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Abstract 

Introduction: Nickel ferrite nanoparticles are a type of magnetic 

nanoparticles belonging to the ferrite family and possess an inverse spinel 

structure. These nanoparticles have widespread applications due to their tunable 

magnetic properties, high chemical stability, and well-ordered crystalline 

structure. 

Methods: In this study, a citrate-nitrate method combined with sonication was 

employed to synthesize magnetic nickel ferrite nanoparticles. The synthesized 

magnetic nanopowders were characterized using scanning electron microscopy 

(SEM), X-ray diffraction (XRD), diffuse reflectance spectroscopy (DRS), and 

vibrating sample magnetometry (VSM). The photocatalytic activity of nickel 

ferrite in the degradation of methyl orange was evaluated. 

Findings: X-ray diffraction data confirmed the successful synthesis of nickel 

ferrite with a spinel structure. The crystallite size and strain of the samples were 

measured using the Scherrer and Williamson-Hall methods. The crystallite size 

calculated by Williamson-Hall was larger than that obtained from the Scherrer 

formula. The lattice parameter was determined via the Nelson-Riley 

extrapolation method to be 8.3466 Å. According to microstructural analyses, the 

produced nanoparticles had particle sizes ranging from 20 to 200 nm. Magnetic 

measurements indicated that the nickel ferrite nanoparticles exhibited a 

saturation magnetization of 41.5 emu/g. The optical band gap of the produced 

nickel ferrite, attributed to the crystal field splitting of the 3d orbitals, was 

measured at 1.75 eV, which is well aligned with the solar spectrum.  

Conclusion: The results indicate the successful formation of nickel ferrite with 

a pure spinel structure without unwanted phases. The formed nanoparticles 

showed photocatalytic properties in the photodegradation of methyl orange dye. 

The catalytic activity of the produced nanoparticles is attributed to the formation 

of radical active species upon light irradiation of the samples. 
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Extended Abstract 
Introduction: 
Water pollution represents one of the most 

significant environmental challenges facing human 

societies worldwide. An important contributor to 

this pollution is the discharge of synthetic dyes, 

commonly used in textile and other industries, 

which contaminate water and pose severe health 

risks. Among these, methyl orange is a widely used 

azo dye well-known for its color and chemical 

stability, but it also exhibits considerable toxicity. 

Exposure to methyl orange has been associated with 

adverse health effects, ranging from respiratory 

irritation and skin allergies to potential mutagenic 

and carcinogenic impacts upon prolonged contact or 

ingestion. Due to the persistence and harmful nature 

of such dyes, various purification methods have 

been developed to remediate dye-contaminated 

wastewater. Several treatment techniques, such as 

physical adsorption, chemical oxidation, 

coagulation, and biological processes, have been 

used for water treatment. (1-3)  

The method of synthesis has an important effect on 

the magnetic and structural properties of spinel 

ferrites. Therefore, this study used a combination of 

citrate-nitrate method approach and sonication to 

produce nickel ferrite nanoparticles. The ability of 

synthesized nickel ferrite for photocatalytic 

applications was also investigated. 

Methodology 
Magnetic nanostructures were produced using sol-

gel combustion. NiFe2O4 samples were prepared 

using citric acid (C6H8O7) (Merck), Ni(NO3)2.6H2O 

(Merck), and Fe(NO3)3.9H2O (Merck). The molar 

ratio of metal salts to citric acid was 1. For this aim, 

the metal salts were dissolved in deionized water, 

and the pH was adjusted to 7 by adding an 

ammonium hydroxide solution. The solution was 

heated at 80 °C. The solution was sonicated by using 

a probe sonicator. A frequency of 20 kHz was 

used. A gel was created by heating the sample. After 

that, the gel was dried and calcined at 1000 °C. 

XRD analysis was used to determine the crystal 

structure of the NiFe2O4 samples (XRD, PW1730 

PHILIPS). The microstructural studies of the 

NiFe2O4 specimens were studied using a field 

emission scanning electron microscope (FESEM, 

model MIRA III, TESCAN). The materials' 

magnetic properties were assessed using a vibrating 

sample magnetometer (VSM, MDK, IRIN). Diffuse 

Reflectance Spectroscopy (DRS) measurements 

were carried out using an Avantes-Avaspec-2048 

spectrometer. DRS was used to determine band gap 

energies and assess the light absorption 

characteristics of samples. 

 

Findings and Discussion 
XRD was used to investigate crystal structure of 

samples. The crystal planes of (220), (311), (222), 

(400), (422),  (511), (440), (620), (533), (622), and 

(444) are related to cubic NiFe2O4 with spinel 

structure (JCPDS card No: 01-074-2081), and the 

peaks at the angles of 30.3°, 35.63°, 37.27°, 43.3°, 

53.73°, 57.28°, 63.1°, 71.6°, 74.5°, 75.4°, and 79.4° 

correspond to these planes. Coordination of a wide 

range of metal cations in either octahedral (B sub-

lattice) sites or tetrahedral (A sub-lattice) is possible 

in the spinel structure, which belongs to the cubic 

space group Fd3m. Two general types of spinel 

exist, inverse spinel and normal spinel.  NiFe2O4 has 

an inverse cubic spinel structure. In this structure, Ni 

ions occupy the octahedral sites of inverse spinel, 

while Fe ions share in the octahedral and tetrahedral 

sites. The mechanism of synthesis can be proposed 

as follows. First, stoichiometric amounts of nickel 

and ferric nitrates dissolve in water, and citric acid 

is introduced as a chelating ligand, which 

coordinates with the Ni2+ and Fe3+ ions, creating 

stable metal-citrate complexes. This complexation is 

crucial as it ensures homogeneity of the metal ions' 

distribution at the molecular level, preventing 

precipitation or inhomogeneous nucleation. Upon 

heating, the solution evaporates to form a viscous 

gel matrix in which metal ions remain immobilized 

within the citrate network. As the temperature 

increases reaction occurs, which induces nitrates to 

decompose the organic citrate component to oxidize. 

This exothermic reaction rapidly generates high 

local temperatures that facilitate the nucleation and 

crystallization of spinel-structured NiFe2O4 

nanoparticles. 

