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  چكيده
استفاده از روش حالت جامد، يكي از روش هـاي مرسـوم در   

روش معمـول  . رسانايي محسوب مـي شـود  سنتز پودرهاي ابر
سنتز پودرهاي سراميكي كه يكي از زيرشاخه هـاي اصـلي در   
روش حالت جامد است، به عنوان روشي مناسب جهت سـنتز  

  .مطرح است Bi2223پودر ابررسانايي 
در اين تحقيـق بـا اسـتفاده از روش معمـول سـنتز پودرهـاي       

ــاناي   ــودر ابررس ــراميكي، پ ــد   Bi2223س ــنتز گردي ــر س و اث
پارامترهاي زمان آسياب، دمـاي كلسيناسـيون، فشـار پـرس و     
دماي سينترينگ برروي فازهاي تشكيل شده مورد بررسي قرار 

، min 50نتايج نشان دادند كه استفاده از زمان آسـياب  . گرفت
و دمـاي   MPa 150، فشـار پـرس   oC 810دماي كلسيناسـيون  

مـي   Bi2223 منجر به ايجاد مناسب تر فاز oC 850سينترينگ 
  . گردد

  

  :مقدمه -1
از بين رفتن مقاومـت الكتريكـي مـواد در    به پديده ابررسانايي 

اطـلاق مـي    ،(Tc)به دماي گـذار بحرانـي   معروفدماي معين 
 ]1[ توسـط كامرلينـگ اونـس    1911اين پديده در سـال  . شود

رسانايي را حين بررسي ويژگـي الكتريكـي   وي ابر. كشف شد
در سال هاي بعد محققـان  . جيوه در دماهاي پايين، كشف كرد

ديگر به مطالعه ابررسانايي در دماهاي بالاتر و با مواد مختلـف  
  .]1و2[ديگر پرداختند

از مهمترين ويژگي هاي اين مواد مي توان به توان انتقال نيـرو  
 ـ 5تا  لاف انـرژي، افـزايش رانـدمان    برابر بيشتر، ممانعت از ات

. ]2-5[انتقال و كاهش چشمگير در مصرف بـرق اشـاره نمـود   
اين ويژگي ها، اين دسته از مواد كاربردهـاي متعـددي را    بنابر

در صنايع مختلف بويژه در صنعت برق بوجود آورده انـد كـه   
كنترل كننده هاي جريان، سيستم هاي الكتريكي فلايويـل هـا،   

سازهاي انرژي، موتورها و كابل هاي انتقـال  ژنراتورها، ذخيره 
  . برق از آن جمله اند
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هاي سنتز پودرهاي ابررسانا به چهار دسـته   به طور كلي روش
  : ]6-8[شوند تقسيم مي

  سنتز در حالت جامد  -
 هاي محلول  روش -

 پلاسما/ سنتز به روش بخار -

 سنتز به روش شيشه سراميك  -

حالت جامد يكي در بين روش هاي ذكر شده، روش سنتز در 
از روش هاي مطرح در سنتز پودرهاي ابررسانايي به شمار مي 

  .رود
بسته به نوع مـواد واكـنش دهنـده     سنتز در حالت جامد روش

: دسته تقسـيم مـي شـود كـه عبارتنـد از      4به  اين روش خود
روش ، روش متـالورژي ، سـراميكي  روش متداول سـنتز پـودر  

 .]6-8[ امدسنتز احتراقي در حالت ج، فلاكس بازي

در روش متداول سنتز پودرهاي سراميكي پودرهاي مواد اوليه 
در دماهاي بالا بدون اينكه ذوبي صورت بگيرد با هم واكـنش  

ايـن  . بينند دهي حرارت مي شكل ازدهند، سپس دوباره پس  مي
ايـن روش  . شود تا واكنش كامل شـود  مراحل آنقدر تكرار مي

 پودرهـاي سـراميكي مـي   هاي سنتز  ترين روش يكي از قديمي
هـاي تشـكيل دهنـده     يون BSCCOدر مورد سنتز پودر . باشد

، Bi2O3هـاي   از مرز دانـه  -O2و  +Bi3+ ،Sr2+ ،Ca2+ ،Cu2مانند 
SrCO3 ،CaCO3  وCuO  نفوذ كرده وBSCCO را تشكيل مي 
هـاي اكسـيدها اتفـاق ميافتـد و      واكنش ابتدا در مرز دانه. دهند

