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  دهيچك
x پودري ةهاي تمام پراش تابش سينكروتروني از نمون    نمايه  x(YBCO )YBa Cu O  +2 3 6

 توسط روش ريتولد پـالايش شـده اسـت و بـا رسـم نمـودار       C°۵۰۰در دماهاي اتاق و  
هاست پيروي نكـرده و پهـن شـدگي تعـداد             كه ناشي از كرنش و اندازه بلورك       ها فقط از روال پهن شدگي همسانگرد        قلهشود كه پهن شدگي        ديده مي  (W-H) هال   ‐ويليامسون  

ات ي در راسـتاي عمـود بـر صـفح    تواند مؤيد تشكيل ريز ساختارهاي دوقلوي      ير همسانگرد بوده كه مي    بيانگر پهن شدگي از نوع غ     ) ۰۰h(و  ) ۰hh(هاي ميلر     ها با نمايه     از قله  خاصي
  .استنتاج شده است ها وكرنش دروني آنها نيز  اندازه متوسط بلوركW-Hاز تحليل . باشد) ۱۱۰(
  

   پالايش ريتولد‐ريز ساختار دوقلويي :ليديكهاي  واژه
  

  
  مقدمه .١

 ظرفيـت  تغييـرات     كه  با ساختار پروسكايت   YBCOxدر سيستم   

> :صورت   به اكسيژن آن  <0 1x و د بسته بـه ايـن ميـزان         باش مي

هــاي فاز اي در صــفحات پايــهO اكــسيژن هــاي مكــان آرايــش

ــاختاري ــكسـ ــال و ارتورومبيـ ــه   تتراگونـ ــده كـ ــده شـ  ديـ

  سيستمگيرند وطور منظم قرار مي هها ب درفازارتورومبيك اكسيژن

هـادي   كـه فـاز تتراگونـال نيمـه       در حالي  )K ۹۳( است   ابررسانا

 صورت نـا مـنظم و       اي آن به  پايه در صفحه    ها  باشد و اكسيژن   مي

وجود  و نوترون    x پراش اشعه    اتمطالع. گيرند  تصادفي قرار مي  

يــك گــذار فــاز مرتبــه دوم برگــشت پــذير از ارتورومبيــك بــه 

دهد  را نشان مي< ºC ۵۰۰ در گستره دمايي (O → T)تتراگونال 

ي عمود بر   ي دوقلوي  اين گذار همراه با ايجاد ماكرو ساختارها       كه

  .]۳-۱ [باشد مي)۱۱۰(صفحات 

اثـر   گيرند تا انرژي كشـشي را كـه در        اين دوقلوها شكل مي      

شـود   انتقال فاز ا يجاد مي     حينتغيير شكل و حجم سلول واحد       

 )۱۱۰( اما چنانچه راستاي گسترش دوقلـويي را      ،كاهش دهند را  

تـر باشـند       و تيز  تر باريك بايد) ۰hh (يها  قله  پس در نظر بگيريم  

 محـدود نوارهـاي     ةبـه دليـل انـداز     ) ۰۰h (يهـا   لهقكه    در حالي 

  ] .۴ و ۳[ند وش تر مي دوقلويي پهن

  

  روش پالايش ريتولد . ۲
هاي پودري از   نمونه  پراش هاي  نمايهبه منظور پالايش و برازش      

 ) پـالايش ريتولـد    برمبنـاي روش  ( ”GSAS“بسته نـرم افـزاري      

 ـ ابتـدا    آن در شده است كـه   استفاده   ي از   تمـام پـراش ناش ـ     ةنماي

XRD  ،" تشعشع سـينكروترون    "و يا   " پراكندگي نوترون(SRS) "

  در مرحلـه بعـد بـا توجـه بـه اطلاعـات              و شوند  آوري مي  جمع

مشخـصات فنـي پـراش سـنج واطلاعـات           و نمونه   بلورشناسي

   از شدت پراكندگي     با تعداد زيادي پارامتر     مدل آماري يك نمايه  
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 x <۶/۰  >۷/۰ كـه   درحـالتي  اتـاق  در دمـاي ش پـرا نمايه. ۱شكل 

  . باشد مي

  

