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   بر خواص ساختارƽ و ريزساختارƽ ترکيب ابررساناPbOƽتأثير نانوذرات 
 Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy   

  نژادايرج کاظميمنحوش، ندا ، *موسوƽ قهفرخيسيد ابراهيم 

  ، اهواز، ايراناهوازگروه فيزيک، دانشکده علوم، دانشگاه شهيد چمران 
  

   با مقاديرPbO سپس نانوذرات  وبا استفاده از تابش ميکروموج تهيه) β-PbO (سرب در اين مقاله، نانوذرات اکسيد :چکيده
 و ۹۰، ۶۰، ۳۰هاƽ پخت ، به روش واکنش حالت جامد با زمانBi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy در ترکيب ابررساناx ƽ=۰/۰، ۲/۰، ۴/۰ و ۶/۰ 

. ند مورد بررسي قرار گرفتEDX و XRD ،SEM باها  شناسي نمونهخواص ساختارƽ، ريزساختارƽ و ريخت. ند ساعت آلايش شد۱۵۰
گيرƽ چگالي جريان بحراني نشان نتايج حاصل از اندازه. شدندگيرƽ چگالي جريان بحراني و دماƽ بحراني به روش چهارسوزني اندازه

ي جريان بحراني به که بيشترين چگال طورƽ يابد، بهدهند که چگالي جريان بحراني با افزايش نانوذرات اکسيد سرب افزايش ميمي
هاƽ آلايش   بررسي تغييرات دماƽ بحراني در نمونه. اندوابسته بوده ساعت ۶۰ و زمان پخت x=۴/۰ با ƽBi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy  نمونه

ƽ خالص افزايش قابل  دهد که با جانشيني سرب به جاƽ بيسموت، دماƽ بحراني نسبت به نمونهشده با نانوذارت اکسيد سرب نشان مي
نيافته ƽ آلايش  ƽ آلايش شده نسبت به نمونه د که حجم سلول واحد نمونهشدر بررسي الگوƽ پراش مشاهده . يابد اƽ مي حظهملا

  .است Bi+۳ در جايگاه Pb+۲افزايش يافته است که بيانگر جانشيني 

  . چگالي جريان بحراني؛ ساختار و ريزساختار؛نانوذرات اکسيد سرب؛ Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oyابررساناƽ : هاƽ کليدƽواژه

    مقدمه
   با فرمول عموميƽBi ابررساناهاƽ پايه

Bi2Sr2Can-1CunO2n+4+δ سه فاز اصلي با ƽ۱ ،۲ و ۳، دارا=n 
 با دماƽ بحراني Bi-۲۲۲۳در ميان اين فازها، فاز . هستند

K۱۱۰≈Tc بحراني بالا بيشتر مورد توجه است   به ƽدليل دما .
ƽدما ƽدارها در  بالا در خانواده بيسموتاز زمان کشف ابررسانا

اƽ براƽ بهبود خواص ابررسانايي  ، تحقيقات گسترده۱۹۸۸سال 
 اين ابررساناها، دماƽ از آنجا که. ]۲ ،۱[آن انجام شده است 

 مايع ازت مايع دارند و کار با ازتبحراني بالاترƽ نسبت به 
ين تر از کار با هليوم مايع است، لذا ا هزينه  تر و کم راحت

نزديک به . ]۵-۳[ است پژوهندگانچنان مورد توجه  خانواده هم
 براƽ، کارهاƽ زيادƽBi ƽ بر پايه دو دهه پس از کشف ابررسانا

  بهبود خواص ابررسانايي اين دسته از مواد ابررساناها 
  

شان و  پس از گزارش اوليه توسط سان. انجام شده است
 با ƽBi  پايهبا رساناƽ ، علاقه فراواني در آلايش ابر]۶ [همکاران

  دماييƽگسترهتوان در  بدون سرب، تنها مي. سرب پديد آمد
K۸۵-۷۵يک پله در منحني مقاومت ويژه ƽ اين نوع ابررسانا 

 بدون آلايش، ƽرشدƽ در نمونههاƽ بين نقص. دکرمشاهده 
 با Tcبهبود . ها در منحني مقاومت ويژه است عامل وجود پله

رشدƽ مؤثر ميان هاƽ  ن در کاهش نقصتوا  را ميPbآلايش 
 چشمگيرƽطور    بهpm۱۲۰ (۲+Pb(که شعاع  جااز آن. دانست

، pm۹۶ (۳+Bi ،)pm۹۹ (۲+Ca(بزرگتر از شعاع يوني 
)pm۱۱۳ (۲+Sr و )pm۷۲ (Cu فشار اثر است و با توجه به 

 که جانشين کردن نشان داد بلور از داخل، تاکانو رمکانيکي ب
 ƽسرب به جاBi،شکيل فاز  تTc سيستم ابررسانا بر ƽبالا 

