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摘 要

本工作就添加 V
2 0 5

对 B a( M g
1 / 3

aT
Z / 3 ) 0 3 烧结性及微波介电性能的影响进行 了研究和

讨论
.

实验结果发现
,

添加少量 V Z O :

能明显改善 B M T 陶瓷的烧结性
,

当 V 2 0 :

的添加量为

0
.

l m ol % 时
,

烧结体密度可达理论密度的 98 %
.

同时较纯 B M T 陶瓷烧结温度降低 1 50o C 左

右
.

此时样品仍具有较高的微波介电性能
:

Q
·

f 二 6 2 4 50 G H
z , ` , = 25

,

B M T
,

V Z O S ,

烧结性
,

微波介电性能

T M 5 3 4

号词关 键类分

1 引言

随着微波通信的 日益发展
,

特别是卫星通信的不断扩大
,

高 Q 微波介质材料的研究 已

日益受到重视 l[]
,

具有复合钙钦矿型结构
、

组成为 B a( M g 1 / 3

aT
Z / 3

) 0 3
( B M T ) 的陶瓷是 目前

在 X 波段 Q 值最高的一种材料
·

但此种材料因烧结温度过高 ( 16 5 o0 )C
,

极易造成 M g
、

B a

等组份的挥发而使其介电性能恶化
.

为 了改善其烧结性
,

许多学者对此进行了广泛的研究

[2 一 6 ]
,

如 M a t s u m o t o
等采用快速烧结工艺 (3 3 0

0

C / m in )
,

得 到 了烧结密度达理论密度 9 5% 的

B M T
,

C he
n
等采用多次缎烧合成工艺

,

来消除合成过程 中产生的杂相以改善烧结性
,

oT hc i

等则采用二步合成工艺来改善烧结性
.

但这些技术的应用会不同程度地造成
:

( l) 制备工

艺复杂化
,

( 2 ) 化学组成偏离化学计量 比
,

( 3 ) 易混入有害杂质
.

虽然液相法合成 B M T 粉

末可克服以上缺点
,

但 目前液 相法也因担盐制备 困难而难以实际应用
.

添加少量烧结助剂

来改善陶瓷的烧结性
,

是陶瓷制备工艺中的一种常用方法
,

如 N o m ur a
等通过添加少量 M n ,

得到了烧结密度达理论密度 98 % 的 B M T 陶瓷 v[]
.

v Z o s
作为一种常用的烧结助剂

,

已被用

于许多低温烧结陶瓷的制备 15]
.

但对 B M T 来说
,

致今还未见这方面 的报道
.

本工作拟在 B M T 中添加少量 V Z O S ,

以研究其对烧结性和微波介电性能的影响
.

2 实验

以 B a C o 3
(9 9

.

9 % )
、

aT
Z O S

(9 9
.

9% )
、

M g O ( 9 9 5 % ) 为起始原料
,

按 B a
( M g l z 3

aZT
/ 3

) 0 3
化

学计量比配料
·

球磨混料 2h4 后
,

以 固相 反应法合成 B M T 粉料 ( 1 3 0 o0 C /h2 二次 )
,

用 X R D

*
19 9 7一 0 6一 2 0 收到初稿

,

19 9 7一 0 8一 0 7 收到修改稿
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对 B a (M g
l / 3

aT
Z / 3 ) 0 3 烧结及微波介电性能的影响 49 7

进行合成粉末的相分析
,

再在合成的 B M T 粉料中分别添加 0
.

1
、

.0 5
、

l m ol % 的 V 2 0 5 ,

编

号分别为 B M T 一V l
、

B M T 一V Z
、

B M T 一V 3
,

用传统的陶瓷工艺制备试样
,

试样在氧气氛中

于 14 5 0 ~ 15 4 0
o

C 烧结保温 4 h
.

烧结试样体密度用阿基米德排水法测得
.

用扫描 电镜观测不同添加量样 品的 晶粒形貌
.

为了观测样品 B 位离子的有序度
,

分别对 17
0

< 2 0 < 18
“ 、

3 0
0

< 2 0 < 3 1
.

5
0

处 ( 10 0 ) 和 ( 1 10 )

两衍射峰进行 xR D 扫描
,

扫描速度
加 so/ .imn

并按 “

洲蕊森熏
计算 。 位离子的

有序度
,

其中 ( 11 0。
/ 11 1。

)ob
s

为观测到的 ( 100 )超格子衍射峰强度与 ( 1 10 ) 最强峰的强度之 比

值
,

完全有序化的比值为 .8 3 %[
2 }

.

将烧结试样加工成直径 13 m m
、

高为 .6 sl m m 的标准圆柱

体
,

并抛光其表面
.

按 G B 7 2 6 5一8 7 标准规定的开式腔谐振法
,

测量样 品在 6 G H z
频率下的相

对介电常数的损耗
,

采用 的谐振模式为 T E
男

1
.

3 结果与讨论

3
.

1 对烧结性能的影响

图 1 展示 了添加不同量 V Z O S
的 B M T 样 品体密度随烧结温度的变化 曲线

.

可以看 出
,

B M T 一V Z
、

B M T 一V 3 样品
,

其体密度在 14 5 0~ 1 5 4 0
o

C 范围内变化不大
,

只是在 15 0 0
o

C 以

后
,

随着烧结温度的进一步提高
,

体密度略有下降
.

