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 .محمد سيدنا والمرسلين الأنبياء أشرف

 وسلم عليه الله صلى

 الحنان نبع إلى الأولى مدرستي الطاهر الملاك العطاء، آية إلى ضلوعي بين قلبها نبض من إلى

 أملي بلغت وبدعوتها..مستقبلي في فكرت من إلى بقربي، الليالي سهرت من إلى الأمان وجسر

 مهما حقه أوفيه ولا رضاكي أنال أن تعالى الله راجية حياتي في عرفته إحساس وأعطف يأحن

 .جاهدا حاولت

 الله حفظها الغالية أمي

 التضحية رمز إلى والهناء، بالراحة لأنعم وشقي سعى من إلى دربي لي أنار الذي المنير السراج إلى

 سلم أرتقي أن علمني الذي الانسان إلى الحياة هذه في ومثلي الأول معلمي إلى والوفاء والحب

 .إليه أصبو ما إلى وصلت حتى يدي على وشد وكبرياء وشموخ شجاعة بكل الحياة

 العزيز أبي

 إلى النجاح درجات أول على أقدامي وضعت حتى بخطوة خطوة طريقي في نيوساند من إلى

 بذكراهم يلهج من إلى.. الزاهية حياتي وألوان وفرحتي بسمتي إلى.. الله بعد وملاذي وقوتي سندي

 .الدهر أخشى لا معي ولأنكم.. قلبي

 أخواتي إخوتي

 مقاعد معهم جمعتني من وإلى الدرب طيلة رافقوني من وإلى رفقتهم عند صدري أشرح من إلى

 ومنبع الوفاء أهل إلى الذكريات وأحلى أجمل الزمن جدار على معهم سطرت من إلى.. الدراسة

 . الحياة في ورصيدي الإخاء

 الأوفياء أصدقائي

 

 هذه إلى وصلت حتى حرفا علمني من كل إلى والعلم المعرفة طريق لنا أنارت التي الشموع إلى

 .الإنسانية والخدمة التدريس رسالة أعناقهم في احملو الذين إلى العلم من المرتبة

 الأفاضل أساتذتي

 صفاء & دلال                                 المتواضع جهدنا ثمرة نهدي



 

 

 كلمة شكر

العلم  هذه النعمة الطيبة والنافعة نعمةيبا مباركا على طنشكر الله ونحمده حمدا كثيرا 

 والبصيرة.

لا بدلنا وأن نخطو خطواتنا الأخيرة في الحياة الجامعية من وقفة تعود إلى أعوام قضيناها 

في رحاب الجامعة مع أساتذتنا الكرام الذين قدموا لنا الكثير باذلين بذلك جهودا كبيرة في 

 بناء جيل الغد لتبعث الأمة من جديد.

إن لم تستطع فأحب العلماء فإن لم تستطع فلا فإن لم تستطع فكن متعلما فكن عالما " 

 تبغضهم "

تقدير إلى أسمى آيات الشكر الجزيل والإمتنان والثناء الخالص والبقدم وقبل أن نمضي نت

 الفاضل ومؤِطرنا في هذا العملالأستاذ دون وهن إلى  نبع العون إلى من وجهنا

 ول الله صلى الله عليه وسلم:قول له بشراك قول رسالذي ن ىإل" لدكتور ميموني مراد" ا

 صلون على معلم الناس الخير""إن الحوت في البحر والطير في السماء ليّ

أقدس رسالة في الحياة إلى الذين  اتقدم بالشكر الجزيل إلى الذين حملوكما يشرفنا أن ن

 الأستاذ  محبوب محمد الصادق و الدكتور ستاذ الأ طريق العلم إلى رئيس اللجنة نامهدو ل

جميع الأساتذة  وإلى ةمذكرهذه الاللذين قبلا الإشراف على تقييم  ريحية غاني مناقشال

 .بكلية العلوم الدقيقةالأفاضل 

يد المساعدة  ناالعون ومد لنا على إتمام هذا البحث وقدما لنا شكر كل من ساعدوكذلك ن

وتثمين المصادر الطاقوية بالمعلومات اللازمة وإلى كل أعضاء مخبر إستغلال ا وزودن

وخاصة الوادي -بجامعة الشهيد حمه لخضر كلية العلوم الدقيقةفي  (LEVRES)الصحراوية

 مدير المخبر" أ.د رحومة فرحات " ومهندس المخبر السيد " قدة عثمان ".

 

كما نتقدم بجزيل الشكر لمدير والطاقم العامل بمركز التحاليل الكيميائية والفيزيائية 

 بورقلة.

المساعدات  ناوقدموا ل ناإلى من زرعوا التفاؤل في درب الزملاءو يلاتزمكل ال وإلى

 كل الشكر دمتم سالمين. لات والأفكار والمعلومات فلهم مناوالتسهي
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 مقدمة عامة

 أنصاف نواقل، (Insulatorsقدرتها للنقل الكهربائي إلى عوازل ) على أساسالمواد  تصنف

(semiconductors) ونو( اقلconductorsو .) الفائقة خر وهو ما يعرف بإسم النواقلهناك نوع آلكن 

(Superconductors )[1]. 

 ظاهرة تحدث في بعض المواد عند تبريدها إلى درجات الحرارة المنخفضة جدا هي ةالفائق يةقلاالنإن 

خلالها دون أي بمرور الكهرباء في هذه الظروف الخاصة حيث تسمح (0k)  تقترب من الصفر المطلق والتي

وهما ، المطبق عليها خارجياللمجال المغناطيسي افة إلى طردها بالإض ،[2] (R=0) تقريبا مقاومة كهربائية

من المعلوم أن مقاومة التيار  .تطبيقات متعددة ذات مواد منهاحيث جعلا  الموادخاصيتان بارزتان لهذه 

الأجهزة  وإرتفاع حرارة كثير منالكهربائي في جميع المواد العادية هي سبب في ضياع وفقد كثير من الطاقة 

 لا وهذا ما، جميع المواد العادية دون إستثناءن المجال المغناطيسي يتغلغل في فإمن ناحية أخرى  .الكهربائية

لتطبيقات لفتح مجالات متعددة ساهم في ذي الأمر ال ،يمكن أن نجده في حالة الناقل الفائق في ظروف معينة

 .[1]الظاهرة  هذهعتمد على ي تتال

   أونس من طرف العالم الهولندي كمارلين م1111عام لهذه الظاهرة كان أول إكتشاف 

Kamerlingh Onnes لاحظ عند قيامه لتجربته الشهيرة إنخفاض مقاومة الزئبق الصلب ونزولها  يذال

 [3](-C461°أي) (k2.4)إلى  تصلجدا المفاجئ إلى قيمة قريبة جدا من الصفر عند درجة حرارة منخفضة 

الباحثين من أجل المنافسة بين  قوخل كتشاف أهمية كبيرةلهذا الإلذا كان  السائل. لهليوموالتي توافق درجة ا

 الخواصتحضير مواد تمتلك هذه البحث على من جهة، ومن جهة أخرى  يجاد تفسير علمي لهذه الظاهرةإ

. جدا اتسييل غاز الهليوم كان مكلفلأن  يمكن من درجة حرارة الغرفة ر ماثلكن عند درجات حرارة تقترب أك

إكتشاف مركبات ترتكز  إلى م1111سنة  في وصل الباحثونتجهود إلى أن ال تخير تضاعفولتحقيق هذا الأ

والذي  ،BSCCO [4]والشهيرة في وسط المواد فائقة الناقلية بمركبات النظام  (Bi) على عنصر البزموث

من بين ، العديد من المركبات ذات الصيغة الكيميائية المتقاربةيحتوي على عدة أطوار يندرج تحت كل منها 

يزيائية بالعديد من العوامل والذي يمكن أن تتأثر خصائصه البنيوية والف Bi-2223هو الطور  هذه الأطوار

 .بينها التطعيمومن 

المطعم  Bi-2223تحضير ودراسة بنية أحد المركبات الذي ينتمي إلى الطور ا العمللقد تم في هذ

 والمحضر بطريقة (Bi) البزموث في مواضعرة وهو أحد العناصر الترابية الناد (Sm)عنصر السماريوم ـب

 :وهيهذه الدراسة لكانت سببا إشكالية طرحنا  قدو .ينشييب ا طريقةتحديدو محلول هلام 

  والفيزيائية للمركبخصائص البنيوية  مامدى تأثير التطعيم بالسماريوم في مواضع البزموث على

 d10+O3uC2aC2rSxmS0.4bPx-1.6iB؟ 

 هي: نت هذه الدراسة ثلاث فصول رئيسيةحيث تضم

 الفائقة النواقل حول عموميات الأول:الفصل 

أهم نظرية لها أنواعها و ،خصائصها ،تاريخها ،سنعرض جزءا نظريا نعرف من خلاله ظاهرة الناقلية الفائقة

  .النظام والبنية البلورية له وأثر التطعيم عليهوتطبيقاتها وشرح لمركبات 
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افة ير المركب المقصود بالدراسة بالإضلأهم الطرق المستعملة لتحضيحتوي على عرض  :الفصل الثاني

 مطيافية، الأشعة السينيةنعراج إالعينات ) تشخيصخلال هذا العمل بهدف ستعملت التي إ تقنياتمختلف الإلى 

 .(لكتروني الماسحوالمجهر الإحمراء تحت ال الأشعة

مختلف النتائج المتحصل عليها شيني( و)طريقة بي طريقة تحضير العيناتفيه تم عرض  :الفصل الثالث

 ومناقشتها.
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 مقدمة 1-1

تسمى بدرجة الحرارة الحرجة جدا التي تتجلى عند درجة حرارة منخفضة اهرة الناقلية الفائقة ظن إ

دراستها  سواءا فيهتمام الكبير لها في جميع النواحي لى الإإأدت ، معدومة تهامقاومأين تصبح لبعض المواد 

خاصيتين ب . تتميز هذه المواداء الحالة الصلبةجديدا للبحث في كيمي طريقا فتحتحيث  ،ستعمالهاإو في أ

كهربائية( وطردها للمجال المغناطيسي الخاصية المة )ونعدام المقاإأهمية كبيرة وهما  اتبارزتين وذ

بعض العموميات عن ظاهرة عرض  الفصلفي هذا  نحاولس عليهو ،مغناطيسية(الخاصية ال)الخارجي 

ها. ثم نعرج على عرض لأهم ما يميز تطبيقاتبعض من إلى  بالإضافةوأنواع النواقل الفائقة،  الفائقة الناقلية

 [.1]عليه  ثار التطعيمآوللطور قيد الدراسة  لبنية البلوريةا

 الفائقة  النواقلتاريخ  1-2

لم  البشرية ليس لأن ،تشافات العظيمة في القرن العشرينكالفائقة واحد من الإ النواقلكتشاف إيعتبر 

تزال  الفائقة ما نواقلنظريات التي تفسر سلوك الاللأن  بل ،ما يمكن فعله بواسطتها فحسب توصل لأقصىت

 المراجعة المستمرة حتى الأن. قيد

من قبل العالم الفيزيائي الهولندي  م1111ة في الزئبق عام لأول مر   ةالفائق ناقليةلوحظت خاصية ال

 فقد قام بدراسة المقاومة الكهربائية للمعادن في. (1-1الشكل ) [2]( H. k. onnes)هايك كامرلينغ أونس 

أم ،لحرارة نخفاض درجة اإنخفاضها الخطي مع إذا ما كانت ستتابع إدرجات الحرارة المنخفضة لمعرفة 

من  ئل والذي تمكنخلال تبريده للزئبق عند درجة الحرارة الهيليوم السامن  له تبينف ،ستثبت عند قيمة محددة

)الصفر  (Ω5-10( قل منأ لىإالكهربائية للزئبق تنهار وتؤول  أن المقاومة ، ووجدم 1191تمييعه عام 

ومن ثم أطلق على هذه الظاهرة بالناقلية (C°269-)  أي (4.2K)تقريبا ( بصورة مفاجئة وسريعة بجوار

رة صطلح بعد ذلك تسمية درجة الحرااو، لانهاية عند هذه الدرجة لى ماإالكهربائي يصل  نقللأن ال، الفائقة

بينما ،  (Tc)الحرجة  لى ناقل فائق بدرجة الحرارةإتها وتتحول من  مادة عادية التي تفقد المادة عندها مقاوم

الحرجة  نخفاض المفاجئ سميت بدرجة الحرارةدرجة الحرارة التي تبدأ عندها المقاومة الكهربائية في الإ

ية بعرض ئالبدالحرجة كما يعرف الفرق بين درجة الحرارة الحرجة ودرجة حرارة  ،(  onsetTc) البدئية

 .(2-1( كما هو موضح في الشكل )ΔTالانتقال )

  

                          .[3]الفائقةفي النواقل نعدام المقاومة إ :(2-1الشكل )              لعالم الهولندي ا :(1-1الشكل )   

 ا                                  [3].أونسكمارلين هايك      
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وشهدت كتشافين. ة نوبل في الفيزياء بسبب هذين الإم حاز العالم أونس على جائز1111في عام  

ند ل فائقة عاقون الحصول علىمتنامية هدفت إلى  بحثالعشرينيات والثلاثينيات من القرن الماضي حركة 

ستخدام وسائط تبريد أقل كلفة وتعقيداً. وتحققت نتائج مشجعة في هذا إدرجات حرارة مرتفعة نسبياً، ب

 نرايسلمانيان فالتر مقام الباحثان الأ بعدماحدثت نقلة كبرى  م1111عام في أن المضمار حيث 

Walther).Mروبرت أوشسينفليد( وOchsenfeld)  . (R تقوم بصد أي  ناقليةكتشاف أن المواد فائقة الإب

ذ تقوم التيارات المستحثة بصد المجال المغناطيسي الذي من شأنه أن إ، [4] مجال مغناطيسي يطبق عليها

 التنافر بين المغناطيس والمجال المغناطيسييظهر بنر(الذي سياوهذا ماعرف ب)تأثير م ،يخترق المادة الفائقة

 الحرارةدرجةحرارة أقل من  في درجات ي الهواءلى رفع وتعليق المغناطيس فإائق الف ناقلالناشئ عن تيار ال

 .[5]الحرجة 

     وليون كوبر (Bardeen .J) باردين نجو الثلاثة مريكينم وضع الفيزيائين الأ1191وفي عام  

(N. Cooper .L) جون شريفر و (  Schrieffer. R.J ) ًختصاراإ أوسمهم إالفائقة، عُرف ب يةلاقنللتفسيرا 

 .[6] م1112ة نوبل في الفيزياء عام عنها جائز نالواوقد  BCS) )نظرية

لى إالذي وصلت درجته الحرجة  Nbكتشاف مركب النيوبيوم إفي أوائل أربعينات القرن الماضي تم 

تم إضافة مركب جديد حيث م 1111لا لعام وستمرت الأبحاث  مدة ثلاثين عاما وصإوبعدها  ،15Kحوالي 

في  كبيرةقفزة ، تلاه 23Kلى إ( ذو درجة حرارة حرجة تصل Ge3Nbمن سبيكة الجرمانيوم والنيوبيوم )

و كارل J.G. Bednorz) ) كل من   جورج بدنورز بعدما تمكن م1111في عاموناقلية، سجل المواد فائقة ال

 7O3Cu2LaBaحول نجاحهما في تحضير مركب سيراميكي هو مقال من نشر( K. A. Muller) ميولار

 .[7] جائزة نوبلالذي أمكنهما الحصول على و ، 30kوصلت إلىدرجته الحرجة 

باما لاأقامت مجموعة بحث في جامعة هيوستن مع مجموعة مماثلة في جامعة  م1111في عام  

 X-7O3Cu2YBaللحصول على السيراميك  Yبعنصر الاريتيوم  Laستبدال عنصر اللنتانيوم إكيتين بمريالأ

التي السائل  والتي فاقت ولأول مرة في التاريخ درجة النتروجين K 19لى أكثر من إوصلت حرارة التحول 

  .k11[8]تقدر 

 ذو درجة حرارة التحول البالغة Bi-Sr-Ca-Cu-O  كتشاف المركب إم تم 1111وفي عام  

[9]110K. 