 مناسب بااستفاده از ترکيب. کند  را تسريع ميƽBi  پايه

پست الکترونيکي۰۶۱-۳۳۳۳۱۰۴۰: ، نمابر۰۹۱۶۶۱۷۵۵۷۰: نويسنده مسئول، تلفن ، :Musavi_ebrahim@yahoo.co.uk 

 

  ٤٣٨ تا ۴۲۷ ، از صفحة٩٦ تابستان، دوم، شمارة پنجمسال بيست و 
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 ٤٢٨ مجله بلورشناسي و کاني شناسي ايران                               نژادموسوƽ قهفرخي، منحوش، کاظمي

 فاز عنصرسنجييشتر از آنچه در ترکيب  بCa و Cuمقادير 
۲۲۲۳-Bi اتمبا است، فرآيند پخت آرام، آلايش سيستم   ƽها

ديگر و تغييرات گرمادهي از قبيل دماƽ و زمان پخت در 
در ابررساناƽ بر تواند مي بالا Tcرسيدن به يک فاز مطلوب با 

ƽ بيسموت در ابررساناƽ بر پايه. ]۸ ،۷[ مؤثر باشد ƽ Biپايه
 نسبت به تغييرات فشار جزئي Tc ،اند که با سرب آلايش شده

که در  در حالي. سازƽ زياد حساس نيستند اکسيژن حين کلوخه
 به تغيير فشار Tcاند،  هايي که با سرب آلايش نشده نمونه

/ Pb +۲ظرفيت مخلوط براƽ . ]۹[اکسيژن خيلي حساس است 
۴+Pbاکسيژن عمل مي  به ƽزو نيکند  عنوان يک چاه برا ƽسپر 

 Tc ،بنابراين. آورد  وجود مي مؤثر براƽ تغيير فشار اکسيژن به

شده با سرب به زحمت با تغيير فشار اکسيژن  سيستم آلايش
رشدƽ به هاƽ بين عبارت ديگر نقص  به وتأثير پذير است،

/ Pb +۲بر خلاف ظرفيت مخلوط. رسند کمترين مقدار خود مي
۴+Pb دهد، ظرفيت مخلوط  نمي که ظرفيت اکسيژن را تغيير
۵+Bi/ ۳+Bi زيراشود،   تغيير ظرفيت اکسيژن ميموجب 

 افزايش ƽBi-O2   ظرفيت اکسيژن را در لايهBi+۵هاƽ  يون
 مقاومت در موجب بالا بردن Bi-Biدهند و جدايي پيوند  مي

رشدƽ در هاƽ بين  يعني حضور نقص،دشو ها مي اين لايه
ن آلايش سرب زياد  بدوƽBi  سيستم ابررساناƽ بر پايه

صورت   به Bi/ ۳+Bi+۵بيان ديگر، ظرفيت مخلوط  به . شوند مي
عمل کرده و بارها را به صفحات منتقل مانند يک مخزن حفره 

 Bi-O2هاƽ  افزايش مقاومت در لايهدليل    بهوليکند،  مي
 در سيستم Tc بنابراين .گيرد  راحتي صورت نمي انتقال بار به

 بدون آلايش سرب به تغييرات فشار ƽ Bi ابررساناƽ بر پايه
اکسيژن جزئي نسبت به حالت آلايش داده شده با سرب 

دليل   به Biهاƽ   در لايهPbجايگزين کردن . حساس است
 و همچنين Bi+۳ به Bi+۵هاƽ   تغيير يونموجباندازه اتمي 

۲+Cu ۳ به+Cuبا بررسي قاعده. شود  ميƽ خنثايي بار در 
 بيشتر شده و به ۲سرب، ظرفيت مس از ترکيب آلايش شده با 

بيان ديگر اين مقدار  به . شود هاƽ سه ظرفيتي نزديک مي مس
 ابررسانايي و تسريع در وجبهاƽ مس م بار اضافه شده اتم

-پژوهشجاکه  از آن. ]۱۱، ۱۰ [شود  ميBi-۲۲۲۳تشکيل فاز 
ƽپايه بيسموت با اکسيد   گستردهها ƽآلايش ابررسانا ƽرو ƽا

اƽ انجام شده است، در اين مقاله تأثير آلايش  سرب توده
ƽ بيسموت با درصدهاƽ مختلف نانوذرات اکسيد ابررساناƽ پايه

  دست آمده با کارهاƽ سرب مورد بررسي قرار گرفته و نتايج به
  .اندقبلي مقايسه شده

  ها  گيرƽ  اندازهها و چگونگيبررسيشرح 
اده از گرمايش ، نانوذرات اکسيد سرب، با استفپژوهشدر اين 

