
(57)【要約】
本発明は、シュウ酸塩法による高品質チタン酸バリウム系パウダー製造方法に関するもの
であって、さらに詳しくは、塩化バリウム (ＢａＣｌ 2・２Ｈ 2Ｏ )と四塩化チタン (ＴｉＣ
ｌ 4 )の混合水溶液をシュウ酸 (Ｈ 2Ｃ 2Ｏ 4 )水溶液にノズルにより高速噴射してバリウムチ
タニルシュウ酸塩 [ＢａＴｉＯ (Ｃ 2Ｏ 4 )2・４Ｈ 2Ｏ ]を沈殿させることにより、既存のシュ
ウ酸塩法に比べ、収率が向上し、且つ反応時間が格段に短縮されると共に、パウダーの化
学量論的組成 (Ｂａ／Ｔｉのモル比 )を最適化させることができるため、誘電特性に優れた
チタン酸バリウム系パウダーを簡単且つ生産性高く製造することができ、これにより、積
層セラミックコンデンサ (ＭＬＣＣ )、正特性サーミスタ (ＰＣＴ )及び抵抗器などの製造に
幅広く活用できるチタン酸バリウム系パウダーを製造することができる。 10
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
塩 化 バ リ ウ ム (Ｂ ａ Ｃ ｌ 2 )及 び 四 塩 化 チ タ ン (Ｔ ｉ Ｃ ｌ 4 )の 混 合 水 溶 液 を 高 速 噴 射 ノ ズ ル に
よ り シ ュ ウ 酸 (Ｈ 2 Ｃ 2 Ｏ 4 )水 溶 液 に 滴 加 し て 沈 殿 さ せ た 後 、 熟 成 さ せ て 、 洗 滌 及 び 濾 過 し
て バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 (Ｂ Ｔ Ｏ )結 晶 を 得 る 段 階 ；
前 記 得 ら れ た バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 (Ｂ Ｔ Ｏ )結 晶 を １ 次 粉 砕 し 乾 燥 し た 後 、 熱 分 解
さ せ て チ タ ン 酸 バ リ ウ ム (Ｂ ａ Ｔ ｉ Ｏ 3 )パ ウ ダ ー を 形 成 す る 段 階 ； 及 び
前 記 形 成 さ れ た チ タ ン 酸 バ リ ウ ム パ ウ ダ ー を ２ 次 粉 砕 さ せ る 段 階 を 含 む こ と を 特 徴 と す る
チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ２ 】
前 記 ノ ズ ル の 噴 射 速 度 が 、 ０ ． ０ １ ～ ７ ０ ｌ /ｍ ｉ ｎ で あ る こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 １ に
記 載 の チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ３ 】
前 記 ノ ズ ル の タ イ プ が 、 一 流 体 ノ ズ ル (single-fluid nozzle)で あ る こ と を 特 徴 と す る 請
求 項 １ ま た は ２ に 記 載 の チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ４ 】
前 記 一 流 体 ノ ズ ル が 、 フ ル － コ ン (Full-Con)、 ホ ロ ー － コ ン (Hollow-Con)及 び フ ラ ッ ト (F
lat)の 中 か ら 選 択 さ れ る こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 ３ に 記 載 の チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー
の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ５ 】
前 記 塩 化 バ リ ウ ム 水 溶 液 及 び 塩 化 チ タ ン 水 溶 液 の 濃 度 が 、 ０ ． ２ ～ ２ ． ０ ｍ ｏ ｌ ／ ｌ で あ
る こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 １ に 記 載 の チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ６ 】
前 記 塩 化 バ リ ウ ム (Ｂ ａ Ｃ ｌ 2 )／ 四 塩 化 チ タ ン (Ｔ ｉ Ｃ ｌ 4 )の モ ル 比 が １ ～ １ ． ５ で あ る こ
と を 特 徴 と す る 請 求 項 １ に 記 載 の チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ７ 】
前 記 シ ュ ウ 酸 (Ｈ 2 Ｃ 2 Ｏ 4 )水 溶 液 の 濃 度 が 、 ０ ． ２ ～ ２ ． ０ ｍ ｏ ｌ ／ ｌ で あ る こ と を 特 徴
と す る 請 求 項 １ に 記 載 の チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ８ 】
前 記 熟 成 が 、 １ ～ １ ０ ０ 時 間 行 わ れ る こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 １ に 記 載 の チ タ ン 酸 バ リ ウ
ム 系 パ ウ ダ ー の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ９ 】
前 記 バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 (Ｂ Ｔ Ｏ )結 晶 を １ 次 粉 砕 す る 際 、 添 加 剤 を 用 い て 、 Ｂ ａ
、 Ｔ ｉ 、 ま た は Ｂ ａ 及 び Ｔ ｉ を 他 の 元 素 で 置 換 す る こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 １ に 記 載 の チ
タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 １ ０ 】
前 記 Ｂ ａ の 置 換 元 素 が 、 Ｍ ｇ 、 Ｃ ａ 、 Ｓ ｒ 及 び Ｐ ｂ の 中 か ら 選 択 さ れ る １ 種 以 上 で あ る こ
と を 特 徴 と す る 請 求 項 ９ に 記 載 の チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 １ １ 】