Scherrer formula (Equation 1) was used to calculate 

the crystallite size of the sample. For this aim, the 

peaks at 30.3°, 35.63°, 43.3°, 57.28°, and 63.1° 

which have the higher intensity were chosen.  

𝑑 =
𝑘𝜆

𝛽𝑐𝑜𝑠(𝜃)
                                                        (1) 

where d is the crystallite size, k is a constant, θ is the 

Bragg angle, and β is the peak broadening of XRD 

peaks. The average value is about 28.6 nm with a 

standard deviation of 5.1 nm. The average 

crystallite size was also estimated via Williamson-

hall equation. The crystallite size calculated by the 

Williamson-Hall method was larger than that 

estimated by the Scherrer formula, because the 

Scherrer formula only considers the broadening of 

the X-ray diffraction peaks due to crystallite size. In 

contrast, the Williamson-Hall approach considers 

both size- and strain-induced broadening, 

effectively separating the contributions of 

microstrain and crystallite size. 

SEM analysis equipped with energy dispersive 

spectroscopy (EDS) was employed to study the 
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synthesized powders. The particles had spherical 

morphology and most of them were agglomerated. 

Inside the agglomerates, there are lots of 

nanoparticles. Particle size distribution of the 

samples shows that many of the particles have sizes 

between 20 to 200 nm. This large range of sizes 

results from particle agglomeration. Aggregated 

nanoparticle formation is a frequent phenomenon in 

powders containing nanosized particles. Due to their 

large surface area, nanoparticles exhibit a high 

surface energy. Consequently, in order to lower their 

surface energy, particles adhere to one another. EDS 

analysis was performed on the samples to study their 

chemical composition. Ni, Fe, and O elements were 

detected in the nanoparticles, which are related to 

NiFe2O4. No impurities were detected in the EDS 

analysis, which confirms the purity of the samples. 

The magnetic properties of the synthesized powders 

were obtained. The specimen shows ferrimagnetic 

characteristics. Ferrimagnetism results from 

complex exchange interactions between 

neighboring atoms. These interactions cause the 

magnetic moments of different sublattices to align in 

opposite directions, but not cancel out completely 

due to unequal magnitudes. It was reported that the 

magnetic saturation (Ms) of a ferrimagnetic material 

depends on both external (microstructural) and 

internal (compositional) parameters. Ms of the 

synthesized sample is about 41.1 emu/g. 

Conclusion 
A citrate-nitrate sol-gel combustion combined with 

sonication was used to produce nickel ferrite cubic 

spinel magnetic nanoparticles. The average 

crystallite size value based on Scherrer method is 

about 28.6 nm with a standard deviation of 5.1 nm. 

The estimated crystallite size and strain according to 

Williamson-Hall formula were determined to be 

35.5 nm and 0.065 %, respectively. According to the 

VSM data, NiFe2O4 nanoparticles calcined at 1000 

°C displayed a saturation magnetization of 41.5 

emu/g. Particle sizes in the SEM micrograph range 

widely, from 20 to 200 nm. The kinetic rate of the 

synthesized nickel ferrite for the photodegradation 

of methyl orange was 0.0028. 
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 چکیده

معکوس  نلاسپی دارای ساختار ها هستند کهاز خانواده فریت نوعی نانوذرات مغناطیسی فریت نیکل نانوذرات :مقدمه

تالی منظم، و ساختار کریس بالاشیمیایی  تنظیم، پایداری باشند. این نانوذرات به دلیل خواص مغناطیسی قابلمی

 ها کاربرد دارند.بسیاری از حوزه در

 یکلفریت نبرای ساخت نانوذرات مغناطیسی  امواج فراصوتنیترات همراه با -در این مطالعه، روش سیترات :روش

 (،XRD)پراش اشعه ایکس (،SEM) روبشی های میکروسکوپ الکترونیبه کار گرفته شد. از تکنیک

برای بررسی نانوپودرهای مغناطیسی  (VSM)سنج نمونه ارتعاشیو مغناطیس (DRS) نفوذیسنجی بازتاب طیف
 د.ارزیابی گردی اورانژدر تجزیه متیل  ستی فریت نیکلسنتز شده استفاده گردید. فعالیت فوتوکاتالی

و کرنش  لورکبا تأیید کردند. اندازه نیکل با ساختار اسپینل ر صحت تولید فریت پراش پرتو ایکس هایداده :هایافته

-محاسبه شده با روش ویلیامسون بلورکگیری شد که اندازه اندازه هال-های شرر و ویلیامسونها به روشنمونه
 رایلی-نلسون یابی تر از مقدار به دست آمده با فرمول شرر بود. پارامتر شبکه با استفاده از روش برونبزرگ هال

ریزساختاری، نانوذرات تولید شده  هایآنگستروم به دست آمد. بر اساس تحلیل 2722/9اری برابر گیری و مقداندازه
 فریت نیکل نشان داد که نانوذرات مغناطیس سنجی هاینانومتر بودند. داده 200تا  20دارای اندازه ذراتی در بازه 

نیکل تولید شده که به جداشدگی میدان  نوری فریت شکافباشند. انرژی می emu/g ۵/7۱دارای اشباع مغناطیسی 
محدوده طول گیری شد که با ولت اندازه-الکترون 4۵/۱نسبت داده شده بود، برابر با  3dهای کریستالی اوربیتال

 طیف خورشیدی همخوانی دارد. موجی در 

ختار نانو و بدون انتایج حاکی از تشکیل موفقیت آمیز فریت نیکل با ساختار اسپینلی مکعبی با س :گیرینتیجه 

باشد. نانو ذرات تشکیل شده، خواص فوتوکاتالیستی در تخریب رنگ متیل اورانژ از خود نشان های ناخواسته میفاز
ا نسبت ههای فعال رادیکالی در اثر برخورد نور به نمونهتشکیل گونه تولید شده به نانوذرات کاتالیزوری فعالیت دادند.
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 یستآنها به عنوان فوتوکاتال یابیتحت امواج فراصوت و ارز یتراتن-یتراتبه روش س یتفر یکلساخت نانوذرات ن

 ۵۱                                                                                                                                    (۱) 2۱ ؛۴۱۴6 .مواد نوینی نامه علمی پژوهشفص