 نخست نانوذرات اکسيد سرب ƽبراƽ تهيه. موج تهيه شدندريز
پودر هيدروکسي کربنات سرب با استفاده از گرمايش 

 پودر ،C˚ ۶۰۰ دهي در دماƽ گرما تهيه و پس از يميکروموج
 پودر ƽبه منظور تهيه. نانوذرات اکسيد سرب به دست آمد

ل محلول آبي هيدروکسي کربنات سرب، محلولي همگن شام
- مولار اوره با نسبت۱/۰ مولار نيترات سرب و محلول آبي ۱/۰

دو مرحله اين ترکيب در . دشهاƽ مولي معين در يک بشر تهيه 
- زمانطولدر ) w ۶۰۰  و w ۳۰۰(هاƽ متفاوت متوالي با توان

براƽ تهيه ترکيب . دهي شدهاƽ مختلف در مايکروفر تابش
 ƽابررسانا Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy از مواد اوليه شامل اکسيد
، کربنات )۳SrCO(، کربنات استرانسيم )۳O۲Bi(بيسموت 

ƽ خلوص  با درجه) CuO(، اکسيد مس )۳CaCO(کلسيم 
تهيه شده در اين ) PbO(و نانوذرات اکسيد سرب % ۹۹/۹۹

مقادير مورد . دش استفاده ƽnm۳۵ ميانگين   با اندازهپژوهش
 با دقت رقمي واده از يک ترازوƽ نياز از پودرهاƽ اوليه با استف

g۴-۱۰وزني مناسب توزين   با نسبت ƽتهيه. شدندها ƽبراƽ ۲ 
 ƽگرم از ترکيب ابررساناBi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy   و ۶/۰با 

۴/۰، ۲/۰، ۰/۰=xبا ، مقدار مورد نياز از هرکدام از مواد اوليه 
 از پس. دشاستفاده از جرم مولي هر کدام از مواد اوليه استفاده 

ها را در يک هاون چيني ريخته، با اسپاتول  توزين مواد اوليه، آن
خوبي مخلوط کرده و سپس با اضافه کردن مقدار کمي اتانول  به

سپس، براƽ جلوگيرƽ از . به مدت يک ساعت آسياب شدند
، ۲COتشکيل فازهاƽ اضافي در طول فرآيند و خروج گاز 

 ƽتکليس در دماC˚۸۲۰ در . ام گرفت ساعت انج۱۵ به مدت
 ساعت ۱مدت   بهدوبارهاين مرحله، پودرهاƽ تکليس شده، 

آسياب شدند و سپس پودرهاƽ يکنواخت حاصل از آسياب 
 دقيقه ۵مدت  هاƽ مکعب مستطيلي ريخته و به درون قالب

هايي به  شکل ميله شدند و به فشرده  MPa۵۴۰تحت فشار 
 ترکيب ƽ براƽ تهيه.  در آمدندmm (۷/۲×۴/۵×۲/۲۰(۳ابعاد 

 ƽابررساناBi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy   ۰/۰ ،۲/۰ ،۴/۰ و ۶/۰با=x ،
هاƽ   با زمان٨٤٥˚Cدماƽ در از هر نمونه يک ميله آماده شد و 

طور جداگانه، درون   ساعت براƽ پخت به۱۵۰ و ۹۰، ۶۰، ۳۰
با استفاده از روش چهارسوزني، دماƽ بحراني . کوره قرار گرفتند

با تغيير . ندگيرƽ شد ها اندازه نهو چگالي جريان بحراني نمو
ها رسم و با   براƽ هر کدام از نمونهV-Iهاƽ  جريان، منحني
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 ٤٢٩  . . . بر خواص ساختارƽ و ريزساختارPbOƽتأثير نانوذرات                  ١٣٩٦ تابستان، ٢، شماره ٢٥جلد 

ها، چگالي جريان بحراني براƽ هر نمونه  داشتن سطح مقطع آن
از ديگر پارامترهاƽ مهم ابررساناها، دماƽ بحراني . دشمحاسبه 

 درگيرƽ دماƽ بحراني از روش چهارسوزني  براƽ اندازه. است
ƽ   به دو نقطهmA۴۰ ولت و جريان ثابت ۴۰ختلاف پتانسيل ا

ƽ مياني نمونه را  توان اختلاف پتانسيل دو نقطه نمونه، مي
ƽ  سپس با استفاده از رابطه. گيرƽ کرداندازه 

I
VT    نمودار

ρ برحسب T آن در شد که نمونه ترسيم V اختلاف پتانسيل 
 به محل α جريان عبورƽ از نمونه و ƽI مياني نمونه،   نقطهدو

