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Fig. 5.4 SE-beelden van ex-mech BTO (boven), ex-sol BTO (midden) en
ex-ox BTO (onder)

gekit zijn. Voor de kleinste bolletjes vindt men een gemiddelde diameter
van rond de 56 nm.

Ex-ox BTO bestaat uit afzonderlijke, duidelijk afgelijnde gehelen van
enkele micron groot. Maar net zoals bij ex-sol BTO bestaan deze grote
entiteiten uit veel kleinere subeenheden. Hiermee wordtdus de stelling
bevestigd (zie 5.1.3.1 BET meting) dat de kristallieten geaggregeerd
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zijn. In dit geval lijken deze kleine, bolvormige deeltjes wel veel sterker
vervloeid te zijn, zodat een densere structuur wordt bekomen. De
kleinste bolletjes zijn, met een gemiddelde diameter om en bij de 80 nm,
tevens iets groter vergeleken met ex-sol BTO

Op basis van deze SE-beelden kan men alleszins besluiten dat de
veronderstelling van sferische deeltjes bij de berekening van de
kristallietgrootte een_vrij goede benadering is. Bovendien vindt men
m.b.t. de partikelgrootte eenzelfde trend terug als bij de XRD
resultaten, namelijk: Dexmech > Dex-ox > Dex-sol.

Ook de deeltjesgrootte voor de kleinste partikels is in goede overeen-
stemming met de kristallietgroottes die berekend werden op basis van
lijnverbredingseffecten (zie 5.1.2). De kleinste deeltjes die met SEM
worden waargenomen zijn dus éénkristalletjes. De grotere partikels
daarentegen bestaan wuit een aggregaat van meerdere kleine
kristallieten. Wat de grotere deeltjes zonder fijnstructuur in het geval
van ex-mech BTO betreft, is het evenwel mogelijk dat het toch grote,
goedgevormde éénkristallen betreft. Omdat zulke grote deeltjes een te
verwaarlozen bijdrage hebben tot de lijnverbreding, vallen zij immers
buiten het meetbereik van de XRD-methodes.

5.1.3.3 Literatuur

In de geconsulteerde literatuur m.b.t. de synthese van BTO wordt veelal
gebruik gemaakt van SEM en BET om partikelgroottes te schatten.
Zeker m.b.t. BET moet hierbij de kanttekening geplaatst worden dat de
geschatte deeltjesgrootte zich eventueel op een ander niveau situeert,
nl. dat van de aggregaten.

Voor hydrothermaal BTO uitgaande van titaniumacylaat precursoren
vond Choi et al. (1999) een deeltjesgrootte tussen de 30 en 50 nm (SEM).
Coprecipitatietechnieken worden ook veel gebruikt, al dan niet in een
gesofisticeerde vorm. Bijv. met chloriden en H:0: in argonatmosfeer
kwam Pfaff (1992) uit rond de 70 nm (BET), met acetaten in het
ethanol/oxalaat systeem tussen 50 en 80 nm al naargelang de pH (BET,
Saegusa et al. 1993). -
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