
Arc
hi

ve
 o

f S
ID

     

  
 

  ۱۳۸۹ تابستان، ۲، شمارة ۱۰ ران، جلديك ايزيمجلة پژوهش ف

 ۱۳۸۸هاي ابررسانايي، بهمن  نامة دومين كنفرانس ملي پيشرفت لهمقا

 
 
  

  

  خود احتراقي  ژل،‐ به روش تركيبي سل YBCO ساخت نانو ذرات ابررساناي
 
  

  ۱ كاظمي نژاد و ايرج۲طيب طاهرمحبوبه ، ۱فربدمنصور 
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  دهيچك
 سـل و تغييـر دمـاي پخـت بـر      pHته شدند و اثر تغيير نانو مترساخ۱۰۰ متوسط ةاحتراقي با انداز ژل،‐ با استفاده از روش تركيبي سلYBCOدر اين تحقيق نانو ذرات ابررساناي 

 سانتيگراد انتخاب و    ة درج ۸۸۰دماي پخت   . تهيه شد  ۵ و   pH ،  ۷ي با   ها  دو دسته نمونه از سل    .  ذرات اين ابررسانا مورد بررسي قرار گرفت       ةو بر انداز   YBCOتشكيل فاز ابررساناي  
طيـف پـراش   . يابي شـدند  ها مشخصه نمونه ،) SEM(  و ميكروسكوپ الكتروني روبشي )X) XRD ةاده از پراش اشعبا استف.  ساعت در دماي مذكور حرارت دهي شدند۵به مدت 

 ةداراي خلـوص كمتـر و بـا انـداز     =۵pHبـا   باشند و نمونـه  نانو متر مي ۲۰۰ متوسط ذرات ةانداز داراي خلوص بهتر و =۷pH مبني بر اين بود كه نمونه با SEMو تصاوير X ةاشع
با سل   ذرات اين ابررسانا بررسي و از        ةاثر دماي پخت بر تشكيل فاز ابررساناي ايبكو و بر انداز           با اندازه كوچكتر،   به منظور ساخت ذراتي   . باشند  نانو متر مي   ۵۰۰ذرات حدود   متوسط  

۷pH=     متوسـط انـدازه ذرات بـراي    .  سانتيگراد حرارت دهي شدندةدرج ۹۵۰ و ۸۸۰ ، ۸۰۰ دماهايساعت انتخاب شد و سه دسته نمونه، در       ۵زمان پخت   . سه دسته نمونه تهيه شد
  . شدندگيري نانو متر اندازه ۴۰۰ و ۲۰۰، ۱۰۰ سانتيگراد به ترتيب ةدرج ۹۵۰ و ۸۸۰، ۸۰۰هاي حرارت داده شده در دماهاي  نمونه

  
  XRD، SEM، روش احتراقي  روش سل ـ ژل،  ،YBCO :ليديكهاي  واژه

  
  

  