هاƽ  همچنين نمونه. ]۱۰[قرارگرفتن چهار اتصال بستگي دارد 
-ƽ TGAوسيلهبهزمان   همگرماييساخته شده، مورد آناليز 

DTA ،بررسي ƽپراش با استفاده از  ساختار ƽالگوها)XRD (
  . گرديدندEDX و SEMشناسي توسط  و بررسي ريخت

   و برداشتبحث
   پودرهاƽ اوليه و شرايط بازپخت ،منظور تعيين دماƽ ذوب به
  

مواد به  دادن گرماها با   نمونهDTA/TGAمناسب، منحني 
 TGAمنحني .  ترسيم شدفشار جو C/min۱۰˚اوليه با آهنگ 

 Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oyهاƽ  ƽ نمونه  پودرهاƽ اوليهDTAو 
در منحني . اندورده شده آ۱هاƽ   در شکلx=۴/۰ و x=۲/۰با 

DTAگرماگير مشاهده مي  هر نمونه دو قله ƽ اولين . دنشو
. شود ƽ گرماگير به ذوب جزئي پودرهاƽ اوليه مربوط مي قله

 و ƽ۲۲۱۲-Bi فاز  توان به تجزيه ƽ گرماگير را مي دومين قله
 ب و ت مشاهده ۱هاƽ  در شکل.  نسبت دادآبگونحضور فاز 

ها افزايش   شدت قله،سربنده مقدار آلايشود که با افزايش  مي
روند، که بيانگر آن است که  يافته و به سمت دماهاƽ کمتر مي

ها با افزايش سرب بيشتر  مقدار فاز مايع ايجاد شده در نمونه
بايد توجه داشت که حضور مقدارƽ فاز مايع سبب . شده است

همگني بهتر محصول شده و باعث تسريع در تشكيل فاز 
۲۲۲۳-Bi۱۳ ،۱۲[شود   مي[.  

  

                                                                             
  

  )ب                                                                  ( )الف(

                        
   ) ت                                                         (          ) پ        (                                  

  
 يمنحن) ، پx=۲/۰ با  Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oyهاƽ  نمونهDTA ي منحن)، بx=۲/۰ با  Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oyهاƽ  نمونهTGA) الف   ۱ شکل

TGAنمونه  ƽهاBi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy ۴/۰  با=xمنحني )  و تDTAنمونه  ƽهاBi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy   ٤/٠با = x.  
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 ٤٣٠ مجله بلورشناسي و کاني شناسي ايران                               نژادموسوƽ قهفرخي، منحوش، کاظمي

  
 از پراش ،ها و بررسي فازها براƽ تعيين ساختار بلورƽ نمونه  

 ۱۰-۷۰اƽ  ƽ زاويه  در گسترهPhilips ايکس، مدل سنج پرتو
 استفاده Å ۵۴۰۵۶/۱=λ با طول موج CuKαدرجه با تابش 

 دو پارامتر مهم ميزان ،ها  الگوƽ پراش نمونهبررسيدر . دش
زمان پخت مورد بررسي طول وذرات اکسيد سرب و آلايش نان
هاƽ تهيه شده در درصدها و  الگوƽ پراش نمونه. ندقرار گرفت

. اند نشان داده شده۵ تا ۲هاƽ  هاƽ پخت مختلف در شکل زمان
هاƽ تهيه شده و روابط موجود  با استفاده از الگوƽ پراش نمونه

ها تعيين  ه، نوع و درصد فازهاƽ موجود در نمون]۱۴[در مرجع 

هاƽ همچنين ثابت. اند آورده شده۲و  ۱هاƽ و نتايج در جدول
 ساعت ۹۰ها با درصدهاƽ مختلف و زمان پخت  نمونهƽشبكه

. اند آورده شده۳محاسبه شد و نتايج اين محاسبات در جدول 
هاƽ آلايش داده شده هاƽ شبکه در نمونه ثابت۳ جدول بنابر

علت اين .  افزايش يافته است بدون آلايشƽنسبت به نمونه
 با شعاع يوني بيشتر در pm۱۲۰ (۲+Pb(افزايش جانشيني 

 در الگوƽ پراش Pbاز جانشيني . است pm۹۶ (۳+Bi (جايگاه 
 ۴ در شکل x = ۰/۰ با ƽBi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy  نمونه

  . است Bi-۲۲۱۲شود که فاز غالب، فاز  مشاهده مي
  

  
  . ساعت۳۰، و زمان پخت x = ۶/۰) ، و پx = ۴/۰) ، بx = ۲/۰) با الف Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oyهاƽ الگوƽ پراش نمونه   ٢شکل

  
 . ساعت۶۰ و زمان پخت x=  ۶/۰)  و بx=  ۴/۰) با الف Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oyهاƽ الگوƽ پراش نمونه   ۳شکل
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 ٤٣١  . . . بر خواص ساختارƽ و ريزساختارPbOƽتأثير نانوذرات                  ١٣٩٦ تابستان، ٢، شماره ٢٥جلد 

