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摘要：根据近期LK-99超导材料研究的报道，我们分析此材料材料制备采用了真空烧结工

艺。由于目前大部分复现研究所用的真空烧结技术和设备都非常简陋，使得LK-99的复现性

很差。为此我们提出了真空度准确控制解决方案，其目的第一是实现烧结初期真空度线性控

制避免粉体材料出现扬尘以及烧结过程中的真空度稳定，第二是多通道进气的控制以实现烧

结结束前的快速冷却和提供不同的烧结气氛，第三是为后续致密化和大尺寸制备提供支撑。

1. 背景介绍

随着近期韩国科学家提出LK-99超导材料可在常压室温下出现超导现象，国内外对此作出了

积极的响应，广泛开展了制备LK-99材料和超导现象复现的工作，但绝大多数都以失败告终。通

过对各种报道的分析，我们发现LK-99材料的制备过程中存在以下两方面的工艺特点：

（1）根据韩国科学家的报道，他们在超导材料制备中采用了固态合成工艺（synthesized 
-3using the solid-state method），且工艺条件为10 Pa的高真空和接近一千度的高温环境，制

备出的LK-99材料为晶体结构。由此可见，高真空和高温是制备过程的必要条件，此制备工艺与

真空烧结工艺非常相似，那么很多在常压高温炉里制备出的材料自然无法复现LK-99超导现象。

（2）在韩国科学家的最新报道中给出了更详细的LK-99材料制备细节，要求在材料制备的最

后阶段需打破高温炉石英管放入氧气，摇动样品使氧气能与硫更充分结合，减少或者清除硫杂

质，同时提高氧元素占比，更有利于材料晶体的稳定性。尽管打破石英管（也有报道提到是石英

管偶然出现裂纹）显着烧结设备十分简陋甚至不专业，但这更加突显出整个烧结过程是一个标准

的真空烧结工艺，最后阶段加入氧气除了清除杂质作用外，更是一个真空烧结工艺中必须的快速

冷却工序。

根据上述所报道的制备工艺，可以大致分析出LK-99超导材料制备是真空烧结工艺，整个烧

结工艺中除了温度之外，关键是对真空度和气氛的控制，这在后续致密化和大尺寸LK-99超导材

料制备中尤为重要。为此，有客户针对LK-99超导材料的复现制备，明确提出了真空烧结炉升级

改造的技术指标，具体内容如下：

-4（1）真空度控制范围：5×10 Pa~0.1MPa。

（2）进气通道：4路。

-4（3）控制方式：5×10 Pa~1kPa范围定点控制，1kPa~0.1MPa程序控制。

（4）控制精度：采用电容真空计时为±1%，采用皮拉尼计时为±20%。
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针对上述客户提出的LK-99超导材料真空烧结炉技术指标，本文提出的解决方案基于动态平

衡法实现全量程的真空度准确控制，整个真空度控制系统结构如图1所示。

2. 解决方案

图1 用于LK-99超导材料的真空烧结炉真空度控制系统结构示意图

图1所示的真空度控制系统主要由四部分组成：进气混气装置、真空泵排气装置、真空度测

量装置、低真空进气调节装置和高真空进气调节装置，详细说明如下：

（1）在进气混气装置中，布置了四路进气通道，每路气体由气体质量流量控制器（图1中并

未绘出）进行控制并形成设计配比，具有一定配比的混合气体进入混气罐后成为工作气体，使烧

结炉内在此气氛环境下对材料进行烧结。

（2）在真空泵排气装置中，配置了干泵和分子泵，为管式真空烧结炉提供不同的真空源。

（3）在真空度测量装置中，配备电容规和皮拉尼计以满足不同真空度范围的测量，在低真

空区间采用电容规，在高真空区间采用皮拉尼计。如果对真空度控制精度要求不高，可仅采用一

只皮拉尼计来覆盖整个真空度范围的测量。 

（4）在低真空进气调节装置中，包含了手动减压阀、电动针阀、低真空度控制器和电动球

阀。手动减压阀是将进气控制在一个较低的压力水平上避免进气流量波动的影响。低真空控制器

根据电容真空计（或皮拉尼计）采集信号，分别调节电动针阀和电动球阀的开度来实现真空度的

定点控制和程序控制。在低真空（如1kPa~101kPa）范围内必须进行真空度的程序控制，必须

使烧结炉内的气压线性缓慢减小，以避免LK-99超导材料在烧结初期由于气压突变产生粉末扬尘

现象，在气压低于1kPa后，可以采用定点控制方式。

（5）在高真空进气调节装置中，包含了压力调节器、微流量阀、电动针阀和高真空度控制

器。在进行高真空度控制时，电动球阀和排气装置需要全部开启，仅靠调节进气端的微小流量变

化来实现高真空度控制。在微小流量的调节过程中，高真空控制器根据真空计采集信号和设定值

之差，驱动压力调节器和电动针阀进行压力和流量变化，最终与排气流量达到平衡而达到恒定。
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3. 总结

综上所述，通过本解决方案的真空度控制系统，可在全量程范围内实现真空度的准确控制，

整个解决方案表现出以下特点：

（1）真空度的准确控制，保证了烧结过程中环境条件的稳定性和重复性，避免了真空环境

变化对材料烧结的影响。

（2）烧结超期的真空度程序控制，避免了粉体材料在气压突变时带来的扬尘现象，有效保

证了烧结材料整体质量等相关性能的稳定性。

（3）多通道进气气体的配比控制和混合功能，结合相应的真空度控制，为超导材料烧结工

艺的进一步探索提供了便利条件。

总之，通过本解决方案，可使LK-99超导材料的制备工艺水平得到保证和提高，并为后续致

密化和大尺寸LK-99超导材料的指标提供了工艺保障。

在烧结炉真空度控制中，还存在相应的温度控制以及材料放气等因素，这些都会影响真空度

的控制精度和稳定性。因此在本文的解决方案中，相关部件的配置需要具有以下特性：

（1）在真空度测量过程中，皮拉尼计输出的电信号与真空度呈指数关系，因此为了准确进

行高真空度的测量和控制，高真空度控制器必须具有输入信号分段线性化处理功能。

（2）真空度控制系统中的所有阀门和调节器，都必须具有较快的响应速度，所配的电动针

阀、电动球阀以及压力调节器，都具有一秒以内的开闭调节速度。较快的响应速度，一方面是为

了实现真空度的准确控制，避免温度波动等其他因素对控制稳定性的影响，另一方面主要是可以

实现烧结炉的快速充气，以对LK-99超导材料进行快速冷却。

（3）真空度控制器需具有PID自整定功能和通讯接口，并配置有计算机软件，通过计算机可

直接对控制器参数进行设置和驱动控制器执行真空度控制过程，可使真空控制系统很快与现有的

真空烧结炉对接并开始烧结试验，无需进行复杂的控制程序编写，更是消除了真空度控制器按键

上繁复的手动操作。
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