前 記 Ｔ ｉ の 置 換 元 素 が 、 Ｚ ｒ ， Ｈ ｆ 及 び Ｓ ｎ の 中 か ら 選 択 さ れ る １ 種 以 上 で あ る こ と を 特
徴 と す る 請 求 項 ９ に 記 載 の チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 １ ２ 】
前 記 添 加 剤 が 、 置 換 元 素 の 塩 化 物 及 び 硝 酸 塩 か ら 選 択 さ れ る こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 ９ 乃
至 １ １ の い ず れ か 一 つ の 項 に 記 載 の チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 １ ３ 】
前 記 熱 分 解 の 加 熱 速 度 が ０ ． ５ ～ １ ０ ℃ ／ ｍ ｉ ｎ で あ り 、 維 持 温 度 が ７ ０ ０ ～ １ ２ ０ ０ ℃
で あ る こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 １ に 記 載 の チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー の 製 造 方 法 。
【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】
【 技 術 分 野 】
【 ０ ０ ０ １ 】
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本 発 明 は 、 シ ュ ウ 酸 塩 法 に よ る 高 品 質 チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー 製 造 方 法 に 関 す る も の
で あ る 。 さ ら に 詳 し く は 、 塩 化 バ リ ウ ム (Ｂ ａ Ｃ ｌ 2 ・ ２ Ｈ 2 Ｏ )と 四 塩 化 チ タ ン (Ｔ ｉ Ｃ ｌ 4

)の 混 合 水 溶 液 を シ ュ ウ 酸 (Ｈ 2 Ｃ 2 Ｏ 4 )水 溶 液 に ノ ズ ル に よ り 高 速 噴 射 し て バ リ ウ ム チ タ ニ
ル シ ュ ウ 酸 塩 [Ｂ ａ Ｔ ｉ Ｏ (Ｃ 2 Ｏ 4 ) 2 ・ ４ Ｈ 2 Ｏ ]を 沈 殿 さ せ る 方 法 で あ る 。 本 発 明 は 、 既 存
の シ ュ ウ 酸 塩 法 に 比 べ 、 収 率 が 向 上 し 、 且 つ 反 応 時 間 が 格 段 に 短 縮 さ れ る と 共 に 、 パ ウ ダ
ー の 化 学 量 論 的 組 成 (Ｂ ａ ／ Ｔ ｉ の モ ル 比 )を 最 適 化 さ せ る こ と が で き る た め 、 誘 電 特 性 に
優 れ た チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー を 簡 単 且 つ 生 産 性 高 く 製 造 す る こ と が で き 、 こ れ に よ
り 、 積 層 セ ラ ミ ッ ク コ ン デ ン サ (Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ )、 正 特 性 サ ー ミ ス タ (Ｐ Ｃ Ｔ )及 び 抵 抗 器 な ど の
製 造 に 幅 広 く 活 用 で き る チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー を 製 造 す る こ と が で き る 。
【 背 景 技 術 】
【 ０ ０ ０ ２ 】
チ タ ン 酸 バ リ ウ ム パ ウ ダ ー は 、 従 来 は 、 二 酸 化 チ タ ン (Ｔ ｉ Ｏ 2 )と 炭 酸 バ リ ウ ム (Ｂ ａ Ｃ Ｏ

3 )を 固 相 反 応 に よ り 高 温 で シ ン タ リ ン グ し て 製 造 さ れ て い る 。 最 近 、 Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ (Multi Lay
er Ceramic Capacitor)の 小 形 大 容 量 化 (固 有 電 率 組 成 、 誘 電 体 薄 層 化 及 び 高 積 層 化 )、 低
温 焼 成 化 、 高 周 波 及 び 高 性 能 化 な ど に よ り 、 高 純 度 /組 成 均 一 性 、 微 粒 /粒 度 均 一 性 、 非 凝
集 性 /高 分 散 性 な ど が 要 求 さ れ て お り 、 こ の よ う な 特 性 を 満 た す パ ウ ダ ー 製 造 方 法 と し て
液 相 合 成 法 の 需 要 が 増 加 し て い る 。 前 記 液 相 合 成 法 と し て は 、 例 え ば 、 水 熱 合 成 法 、 共 沈
法 (シ ュ ウ 酸 塩 法 )、 ア ル コ キ シ ド 法 な ど が 開 発 さ れ て 、 そ の 使 用 が 急 増 し て い る 。
【 ０ ０ ０ ３ 】
液 相 合 成 法 の 中 で シ ュ ウ 酸 塩 法 は 、 Ｂ ａ と Ｔ ｉ イ オ ン を 含 有 す る 混 合 溶 液 を シ ュ ウ 酸 に 添
加 し 、 バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 化 合 物 を 沈 殿 さ せ た 後 、 こ れ を 乾 燥 、 熱 分 解 し て チ タ
ン 酸 バ リ ウ ム パ ウ ダ ー を 製 造 す る 方 法 で あ る [W. S. Clabaugh et al., J. Res. Nat. Bur
. Stand., 56(5), 289-291(1956)]。
【 ０ ０ ０ ４ 】
前 記 シ ュ ウ 酸 塩 法 の 製 造 工 程 で は 、 塩 化 バ リ ウ ム と 四 塩 化 チ タ ン 水 溶 液 の Ｂ ａ /Ｔ ｉ モ ル
比 が １ /１ と な る よ う に 混 合 し て 、 こ の 混 合 溶 液 を シ ュ ウ 酸 に 滴 加 す る と バ リ ウ ム チ タ ニ
ル シ ュ ウ 酸 塩 が 次 の 反 応 式 １ の よ う な 反 応 に よ り 沈 殿 す る が 、 こ れ を よ く 洗 滌 し て か ら 濾