رشــد  BSCCOذ كــرده و لايــة هــا نفــو ســپس بــه درون دانــه
ساعت زمان براي  240در اين روش، در حدود ]. 5-8[كند مي

 .ها نياز است كامل شدن واكنش

هـا   هاي ديگري نيز وجود دارند كه بـا اسـتفاده از آن   اما روش
يكي از . ها را كاهش داد توان زمان لازم جهت انجام واكنش مي

ياب لرزشـي  هـا، روش مكـانيكي و اسـتفاده از آس ـ    اين روش
(Attrition Milling) ــامل جـــوش . اســـت ايـــن روش شـ

. پي، اصطكاك و شكست ذرات پودر اسـت  در هاي پي خوردن

توان يك فاز نيمه پايدار به صورت آمورف از  در اين روش مي
  .مواد اوليه به دست آورد

Yavuz مطالعاتي روي كاهش انـدازة ذرات   ]9[ و همكارانش
اي و آسـياب لرزشـي در پـودر     رهبا استفاده از آسـياب مـاهوا  

2223Bi ها نشان دادند كه آسياب به صورت  آن. انجام دادند  
خشك اثر بيشتري بر روي كاهش در سنتز احتراقي، با استفاده 

اندازة ذرات نسبت به آسياب تر در آسـياب مـاهواره اي دارد   
 در حاليكه در آسياب لرزشي اين مساله تفاوت چنداني نـدارد 

]9 .[  
زي عناصر تشكيل دهنده متالورژي، ابتدا پودرهاي فل روش در

شـوند و بـه دنبـال آن     به منظور تشكيل آلياژ با هم مخلوط مي
اين روش بيشـتر بـراي تهيـه    . شود اكسيداسيون آلياژ انجام مي

مشكل اصلي در اين روش . شود استفاده مي YBCOپودرهاي 
و در  Cuو  Baدر  Yمحــدوديت حلاليــت در حالــت جامــد  

ــت ــذاب اس ــورت , م ــكل در ص ــن مش ــه اي ــال روش  ك اعم
  ].  10-12[ شود تواند مرتفع  آلياژسازي مكانيكي مي

به عنوان فلاكس استفاده  Ba(OH)2در روش فلاكس بازي، از 
  .شود مي

ها و  هاي شيميايي گرمازا، واكنش از انرژي آزاد شده از واكنش
خـود كامـل    تشكيل فازهـا بـه صـورت خـودرانش و خودبـه     

 توان بـه دو دسـته   روش احتراقي حالت جامد را مي. وندش مي
و سنتز انفجـار حرارتـي   ) SHS(سنتز خود احتراقي دماي بالا 

)TES( تقسيم بندي نمود.   
 روش بـا اسـتفاده از   Bi-2223در اين پروژه پودر ابررسـاناي  

و اثـر زمـان    فـرآوري شـده اسـت   متداول سنتز سـراميك هـا   
ر پرس و دمـاي سـينترينگ در   آسياب، دماي كلسيناسيون، فشا

  . اين روش مورد بررسي قرار گرفته است
  
 مراحل آزمايشگاهي -2

، حالـت جامـد  مواد اوليـه مـورد اسـتفاده در سـنتز بـه روش      
 Merck، محصول شـركت  )1(اكسيدهاي ارائه شده در جدول 

  .بودند
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  مواد اوليه مصرفي در سنتز به روش حالت جامد  :)1(جدول                                                           

  درصد  نام ماده  فرمول شيميايي  كد ماده   
Merck (99.5%) 102540201  Bi2O3 3/32  اكسيد بيسموت  
Merck (99.5%) 5658  PbO 3/6  اكسيد سرب  
Merck (>99%) 1078610500  SrCO3 7/24  كربنات استرانسيوم  
Merck (99.5%) 1078501200  CaCO3 7/16  كربنات كلسيم  

Merck (99%) 2766  CuO 20  اكسيد مس  
Merck (99.5%) 1028836966  CH3CH(OH)CH3 پروپانول  -  

  
 

 )قبل از توزين(اكسيدها روش كار به اين صورت مي باشد كه 
 2بـه مـدت    oC 110در دمـاي   ،براي از دسـت دادن رطوبـت  