 ،K129 عند يفقد مقاومته الكهربائية نهائيا الذي Tl-Ba-Ca-Cu-O كتشاف المركبإبعدها تم  

-Hg- Hg-Ba-Caم أضيف مركب الزئبق 1111عام  في لاإإضافة مركبات جديدة وخلال تلك الفترة لم يتم 

Cu-O  135[10]والذي يتحول عندK. 

كتشاف أن الناقلية تم إوعلى يد فريق بحث في جامعة نيويورك الأمريكية  م2929ؤخرا وفي سنة م 

 ظروف فيالفائقة تحققت في درجة الحرارة العادية لمركب مكون من الكربون، الهيدروجين والكبريت ولكن 

 (atm 3000000)لا سيما الضغط الذي يجب أن يكون في حدود ثلاث ملايين ضغط جوي  جداخاصة 

 .[11] (1-1)كما يبينه الشكل ستعمال الماسبإ
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 التركيب التجريبي للحصول على الناقلية الفائقة في درجة حرارة عادية. :(3-1الشكل )

دخلنا عصرا جديدا من  K  11كتشاف المركبات التي تفوق حرارتها درجة غليان النتروجينإوب

 High Temperatureوالتي اصطلح عليها بالنواقل فائقة الناقلية عالية الحرارة الفائقة النواقل 

Superconductors  ختصارا ب إويرمز لهاHTS،  ستخدام النيتروجين إوالتي لها أهمية خاصة حيث أن

الفئات السابقة أطلق عليها السائل أقل تكلفة في تحضيره ونقله وحفظه مما يبشر بتطبيقات كثيرة في حين أن 

 ب ارختصاإويرمز لها  Low Temperature Superconductors سم النواقل فائقة الناقلية التقليدية إ

LTS [12]. 

 .ف مختلف المركبات فائقة الناقليةكتشاالزمني لإ ( التطور4-1يبين الشكل )

 

 .[13]مركبات فائقة الناقليةالكتشاف بعض إدرجة الحرارة الحرجة وسنة  :(4-1الشكل )



 عموميات حول النواقل الفائقة                                                                             الفصل الأول   

 

9 

 

 الفائقة الناقلية ظاهرة 1-3

 الفائقة تعريف ظاهرة الناقلية 1-3-1

ء الحالة الصلبة وذلك لكون المواد التي تتصف بهذه الظاهرة تكاد فيزياهي أحد أهم الظواهر في 

وهذا ما يجعلها تتميز التيار الكهربائي يسري فيها دون أي مقاومة  أنخر آتكون مقاومتها معدومة أي بمعنى 

لى درجات حرارة إاهرة في بعض المواد عند تبريدها وتحدث هذه الظ ،[14]بخصائص كهربائية خاصة 

وتتصف هذه المواد ،Tc [2] الحرجة حرارةالمنخفضة جدا تقترب من الصفر المطلق والتي تدعى بدرجة 

 قل منأ لىإمجال مغناطيسي ذاتي عند الوصول  عن طريق توليدبطردها للمجال المغناطيسي الخارجي أيضا 

ا ميكانيكا الكم، تفسرهرة ظاه ةالفائقالناقلية رة ظاه Hc [4.] الحرجالمغناطيسي قيمة محددة تسمى المجال 

 .[15] الكلاسيكي الميكانيكضمن إطار ة المثالي ناقليةرة اللظاها تجسيد أنهى أساس علا فهمهولا يمكن 

 خصائص المواد فائقة الناقلية 1-3-2

 الكهربائية الخاصية 1-3-2-1

ن مقاومة التيار في جميع المواد العادية هي السبب في فقدان الكثير من الطاقة والتي هي السبب إ

تها للتيار يما في المواد فائقة الناقلية فمقاومأ ،رتفاع درجة حرارتهاإأيضا في تلف الكثير من الأجهزة و

نتقال السريع حيث يتم الإCTوهذا يحدث عند درجة حرارة  (< Ωm25-19لى الصفر)إتقريبا الكهربائي تصل 

كما هو موضح في  [.11طور]في ال نتقالإويوافقها الفائقة  حالة الناقليةلى إوالمفاجئ من الحالة العادية 

 .(9-1الشكل)

 

الحرارة في المواد فائقة الناقليةودرجة  كهربائيةالمة ويمثل العلاقة بين المقا :(5-1الشكل )                   

[.11زرق ]بالأ (الناقلية والمواد العادية )غير فائقةر حمبالأ الموضحة                              
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)المغنطة(المغناطيسية الخاصية   2-2-3-1 

تكون ف الفائقة لى الحالة الناقليةإظاهرة المغنطة عندما تتحول المادة من الحالة العادية يظهر تأثير 

قل من درجة أض درجة الحرارة يتم خف وذلك عندما ،[11] للمجال المغناطيسيحساسة جدا عندها المادة 

 من المادة مهما ضعفت شدتهخير هذا الأ فيتم طردخارجي الحرارة الحرجة ووضعها في حقل مغناطيسي 

(. يعود هذا السلوك Meissner) يسمى بفعل مايسنر وهو ما (-1) القيمةالى  مساوية χوتكون قابلية المغنطة 

هذه التيارات ، لمادة فائقة الناقليةاخترق تجعله لا يرافضة للمجال المغناطيسي تيارات سطحية  نتكو   إلى

تغيرات المفاجئة للروابط الذرية الفائقة الناقلية بسبب الحالة لى إنتقال من الحالة العادية الإ ثناءأ تنشئ

 [.11للمادة ]والجزيئية 

 

 

 (أ)                        )ب(

.[4] والحالة الفائقةسلوك المجال المغناطيسي للمواد في الحالة العادية  :(6-1الشكل)  

.في حالة ناقل عادي )ب(     .في حالة ناقل فائق )أ(  
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.[29] مثالي يوضح مقارنة بين سلوك المغناطيسي لناقل مثالي وناقل فائق :(1-1)جدولال  

  

جونزع المجال المغناطيسي بالتدري التبريد  

 

 

 ناقل مثالي

(ρ= 0) 

 

ليةناقل فائق الناق  

 مثالي

(ρ= 0  ، χ=-1) 

 

 المقادير الحرجة 1-3-3

 درجة الحرارة الحرجة 1-3-3-1

 أيضاً  وتعُرف الفائق النقللى حالة إ العاديةوهي درجة الحرارة التي تتحول عندها المادة من الحالة    

( LTSللمواد التي لها درجة حرارة حرجة منخفضة ) k21وهي أقل من  (،بدرجة الحرارة الحدية )العتبة

 . [11] (HTS)المعروفة بدرجة حرارة عالية وأكبر منها للنواقل الفائقة  K 199 وفي حدود

  :تتغير قيمة درجة الحرارة الحرجة وفقا للعوامل التالية

 نقاوة المادة. 

  المسلط على المادةالضغط. 

 سمك المادة. 

 الشحنة الكهروستاتيكية على المادة.  
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 ب هي درجة حرارة ثابته تقدر الناقليةعتقاد السائد أن الدرجة الحرجة لجميع المواد فائقة وكان الإ

 70k  لى إختلاف المادة الناقلة فمثلا الزئبق يصل إأن درجة التحول تختلف ب جراء التجارب تبينإولكن بعد

ر المفهوم العام للنواقل وفتح المجال للبحث عن وهو ما غي  ، 4kبـ  المقاومة الصفرية في درجة حرارة تقدر

ستخدامها في مجالات إمما يمكننا من  ،298k مواد يمكن أن تصل مقاومتها الصفرية في درجة حرارة الغرفة

 . [21]كثيرة

 المجال المغناطيسي الحرج 1-3-3-2

لى حالة إ نقلالمغناطيسي الحرج بأنه المجال الذي تتحول عنده المادة من حالة فائقة اليعرف المجال 

يعتبر المجال  .المغناطيسي على نوعية المادة وعلى درجة الحرارة قيمة المجال، وتعتمد عتياديالنقل الإ

المغناطيسي ا الحقل ذا تجاوزهإمواد فائقة الناقلية وهو القيمة التي الالمغناطيسي ثاني مقدار حرج يميز 

 :[5]وتعطى عبارة الحقل المغناطيسي داخل المادة بالعلاقة التالية الفائقة الناقلية  هثرإالمطبق تختفي على 

 

1)-1(……..………(H+M)…… 0𝜇=  𝐵 

  :حيث  

0𝜇:  هي السماحية المغناطيسية في الفراغ.  

H : هو المجال المغناطيسي داخل المواد.  

M : هي المغنطة.   

 أنواع النواقل الفائقة 1-4

النوع الأول 1-4-1  

بمجال مغناطيسي حرج واحد حيث عند وصول المجال المغناطيسي  التي تتميز الفائقة هي النواقل

ختراق إ خترق المجال المغناطيسي بسمك طولوي الخارجي يتم طرد المجال المغناطيسيقيمة هذه اللى إ

سلوك هذا النوع من  قل الفائق.الن فقد خاصيةوعند تجاوز هذه القيمة يتم تيارات فائقة  عنه أوتنش (Lλ)لندن

مع قيمة عالية للمقاومة وحالة فائقة  العاديةتتوافق الحالة حيث ن هناك حالتين فقط بسيط لأ الفائقة النواقل

 .(1-1)كما يبينه الشكل [11] مغناطيسية مثالية للناقل الفائق الناقلية مع قيمة مقاومة صفرية وديا

تطبيقات هذا نوع من المواد محدودة والسبب في ذلك هو التكلفة العالية من جهة ومن جهة أخرى محدودية 

لا بعد تسخينه فوق إلى النقل الفائق إولا يعود الناقل  ،[11تسلا ] 9.2تتجاوز  المجال المغناطيسي مع قيمة لا

 ذات درجة حرارة منخفضة أيضا بالنواقل الفائقةهذا النوع سمى ي كما درجة تحوله ثم تبريده مرة ثانية.

(LTS).  
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 [22]. الأوللنوع لتغير المغنطة بدلالة المجال المغناطيسي  :(7-1الشكل)

 ينالنوع الثا 1-4-2

 .2cHمن قل أ 1cHحيث تكون قيمة  2cH و 1cH حرجانبمجالان مغناطيسيان  هي النواقل التي تتميز

ختراق جزئي للناقل ولن ينتقل الإسيكون  2cH ولم تتجاوز القيمة 1cH لقيمةاذا تعدت قيمة المجال المسلط إف

لى الحالة إلناقل سيصل ن اإف c2Hالمجال القيمة  تجاوز ذاإ امأ ،حالة مختلطة سيكون فيلى الحالة العادية بل إ

بالنواقل الفائقة ذات يطلق على هذا النوع أيضا  .[23]المجال بصورة كلية  من طرف نه سيخترقالعادية لأ

 .((HTSعالية  درجة حرارة

 

 .[22]تغير المغنطة بدلالة المجال المغناطيسي في النوع الثاني  :(8-1الشكل)

  1المنطقة

الة فائقة في ح وفيها تكون المادة من c1H من قلألمتواجدة في المجالات التي تكون هي المنطقة ا

 ثير الديامغناطيسي مثاليا.أيكون التالناقلية حيث 

 2المنطقة 

وفيها تكون المادة في الحالة المختلطة بحيث تكون  c2Hو c1H هي المنطقة المتواجدة بين المجالين

نابيب تسمى أقنوات على شكل  عبرختراق المجال المغناطيسي للناقل إيكون والديامغناطيسية جزئية 

 الدوامات.
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 3المنطقة 

لى الحالة العادية مع مقاومة إنتقال مادة الناقل إين يتم أ c2Hبعد المجال  المتواجدةهي المنطقة 

 .[22]كبر للمجال المغناطيسيأقيم ولة كهربائية عالي

    BCSنظرية 1-5   

،  "Bardeen" ،"cooper"وهم كل من  نيمريكيأن يفيزيائيثلاث  قبل من النظرية هذه وضعت 

"Schrieffer" نظرية   ختصاراإ أوسمهم إب تعُرف(BCS)  وهي أول نظرية ميكروسكوبية للناقلية الفائقة

 .[24] فسرت الناقلية الفائقة التقليدية

 

.[25]"Bardeen"،"Cooper"،"Schrieffer": العلماء صورة :( 9-1الشكل )  

 

 ،لكترونوالإالبلورية(  الشبكة هتزازإالمبدأ الأساسي لهذه النظرية يقوم على التفاعل بين الفونون )

بين لكترونات في المواد الفائقة بحيث يحدث تجاذب ى أن هناك قوى ترابط تنشأ بين الإلإوقد أشارت 

  .  (10-1الشكل ) [1]يسمى بأزواج كوبر لكترون ونظيره عن طريق الشبكة البلورية لتكوين ماالإ

 

.[12]زواج كوبررسم توضيحي لأ :(11-1الشكل)  



 عموميات حول النواقل الفائقة                                                                             الفصل الأول   

 

15 

  

نجذابها إلى إنه لزمن قصير جدا يؤدي إيونات فالألكترون الأول بين عندما يمر الإيفسر ذلك على أنه 

لى زيادة التركيز الشحنة الموجبة لحظيا في المنطقة أي جعلت إعلها متقاربة من بعضها مما يؤدي ليه فيجإ

يمتلكها  الشحنات السالبة التيكبر من أز من الشحنات الموجبة بحيث تكون لكترون محاطا بحاجالإ هذا

لكترونين من بعضهما الإ تقارب لىإيؤدي  لكترون الثاني وبذلك تطغى قوى التجاذب على قوى التنافر مماالإ

 .[21]يطلق عليه حسب النظرية الكمية بمبدأ تبادل التفاعل من خلال الفونون  وهذا ما (11-1كما في الشكل )

 

.[12]الشبكة البلورية :(11-1الشكل)  

ينشاتين إ-بوزنه يخضع لقواعد إحصاء إوعليه ف ،صحيحت يعتبر بوزونا ذو سبين كترونالن زوج الإإ

 . حتكاكإمكنها من الحركة في البلورة دون في هذه الحالة يووجودها 

طلاق وبالتالي فهي تتحرك حركتها على الإ في لكترونية يجعل الشبكة لا تؤثرلإن وضع الأزواج اإ

لى درجة حرارة معينة تنقسم إد ظاهرة الناقلية الفائقة بمجرد التبريمما يسبب حصول  ،دون مقاومة

تي تحتوي على وبالتالي تتكون فجوة في طاقة الناقل بين الحالات ال ،عادي وجزء فائق لى جزءإلكترونات الإ

كما تكون فجوة  .ميزة خاصة بالنواقل الفائقة Egتعد هذه الفجوة  ،كترونات العاديةلوالإ ةلكترونيالأزواج الإ

 ترابط بعلاقة نظريةهذه وتتنبأ  ،لكترونات وبين الحالات الفارغةة بين الحالات المملؤة تماما بالإالطاقفي 

 :[21]بدرجة التحول للناقل عند الصفر المطلق الفجوة

Eg=3.53KBTc……….....................(2-1) 

:حيث  

 kB :يمثل ثابت بولتزمان.

