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Ferroelectric ceramics I1. — Preparation possibilities,
microstructure, and testing of high purity barium titanate

Second part of the paper reviews conventional solid state
and wet chemical preparation methods of high purity, fine
grained barium titanate. Direct synthesis from solution (DSS)
as well as low temperature direct synthesis (LTDS) seems to

be a good replacement of the well known oxalate method.
Properly controlled DSS and LTDS methods will yield car-
bonate free combounds under nitrogen atmosphere and can
easily accommodate rare earth dopants. The right pilot scale
or industrial scale process to produce high quality micro- or
nanosized barium titanate powder can be selected based on
the preliminary experiments

Kétrészes cikksorozatunk elsé részében attekintettiik a
ferroelektromos keramidk elméleti alapjait. A masodik
részben a hagyomanyos és attol eltérd eldallitasi lehetdsé-
geket, a mikroszerkezetet, valamint az el6allitott anyagok
vizsgélatat targyaljuk.

A ferroelektromos barium-titanat szemcsemérete
szorosan Osszefligg a tomor kerdmia permittivitdsaval.
Hagyomanyos technologiaval eléallitott, durva, 50
pm atlagos kristdlyméret esetén a relativ permittivitas
koriilbeliil 1000, de ha ugyanez az anyag 5 um atlagos
szemcse-méretl, a permittivitas tobb mint négyszeresére
n6 [8]. A jo dielektromos tulajdonsagok eléréséhez, mikro-
vagy nanokristalyos barium-titanat keramia eléallitdshoz
egyrészt finom szemcsés kiindulasi anyagok sziikségesek,
amelyeket extrém finomdrlés vagy kémiai lecsapas ttjan
allithatunk elé. Masrészt olyan adalékanyagokat célszerii
alkalmazni, amelyek a tomorre égetés kdzben gatoljak
a rendellenes szemcseméret-novekedést, megakada-
lyozzak a nagyméretli kristdlyok képzddését. A finom
mikroszerkezet kialakulasat az is eldsegiti, ha a tomorre
égetés idOtartalma a lehetd legrovidebb. Természetesen a
BaTiO, keramia tulajdonsagait kedvez0 iranyba valtoztatd
adalékanyagok mindségét és mennyiségét, valamint a
gyartastechnoldgiai paraméterek célszerti megvalasztasat
olyan kombinacidban kell alkalmazni, amely eldsegiti a
dielektrikum rendeltetésének megfeleld, optimalis para-
méterek elérését.
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Barium-titanat keramiak eloallitasi lehetoségei

A barium-titanat eléallitasaval mar évtizedek ota foglalkoz-
nak, és ennek megfelelden szamos modszert taldlunk a szak-
irodalomban. A kiindulési anyagok az eldallitasi modszertol
fiiggben valtozatosak. Ezek koziil ismertetiink néhanyat.

Az els6sorban ipari [éptékl gyartasra hasznalt klasszikus
mddszer alapja a barium-karbonat (BaCO,) és titan-dioxid
(TiO,) szilard fazisi reakcidja [1]. A két alapanyagot
porcelan golydsmalomban nedvesen Orlik. A szaritds utani
kalcindlas soran az alabbi reakcio jatszodik le:

BaCO, — BaO + CO, (1)
BaO + TiO, — BaTiO, ©)