  
  . ساعت٩٠و زمان پخت  x=  ٦/٠) و ت x=  ٤/٠) ، پ٠ x= /٢) ، ب x= ٠/٠) با الف Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oyهاƽ  الگوƽ پراش نمونه ٤شکل

  

  
  . ساعت١٥٠ زمان پخت  وx=  ٦/٠) و ب x=  ٤/٠) با الف Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oyهاƽ   الگوƽ پراش نمونه٥شکل

  
  . ساعت۹۰زمان پخت   و x=  ۰/۰ ،٢/٠ ،٤/٠ و  ٦/٠ با Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy هاƽ درصد فازهاƽ موجود در نمونه  ١جدول

  ٦/٠  ٤/٠  ٢/٠  x(  ۰/۰(مقدار آلايش 
Bi-2223 (%)  ۰  ٩/٤٦  ٥٢  ٦/٣٩  
Bi-2212 (%)  ٩/٣٨  ٣٥  ٧/٤٣  ٤٤  
Bi-2201(%)  ١٠  ١٠  ٣/١٥  ١٤  

Bi0.5Cu0.5Ca0.25Sr0.5 (%)  ٠  ٠  ٠  ٢٤  
CuO (%)  ٢  ٣  ٣٢/١  ١٨  

Ca2PbO4 (%)  ٢/٢  ٠  ٠  ٠  
  

  . ساعت۱۵۰ و ۹۰، ۶۰، ۳۰هاƽ پخت  و زمانx = ۴/۰با  Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy هاƽ درصد فازهاƽ موجود در نمونه  ٢جدول
  ١٥٠  ٩٠  ٦٠  ۳۰  )ساعت(زمان پخت 

Bi-2223 (%)  ۳/۵۰  ٩/٤٩  ٥٢  ٣/٦٣  
Bi-2212 (%)  ٧/٣٢  ٣٥  ٢٧  ٩/٤٣  
Bi-2201(%)  ٥/١٤  ١٠  ٦/٥  ٤٦/٤  

Bi0.5Cu0.5Ca0.25Sr0.5 (%)  ٠  ٠  ٠  ٠  
CuO (%)  ٩/١  ٣  ٠  ٣٤/١  

Ca2PbO4 (%)  ٠  ٠  ٠  ٠  
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 ٤٣٢ مجله بلورشناسي و کاني شناسي ايران                               نژادموسوƽ قهفرخي، منحوش، کاظمي

 )پ(

 )ب(

 )الف(

 . ساعت۹۰زمان پخت   و x=  ۰/۰ ،٢/٠ ،٤/٠ و  ٦/٠ با Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oyهاƽ ƽ نمونهادير ثابت شبکهمق   ٣جدول
  ٦/٠  ٤/٠  ٢/٠  x(  ۰/۰(دار آلايش مق

a (Å) ۸۲۱۸/۳  ۴۱۰۷/۵  ۴۰۸۵/۵  ۴۰۹۰/۵  
b (Å)  ۸۲۱۸/۳  ۴۱۰۷/۵  ۴۰۸۵/۵  ۴۰۹۰/۵  
c(Å)  ۵۷۹۴/۳۰  ۱۹۴۳/۳۷  ۲۰۱۳/۳۷  ۲۰۵۵/۳۷  

  

ها با درصدهاƽ  لي جريان بحراني نمونه، نمودار چگا۶شکل 
 ساعت را نشان ۶۰متفاوت نانوذرات اکسيد سرب در زمان پخت 

ها، در  گيرƽ چگالي جريان بحراني نمونه نتايج اندازه. دهد مي
 Bi جاƽ  دهند که با جانشيني سرب به  نشان مي۴جدول 

ها نسبت به حالت خالص افزايش  چگالي جريان بحراني نمونه
 x=۴/۰با ƽ Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy  که نمونهطورƽد، بهياب مي

 ساعت، بيشترين مقدار چگالي جريان بحراني ۶۰و زمان پخت 
با افزايش بيشتر مقدار نانوذرات اکسيد سرب، چگالي . را دارند

  ƽ که نمونه طورƽ يابد به جريان بحراني کاهش مي
 Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy ۶/۰با = xدر چگالي ƽافت شديد  

با افزايش نانوذرات اکسيد . شودجريان بحراني آن مشاهده مي
که نتايج الگوƽ پراش نشان چنان خالص، ƽسرب به نمونه

 بيشتر شده و اين پديده Bi-۲۲۲۳دهند، درصد تشکيل فاز  مي
. ها شود تواند باعث بالا رفتن چگالي جريان بحراني در نمونه مي