過 し 、 ８ ０ ０ ～ ９ ０ ０ ℃ で 熱 分 解 し て 、 次 の 反 応 式 ２ ～ ４ の 過 程 を 経 て チ タ ン 酸 バ リ ウ ム
パ ウ ダ ー を 得 る 。
[反 応 式 １ ]　  BaCl 2  + TiCl 4  + 2C 2 O 4 H 2  + 5H 2 O →  BaTiO(C 2 O 4 ) 2 ・ 4H 2 O + 6HC1
[反 応 式 ２ ]　  BaTiO(C 2 O 4 ) 2 ・ 4H 2 O →  BaTiO(C 2 O 4 ) 2  + 4H 2 O
[反 応 式 ３ ]　  BaTiO(C 2 O 4 ) 2  + 1/2 O 2  →  BaCO 3  +TiO 2  +2CO 2
[反 応 式 ４ ]　  BaCO 3  + TiO 2  →  BaTiO 3
【 ０ ０ ０ ５ 】
し か し な が ら 、 こ の よ う な シ ュ ウ 酸 塩 法 は 、 パ ウ ダ ー の 化 学 量 論 的 組 成 (Ｂ ａ /Ｔ ｉ モ ル 比
)及 び 粒 度 制 御 が 難 し く 、 熱 分 解 の 際 、 粒 子 間 に 強 い 凝 集 体 を 形 成 し て 、 粉 砕 の 後 、 粒 子
が 破 砕 状 に な り 、 未 粉 砕 さ れ た 粒 子 が 残 存 し て 、 混 合 /成 形 時 に 分 散 性 が 良 く な く 、 且 つ
焼 結 時 に 焼 結 性 が 良 く な い だ け で は な く 、 非 正 常 結 晶 粒 が 生 じ や す い 問 題 点 が あ る 。 特 に
、 塩 化 バ リ ウ ム と 四 塩 化 チ タ ン 混 合 溶 液 を シ ュ ウ 酸 水 溶 液 に 滴 加 す る 際 、 多 い 量 を 速 い 速
度 で 滴 加 す る と 、 シ ュ ウ 酸 溶 液 を 高 速 で 混 合 し て も 、 表 １ に 示 す よ う に 滴 加 時 点 の シ ュ ウ
酸 の 最 適 濃 度 の 低 下 に よ り 非 化 学 量 論 組 成 を 有 す る バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 が 生 成 す
る 。 こ の よ う な モ ル 比 の 不 均 衡 は 、 チ タ ン 酸 バ リ ウ ム パ ウ ダ ー 製 造 の た め の 高 温 カ 焼 の 際
、 粒 成 長 の 不 均 一 に よ り 現 れ る 。 ま た 、 こ の よ う な 問 題 を 克 服 す る た め に 長 時 間 滴 加 す る
と 、 生 産 性 が 劣 り 量 産 が 難 し く な る 。
【 ０ ０ ０ ６ 】
【 表 １ 】
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【 ０ ０ ０ ７ 】
ま た 、 前 記 方 法 は 、 原 料 で あ る Ｔ ｉ イ オ ン を 基 準 に ８ ０ ％ 程 度 と し て 収 率 が 低 く 経 済 性 が
劣 る 。 得 ら れ た バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 を カ 焼 し て 得 ら れ る チ タ ン 酸 バ リ ウ ム パ ウ ダ
ー が 図 １ に 示 し た よ う に 数 十 ～ 数 百 μ ｍ 程 度 の 粒 径 を 有 し 、 非 常 に 凝 集 さ れ た 形 態 を 示 す
た め 、 積 層 セ ラ ミ ッ ク コ ン デ ン サ 用 と し て 使 用 す る に は 不 適 で あ る 。 こ の よ う に 粒 子 間 の
強 い 凝 集 に よ り 粒 子 を 大 き く 成 長 さ せ る こ と が で き ず 、 結 晶 性 も 悪 い た め 、 Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ 用 と
し て は 不 適 で あ る 。
【 ０ ０ ０ ８ 】
こ れ に よ り 、 最 近 は 、 Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ の 薄 層 化 、 高 積 層 化 の 趨 勢 に 合 わ せ て 水 熱 合 成 法 に よ り 製
造 し た パ ウ ダ ー に 代 替 さ れ て い る 実 情 で あ る 。 し か し 、 水 熱 合 成 法 は 、 高 品 質 と い う 長 所
に も か か わ ら ず 、 合 成 工 程 が 複 雑 で 、 オ ー ト ク レ ー ブ を 使 用 す る た め 生 産 性 が 良 く な い と
共 に 、 パ ウ ダ ー の 値 段 が 高 い た め 、 Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ の 価 額 競 争 力 を 高 め る た め に は 、 合 成 工 程 が
単 純 で 価 格 も 低 廉 な パ ウ ダ ー 合 成 法 の 開 発 が 必 要 な 実 情 で あ る 。
【 ０ ０ ０ ９ 】
従 っ て 、 前 記 ク ラ ボ ー (Clabaugh)シ ュ ウ 酸 塩 法 の 短 所 で あ る 低 収 率 及 び 長 時 間 の 滴 加 に よ
る 生 産 性 低 下 を 解 決 す る た め の 研 究 が 知 ら れ て お り [日 本 特 許 公 開 平 ２ － ２ ８ ９ ４ ２ ６ 号 ]
、 こ れ は シ ュ ウ 酸 溶 液 の 温 度 を ５ ５ ～ ７ ５ ℃ に 維 持 し て 、 塩 化 バ リ ウ ム と 四 塩 化 チ タ ン の
混 合 水 溶 液 を シ ャ ワ ー 方 法 に よ り 加 え て チ タ ン 酸 バ リ ウ ム を Ｔ ｉ イ オ ン 基 準 に ８ ８ ． ３ ％
と し て 得 、 こ の 際 、 バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 の 化 学 量 論 組 成 で あ る Ｂ ａ /Ｔ ｉ モ ル 比
は ０ ． ９ ９ ９ で あ っ た 。 こ こ で 、 シ ャ ワ ー 方 法 は 、 パ イ プ の 先 端 に 約 ２ ０ ０ 個 の 孔 を あ け
