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Sadrzaj - U radu su prikazani rezultati ispitivanja uticaja
mehanicke aktivacije i prisustva Fe,O; aditiva na mogucnost
obrazovanja BaTiO; nano-praha reakcijom u ¢vrstom stanju
izmedu TiO, i BaCO; u cilju odredivanja parametara
procesa sinteze nedopiranog i dopiranog praha. Utvrdeno je
da Fe;O; u rasponu koncentracija od 0.1 do 5 % mas ulazi u
¢vrsti rastvor, a da pri vecim koncentracijama (10%) gradi
Jjedinjenje BaFe,0,.

1.UVOD

BaTiO; keramika predstavlja vrlo znacajnu grupu
feroelektricnih  funkcionalnih  materijala sa  raznim
aplikacijama  (keramicki  kondenzatori, piezoelektri¢ni
senzori, termistori, komponente za konverziju energije i
raznovrsni elektrokeramicki delovi) [1-3]. Elektri¢ne osobine
BaTiO; keramike ne zavise samo od faznog sastava, ve¢ i od
primenjene procesne tehnologije [4,5]. Barijum-titanat se
tradicionalno dobija reakcijom u Cvrstom stanju izmedu
barijjum-karbonata ili oksida 1 titan-(IV)oksida na
temperaturama iznad 1000 °C. Ovaj proces je veoma c¢esto
otezan simultanim formiranjem drugih titanata. Materijal
dobijen na ovaj naCin je krupno-zrnast i moze sadrZati
izvesnu koli¢éinu Ba,TiO; faze koja ne poseduje
feroelektri¢ne osobine.

Imajuéi u vidu sledece Cinjenice:

1. da brzina reakcije zavisi od veliine Cestica titan-
(IV)oksida i njihovog stepena aglomeracije,

2. da dobra homogenizacija znatno smanuje moguénost
pojave drugih titanata i

3. da Ccestice dobijenog barijum-titanata zadrzavaju
oblik Cestica titan-(IV)oksida, ali su veée u pre¢niku
priblizno 27%,

moze se ocekivati, na osnovu ranijih znanja, da bi mehanicka
aktivacija mogla biti dobra tehnika za poboljSanje efikasnosti
dobijanja BaTiO; tj. tradicionalni tehnoloski postupak
dobijanja praha BaTiO; moze biti poboljSan zamenom
postojece tehnoloske operacije homogenizacije reaktanata
operacijom mehanicke aktivacije reaktanata.

Takode, jedan od nacina poboljSanja elektri¢nih osobina
BaTiO; je razvoj mikrostrukture gotovog proizvoda sa malim
kristalima BaTiO;. To se postize koris¢enjem oksida koji
deluju kao inhibitori rasta zrna BaTiO;. Kao uspeSan aditiv
pokazao se NiO [6,7] koji deluje na spreavanje rasta i Sirinu
90° domena. Posto Fe,O3 ima mnogo sli¢nosti sa NiO, bilo je
interesantno ispitati da li Fe,O; moze da zameni skuplji NiO
aditiv. Postoji mogucnost da se Fe,O; delimi¢no rastvara u
BaTiO;, a delom skoncentriSe na granici zrna i time uspori
rast zrna u toku sinterovanja §to bi obezbedilo dobre
dielektri¢ne osobine.
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U ovom radu je ispitivan uticaj mehanic¢ke aktivacije i
aditiva Fe,O; na dobijanje nanostrukturnog praha BaTiO;
reakcijom u ¢vrstom stanju izmedu TiO, i BaCO; u cilju
odredivanje parametara procesa sinteze nedopiranog i
dopiranog praha.

2. EKSPERIMENTALNI RAD

Polazni reaktanti su bili BaCO; (Zorka, Sabac, p.a.),
specifi¢ne povrsine 0.5 m’*g™ i TiO, (Merck, p.a.), specifi¢ne
povriine 9.5 m’g™. TiO, je predstavljao anatasnu fazu. Smesa
u molarnom odnosu BaCO;/TiO, = 1 i smeSe u istom
molarnom odnosu sa razli¢itim udelom Fe,O; (Tabela 1),
aktivirane su u vibracionom mlinu (Pulversette, Fritsch 9, sa
WC telima) pri 1000 v/min, u vremenu od 2 do 30 min.
Koli¢ina praha u mlinu je uvek bila konstatna, 10 g.