  مهدمق
ه است ک یطیمحستیز یهاچالش نیتراز مهم یکیآب  یآلودگ

از  یکی .(۱) در سراسر جهان با آن مواجه هستند یجوامع بشر
است که  یمصنوع یهارنگ هیتخل ،یآلودگ نیعوامل مهم ا
جب و مو روندیبه کار م عیصنا ریو سا ینساج عیمعمولاً در صنا

 .(2) وندشیسلامت م یبرا یخطرات جد جادیآلوده شدن آب و ا
رنگ از خانواده آزو است  کی ۱اورانژ لیها، مترنگ نیا انیدر م
, 2) دارد زین یقابل توجه تیسم بالا دارد و  ییایمیش یداریاکه پ

بر سلامت  یآور انیاثرات ز تواندیاورانژ م لیتماس با مت .(7
 یهاتیو حساس یدستگاه تنفس کیتحر شاملداشته باشد که 

اس زا بودن در تمو سرطانژنتیکی  جهش جادیاحتمال ا تا یپوست
 نیدن او مضر بو ییایپا لیاست. به دل ریمتغ مدتیبلع طولان ای

 آلوده به رنگ یهاپساب هیتصف یبرا یمتعدد یهاها، روشرنگ
 ،یکیزیاز جمله جذب ف هیتصف کیتکن نیچند. اندافتهیتوسعه 

 هیتصف یبرا یستیز یندهایانعقاد و فرآ ،ییایمیش ونیداسیاکس
ان به عنو یستیفوتوکاتال بیتخر راً،ی. اخ(۵) اندآب استفاده شده

 نیا .مطرح شده است ستیز طیار مؤثر و دوستدار محیبس یروش
قادر  شوند،یکه با نور فعال م ییزورهایروش با استفاده از کاتال

که  کند، هیتجز یرنگ را به مواد معدن دهیچیپ یهااست مولکول
 یدیخورش یاز انرژ یریگبه کاهش رسوبات مضر و بهره منجر
به  تییسفوتوکاتالفعالیت  ل،یدل نی. به هم(2) شودیم ریدپذیتجد

 یهااورانژ و رنگ لیمت داریحذف پا یبرا دبخشیام یحلعنوان راه
را به خود جلب کرده  یادیتوجه ز یآب یهاطیاز مح یمشابه سم

کمک  یآب و حفاظت از سلامت عموم یو به کاهش آلودگ
 .(8-4) کندیم

 یاراد دیبا زورهایکاتال ه،یمؤثر در تصف یهاحلتوسعه راه یبرا
 یابیازاستفاده مجدد، ب تیقابل دیها باباشند. آن یدیکل یهایژگیو

مواد که  ز ا گروه کیداشته باشند.  یقو ید کنندگیاکس تیو فعال
ساختار با  یسیمغناط یهاتیفر مورد توجه قرار گرفته است

به صورت نانو  یفلز یدهایاکس نیا .(۱2-۱0)باشند می اسپینل
 خواصنیمه هادی و  تیقابل یی،ایمیش یداریپا دارایساختار 

آسان از مخلوط  یکه امکان جداساز باشندی میسیمغناط
 در .کندیرا فراهم م دو استفاده مجدد کارآم یابیها و بازواکنش

ماده مغناطیسی با  کیبه عنوان  کلین تی، فراین گروه انیم
ها رنگ بیدر تخرتواند میماده  نباشد. ایهای مختلف میکاربرد
نوار  لی. به دل(۱2)باشد داشته  یعملکرد خوب یآل یهاندهیو آلا
ا جذب کند که ر یقادر است نور مرئ فریت نیکل  ک،یبار یانرژ

 
1 Methyl orange  

2 Hydrothermal 

3 Polyacrylamide gel 

4 Sonication 

5 Patil 

 اکثر .سازدیمناسب م یدیخورش یکاربردها یآن را برا
دازه و به ان یادیز یبستگ کلین تیفر یسیمغناط یهایژگیو

 ندیابه فر میبه طور مستق هایژگیو نیشکل نانوذرات دارد که ا
، (۱2) ژل-د سلماننهای . روش(۱۵, ۱7) ساخت مرتبط است

واکنش ،  (۱8) سبز یمیشو  (۱9) 2دروترمالیهو  (۱4)رسوبی 
سنتز  یبرا رهیغ و (2۱) 2دآمی لیآکریژل پل، (20) حالت جامد

ها مزایا و معایب هر کدام از این روش .اندکبالت به کار رفته تیفر
د و های جدیخود را دارند و در نتیجه محققین در پی یافتن مسیر

های قبلی هستند تا بتوان به نانوموادی با همچنین اصلاح متد
خواص بهتر و حداقل معایب دست یافت. بنابراین تحقیقات 

 است.های سنتز نانومواد در حال انجام ای بر روی روشگسترده
ور به ط بهبود سنتز نانوذرات یبرا تواندیم 7ونیکاسیسونو ندیفرا

امواج فراصوت . استفاده شود مکمل در کنار روش های معمول
را  هامادهشیپ بیکه ترک شوندیم دیشد یموجب اختلاط موضع

وسط شده ت جادیا یصوت ونیتاسیکاو نی. همچنبخشدیبهبود م
بالا شده  رایبس یموضع یدما و فشارها دیباعث تول ونیکاسیسونو

 نی. اشودیم یکروسکوپیم یهاحباب دیشد یکه موجب فروپاش
در  فیضع یوندهایشکستن تجمعات ذرات و پ موجب یانرژ

 یرتکنواختیتر و شده و نانوذرات کوچک یدیکلوئ یهاخوشه
 .(22, 22) کندیم جادیا

 نیکل فریت را با اطیسیمغن نانوذرات (27)و همکاران  ۵پاتیل
 وذراتنان. تولید کردند کلم برگ عصاره از استفاده با سبز روش

. دارند FCC مکعبی اسپینل ساختار با کریستالی ماهیت تولیدی
 را 3Fe+ و 2Ni+ اکسیداسیون هایحالت ترتیب به XPS آنالیز
 اندازه با یکرو شکل به شدهتهیه نیکل فریت نانوذرات. کرد تأیید
 هاهنمون پارامغناطیسی فوق بودند. ماهیت نانومتر ۱2-۱0 ذرات
 emu/g 20 حدود اشباع مغناطش و شد مشاهده VSM توسط