 شــده و ســپس بــا پــالايش  پراكنــدگي تهيــهةبــر حــسب زاويــ

 بهترين بـرازش ممكـن بـين داده و          ،پارامترهاي موجود در مدل   

صـورت نمـوداري نمـايش داده         و نتيجه بـه   آيد  دست مي   مدل به 

  ]: ۵[تشكيل شده استزيرهاي   از قسمتشود كه مي

هاي تجربـي     گيري  زهفاده از اندا  كه با است   تمام پراش    ة نماي )فال

  .آيددست مي به

 كه بر نمايـه تمـام پـراش       ) نمودار مدل ( محاسبه شده    ة نماي )ب

   .شودانطباق داده مي

شود كه نشان دهنده  در قسمت پايين نمودار تفاضل رسم مي  )ج

هرگاه مدل بالاتر از داده باشد      . باشدتفاوت ميان داده و مدل مي     

 ـتـر از    ازخط زمينه و هر گاه مدل پايين    تر  اين نمودار پايين    ةنماي

در . گيـرد باشد نمودار تفاضل بالاتر از خط زمينه قرار مي        پراش  

  .باشد يك برازش خوب انحرافات از خط زمينه حداقل مي

  

  هاي براگ در الگوي پراش پهن شدگي قله. ۳
هم خود نمونه و هم دستگاه پراش سنج موجـب پهـن شـدگي              

كـه الگوهـاي پـراش        طـوري   به. شوند  راش مي ها در الگوي پ     قله

 f(x)حاصل درهم تنيدگي پراش ازخود نمونه     h(x)˛مشاهده شده   

  . استg(x)واثرات دستگاه 

h(x)= ∫  I(y)g(x-y)dz    كه توابع h(x) و g(x)    تنها اطلاعات قابل 

البتــه در يــك تحليــل دقيــق . دســترس از پــراش ســنج هــستند

واتنيده شود كه اين امـر بـا         h(x)  از g(x)بلورشناسي حتماً بايد    

هاي پراش    اما پهن شدگي قله   . شود  روش تبديل فوريه انجام مي    

حاصل از خود نمونه، ناشي از هر گونـه ناكـاملي در سـاختارآن       

بـه  ) هـاي پـودري     در نمونـه  (هـا     از اين رو تقسيم بلورك    . است

هـاي صـفحات       به وسيله در رفتگـي     قلويينواحي ريزساختار دو  

ه پهن شدگي اضافه بر پهن شدگي ناشي از اندازه          بلوري منجر ب  

تـوان از     را مـي  ) >D<( آنها   ةشود كه متوسط انداز    ها مي   بلورك

 ثـابتي اسـت     K كه   D>=Kλ/βcosθ>:  شرر به دست آورد    ةرابط

 در نظرگرفتـه  ۱كه به شكل بلورك بستگي دارد واغلب برابر بـا          

كنـدگي   پهناي انتگرالـي قلـه پرا      βو طول موج تابش     λ .شود  مي

  ). زاويه پراكندگي استθ(هاست   بلوركةناشي از انداز

 پهنـاي انتگرالـي   β كه e=β/4tan θ ةطبق رابطاز طرف ديگر   

 صفحات بلوري يـا كـرنش       ة تغيير نسبي فاصل   eناشي ازكرنش و  

چون پهن شدگي ناشـي ازكـرنش و پهـن شـدگي            . شبكه است 

 پراكندگي هستند   ةها توابع متفاوتي از زاوي       بلورك ةناشي از انداز  

- هـال    -توان اين دو اثر را از يكديگر بـا روش ويليامـسون               مي

(WH)    هـاي    لازم به ذكر اسـت كـه پهـن شـدگي          ]. ۶[ جدا كرد

هـا اثـرات خـود را در پهنـاي             بلـورك  ةمربوط به كرنش و انداز    

دهد و لذا بـه ايـن          پراش نشان مي   ةهاي براگ در نماي     تمامي قله 

  . شود  همسانگرد گفته ميها از نوع نوع پهن شدگي

 كه ناشي از رسـم پهـن شـدگي          W-Hهاي خطي     در نمودار    

از شيب و عرض از مبدأ آنها        باشد مي 4πsinθ/λها بر حسب      قله

امـا ريـز    . توان اثرات اين دو نوع پهن شدگي را مجـزا نمـود             مي

تواننـد باعـث      گيري رشد بلوريشان مـي      ساختارها بسته به جهت   

هـاي خـاص و در نتيجـه در            در جهـت   يك پهن شدگي اضافي   

اين وابـستگي   . شود   مي )hk۱(هاي ميلر مربوطه      هايي با نمايه      قله

همـسانگرد ناميـده     نـا هاي ميلـر از نـوع         ها به نمايه    پهن شدگي 

  . شود مي

  