Tabela 1. Polazni sastavi smesa sa aditivom Fe;0;.

sastav BaCO; TiO, Fe,0;
g/ /g/ g/
1 7.11 2.88 0.01
2 7.08 2.87 0.05
3 7.05 2.85 0.10
4 7.01 2.84 0.15
5 6.99 2.80 0.20
6 6.96 2.78 0.26
7 6.93 2.77 0.30
8 6.78 2.71 0.50
9 6.43 2.57 1.00

Kalcinacija mehanicki aktiviranih sme$a vrsena je na 800 °C
1 900 °C u vremenu od 60, 90, 120 i 180 min. Fazni sastav
aktiviranih kao i kalcisanih smeSa je odreden rendgenskom
difrakcionom analizom (XRD).

3. REZULTATI I DISKUSIJA

Na slici 1 prikazan je difraktogram smese BaCO; i TiO,
mehanicki aktivirane 30 min i kalcinisane na 800 °C, 1 h. Sa
difraktograma se vidi da je reakcija kompletno zavrSena i da
je jedina prisutna faza BaTiOs.
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Slika 1. Difraktogram smese BaCOj i TiO, mehanicki
aktivirane 30 min i kalcinisane na 800 °C, 1 h.

Na slici 2 prikazani su difraktogrami smese BaCO; i

Ti0O, sa 0.1 mas % Fe,O; mehanicki aktivirani 2, 10 1 30 min.
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Slika 2. Difraktogrami smese BaCOj-anatas-0.1% Fe,0;
aktivirane 2, 10 i 30 min.

Posle mehanicke aktivacije kao i posle kalcinacije
izvrSena je rendgenostrukturna analiza prahova kojom je
utvrdeno da se znatnije Sirenje linija uocava tek posle 30 min
mehani¢kog aktiviranja, tako da su u daljim istrazivanjima
sve smeSe sa Fe,O; aktivirane 30 min. Rezultati su pokazali
da reakcija, za razliku od smesa koje su sadrzale NiO [8], nije
pod opisanim uslovima zavrSena, slika 3(a). Kalcinacija je
pra¢ena na 900 °C. Utvrdeno je, medutim, da je tek posle
kalcinacije u vremenu od 180 min reakcija kompletna, slika 3

(b).
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Slika 3. Difraktogrami (a) mehanicki aktivirane smese sa 5%
Fe,0;, (b) smese sa 5% Fe,0; kalcinisane na 900 °C , 180
min.

Dobijeni su rezultati koji pokazuju da Fe,O; u
ispitivanom rasponu koncentracija od 0.1 do 5 % tez, ulazi u
Cvrsti rastvor, a da pri veéim koncentracijama (10%), gradi
jedinjenje, BaFe,0,, slika 4.

Smese sa Fe,O; aditivom su pokazale da nisu u
saglasnosti sa naSom idejom da se dobije smesa BaTiO; sa
Fe,0; koja je imala za cilj da se uspori rast zrna segregacijom
Fe,0; u toku sinterovanja, po granicama zrna BaTiO; i da se
na taj nacin obezbede dobre dielektri¢ne osobine.
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Slika 4. Difraktogram smese BaCOj; i TiO; sa 10% Fe,0s,
kalcinisane na 900 °C, 180 min.

U tabeli 2 date su uporedne vrednosti dielektri¢ne
konstante (g;) i tangensa gubitka (tgd) za uzorak ¢iste barijum
titanatne keramike, kao 1 za uzorke barijum titanatne
keramike dopirane sa NiO i Fe,O; aditivima. Jasno se zapaza
da su dielektri¢ne osobine uzoraka dopiranih sa NiO znatno
bolje. Nize vrednosti za g kod keramike sa Fe,O; su
posledica formiranja nove spinelne faze BaFe,O, koja
naruSava pocetnu stehiometriju za obrazovanje barijum
titanata.

Tabela 2. Rezultati dielektricnih merenja.

uzorak € tgd
BaTiO; 123.00 0.038
0.13% NiO 436.00 0.081
0.1% Fe,0; 45.49 0.058
2% Fe,0s5 37.44 0.081
4. ZAKLJUCAK

Na osnovu analize dobijenih rezultata moze se zakljuciti
da se mehanickom aktivacijom reaktanata u prisustvu Fe,O3
snizava temperatura formiranja BaTiO;. Posle 30 min
mlevenja i kalcinacijom na 900 °C u vremenu od 3 sata
reakcija je kompletna. Uoceno je da je NiO bolji aditiv od
Fe,0; zbog sklonosti Fe,O; da sa BaTiO; reaguje i gradi
fazu BaFe,O,.
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Abstract - The influence of mechanical activation on charactheristic
of BaTiO; capacitors dopped with Fe,O; and NiO,
respectively were studied in this paper. It was shown that
obtained NiO is much better additive than Fe,Os, due to
tendency of Fe,O; to form a new BaFe,O, phase.
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