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掺斓的错钦酸铅固溶体 ���
� 一 、 ,

��
、

��� 巧
,

�� 一
,

�一
、
�� � � �简称 ��� � �是一种有重要用途

、

性

能优 良的电光陶瓷材料川
。

为避免局部组成变化引起散射和保证良好的电光性能
,

材料的组成

和均匀性非常重要
。

用传统的固相法制备 ��� � 粉体耗能大
,

生成的粉体颗粒大
,

组成均匀性

差
,

不能满足现代高科技应用 的要求
。

近年来研究的溶胶
一

凝胶 �� 
、

柠檬酸法 �� 
、

� � �� 凝胶

法 �’� 等湿化学法有许多优点
,

受到人们的关注
,

但这些方法需用较贵原料
。

而在众多的湿化学

法中
,

以共沉淀法最为经济
,

并且它 比传统的固相法好
,

能够制得均匀性好的纳米粉体
。

但该法

在沉淀过程中因不 同组分在溶解度上存在的差异
,

经过滤后
,

就失去了所需 的化学计量
。

也就

是说
,

在共沉淀过程中
,

随着组分数 目的增加
,

选择合适的沉淀剂就会变得更加困难
。

因此研究

新的共沉淀法是一项有意义的工作
。

本工作研究了过氧化合物热分解法制备组成为 ���
�

, �
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。
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, �
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的粉体
,

它不

仅原料易得
,

操作简便
,

合成温度低
,

而且产物的化学计量 比易于控制
,

组成均匀
,

晶粒尺寸小

在纳米级
。
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其它试剂均为分析纯
。

用高纯离子交换水作溶剂 �� 〕 ��� � �
,

将 � ���
,

��� � 和 �� ���
�

�
�

配制成 �
�

�� � �
·

�
一 ’

浓度的溶液
。

由 �� ��
�

和 �尤� 溶液分别加氨水沉淀出 �� �� � �
�

和 � � �� � �
‘

后
,

经过滤
,

用水洗

涤至无氯离子
,

再加硝酸溶解制得 � �� �� �
�

�
�

和 � � � �� �
�

�
�

溶液
�� � 。
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溶液由 �助�
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溶

于硝酸制得
。

钦
、

错硝酸盐溶液中金属离子精确浓度
,

用重量法分别以 �� �
� 及 �司

�

的形式测

定
。

硝酸铅溶液 中铅离子的精确浓度用 � ��� 络合滴定法测定
。

由场 � � 溶于硝酸制得精确浓

度的 �� ���
,

�
�

溶液
。
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均匀混合
。

将上述混合溶液与 � � 。
·

�
�
� ��� � � �

�
�溶液同时逐渐滴加至装有搅拌装置 的容器 中混

合反应
,

在反应过程中始终保持体系的 �� � �
。

反应完成后
,

过滤出淡黄色沉淀
。

沉淀经洗涤
、

分散
、

干燥研细后
、

锻烧得到产物 ��� � 粉末
。

�
�

� 分析与测试

样品中铅
、

错的含量分别用 � ��� 络合滴定法测定
,

钦的含量用 �
�
�
�

光度法测定
,

斓的含

量用偶氮肿 ��� 光度法测定
〔� , 。 过氧根的含量用高锰酸钾氧化还原法测定

。
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�� 光谱仪测定样品的红外光谱
,
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。
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·

� ��
一 ’
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射 电子显微镜拍摄样 品照片
,

观测粉体的形貌和晶粒大小
。
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2 热分析和化合物的组成

图 1 为 PLZT 过氧化合物前驱体的 D T A /T G 曲线
,
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,
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表 1 过权化合物前驱体和生成物的分析数据
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。
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从图中可以看 出
,
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,
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,

由于吸收了空气中的 C0
2,
因而含有少量的 C O
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,

则可避免 C O
:
的吸收

。

2

.

4 X R D 分析

图 3 为 PLZT 过 氧化 合物 前 驱体分别经 450 ℃
、
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