، چگالي x< ۴/۰با افزايش بيشتر مقادير نانوذرات اکسيد سرب 
اين کاهش در چگالي جريان . يابد جريان بحراني کاهش مي

علت پيدايش فازهاƽ ثانويه باشد که اين  تواند به بحراني مي
 پيوندهاƽ ضعيفي درآورند و شکلها را به  ند مرزدانهفازها قادر

  .]۱۶، ۱۵[اƽ شوند  شدگي بين دانه باعث کاهش جفت

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  . ساعت٦٠زمان پخت  و  x=  ٦/٠) پو  x=  ٤/٠) ، ب x= ٢/٠) الفبا  ƽ Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oyها نمونهV-J نمودار  ٦شکل
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 ٤٣٣  . . . بر خواص ساختارƽ و ريزساختارPbOƽتأثير نانوذرات                  ١٣٩٦ تابستان، ٢، شماره ٢٥جلد 

  . ساعت۶۰مان پخت   و زx=  ۰/۰ ،٢/٠ ،٤/٠ و  ٦/٠ با Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy هاƽ  نمونهJc و Jc0راني مقادير چگالي جريان بح  ٤جدول
  ٦/٠  ٤/٠  ٢/٠  x(  ۰/۰(مقدار آلايش 

)۲A/cm(Jc0  ٠  ۰۰۸۲/۰  ۲۴  ٧/٨  
)۲A/cm(Jc  ٠  ۰۲۳۴/۰  ۳۷  ۶/۱۸  

  
 چگاƽ جرياني است Jc0 نشان داده شد، ۷که در شکل چنان

سانايي کامل به حالت مخلوط وارد که نمونه از حالت ابرر
 چگالي جرياني است که در آن نمونه به Jcکه  شود در حالي مي

 نمودار چگالي جريان ٧شکل همچنين . رود حالت معمولي مي
 و در x = ۴/۰ با Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oyهاƽ  بحراني نمونه

گيرƽ  نتايج اندازه. دهد هاƽ پخت مختلف را نشان مي زمان
هاƽ پخت متفاوت، در ها با زمان  بحراني نمونهچگالي جريان

 ساعت ۶۰دهند که با افزايش زمان پخت تا   نشان مي۵  جدول
 ساعت ۳۰ها نسبت به زمان پخت چگالي جريان بحراني نمونه

 ساعت، ۶۰با افزايش زمان پخت بيش از . يابدافزايش مي
هاƽ  که نمونه طورƽ يابد به چگالي جريان بحراني کاهش مي

 ساعت افت شديدƽ در چگالي ۱۵۰هيه شده در زمان پخت ت
  علت کاهش چگالي جريان . جريان بحراني آن مشاهده شد

  

  . است به افزايش درصد فازهاƽ ناخواسته وابستهبحراني 
هاƽ تهيه شده با مقادير   براƽ نمونهρ-T، نمودار ۸شکل 

با . دهد  ساعت را نشان مي۶۰آلايش متفاوت با زمان پخت 
ايش مقدار نانوذرات اکسيد سرب، دماƽ بحراني افزايش يافته افز

 و x=۴/۰ با ƽBi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy  که نمونه طورƽ است به
. دهد  ساعت بيشترين دماƽ بحراني را نشان مي۶۰زمان پخت 

 باعث تواند ي سرب مشيعلت اين افزايش آن است كه آلا
ƽ و  سبب پايدارني شود و همچنƽرشدني بƽها کاهش نقص

 با دماƽ بحراني بالا و کاهش Bi-۲۲۲۳ فاز شتري بƽريگ شکل
 ي بحراندماƽ]. ۹ [ استنيي گذار پاƽ با دماي ناخالصƽفازها
 که شودمي کمتر سرب دي مقدار نانوذرات اکسشيها با افزا نمونه

 ي بحرانƽکه از دمااست  ي ناخالصƽ نشان از حضور فازهانيا
  .دن برخوردارƽتر نييپا

  . ساعت١٥٠ و ٩٠، ٦٠، ٣٠هاƽ پخت    و زمانx=  ٤/٠ با Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy هاƽ  نمونهJc و Jc0مقادير چگالي جريان بحراني   ٥جدول
  ١٥٠  ٩٠  ٦٠  ۳۰  )ساعت(زمان پخت 

)۲A/cm(Jc0  ١٩  ۲۴  ۵/۱۰  ٠١٤٨/٠  
)۲A/cm(Jc  ٤/٣٢  ۳۷  ۱۵  ۰۲۳۱/۰  

  

  
  .  ساعت٩٠ و ٦٠، ٣٠هاƽ پخت  و زمانx=٤/٠با  Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oyهاƽ  نمونهV-Jنمودار    ٧شکل
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 ٤٣٤ مجله بلورشناسي و کاني شناسي ايران                               نژادموسوƽ قهفرخي، منحوش، کاظمي