 2مارنیکل فریت توسط کو در تحقیقی دیگر نانوذرات. گزارش شد
 ساخت در کاربرد برای ژل-سل روش به (2۵) و همکاران

اندازه . شدند سنتز هاابرخازن مانند انرژی ذخیره هایدستگاه
 حدود میکروکرنش و نانومتر 70 حدود بلورک متوسط

-ویلیامسون نمودار در منفی مبدا از عرض با مطابق( -00272/0)
 و پایدار سبز، روشی (22)و همکاران  4دیواکارا. شد تعیین هال

 کنیکت طریق از نیکل فریت نانوذرات سنتز برای صرفهبهمقرون
 و طبیعی قندهای آن در که کردند، ارائه عسل واسطه با احتراق

 عوامل و سوخت عنوان به عسل در موجود آلی ترکیبات

6  Kumar 

7 Divakara 
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 ابتث با مکعبی اسپینل ساختار XRD. کنندمی عمل کنندهتثبیت
 را نانومتر ۵-2 بلورک متوسط اندازه و آنگستروم 2۵۵7/9 شبکه
 را الکترون ولت 02/2 نوری نواری شکاف DRS-UV. کرد تأیید
 هایاندازه با کروی عمدتاً نانوذرات SEM تصاویر. داد نشان

 تیفوتوکاتالیس عملکرد. دادند نشان را نانومتر 20 تا ۱0 از مختلف
 تخریب و شد ارزیابی UV نور تحت ویولت کریستال رنگ برای
 فریت نانوذرات (24)و همکاران  ۱کازی .داد نشان را ٪۵/4۵ مؤثر

 ادمو عنوان به نیکل نیترات و( III) آهن نیترات از استفاده با نیکل
 نتزس رسوبی هم فرآیند طریق از هیدرازین هیدرات همراه به اولیه

 نشان نانومتر 2۵2 حدود در جذب نیکل فریت کردند. نانوذرات
نیکل . است الکترون ولت ۱/7 نواری شکاف به مربوط که دادند
 مقدار و بود نانومتر ۱۵ تا ۱0 اندازه ذرات دارای شده سنتز فریت

 .داد نشان خود از emu/g 22/42 معادل بالایی اشباع مغناطش
 با شده سنتز نانوذرات بالقوه کاربردهای مورد در مطالعات

. است کرده جلب خود به را محققان توجه بیولوژیکی هایروش
یکل ن نانوذرات فوتوکاتالیستی هایفعالیت ،(29)و همکاران  2کوکا

آبی  رنگ تخریب در انار میوه پوست عصاره با شده سنتز فریت
 رتیبت به نانوذرات دینامیکی اندازه و سطحی بار. بررسی کردند

 دارای نانوذرات. شدند تعیین نانومتر 70۵ و ولتمیلی -۱۱ در
 . هستند نانومتر 4۵ قطر با کروی مورفولوژی

 ریتز تأثروش سنتوان نتیجه گرفت بر اساس پیشینه تحقیق می
. به طور مثال دارد فریت نیکل نهایی نانوذرات بر خواص یمهم

های ترکیبی بسیار های سنتز سبز و روشهای اخیر روشدر سال
از یک روش  مطالعه نیدر ا نیبنابرااند. مورد توجه قرار گرفته

وت قرار تحت امواج فراص که تراتین-تراتیس سنتز ترکیبی شامل 
که  استفاده شد نیکل فریت نانوذرات موثرتر دیتول یبرا گیردمی

 ییواناتنتایجی در مورد این نوع فرایند تولید گزارش نشده است. 
قرار  یسمورد برر زین فوتوکاتالیستی یدر کاربردها کلین تیفر

 .گرفت

 هامواد و روش

حت نیترات و ت-سیتراتنانوذرات مغناطیسی با استفاده از روش 
ز فاده ابا است نیترات فریتهای تولید شدند. نمونه امواج فراصوت
تهیه  2، نیترات نیکل و نیترات آهن از شرکت مرکاسید سیتریک

بود.  2به  ۱نیترات نیکل به نیترات آهن شدند. نسبت مولی 
با افزودن محلول  pHهای فلزی در آب دیونیزه حل شده و نمک

 ۵/۱2 برای این منظور مقدار تنظیم شد. 4هیدروکسید آمونیوم تا 
 اسید گرم ۵/۱0 و نیکل نیترات گرم 8/7 آهن، نیترات گرم

 نای. شدند حل شده تقطیر دوبار آب لیترمیلی 20 در سیتریک

 
1 Kazi 

2 Koca 

3 Merck 

 ترکیب اب متناظر استوکیومتری نسبت اساس بر اولیه مواد مقادیر
 NiFe₂O₄ خالص فاز تشکیل تا شدند مطلوب انتخاب اسپینلی
به مدت  گراددرجه سانتی 90. محلول در دمای گردد پذیر امکان

حرارت داده شد. سپس محلول با استفاده از سونیکاتور دقیقه  20
کیلوهرتز  20فرکانس از شد.  تحت امواج سونو قرار گرفت 7پروبی

. با حرارت دادن نمونه، ژل تشکیل شد. پس از آن، شداستفاده 
ساعت  ۱به مدت گراد درجه سانتی ۱000ژل خشک و در دمای 

ان از و اطمیندمای کلسیناسیون بر اساس منابع  کلسینه شد.
نمای  یک تشکیل فازکریستالی از فریت نیکل انتخاب شد.

 نشان داده شده است. ۱شماتیک از مراحل سنتز در شکل 
و پراش پرت فازهای کریستالی با کمک روش تجزیه و تحلیل

 انجام شدآنگستروم  ۵70۵/۱با لامپ مس با طول موج  ایکس 
(XRD, PW1730 PHILIPSمطالعات ریزساختار .) ی با

, FESEMاستفاده از میکروسکوپ الکترونی روبشی نشر میدانی )
( انجام شد. خواص TESCAN، شرکت MIRA IIIمدل 

سنج نمونه ارتعاشی مغناطیسی مواد با استفاده از مغناطیس
(VSM, MDK, IRINارزیابی شدند. اندازه )های گیری

-Avantesسنج ( با طیفDRS) نفوذیسنجی بازتاب طیف

Avaspec-2048 انرژی روش برای تعیین  این انجام شد. از
ها استفاده های جذب نور نمونهو بررسی ویژگینوری  شکاف
 گردید.