Ezzel a klasszikus eljarassal adalékokat nem tartalmazo,
»kémiailag tiszta” ferroelektromos anyagok eldallitasa
lehetséges. A kiinduldsi anyagokat szdraz- vagy ned-
vesorléssel homogenizaljak a sziikséges ideig. Az igy késziilt
porkeveréket levegdn vagy szaritoszekrényben szaritjak a viz
eltavozasaig, majd ezt koveti az 1100-1150 °C hdmérsékleten
végzett kalcinalds. A széles korben alkalmazott mddszer
hatranya, hogy kdnnyen szennyezddhet a rendszer. Nehéz
elérni a kivant termék megfeleld kémiai Osszetételét. A
homogén anyagrendszer el6allitdsa nehéz feladat, kiilo-
ndsen abban az esetben, ha valamelyik reagens csekély
mennyiségben van jelen. A szilard fazisu reakcioval el6-
allitott porok kdnnyen aggregalodhatnak.
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Anedves kémiai eljarasok alapelve, hogy a kiindulasi s6-
oldatbol hidroxid vagy oxalat formajaban levalasztjak a kivant
Osszetételll csapadékot. Az igy kapott port megfeleld homér-
sékleten kalcinaljak, a szerves intermedierek vagy hidroxidok
elbomlanak, eltavozik a szén-dioxid és a viz, és kialakul a ba-
rium-titanat. Ezek koziil a legkedveltebb az oxalatos modszer,
amely alapanyaga a titan-tetraklorid (TiCl,), a barium-klorid
(BaCl,) és az oxalsav [(COOH),]. Az eljaras szerint a barium-
¢s titanionokat tartalmaz6 oldatkeverékbdl oxalatos kdzegben
csapadék formajaban levalik a barium-titanil-oxalat [2]. A szirt
és alaposan mosott, majd szaritott csapadék a kalcinalas soran
teljesen atalakul barium-titanatta.

Ezek a modszerek nanoméretli barium-titanat-kristalyok
eléallitasara nem alkalmasak, mivel a magas kalcinalasi
hémérsékleten a permittivitas szempontjabol kedvezotlen
agglomeratumok képzédnek. A nanoméretli barium-titanat
eléallitasara tobb modszer ismeretes.

Az angol elnevezés (Direct Synthesis from Solution)
roviditése utan DSS néven ismert oldatbol végzett kozvet-
len szintézis szerint barium-hidroxidbol [Ba(OH), 8H,0]
és vizbol készitett alapoldathoz etil-alkoholban oldott
tetra-butil-titanatot csepegtetnek [3]. A hdmérséklettol flig-
gben kiilonboz6 méretli szemcesék csapddnak le, példaul 60
°C-os alapoldat esetén koriilbeliil 25 nm-es szemcsék. Ez
esetben nincs sziikség magas hémérsékletii kalcinalasra,
hiszen a reakcid végén nem egy koztes terméket, hanem
kozvetleniil barium-titanatot kapunk.

A nanoporok eldallitasara hasznalt masik kozismert
modszer, a kis hémérsékletii kozvetlen szintézis (LTDS,
Low Temperature Direct Synthesis) Iényege, hogy 80 °C-
on a barium-hidroxid-oldatban is elvesziti a kristalyvizét,
ezért ezen a hdmérsékleten tomény oldat nyerhetd. Ebbe az
oldatba titan-tetrakloridot csepegtetve egyetlen 1épésben
barium-titanat keletkezik. A reakciot a szén-dioxid kiza-
rasa (a barium-karbonat képz6dés elkeriilése) érdekében
N, atmoszféraban kell végezni.

A kozismert szol-gél eljaras a hagyomanyosnal ala-
csonyabb hémérsékleti eljarast kinal keramiak és iivegek
eloallitasara. Alapelve, hogy a fém-oxigén kotéseket,
illetve azok prekurzoraiként a fém-hidroxid kotéseket ol-
datfazisban hozzak Iétre, és gélt allitanak el6. A részecskék
keletkezésének folyamata minden esetben két egymast
kovetd 1épésbol all. Elgszor a prekurzor molekulak hid-
rolizise kovetkezik be, majd ezt kovetden kondenzacios
1épések eredményeképpen alakulnak ki a nanoméretii
részecskék. Ennek eredményeképpen els6 1épésben egy
stabil kolloid rendszert, azaz szolt allitunk el6. A masodik
1épésben ebbdl a folyadékbol allitunk el6 egy, még jelentds
folyadékmennyiséget tartalmazo (nedves) gélt. A gélbol
alakitjuk ki a végterméket. A szol-gél eljarassal eldallitott
porok szemcsemérete kisebb, a reakcio homérséklete
alacsonyabb, jobb a homogenitas, mint a hagyomanyos
eljarassal eldallitott porok esetében.