  مقدمه .١
الت جامد براي ساخت ابررساناهاي سـراميكي       روش واكنش ح  

دو مشكل عمـده، همگنـي ضـعيف و تخلخـل           . شود  استفاده مي 

 .]۱[رود  هاي كلوخه شده از معايب آن به شـمار مـي            بالاي نمونه 

روش سل ـ ژل در جهت رفع اين مشكلات، توجه زيادي را در  

از مزاياي ايـن روش،  . ساخت ابررسانا به خود جلب كرده است      

 محصولاتي با خلوص بالا     ة خوب استوكيومتري مواد، تهي    كنترل

در . ]۲[ كمتـر ازميكرومتـر اسـت   ةتر با انداز همگن  ذراتةو تهي

هاي نيترات فلزات با خلوص بالا و يك اسيد           اين روش از نمك   

شـود تـا      به عنوان حلال استفاده مـي      اسيد سيتريك،  آلي معمولا 

-هاي    يون
۳NO     اسـيد  . ]۳[ شـوند   حاصل از نيترات فلزات خارج

سيتريك، يك اسيد سه ظرفيتي است كه در محـيط اسـيدي، بـا              

ــي   ــركت مــ ــك شــ ــت يــ ــون  ظرفيــ ــد ويــ ــاي كنــ   هــ

Cit- ۲H پيوند اين يون با باريم بـسيار  . باشند غالب مي   درمحلول

در  .كند كمپلكسي با ثابت تشكيل پايين توليد مي ضعيف بوده و

هاي   صورت يونبه هاي باريم درمحلول، نتيجه مقدار زيادي يون

زاد وجود دارند كه با تبخير آب، رسوب نيترات باريم تـشكيل            آ

 محلول افـزايش    pHبنابراين براي از بين بردن رسوب       . دهند  مي

هاي بسيار  هاي باريم كمپلكس ن يون كه در اثر آ   . ]۴[شود  داده مي 

در . يابـد   دهند و مقدار رسوب، كاهش مي       پايدارتري تشكيل مي  

نيتـرات   ستفاده از نيترات باريم، نيترات مـس و تحقيق حاضر با ا  

  ژل، -ايتريم نانو ذرات ابررساناي ايبكـو بـه روش تركيبـي سـل            
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 ۱۰۲  منصور فربد، محبوبه طيب طاهر و ايرج كاظمي نژاد  ۲، شمارة دهمجلد 
  

  

  

  

  

    
 ة درج۸۸۰  كه در دماي=pH ۵نمونه براي سل با  XRDالگوي . ۱شكل

  .سانتيگراد پخت شده است

 ة درج۸۸۰، كه در دماي=pH ۷  نمونه براي سل باXRDالگوي . ۲شكل

  .نتيگراد پخت شده استسا

  

اثر تغييـر   ها و  در محلول نمكpHاثر تغيير  . احتراقي ساخته شد  

ها با اسـتفاده    دانهةروي انداز =pH ۷ دماي پخت بر روي سل با

بررسي تركيب نانو     و (SEM)از ميكروسكوپ الكتروني روبشي     

  . بررسي شد)X) XRD ةذرات از طريق طيف اشع

  

  ها ساخت نمونه. ۲
ــبــراي ــه روش تركيبــي ســل ـ ژل    YBCO ابررســاناي ة تهي ب

 آبـه،   ۶م  و آبه، نيترات ايتري ـ   ۳هاي نيترات مس      احتراقي، از نمك  

هاي اوليـه اسـتفاده       م و اسيد سيتريك به عنوان ماده      ونيترات باري 

پس از توزين دقيق مـواد بـه مقدارمناسـب، آنهـا بـه طـور                . شد

ر مخلـوط  جداگانه در آب مقطر حل شدند و سـپس بـا يكـديگ            

مخلوط حاصل در يك ارلن دو دهانه ريختـه شـد و بـر              . شدند

 ةدرج ـ ۸۰ روي يك همزن مغناطيسي در حين هـم خـوردن تـا           

رسـوب سـفيد نيتـرات     پس ازمدتي. سانتيگراد حرارت داده شد

اضـافه كـردن     م در محلـول آبـي رنـگ مـشاهده شـد، بـا             وباري

ين طريق  به ا   و  محلول افزايش داده شد    pHهيدروكسيد آمونيوم   

بـا  .  تهيـه شـد  =pH ۷ديگـري بـا    و ، =۵pHدو محلول يكي بـا 

با . بي محلول تيره شد   آ ميزان رسوب كاهش و رنگ       pH افزايش

 درجـه سـانتيگراد در      ۸۰ها تا دمـاي        حرارت دهي محلول   ةادام

ايـن   در. با تبخير آب سل بـه ژل تبـديل شـد           حين هم خوردن،  

ژل .  افزايش داده شد    سانتيگراد ةدرج ۲۵۰زمان دماي محلول تا     

  حجـيم شـد و پـودر       ) سوختن خود به خـودي    ( در اثر احتراق    

ها در هاون، به طور جداگانـه         نمونه. وجود آمد   بهاي     قهوه -سياه  

 ة درج ۸۸۰ ساعت در دماي     ۵ها براي مدت      نمونه. سياب شدند آ

دوبــاره بــه  هــا ســپس نمونــه. ســانتيگراد حــرارت دهــي شــد

پس به منظـور بررسـي اثـر دمـاي          طورجداگانه آسياب شدند س   

به سه قـسمت   =۷pH  پخت، پودر حاصل از نمونه تهيه شده با

 درجـه در    ۶ها در كوره با آهنگ يكسان         تقسيم شد و اين نمونه    

 رسـانده شـد و   C ۸۰۰ ،۸۸۰ ،۹۵۰° دقيقه به ترتيب به دماهـاي     

 سـاعت در دماهـاي     ۵هـا در مـدت زمـان يكـسان            سپس نمونه 

از كوره   ها در همان دما     سپس نمونه . ندمذكور حرارت دهي شد   

  .خارج شده و به طور جداگانه در هاون آسياب شدند

  

