت 
همين . تري جهت وقوع واكنش هاي نفوذي نياز استتكليس پايين

ست تا دماي تكليس نمونه حاوي سورفكتانت تا مطلب موجب شده ا
C°800كاهش يابد .  

 C900° مورفولوژي پودرهاي تكليس شده در 6شكل SEMتصاوير 
به مدت يك ساعت در نمونه هاي بدون افزودني، حاوي هيدروكربن و 

تر نمونه ذرات ريزتر و همگن. حاوي سورفكتانت را نشان مي دهد
  .ونه ديگر قابل توجه استحاوي سورفكتانت نسبت به دو نم

  
  نتيجه گيري

حرارت دهي ژل حاصل از محلول حاوي نيترات آهن، نيترات 
عامل تنظيم (و تري متيل آمين ) سوخت(استرانسيم، اسيد سيتريك 

pH بدون افزودني و همچنين با افزودن هيدروكربن تترابوتيل ) محلول
وم برمايد با آمونيوم برمايد و سورفكتانت ان دسيل تري متيل آموني

 .واكنشي خود احتراقي توام است
با تكليس خاكستر حاصل از احتراق ژل نمونه بدون افزودني در   
 به مدت يك ساعت پودر تك فاز هگزافريت استرانسيم با C°900دماي 

 .شود نانومتر تشكيل مي46اندازه دانه متوسط
ولي با افزودن هيدروكربن تترابوتيل آمونيوم برمايد با نسبت م  

توان پودر تك  به تركيب اوليه، مي4/0هيدروكربن به استرانسيم برابر با 
 به مدت يك C°850فاز هگزافريت استرانسيم را با تكليس در دماي 

 . نانومتر سنتز كرد40ساعت و با اندازه دانه متوسط 
با افزودن سورفكتانت كاتيوني ان دسيل تري متيل آمونيوم   

 به تركيب 4/0رفكتانت به استرانسيم برابر با برمايد با نسبت مولي سو
توان پودر تك فاز هگزافريت استرانسيم را با تكليس در دماي اوليه، مي

C°800 نانومتر سنتز 27 به مدت يك ساعت و با اندازه دانه متوسط 
 .كرد

در ژل و افزايش ميزان تخلخل  معكوس  كروي   تشكيل ميسل  
اق در حضور سورفكتانت، موجب موجود در پودر حاصل پس از احتر
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