متیل  گرن تخریب استفاده ازبا  ستی نمونهعملکرد فوتوکاتالی
وات  2۵0در یک راکتور ویژه مجهز به دو لامپ زنونی  اورانژ

ور نمونه فوتوکاتالیز ارزیابی شد. در هر آزمایش، مقدار مشخصی از
ور و به طور مداوم هم لیتر محلول متیل اورانژ غوطهمیلی ۵0در 

زده شد تا پخش یکنواخت نمونه تضمین شود. قبل از قرار گرفتن 
ها تحت همزدن مداوم به مدت یک محلول در معرض نور، نمونه

رسند. دفع ب-ساعت در تاریکی نگه داشته شدند تا به تعادل جذب
بش شدند. پس از آن، های مختلف تاها در زمانسپس نمونه

، جدا شدهای صورت دورههای کوچکی از محلول رنگ بهحجم
لظت شد. غ سپس غلظت رنگ باقی مانده بررسیسانتریفیوژ و 

نانومتر  ۵02سنج در طول موج جذب متیل اورانژ با استفاده از طیف
 تعیین گردید.

 نتایج 

   هابررسی فازی نمونه-۱
درجه  ۱000 یدر دما شدهنهینمونه کلس کسیپراش پرتو ا یالگو
 یستالیداده شده است. صفحات کر شینما 2در شکل  گرادیسانت

(220( ،)2۱۱( ،)222( ،)700( ،)722( ،)۵۱۱( ،)770( ،)220 ،)

4 Probe Sonicator 
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با  نیکل فریت ی( مربوط به ساختار مکعب777( و )222(، )۵22)
( هستند 209۱-047-0۱شماره  JCPDS )کارت نلیساختار اسپ

، 2/72، 24/24، 22/2۵، 2/20 یایشده در زوا مشاهده یهاکیپو 
 نیا ادرجه ب 7/48و  7/4۵، ۵/47، 2/4۱، ۱/22، 29/۵4، 42/۵2

 فیط یریقرارگ ،۱نلیساختار اسپ در .باشندیصفحات متناظر م
یا  یوجههشت یهاتیدر سا یفلز یهاونیاز کات یعیوس

 Fd3m یمکعب ییاست که به گروه فضا ریپذامکانی چهاروجه

 املش نلیاز اسپ یدو نوع کل هادر این نوع ساختار د.نتعلق دار
 یدارا وجود دارند. نیکل فریت نرمال نلیمعکوس و اسپ نلیاسپ

ساختار،  نی. در ا(28) معکوس است یمکعب نلیساختار اسپ
 یهانویرا اشغال کرده و  یوجههشت یهاتیسا کلین یهاونی

 .شوندیم میتقس یو چهاروجه یوجههشت یهاتیسا نیآهن ب
 ریاست: ابتدا مقاد ریسنتز به شرح ز یشنهادیپ سمیمکان

 دیآهن در آب حل شده و اس تراتیو ن کلین تراتین یومتریاستوک
 عامل سوخت و همچنین به عنوان کمپلکسبه عنوان  کیتریس

-فلز ردایکمپلکس پا آهنو نیکل  یهاونیکه با  شودیاضافه م
دارد  ییبالا تیکمپلکس شدن اهم نی. ادهدیم لیتشک تراتیس
 یولمولک اسیدر مق یفلز یهاونی کنواختی عیمنجر به توز رایز

با  .کندیم یریناهمگن جلوگ ییزاهسته ای یدهشده و از رسوب
 ها انجام شدهواکنشمحلول، و تحت امواج فراصوت حرارت دادن 

 شیزا. با افافتندیبه دام م تراتیدرون شبکه س یفلز یهاونی و
 اتتریس یجزء آل هاتراتیدهد که در آن نیرخ م ییهادما، واکنش

و  بالا یواکنش گرماده به سرعت دما نیو ا کنندیم دیرا اکس
ریت فو تبلور نانوذرات  ییزاکرده که سبب هسته جادیا یموضع
.شودیم نیکل

( ۱)معادله  2نمونه از فرمول شرربرای محاسبه اندازه بلورک 
، 22/2۵، 2/20های . برای این منظور، پیک(20)استفاده شد 

که شدت بالاتری دارند و مربوط به درجه  ۱/22و  29/۵4، 2/72
هستند،  (770)و  (۵۱۱(، )700(، )2۱۱(، )220) یستالیصفحات کر

 انتخاب شدند.

𝑑 =
𝑘𝜆

𝛽𝑐𝑜𝑠(𝜃)
                                             (1) 

 βزاویه براگ و  θیک ثابت،  kاندازه بلورک ،  dکه در آن 
آمده برای دستاست. نتایج به XRDهای شدگی پیکپهن

ده شده است. الف نشان دا 2صفحات کریستالی مختلف در شکل 
نانومتر با انحراف  2/29مقدار میانگین بر اساس این شکل حدود 

 2هال-نانومتر است. برای مقایسه، از نمودار ویلیامسون ۱/۵معیار 
تر نیز برای تخمین اندازه بلورک استفاده شده است. این روش پهن

شدن خطوط پراش را ناشی از هر دو کرنش داخلی و اندازه بلورک 
ارائه  (2۱) 2هال در معادله -گیرد. فرمول ویلیامسوندر نظر می
 شده است.

𝛽𝑐𝑜𝑠(𝜃) = 4𝜀𝑠𝑖𝑛(𝜃) +
𝑘𝜆

𝑑
                            (2) 

شدگی پهن βزاویه براگ و  θکرنش،  اندازه بلورک ،  dکه در آن 
حات مختلف مربوط به صف XRDهای مختلف پیک برای پیک

( y)محور  βcosθ( و x)محور  sinθاست. یک خط مستقیم که 
ب نشان داده شده است.  2کند، در شکل را به هم متصل می

دهد و شیب خط اطلاعاتی در را نشان می dتقاطع خط، مقدار 
برای نمونه پس از کلسیناسیون  و  dدهد. مورد کرنش ارائه می

 02۵/0نانومتر و  ۵/2۵ترتیب  درجه سانتیگراد به ۱000در دمای 
 درصد تعیین شدند. 