  

أن طاقة الفجوة مرتبطة مباشرة تحدثت عليه هذه النظرية التي تنص على  أهم ماتعد هذه العلاقة من 

الحرجة كما يوجد علاقة أخرى تبين قيمة المجال المغناطيسي الحرج للنواقل والتي تكتب  الحرارة درجةب

 :[21]كالتالي

Hc(T)=Hc(0)[1-α(T/Tc)2]  …………..….. (3-1) 

:حيث  

 α: ثابت.  

 Hc(0): المجال المغناطيسي عند الصفر المطلق.
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تطبيقات الناقلية الفائقة 1-6  

صها الكهربائية ن للمواد فائقة الناقلية تطبيقات عديدة في مختلف المجالات التكنولوجية وذلك حسب خصائإ  

 والمغناطيسية.

  1-6-1 تطبيقات الخصائص الكهربائية

 وأ المتولدة للطاقة فقد دون بعيدة مسافات عبر يةائالكهرب الطاقة نقل يمكنفي هذا نوع من التطبيقات 

مع  ،المادة في الذرات و الشحنة حاملات نبي حتكاكالإ من نوعأي  يوجد لا حيث حرارة فيشكل منها جزءأي 

  :هم هذه التطبيقاتأومن  ،[29]الكهربائي  جدا للتيار إمكانية مرور عالية

 كابلات القدرة 1-6-1-1

ن تنقل تيارات عالية دون ضياع في أمن مواد فائقة الناقلية يمكنها  كهربائية مصنوعة أسلاكهي 

النحاس بنفس يتحمله كابل من  ما أضعاف لى خمسةإالطاقة ولديها قدرة تحمل كبيرة للتيارات حيث تصل 

 (1-12). هو موضح في الشكلكما  ،[30] والمواصفات الأبعاد

 

 [31].  صورة لكابلات القدرة :(12-1الشكل)

 

 لات الكهربائيةالآ 1-6-1-2

ل المغناطيسي وتحسين لى زيادة المجاإللمحركات الكهربائية يؤدي  الناقليةستخدام المواد فائقة إ نإ

عتماد على المحركات فائقة يسهل الإ لات مع إمكانية تصغير الحجم والكتلة وهذا مانتاج هذه الآإالكفاءة في 

  [32].  تالناقلية في العديد من المجالا
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 محددات التيار 1-6-1-3

لى الحالة إ نتقال من حالة فائقة الناقليةالناقلية في نظام تشغيلها على الإتعتمد محددات التيار الفائقة 

 التالي. كما في الشكل ،[33]يجعلها جيدة التوصيل للغاية وهذا ما نتقال قصيرهذا الإ ،الطبيعية

 

 .[34]محددات التيار :(13-1الشكل)

 تطبيقات الخصائص المغناطيسية 1-6-2

 الطبيةتطبيقات  1-6-2-1

والرنين  (MRI) المغناطيسيالرنين بل في مجال الطب حيث يتم التصوير النواقهذه تستعمل 

 .[35]( NMR) المغناطيسي النووي

 

 [36]. تصوير بالرنين المغناطيسيجهاز ال :(14-1الشكل)
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 أو القلب أو المخ من المتولدة جدا الصغيرة والمغناطيسية الكهربائية الإشارات دراسة يراد عندماحيث 

 كثيرا أكبر عادة تكون التي الخارجية المغناطيسية المجالات من خال جو توفير يفضل فإنه العصبي، الجهاز

  [29]. تالإشارا تلك من

 القطارات الفائقة 1-6-2-2

و تعوم عجلات أبحيث تطفو بنيت فكرة تصميم هذه القطارات على ظاهرة الطرد المغناطيسي 

حتكاك بين عجلات طيس فائق شديد وبالتالي ينعدم الإالقطارات المصنوعة من المواد الفائقة الناقلية على مغنا

ن لها بأ ميزتتو ائقةيساعد في زيادة سرعة القطارات ولهذا سميت بالقطارات الف القطارات والقطبان مما

 .km/h)999) [37]سرعة تفوق 

 

 .[34]قطار مغناطيسي فائق :(15-1الشكل)

 

 

 المغناطيس الفائق 1-6-2-3

مغناطيس الفائق وذلك بتبريده في الهيليوم السائل حيث تكون المقاومة الكهربائية صنع تستخدم في  

ن مصدر التيار إلى عدم فقدان الطاقة ومن هذا فإمما يؤدي سلاك حتى عند تسخين الأ للملفات مساوية للصفر

الهيليوم السائل لكي نتمكن من  المنخفض يكون ملائما لعبور التيار لكن يشترط الحفاظ على درجة حرارة

 .[38]مغناطيسية تفوق المغناطيس المصنوع من النواقل بعشر مراتالحصول على مجالات 
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 BSCCOنظام مركبات ال 1-7

فاق آمن فتح مرتفعة لأكاسيد النحاس الناقلية الفائقة عند درجات الحرارة الحرجة الكتشاف إ مكن

على عنصر البزموث  كتشاف عائلة جديدة تحوي أساساإحيث تم ، للبحث في كيمياء الحالة الصلبةجديدة 

   :التاليةمجموعة للمركبات لهذا النظام تتميز بالصيغة الكيميائية العامة  ،BSCCOختصارا بعائلة إتعرف 

2n+4+dOnCu1-nCa 2Sr2Bi ]9[3. 

   :حيث

 d:  الستكيومتريةعن تمثل قيمة الحيود. 

n ويوافق الأطوار في الصيغة الكيميائية أعلاهالنحاس في ذرات يمثل عدد  1أو  2، 1: يساويBi-2201  

Bi-2223; Bi-2212;  .على الترتيب 

 Caة مستوى مكون من ذرات الكالسيوم بواسط ةمتعاقبال 2CuO( المستويات 11-1يوضح الشكل )

كما تكون هذه الأخيرة محصورة بين مستويات ، n وكسجين ويكون عددها حسبي على الأالتي لا تحتو

SrO  والتي بدورها تكون محصورة بين مستوياتBiO. 

 

Tc=0-23k           Tc=92k           Tc=110k                         

            10O3Cu2Ca2Sr2Bi    8O2CaCu2Sr2Bi     6 CuO2Sr2Bi      

 .]2n+4+dOnCu1-nCa 2Sr2Bi ]40لأطوار النظام  البلورية ىالبن :(61-1) الشكل
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 :وهي لها أهمية كبيرة ثلاث أطوارتشمل  Bi-Sr-Ca-Cu-Oمركبات التي تنتمي للنظام الهذه 

  6الطور+dCuO2Sr2Bi :23 ذو درجة حرارة حرجةK-Tc=0  2201الذي يرمز له بالرمز-Bi. 

  الطور+d8O2CaCu2Sr2Bi : ذو درجة حرارة حرجةK 12 =CT الذي يرمز له بالرمز  

.Bi-2212    

  10الطور+dO3Cu2Ca2Sr2Bi:  ذو درجة حرارة حرجةK 119 =CT الذي يرمز له بالرمز      

Bi-2223.   

 

   حيث مسؤولة عن الناقلية الفائقةوهي  CuO2طوار تختلف حسب عدد المستويات هذه الأ ىبن

ت لنقل الشحنات التي تزود هذه عدد المستويات وتلعب دور قنوا ةتتناقص المسافة بين الطبقات مع زياد

 .[41]كاسيد بالحاملات الفائقة الأ

         

 .n+4+d2OnuC1-nCa 2Sr2Biالبنيوية لمركبات العائلة بعض المعلومات  :(2-1الجدول )        

   (Å) ثوابت الشبكة     الزمرة البلورية النظام البلوري  الطور   

Bi-2201       أحادي الميل 'A 1 2/a 1'  a=5.3869(5) 

;b=5.3874(4);c=24.579(3)[42] 

Bi-2212      معيني قائم 'A m a a'    a=5.4054;b=5.4016;c=30.7152[42] 

Bi-2223      رباعي 'A2aa'    a =5.411b=5.409;c=37.082[43] 

 

 

 Bi-2223للطور  البلوريةالبنية  1-7-1

مفصولة بطبقات من  2CuO من مستوياتعلى ثلاث  Bi-2223 الخلية الأساسية للطورحتوي ت

حيث توجد ذرات  2Oذرات  بخمسمحاطة  Cuوكل ذرة  ،2CuO مركزي مع وجود مستوي Ca يوناتأ

Cu  2مستوياتفيCuO  2تكون المستوياتولخماسي وجوه الخارجية في وسط المستوى الأساسيCuO  

، كما يبينه SrO-BiO-BiO-SrO  [44] المستويات حسب الترتيب التالي:بواسطة طبقات متعددة  مفصولة

 .(11-1الشكل )
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 Bi-2223 [44].                       ساسية للطورخلية الأال :(17-1الشكل)                        
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 Bi-2223[43].حداثيات الذرات في الخلية الأساسية للطورإ :(3-1الجدول)      

Bi-2223 

  الإحداثيات الذرية

 Z Y X الذرات

(4)9.9422 (1)9.2111 -0.005 (7) Bi(1) 

(1)9.1194 (2)9.249 (0.516(7 Sr(1) 

(1)9.1191 (2)9.241 (1)9.914 Cu(1) 

(11)9.2991 9.29 9.9 Ca(1) 

9.29 9.29 9.9 Cu(2) 

(11)9.2991 9.29 9.9 Bi(2) 

(1)9.9419 (1)9.121 (9)9.491 O(1) 

(1)9.1919 9.29 9.9 O(2) 

(1)9.1191 9.9 9.29 O(3) 

(2)9.1111 9.9 9.29 O(4) 

9.29 9.9 9.29 O(5) 

 

 تموج البنية البلورية 1-7-1-1

 (satellite) طياف حيود تحتوي على قمم تابعةأتعرف ب كبات بخاصية التموج والتيهذه المر زتتمي

     الشكل انظر ضطراب في مواضع الذراتالإ ساسية بسببالأ لقممل اخلاف لى أربعة قرائن لتعريفهاإوتحتاج   

وهو q مما يولد تموج في البنية البلورية حيث تنزاح الذرات وفق لشعاع يسمى بشعاع التموج  ،(1-11)

  كما تبينه العلاقة(a,b,c) شعة الأساسية للفضاء المباشرفضاء العكسي ويكون عموديا على الأتركيب لأشعة ال

(1-4)[45]: 

……(4-1)........................ q =α a* +β b*+γ c* 

 حيث:

 γ, β ,α) ) عداد حقيقيةأ.      (a*,b*,c*) .الاشعة الأساسية للفضاء المعكوس 

 :[45](9-1كما في العلاقة )H ومنه فان هذه المركبات تعرف مواضع القمم بالشعاع 

H=ha*+kb*+lc*+mq  …….……………..(5-1) 

 :حيث

 h,k,l,m)) عداد صحيحةأ. 
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 خاصية التموج في مواضع بعض :(18-1) الشكل 

  .Bi-2223  [43]ذرات الطور   

له  2n+4+dOnCu1 -nCa2Sr 2Bi ن شعاع التموج لأطوار النظامأالأبحاث السابقة غلب نتائج أبينت 

 كما هو مبين في الجدول التالي: * cو *bو *aوفق  اتمركب

    

 .2n+4+dO  nCu 1-nCa 2Sr 2Biشعاع التموج لأطوار النظام  :(4-1الجدول)

 q   لشعاعا  الطور

Bi-2201 

 

a*+0.45c* 1.2 

Bi-2212 0.21a*                                          

                             *0.21bوأ

 0.21b*+c* Bi-2223وأ
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 Bi-2223ثر التطعيم في الطورأ 1-7-2

ولهذا فقد  ثير كبير على الخصائص الفيزيائية للنواقل الفائقة وكذلك على البنية البلورية لهاأللتطعيم ت

الفيزيائية والبنيوية يؤثر بشكل واضح على الخواص  ةرن التطعيم بالترابيات النادأبقة بينت الدراسات السا

والنتائج يلخصها  .[46]التي تنخفض بزيادة تركيز العنصر المطعم  Tcوخاصة على درجة الحرارة الحرجة 

 (.9-1الجدول )

 Bi-2223. ثار التي يحدثها التطعيم في الطورهم الآأ :(5-1الجدول)

العنصرالمطعم 

 / مكان التطعيم

التطعيم  نوع   

 إضافة(/)تعويض

 المرجع ثير )نتائج التطعيم(أالت

Pb/Bi لتبلور يكون وفق النظام المعيني القائما -1 تعويض 

2- Tc=123k من أجلx=0.4 

[47] 

La/Ca لى إنظام البلوري من المعيني القائم تغير ال -1 تعويض

  Laرباعي بزيادة

وزيادة نسبة  Bi-2223الطورتناقص نسبة  -2

 Bi-2212   الطور

ويصبح سلوك شبه ناقل مع زيادة Tcنخفاض إ -3

 Laتركيز 

[48] 

Gd/Ca الطور  ظهور -1 تعويضBi-2223( 1في دفعة) (2و) 

  x≤0.7العينات في

 بعاد دون أي تقاطعظهور بعد ثنائي الأ -2

[49] 

RE/Sr لم يتم تحسين خصائص النظام  -1 تعويضBSCCO [50] 

Dy/Ca 

  

   Dyبزيادة تركيز  JcوTcنخفاض إ -1 تعويض

          Bi-2223للطور نخفاض في حجم الكسرإ -2

 Bi-2212رتفاعه للطور إ و

 x=0.025عند Tc=96kأعلى  -1

[51] 

M/Ca    

M=Pr,Nd, 

Sm ,Gd ,Dy 

or Ni 

 

 مع  Tc(2212)رتفاعإوTc(2223) نخفاضإ -1 تعويض

 Mتركيز  زيادة

 Å19.1الى Å11منCنخفاض مركبة إ -2

     Tcتغير في الخصائص الفيزيائية انخفاض  -1

 .لجميع العينات Jcو

[52] 
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4- M=Ni عندx=0.02 النظام تزيد من تثبيت   

Bi-2223  

Ce/Ca وجود الطورين  -1 تعويضBi-2223 وBi-2212  

لى المعيني إتغير النظام البلوري من رباعي  -2

 x=0.1القائم بتقريب عند

  Ceبزيادة تركيز Jc وTcنخفاض إ -1

[53] 

HO/Ca ظهور أعلى حجم طور و -1 تعويضJc وTc عند

x=0.025 

ظهور حجم المسافة البادئة لجميع العينات  -2

 HOوزيادة في الصلادة بزيادة تركيز 

[54] 

Ag/Bi التبلوريكون وفق النظام المعيني القائم-1 تعويض 

 Ag تركيزبزيادة  2Oوتركيز C زيادة مركبة-2

 لجميع العينات 3D تجانس السطح في-1

 x=0.4من أجل Tc=138kأعلى -4

[55] 

Li/Bi الطحن يساعد على التحويل والتسريع -1 تعويض 

2- Tc(2223) و عاليةTc(2212)منخفضة 

 يكون وفق النظام المعيني القائم التبلور -1

 x=0.3    من أجل Tc=130kأعلى  -1

 البلورية مع تحسين البنيةO2 زيادة تركيز  -9

[56] 

Dy وجود الطورين  -1 ضافةإBi-2223وBi-2212 

 التبلور يكون وفق النظام المعيني القائم -2

لنظام  Jcتحسين من خصائص التوصيل و -1

BSCCO 

 المضافة بين حدود الحبوبDy ستقرارإ -4

 Dyبزيادة تركيزBi-2223الطور زيادة ظهور -9

[57] 
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 δO3Cu2Ca2Sr2Bi+10وكسجين ونقصانه في تكوين ثير زيادة الأأت 1-7-3

ات الحرارة العالية على مقدار لمركبات فائقة الناقلية ذات درجل Tcالحرجة  درجة الحرارة تعتمد

 Tc ن درجة الحرارة الحرجةأذلك فقد أظهرت الدراسات العديدة وكمثال على ، وكسجين في المركبالأ

 يساسالأ CuO2وكسجين في مستويات وكسجين وترتيب ذرات الأمقدار الأ للمركب فائق الناقلية تعتمد على

 .[59]لى زيادة نسبة النحاس في المركب إوفي بعض الحالات يرجع [58].