A hidrotermalis eljarassal melegitett s6oldatokbol
monodiszperz keramiapor allithato eld. Az eljaras nevének

Epitanyag 58. évf. 2006. 2. szam

megfelelden a reakcio koriilbeliil 600 K (327 °C) hémér-
sékletet és kozel 100 MPa nyomast igényel [5]. Ezen a ho-
mérsékleten az oldatban bekovetkez6 gocképzodés kémiaja,
novekedése ¢€s a szemcsendvekedés mechanizmusa még
nem teljesen ismert. A folyamatban a kationok hidrolizise
bazis hidnyaban a kdvetkezd egyenlet szerint jatszodik le:

a[M(H,0),"—[Ma(H,0),,(OH),]*"+bH  (3)

ahol z az M fémion t6ltése,
a, b és x pedig moltort.

A modszer elénye, hogy alacsony hémérsékleten lehet
eléallitani oxidkeramiakat. Hatranya, hogy a nanoméretii
részecskék eléréséhez hig kationoldatra van sziikség. Nagy
hémérsékleten — mint minden mas termikus eljarasnal
— ebben a rendszerben is bekovetkezik az oldddas és az
ujrakristalyosodas.

A két utobbi moédszer 6tvozésébol keletkezett a szolvo-
termal modszer. Ez az eljaras 6tvozi a szol-gél eljarast és
a hidrotermalis modszert. A tobbkomponensii oxidporok
szintézise esetén a prekurzorok altalaban fém-oxidok,
hidroxidok és gélporok. Ezek koziil a gélporok szarmaztat-
hatdk fém alkoxidokbdl is, amelyek szobahdmérséklethez
kozeli homérsékleten kristalyos oxidda alakithatok.

Az alkalmazott eljarastol fiiggden a tomor barium-tita-
nat keramia eléallitdsa formazassal (sajtolas, froccsontés,
réteghuizas stb.) és 1300—1400 °C hémérsékleten legalabb
egyoras hontartassal végzett szintereléssel zarul.

”wr

Barium-titanat eloallitasa kiilonbo6zo
modszerekkel

Kisérleteink soran a barium-titanat porokat mind szilard
fazisu reakcidval, mind nedves kémiai eljarasokkal
eléallitottuk.

Els6 1épésként az iparban is elterjedten hasznalt szilard
fazist reakciot probaltuk ki, melynek soran titan-dioxid
(TiO,, a. It. mindségii, Reanal) és barium-karbonat (BaCO,,
a. It. min6éségli, Reanal) azonos moélaranyt keverékét porce-
lan golyosmalomban 12 6ran keresztiil 6roltiik. A malomban
a kiindulasi anyagok (TiO,, BaCO,), a desztillalt viz és a
golyok tomegének az aranya 1 : 1 : 1 volt. Orlés utén a
keletkezett keveréket 105 °C-on szaritoszekrényben sza-
ritottuk a viz teljes eltavozasaig, majd 1000 °C-on 1 6ran
keresztiil levegén kalcinaltuk, igy kristalyszerkezetileg
tiszta barium-titanatot kaptunk.