  بحث نتايج و. ۳
 هـاي بـا     دست آمده از سـل      هاي به   به منظور تعيين ساختار نمونه    

pH     متفاوت، طيف پراشXRD         اين محـصولات تهيـه و مـورد 

 ـ، بـراي نم   X ة، طيف پراش اشع   ۱ شكل. بررسي قرار گرفت    ةون

، ۲شـكل و   =۵pH سـانتيگراد بـا      ة درج ۸۸۰سنتز شده در دماي     

 درجه  ۸۸۰، براي نمونه سنتز شده در دماي        X ةطيف پراش اشع  

  نمـاد XRDدر طيف پراش. دهند   را نشان مي   =۷pHسانتيگراد با   

 معـرف      نمـاد  و Y)۲۱۱( معـرف     نمـاد ، ۳BaCOمعرف     

۳O۲Y بـا طيـف اسـتاندارد       ۲ و ۱ هـاي   شكل ةبا مقايس  .باشد   مي 

YBCO  گردد كه فاز ابررساناي ايبكو بـراي هـردو           ، ملاحظه مي

   تشكيل شده ولي درآنها اثراتي از فازهـاي ناخالـصي           pHمقدار  

۳BaCO، )۲۱۱(Y ۳  وO۲Y   ۷براي نمونه با    . شود  مشاهده ميpH= 

   در طيـف   فاز ابررساناي ايبكو با خلوص بيشتري تـشكيل شـده و          
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  ۲مارة ، شدهمجلد   خود احتراقي  ژل،-به روش تركيبي سل YBCO ساخت نانو ذرات ابررساناي  ۱۰۳

  

  

    

    
 =pH ۵ نانو ذرات ابررساناي ايبكو براي سل بـا  SEM تصوير. ۳شكل

  .سانتيگراد ةدرج ۸۸۰پخت شده در دماي 

  

  نـانو ذرات ابررسـاناي ايبكـو بـراي سـل بـا              SEM تصوير   .۴شكل

۵pH=  سانتيگرادة درج۸۸۰پخت شده در دماي .  

    
  . سانتيگرادة درج۸۸۰ پخت شده در دماي ة نمونXRD الگوي .۶شكل  . سانتيگرادة درج۸۰۰ نمونه پخت شده در دماي XRD الگوي .۵شكل

  

  
  . سانتيگرادة درج۹۵۰ نمونه پخت شده در دماي XRD الگوي .۷شكل

  

  .شود مشاهده مي BaCO ۳ن فقط ناخالصي كمي مربوط به آ

 ۸۸۰دمـاي     پخت شده در   ة، نمون ۲ و ۱هاي     شكل ةبا مقايس    

تر بـراي   ا ناخالصي كمتر، مناسبب=pH ۷ سانتيگراد با سلةدرج

 بـه ترتيـب     ۴ و ۳ شـكل . بررسي اثرات حرارتـي انتخـاب شـد       

 =۵pH نانوذرات ابررساناي ايبكـو بـراي سـل بـا            SEM تصاوير

 ۵ سـانتيگراد بـه مـدت        ة درج ـ ۸۸۰ كه در دماي     =۷pH وسل با 

با توجه به مقياس داده     . دهد  ساعت پخت شده است را نشان مي      

 ميانگين ذرات پخت شده براي سل با        ةازشده روي تصاوير، اند   

۵pH= ،۵۰۰   ــا ــل ب ــراي س ــانومتر و ب ــانومتر ۷pH= ،۲۰۰ ن  ن

توانـد در كنتـرل        سل مي  pH نتايج نشان داد كه   .  شد گيري  اندازه

به طوري كه افزايش    . ثر باشد ؤاي بودن آنها م     ذرات و دانه   ةانداز

pH شود تر شدن آنها مي اي  ذرات ودانهةباعث كاهش انداز.   

دست آمده ازتغييردمـاي      هاي به   به منظورتعيين ساختار نمونه      

، طيـف  =pH ۷  تهيه شده باةپخت بر روي پودر حاصل از نمون

.  اين محصولات تهيه و مورد بررسي قـرار گرفـت          XRDپراش  

هاي پخـت شـده در      نمونه XRD به ترتيب طيف     ۷ و ۶ ،   ۵شكل

 ۵زمــان  ســانتيگراد بــه مــدت ة درجــ۹۵۰ و ۸۸۰ ، ۸۰۰دمــاي 

گردد كه در تمام دماها فـاز      ملاحظه مي . دهند  ساعت را نشان مي   

 ـ . ايبكو تشكيل شده است     ۸۰۰ پخـت شـده در دمـاي         ةدر نمون

   ،۳BaCO، اثراتي از فازهاي ناخالصي      )۵شكل  (درجه سانتيگراد   
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 ۱۰۴  منصور فربد، محبوبه طيب طاهر و ايرج كاظمي نژاد  ۲، شمارة دهمجلد 
  