وتطعيم الشوائب يؤثران في التركيب  (Oxygen Deficiencyوكسجين )ن نقص الأإفي الواقع 

عالية مساعد لفهم حركية الناقلية ثير يشكل عامل أالتهتزاز الشبكي وهذا بائية والإالبلوري والخواص الكهر

وكسجين يطرأ له تحول في النظام المركب الذي تتزايد فيه كميات الأن أحيث HTS)) .[60]الدرجة الحرجة 

 .(11-1في الشكل) كما (Tetragonal)رباعي اللى إ( Orthorhombic) البلوري من المعيني القائم

 

 

 

 .[58] وكسجينمع زيادة الألى الرباعي إمن النظام المعيني القائم نتقال الإ :(19-1الشكل)
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 مقدمة 2-1

المتعددة بإنتاج مركبات ذات خصائص معينة حيث تعتمد هذه التقنيات على  تحضيرالتسمح تقنيات     

على وي تسيحن هذا الفصل إومنه ف .المراد الحصول عليهاونوعية المركب والخواص الفيزيائية التي يمتلكها 

النظام لى إالتي تنتمي موضوع الدراسة  Bi-2223لطورلتقنيات تحضير عينات لبعض شرح بسيط 

BSCCO  وهو  النادرة عنصر من العناصر الترابيةالمطعم بثم إلى طريقة تحضير عيناتنا لنفس الطور و

 .المستعملة تشخيصاللتقنيات  عرضمع ( Smعنصر السماريوم )

 طرق تحضير العينات 2-2

 خصائصهامن الطرق ويمكن تقسيمها حسب  العديد هناك  Bi-2223لطورل ناقليةال لتحضير عينات فائقة   

 :أساسيين لى مسارينإ

 المسارالرطب  2-2-1

ويعتمد مبدؤها على التحلل ثم الترسيب ثم كثر تجانسا مع حبيبات جد دقيقة ق أيسمح بتشكيل مسحو

 بعض الطرق:نذكر منها و التجفيف

 .طريقة الترسيب -

 .نحلال الحراريطريقة الإ  -

 .السابقة هلام والتي تعتبر أهم هذه الطرق–طريقة محلول  -

 هلام-تقنية محلول 2-2-1-1

وكان لهذه الطريقة  ،سنة022تشاف هذه تقنية منذ حوالي كإتم حيث  حد الطرق الكيميائية البسيطةهي أ   

من مميزات غير  ستخداماتها في السنوات الأخيرة لما لهاإمكانة كبيرة منذ ستينات القرن الماضي وتزايدت 

 .ناع التقليدية وخصوصا الحراريةصطموجودة في طرق الإ

يتم  التيو ،الهلاميةية ذات البنى كاسيد اللاعضونها موجهة لتشكيل الأأتعرف هذه الطريقة على  كما   

تشكيل طور هدف وهو درجات حرارة منخفضة ولها  صلبة عند )غير متبلورة( لى بنى زجاجيةإتحويلها 

مكن بهذه التقنية من يو ،من الطور السائل )المحلول( نطلاقاإصلب مستقر نسبيا عند درجة حرارة معينية 

 .[1.2] نانوية(بعاد )ذات أ الحصول على منتجات ذات خواص متجانسة ومطلوبة تطبيقيا

 .[1]وتعتمد هذه الطريقة على طبيعة الهلام المتشكل

 .وهو عبارة عن شبكة من السلاسل البوليميريةpolymeric gel): يالهلام البوليمير

 .عبارة عن شبكة من الحبيبات الناجمة عن تهلم المعلق الحبيبيوهو (Particulate gel): الهلام الحبيبي
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 هلام-الرئيسية في تقنية محلول التفاعلات 2-2-1-1-1

 مرحلة الحلمأة 2-2-1-1-1-1

لى قسمين بتفاعلها مع جزيئة الماء إوكلوريدات المعادن(  وكسيداتكة هي تفكك المادة البادئة )الألمالح   

 .لى خاصية التفكك الذاتي للماءإك ويعود ذل

هذه   ذ تؤثرالوسط إ PH كونها تعتمد على ،تستخدم الحموض والقلويات القوية كمحفزات في هذه المرحلة

فكلما زاد تركيز المحفز زادت سرعة  ،الحموض والقلويات القوية على سرعة التفاعل بشكل كبير 

 . [1]ةأالحلم

 مرحلة التكاثف 2-2-1-1-1-2

بعضها لتشكيل جسيمات من ثم  ة معتباط( الجزيئات الناتجة عن الحلمأرإيحدث في هذه المرحلة تكاثف )   

بحيث تمتد هذه الشبكات لتشكل بنية رتباط الجسيمات لتشكيل شبكات مستمرة وإ الجسيمات على بعضها تتحد

 .[1]هلامية

 مرحلة التجفيف 2-2-1-1-1-3

الحصول  ومن هذه المرحلة يمكن تحديد بنية الناتج المراد ،رحلة على إزالة المذيب عن الناتجتعتمد هذه الم   

و ليف يتم أ و فيلم رقيق على سطح معينأ ن يكون على شكل مادة مسامية منخفضة الكثافةأفيمكن  ،عليه

 .[1]ليافهو الحال عند الغزل التقليدي للأ سحبه بعد التجفيف كما

 هلام-نواع طريقة محلولأ 2-2-1-1-2

        :           التاليالجدول في هلام حسب الهلام المستعمل كما -ولتصنيف طريقة محليمكن 
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 [3].هلام المستعملة-تصنيف الهلام حسب طريقة محلول :(1-2الجدول)

أنواع 

 الهلام

 شكل الهلام المصدر الرابطة

 

 غرواني

الجزيئات متصلة 

بواسطة رابطة 

و أفاندرفالس 

الرابطة 

 الهيدروجينية 

 أو أكسيد المعادن

 محاليل 

 هيدروكسيلية

 

 

 البوليمرات

اكسانو 

 معدنية

ر البوليمرات غي

عضوية المتصلة 

 بروابط تكافؤية 

التحلل الحراري 

وتكثيف 

وكسيدات كال

 المعادن 

 

 

 

 

المعادن 

 المعقدة 

 

 

 

ترابط ضغيف 

 للمعادن المعقدة 

 

 

محاليل مركزة 

 للمعادن المعقدة 

 

 

بوليمر 

 1معقد

 

 

 

 البوليسترات

العضوية 

المتصلة بروابط 

 تكافؤية 

 

 

 البوليسترة

 

 

بوليمر معقد 

0 

البوليسترات 

العضوية متصلة 

فيما بينها بروابط 

 جزيئية

ملاح محاليل الأ

 المعدنية
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على طريقة  في هذه الدراسة عتمادوهناك العديد من الطرق المستخدمة في تحضير العينات حيث تم الإ

 .Pechini وبتحديد طريقة بيشيني Sol-Gel)هلام )-محلول

  Pechiniطريقة بيشيني 2-2-1-1-3

 هلام وتتبع نفس الخطوات الرئيسية لها.-هي أحد الطرق الكيميائية البسيطة المندرجة ضمن طريقة محلول   

بطريقة المعقدات القابلة تسمى أيضا  كما ،[0] م1691شيني يب إختراع براءةإلى  تعود بدايات هذه الطريقة

(  EDTAالكربوكسيلية )حمض الستريك، لفاالأحماض الأهذه الطريقة على قدرة بعض . تعتمد للبلمرة

حيث يتم تسخين المحاليل التي تم الحصول عليها بهذه على تشكيل معقد مستقر مع المعدن  متعددة الوظائف

هلامية تحتوي على الطريقة في وجود عامل مساعد على البلمرة )الإيثلين غلايكول( لتحصل على مادة 

 . [0] المعدن مع تجانس جيد للخليطتتكون في داخلها من معقدات  3Dسلاسل بوليميرية في 

 

 .Pechini [4]مراحل تحضير العينات بطريقة  :(1-2الشكل)

 المسار الجاف2-2-2

العناصر الأساسية المكونة للعينة نذكر بعض  مساحيقار على طريقة التفاعل الصلب بين يعتمد هذا المس   

 الطرق:

 (OPIT).نبوبأكسيد داخل طريقة مسحوق الأ -

  .نصهار الجزئيطريقة النمو بالإ -

 هم هذه الطرق.يقة تفاعل الحالة الصلبة وهي من أطر -
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  طريقة تفاعل الحالة الصلبة 2-2-2-1

حيث يتم صنع السيراميك بواسطتها متعددة البلورات،  نتاج موادتفاعل الحالة الصلبة لإ تستخدم تقنية 

ن لهذه المواد خاصية إحيث  كاسيد(أ–وتتطلب مواد أولية )كربونات  ،ستخدامات في مجالات متعددةإولها 

 (C122-°C1022°) لىإ تصلرتفاع درجة الحرارة إوعند  بينها في درجة حرارة الغرفة عدم التفاعل فيما

ولتكوين المركب يتطلب العديد من مراحل الطحن  ،عضها البعضمع ب يحدث التفاعل بين الحبوب

 :وتمر هذه الطريقة بعدة مراحل، [5]والمعالجات الحرارية عند درجات حرارة عالية 

 السحقمرحلة الخلط و 

والهدف منها هو الحصول على خليط  )السيراميك( الخزفياتهي مرحلة مهمة في دورة تحضير 

 .[6]ليا آو عن طريق السحق في الهاون يدويا أ متجانس

 مرحلة الكلسنة 

ونزع الكربون وذلك  ،[7]نها هو التخلص من الشوائب العضوية جة حرارية الهدف ملهي معا

 .[8]فما فوق ساعات12بتدءا منم هذه المعالجة لعدة ساعات إوتت ،CO2نطلاق بإ

  قريصالتمرحلة 

والهدف منه هو  ،ي على شكل مسحوق شكلا خاص ومناسبويقصد به إعطاء المادة الأولية التي ه

بواسطة الضغط  والحصول على عينة متماسكة بشكل كاف ،لتحام فيما بينهاالإ تقريب الحبيبات للإحتكاك و

 .[9]الهيدروستاتيكيلة الضغط آهو الكبس المحوري بواسطة  لتقريصهم تقنيات اومن أ ،المطبق عليها

 مرحلة التلبيد 

ن التلبيد هو عبارة عن معالجة حرارية تعمل أساسا على أخر مراحل تحضير ويمكن القول بآهو 

تحت درجة حرارة قريبة طوار الشائبة ورها وتكاثفها وتقليل من ظهور الأوتطإزالة الفراغات بين الحبيبات 

لى من مسحوق مضغوط غير متماسك جدا إ وتتحول العينة في هذه المرحلة ،[10]نصهار المادةمن درجة إ

 .[9]مادة صلبة وصلدة

 

 .[4]مراحل طريقة التفاعل في الحالة الصلبة  (0-0يبين الشكل )
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 .[4]تفاعل الحالة الصلبةالعينات بتقنية  مخطط مراحل تحضير :(2-2الشكل)

 

 

 تحضير العينات المدروسة 2-3

        ( جميع مراحل تحضير عيناتنا المدروسة والتي تنتمي للطور3-0) المخطط التالي الشكل نلخص في

Bi-2223   .إنطلاقا من مساحيق العناصر المكونة للمركب المدروس 

 

 



 العينات وطرق التشخيص تقنيات تحضير                                                                  الفصل الثاني

 

33 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 .بطريقة بيشينيالمدروسة  مخطط يوضح مراحل تحضير العينات :(3-2الشكل )

 

 

O,25H 3)3(NO Bi 

, 2)3,Sm(NO2)3Ca(NO ,2)3(NO Sr

2COO)3O, Pb(CH23H2)3Cu(NO 

O2H 

 O2H )7O6H6(C3H+EDTA حمض الستريك

 (2OH)2CH نيثيليإغلايكول 

  نحلالالإ

 التهليم

 التسخين

 المنتوج الاولي

3HNO 

  تقريصالو الضغط كلسنة

 العينة النهائية

 طحن

 التلبيد
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 طرق تشخيص العينات  2-3

جل دراسة المواد وتحليلها حيث يتم إثارة المواد المدروسة يبية من أتستعمل طرق التحليل الفيزيائية التجر   

الأشعة تحت  ،الأشعة الكهرومغناطيسية ،: كالإلكتروناتمن الجسيمات المشحونةبواسطة منابع خاصة )حزم 

حيث تم تشخيص العينات في هذه الدراسة بواسطة ستجابة المواد لها دراسة نتائج إ ويتم( Xالأشعة  ،الحمراء

 الطرق التالية:

 (مطيافية الأشعة تحت الحمراءFTIR). 

 ءنعراج الأشعة السينيةإXRD) ). 

 المجهر الإ( لكتروني الماسحSEM). 