سپس توزين آنهـا بـا اسـتفاده از تـرازوي     . ساعت قرار گرفتند
براي شكستن آگلـومره  . جام شدان )g 0.001با دقت (ديجيتال 

، پودرهـاي اوليـه  كردن  ها و ذرات درشت و همچنين هموژن
مدت زمان آسياب در . آسياب پودرهاي اوليه صورت پذيرفت

براي حـذف  . دقيقه مورد بررسي قرار گرفت 20-60محدوده 
الكل و بمنظور جلوگيري از تشكيل كلوخه هاي بـا اسـتحكام   

بـراي   شده و آهسته انجـام شـد  بالا فرايند خشك شدن كنترل 
 oC 80سـاعت در دمـاي    3ابتدا مخلوط بـه مـدت    اين منظور

درون بوتــه در ادامــه پــودر . درون خشــك كــن قــرار گرفــت
ــد  ــه ش ــايي ريخت ــاي  آلومين ــت  oC 900-700و در دماه تح

در ادامه پودر به دست آمـده  . كلسيناسيون قرار گرفت عمليات
يد تـا هرگونـه آگلـومره    با هاون عقيق بطور كامل آسياب گرد

و ضـخامت   mm 15سپس قرص هايي بـا قطـر   . حذف گردد
mm3  تحت فشار ،MPa 250-50   شكل دهي گرديدنـد و در

 Bi2223سينتر گرديدند تا فاز مطلـوب   oC 900-700دماهاي 
در ادامه با استفاده از آزمون پراش اشـعه ايكـس   . حاصل گردد

غييـرات  نمـودار ت و  STADI Pمـدل   STOEساخت شـركت  
، تاثير پارامترهاي مختلـف  پذيرفتاري مغناطيسي بر حسب دما

توسـط   acپـذيرفتاري مغناطيسـي   . مورد بررسي قرار گرفـت 
ســاخت شــركت  ACS7000سيســتم پــذيرفتاري ســنج مــدل 

LakeShore اصول كار سيستم براساس تغيير . اندازه گيري شد
 ونه در يك ميدان مغناطيسي متناوب گشتاور مغناطيسي نم

 
تغييرات گشتاور . است كه توسط يك سيم پيچ تامين مي شود

  .براساس تغييرات ولتاز در يك سيم پيچ ثانويه آشكار مي شود
  
  :نتايج و بحث -3

دقيقه را  20، 30، 40، 50و 60نتايج زمان هاي آسياب  1شكل 
، دمـاي  MPa 100بر تشكيل فازهاي مختلف در فشـار ثابـت   

، نشـان مـي    oC 850و دماي سـينترينگ   oC 800كلسيناسيون 
  . دهد

  
نتايج طيف هاي پراش اشعه ايكس از پودر سنتز شده  در زمان هاي : 1شكل 

  مختلف آسياب

  
مشخص است،  1همانگونه كه از نتايج به دست آمده از شكل 

 50فازهاي تشكيل شده در پودر آسياب شده به مـدت زمـان   
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ها، واضح تر و نمايـان تـر از زمـان    دقيقه نسبت به ساير پودر
دليل اين امر را مـي تـوان بـه ريزتـر     . هاي كمتر آسياب است

شدن ذرات در اثر آسياب و ايجاد يكنـواختي بيشـتر در ميـان    
. عناصر اصلي و در نتيجه تشكيل فازهاي دلخـواه، نسـبت داد  

تفــاوت ) دقيقــه 60(همچنــين در زمــان هــاي بــالاتر آســياب 
به چشم نمي خورد كه دليل اين امر كـاهش  چنداني در فازها 

ميزان راندمان فرآيند آسياب پس از يك دوره ريز كـردن مـي   
 .باشد

نيز اثر دماي كلسيناسيون را بر تشكيل فازهاي دلخواه  2شكل 
و دمــاي  MPa 100، فشــار پــرس min 50در زمــان آســياب 

  . نشان مي دهد oC 850سينترينگ 

  
س از پودرهاي ساخته شده در دماهاي مختلف طيف هاي اشعه ايك: 2شكل 

  كلسيناسيون

  
نيـز نشـان مـي دهنـد، در      2همانگونه كه طيـف هـاي شـكل    

، فازهاي دلخواه در حـال تشـكيل   oC 810دماهاي پايين تر از 
شدن هستند ولي هنوز به طور كامل تشـكيل نشـده انـد و در    