  
  . ساعت٦٠ پخت و زمان  x=  ٢/٠ ،٤/٠و ٠/ ٦با  Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oyهاƽ  نمونهρ-T نمودار  ٨شکل

  
ƽ اول،  ها در مرحله  نمونهT برحسب ρ، نمودار ۹در شکل 

Tc در دماρ ƽافت نسبتاً تيزƽ در مقاومت 
onset مشاهده 

اƽ است و در  ƽ گذار درون دانه دهنده شود که نشان مي
شود که  ƽ دوم، افت نسبتاً آرامي در مقاومت مشاهده مي مرحله

نهايتاً مقاومت در ) اƽ گذار بين دانه(ها  شدگي کامل دانه با جفت
 ƽدماTc

offsetرسد و کل سيستم به حالت   به صفر مي
هاƽ   نمونهρ-T، نمودار۹همچنين شکل . رود ابررسانايي مي

Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy ۴/۰ تهيه شده با=xپخت   و زمان ƽها

 ساعت، ۶۰با افزايش زمان پخت تا . دهد مختلف را نشان مي
 ساعت افزايش يافته ۳۰دماƽ بحراني نسبت به زمان پخت 

 ساعت بيشترين ƽ۶۰ با زمان پخت  که نمونه طورƽ است به
. ]۱۸، ۱۷ [استپخت ديگر هاƽ  دماƽ بحراني را نسبت به زمان

Tcدماهاƽ بحراني 
onset و Tc

offsetتهيه شده با مقادير   نمونه ƽها
 و ۹۰، ۶۰، ۳۰هاƽ پخت  مختلف نانوذرات اکسيد سرب و زمان

  .اند آورده شده۷ و ۶هاƽ   ساعت در جدول۱۵۰

  

  
  .  ساعت۱۵۰ و ۹۰، ۶۰، ۳۰هاƽ پخت   و زمانx=۴/۰با  Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oyهاƽ  نمونهρ-Tنمودار    ٩شکل

  
Tcمقادير دماƽ بحراني    ٦جدول

offset (K)  و Tc
onset (K)  نمونه ƽهاBi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy ۰/۰ ،٢/٠ ،٤/٠ و  ٦/٠ با    =x ساعت۶۰ و زمان پخت  .  

  ٦/٠  ٤/٠  ٢/٠  x(  ۰/۰(مقدار آلايش 
Tc

offset (K)    ۷۷  ۸۵  ۱۱۶  ١٠٦  
Tc

onset (K)    ۷۷  ۱۵۲  ۱۵۲  ۱۴۰  
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 ٤٣٥  . . . بر خواص ساختارƽ و ريزساختارPbOƽتأثير نانوذرات                  ١٣٩٦ تابستان، ٢، شماره ٢٥جلد 

 الف

ب

 پ

Tcبحراني مقادير دماƽ   ٧جدول
offset (K) و Tc

onset (K)نمونه  ƽهاBi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy ٤/٠ با=xپخت ه و زمان ƽساعت١٥٠ و٩٠، ٦٠، ٣٠ا  .  
  ١٥٠  ٩٠  ٦٠  ۳۰  )ساعت(زمان پخت 

Tc
offset (K)  ١١٠  ۱۱۶  ۱۱۴  ٩٤  

Tc
onset (K)  ١٤٣  ۱۵۲  ۱۴۴  ۱۴۶  

 
شدگي  بندƽ، ابعاد و ميزان جفت جاکه همگني، دانه از آن

ها خواص ابررسانايي را  ها در نمونه ها، تخلخل و وجود ترک هدان
منظور بررسي  دهند، به در ابررساناهاƽ گرم تحت تأثير قرار مي

 تصاويرƽ از سطح SEM با استفاده ازها  شناسي نمونه ريخت
ها در   بعضي از نمونهSEMتصاوير . شدندها تهيه  مقطع نمونه

زمان پخت و درصد آلايش ترتيب تأثير   به ۱۱ و ۱۰هاƽ  شکل
-ƽBi2   که در نمونهپيدا است ۱۰از شکل . دهد را نشان مي

xPbxSr2Ca2Cu4Oy ۴/۰ با=x شکل ( ساعت ۶۰ و زمان پخت

اƽ بهبود  ها بزرگتر شده و ارتباط بين دانه ƽ دانه اندازه) ب ۱۰
 از ƽ ديگرهابنابراين اين نمونه در مقايسه با نمونه. يافته است

 بنابرهمچنين، . ن بحراني بالاترƽ برخوردار استچگالي جريا
شود که افزايش زمان پخت باعث افزايش   مشاهده مي،۱۰شکل 