 شعة السينيةالأ 2-3-1

 كتشاف الأشعة السينيةإ 2-3-1-1

كان رونتجين مهتما بتوليد  ،لماني رونتجينمن قبل العالم الأ م1960شعة السينية عام كتشاف الأإتم   

( من شاشة فلور سنتيه موضوعة على بعد عند )أشعة نبعاث وميضأشعة المهبط وبالصدفة لاحظ حدوث إ

ص حظة كرس رونتجين كل طاقته لدراسة خصائلمنذ تلك ال .غ كهربائي في أنبوبة أشعة المهبطحدوث تفري

بل هذا وقد أق ،(الأشعة المجهولة) هذه الأشعة المجهولة التي تسبب هذا الأثر وسماها الأشعة السينية بمعنى

الجزم م 1610ستطاع العالم ماكس فون لاوى عام بعدها إ ،وساط العلميةمام في الأهتالإكتشاف بكثير من الإ

جراء تجربة ناجحة لتشتت الأشعة السينية على نيببج وفريدريك بعد عدة محاولات إستطاع ككما إ .بذلك علميا

ى اللوح منتشرة حول البقع المركزية مكان سقوط الأشعة عل بريتات النحاس وقد لوحظ وجود بقعبلورة ك

شعاع أن الإستنتاج قد توصلوا بشكل قاطع إلى إو ،واسطة المستويات الذرية للبلورةشعاع بنتيجة تشتت الإ

 .[11]كة فضائيةتتركب من ذرات مرتبة في شب بلورةيتكون من موجات وأن ال

 الأشعـة السينيـةتعريف  2-3-1-2

لكترونات معجلة بطاقة إصطدام إتنتج من  هي موجات كهرومغناطيسيـة(X-Ray) ة الأشعـة السينيـ 

 الموجيةشعة ذات طاقة عالية نسبياً يتراوح مـدى أطوالهـا أدف ذات الوزن الذري الكبير، فهي بمادة اله عالية

 نها تحقق الشرط الواجب توفره لنفاذيةأيعني وهذا المدى من الطول الموجي  °A( 100 – 0.01) بين 

 .]12[ة الحيود البلوريينستعمالها في تقإولـذلك يمكن   hkl≤ 2d(λ( شعاع من المادةالإ

 شعة السينيةتوليد الأ 2-3-1-3

هــذه أنبوبــة  تتكــون ،ـاً بأنبوبــة كوليــدجتاريخيـتتولــد الأشــعة الســينية فــي أنبوبــة عرفــت  

يـن دلكتروإومـن  mmHg)4-10-3-(10 مخـلاة مـن الهـواء إلـى درجـة كبيـرة جـداً  مــن حبيبــة زجاجيــة

يتكــون المهبــط مــن مــادة  (4-0 (هــذه الحبيبــة الموضحة في الشــكل فــي يشـكلان المهبـط والمصعـد

صنــع هــذا يبالإلكترونــات ويدعــى أيضــاً فتيــل حيــث يعتبــر مصــدراً للحزمــة الإلكترونيــة، و غنيــة

 كــون التنغستين يتميــز بعــد ذري كبيــر، عــادةً وذلــك لســببين الفتيــل بشــكل لولبــي مــن مــادة التنغستين

Z=74))  كبيــرة جــداً  نصهــارإويمتلــك درجــةC )o= 3370W f,( T سطوانة إيحاط فتيل التسخين ب

 ب تدافع لكترونات الصادرة عن فتيل بسبجل تجنب تباعد الإأوذلك من ، سطوانة التركيزإمشحونة سلبا تدعى 
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حيان أيضا من مادة عن صفيحة معدنية تصنع في أغلب الأما المصعد فهو عبارة ألكترونات فيما بينها الإ

 .[13] لنحاسا

تبلغ قيمتها  CI ر تيار تسخين شدتهيمرتلكترونية عن طريق تسخين الفتيل وذلك بتنتج الحزمة الإ    

 .(حراري ضع أمبيرات )المفعول الكهروب

 

 .[11]رسم تخطيطي لأنبوبة توليد الأشعة السينية :(3-2الشكل )

تجــاه المصعــد تحــت تأثيــر إبعــد ذلــك تســرع الحزمــة الإلكترونيــة الصــادرة عــن الفتيــل ب 

نتيجــة ذلــك تصطــدم حزمــة بو 60KVبيــن المهبــط والمصعــد يصــل حتــى  جهــد عالــي يطبــق

المصعــد الموضــوع بشــكل مائــل بالنســبة لمســار الحزمــة  الإلكترونــات المســرعة بــذرات

ختراقهـا وينشـأ عـن ذلـك إممـا يـؤدي إلـى  ،(02°حــدود في الإلكترونيــة )يصنــع زاويــة صغيــرة 

يـؤدي فـي نهايـة  وهـذا ،تأثيـرات متبادلـة بيـن إلكترونـات  الحزمـة السـاقطة وبيـن ذرات مـادة المصعد

صـدار الأشـعة السـينية مـن منطقـة مميـزة مـن المصعـد تدعـى بالنافــذة )وتدعــى أيضــاً إالمطـاف إلـى 

تيـار عكـوس  تجــاه المصعــدإيقابــل تحــرك حزمــة الإلكترونــات مــن المهبــط ب ،بالمحــرق أو البــؤرة(

 .[13]ي أو الميلـي أمبيـرييدعـى بالتيـار المصعـد Iذات شـدة 

 للحيود قانون براغ 2-3-1-3

عن الشبكة البلورية تتداخل محدثة ظاهرة معروفة في علم البصريات الفيزيائية  شعة المحيدةن الأإ

شعة المنتشرة في المنطقة المحيطة بالبلور تكون أماكن شدة الضوء فيها هي ظاهرة التداخل وهذا يعني أن الأ

 بواسطة زاوية وأن الأماكن الشديدة الضوء تحدد الضوء فيها صغيرة أو معدومة أخرى شدةكبيرة وأماكن 

 .θ [14]يرمز لها بـ 

عتمـاداً علـى فرضيـة أن إالجزيئـات وذلـك تمكـن العالـم بـراغ مـن تحديـد البنيـة البلوريـة لبعـض  

ة علــى شــكل مســتويات متوازيــة يالبلــور الجزيئــة تتــوزع بشــكل منتظــم ضمــن الشــبكة الـذرات فـي

يفصــل بينهــا مســافة ثابتــة تدعـى بالبعـد الشـبكي البلـوري. ولاحـظ أنـه عندمـا تسـقط حزمـة مـن الأشـعة 

نعـراج يـة فإنهـا تعانـي مـن ظاهـرة الإأي مـن المسـتويات البلور السـينية علـى إحـدى الـذرات فـي

سـمه إتوصـل إلـى وضـع معادلـة سـميت بللأمـواج و عتمـاداً علـى نظريـة التداخـلإوذلـك  ،)التشـتت(

 :[13]وتعطـى بالشـكل التالـي
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(2-1) ...................................λn θ = sin  hkl2 d  

 :حيث

n: صحيح عدد. 

θ:  الزاوية بين الاشعاع الوارد والمستويhkl . 

λ:  السينية المستعملةطول الموجة. 

hkld :  الشبكية بين مستويين يحملان نفس قرائن ميلرالمسافة. 

 

 .[15]ينيةشعة السنعراج الأسم تخطيطي لإر :(3-2الشكل )                               

  حجم الحبيبات تقدير 2-3-1-3

داخل الحبيبات ن نجد منه المعدل الذي نمت به أيمكن  الحاصلن المعلومات التي يزودنا بها نمط الحيود إ     

 :  (2-2)[12](Scherer’s Formulaر)رعتماد معادلة شيإالحجم الحبيبي ب، فنجد معدل الشبكة البلورية

                                    𝑫 =  
𝒌𝝀

𝜷 .𝒄𝒐𝒔𝜭 
… … … … … … . . (𝟐 − 𝟐) 

 :حيث

 :λشعة السينية المستخدمةطول موجة الأ.   

 :kررشي معامل .k=0.9        

θ :نعراج وتقدر بالدرجة زاوية الإ( °). 

β  : أو ما المسحوق عرض الطيف في منتصف للقمم الموافقة للمستويات البلورية للبلورات المتشكلة في

 .FWHMيعرف بـ 
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الأشعة السينية هو  نعراجتعماله في تشخيص العينات بتقنية إسالإشارة إلى أن الجهاز الذي تم إ يجدر

( بجامعة الوادي المبينة LEVRESلدى مخبرنا للبحث )المتوفر   PROTO Benchtopمن نوع 

     تسجيل وبخطوة   Å 0011.04 =Cuλحيث كان طول الموجة المستعملة (9-0صورته على الشكل )

((°/s 2.20. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 .المستعمل في تقنية حيود الأشعة السينية PROTOجهاز  :(3-2الشكل )

 

 شعة تحت الحمراءمطيافية الأ 2-3-2

طياف الذي يتعامل مع المنطقة تحت الحمراء من الطيف الكهرومغناطيسي ويشمل حد فروع علم الأأهي 

وتستخدم هذه المطيافية في تحديد المجاميع الفعالة في  متصاصشهرها مطيافية الإأمجموعة من التقنيات و

شعة تحت الحمراء من الطرق الأساسية في دراسة المواد فهي ت قيد الدراسة وتعتبر مطيافية الأالمركبا

طياف الممتصة من قبل وتعتمد على دراسة الأثير على خصائصها أتمكننا من التعرف على بنية المادة دون الت

  .( 0.7mm)-50mm بين جالها ماالعينة ويحصر م

نها إثارة إلكترونية في معظم المواد إلا ألإحداث  (cm020-1422-1شعاع الأحمر )تكتفي طاقة الإ لا

وجميع  .( (Stertching and Bending Vibrationsالروابط نثناء فيهتزازات إمتطاط وإحداث إكافية لإ

هتزازات من هذا النوع لذا تمتص في المنطقة ا المقدار من الطاقة لتحدث فيها إأنواع الروابط تستجيب لهذ

ن عني أيهتزازات هذه الإمتصاص تغير في عزم ثنائي القطب. حدوث تحت الأحمر بشرط أن يؤدي الإ

لى تحت الحمراء إشعة حيث ينقسم مجال الأ حت الحمراء في جزء معين من الطيفالمركب يمتص طاقة ت

 :[16]قثلاث مناط

 شعة تحت الحمراء القريبلأاNear infrared : وبالتحديد اللون   شعة المرئيةلى الأوهي الأقرب إ

  .الأحمر

 شعة تحت الحمراء البعيدةلأا Far infrared: المايكرويف أشعةلى وهي التي تكون الاقرب إ. 

 ةالمتوسط الأشعة تحت الحمراء Medium infrared: المنطقتين السابقتين.لتي تقع بين وهي ا 
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 .[16]شعة تحت الحمراءللأ الثلاث يوضح مناطق :(3-2الشكل)

 

 00cm4-(4000-1( م في المنطقة تحت الحمراء الوسطى في حدودتغلب التحليلات الطيفية تأإن 

يحتاج من المعلومات  هتزازات الجزيئية والباحث يجد فيها مان هذه المنطقة تحدث فيها أغلب الإحيث أ

 .لتحديد البنية الجزيئية للمركبات المدروسة

 

 ءشعة تحت الحمرامبدأ مطيافية الأ 2-3-2-1

تهتز الجزيئات الطبيعية تبعا لجميع أنماط إهتزازها ولكن بسعات ضعيفة جدا ومع ذلك يملك الفوتون   

فإن هذا الجزئ  للجزئمركبة كهربائية جيبية إذا كان تواتر الفوتون يوافق تواتر إهتزاز الأنماط العادية 

و بعبارة أخرى الفوتون الذي طاقته تكون مساوية للطاقة أسوف يدخل في الرنين ويهتز بسعات كبيرة جدا 

هتزاز في إلى طاقة زئ حتى يمر من حالة طاقة منخفضة إلى حالة طاقة مثارة وتحول طاقته إالضرورية للج

 (:9-0كما في الشكل ) [16]هذه الظاهرة 
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 .[17]شعة تحت الحمراءمتصاص الأإ :(3-2)الشكل 

ن الممتص وبالتالي الفوتو (1E-2E( مساوية لطاقة إنتقال hحيث يمتص فقط الفوتون الذي طاقته  

خطوط توافق يؤدي إمتصاص بعض الفوتونات الواردة إلى ظهور  ،شعاع المنبعثيحدث خللا في الإ

متصاص الروابط يميز هذا الإتحت الحمراء للجزئ حيث  ي منحى طيف ماالفوتونات التي لم يتم إنبعاثها ف

شعاع واتر الإأنه يوجد توافق مباشر بين ت حركة وحيدة للجزئ يعني كل نمط إهتزازلبما أن  ،بين الذرات

 .[16]الممتص وبنية الجزئ

  Agilentستعملنا جهاز من نوعإنا بمطيافية الأشعة تحت الحمراء تلتشخيص عينا

Technologies model: Cary 600 Series  لتحاليل الفيزيائية الأرضية التقنية لالموجود على مستوى

 في مجال العدد الموجي بين (6-0المعروضة على الشكل )والمبين في الصورة  ورقلةوالكيميائية ب

 (1-Cm022-4222(. 

  

 .مطياف الأشعة تحت الحمراء المستعمل لتشخيص العينات المدروسة :(3-2الشكل )
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 (SEM)ح لكتروني الماسالمجهر الإ 2-3-3

ويتم ذلك عن طريق  ينةعمن سطح ال لكتروناتنعكاس الإإلى لكتروني الماسح عيعتمد المجهر الإ 

لكترونات على سطح المادة المفحوصة وتنعكس الأشعة من السطح مكونة الإشعاعات إشعاع الإ تركيز

 .صورة ذلك السطحالتي تسطع على الشاشة الفلورية معطية  الثانوية

لمعدن أو المركب و إحدى لسح لدراسة تفاصيل السطح الخارجي لكتروني الماويستخدم المجهر الإ

لكترونات نبعاث الإإلكتروني الماسح يعتمد على أي أن المجهر الإ ، (2-11)لالصور موضحة في الشك هذه

 ولية بذلكلكترونات الأالإ رتطامإلكترونات الثانوية الناتجة عن سم الإإوهي ما تعرف بسطح العينة  من

  [18].  ستخدام نظام العدساتإالثانوية هي التي تكون الصورة ب لكتروناتالسطح و الإ

 

 .[18]حلكتروني الماسالإ م تخطيطي للمجهررس :( 2-10)لالشك
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 ستخدامإب عليه الحصولذلك الذي يتم  من بكثير أعلى تكبير إلى الوصول الممكن من SEM يجعل

 إلى تصل حادة صور: المرصود السطحسمك  مراعاة مع صور على والحصول التقليدي، الضوئي المجهر

X30000، حتى متزايد بشكل ضبابيةX 100000 سطحها وحالة المدروسة المادة طبيعة على عتمادًاإ 

 .المعدنة ونوعية

 أخرى ناحية منو .الطين مثل جدًا صغيرة نواتج تصور الممكن من تجعل هذه المراقبة وسيلة نإ 

 القياس أطياف قيمة من جزئياً التحقق بالتاليو المسام إلى الوصول قطر نصف تقييم الممكن من SEM يجعل

الماسح لمسحوق  الإلكتروني مثال على أحد صور المجهر (11-0)في الشكل التالي .[19] المسامي

 ن.يالتنغست

            

 .[18] لكتروني الماسح توضح مسحوق التنغستنصورة بالمجهر الإ :(11-2الشكل)                   

 

ستعمال مجهر إلكتروني ماسح من نوع إة المجهرية لعيناتنا المحضرة تم للحصول على صور للبني