 
 نیترات و به کمک امواج فراصوت-فرایند سنتز نمونه فریت نیکل به روش ژل سیترات -۱ شکل

 
1 Spinel structure 

2 Scherrer equation 

3 Williamson-hall  
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تر هال بیش-اندازه بلورک محاسبه شده از طریق روش ویلیامسون
شرر بود، زیرا فرمول شرر از مقدار تخمین زده شده توسط فرمول 

های پراش اشعه ایکس را به دلیل اندازه شدگی پیکفقط پهن
م هال ه-گیرد. در مقابل، رویکرد ویلیامسونبلورک در نظر می

شدگی ناشی از کرنش را در شدگی ناشی از اندازه و هم پهنپهن
گیرد و به طور مؤثر سهم میکروکرنش و اندازه بلورک را نظر می
هال اغلب اندازه -کند. در نتیجه، روش ویلیامسوندا میاز هم ج

دهد، زیرا پهن شدن پیک ظاهری بلورک بزرگتری را نشان می
های داخلی که معادله شرر اضافی ناشی از اعوجاج شبکه و تنش

 کند.کند را اصلاح میاز آنها صرف نظر می

 
 الگوی پراش اشعه ایکس نمونه ساخته شده -۲ شکل

درجه  ۱000کلسینه شده در دمای  (αنیکل فریت )ثابت شبکه 
 گیری کرد.اندازه (22) 2توان با معادله سانتیگراد را می

𝑎 =
𝜆√(ℎ2+𝑘2+𝑙2

2 𝑠𝑖𝑛𝜃
                                                     (2)  

های میلر مربوط به نشان دهنده شاخص lو  h ،kکه در آن 
زاویه پراش است. با این وجود، برای  θصفحات کریستالی و 

اطمینان از تعیین دقیق پارامتر شبکه، مقدار اصلاح شده با استفاده 
 (22) 7انطور که در معادله ، هم۱رایلی-یابی نلسوناز روش برون

 توضیح داده شده است، محاسبه شد.

𝑓(𝜃) =
1

2
(

𝑐𝑜𝑠2𝜃

𝑠𝑖𝑛𝜃
+

𝑐𝑜𝑠2𝜃

𝜃
)                               (۴)  

-رایلی می-تابع نلسون F(θ)زاویه پراش است و  θدر این رابطه 

شبکه مشتق شده از  یشامل رسم پارامترها کردیرو نیا باشد. 
( در شوندیمحاسبه م 2پراش )که با استفاده از معادله  یهاکیپ

 یمنحن یابیاست. با برون F(θ)پراش،  هیخاص از زاو یبرابر تابع
 یاز پارامتر شبکه واقع یترقیدق نیتخم توانی، مF(θ) = 0به 
را  یکیستماتیس یخطاها ؤثربه طور م روش نیدست آورد. ابه 

باشد، کاهش  یدستگاه یهاتیاز محدود یکه ممکن است ناش
نمونه  یرا برا یلیرا-نلسون ینمودارها ج 2. شکل دهدیم

. ثابت دهدینشان م گرادیدرجه سانت ۱000 یشده در دما نهیکلس
 نیا یشد. مقدار نظر یریگآنگستروم اندازه 2722/9شبکه 

 2248/9، 209۱-047-0۱: شماره JCPDS لیساختار در فا

 
1 Nelson-Riley  

 دیدر شبکه در نمونه تول یانبساط سه،یمقا نیآنگستروم است. ا
ا ر به کمک امواج فراصوت تراتین-تراتیروش س قیشده از طر

 هسی. انحراف مشاهده شده در پارامتر شبکه در مقادهدینشان م
 یتالسیدر ساختار کر یت به کرنش داخلممکن اسی با مقدار نظر

 توسط روش  شدهکرنش محاسبه رینسبت داده شود. مقاد
قش ن تواندمی زکرنشیر این که دهدینشان مهال -ویلیامسون

و به طور بالقوه منجر به  کندیم فایدر اعوجاج شبکه ا یمهم
 یارساخت یها. علاوه بر کرنش، نقصشودیانبساط سلول واحد م

 هاینیشننیب ها،یخال یسنتز، مانند جا ندیفرآ هنگامشده در  جادیا
 نیشبکه نقش داشته باشند. ااعوجاج در  توانندیم ها،یینابجا ای

 یاتم نیرا مختل کرده و فواصل ب آلدهیا یاتم شیها، آرانقص
علاوه بر موارد فوق وجود ناخالصی در ساختار  .دهندیم تغییررا 

واند تترکیبات غیر استوکیومتری در محصول، میبلور و یا تشکیل 
ه شود که بررسی این موارد نیاز ب منجر به تفاوت در پارامترشبکه

 اشعه رونفوتوالکت سنجی های آنالیز پیشرفته مثل طیفدستگاه
 .دارد که انجام آنها در این تحقیق میسر نبود (XPS)ایکس 

 
با روش شرر، ب( شده محاسبه یهابلورکالف( اندازه  -۳ شکل

 لفریت نیک یلیرا-و ج( نمودار نلسون هال-ویلیامسوننمودار 

 گرادیدرجه سانت ۱666 یشده در دما نهیکلس
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 بررسی ریز ساختاری  -۲
 یسنجفیاندازه ذرات و ط ستوگرامی، هSEM ریتصو 7شکل 
سنتز شده را نشان فریت نیکل ( از EDS) یانرژ یپراکندگ

ذرات  شود،یمشاهده م الف 7شکل از . همانطور که در دهدیم
آنها به صورت آگلومره  شتریهستند و ب یکرو یمورفولوژ یدارا

 عیوجود دارد. توز یادیها، نانوذرات زهستند. در داخل آگلومره
از  یاریکه بس دهدی( نشان مب 7ها )شکل اندازه ذرات نمونه

 عیوس فیط نینانومتر دارند. ا 200تا  20 نیب ییهاذرات اندازه
مع نانوذرات تج لیاز آگلومره شدن ذرات است. تشک یها ناشاندازه

ذرات نانو است. نانوذرات  یحاو یمکرر در پودرها دهیپد کی افتهی
. یی دارندبالا یسطح یخود، انرژ بالایمساحت سطح  لیدلبه 

 گریکدیخود، ذرات به  یسطح یکاهش انرژ یبرا جه،یدر نت
 . (27) چسبندیم

 
ب( توزیع اندازه ذرات و ج( آنالیز  SEMالف( تصویر  -۴ل شک

EDS ای از نمونه فریت نیکل ساخته شدهمنطقه .  