تخلخل شده و در نتيجه چگالي جريان بحراني کاهش يافته 
- مشاهده مي۱۱همچنين از تصاوير شکل ). پ ۱۰شکل (است 

 اƽدانه اتصال بينx= ٤/٠شود که با افزايش نانوذرات سرب تا 
  ). ب ١١شکل (بهتر شده است 

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  . ساعت٩٠)  و پ٦٠) ، ب٣٠)  و زمان پخت الفx= ٤/٠با  Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oyهاƽ  نمونهSEM تصاوير  ١٠شکل
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 ٤٣٦ مجله بلورشناسي و کاني شناسي ايران                               نژادموسوƽ قهفرخي، منحوش، کاظمي

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  

  
  . ساعت٦٠  و زمان پخت x = ٦/٠)  و پx= ٤/٠)  ، بx= ٢/٠) با الف Bi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oyهاƽ  نمونهSEMتصاوير   ١١شکل

  

ƽتهيه شده، تصوير   بررسي عناصر موجود در نمونهبرا ƽها
EDXبه نمونه مربوط  ƽBi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy ٤/٠ با= x و 

نتايج .  نشان داده شده است١٢ ساعت در شکل ٦٠زمان پخت 
دهد كه ناخالصي ديگرƽ در  نشان ميEDXحاصل از تصوير 

اين بدان معني است که در فرآيند .  استشدههده نمونه مشا
  .اند ها آلوده نشده ساخت نمونه

 گذشته ƽ کارهاجي مقاله با نتانيدست آمده از ا  بهجينتا
 ƽ از تودهي قبلƽ تفاوت که کارهاني با ا،است سازگار ]٢٢-١٩[

 مقاله از نانوذرات ني در اولي سرب استفاده شده است دياکس
 آلايش شي قبلي با افزاƽمانند کارها. ه شد سرب استفاددياکس

چون نانوذرات .  استيافته بهبود ييسرب، خواص ابررسانا
دارند را  پخش شدن در نمونه ƽ براƽشتري سرب قدرت بدياکس

 آورند، ي منيينسبت به حالت توده پانيز  ذوب نمونه را ƽو دما
رب  در آلايش با نانوذرات اكسيد سƽتر نييلذا در زمان پخت پا

  .ابدي ي بهبود مييخواص ابررسانا
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 ٤٣٧  . . . بر خواص ساختارƽ و ريزساختارPbOƽتأثير نانوذرات                  ١٣٩٦ تابستان، ٢، شماره ٢٥جلد 
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  . ساعت٦٠ و زمان پخت x=٤/٠با  ƽBi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy  نمونهEDXآناليز   ١٢شکل

  
   برداشت
دهند که شروع تشكيل فاز   نشان ميƽTGA-DTA ها منحني

 و در دماƽ است ƽ˚C۸۲۵ بيسموت حدود   ابررساناƽ پايه
درصد . شودنايي مي باعث افزايش فاز ابررساC۸۲۵˚بالاتر 

 با ƽBi2-xPbxSr2Ca2Cu4Oy  در نمونهBi-۲۲۲۳حجمي فاز 
٤/٠ = xديگر بيشتر استها  در مقايسه با نمونه ƽ . با افزايش

، درصد حجمي فازهاƽ ناخواسته Bi-٢٢٢٣درصد حجمي فاز 
، Bi ،۲۲۱۲-Bi ،۵/۰Sr۲۵/۰Cu۵/۰Ca۵/۰Bi-۲۲۰۱ديگر مانند 

۴PbO۲Ca و CuOيابد  در نمونه کاهش مي . ƽاين فازها
هاƽ ضعيف عمل  ها مانند پيوندگاه ناخواسته در مرزدانه

. شوند کنند، لذا باعث کاهش چگالي جريان بحراني مي مي
-ƽBi2  بيشترين چگالي جريان بحراني مربوط به نمونه

xPbxSr2Ca2Cu4Oy ٤/٠ با=x تاس ساعت ٦٠ و زمان پخت ،
، چگالي جريان بحراني x< ٤/٠هاƽ با  که براƽ نمونه در صورتي

جاƽ بيسموت، دماƽ  با جانشيني سرب به. يابد کاهش مي
ƽ خالص  بحراني و چگالي جريان بحراني نسبت به نمونه

علت اين افزايش به خاطر آن . يابد اƽ مي افزايش قابل ملاحظه
 دماƽ گذار  باBi-٢٢٢٣است که درصد حجمي و پايدارƽ فاز 

 ƽ۲۲۱۲بالا نسبت به فازها-Bi ۲۲۰۱ و-Bi افزايش يافته ،
 آن است که سرب نقش ƽاين افزايش، نشان دهنده. است

  .ƽ بيسموت داردمهمي در خواص ابررساناهاƽ پايه
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