Zeiss Evo 15 ورقلة الموضح على الشكل جامعة كيميائية ب-المتواجد على مستوى مركز التحاليل الفيزيو

 .12KVمع فرق جهد مطبق  2500X بتكبير (0-10)
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 المستعمل للحصول على صور البنية المجهرية للعينات. Zeiss Evo 15مجهر  :(12-2الشكل )
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 مقدمة 3-1

d10+O3Cu2Ca2Sr0.4PbxSmx-1.6Bi يتضمن هذا الفصل شرح لخطوات تحضير العينات للمركب

التي يحدثها التطعيم  تغيراتودراسة ال هاثم تشخيص شينييبوبالتحديد طريقة هلام -والمحضرة بطريقة محلول

حيودالأشعة السينية اسطة مطيافية الأشعة تحت الحمراء، بو في مواضع البزموث (Sm) ماريومبعنصر الس

وفي الأخير معاينة البنية المجهرية للعينات  .Jana2006[1]برنامج  ستعمالبإ هاتحسين عملية التي تليها

 .ج المحصل عليها ومناقشتهالنتائعرض اليتم بعد ذلك بواسطة المجهر الإلكتروني الماسح، 

 العمل التجريبي 3-5

 تحضير العينات 3-5-1

عائلة لى الذي ينتمي إ d10+O3Cu2Ca2Sr0.4PbxSmx-1.6Bi مركب لتحضير عينات فائقة الناقلية لل

 Pbالرصاص ضافة وبإ (Bi) البزموث في مواضع( Sm) بعنصر السماريومالمطعم Bi-2223 الطور 

 شينيهلام وبالتحديد طريقة بي–طريقة محلول  ستعمالبإتحضيرالتم . ستقرار الطوريحافظ على إ الذي

المتمثلة في نترات وسترات العناصر الكيميائية المكونة للمركب وهي: طلاقا من المواد الأولية نإ

O;2,3H2)3;Cu(NO2)3;Ca(NO2)3;Sr(NO2)COO3CH;Pb(2)3O;Sm(NO2,5H3)3Bi(NOو 

 :تبعنا المراحل التالية. وقد إx=0-0.05-0.1-0.15-0.20 بنسب تطعيم

 )الوزن( 1مرحلةال 3-5-1-1

دقته تصل  OHAUSمن نوع يتم وزن الكتلة المناسبة والمتكافئة من المواد الأولية بواسطة ميزان حساس

 (.3-3)كما في الشكل  بيشر ويتم وضعها في( g4-01لى )إ

 (.0-3موضح في الجدول)والأعلاه التطعيم المذكورة عينات حسب نسبة  5وقد تم تحضير

  

 من نوع لكترونيميزان إ :(5-3الشكل)     .ونة للعيناتالمكالمواد الأولية  :(1-3الشكل)

                                                          OHAUS.   
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 .وليةبيشر يحتوي على المواد الأ :(3-3الشكل )

 .التعريف بالعينات :(1-3)الجدول 

 Smبx  نسبة التطعيم الصيغة الكيميائية للعينة الرمز

Sm00 d+10O3Cu2Ca2Sr0.4Pb1.6Bi x=00 

Sm005 d+10O3uC2aC2rS0.4bP0.05mS1.55iB x=0.05 

Sm010 d10+O3uC2aC2rS0.4bP0.1mS1.5iB x=0.10 

Sm015 d10+O3uC2aC2rS0.4bP0.15mS1.45iB x=0.15 

Sm020 d10+O3uC2aC2rS0.4bP0.2mS1.4iB x=0.20 

 

 نحلال()الإ5مرحلة ال 3-5-1-5

وبعض من الماء مضاعف التقطير للبشير  50mlحجم قدره  بعد عملية وزن العينات يتم إضافة

مباشرة بعد والذي يتم ترسبه  Biذابة نترات دوره إ %33تركيزه  )3HNO(ريكنتمن حمض ال القطرات

وسرعة C°70 درجة حرارة وضع البيشر فوق جهاز الرج المغناطيسي عند بعدها يتم . إضافة الماء المقطر

 .(4-3)لشكلول متجانس لونه أزرق شفاف كما في اللحصول على محل tr/min051عند دوران 

 

 .نحلالعند بداية الإ المحصل عليه المحلول :(4-3الشكل )
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 حتراق(الإ و )التهليم 3مرحلة ال 3-5-1-3

ليه كتلة من حمض داخل المحلول تضاف إ المساحيقنحلال التام لنترات انس أي الإالتج كتمالبعد إ

يثلين الإ من وحجم الكميةبنفس  AEDT (8O2N16H10C)ملح و O2) H7O5H6(C3H الستريك

بقاء على مع الإ C°120 لىنرفع درجة الحرارة إثم على البلمرة وهو عامل مساعد  ،2OH)2(CHغلايكول

في  هلام. بعدها يتم حرق الهلام المحصل عليهيصبح المحلول على شكل لى أن إدون تغيير سرعة الدوران 

على مسحوق لونه بني  ليتم في الأخير الحصول دوران لجهاز الرج المغناطيسيمع إيقاف الC°350 درجة 

 .(9-3)كما في الشكلغامق 

 

   شكل المحلول بعد الإنحلال التام. :(6-3الشكل)         .المضافة المواد العضوية :(2-3لشكل )ا           

 

 

 .حتراق التامالإ :(9-3الشكل)        .حتراقبداية الإ :(8-3الشكل)       .تشكل الهلام :(7-3الشكل)             
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 ()السحق 4 مرحلةال 3-5-1-4

مبين في  هوكما  (Agate mortar) غاتالآ من حتراق العينات يتم طحنها يدويا في هاونبعد إ

مرحلتي في حراريا  هيتم معالجتلمتجانس  مسحوقلمدة نصف ساعة تقريبا للحصول على  (01-3) الشكل

 ة والتلبيد.نالكلس

 

 .غاتفي هاون من الآ المساحيقطحن  :(11-3الشكل )

 (التقريصو )الكلسنة 2مرحلة ال 3-5-1-2

داخل الفرن  وذلك بوضعها ،العينة الأوليةكربون من منها هو نزع الهي معالجة حرارية الهدف  

 ،ويتم كلسنة عيناتنا على مرحلتين لعدة ساعات عند درجات حرارة عالية حسب المكونات الأولية للمواد

يتم بعدها ل  NABERTHERMكهربائي من النوع ساعات في فرن01لمدة  T=600°Cعند 0الكلسنة

لة الضغط آبواسطة  في شكل قرص تقريصه وبعدها يتم طحنه ثم ،الحصول على مسحوق لونه أسود

 (00-3)كما في الشكل 2.5minمدة ل 2Tonnes/cm3 الضغط عند SPECACالهيدروستاتيكي من نوع 

 .ساعة00لمدة   T=800°Cعندقراص للأ 0 كلسنةليتم بعدها ال

                                 

 SPECAC.نوع لة الضغط الهيدروستاتيكي منآ :(15-3الشكل)     .للمساحيق في الفرن0 الكلسنة :(11-3الشكل) 
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 .قراص في الفرنللأ 0 الكلسنة :(13-3الشكل)

 )التلبيد( 6 مرحلةال 3-5-1-6

تتم عند درجات كونها  من بعضها البعض تربوتق العينةتنمو فيها حبيبات هي معالجة حرارية 

تتراوح لعدة ساعات  فرنالفي  العينة حيث يتم وضعب ،لمركب النهائينصهار اعالية قريبة من درجة إحرارة 

الناتجة من  صالأقراطحن بالنسبة لعيناتنا فقد تم  .ن تمتد الى عدة أيامويمكن أ فما فوق ساعات 01 بين

 T=845°C تقريصها عند نفس الظروف وتلبيدها في الفرن الكهربائي عند ثم إعادة  الثانية لكلسنةمرحلة ا

 .(05-3) في الشكل ةموضحال ةالنهائيالعينة على بعد نهاية هذه المرحلة لنتحصل  ،(04-3)الشكل  20hلمدة 

 

 .النهائيةالعينة :(12-3الشكل )                   .ديالأقراص في الفرن لعملية التلب:(14-3)الشكل     

 

ستعمال طريقة ينات المدروسة بإ( يبين مخطط توضيحيا يلخص طريقة تحضير الع03-3الشكل )

 شيني.بي
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 .مخطط يلخص مراحل التحضير للعينات:(16-3الشكل)
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 مناقشة النتائجتحليل و 3-3

 (FTIR)شعة تحت الحمراءنتائج مطيافية الأ 3-3-1

 والتلبيد حتراقالإ تيمرحل بعدالمواد العضوية من العينات  نتزاعلية إبغرض متابعة ومعرفة آ

تردد أن لكل حيث  .)500Cm-4000-1(العدد الموجيمجال  فيستعملنا مطيافية الأشعة تحت الحمراء إ

الروابط الكيميائية  وتحديدستخدام هذه الخاصية لتتبع ولهذا تم إ ،رابطة معينة نوع من إهتزاز هممتص يميز

لعينات الخمس مجتمعة على أسفرت عملية التحليل لوقد  ،المحضرة لعيناتفي ا منها العضويةوخاصة 

 ( أدناه.01-3الشكل)في  المعروضة النتيجة

 

 

 .حتراقالإمراء لجميع العينات بعد عملية النفاذية للأشعة تحت الحتجميع أطياف  :(17-3الشكل)

 

3000]- لمجالا،قمة في منها بعض الترددات بارزة عند قممظهور  (01-3نلاحظ من الشكل )

]1-3500Cm الرابطة  عنلتي تعبراH-O]2[  ،وهذا بسبب الرطوبة المتبقية في المساحيق بعد عملية الحرق

-2مع ظهور ذروتين ل 
3CO 1442-1 عندCm 711-1وcm ]3[ ،1309-1عند  ظهور قمم أخرىوCm 

 ،O-M[3]لرابطة خاصة با1077Cm-1وقمة عند، ]COO-]4-أو O-Cوالتي تعبر عن إحدى الرابطتين

ية
اذ

نف
ال

 

)1-(Cm العدد الموجي 

 
ية

اذ
نف

ال
 

ية
اذ

نف
ال
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وقد لخصنا مختلف الروابط الموجودة في المساحيق  .]3SrCO]3عن توافق والتي  850Cm-1عند  وكذلك

 (.5-3)في الجدول 

 .الروابط المرصودة في العينات بعد مرحلة الإحتراق :(5-3)الجدول

العدد الموجي 

(1-Cm( 

3000-

3500 

0440 0319 0111 051 100 

O-H -2 نوع الرابطة
3CO C-O/ 

COO-- 

M-O 3SrCO -2
3CO 

 

الأشعة تحت النفاذية لمطيافية  الذي يمثل طيف (00-3نطلاقا من الشكل )نلاحظ إ بعد مرحلة التلبيد،

 مما يعني تنقية العينات من كل مركب عضوي. ختفتأن كل الروابط العضوية إ بعد مرحلة التلبيد،الحمراء 

 

 .لأشعة تحت الحمراء بعد مرحلة التلبيدا النفاذية لمطيافية طيف :(18-3الشكل)

 

 

 

 
ية

اذ
نف

ال
 

)1-(Cm العدد الموجي 

 العدد الموجي
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  XRDنتائج حيود الأشعة السينية 3-3-5

                             الخصائص البنيوية للمركبلدراسة  السينية  شعةالأ   حيود تقنية   ستخدامإتم 

d10+O3Cu2Ca2Sr0.4PbxSmx-1.6Bi ( والتي تم تلبيدها 0-3حيث تم تحضير العينات المعرفة في الجدول )

تحديد وفي العينات المتواجدة وذلك من أجل تحديد الأطوار  ،20hولمدة T=845°C درجة حرارة  عند

يجدر الإشارة إلى أن عملية التعرف  .qوكذلك مركبات شعاع التموج α; β; γ; a; b ;c) ة )يثوابت الشبكال

 ناستعمالإولتحسين هذه الثوابت  ،Highscore plus [5]ستخدام برنامج بإتم على الأطوار المتواجدة 

 نعراجالإ مخططات( 03-3) و (00-3)،(00-3) ،(01-3) ،(09-3شكال )تبين الأ .Jana2006  [1]برنامج

 .لنهائيةللعينات ا

 

 

 . Sm00رحلة التلبيد للعينةحيود الأشعة السينية لم مخطط :(19-3الشكل )

 

 

 

 

دة
ش

ال
 

𝟐 𝜽 (°) 

 

*satellite Peak  

Bi-2201 
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 .Sm005 رحلة التلبيد للعينةطيف حيود الأشعة السينية لم :(51-3الشكل )

 

 . Sm010رحلة التلبيد للعينةحيود الأشعة السينية لم مخطط: (51-3الشكل )

𝟐 𝜽 (°) 

 

𝟐 𝜽 (°) 

 

 (
a

.u
)

دة
ش

ال
 

دة
ش

ال
 

 Bi-2201 

 

 

*satellite Peak  

 

           Bi-2201     
*satellite Peak  
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  Sm015.رحلة التلبيد للعينةحيود الأشعة السينية لم مخطط :(55-3الشكل )

 

 . Sm020رحلة التلبيد للعينةحيود الأشعة السينية لم مخطط :(53-3الشكل )

𝟐 𝜽 (°) 

𝟐 𝜽 (°) 

 

دة
ش

ال
 

دة
ش

ال
 

 Bi-2201        

 

 

*satellite Peak  

 

Bi-2201   

 *satellite Peak  
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نسبة من مع وجود  Bi-2223الطور أن الطور الغالب في العينات هوالأطياف السابقة من  نلاحظ

تحضير هذا النوع من  خلاليبقى متواجدا عموما في العينة ذي وال ،في كل العينات Bi-2201الطور الشائب 

البنية الطبقية إلى  قوى من ناحية الشدة وهذا راجعهي الأ (l11أن المستويات ) تسجيل، مع [6]المركبات 

 .[7]للمركب المحضر

للعينات النهائية مع قاعدة بيانات السينية  إنعراج الأشعةإنطلاقا من مقارنة أطياف أيضا و نلاحظ 

قد أدى إلى التغير في صيغة  البزموثي مواقع الـسماريوم فب أن التطعيم ،Highscore plus [5]لبرنامج 

غير المطعمة إلى  للعينة ]8[(0103-119-10) لبطاقةل الموافقة 10O3Cu2Ca2Sr0.4Pb1.6Biالمركب من 

عتمدنا إلمطعمة والتي اللعينات  ]9[(1451-140-11) لبطاقةل الموافقة xO3Cu2Ca2Sr0.4Pb1.6Biالصيغة 

 .Xالأشعة السينية نتائج  عليها كنموذج لبداية تحسين

بعد مرحلة  Bi-2223الطور  يجدر أيضا الإشارة إلى نتيجة مهمة وهي أنه قد تم التحصل على

اللازم للحصول على نفس الطور بطرق تحضير أخرى الزمن بزمن قصير مقارنة  أي فيواحدة من التلبيد 

 ة والزمن.د كبير في الطاقيعني إقتصا اوهذ ،[10]لبة وخاصة طريقة تفاعل الحالة لص

 نتائج التحسين 3-3-5-1 

لثوابت الشبكة البلورية وقريبة بقدر الإمكان ن الهدف من تحسين النتائج هو الحصول على قيم دقيقة إ

تمتلك  ستعمال البرنامج الذي يعالج المركبات التيومن أجل ذلك تم إ، الحقيقيةq شعاع التموج لمركبات و

والذي يعتمد على إدخال القيم الخاصة  Jana2006[1]. وهو برنامج ،بنيتها البلورية فيخاصية التموج 

بين الطيف التجريبي ستخدام المقارنة ويتم هذا التحديد بإ ،راج قريب من طيف العينة المدروسةلطيف إنع

قيم المع إدخال ،  High score plus[5]طياف الخاصة بالأطوار الموجودة بقاعدة البيانات في برنامجوالأ

لكلا الطورين مع تحديد (a, b, c) على نتائج ثوابت الشبكة المحسنة  تم التحصلقد لخاصة للطور الشائب وا

القمم المحصل عليها في  شكللوصف  Pseudo-Voigt الدالةعتماد على الإب ( (qالتموج شعاعمركبات 

( نتيجة 00-3( و)01-3(، )03-3(، )05-3(، )04-3وأدناه تبين الأشكال ) في هذا البرنامج. نعراجطيف الإ

 التحسين المحصل عليه.