A legelterjedtebb nedves kémiai eljaras alapanyaga a
titan-tetraklorid (TiCl,), barium-klorid (BaCl,) és oxalsav
[(COOH),]. Els6 1épésként a titan-tetrakloridot higitottuk
desztillalt vizben koriilbeliil 4 °C-on, folyamatos keverés
mellett. Ezzel egy id6ben megfelelé mennyiségii barium-
kloridot feloldottuk, majd a két oldatot alaposan 6sszeke-
vertiik. A keveréket cseppenként adtuk forrd (70-80 °C)
oxalsavoldatba. A sziirt, majd 105 °C-on szaritott csapadék
tiszta barium-titanil-oxalat, ami mar 550-700 °C ko6zott
teljesen atalakul barium-titanatta, bar a jol kristalyosodott
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1. abra. Szilard fazisu reakcioval eléallitott barium-titandt rontgendiffrakcios felvétele
X-ray diffraction pattern of barium titanate manufactured by solid state reaction
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2. abra. Nedves kémiai eljarassal eléallitott barium-titanat rontgendiffrakcios felvétele
X-ray diffraction pattern of barium titanate manufactured by wet chemical process
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3.abra. DSS médszerrel eléallitott barium-titanat rontgendiffrakcios felvétele

X-ray diffraction pattern of barium titanate manufactured by DSS process
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perovszkit szerkezet magasabb hémérsékletet, példaul
1000 °C-ot igényel.

A perovszkit kristalyszerkezet konnyen befogad mas
ionokat, ami jelentdsen befolyasolja a dielektromos tulaj-
donsagokat. A barium-titanat kristalyracsban a Ba?" iont
célszerii 3 vegyértékii ritkafoldfém-kationnal helyettesite-
ni, ekkor n-tipusu vezetés jon 1étre. Ugyanez a hatas érhet6
el, ha a Ti*" iont 5 vagy 6 vegyértékii kation helyettesiti.

A ritkafoldfémmel adalékolt barium-titanatokat az
elébb leirt nedves kémiai modszerrel allitottuk eld, mert
csak igy érhet6 el a sziikséges homogenizacio. Ez esetben
a kiindulasi anyagokhoz vizoldhaté prazeodimium-, cé-
rium- és ittriumsokat (kloridokat) kevertiink a barium- és
titan-klorid-oldat keverékéhez, majd ezt a harom kationt
tartalmazo keveréket csepegtettiik a forro oxalsavba [6].
A sziirt és 105 °C-on szaritott csapadékot kiilonb6z6 ho-
mérsékleteken kalcinaltuk 800—1000 °C kozott egyoras
héntartassal, gyors, illetve lassu hiitést alkalmazva.

Nanoméretli barium-titanat-kristalyok eléallitasara
a DSS madszert probaltuk ki. Ennek soran kiindulasi
anyagként barium-hidroxidot és teta-butil-orto-titanatot
hasznaltunk azonos molaranyban. Els6 1épésként a barium-
hidroxidot oldottuk, igyekezve elkeriilni a karbonatosodast
(a barium-hidroxid erdsen hajlamos a karbonatosodasra,
a levegd szén-dioxid-tartalmat is megkoti, ezért nehéz
karbonatmentes terméket eldallitani). Ezzel egy idoben a
tetra-butil-orto-titanatot abszolut etil-alkoholban oldottuk,
és ezt csepegtettiik a barium-hidroxid vizes oldatahoz. A
reakciot 40 °C-on végeztiik. A sz{irt, majd 24 6ran at 60 °C-on
szaritott csapadék barium-titanat.

Rontgendiffrakcios vizsgalatok

Az eldallitott anyagok tisztasagat, illetve a ritkafoldfé-
mek beépiilését a perovszkit racsba rontgendiffrakcios
vizsgalatokkal ellendriztiik. A kalcinalasi hdmérséklettol,
illetve a hiitési sebességtdl fliggetleniil minden esetben jol
kristalyosodott perovszkit szerkezetet kaptunk. A d értékek
eltolodasa bizonyitja, hogy a ritkafoldfémek beépiiltek a
racsba [6].

A szilard fazist reakcioval eldallitott mintaknal minden
esetben a barium-titanaton kiviil megjelent mas barium-
titdn vegyiilet is. Az /. abran lathato diffraktogramon a
jelolt reflexiok a barium-titanat reflexioi az ASTM 5-626
kartya szerint, mig a tobbi reflexié BaTi;O,, terméké.