 بیها انجام شد تا ترکنمونه یبر رو ج( 7شکل ) EDS زیآنال
نانوذرات  در Oو  Ni ،Feشود. عناصر  یآنها بررس ییایمیش

 EDS زینال. در آباشندمی نیکل فریتشدند که مربوط به  ییشناسا
مواد اولیه  نسبینشد که خلوص  ییشناسا ی از عناصر دیگرناخالص

.دهدهای نیکل فریت را نشان میدر ساخت نمونه

 
1 -Ferrimagnetic 

 خواص مغناطیسی -۳
نشان  ۵سنتز شده در شکل  فریت نیکلنمونه  یسیخواص مغناط

 یسیمغناطیفر یهایژگیداده شده است. واضح است که نمونه و
 یتبادل یهااز برهمکنش یناش سیمغناطی. فردهدیرا نشان م

ها باعث برهمکنش نیاست. ا هیهمسا یهااتم نیب دهیچیپ
ر د ختلفم یهارشبکهیز یسیمغناط یکه گشتاورها شوندیم

نابرابر،  هایاندازه لیمخالف هم تراز شوند، اما به دل یهاجهت
. گزارش شده است که اشباع کنندینم یرا خنث گریکدیکاملاً 
 یخارج یبه پارامترها ۱یسیمغناطیماده فر کی( Ms) یسیمغناط

نمونه  Ms. (2۵) دارد ی( بستگیبی)ترک ی( و داخلیزساختاری)ر
مغناطش،  نی. ااندازه گیری شد emu/g ۵/7۱سنتز شده حدود 

 یچهاروجه یهااز مکان یسیمغناط یگشتاورها یمجموع بردار
ندارد،  یوادارندگ چینمونه ه ن،یاست. علاوه بر ا یوجهو هشت

طش مغنا ،یخارج یسیمغناط دانیکه بدون حضور م یمعن نیبه ا
 2یسیکه به آن رفتار سوپرپارامغناط کند،یخود را حفظ نم

رات است که در نانوذ یسیک رفتار مغناطی دهیپد نی. اندیگویم
 ه اندازهک یزمان شود،یمشاهده م یسیمغناطیفر ای یسیفرومغناط

، هر حالت نی. در ارسدیم یآستانه بحران کی ریآنها به ز هایدانه
 جه،ی. در نتکندیواحد رفتار م یسیحوزه مغناط کینانوذره مانند 

ود از خی مغناطش چیه یخارج یسیمغناط دانیم ابیماده در غ نیا
به  شود،یاعمال م دانیم کیکه  یاما هنگام دهد،ینشان نم

 .(24, 22) دهدیشدت پاسخ م

 
های مغناطیسی ذرات نیکل فریت در الف( ویژگی -۵ل شک

های های باریک میدانهای وسیع و ب( محدودهمحدوده

 مغناطیسی.

2 -Superparamagnetic 



 یستآنها به عنوان فوتوکاتال یابیتحت امواج فراصوت و ارز یتراتن-یتراتبه روش س یتفر یکلساخت نانوذرات ن

 ۵2                                                                                                                                    (۱) 2۱ ؛۴۱۴6 .مواد نوینی نامه علمی پژوهشفص

 خواص نوری -۴
معمولاً نور را به طور گسترده پراکنده  نلیاسپ تیفر ینانوپودرها

 ی. براکندیجذب را دشوار م فیط قیدق یکه بررس کنند،یم
اده شد. استف یبازتاب پخش یسنجفیمشکل، از ط نیمقابله با ا

نشان داده شده است. همانطور که  الف 2در شکل  DRS جهینت
مشاهده است.  ابلجذب در شکل ق هیدو ناح شود،یمشاهده م

 یگذارها ،دارند 83d یکیالکترون ساختارکه  های نیکلیون
 یهابه حالت ³A₂g هیاز حالت پا ژهیبه و ،d-d ی مجازکیالکترون

گذارها باعث  نی. ادهدیرخ م ³T₁g(P(و  F)³T₁g( ختهیبرانگ
 289نانومتر و  270در  باًیکه تقر شوندیجذب م منطقهدو  جادیا

ا ب یارتباط بازتاب پخش یبرا ۵. از رابطه شوندینانومتر مشاهده م
 .(29) خواص جذب استفاده شد

𝐹(𝑅) =
1−𝑅

2𝑅
                                               (۵)  

است. سپس، بازتاب تابع  F(R)مقدار بازتاب مطلق و  Rکه در آن 
 ( استفاده شدEg) یشکاف نوار نور یانرژ نییتع یبرا 2از معادله 

(28). 
(𝐹(𝑅)ℎ𝜈)𝑛 = k(ℎν − 𝐸𝑔)                          (۶)  

 

ذرات  ینور یشکاف باند انرژ( بو  DRS آنالیز الف( -2ل شک

 فریت سنتز شده

 کینشان دهنده  kفوتون،  ینشان دهنده انرژ hνمعادله،  نیدر ا
 یکیالکترون یگذارها یرا برا 2 برابر nثابت وابسته به ماده و 

 n(αhʋ). رسم باشدیم میرمستقیغ یگذارها یبرا ۵/0 ای میمستق
را  یشکاف نوار یانرژ ،(hʋ) یتابش یاز انرژ یبه عنوان تابع

. زندتخمین میشده است،  دادهنشان  ب 2همانطور که در شکل 
زده شد  نیتخم ولت-الکترون 4۵/۱حدود  یشکاف نوار یانرژ

قت مطاب کلین تیفر یگزارش شده در مقالات برا جیکه با نتا
 .(70) دارد

 هاخواص فوتوکاتالیستی نمونه-۵
 یها را در فواصل زماننمونه یستیعملکرد فوتوکاتال الف 4شکل 