 

 . Sm00للعينة مظهر التحسين :(24-3الشكل )
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 . Sm005للعينة مظهر التحسين :(25-3الشكل )

 

 

 . Sm010للعينة مظهر التحسين :(26-3)الشكل 
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 . Sm015للعينة مظهر التحسين :(27-3الشكل )

 

  Sm020.للعينة مظهر التحسين :(28-3)الشكل

 

 

القيم المحسنة لثوابت الشبكة البلورية وشعاع التموج ونسبة تواجد  (3-3الجدول )يلخص 

 .لكل عينة من العينات المدروسة حجم الحبيبات و  -0003Biالطور
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 .ثوابت الشبكة المحسنة :(3-3الجدول)

 

 

 a b c q النسبة الطور العينة

Sm 

00 

0003 73% 3.8778(7) 3.9347(8) 37.5236(81) 0.2147(4) b* 

+c* 

D= 21nm   :الزمرة الفضائيةI4/mmm 

0010 27% 5.3921(21) 5.9440(16) 24.6342(67) - 

=17.10WPR =12.63            PR GOF=1.09 

Sm 

005 

0003 91% 5.4314(4) 5.3829(5) 30.7529(28) 0.2017(4) b* 

D= 19.1 nm    :الزمرة الفضائيةAmaa 

0010 %9 5.2622(46) 6.1426(65) 24.5150(215) - 

10.32=WPR 7.05=PR GOF=1.11 

Sm 

010 

0003 86% 5.4322(7) 5.3440(7) 30.7170(45) 0.2103(4) a* 

D= 13.6 nm   :الزمرة الفضائيةAmaa 

0010 %04 5.3836(13) 5.9409(11) 24.4758(66) - 

=11.78WPR =8.63PR GOF=1.07          

Sm 

015 

0003 92% 5.3819(6) 5.4119(5) 30.6834(33) 0.2097(4) b* 

D= 7.6 nm      :الزمرة الفضائيةAmaa 

0010 %0 5.3631(14) 5.9132(10) 24.5456(48) - 

=10.90WPR =7.86            PR GOF=1.03 

Sm 

020 

0003 88% 5.3598(5) 5.4255(5) 30.5673(30) 0.2179(4) b* 

 D= 5.3 nm   :الزمرة الفضائيةAmaa 

0010 %00 5.3692(10) 5.9482(7) 24.5988(44) - 

=10.67WPR = 7.68PR GOF=1.00           
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 .(3-3الموجودة في الجدول)التمثيل البياني للقيم  (30-3)( و 30-3)(، 31-3)، (09-3شكال )الأ تبين

 

 

 

 x(Sm).بدلالة نسبة التطعيم bو aالشبكة  يمنحنى تغيرات ثابت :(59-3الشكل)

 

معا  يتزايدان bوa ثابتين أن ال =1.15x إلى x=0.00نه في المجال من ( أ09-3) نلاحظ من الشكل

يمكن أن القاعدية وال ثوابت الشبكة البلورية طن أإلى أوهذا راجع  ،معينية قائمةبنية بلورية و بكبيرة بسرعة 

 =1.01xلى إ =1.15x في المجال من [11].في هذه المستويات لكتروناتالإكثافة  و تتقلص مع تغيرتتمدد أ

والتي تتحكم  Cu-Oلرابطة يتعلق با aن الثابت لى أوهذا راجع إينخفض  bيزيد وa ن الثابت نلاحظ أ

 aن الثابت نلاحظ أ =1.01xلى إ =1.01x وفي المجال من.[12]بعاد المستوي القاعدي بدورها في أ

والذي للعينة البلوري  النظام مما يعني تغير=x 1.05يزيد بحيث يقتربان من بعضهما عند b ينخفض والثابت 

الذي يمكن  ،[13]كسجين في الشبكة وتغير تركيز الأراجع في العادة إلى ن يصبح شبه رباعي وهذا يميل أ

 .وخاصة وأن المعالجات الحرارية تتم في الهواء [14]متصاصه من طرف الأكاسيد بسهولة إ

 

 

 

 



 العمل التجريبي ومناقشة النتائج                                                                            الفصل الثالث 

 

68 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 .x(Sm)بدلالة نسبة التطعيم  cمنحنى تغيرات الثابت  :(31-3)الشكل

 

وهذا السماريوم في العينة  ناقص بزيادة تركيزتيc ن الثابت أنلاحظ  (31-3من الشكل ) نطلاقاإ

وهو أقل من   0.96Åختلاف نصف القطر الأيوني حيث أن نصف القطر الأيوني للسماريوم هوراجع لإ

 (Bi)البزموث  ستبدالأن إأيضا دل . هذه النتيجة ت1.06Å [13]نصف القطر الأيوني للبزموث الذي يساوي 

 تم بنجاح في أغلب العينة.  (Sm) بالسماريوم

 

 

تم  في العيناتالتقديرية  Bi-2223حساب نسبة تواجد الطور الإشارة إلى أن  يجب من جهة ثانية،

 :[15](0-3تطبيق العلاقة )ب

𝑩𝒊(𝟐𝟐𝟐𝟑)% =
∑ 𝑰𝟐𝟐𝟐𝟑

∑ 𝑰𝒂𝒍𝒍 𝒑𝒉𝒂𝒔𝒆𝒔
… … … … (𝟏 − 𝟑) 

  

 :حيث

2223I 2223: شدة القمم الموافقة للطور-Bi. 

phasesall I شدة جميع قمم الأطوار المتواجدة في العينة :. 
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 .بدلالة نسبة التطعيمBi-2223 منحنى تغير نسبة تواجد الطور :(31-3الشكل )

 

في العينات   Bi-2223لطوراعلى نسبة تواجد أثر محسوس ن للتطعيم ( أ30-3الشكل )من حظ نلا

بينما تناقصت في العينات  (x=0.15و x=0.05والتي أظهرت أعلى النسب في العينات )

(x=0.0;x=0.10;x=0.20)  لطور الشائبتواجد ازيادة راجع  لوهذاBi-2201[03]. 

 برنامجا في يالموجودة ضمن [17]رريش ستعمال علاقةتم إمتوسط حجم الحبيبات للعينات لتقدير 

[5]High score plus. 

𝑫 =
𝒌𝝀

𝜷. 𝐜𝐨𝐬 𝜽
… … … . (𝟐 − 𝟑) 

 :حيث 

K:  0.9.ثابت وهو يساوي 

 1.54251: طول موجة الأشعة السينية المستعملة التي تساوي في حالتنا Å. 

رتفاعها ويرمز له أيضا بالرمز : عرض القمة عند نصف إFWHM. 

θ.زاوية براغ للإنعراج الموافقة للقمة : 
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 .x(Sm)بدلالة نسبة التطعيم Dحجم الحبيبات متوسط منحنى تغيرات  :(32-3الشكل )

 

السماريوم في  بزيادة تركيز يتناقص D أن متوسط حجم الحبيبات (32-3الشكل ) من يظهر جليا

وهذا  ،ن العينات نانومتريةتمكننا من إعتبار أوهي قيم  nm5.3 لىإ nm00حيث تتراوح قيمته بين العينة، 

 Bi- 2223 لطورلبالسماريوم في مواضع البزموث التطعيم  ه زيادة على طريقة التحضير فإننعلى أ يبين

ستعمال ، وهي نتيجة إيجابية حيث يمكن إفي مجال النانو وقل حجما لحصول على عينات حبيباتها أيؤدي ل

 هذه العينات النانوية لتطعيم مركبات أخرى بغية دراسة تأثيرها على الخواص الفيزيائية لها.

 

  (SEM)الماسحلكتروني المجهر الإنتائج 3-3-3

أردنا تتبع البنية المجهرية للعينات بعد مرحلتي الكلسنة الثانية  ستعمال المجهر الإلكتروني الماسح،بإ 

 وبعد التلبيد فحصلنا على النتائج التالية:
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 الثانية نتائج الكلسنة 3-3-3-1

     

 

     

 بعد مرحلة الكلسنة الثانية حيث: المجهرية للعينات صور البنية :(33-3الشكل)

(a) Sm00, (b) Sm005, (c) Sm010, (d) Sm015, (e) Sm020.  

 

c b 

a 

d e 
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 التلبيدنتائج  3-3-3-5

    

 

    

 

 حيث: التلبيدصور البنية المجهرية للعينات بعد مرحلة  :(34-3الشكل)

c), Sm010, (d) Sm015, (e) Sm020.) (a) Sm00, (b) Sm005 

a 

d e 

c b 
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حبيبات  أن (34-3و) (33-3) لكتروني الماسح الموضحة في الشكلينالمجهر الإ نلاحظ من صور

مرحلة التلبيد خلال ن أ يثبتوهذا  تزداد حجما مقارنة بحجمها بعد مرحلة الكلسنةل مرحلة التلبيد العينات خلا

 ترب من بعضهاتقنتشار الذرات بزيادة درجة الحرارة وعليه فسإنظرا لتحفيز ظاهرة الحبيبات  فيهاتنمو 

في  التغيرالذي من أسبابه هو  رتباطاإ كثرأبذلك تكون وس (التقليل من الفراغات والفجوات بينها)البعض أكثر 

 .[18]للعينة  نصهاردرجة الإ

)بعد  حبيبات العينات النهائيةال بعضتغطي طبقة بعض المناطق الناصعة كأنها ظهور يلاحظ أيضا 

تكوين ب يتميزالذي   Smة التلبيد( والتي تظهر عادة في العينات التي يتم تطعيمها بعنصر السماريوممرحل

كما في حالة Tc نخفاض في قيمة درجة الحرارة الحرجة إلى إعادة يؤدي والتي  طبقة خارجية على الحبيبات

 Bi-2212 [4].     الطور
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في تقديم معلومات جديدة في مجال تطعيم مساهمة يندرج عملنا المتواضع هذا في إطار محاولة ال

تم خلال هذه كيفية تأثيره على بعض الخواص الفيزيائية وخاصة البنيوية منها. حيث  و  Bi-2223الطور 

، أنواعها، تعريفها، تاريخ إكتشافهابما في ذلك  ،الدراسة تقديم جزءا نظريا حول ظاهرة الناقلية الفائقة

 الطورعامة  BSCCO لمركبات النظامافة إلى عرض صورة مبسطة لبنية بالإض خصائصها وتطبيقاتها،

Bi-2223 لتحضير المركب التجريبية ثم تطرقنا إلى شرح لأهم الطرق أثار التطعيم عليه.  خاصة و

 .طريقة بيشيني وخاصة فرعها المتمثل في هلام-التركيز على طريقة محلول معالمدروس 

 (Sm) السماريوم المطعم بعنصر Bi-2223تحضير عينات للطوربالعمل التجريبي  هتممنا خلالإ

  x=0-0.20  المجالبنسب تطعيم    (Bi)البزموثمواضع رة وذلك في يعتبر أحد العناصر الترابية النادالذي 

عمال ستتحديد طريقة بيشيني ثم تشخيصها بإالطريقة محلول هلام وبستعمال بإ 0.05وبخطورة قدرها 

حيث تحصلنا على  ثم بالمجهر الإلكتروني الماسح ،الأشعة السينية إنعراج ،مطيافية الأشعة تحت الحمراء

 النتائج حسب كل تقنية مستعملة كما يلي: 

 مطيافية الأشعة تحت الحمراء 

كل الروابط العضوية التي تظهر بعد عملية الإحتراق تختفي نهائيا بعد عملية التلبيد وهذا دليل على  تبين أن

 تنقية العينات من كل مركب عضوي.

 ستعمال الأشعة السينيةتحليل بإال 

من الطور قليلة مع وجود نسبة  Bi-2223 الطور الطور الغالب في جميع العينات هو دلت النتائج على أن

Bi-2201 .الذي يصعب التخلص منه 

 .المدروس هي الأقوى من ناحية الشدة وهذا دليل البنية الطبقية للمركب (00l)القرائن لها  القمم التي  -

قتصاد كبير مما يعني إضعيفة الحصول على الطور المدروس بعملية تلبيد واحدة في وقت قصير وبطاقة  -

 .الطاقةفي 

 تركيز تأثيرظهور المطعمة إلى العينات المطعمة و غير ةمن العينالكيميائية تغير في صيغة المركب  -

 .x=0.15كسجين الذي سبب تغير في النظام البلوري للعينة الموافقة لنسبة التطعيم والأ

وكثافة  Cu-O  الرابطةبسبب تغير في طول مع تغير نسبة التطعيم b  و aتغير قيمة ثابتي الشبكة  -

 .(00l) الإلكترونات في المستويات

-Pseud  إلى شبه رباعي  Orthorhombic تغير النظام البلوري من المعيني القائم -

Tetragonalعندx=0.15   في العينة. كسجينوز الأبسبب تغير في تركي 
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نصف القطر  وهذا راجع إلى أنماريوم مع زيادة نسبة التطعيم بالسc   الشبكة قيمة ثابتإنخفاض في  -

 لسماريوم أقل من النصف القطر الأيوني للبزموث.لالأيوني 

    ما بينالتمكن من الحصول على عينات عالية النقاوة وذات حجم نانومتري إذ يتراوح متوسط حجمها  -

21nm  5.3إلىnm. 