て 、 こ の 孔 を 通 じ て 混 合 溶 液 を 加 え る こ と に よ り 、 収 率 が あ る 程 度 向 上 し 、 反 応 時 間 が あ
る 程 度 短 縮 さ れ た が 、 商 業 化 す る に は 不 十 分 で あ っ た 。
【 発 明 の 開 示 】
【 発 明 が 解 決 し よ う と す る 課 題 】
【 ０ ０ １ ０ 】
本 発 明 者 ら は 、 Ｂ ａ /Ｔ ｉ の 化 学 量 論 的 組 成 を 維 持 し 、 高 収 率 且 つ 短 時 間 に バ リ ウ ム チ タ
ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 を 生 産 で き る 方 法 を 開 発 す る た め に 鋭 意 研 究 し た 結 果 、 塩 化 バ リ ウ ム 及 び
四 塩 化 チ タ ン 水 溶 液 を ノ ズ ル に よ り 高 速 噴 射 す る 方 法 で シ ュ ウ 酸 水 溶 液 に 滴 加 す る こ と に
よ り 、 優 れ た 組 成 均 一 性 を 維 持 し つ つ 高 収 率 で バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 を 得 る こ と が
で き る こ と 、 こ の よ う な バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 結 晶 を 粉 砕 し た 後 、 熱 分 解 処 理 し て
再 び 再 粉 砕 す る こ と に よ り 粒 度 均 一 性 及 び 高 分 散 性 を 有 す る チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー
を 得 る こ と が で き る こ と を 発 見 し 、 本 発 明 を 完 成 し た 。
【 ０ ０ １ １ 】
従 っ て 、 本 発 明 の 目 的 は 、 最 適 の 物 性 を 有 す る だ け で は な く 、 生 産 性 、 工 程 自 由 度 側 面 か
ら も 優 れ た チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー を 提 供 す る こ と に あ る 。
【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】
【 ０ ０ １ ２ 】
本 発 明 は 、 塩 化 バ リ ウ ム (Ｂ ａ Ｃ ｌ 2 )と 四 塩 化 チ タ ン (Ｔ ｉ Ｃ ｌ 4 )の 混 合 水 溶 液 を 高 速 噴 射
ノ ズ ル に よ り シ ュ ウ 酸 (Ｈ 2 Ｃ 2 Ｏ 4 )水 溶 液 に 滴 加 し て バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 [Ｂ ａ Ｔ
ｉ Ｏ (Ｃ 2 Ｏ 4 ) 2 ・ ４ Ｈ 2 Ｏ ]を 沈 殿 さ せ た 後 、 熟 成 さ せ て 、 洗 滌 及 び 濾 過 す る 段 階 ； 前 記 得
ら れ た バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 (Ｂ Ｔ Ｏ )結 晶 を １ 次 粉 砕 し 乾 燥 し た 後 、 熱 分 解 さ せ て
チ タ ン 酸 バ リ ウ ム (Ｂ ａ Ｔ ｉ Ｏ 3 )パ ウ ダ ー を 形 成 す る 段 階 ； 及 び 前 記 形 成 さ れ た チ タ ン 酸
バ リ ウ ム パ ウ ダ ー を ２ 次 粉 砕 さ せ る 段 階 を 含 む チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー の 製 造 方 法 を
提 供 す る も の で あ る 。
【 発 明 の 効 果 】
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【 ０ ０ １ ３ 】
本 発 明 の 高 品 質 チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー の 製 造 方 法 は 、 シ ュ ウ 酸 塩 法 に よ り 塩 化 バ リ
ウ ム 及 び 四 塩 化 チ タ ン 水 溶 液 を シ ュ ウ 酸 水 溶 液 に 滴 下 す る こ と に お い て 、 ノ ズ ル を 使 用 し
て 高 速 で 噴 射 さ せ る こ と に よ り 、 高 純 度 且 つ 組 成 均 一 性 に 優 れ た 、 微 粒 の 粒 度 均 一 性 を 有
す る 非 凝 集 性 チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー を 製 造 す る こ と が で き る と 共 に 、 既 存 の 方 法 に
比 べ 生 産 性 が 著 し く 向 上 し た 合 成 方 法 で あ っ て 、 積 層 セ ラ ミ ッ ク コ ン デ ン サ 、 正 特 性 サ ー
ミ ス タ (Ｐ Ｔ Ｃ )及 び 抵 抗 器 な ど の 原 料 と し て 幅 広 く 活 用 で き る 効 果 を 奏 す る 。
【 ０ ０ １ ４ 】
本 発 明 を さ ら に 詳 細 に 説 明 す る 。
既 存 の シ ュ ウ 酸 塩 法 で 塩 化 バ リ ウ ム と 四 塩 化 チ タ ン の 混 合 水 溶 液 の 滴 加 時 の 問 題 点 は 、 滴
加 時 点 の シ ュ ウ 酸 溶 液 の 最 適 濃 度 の 低 下 に よ り バ リ ウ ム 対 チ タ ン の 非 化 学 量 論 組 成 を 有 す
る バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 が 生 成 す る と い う こ と で あ る 。 し か し 、 本 発 明 の ノ ズ ル 高
速 噴 射 時 に は 、 最 適 の 化 学 量 論 組 成 を 有 す る バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 を 高 収 率 で 製 造
す る こ と が で き 、 こ れ に よ り 高 温 カ 焼 時 、 粒 成 長 の 均 一 な 高 品 質 の チ タ ン 酸 バ リ ウ ム パ ウ