  گيري بحث و نتيجه. ۴
 پـراش    تمـام   نماية دست آمده از آناليز      به شرح نتايج به    جادر اين 

SRS (Darsbury- UK) پودري ةاز نمون YBCOx  هـاي   در دمـا

صـورت   نجـام شـده بـه    ايها پالايش. پردازيم   مي C°۵۰۰اتاق و   

 ۱ شكل. است صورت گرفته )ارتورومبيك و تتراگونال ( فازيود

  حـالتي كـه      در  اتـاق   را در دمـاي     برازش شده   پراش  تمام ةنماي
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  . از ذرات نمونهSEM تصوير .۲شكل 

  

 ها لورك اندازه وكرنش ب.۱جدول 
  

Nm-2اندازه ذرات  كرنشÅ °Cدما    

۰۰۲/۰  اتاق ۱۴۴۳ 

۰۰۱۶۳/۰  ۱۷۰۷ ۵۰۰ 
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ها بر حسب  قله همسانگرد پهن شدگيكه نشانگر افزايش   اتاق پراش در دمايپس از پالايش الگوي تمام) خط پيوسته (W-H نمودار - بالا.۲شكل

 بـراي  W-H نمـودار  -پـايين . باشـد  هاي تو خالي بيانگر پهن شدگي غيرهمسانگرد مـي   نشانه.(Q=4π sinθ/λ)باشد  مي ،Q ،افزايش بردار پراكندگي

  .C°۵۰۰همان نمونه در دماي 

  

۷/۰<  x <۶/۰۱۰۷۰اين بـرازش پـس از   . دهد  نشان مي است 

 پارامتر به صورت همزمان براي ساختن       ۳۴دور پالايش بر روي     

  . نمودار مدل نتيجه شده است

هاي تحليلـي     با استفاده از داده    W-H نمودار   )بالا (۳در شكل    

 ـ       پـراش در دمـاي اتـاق بعـد از           ةناشي از پالايش و برازش نماي

هاي شـاخص و مطـابق بـا          واتنيدگي اثرات پراش سنج براي قله     

). خـط پيوسـته   ( مدل پهن شدگي همسانگرد رسم شـده اسـت          

از مقـدار مـورد   ) ۲۰۰(و ) ۱۰۰(هاي    شود كه پهناي قله     ديده مي 

) ۱۱۰(كه پهناي قلـه       تظار مدل همسانگرد بيشتر بوده در حالي      ان

باشد كـه     از مقدار مورد انتظار ناشي از مدل همسانگرد مي         كمتر

ي بـه مـوازات     ياين امر با مدل تشكيل ريز سـاختارهاي دو قلـو          

زيرا ايـن ريزسـاختارها باعـث       . هماهنك است ) ۱۱۰(صفحات  

د كـه تنـاوب     شـون   ها بـه نـواحي كـوچكتري مـي          تقسيم بلورك 

دليل  هيابد اما ب    كاهش مي  )۱۰۰(صفحات بلوري آنها در راستاي      

اي  تقارن آئينـه ) ۱۱۰(آنكه اين ريز ساختارها نسبت به صفحات       

 در تمـامي    )۱۱۰(دارند پس تناوب صفحات بلوري در راستاي        

هاي مربوطـه در الگـوي پـراش          پهنه بلورك ادامه يافته و لذا قله      

 بـراي   W-Hنمـودار   ) پـايين  (۲ شكلدر  . ]۲[گردد    تر مي  باريك

 رسم شده است كه بـا اسـتفاده از          C°۵۰۰ پراش در دماي     ةنماي

 بلورك و كرنش    ةشيب و عرض از مبدأ اين نمودار مقادير انداز        

 ـ  SEMاندازه ذرات با تـصوير      .  آمده است  ۱ جدولدر    ة از نمون

طوركه انتظار داشـتيم     هد و همان  د هماهنگي نشان مي  ) ۲ شكل(

 ذرات افـزايش و ميـزان كـرنش كـاهش           ة افـزايش دمـا انـداز      با

  .يابد مي

هاي پيشرفته در     دهد كه روش    همچنين اين بررسي نشان مي       

 ريز ساختارها چقدر    ةدر مطالع  W-Hبلورشناسي مانند ريتولد و     

هـاي    آوري داده  باشند البته مشروط بر آنكه در جمع        قدرتمند مي 

  . ناشي از پراش دقت به عمل آيد
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