  

  

    
  .ة سانتيگراد درج۸۸۰نمونه پخت شده در دماي  SEM تصوير .۹شكل  . سانتيگرادة درج۸۰۰ نمونه سنتز شده در دماي SEM تصوير .۸شكل

  

  
 ة درجــ۹۵۰ نمونــه پخــت شــده در دمــاي SEM تــصوير.۱۰شــكل 

  .سانتيگراد

  

)۲۱۱(Y ۳  وO۲Y  ة درج ـ ۸۸۰ پخـت شـده در دمـاي         ة در نمون 

و در نمونه پخت  BaCO ۳اثرات ناخالصي ) ۶ شكل(سانتيگراد 

ت فازهاي  نيز اثرا ) ۷ شكل( سانتيگراد   ةدرج ۹۵۰شده در دماي    

 ةبا مقايس . شود   مشاهده مي  ۳O۲Y  و ۳BaCO، )۲۱۱(Y ناخالصي

تـرين نمونـه، نمونـه سـنتز شـده در             خالص ۷ و ۶ ،   ۵ هاي  شكل

  .باشد  سانتيگراد ميدرجة ۸۸۰دماي 

 نـانو ذرات  SEM به ترتيـب تـصاوير   ۱۰و  ۹،   ۸ هاي  شكل   

 سانتيگراد  ة درج ۹۵۰و   ۸۸۰،   ۸۰۰ابررساناي ايبكو در دماهاي     

باتوجـه بـه مقيـاس داده شـده روي تـصاوير،            . دهند  را نشان مي  

 سانتيگراد،  ة درج ۸۰۰ ميانگين ذرات پخت شده در دماي        ةانداز

 نانو متـر و در      ۲۰۰ة سانتيگراد   درج ۸۸۰ نانو متر، دردماي     ۱۰۰

نتـايج نـشان    . باشد   نانو متر مي   ۴۰۰  درجة سانتيگراد  ۹۵۰دماي  

اي   ذرات و دانـه ةرل انـداز توانـد در كنت ـ  داد كه دماي پخت مـي     

به طوري كـه كـاهش دمـا باعـث كـاهش            . ثر باشد ؤبودن آنها م  

   .شود تر شدن آنها مي اي اندازه ذرات و دانه

  

  گيري نتيجه. ۴
  متوسـط  ةدر اين تحقيق نانو ذرات ابررساناي ايبكـو بـا انـداز           

نتايج به دست آمده مبني براين است       . نانو متر ساخته شد    ۱۰۰

 درخلـوص فـاز ابررسـاناي ايبكـو و همچنـين        pHكه افزايش   

ــداز ــةان ــن ابررســانا م ــا اســتفاده از . باشــد مــي ثرؤ ذرات اي ب

 پخت شده دردماي ةنمون SEM و تصاوير   X ةهاي اشع   بررسي

داراي خلوص بهتـري بـوده و   =pH ۷ سانتيگراد با ة درج۸۸۰

. بـا شـدت بيـشتري مـشاهده شـد          Y)۱۲۳(مربوط به    هاي  قله

.  شد گيري   نانومتر اندازه  ۲۰۰ن نمونه در حدود      ذرات اي  ةانداز

براي بررسي اثر دماي پخت نشان  همچنين نتايج به دست آمده

ثر ؤ نـانو ذرات م ـ    ةتوانـد در انـداز      دهد كه دماي پخت مـي       مي

توان   مي SEMو تصاوير    XRDهاي    با استفاده از بررسي   . باشد

 ة درجــ۸۸۰ پخــت شــده در دمــاي ةنتيجــه گرفــت كــه نمونــ

 ـ      سانتي  سـنتز شـده در      ةگراد خلوص بيشتري نسبت به دو نمون

 ـ        ةدرج ۹۵۰ و   ۸۰۰دماي  ة سانتيگراد داشته در حـالي كـه نمون

 سانتيگراد داراي ذرات ريزتري ةدرج ۸۰۰پخت شده در دماي 

نيـز   پس دماي پخـت   . باشد  نانو مترمي  ۱۰۰با اندازه در حدود     

وانـد  ت   ذرات ابررسـانا مـي     ةپارامتري است كه در كنترل انـداز      

   .ثري داشته باشدؤنقش م
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  ۲مارة ، شدهمجلد   خود احتراقي  ژل،-به روش تركيبي سل YBCO ساخت نانو ذرات ابررساناي  ۱۰۵
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