A vartnak megfelel6en a szilard fazist reakcioval nem
sikertilt olyan tisztasagl anyagot el6allitani, mint a nedves
kémiai modszerrel. A nedves kémiai modszerrel eléallitott
mintak esetében a kalcinalasi hdmérséklettdl fiiggetlentil
csak egy fazist, a barium-titanatot azonositottuk a ront-
genfelvételeken (2. dbra).

A DSS modszerrel eléallitott minta rontgendiffrakcios
felvétele az alacsony homérsékleten vald eldallitasnak
koszonhetden mar kevésbé jol kristalyosodott perovszkit
szerkezetre utal. A minta tisztasdga sem megfeleld. A f6

Epitanyag 58. évf. 2006. 2. szam

fazis a mintaban a barium-karbonat (3. abra). A nagyfokt
karbonatosodasi hajlam miatt ez elkeriilhetetlen. Mivel a
minta tisztasaga nem megfeleld szamunkra, a tovabbiak-
ban nem hasznaltuk kisérleteinkhez. A kés6bbiekben még
kisebb valtoztatasokkal és nitrogén védogaz-atmoszféra-
ban megismételjiik a kisérletet.

Pasztazo elektronmikroszkopos vizsgalatok

A tiszta barium-titanat pasztazo elektronmikroszkopos
felvételein jol lathatd nagy agglomeratumok (10-100
pm) 1 pm-nél kisebb egyedi szemcsékbdl épiilnek fel (4.
dbra). Ez a szemcseméret a dielektromos tulajdonsagok
szempontjabol idealis.

4. dbra. A tiszta BaTiO; pasztazo elektronmikroszkopos felvétele
SEM micrograph of pure BaTiO;

Az egyedi szemcsék mérete az eldallitasi kortilmeé-
nyektdl alig fiigg. Lassu hiitést alkalmazva a nanoméretii
szemcséknek van elég idejiik arra, hogy megnéjenek, az
agglomeratumok mérete 10-100 um (5a dbra). A lasst
hiités kovetkeztében jol lathatod, jellemz6 alaka kristaly-
formakban agglomeralédnak az egyedi szemcsék. Gyors
hiitést alkalmazva még mindig megfigyelhet6 az agglome-
rizacio, de az agglomeratumok mérete is kisebb, 10-50 um (5
dbra). Az agglomeratumokon lathatd, hogy nanoméretii
szemcsékbol allnak. A gyors hiités tobbé-kevésbé megorzi
az egyedi nanoszemcsék eredeti méretét.

Keramia probatestek készitése

A porokbol szarazsajtolassal, 135 MPa nyomassal pasztillakat
készitettlink. A pasztillakat 1360 °C hdmérsékleten haromoras
hontartassal szintereltiik. Minden esetben tomor, kis porozitast
keramiat kaptunk. A keramiak teststiriiségét és valodi siirliségét
mértiik. Ezen adatok ismeretében a keramidk porozitasa és
egyéb fizikai tulajdonsagai kiszamithatok (1 tiblazat).

A pasztazo elektronmikroszkopos képeken lathaté cse-
kély porozitas 6sszhangban van a mért porozitassal, illetve
teststiriséggel. A szinterelés kovetkeztében a rendellenes
szemcsendvekedés, valamint a doménszerkezet a megfe-
leléen eldkészitett mintakon megfigyelhetd (6. dbra).
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Barium Titanate

Sa dbra. Lassu hiitést alkalmazva jellemzd alaku kristalyformakban 5b dabra. Gyors hiitést alkalmazva még mindig megfigyelheté az agglo-
agglomeralodnak az egyedi szemcsék merizdcio, de az agglomerdtumok mérete kisebb
Individual particles agglomerate into characteristically shaped Agglomeration still exists afier rapid cooling, but the agglomerates are
crystals smaller.
1. tablazat