而 B M T 一 v l 样 品
,

从 14 5o0 C 开始
,

随

着烧结温度的提高
,

其体密度迅速增加
,

1 50 o0 C 以后变化趋缓
,

但要比前两种样品的体密

度大
.

因此 B M T 一V l 样品在 15 0 o0 C 就开始烧结
,

其烧结温度要 比纯 B M T 低 1 5 0
“

C 左右
.
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图 1 添加不同量 V 2 0 5
的 B M T 样品体密度随

烧结温度的变化曲线

F ig
.

1 C h a n g e s o f b u lk d e n s it y w i t h s in t e r
i n g t e m

-

P e r a t u r e fo r
B M T w i t h d i ffe

r e n t a m o u n t o f V Z O S

图 2 样品体密度随 V
2 0 5

添加量的变化曲线

F i g
.

2 C h e n g e s o f b u lk d e n s it y w i t h t h e a d d i t i o n

a m o u n t o f v Z O S fo r B M T s i n t e r e了 a t i 5 2 0
o

C / 4 h

图 2 示 出了 15 2 o0 C / 4 h 烧成条件下
,

样品体密度随 V Z O S
添加量的变化 曲线

,

可以看

出
,

在实验所添加的范 围内
,

B M T 一V l 样 品的体密度最高
,

达理论密度 的 98 %
,

而此时纯

B M T 样品的体密度 只有理论密度的 82
.

7%
.

这表 明添加少量 V Z O S 能显著改善 B M T 粉料 的

烧结性能
.

这是因为 v Z O S 的熔 点只有 6 70 、 6 8 o5 d l0]
.

在烧结过程中会以液相形 式包裹在
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Ta
Z / 3

)0 3

烧结及微波介电性能的影响 4 9 9

从晶界进入到 晶格中氧八 面体中心位置
,

使有序度下降
·

这 同 rZ +4 时入 B a( z n l / 3

aT
Z / 3

) 0 3

的 B 位
,

使 B 位离子有序度降低 的实验结果相一致 ls[ ]
.

3
.

3 对微波介电性能的影响

图 5 示 出了 15 2 o0 C / 4 h 烧结样 品 Q
·

f 值随 V Z O S 不同添加量的变化 曲线
.

从图中可 以看

到
,

纯 B M T 样品的 Q
·

f 只有 7 00 0 G H z ,

而此时体密度只有理论密度的 82
.

7% (图 2 )
,

有序度

为 6 5% (图 4 )
.

当 V Z O S
的添加量为 o

.

l m o l % 时
,

Q
·

f 达到最大值 6 2 4 5 OG H z
.

此时样 品体密

度增加到 98 % (图 2 )
,

B 位离子有序度增加到 70
.

6 % (图 4 )
,

此后 随着添加量的进一步增 加
,

Q
·

f 下降
.

这表 明 Q
·

f 的变化 同样品的体密度的 B 位离子有序度的变化有关
,

密度的增加

和有序度的提高使 Q
·

f 增大
.

当 V Z O S 添加量进一步增加
,

晶界处的玻璃相层厚度增加
,

损

耗增加
,

Q
·

f 下降
.

与此 同时
,

部分 V +S 进入晶格氧八面体中心位置
,

使 B 位离子有序度

降低 (图 4 )
,

加上 V +S 半径较 aT 歼 小
,

在外场作用下
,

V +S 在氧八面体中易于移动
,

致使含

B 位离子振动模式在 内的振子强度降低
,

即增加了谐振子的阻尼 系数
,

使 Q
·

f 显著下降
.

。

一
一一一一

-

- 阅

1 52 0 0 C z 4h

2 0

18 1 5 2 () O C / 4 h

lu已lsuouo七10三召O

李一ō了。工、f教

。 l

下犷气忿一六一节广写了气节

A d d lt i o n a m o u n 口rn o l%

0力 0 2 0
.

4

A d d i t i o n

0
.

6 0
.

8 1
.

0

a n l o u n灯m o 】%

图 S Q
·

f 值随 V Z O S

添加量的变化曲线

F ig 石 C h a n g e s o f Q
·

f
v a l u e w i t h t h e a d d i

-

t i o n a m o u n t o f V Z O S fo r t h
e s a m P l

e s s i n t e r e d a t

1 5 2 0
o

C / 4 h

图 6 相对介电常数随 V Z O S

添加量的变化曲线

F i g
.

6 C h
a n g e s o f d i e l e e t r

i e e o n s t a n t w i t h t h e a d
-

d i t i o n a m o u n t o f V Z O S fo r t h e s a m P l e s s i n t e r e d

a t 1 5 2 0
o

C / 4 h

15 20
“

C / h4 烧结样品的相对介 电常数随 V Z O S 添加量 的变化 曲线示 于图 6
.

从图中可以

看出
,

添加 V Z O S
的样品的相对介电常数要 比纯 B M T 为高

,

且随着添加量的增多而略有增

加
·

但同致密的纯 B M T 样品的介电常数 (
: , = 2 5 ) 相差不多

·

说明 V Z O S
在 实验所添加的范

围内
,

对相对介电常数影 响不大
,

而体密度的提高使介电常数提高
.

4 结论

添加少量 V Z O :
可显著改善 B M T 的烧结性

,

当添加量为 0
.

l m o l % 时
,

在 15 2 0 0

C / 4 h 条

件下烧结
,

可得到 p , = 98 % 的烧结样品
,

其 Q
·

f 二 6 24 50 G H z , : , 二 25
.
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