. تندكليه فازهاي دلخواه به طور كامل نمايان هس oC 810دماي 
از آنجا كه پديده نفوذ يكي از عوامل مهم در تشكيل فازها مي 
باشد و اين پديده به عامل دما وابسته اسـت، لـذا كنتـرل ايـن     

همچنـين در دماهـاي كلسيناسـيون    . پارامتر حائز اهميت است
تغيير چنداني در تشكيل فازها ديده نمي شـود،   oC 810بالاي 

در نظـر گرفتـه    oC 810لذا دماي مناسب كلسيناسيون، دمـاي  
  .شد

نيز اثر تغيير فشار پرس بر تشكيل فازهاي دلخواه  3شكل 
Bi2223 را نشان مي دهد.  

  
  طيف هاي پراش اشعه ايكس در فشارهاي مختلف پرس: 3شكل 

  
، هنوز فازهاي دلخـواه بطـور   MPa 150در فشارهاي كمتر از 

دليل كامل تشكيل نشده اند و در حال تشكيل شدن هستند كه 
اين امر تماس كمتر ذرات بـا يكـديگر و در نتيجـه تـاخير در     

همچنـين بـا افـزايش فشـار از     . تشكيل فازهاي دلخواه اسـت 
MPa 150      به دليل بسته شدن تخلخـل هـاي پـودري و كمتـر

شدن نفوذ اكسيژن، مجدداً مي توان شاهد از بين رفتن برخـي  
يري نمود كـه  بنابراين مي توان نتيجه گ. از فازهاي دلخواه بود

  .مي تواند مناسب باشد MPa 150فشار 
نيز اثر دماي كلسيناسـيون بـر فازهـاي ابررسـانايي را      4شكل 

نيز قابل رويـت اسـت    4همانگونه كه از شكل . نشان مي دهد
فازهـاي دلخـواه بـه طـور كامـل       oC 850در دماي سينترينگ 

 تشكيل شده اند كه دليل اين امر دماي لازم جهت برقرار شدن
پيوندها و انرژي محركه لازم جهت سينتر شـدن پودرهـا و در   

  . نتيجه تشكيل كامل فازهاي دلخواه مي باشد
  



 
 با استفاده از روش حالت جامد Bi2223سنتز پودر ابررسانايي 

  

  المللي برق مين كنفرانس بينچهارو  بيست
  

 

 
 

  
  طيف هاي پراش اشعه ايكس در دماهاي سينترينگ مختلف: 4شكل 

  
 minدر ادامه از پودر سنتز شده تحـت شـرايط زمـان آسـياب     

ــيون 50 ــاي كلسيناس ــرس oC 810، دم و  MPa 150، فشــار پ
نمودار تغييرات پذيرفتاري مغناطيسي  oC 850اي سينترينگ دم

ترسـيم   Hz 330و فركـانس   A/m 50بر حسب دما در ميدان 
  . نتايج اين آزمون را نشان مي دهد 5شكل . شد

 
 A/mنمودار تغييرات پذيرفتاري مغناطيسي بر حسب دما در ميدان  :)5(شكل 

  Hz 330و فركانس  50
 

قابل رويت است، پودر سنتز شـده در   5همانگونه كه از شكل 
  . مي باشد K 105شرايط بهينه داراي گذار مناسبي در دماي 

 
  :نتيجه گيري نهايي -4

با توجه به مطالب عنوان شده مـي تـوان چنـين نتيجـه گيـري      
  :نمود كه

دقيقه، مناسب ترين زمان بـراي دسـتيابي    50زمان آسياب  -1
  .مي باشد Bi2223به پودر 

، دماي مناسب براي سنتز پودر  oC 800يناسيون دماي كلس -2
  .به رو مي باشد Bi2223ابررسانايي 

، پيــك هــاي مناســب MPa 150اســتفاده از فشــار پــرس  -3
Bi2223   ،را در پودر ابررسانا با استفاده از روش حالت جامـد

  .نمايان مي كند
، جهت دستيابي بـه فـاز دلخـواه     oC 850دماي سينترينگ  -4

Bi2223 ب مي باشدمناس .  
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