BaTiO, keramiak fizikai tulajdonsagai
Physical properties of BaTiO, ceramics

Minta Stirtiség, Testsliriiség, Vizfelvétel, Létsz()vlargos poro- | Valddi porozités, Zart porozits, P,
p, g/cmy pt, g/cm, % zitas, P, P,
BaTiO; (szilard fazist) 5,7998 5,65 0,26 1,47% 2,58% 1,11%
BaTiO, (nedves kémiai) 5,748 5,59 0,3 1,68% 2,75% 1,07%

Det WD E Bgat Magn
SE 11.1 1 0 . 2 2 BNI000x  SE

10 pm

1] 1 hermal etching

lonmaratds utani roncsolt feliilet Hémaratas hatasara kialakult kristalynovekedési sikok

6. abra. Kiilonbozé modszerekkel elokészitett barium-titanat keramiak padsztdzo elektronmikroszkopos felvételei
SEM micrographs of barium titanate ceramics obtained by various specimen preparation methods
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Egy ferroelektromos kristaly orientalt mez6kbdl, tigy-
nevezett doménekbdl all. A kialakuld6 domének nagysaga
nagymértékben fligg az anyag tisztasagatdl. Minél nagyobb
a szennyezddés, annal kisebbek, tagoltabbak a domének.
Az egymassal érintkezé doménekben a polarizacio iranya
megkdzelitdleg egymasra merdleges, ikerképzddés figyel-
heté meg. Az egyes domének kozti atmeneti teriileten az
elemi cellak deformalodnak. A doménszerkezet lathatova
tételéhez a mintakat megfelelden el6 kell késziteni. Az el6-
készitéshez harom modszert probaltunk ki: az ionsugaras,
a ho- és a kémiai maratast [7]. Mindegyik technika feltétele,
hogy a keramiak feliilete sima legyen, ezért a mintakat 0,5 wm
szemcseméretli gyémantpasztaval poliroztuk.

Az ionsugaras maratast a transzmisszios elektron-
mikroszkopos minta-elokészitésben elterjedten hasznalt
ionsugaras vékonyitoberendezésben végeztiik argonionok-
kal. Maratas soran az ionsugar beesési szogét 10° és 90°
kozott valtoztattuk. A varakozassal ellentétben nem hozta
meg a kivant eredményt. Ha nagy sz6gben érte az ionsugar
a minta feliiletét, akkor az nagymértékben roncsolddott,
az ionsugar lyukakat mart a feliiletbe. Jobb eredményt
akkor értiink el, amikor csak strolta a minta feliiletét az
ionsugar. A doménszerkezet ez esetben lathatova valt, de
a feliilet még igy is eléggé roncsolodott.

A hémaratast a szinterelési hOmérséklet 90%-an, azaz
1220 °C-on végeztiik tigy, hogy a polirozott mintakat ezen
a homérsékleten hokezeltiik 1 6ran keresztiil.

Minden esetben azt tapasztaltuk, hogy a doménszer-
kezet rejtve maradt, helyette 0j kristalyndvekedési sikok
jelentek meg, valamint a rendellenes szemcseméret-ndve-
kedés is jol megfigyelhetd volt.

A kémiai maratast 1:1 és 2:1 HF:H,O elegyével
végeztiik 15 masodpercig. Azt tapasztaltuk, hogy a
doménszerkezet minden esetben lathatova valt, de a to-
ményebb savval végzett maratas eredményeként a feliilet
roncsoldodott, tilmarddott az anyag, lyukak keletkeztek a
sima, egyenletes feliileten. A maratas utan természetesen
ultrahangos fiird6ben tisztitottuk a mintakat, hogy a ma-
ratasi melléktermékeket eltavolitsuk a feliiletrdl.

A harom maratasi technika koziil a kémiai maratas bizo-
nyult a legalkalmasabbnak a doménszerkezet vizsgalatara.