 هک یهنگام شود،یهمانطور که مشاهده م. دهدیمختلف نشان م
با گذشت زمان  جیاورانژ به تدر لیغلظت مت شود،نور اعمال می

د شده یتول کلین یهاتیفر یستیفوتوکاتال تیکه قابل افتیکاهش 
به  تیها از نوار ظرف. پس از تابش نور، الکترونکندیم دییرا تأ

 یباق تیدر نوار ظرف ییهاو حفره شوندیم ختهینوار رسانش برانگ
حفره در واکنش با -الکترون یهاجفت نی. اگذارندیم

 ریپذآزاد واکنش یهاکالیو راد کنندیآب شرکت م یهامولکول
 یهاشده به مولکول دیتول یهاکالی. سپس رادکنندیم دیتول

و  ندکنیحمله م ستیسطح فوتوکاتال یجذب شده رو یرنگ آل
کربن  دیاکس یمانند آب و د یضرریآنها را به محصولات ب

را که  (7۱) مرتبه اول یکینتیمدل س 4. معادله کنندیم هیتجز
 د.کنیم فیاعمال شده است، توص ینور بیتخر ندیفرآ یبرا

𝐿𝑛 (
𝐶0

𝐶
) = 𝑘𝑡                                           (۷)  

 یدر حال دهد،یرنگ را نشان م هیغلظت اول 0Cمعادله،  نیدر ا
مانده پس از قرار گرفتن در معرض نور به مدت  یغلظت باق Cکه 

t یرویپ مرتبه اول کینتیاز س بی. رفتار تخردهدیرا نشان م هیثان 
نشان داده شده است. سرعت  ب 4همانطور که در شکل  کند،یم
 بود.  0029/0سنتز شده  کلین تیفر یکینتیس

 
 کیتنیس ی( منحنبو  یستیعملکرد فوتوکاتال الف( -۷ل شک

 نانوذرات ینور بیتخر
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ا ها بنمونه یستیعملکرد فوتوکاتال شود،یهمانطور که مشاهده م
قابل  یاکسید رو یا و اکسید تیتانیمشناخته شده مانند  یهایهادمهین

 یشکاف نوار یدارا کلین تیفر نکهیبا وجود ا ست،ین سهیمقا
تواند یم لیدل نیاختلاف به ا نیمواد است. ا نینسبت به ا یترکیبار

بلکه به  ،ینه تنها به اندازه شکاف نوار یستیتالفوتوکا تیکه فعالباشد 
تقال بار و ان کینامیحامل بار، د یبیمانند نرخ نوترک یاتیعوامل ح ریسا

 دیسدارد. اک یبستگ زین یهادمهیو رسانش ن تیظرف ینوارها تیموقع
کمتر ار بحامل  یبینرخ نوترک تر،عیوس یبا وجود شکاف نوار م،یتانیت

شتری قدرت بیشده توسط نور  دیحفره تول-الکترون یهاجفت داشته و
 بیتخر یبرا ریپذواکنش یهاگونه دیآن را در تول یی، که توانادارند

از  یترعیسر بیبازترک فریت تیتانیم. در مقابل، دهدیم شیرنگ افزا
که باعث کاهش  داردمحدود  یفعال سطح یهابار و مکان یهاحامل

 تیفر یاهیهادمهین نیا ن،ی. بنابراشودیآن م یستیوکاتالراندمان فوت
 . ردکنقاط ضعف غلبه  نیجفت شوند تا بر ا گرید یهایهادمهیبا ن دیبا

 نتیجه گیری
فریت نیکل  نلیاسپ یسینانوذرات مغناط دیتول یبرادر این تحقیق 

اج تحت اموهمراه  تراتین-تراتیژل س-از احتراق سل با استفاده
 یبرا VSMو  XRD ،SEM یهاروشاستفاده شد. از  فراصوت

 نلیاسپ یهاتیفر ساختها استفاده شد. نمونه لیو تحل هیتجز
اس بر اس بلورکاندازه  نیانگیشد. م دییتأ XRD نتایجبا  یمکعب

انومتر ن ۱/۵ اریبا انحراف معو نانومتر  2/29روش شرر حدود 
طبق فرمول  ینیو کرنش تخم لورکباندازه  محاسبه شد.

 نییدرصد تع 02۵/0نانومتر و  ۵/2۵ بیهال به ترت-امسونیلیو
 رتبزرگشد که  یریگآنگستروم اندازه 2722/9شد. ثابت شبکه 

ق بود. طب استاندارد این ماده لیگزارش شده در فا یاز مقدار نظر
 یشده در دما نهیکلسفریت  نیکل، نانوذرات VSM یهاداده

را نشان  emu/g ۵/7۱مغناطش اشباع  گراد،یدرجه سانت ۱000
 وسیع و در محدوده SEM تصویراندازه ذرات در محدوده دادند. 

جذب در  هیدو ناح DRS ایج. نتگیری شداندازهنانومتر 200تا  20
 یشکاف نوار یانرژرا نشان داد و نانومتر  289نانومتر و  270

خریب ی تکینتیزده شد. نرخ س نیتخم ولت-الکترون 4۵/۱حدود 
 0029/0ر نو تحتسنتز شده  کلین تیفرتوسط  نژاورا لیمترنگ 

 بود.

 ملاحظات اخلاقی پیروی از اصول اخلاق پژوهش
تحقیق حاضر به صورت داوطلبانه در کنندگان همکاری مشارکت

 .و با رضایت آنان بوده است

 حامی مالی
 .است هتامین شد حاضر توسط نویسندگان مقالهتحقیق  هزینه

 مشارکت نویسندگان
 ؛ علیرضا ضیایی: انجام آزمایش ها

علیرضا ضیایی ، سید علی حسن زاده : و نتایج هاتحلیل داده
 تبریزی، علی صفار 

علیرضا ضیایی ، سید علی حسن زاده تبریزی، علی نگارش نهایی: 
 صفار، رضا ابراهیمی، مهدی امیدی 

 تعارض منافع
نویسندگان، مقاله حاضر فاقد هرگونه تعارض منافع بنابر اظهار 
 بوده است.
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