ダ ー を 得 る こ と が で き る 。
【 ０ ０ １ ５ 】
本 発 明 に お い て 、 ノ ズ ル の 噴 射 速 度 は 、 ０ ． ０ １ ～ ７ ０ ｌ ／ ｍ ｉ ｎ が 好 ま し く 、 ノ ズ ル の
タ イ プ は 、 一 流 体 ノ ズ ル (single-fluid nozzle)及 び 二 流 体 ノ ズ ル (double-fluid nozzle)
い ず れ も 使 用 で き る が 、 さ ら に 望 ま し く は 一 流 体 ノ ズ ル で あ り 、 こ の 一 流 体 ノ ズ ル は 、 フ
ル － コ ン (Full-Con)、 ホ ロ ー － コ ン (Hollow-Con)及 び フ ラ ッ ト (Flat)の 中 か ら 選 択 し て 使
用 す る 。
【 ０ ０ １ ６ 】
ま た 、 前 記 バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 (Ｂ Ｔ Ｏ )結 晶 を １ 次 粉 砕 す る 際 、 添 加 剤 を 加 え て
、 Ｂ ａ 、 Ｔ ｉ 、 ま た は Ｂ ａ 及 び Ｔ ｉ を 他 の 元 素 で 置 換 す る こ と が で き る が 、 前 記 Ｂ ａ の 置
換 元 素 は 、 Ｍ ｇ 、 Ｃ ａ 、 Ｓ ｒ 及 び Ｐ ｂ の 中 か ら 選 択 さ れ る １ 種 以 上 で あ り 、 前 記 Ｔ ｉ の 置
換 元 素 は 、 Ｚ ｒ ， Ｈ ｆ 及 び Ｓ ｎ の 中 か ら 選 択 さ れ る １ 種 以 上 で あ る 。 そ し て 、 添 加 剤 の 形
態 は 、 置 換 元 素 の 酸 化 物 、 炭 酸 塩 、 塩 化 物 及 び 硝 酸 塩 な ど が 望 ま し い 。
【 ０ ０ １ ７ 】
本 発 明 の チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー の 製 造 方 法 を 工 程 別 に 分 け て 、 さ ら に 具 体 的 に 説 明
す る と 次 の よ う で あ る 。
【 ０ ０ １ ８ 】
ま ず 、 塩 化 バ リ ウ ム 水 溶 液 と 四 塩 化 チ タ ン 水 溶 液 を シ ュ ウ 酸 水 溶 液 に ノ ズ ル を 用 い て 高 速
で 噴 射 し て バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 を 沈 殿 さ せ た 後 、 熟 成 さ せ て 、 水 で 洗 滌 し て 濾 過
す る 工 程 を 経 る 。
【 ０ ０ １ ９ 】
前 記 塩 化 バ リ ウ ム 水 溶 液 は 、 通 常 塩 化 バ リ ウ ム ２ 水 和 物 (Ｂ ａ Ｃ ｌ 2 ・ ２ Ｈ 2 Ｏ )を 水 に 溶 か
し て 使 用 す る が 、 望 ま し い 濃 度 範 囲 は ０ ． ２ ～ ２ ． ０ ｍ ｏ ｌ ／ ｌ で あ る 。 前 記 四 塩 化 チ タ
ン 水 溶 液 は 、 通 常 四 塩 化 チ タ ン 溶 液 を 希 釈 し て 使 用 す る が 、 望 ま し い 濃 度 範 囲 は ０ ． ２ ～
２ ． ０ ｍ ｏ ｌ ／ ｌ で あ る 。 そ し て 、 前 記 塩 化 バ リ ウ ム 水 溶 液 と 四 塩 化 チ タ ン 水 溶 液 は 、 塩
化 バ リ ウ ム ／ 四 塩 化 チ タ ン の モ ル 比 が １ ： １ ～ １ ． ５ と な る よ う に よ く 混 合 す る こ と が 望
ま し い 。 さ ら に 望 ま し く は 、 塩 化 バ リ ウ ム ／ 四 塩 化 チ タ ン の モ ル 比 が １ ： １ ～ １ ． １ と な
る よ う に 調 節 し て 反 応 さ せ る こ と が 経 済 的 に 有 利 で あ る 。 前 記 シ ュ ウ 酸 水 溶 液 は ０ ． ２ ～
２ ． ０ ｍ ｏ ｌ ／ ｌ の 濃 度 を 有 す る も の を 使 用 す る こ と が 望 ま し く 、 同 時 に そ の 温 度 が ２ ０
～ １ ０ ０ ℃ で あ る も の を 使 用 す る こ と が 望 ま し い 。 反 応 時 、 シ ュ ウ 酸 の 反 応 温 度 と し て ５
０ ～ ９ ０ ℃ に 維 持 す る こ と が さ ら に 望 ま し い 。
【 ０ ０ ２ ０ 】
前 記 の よ う に 混 合 さ れ た 塩 化 バ リ ウ ム 水 溶 液 と 四 塩 化 チ タ ン 水 溶 液 は 前 記 シ ュ ウ 酸 水 溶 液
に 噴 射 さ れ る が 、 滴 加 時 間 が １ ～ ３ 時 間 に な る よ う に ノ ズ ル の 速 度 を 調 節 し て 噴 射 す る こ
と が 望 ま し い 。 使 用 さ れ た 噴 射 ノ ズ ル は 、 流 体 の 流 れ に よ り 一 流 体 及 び 二 流 体 ノ ズ ル が 使
用 可 能 で あ り 、 さ ら に 望 ま し く は 一 流 体 ノ ズ ル を 使 用 す る 。 こ の 際 、 一 流 体 ノ ズ ル を 使 用
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し て 高 速 で 噴 射 す る 時 に は 、 噴 射 量 に よ る モ ル 比 及 び 収 率 の 変 化 が な い 。 し か し 、 加 圧 空
気 を 利 用 し た 二 流 体 ノ ズ ル に よ り 噴 射 す る 時 は 、 加 圧 空 気 に よ り 噴 射 す る Ｂ ａ ／ Ｔ ｉ 混 合
液 が 飛 び 散 る だ け で は な く 、 煙 霧 現 象 が 起 こ っ て 反 応 器 壁 に 凝 結 し て し ま い 、 収 率 が 多 少
落 ち る 。 ま た 、 二 流 体 ノ ズ ル を 使 用 す る 時 、 煙 霧 に よ り 反 応 器 隅 々 に 混 合 液 の 凝 結 が 生 じ
て 、 反 応 後 、 洗 滌 を 完 璧 に 行 わ な け れ ば な ら な い 煩 雑 さ と こ れ を 解 決 す る た め の 追 加 的 な
投 資 が 必 要 と な る 。 従 っ て 、 一 流 体 ノ ズ ル を 使 用 し た 方 が 便 利 で 、 よ り 高 い 効 果 が 期 待 で