 

 

 

 المجهر الإلكتروني الماسح 

مرحلة التلبيد بسبب إرتفاع درجة ومرحلة الكلسنة بين أن الحبيبات يزيد حجمها أظهرت الصور المأخوذة ب -

 الإندماج الجزئي للحبيبات داخل العينات.تحفز إنتشار الذرات والتي تسهل عملية الحرارة التي 

ماريوم مكونة بذلك رابطة ضعيفة إلى السعادة  ترجعالحبيبات والتي بعض ظهور طبقات ناصعة تغطي  -

 . Tcبين الحبيبات والتي من شأنها التأثير على قيمة درجة الحرارة الحرجة 

 

 

 

 

 مستقبليةالفاق الآ

 منها: هذه الدراسة تتمبالقيام بأعمال أخرى  نأمل مستقبلاإنطلاقا مما تم إنجازه في هذا العمل، 

 المركب المدروس.ذرة من ذرات من أجل الكشف على نسبة تواجد كل  EDXبتحليل القيام  -

 .0.00و 0في المجال بين نفس المركب تطعيم دراسة  -

 .رة أخرىنادبعناصر ترابية  Bi-2223 الطوردراسة تطعيم  -

 و (Tc)للعينات المدروسة وتحديد قيمة درجة الحرارة الحرجة والمغناطيسية القيام بالقياسات الكهربائية  -

 للمركب المدروس.غيرها 

 



 

 

 

 

 

 

 

 الملاحق
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  1 الملحق

 jana2006خطوات التحسين بواسطة 

 :1 مرحلةال

 

 . jana 2006تنفيذ برنامج :(1-الشكل )م

 :2 مرحلةال
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 .وتحديد ملف لوضع البيانات ةجديد بنيةفتح  :(2-لشكل)ما

 :3مرحلة ال

 

 .إدخال الثوابت الأولية للخلية وشعاع التموج وطول الموجة الأشعة السينية :(3-الشكل)م
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02 

 :4 مرحلةال

 

 .Le Bail wizardبدء التحسين بواسطة فتح المعالج  :(4-الشكل)م

 :5مرحلة ال
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عتمادا على إدات الملف الشخصي لتحسين المظهر إظهار ملف تعريف المسحوق وتعديل الإعدا :(5-الشكل)م

 " Pseudo-voigt والدالة asym1=0.001 مع  simpsonتصحيح "
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 :6مرحلة ال

 

 

 

 

 .( Sm010)مثال العينة نتيجة التحسين وشكل النهائي للهيكل :(6-الشكل)م
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  2ملحقال

 مرجعية للعينة غير المطعمةبطاقة 

Name and formula 
 

Reference code: 10-170-0101  
 
Compound name: Bismuth Lead Strontium Calcium Copper Oxide  
ICSD name: Bismuth Lead Strontium Calcium Copper Oxide  

 

Empirical formula: Bi0.1Ca2Cu1O01Pb1.0Sr 2 

Chemical formula:  (Bi0.Pb2) 2.Sr2Ca2Cu1O 01 

 

 

Crystallographic parameters 
 

Crystal system: Tetragonal  
Space group: I4/mmm  

Space group number: 010 

 

a  :)?(    .328.3   

b (?):   3.8230  

c (?):  37.0740  

Alpha (°):  90.0000  

Beta (°):  90.0000  

Gamma (°):  90.0000  

 

Calculated density (g/cm^3):   6.27  

Volume of cell (10^6 pm^3): 541.85  

Z:   2.00  

 

RIR:   7.35  

 

 

Subfiles and quality 
 

Subfiles: Corrosion 
 ICSD Pattern 

 Inorganic 

 Superconducting Material 
Quality: Calculated (C) 

 

Comments 
 

ICSD collection code: 111160  
Creation Date: 10-10-0071  

Modification Date: 10-10-0071  
ICSD Collection Code: 111160 . Rietveld profile refinement applied  

Temperature Factor: ITF. Structure modification of BiSrCaCuO superconductors due to Pb-
substitution. g e6 c a (I4/MMM). A2B2C2D3X10 . 

 

  
 

References 
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Primary reference: Calculated from ICSD using POWD-12 ++( ,0007)  
Structure: Zhu, X., Feng, S., Zhang, J., Lu, G., Chen, K ,.Wu, K., Gan, Z ,.Mod. 

Phys. Lett. B  ,3 ,717( ,0000)  

 

Peak list 
 
No.    h    k    l      d [A]     2Theta[deg] I   ]%[  

  1    3    3    8     1233..33     33...     13333  

  8    3    3    3      038.233     033.3       330  

  .    3    3    .      .31.033    133.8.       331  

  3    3    3    2      33..383    1031..       33.  

  3    1    3    1      .32382.    8.3...       833  

  .    3    3   13      .3.3.33    8.3023       03.  

  .    1    3    .      .3.388.    833.38       .31  

  2    1    3    3      .3.0.03    8.3833      1030  

  0    1    3    .      .330021    823...      .03.  

 13    3    3   18      .332033    8232..      8233  

 11    1    3    0      8323812    .13011      333.  

 18    1    1    3      83.3.8.    ..3118      3.38  

 1.    1    1    8      83..30.    ..33.8      1838  

 13    3    3   13      83.3213    ..3288       23.  

 13    1    1    3      8330313    .333.3       33.  

 1.    1    3   11      833821.    0.333.       330  

 1.    1    1    .      833....    ..3838       333  

 12    1    1    2      83..333    .23383       33.  

 10    3    3   1.      83.1.18    .232.3       33.  

 83    1    1   13      831238.    313.33       13.  

 81    1    3   13      833.3.3    .33.33       33.  

 88    3    3   12      83330..    3.3083       331  

 8.    1    1   18      833.33.    333302      1133  

 83    8    3    3      1301133    3.3380      8332  

 83    8    3    8      1303138    3.3.0.       830  

 8.    1    1   13      13201.1    323332      1833  

 8.    8    3    3      132.813    323303       33.  

 82    3    3   83      1323..3    303132       .31  

 80    8    3    .      1328.18    303033       331  

 .3    1    1   1.      13.3082    3130.3       33.  

 .1    1    3   10      13...0.    383.10       .32  

 .8    8    1    1      13.3.22    3.3.10       333  

 ..    8    3   13      13.020.    3.308.       .33  

 .3    8    1    .      13.0.3.    333130       83.  

 .3    3    3   88      13.2312    333331       338  

 ..    8    1    3      13..302    333323       330  

 ..    8    1    .      13.8.38    3.331.      1130  

 .2    1    3   81      13.38.2    3.3333       .33  

 .0    8    1    0      133.030    323.03      .331  

 33    8    3   13      1333003    303.3.       333  

 31    3    3   83      13333.3    303288       .31  

 38    1    1   83      13382.0    .33318       .31  

 3.    8    1   11      13383.3    .33.20       .38  

 33    1    3   8.      1332380    .833.0       138  

 33    8    3   1.      133.338    .83022       .3.  

 3.    1    1   88      133.33.    .3312.       331  

 3.    3    3   8.      1338308    .33.0.       33.  

 32    8    1   13      1333.32    ..33..       33.  

 30    1    3   83      13.2832    ...3.1       331  

 33    8    8    3      13.31..    .0332.       331  

 31    8    8    8      13.323.    .03.02       .3.  

 38    8    1   1.      13.3331    .03230       13.  

 3.    1    1   83      13.3181    .3313.       131  

 33    8    8    3      13...30    .33..3       333  
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 33    8    3   83      13..3..    .33.33       .33  

 3.    3    3   82      13.833.    .13133       133  

 3.    8    8    .      13.8331    .13...       333  

 32    1    3   8.      1380882    ..31.0       330  

 30    8    1   10      1382301    ..3.31       33.  

 .3    .    3    1      138..32    .333..       331  

 .1    8    8   13      138.02.    .33.22       330  

 .8    .    3    .      138...1    .33233       33.  

 ..    8    3   88      138.332    .33320       338  

 .3    1    1   8.      138.188    .33820       133  

 .3    .    3    3      1383308    .33..8       133  

 ..    .    3    .      138.20.    ..3223       83.  

 ..    3    3   .3      138.323    ..3112       133  

 .2    8    1   81      138821.    ...3.2       83.  

 .0    .    3    0      1381.31    .23333       833  

 .3    1    3   80      1381838    .23201       138  

 .1    .    1    3      1383203    .031.8       338  

 .8    .    1    8      1383..2    .03...       .3.  

 ..    8    8   13      1383.22    033.1.       832  

 .3    8    3   83      138313.    .03.3.       133  

 .3    .    1    3      13102.2    .030..       333  

 ..    .    3   11      1310102    23331.       333  

 ..    1    1   82      1312013    233.38       833  

 .2    .    1    .      1312.33    2330.1       13.  

 .0    8    1   8.      131.823    283113       133  

 23    .    1    2      131.0.0    283..3       33.  

 21    8    8   1.      131..38    2833.3       133  

 28    .    1   13      13130..    2331.3       333  

 2.    8    3   8.      1313803    233.3.       138  

 23    .    3   13      131.8.3    233.31       331  

 23    8    8   12      131.333    23303.       331  

 2.    .    1   18      1318321    2.3.32       833  

 2.    .    3   1.      13300..    223088       .31  

 22    8    8   83      1330813    203.13       13.  

    

    

Structure 
 

No.  Name  Elem.  X         Y         Z         Biso     sof     Wyck3 

1    O1    O      0.00000   0.00000   0.28900   1.0000   1.0000   4e       

8    O2    O      0.00000   0.00000   0.14540   1.0000   1.0000   4e       

.    O3    O      0.00000   0.50000   0.09640   1.0000   1.0000   8g       

3    O4    O      0.00000   0.50000   0.00000   1.0000   1.0000   4c       

3    CU1   Cu     0.00000   0.00000   0.09760   0.5000   1.0000   4e       

.    CU2   Cu     0.00000   0.00000   0.00000   0.5000   1.0000   2a       

.    CA1   Ca     0.00000   0.00000   0.45560   0.5000   1.0000   4e       

2    SR1   Sr     0.00000   0.00000   0.35570   0.3000   1.0000   4e       

0    PB1   Pb     0.00000   0.00000   0.21090   0.2000   0.2000   4e       

13   BI1   Bi     0.0 3333   3333333   3381303   338333   332333   3 e       

    
    

Stick Pattern 
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 3ملحقال

 مرجعية للعينات المطعمةبطاقة 

Name and formula 
 

Reference code: 11-102-1061  
 
Compound name: Calcium Copper Lead Strontium Bismuth Oxide  
PDF index name: Calcium Copper Lead Strontium Bismuth Oxide  

 

Chemical formula: Ca2Cu1Pb1.0Sr2Bi0.1Ox  

 

 

Crystallographic parameters 
 

Crystal system: Tetragonal  
 

a  :)?(    333333   

b (?):   5.4050  

c (?):  30.8280  

Alpha (°):  90.0000  

Beta (°):  90.0000  

Gamma (°):  90.0000  

 

Volume of cell (10^6 pm^3): 900.61  

 

RIR: - 
 

 

Subfiles and quality 
 

Subfiles: Corrosion 
 Inorganic 

 Superconducting Material 

Quality: Indexed (I) 
 

Comments 
 

Creation Date: 10-10-0071  

Modification Date: 10-10-0071  
 

References 
 

Primary reference: Pandey, D., Singh, A., Mahesh, R., Tiwari, V ,.Physica C: 
Superconductivity  ,373 ,071( ,0000)  

 

Peak list 
 
No.    h    k    l      d [A]     2Theta[deg] I   ]%[  

  1    3    3    8     1333...3     33.3.       333  

  8    1    3    8      3333.3.    1.333.      1.33  

  .    3    3    2      .323233    8.33.8      8333  

  3    1    1    .      .332.13    833233      ..33  

  3    1    3    .      .331381    8.3130       233  

  .    1    1    3      .38383.    8.333.      0.33  
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  .    3    3   13      .33231.    82301.      8333  

  2    1    1    .      8322.31    .33033      .033  

  0    8    3    3      83.33..    ..330.     33313  

 13    8    3    8      83...31    ..332.      8333  

 11    3    3   18      833.3.3    .332.8      8333  

 18    8    3    3      8333022    .331..      1033  

 1.    1    3   11      83301..    ..331.       .33  

 13    8    3    2      8381330    333.08       .33  

 13    8    3   13      833802.    333.3.      ..33  

 1.    8    8    3      1301133    3.33.1      3.33  

 1.    8    8    3      132.113    323200      1333  

 12    1    1   13      1323033    33333.      1333  

 10    8    8    2      13.1111    33.331       .33  

 83    .    1    3      13.33.3    333..2      1033  

 81    .    3    2      13.8...    3.3338       .33  

 88    .    1    .      13308.3    3.323.      1.33  

 8.    8    3   1.      133..30    323223       333  

 83    .    1    0      133803.    333.2.      1.33  

    
    

Stick Pattern 

 
                                                              

                 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 الملخص

           تحضير مركب فائق الناقلية ذو الصيغة الكيميائية من هذه الدراسة هو إن الهدف

10+δO3Cu2Ca2Sr0.4PbxSmx-1.6Bi ( وبنسب تطعيمx=0;0.05;0.10;0.15;0.20) 

ودراسة تأثير هذا التطعيم هلام -طريقة محلول هي أحد فروعالتي وطريقة بيشيني إستخدام ب

كل الروابط مطيافية الأشعة تحت الحمراء أن  بينت نتائج له. البنيوية على الخصائص

أن الطور بينت الأشعة السينية  أما تحسين نتائج إنعراج .العضوية تختفي بعد مرحلة التلبيد

مع والتي تم الحصول عليها بعد مرحلة واحدة فقط من التلبيد،   Bi-2223الطور هوالغالب 

مع b و a تغير في ثوابت الشبكةتسجيل . تم أيضا Bi-2201 طورلوجود نسبة ضئيلة ل

لى تغير النظام البلوري من مما أدى إالسماريوم  مع زيادة نسبة cنخفاض متواصل للثابت إ

. بين الحساب التقديري لحجم الحبيبات x=0.15 النسبة رباعي عندالالمعيني القائم إلى شبه 

المجهر الإلكتروني الماسح المأخوذة بصور من جهة أخرى فإن ال ية.وعينات نانوأن ال

ترجع ات مع ظهور طبقات ناصعة بأوضحت أن للتلبيد تأثير واضح على زيادة حجم الحبي

  عادة إلى السماريوم.

، التطعيم ،النواقل الفائقة ذات درجة الحرارة العالية ،Bi-2223الطور :الكلمات المفتاحية

 طريقة بيشيني

Abstract 

 The aim of this study is to prepare a superconducting compound with the 

chemical formula Bi1.6-xSmxPb0.4Sr2Ca2Cu3O10+δ with x = 0, 0.05, 0.10, 0.15, 0.20, 

using Pechini method, which is one of the Sol-Gel methods and study the effect of 

This dopping on their structural properties. The infrared spectroscopy results 

showed that all organic bonds disappear after the sintering. The X-ray diffraction 

refinement results, indicated that the predominant phase is the Bi-2223 phase 

obtained after a single step of sintering, with a small percentage of the Bi-2201 

phase. We noted also a change in the lattice parameters a and b with a decrease in 

the c parameter with increasing of Samarium content, which led to the 

transformation of the crystal system from the orthorhombic to pseudo-tetragonal 

when x = 0.15. The estimated grain size showed that the samples were nanometric. 

On the other hand, the SEM photography showed that sintering has a clear effect 

on increasing of the grain size with the appearance of bright zones, usually due to 

Samarium. 

Keywords: Bi-2223 phase, high temperature superconductors, dopping, 

Pechini method 


