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获得优质的原料粉是制备高性能的 ( ) 6 7∗ +, − , 、高 4 。材料的关键
∀

我们在实验中采用柠

檬酸盐热解法制粉工艺 ‘, ,
,

得到了性能较其他方法好的超微粉料和超导体材料
∀

实 验 过 程
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大烧杯中
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加适量 1> ? 一 1# ? 的 ≅ ∃  , ,

加热使之反应溶解为无色透明溶液% 再加人 ∗ +  和

蒸馏水
,

溶解为蓝色溶液% 加 ≅ ∃ Α ,和蒸馏水
∀

倒人 ) 6 ∗Α Β ,

加热至溶液透明
∀

再加进与金

属原子总数比
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不断搅拌使之溶解
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以分析纯的氨水调节 Χ≅ 到 1一.
,

得到蓝黑

色透明溶液
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将该溶液在电炉上加热沸腾
,

接近蒸干时溶液不断鼓泡
,

成为胶状溶液
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状产物 % 轻轻捣碎后即得极细的暗褐色超微粉
‘

粉料经油压机压

片成形后
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在 Δ ,− ℃烧结 − 小时
,

再降至 > >− ℃退火 # 小时
,

降至室温后得到 ( ) 6
Ε=

+ , , 一。

烧结体材料
∀

粒度
、

结构和性能测试

制得的微粉经无水乙醇分散后用 日立 ≅ 一#−− 高分辨透射电镜测定粒度
,

得到如图 ! 的结

果
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照片显示出粉料为一些粒度约 1− 8Φ 晶形不明显的晶粒组成
,

属于超微粉范畴
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图 0 则是

图
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粉料的 4 ϑΚ 照片
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高温处理后柠檬酸盐热解法粉末的 3 4 5 图谱
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未经压片的柠檬酸盐热解法粉末在 ΔΘ >℃处理数小时
,

再降至 > >− ℃处理 # 小时后降至室温所

得黑色粉末之 Ρ < Σ 谱 /测试条件为 ∗ + 靶
,

管压 Θ− ΤΥ
,

管流 !  Φ ; 2
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指标化的峰对应于

() 电∗ + ,
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,

可见所得粉末几乎为单一的 0, 相
∀

这说明柠檬酸盐热解法制得的原料粉十分

微细而组成均匀
,

否则不可能得到单相性如此好的粉末
∀

图 , 是不同压片压力样品的电阻温

度特性
,

它是通过标准四端子法测得的
∀

可见压片压力不同的样品 4 =
差别极小

,

而且其归一

化电阻 < ς < /0 ., Ω 2 几乎是重合的
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我们还用压痕法侧定了一柠檬酸盐热解法烧结体样品

的断裂韧性
,

结果为
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结 论

柠檬酸盐热解法对于制备性能良好的 Γ Η 6 Ιϑ Κ) ( 、 超导体具有显著的优点
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