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Chapitre III 

 

Synthèse de la phase Bi2223 et texturation par frittage-

forgeage 
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A. Synthèse de la phase Bi2223 
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A. I. Synthèse sol-gel 
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A. I. 1. Le choix de la voie sol-gel 
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A. I. 2. Procédure expérimentale 
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a) Stœchiométrie de départ. 
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b) Méthode expérimentale 
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Etapes de synthèse 

Poudres commerciales 

Oxydes et carbonates 

(Bi, Pb, Sr, Ca, Cu) 

Ethylène 

diaminetétracétique 

(EDTA) 
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Solution de nitrates de 

Bi, Pb, Sr, Ca et Cu 
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Dissolution complète du 

complexant 
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Solution 
1 

Solution 
2 

Complexation des 

cations 

Mélange 

Solution 1 et 2 

Formation du gel 
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Poudre précurseur 
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A. II. Calcination 
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A. III. Le frittage 
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A. III. 1. Préparation des échantillons 

�

� G� �#����	� �	� ��� !��!�������&� ��� �����	� 	��� '��
 	� ��� �����	�&� ����� 	� $� C�R�� �����

!����!� 	� ����� ����	� �	� �������	%� �	� !����!���	� �	��	�� �	� ������!�	�� �	�� ������� �	��

���� �	��	�� ����	�� 	�� �	� ������	�� �	� !�	���� �	� ���������� �	�� 	���!	�&� �!! � ����� ������ ���

!�� ��"�	��	������������	��������	�������%�

�	����������	���	����	�	������	�������	�������������

� � � � �(�	��������-�@�J(��

� � � � �)������	��������	���φ�S�-C���

� � � � �J���	��	������	����%���

�

A. III.2.Caractérisation rapide des pastilles frittées 
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A. III. 3. Influence des paramètres de frittage 

 

a) Premier frittage réactif 

�

� �	������ �	��	�� �	�� �����	���	��������	� �	�� 	�������!������	��	���	�E�EO��	��EC@O��

���������	�����	�����	���	�-@@�%��	��	���� 	��� � �!�����	�!�����������������	�������������	�

������-@@���	��������	�,-<.%��	��	�����	��	��	�� �����	�!���	������	�������	����������	��	�

�����������	��������	���������#�������	����������	���	�����	��,�<&���.%�

� �

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�
�	���6�
�@,��	�
���������	����������������������
��7�)��
���������
�����

��������
�����������������	����

�

0

20

40

60

80

100

838 842 846 850 854 858

Température (°C)

2201

2212

2223ρ
��

�
��
	
�



����������������������������������������������������������������	�


����
�����	��	��������	��������	���	���������������������	�����	��	�

� C��

)�����������	��	��	�� �����	�E�E�E<�O��3�����	��4&��	�����!	����	��	��������!��5��

�	���W����������	���	!��#����	���������	�����	�� �����	���������	����	�E�I%�)�����	��0�	�

�	���&� �	� ����!	����	� �	� ����-�� � !��5�� �	� ��W��� ����� 	&� ������ "�	� �	� ����!	����	� �	�

����@-� �	�	��	� "�����	��� ���%� �	!�� �����	� ����� !����	�	��� "�	� ��� ����	� ����-�� �	�

���������	� 	�� ����	� ������� ���� � �!����� ��	!� �	�� ����	�� �	!������	�%� 
�� 	��� ���� !����	�

�������'�	� �	� � �	����	�� "�	�� � !�����	� �	� ���������� 3������ �	�� ������ �� �	�� �� ����� ���

���� �����	4����	���	��%��	��������	����'��� �������	�!������	�
*%�

)��������	�����	�M��	��	��	�� �����	�E�@�EC@O�&��	�����!	����	��	�����	��������	���

���'���� ���������	�D�I���	!���	�� ���	�� !�������!	�$�EC@O�%����������!�������	��# "����'�	�

�	�� ����	�� 	����5�	� ��� ���������� �	� ��� ����	� ����@-%� G� E�@O�&� �	� ����!	����	� �	�����@-�

���	�����@I&��	����'����	�$�E��O��	������	��	�$�����	���$�EC@O�%�

�#����	�����������������	�����@-�	��� �����	�	���!��� � 	�$���	�� ���	�!���	���������

�	� ����	� ������%� 7�� �	��� ���!� 	������	�� "�	� ��� ���������� �	� ��� ����	� ����@-� ��	���

���	!�	�	����	����� !������������	��������	�������&�!���	��#����	���� ;$�������� 	�!	�������

���	���� ,�F��-&� -�.%�)	�����&� ����'�	��	�"�	� �������	�����-�� �	���$�����	��	��$� ��������	�

EC@O�&�!	!�����������"�	�!	��	�����	�	������� 	������������	�����@-�����"�	�"�	����"������ �

�	�!	��	�!��	������������	������������	�3��� ��	��	�$��@I4%�

� G����&� ������	��������	�� ��� �� �	�!	��	�����@-� 3� ����	������ �	�� ������ � �4� �����	��

����������� �	� ������	�����	�������&� ���!����	����	������	��	����	��	�� ��	��$�E<�O���������	�

��� 	� �	� -@@� �%� �	�� ����� �	� ����	� �'�	���� ����� ������ ���!�	�� �	��� E�I� 3������4&� -DI�

3����-�4�	��-I�3����@-4%�

�

� ��� �����	� C� �����	� �	�� ��!������!���	�� �	��  !����������� ����� �� $� ���� �	��	��

�	�� �����	�%� ��� �����	� �	�� ������� ����	��	� ��	!� ��� �	�� �����	� ;��"�#$� E�@O�� ����� �	�

���'����	%�G�����#����	��	�� ��� �����	��	�������������� �����	�� �	����'�	��	�;�������	�������&�	��

�������#�������	�� �	�������� � ���	����������&� ����	�'�	����!�� ����'�	��	������	��$�E�@O�%�2��

!�����������������!�0��	������ �	���	������ �	�!	��	�����	�����@-�	����������	��	��������%��	�

!����� �	� �����	�� $� E<�O���	��	���	� ���������	� $� !	�� �	��� ��� ��������� ��	� �����	���
	��	��	�

������� ���	M� �����	� �	� �#����	� �	� -@R�� 3����� $� ����� �!!	���'�	� ���� �������� $� ��	� �����	�

���������	�-�R�����	���	�$�?SE�@O�4�	�����������	�����@-�� ����	�'�	%�


����������������	��"�	��	�����!����	�� ���	���	�'��
��	�������	���	��	�����	������	��	�

����������'��	�	�����	���"�	�������	������ �	����������	������	%�

�

�



����������������������������������������������������������������	�


����
�����	��	��������	��������	���	���������������������	�����	��	�

� C��

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�
�	���9�
��
��������
����@������������
��������
������@,��	�
�����������
�����������
����,���

�����������	����

�

b) Broyages et frittages successifs 
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c) Troisième frittage réactif 
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A. I.V. Influence de la phase Bi2201 sur les propriétés supraconductrices 
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B. Texturation par frittage-forgeage à partir de poudre Bi2223 
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B. I. Procédure expérimentale 
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B. II. Optimisation de la température de frittage-forgeage 
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