高温超导转变温度测量及样品制备
阿布杜可热木
摘要：本文主要介绍了制备YBaCuO 高温超导样品的方法和过程，验证了超导材料的零电阻效应，并利用该效应进行超导样品转变温度的测量，然后对得到的结果进行分析。
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引言
1911年荷兰物理学家昂内斯发现汞的温度在4.2K时电阻突然消失，这是人类第一次发现超导现象。1987年1月休斯顿大学的朱经武及其学生的学生，阿拉巴马大学亨茨威尔分校的吴茂昆及其学生共同发现了钇钡铜氧在液氮低温区具有超导特性，超导材料研究的重大突破，引发了对新高温超导材料的研究热潮，使高温超导理论探索和高温超导体应用前景变得十分光明。
超导材料最基本的特性是零电阻效应和迈斯纳效应，本实验自行制作YBaCuO 高温超导样品，然后利用样品进行零电阻效应的验证和转变温度的测量，并对实验过程中出现的问题进行思考和讨论。
实验原理
YBaCuO样品的制备：将纯度为99.99%的Y2O3 、化学纯的BaCO3及化学纯的氧化铜以Y：Ba：Cu = 1：2：3的摩尔比粉末充分混合并研磨，之后进行第一阶段粉末的焙烧，而后用压片机压成小长方形，再进行第二阶段块材的焙烧得到所需要的样品，其总反应式为：
O2 + 2Y2O3 +8BaCO3 +1 2CuO === 4YBaCuO + 8CO2
超导体的零电阻现象：当把金属或合金冷却到某一确定温度TC以下，其直流电阻突然降到零，把这种在低温下发生的零电阻现象称为物质的超导电性，具有超导电性的材料称为超导体。电阻突然消失的某一确定温度TC叫做超导体的临界温度。由正常态向超导态转变有一个转变宽度ΔTC，它取决于材料的纯度和晶格的完整性。基于这种电阻变化，可以通过电测量来确定TC，通常是把样品的电阻降到转变前正常态电阻值一半时的温度定义为超导体的临界温度TC。 

超导体的抗磁性：当把超导体置于外加磁场时，磁通不能穿透超导体，而使体内的磁感应强度始终保持为零（Ｂ≡０），超导体的这个特性又称为迈斯纳效应。 超导体的这两个特性既相互独立又有紧密的联系，完全抗磁性不能由零电阻特性派生出来，但是零电阻特性却是迈斯纳效应的必要条件。
实验过程及数据处理
1.电炉的定标
实验所用的电炉下图所示，由图可知，温度调节器的电极连接在电阻炉的上方，而电极所测量的温度，即调节器上所显示的温度实际上与炉内样品烧制的管壁有一定距离的某处的温度，要想知道管内样品处的实际温度，就需要进行定标，并加以修正。
[image: image1.jpg]



SK2-2-12管式电阻炉（右）、AI-708P(V6.5)程序型智能温度调节器（左）
定标时，用铂铑10-铂热电偶深入管内，在调节器上显示炉温稳定在某值时，分别测量管中央及两侧等距离的若干点的温度；[image: image2.emf]位置/cm -6 -4 -2 0 2 4 6 8 10 12 14

800摄氏度时电压/mv 8.02 7.88 7.78 7.76 7.83 7.94 8.05 8.18 8.3 8.36 8.37

900摄氏度时电压/mv 9.1 8.97 8.88 8.86 8.91 9 9.05 9.16 9.26 9.31 9.31

1000摄氏度时电压/mv 10.14 10.12 10.02 10 10.04 10.11 10.16 10.25 10.32 10.35 10.29

 画图得到定标曲线：
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由图可知管内的温度在不同位置是不一样的，而且实际温度比测量温度大40摄氏度到90摄氏度。电炉的中央跟测量温度更接近，而且比较稳定。此处的温度比测量温度大38摄氏度到43摄氏度。因此以后做实验室调温度时应该比所需的温度要低40摄氏度左右。
2. 高温超导样品制备
根据方程式O2 + 2Y2O3 +8BaCO3 +1 2CuO === 4YBaCuO + 8CO2算出需要的Y2O3、BaCO3 和CuO的质量分别为0.76g，2.64g和1.60g。将称量好的样品混合均匀并充分研磨。粉末呈浅灰色且颜色均匀没有大颗粒状固体时将粉末放进玉舟中再放在管式炉中央按下面的程序进行焙烧：
	C1
	T1
	C2
	T2
	C3
	T3