Elektromos tulajdonsagok

A keramia probatestekbdl kondenzatorokat készitettiink,
eziistfestéket vittlink fel a keramia két oldalara. Mind a
dielektromos allandot (permittivitas), mind a dielektromos
veszteséget mértiik szobahdmérsékleten, 1 kHz és 1 MHz
frekvencidkon. Azt tapasztaltuk, hogy a dielektromos
veszteség minden esetben 1073 alatt maradt. Az 1 kHz—1
MHz tartomanyban a permittivitds majdnem fiiggetlen a
frekvenciatol.

A permittivitas meghatarozasahoz el6szor a konden-
zatorok (pasztillak) kapacitasat kell megmérni, majd a ko-
vetkez6 egyenlet alapjan szamithat6 ki a permittivitas:
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ahol c a kapacitas, pF;

x a kondenzator vastagsaga, mm;

d a kondenzator atmérdje, mm.

Amérést HEWLETT PACKARD 4278A 1 kHz/1 MHz
kapacitasmérdvel végeztik szobahdmérsékleten. A ba-
rium-titanat permittivitasanak irodalmi értéke 1600—1800
kozott valtozik. A mérés soran mi is ezeken a hatarokon
beliili értékeket kaptunk (2. tablazat). A nedves kémiai
modszerrel eldallitott keramiak permittivitasa nagyobb,
ami a finomabb szemcseméretnek kdszonhetd, illetve
annak, hogy a szilard fazisu reakcioval eléallitott bari-
um-titanat mas barium és titan vegyiileteket is tartalmaz
(BaTi;0,)).

2. tablazat
A permittivitas értékei
Dielectric constants

Minta €
BaTiO, (nedves kémiai) 1773
BaTiO, (szilard fazish) 1682

Vizsgaltuk a permittivitds homérsékletfiiggését is. A
mérés célja a Curie-pont meghatarozasa volt, ahol a per-
mittivitas értéke maximumot mutat. A mérést 20—135 °C
homérséklet-tartomanyban végeztiik (7. abra).
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7. dbra. A permittivitas homérsékletfiiggése
Permittivity vs temperature

A hémérséklet emelkedésével a kapacitas és ezaltal a
permittivitas is kezdetben lassan csokkent. A nedves kémiai
(oxalatos) modszerrel eldallitott minta permittivitasértéke
csaknem a teljes hdmérsékleti tartomanyban nagyobb, mint
a szilard fazisu reakcioval eldallitott minta. Ez az ered-
mény teljesen 0sszhangban van a szemcseméret-analizis
eredményével (minél kisebbek az egyedi szemcsék, annal
nagyobb a permittivitas). A Curie-pontok homérsékletei
nagyon kozel vannak egymashoz. Az irodalmi értékek
eltéréek, 120-130 °C kozott mozognak. A szennyezések
befolyasolhatjak a Curie-pont hémérsékletét (3. tablazat).

A permittivitas értéke szilard anyagok esetén altalaban
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nd a hémérséklettel, mivel a ndvekvd homérséklet a szer-
kezet fellazitasaval eldsegiti az orientaciot. A mintaknal a
Curie-hémérséklet felett az anyag permittivitasa meredeken
csokken, mert megsziinik a ferroelektromos anyag spontan
polarizacidja, a Ti*" ion a k6zponti pozicioba kertil.

3. tablazat

A Curie-pont hémérséklete és a hozza tartozé permittivitasértékek
Temperature of Curie point and respective dielectric constants

altalaban kicsi s nem valtozik. Azokon a tartomanyokon
pedig, ahol a permittivitas csokken, a frekvencia fiigg-
vényében helyi maximumot mutat. A tisztan vezetési
eredetli veszteség nem fligg a frekvenciatol. Ha mindkét
veszteség fellép, a tg & frekvenciafiiggése aszerint alakul,
hogy a polarizacios és vezetési eredetli veszteségek milyen
aranyban vannak egymassal (6. tabldzat).