き る が 、 と は い え 、 二 流 体 ノ ズ ル の 使 用 が 不 適 で あ る と い う こ と で は な い 。 一 流 体 ノ ズ ル
と し て は 、 ノ ズ ル の タ イ プ に よ り 一 般 的 に フ ル － コ ン (Full-Con)、 ホ ロ ー － コ ン (Hollow-
Con)及 び フ ラ ッ ト (Flat)タ イ プ な ど を 使 用 す る こ と が で き 、 生 産 量 及 び 反 応 器 の 大 き さ 、
流 体 の 噴 射 角 な ど に よ り ノ ズ ル の 大 き さ 、 滴 加 速 度 、 ノ ズ ル の タ イ プ な ど を 決 定 し て 使 用
す る こ と が 望 ま し い 。
【 ０ ０ ２ １ 】
前 記 熟 成 は １ ～ １ ０ ０ 時 間 行 う が 、 さ ら に 望 ま し く は 、 ０ ． ５ ～ ２ 時 間 程 度 行 う こ と が 、
生 産 の 際 、 単 位 工 程 生 産 性 の 側 面 か ら 有 利 で あ り 、 以 後 、 洗 滌 液 の ｐ Ｈ が 中 性 に な る ま で
水 で 洗 滌 す る 。 前 記 の よ う な 方 法 に よ り バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 結 晶 を 得 る 。
【 ０ ０ ２ ２ 】
前 記 の 方 法 を 使 用 す る と 、 多 量 の 塩 化 バ リ ウ ム 及 び 四 塩 化 チ タ ン 混 合 水 溶 液 を 高 速 で 噴 射
し て も 、 生 成 す る バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 の Ｂ ａ ／ Ｔ ｉ の モ ル 比 が ０ ． ９ ９ ９ ± ０ ．
０ ０ １ で あ っ て 、 化 学 量 論 組 成 が 非 常 に 優 れ た 状 態 に 維 持 さ れ 、 且 つ 、 生 産 の 時 、 単 位 工
程 に 必 要 な 運 転 時 間 を 最 少 化 す る こ と が で き 、 経 済 性 を 高 め る こ と が で き る と 共 に 、 既 存
方 法 に 比 べ て 高 収 率 で バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 を 生 産 す る こ と に よ り 、 一 層 経 済 性 が
高 ま る 利 点 が あ る 。
【 ０ ０ ２ ３ 】
次 に 、 前 記 工 程 で 得 ら れ た バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 (Ｂ Ｔ Ｏ )結 晶 を 粉 砕 機 に よ り 粉 砕
し た 後 、 乾 燥 し 、 熱 分 解 し て チ タ ン 酸 バ リ ウ ム (Ｂ ａ Ｔ ｉ Ｏ 3 )パ ウ ダ ー を 形 成 す る 。
【 ０ ０ ２ ４ 】
こ の 際 、 粉 砕 機 と し て は 、 ボ ー ル ミ ル (ball mill)、 プ ラ ネ タ リ ー ミ ル (planetary mill)
、 ビ ー ズ ミ ル (beads mill)な ど の よ う な 湿 式 粉 砕 機 だ け で は な く 、 噴 霧 器 (atomizer)、 ジ
ェ ッ ト ミ ル (jet mill)の よ う な 乾 式 粉 砕 機 も 利 用 す る こ と が で き 、 粉 砕 時 間 は １ ０ ～ ３ ０
０ 分 と す る こ と が 望 ま し い 。 前 記 粉 砕 以 後 、 バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 の 平 均 粒 径 は ０
． １ ～ ５ μ ｍ に 制 限 す る こ と が 望 ま し く 、 前 記 乾 燥 は 通 常 の 条 件 下 で オ ー ブ ン 、 流 動 層 乾
燥 機 、 ス プ レ ー ド ラ イ (Spray-Dry)な ど で 乾 燥 す る 。
【 ０ ０ ２ ５ 】
本 発 明 で は 、 前 記 粉 砕 工 程 で Ｂ ａ ま た は /及 び Ｔ ｉ の 置 換 元 素 を 含 む 添 加 剤 を 混 合 す る こ
と が で き る 。 例 え ば 、 前 記 Ｂ ａ の 置 換 元 素 は 、 Ｍ ｇ 、 Ｃ ａ 、 Ｓ ｒ 、 Ｐ ｂ の 中 か ら 選 択 さ れ
る １ 種 以 上 を 使 用 す る こ と が で き 、 前 記 Ｔ ｉ の 置 換 元 素 は 、 Ｚ ｒ 、 Ｈ ｆ 、 Ｓ ｎ の 中 か ら 選
択 さ れ る １ 種 以 上 を 使 用 す る こ と が で き る 。 即 ち 、 本 発 明 で は 、 前 記 元 素 を 硝 酸 塩 、 塩 化
物 の 形 態 と し て 、 前 記 バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 の 粉 砕 段 階 に 投 入 す る こ と に よ り 、 次
の 工 程 を 経 て Ｂ Ｚ Ｔ (Barium Zirconate Titanate)、  Ｂ Ｃ Ｚ Ｔ (Barium Calcium Zirconat
e Titanate)、  Ｂ Ｃ Ｓ Ｚ Ｔ (Barium Calcium Strontium Zirconate Titanate)な ど の よ う
な 複 合 ペ ロ ブ ス カ イ ト チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー を 製 造 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ２ ６ 】
ま た 、 前 記 熱 分 解 時 の 加 熱 速 度 は ０ ． ５ ～ １ ０ ℃ ／ ｍ ｉ ｎ で あ り 、 維 持 温 度 は ７ ０ ０ ～ １
２ ０ ０ ℃ と す る こ と が 望 ま し い 。
【 ０ ０ ２ ７ 】
最 後 に 、 前 記 か ら 得 ら れ た チ タ ン 酸 バ リ ウ ム パ ウ ダ ー を 粉 砕 機 に よ り 再 粉 砕 す る 工 程 を 経