	24
	60
	770
	600
	770
	-121*


样品自然降温后取来分成5等份，并且用压片机压成片，将压制成片的样品置于刚玉棒上，送至炉中央。并按下面的升温程序进行第二次焙烧。
	C1
	T1
	C2
	T2
	C3

	24
	60
	840
	1200
	840

	T3
	C4
	T4
	C5
	T5

	60
	650
	60
	650
	-121


在升温时温度达到400 (C左右时，开始通入氧气，流量0.8 L/Min，此时需要将管子两端与氧气管相连，并打开氧气阀。同样，在降温时温度接近300 (C时，可停止供氧。等到降温后可以得到所需要的样品。
3.超导转变温度的测量
将样品安装在测试探头上并连好连线，样品连线连接好以后，开启电流，调节样品电流，IS=5.0 mA 温度计电流IT=1.00 mA。样品温度达到稳定到液氮温度时，此时的样品电压VS为0.00mv温度电压VT为20.1mv，然后把探测头小心地从液氮瓶内提拉到液面上方，温度会慢慢升高，在这变化过程中，温度计的电压信号及样品的电阻信号会同时变化，同时记录这二数值，同时用X-Y记录仪记录图片。处理数据得到的图片为：
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由降温曲线得到的两端的温度对应的电压为：24.0mv和25.7mv平均值为88K：24.85mv对应的温度为：。升温曲线得到的两端的值为：25.1mv和26.9mv。平均值为26.0mv。对应的温度为：90.5K。
用X-Y记录仪得到的图片为： 
[image: image5.png]



x-y记录仪得到的超导转变温度曲线
两端的温度对应的电压为：24.2mv和26.0mv平均值为25.1mv对应的温度为88.5K：。对于升温曲线两端的电压分别为：25.2mv和27.4mv平均值为26.2mv。对应的温度为：91K。
问题及讨论
1.电炉定标时热电偶一直放在管内测量得到的电压比热电偶进行移动测量并平衡时的电压要大。这个差别可以达5摄氏度左右。这是由于管子的热传导性不太好所引起的。所以在进行更精密的实验时要注意这个问题。在设定温度时应该比所需温度要低42摄氏度。
2.由电炉定标曲线可以看出电炉中有3个恒温点，（图中只显示出了两个点，其实左边还有一个恒温点。他们分别为-12，0,12cm的地方）这是跟电炉的结构有关系的，在这里不做详细讨论。出了中间的恒温点两边的变化有点大，比测量温度要大70摄氏度到90摄氏度，对温度要求不是很高的实验中也可以用。
3.测量转变温度时把样品放入液氮之前可以这样检验线路有没有连好，在正常状态下独处Vs值，然后短接超导体样品上3,4号段，如果Vs接近零说明线路连接正常，可以进一步做实验。
3.在实验中调节x-y记录仪很重要。在测量前调好X-Y记录仪做实验很方便，而调节时每次进行升温较稳操作很麻烦，因此我们可以调节Is和It两个电流，让Vs和Vt产生变化，观察X-Y记录仪进行调节。调好后下一步会很方便。
4.由多次实验发现超导体和铂电阻传感温度的速度不一样，铂电阻传感温度的速度远大于超导体传感温度的速度。因此为了得到更精确的结果应该让温度变化很慢，如果能够让温度变化足够慢最后升温曲线和降温曲线会更接近。
实验总结
本实验完成了超导样品制备和测量超导转变温度。并对实验中出现的问题进行了定性的分析。整个实验不仅加深了对高温超导基本原理和特性的理解，更在实验中拓展了思路，提高了实验技能和动手能力。
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