6. tablazat
A veszteségi tényezg kiilonb6z6 frekvenciakon (1 kHz, 1 MHz)
Dieletric loss at various frequencies

Minta Curie-pont, °C Permittivitas
BaTiO, (nedves kémiai) 130,6 9618
BaTiO, (szilard fazish) 129 8693

A permittivitas frekvenciafiiggését 1 kHz ¢s 1 MHz
frekvenciadkon mértiik szobahémérsékleten. A frekvencia no-
velésével a permittivitas kismértékben csdkken (4. tablazat).

4. tablazat
A permittivitas frekvenciafiiggése
Frequency dependence of dielectric constant

Minta ¢, 1 kHz ¢, | MHz
BaTiO; (nedves kémiai) 1773 1643
BaTiO; (szilard fazish) 1682 1546

Valtakozé villamos térben az anyag a két ellentétes
iranyu polarizacios allapot kdzott folyamatosan atpolari-
zalodik, és ez energiaveszteséggel jar. A kondenzatorok
dielektromos vesztesége csokkenti a faziseltolodast a
kondenzator fesziiltsége és arama kozott, a csokkenésnek
megfelelé szoget, illetve annak tangensét (veszteségi
sz0g, illetve veszteségi tényez0) tekintjiik a dielektromos
veszteség mérdszamanak, jeldlése: J, illetve tg d. A szi-
lard fazisu reakcioval eldallitott barium-titanat veszteségi
tényezoje kisebb (5. tdbldzat). Ipari szempontbdl azok
a dielektrikumok hasznalhatok fel, amelyek veszteségi
tényezbje 400 - 10 értéknél kisebb.

5. tablazat
A dielektromos veszteségi tényezo értékei
Dielectric loss values
Minta tg &
BaTiO; (nedves kémiai) 268 - 10+
BaTiO; (szilard fazist) 179 - 10+

Ahémérséklet novekedésével a tg 6 nohet, csokkenhet,
¢s helyi maximuma is lehet a polarizaci6 (a dielektromos
veszteségek egyik forrasa) kovetkeztében. A veszteségek
masik forrasa az elektromos vezetés, emiatt viszont no-
vekvoé homérséklettel a tg d is egyértelmiien né. Mivel
mindkettd jelen van, a veszteségi tényezd a két hatés
ereddjének megfelelden valtozik.

Atg 6 az egy periodusra esO veszteséget jellemzi, ezért
csak polarizacios eredetii veszteségek esetén, azokon a
frekvenciatartomanyokon, amelyeken ¢ kozel allando,
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Osszetétel tg 8, 1 kHz tg 5, 1 MHz
BaTiO, (nedves kémiai) 268 - 10+ 42-10*
BaTiO, (szilard fazish) 179 - 10* 138 - 10+

Osszefoglalas

"oy

A nagy tisztasagl, finom szemcsés barium-titanat el6al-
litdsdra ismert nedves kémiai eljarasok koziil leginkabb
elterjedt oxalatos modszer felvaltasara j6 megoldasnak
igérkezik az oldatbol végzett kozvetlen szintézis és a
kis homérsékletli kozvetlen szintézis. Ezek a modszerek
megfeleld gondossdggal, nitrogén védégaz-atmoszféra
alkalmazéséaval karbonatmentes terméket eredményezhet-
nek, és jol kombinalhatdk a ritkafoldfém adalékokkal. Az
elékisérletek alapjan nagy biztonsaggal kivalaszthat6 az a
nedves kémiai eljaras, amellyel egyenletes mindségti, mikro-
vagy nanoszemcsés barium-titanat allithat6 el akar féliizemi
vagy tizemi léptékben is. A kozeljovo kutatasai minden bi-
zonnyal megnyugtat6 valaszt adnak a ritkafoldfém adalékok
beéptilésének helyével kapcsolatos vitdkra, és hozzéjarulnak
a ferroelektromos barium-titanat-alapu keramiarendszerek

s

alkalmazasi lehetdségeinek bévitéséhez.
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