る 。 こ の 際 、 粉 砕 機 と し て は 、 １ 次 粉 砕 時 と 同 様 に プ ラ ネ タ リ ー ミ ル (planetary mill)、
ボ ー ル ミ ル (ball mill)、 ビ ー ズ ミ ル (beads mill)な ど の よ う な 湿 式 粉 砕 機 だ け で は な く
、 噴 霧 器 (atomizer)、 ジ ェ ッ ト ミ ル (jet mill)の よ う な 乾 式 粉 砕 機 も 利 用 す る こ と が で き
る 。 但 し 、 湿 式 粉 砕 を し た 場 合 、 オ ー ブ ン 、 流 動 層 乾 燥 機 、 ス プ レ ー ド ラ イ (Spray-Dry)
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な ど で の 乾 燥 を 要 す る 。
【 発 明 を 実 施 す る た め の 最 良 の 形 態 】
【 ０ ０ ２ ８ 】
以 下 、 実 施 例 を 示 し 、 本 発 明 を さ ら に 詳 細 に 説 明 す る が 、 本 発 明 は こ れ ら 実 施 例 に 限 定 さ
れ る も の で は な い 。
【 ０ ０ ２ ９ 】
ま た 、 本 発 明 の 範 囲 は 、 チ タ ン 酸 バ リ ウ ム パ ウ ダ ー に 限 定 さ れ ず 、 添 加 剤 の 種 類 と 量 に よ
り 可 能 な 全 て の チ タ ン 酸 バ リ ウ ム 系 パ ウ ダ ー に も 及 ぶ こ と は 当 然 の こ と で あ る 。
【 ０ ０ ３ ０ 】

１ ｍ ｏ ｌ ／ ｌ 濃 度 の Ｔ ｉ Ｃ ｌ 4 水 溶 液 １ ２ ０ ０ ｌ と １ ｍ ｏ ｌ ／ ｌ 濃 度 の Ｂ ａ Ｃ ｌ 2 水 溶 液 １
３ ２ ０ ｌ と を ４ Ｍ 3 グ ラ ス － ラ イ ン (Glass-lined)反 応 槽 で よ く 混 ぜ て 混 合 溶 液 を 作 っ た 後
、 こ れ を ６ Ｍ 3 反 応 器 に 予 め 作 っ て お い た １ ｍ ｏ ｌ ／ ｌ 濃 度 の シ ュ ウ 酸 水 溶 液 ２ ５ ２ ０ ｌ
に フ ル － コ ン (Full-Con)タ イ プ の 一 流 体 ノ ズ ル を 用 い て ２ １ ｌ ／ ｍ ｉ ｎ の 速 度 で 噴 射 し て
滴 加 し た 。 こ の 際 、 シ ュ ウ 酸 溶 液 を 機 械 攪 拌 機 で 攪 拌 し な が ら 噴 射 し て 、 攪 拌 機 の 攪 拌 速
度 は １ ５ ０ ｒ ｐ ｍ に 維 持 し て 、 シ ュ ウ 酸 溶 液 の 温 度 は ９ ０ ℃ に 維 持 し た 。 そ し て 、 ノ ズ ル
噴 射 の 際 、 混 合 溶 液 供 給 ポ ン プ と し て ダ イ ヤ フ ラ ム ポ ン プ を 使 用 し た 。 こ の よ う に ２ 時 間
滴 加 し て 、 １ 時 間 反 応 温 度 を 維 持 し た 後 、 攪 拌 を 維 持 し た ま ま 空 冷 さ せ て １ 時 間 熟 成 し た
。 そ の 後 、 前 記 か ら 製 造 さ れ た バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 ス ラ リ を 遠 心 分 離 機 に よ り 濾
過 し 、 洗 滌 液 の ｐ Ｈ が ６ 以 上 に な る よ う に 純 粋 で 洗 滌 し て バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 結
晶 を 得 た 。 こ の 際 、 収 率 は ９ ８ ％ (Ｔ ｉ イ オ ン 基 準 )で あ り 、 Ｂ ａ ／ Ｔ ｉ モ ル 比 は ０ ． ９ ９
９ で あ っ た 。
【 ０ ０ ３ １ 】
前 記 製 造 さ れ た 結 晶 を ０ ． ７ ～ １ ． ５ μ ｍ 以 下 と な る よ う に プ ラ ネ タ リ ー ミ ル (planetary
 mill)で 湿 式 粉 砕 し て バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 ス ラ リ を 得 た 後 、 １ ２ ０ ℃ で １ ２ 時 間
オ ー ブ ン 乾 燥 し 、 １ ２ ０ ０ ℃ の 電 気 炉 で 熱 分 解 し て 、 乾 式 粉 砕 機 を 用 い て 粉 砕 し て チ タ ン
酸 バ リ ウ ム パ ウ ダ ー を 得 た 。
【 ０ ０ ３ ２ 】

二 流 体 ノ ズ ル を 使 用 し た こ と を 除 い て は 、 前 記 実 施 例 １ と 同 様 の 方 法 に よ り バ リ ウ ム チ タ
ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 結 晶 を 製 造 し た 。 こ の 際 、 収 率 は ９ ６ ％ (Ｔ ｉ イ オ ン 基 準 )で あ り 、 反 応 器
壁 か ら 採 取 し た Ｂ Ｔ Ｏ の Ｂ ａ ／ Ｔ ｉ モ ル 比 は ０ ． ９ ８ ７ 、 全 体 モ ル 比 は ０ ． ９ ９ ７ で あ っ
た 。
【 ０ ０ ３ ３ 】
そ の 後 、 前 記 実 施 例 １ と 同 様 の 方 法 に よ り 粉 砕 及 び 熱 分 解 し 、 再 粉 砕 し て チ タ ン 酸 バ リ ウ
ム パ ウ ダ ー を 完 成 し た 。
【 ０ ０ ３ ４ 】

１ ｍ ｏ ｌ ／ ｌ 濃 度 の Ｔ ｉ Ｃ ｌ 4 水 溶 液 １ ． ２ ｌ と １ ｍ ｏ ｌ ／ ｌ 濃 度 の Ｂ ａ Ｃ ｌ 2 水 溶 液 １ ．
３ ｌ と を ４ ｌ 反 応 器 で よ く 混 ぜ て 混 合 溶 液 を 作 っ た 後 、 こ れ を ６ ｌ 反 応 器 に 予 め 作 っ て お
い た １ ｍ ｏ ｌ ／ ｌ 濃 度 の シ ュ ウ 酸 水 溶 液 ２ ． ５ ｌ に ２ 時 間 滴 下 し て 添 加 (dropwise additi
on)し た 。 こ の 際 、 シ ュ ウ 酸 溶 液 の 温 度 は ９ ０ ℃ に し て 、 滴 加 速 度 は ２ １ ｍ ｌ ／ ｍ ｉ ｎ に
調 節 し た 。 滴 加 後 、 １ 時 間 反 応 温 度 を 維 持 し 、 １ 時 間 攪 拌 を 維 持 し た ま ま 空 冷 し て バ リ ウ
ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 沈 殿 を 得 た 。 前 記 実 施 例 と 同 様 の 方 法 に よ り 沈 殿 を 濾 過 、 洗 滌 し て
バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 結 晶 を 得 た 。 こ の 際 、 収 率 は ８ ０ ％ (Ｔ ｉ イ オ ン 基 準 )で あ り
、 Ｂ ａ ／ Ｔ ｉ モ ル 比 は ０ ． ９ ２ １ で あ っ た 。
【 ０ ０ ３ ５ 】
そ の 後 、 前 記 実 施 例 と 同 様 の 方 法 に よ り 粉 砕 及 び 熱 分 解 し 、 再 粉 砕 し て チ タ ン 酸 バ リ ウ ム
パ ウ ダ ー を 完 成 し た 。
【 ０ ０ ３ ６ 】
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実 施 例 １ ： 一 流 体 ノ ズ ル を 用 い た チ タ ン 酸 バ リ ウ ム の 製 造

実 施 例 ２ ： 二 流 体 ノ ズ ル を 用 い た チ タ ン 酸 バ リ ウ ム の 製 造

比 較 例 ： 一 滴 ず つ 滴 加 す る 方 式 (dropwise addition)を 用 い た チ タ ン 酸 バ リ ウ ム の 製 造



図 １ は 、 既 存 の 方 法 で あ る 前 記 比 較 例 に よ り 製 造 さ れ た バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 (Ｂ
Ｔ Ｏ )の Ｓ Ｅ Ｍ 写 真 で あ り 、 図 ２ は 、 本 発 明 の 実 施 例 １ に よ る 、 一 流 体 ノ ズ ル 噴 射 の 後 、
洗 滌 、 濾 過 し た バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 (Ｂ Ｔ Ｏ )の Ｓ Ｅ Ｍ 写 真 で あ り 、 図 ３ は 、 実 施
例 １ に よ る 、 熱 分 解 の 後 、 乾 式 粉 砕 に よ り 得 ら れ た チ タ ン 酸 バ リ ウ ム パ ウ ダ ー の Ｓ Ｅ Ｍ 写
真 で あ る 。
【 ０ ０ ３ ７ 】
図 １ と 図 ２ を 比 べ て み る と 、 本 発 明 の ノ ズ ル 噴 射 方 法 に よ り 合 成 し た バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ
ュ ウ 酸 塩 結 晶 (図 ２ )は 、 凝 集 さ れ ず に 比 較 的 均 一 な 粒 度 分 布 を 示 す こ と が 分 か る 。 ま た 、
図 ３ の チ タ ン 酸 バ リ ウ ム パ ウ ダ ー は 、 均 一 な 大 き さ の 球 状 の 粒 子 を 有 し て お り 、 非 常 に 優
れ た 粉 体 で あ る こ と が 分 か る 。
【 ０ ０ ３ ８ 】
前 記 実 施 例 １ ～ ２ は 、 比 較 例 の 約 １ ０ ０ ０ 倍 ス ケ ー ル ア ッ プ (Scale-up)さ れ た パ イ ロ ッ ト
テ ス ト (Pilot Test)結 果 で あ る に も か か わ ら ず 、 一 滴 ず つ 滴 下 す る 方 法 を 使 用 し た 比 較 例
に 比 べ て 高 収 率 、 高 品 質 の バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 パ ウ ダ ー を 得 る こ と が で き た 。 ま
た 、 二 流 体 ノ ズ ル を 使 用 し た 実 施 例 ２ に 比 べ て 、 一 流 体 ノ ズ ル を 使 用 し た 実 施 例 １ の 方 が
収 率 及 び モ ル 比 の 側 面 か ら 優 れ た バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 パ ウ ダ ー が 得 ら れ た 。 そ し
て 、 一 流 体 ノ ズ ル が 取 り 付 け ら れ た 専 用 反 応 器 を 用 い て 量 産 す る 際 、 二 流 体 ノ ズ ル の 使 用
に 比 べ 、 洗 滌 周 期 が 長 く て 、 追 加 的 な 洗 滌 設 備 が 必 要 な い た め 、 経 済 的 に 有 利 で あ る 。 し
か し 、 二 流 体 ノ ズ ル を 使 用 し て も 、 既 存 の 滴 加 方 法 に よ る 比 較 例 に 比 べ て 、 著 し く 優 れ た
収 率 及 び 化 学 量 論 的 組 成 を 得 る こ と が で き る 。 つ ま り 、 本 発 明 の 実 施 例 １ ～ ２ は 、 比 較 例
に 比 べ て 滴 加 速 度 が 約 １ ０ ０ ０ 倍 以 上 で あ る が 、 ノ ズ ル を 使 用 す る た め 、 化 学 量 論 的 組 成
が 非 常 に 優 れ た Ｂ ａ ／ Ｔ ｉ モ ル 比 及 び 高 収 率 を 得 る こ と が で き た 。 従 っ て 、 量 産 時 、 反 応
時 間 を 短 縮 す る こ と が で き 、 生 産 性 の 側 面 か ら も 非 常 に 優 秀 な 合 成 方 法 で あ る 。
【 図 面 の 簡 単 な 説 明 】
【 ０ ０ ３ ９ 】
【 図 １ 】 既 存 の 方 法 に よ り 製 造 し た バ リ ウ ム チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 (Ｂ Ｔ Ｏ )の Ｓ Ｅ Ｍ 写 真 で
あ る 。
【 図 ２ 】 本 発 明 に 係 る 、 一 流 体 ノ ズ ル に よ り 高 速 噴 射 し た 後 、 洗 滌 及 び 濾 過 し た バ リ ウ ム
チ タ ニ ル シ ュ ウ 酸 塩 (Ｂ Ｔ Ｏ )の Ｓ Ｅ Ｍ 写 真 で あ る 。
【 図 ３ 】 本 発 明 に 係 る 、 熱 分 解 の 後 、 乾 式 粉 砕 に よ り 得 ら れ た チ タ ン 酸 バ リ ウ ム パ ウ ダ ー
の Ｓ Ｅ Ｍ 写 真 で あ る 。
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