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[Ipearosop

OBa JOKTOpCKa JucepTanydja je pe3yaraT Hammx (yHIAMEHTATHHX HWCTPAKUBAHA
npobjemMa CHHTEpOBama U CBOjCTaBa IIMHK-METaTUTaHATa.

Kowmenropn oBe amcepramumje Omnmm cy np Jparuma Mwunuh, pemnoBHH npodecop, u
akageMuk Momumio M. Puctuh kojuma 3a yka3uBame Ha CYIITHHCKE 1IMJbEBE MUCTPaKMBamba U
YCIICITHO pellaBamke MpodiieMa IyryjeM U3y3eTHY 3aXBaTHOCT.

Crenuduuan eHTy3ujazaM y HPUCTYIy HAyYHO MCTPaKMBAYKOM paay CTEKao caM Of
akagemuka [lanrennje M. Hukonuha, xojem 3a 10, Takohe, 1yryjeM 3aXBaiHOCT.

3axBasbyjeM ce ap Mapua-Becun Huxonuh Ha momohm mpu Bepudukauuju pesynrarta
HAYYHO MCTPAKUBAYKOT pPaJia OCTBAPEHOT Y OKBUPY Te3€.

Taxohe ce 3axBasbyjem ap Hunu OGpanouh u mp Cyzanu CreBaHOBUh Ha CTpPy4HO] U
KOJIETHjaJTHOj TIOMONH.

JlyrotpajHe M KOpUCHE KOHCYJITalHUje U pe3yiraTe y eKCIepUMEHTATHUM TeXHUKama
KapakTepu3aluje ucrnpecaka omoryhmo mm je komera m mpujatesb Mp JyrocmaB Kperuh u
konekTuB MXTM karanuse, KojuMa 3a TO HCTO TaKO 3aXBaJbyjeM.

W3pa3uto naxxspuBo ypalheHy peHIreHcKy Tupakinjy eKCrepuMeHTaHo je u3Beo Cphan
Pakuh ca [IpuponHo maTemaTuukor ¢akynTeTa, ofcek 3a ¢uznky, HoBocaackor yHuBep3uTeTa.

3axBaJIHOCT 32 EKCIIEPUMEHTAIHU JIe0 CHHTE3€ y30pKa JayryjeM Koserama u3 MHctutyTa
3a Mynruaucuurummaapue Cryauje.
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[{nsb MTOKTOPCKE AUCEPTALIH]E

use oBe mucepranuje je oapehuBame MOTpeOHUX yCII0Ba 32 CHHTEPOBAKE HAHOIPaxa
IIMHK-MeTaTuTaHara. [[poBepa onTuMm3aiije CHHTEpOBamka ce CIIPOBOJIM CXOIHO YBa)XKaBarby
CBOjCTaBa CHHTEPOBAHMX y30paka ojpeheHnM PU3NUIKOXEMHUjCKUM METO/1aMa aHaIH3e:
onpehuBama ryctune, oapehuBama criennpuvHe MOBPITHHE UCITPEcaKa aaCcoPIIINjOM a30Ta,
onpehrBama NOPO3HOCTH UCTIPECcaKa KUBHHOM ITOPO3UMETPH)OM, MUKPOCKOIIHjoM Mel)yaTomcke
MHTEPAKIHje, TUITaTOMETPHjOM IIpoIleca CHHTEPOBamkba U PEHATCHOCTPYKTYPHOM aHAIH30M.
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3BOJI

Yarpapuan mpax nOuWHK-MeTaTHTaHaTa BennuuHe dectuia 40 mo 80 nm NOABPTHYT je NPIIUKOM
CHHTETCKOT JIela TPeTMaHa yTHIajuMa IPUTHCKA ¥ TeMIlepaType KOpUIIhemeM Ipoleca NpecoBama U PeaKuuoOHOT
cuaTepoBama. C 0031poM Ha HECTAaOMITHOCT IIpaxa IMOCMaTpaH je OArOBOp CHCTEMa Ha OBa JIBa TPETMaHa.

VYcnen HaBeleHMX yTHI@ja JIOUUIO je A0 CHEUM(PHYHMX NPOMEHa CBOjCTaBa MCIpEcaKa W CHHTEPOBAHUX
y3opaka. llIto ce mpecoBama TH4e ypalleH je ceT HcIpecaka KOMIAKTHPAaHMX Ha Pa3IHYUTUM HPUTHCIHMA
YHHAKCHjaJTHAM JIBOCTPAHUM HAYMHOM IpecoBama. MeToje KapaKTepH3alldje HCIpecaka Koje Cy KopuiihieHe cy:
Mepemhe TyCTHHE HWCIpecaka, Mepeme crenuduyHe TOBPHIMHE METOAOM aJCOpIIHje a30Ta Ha HUCKHM
TemIiepaTypama, ojapeljuBambe OpO3HOCTH METOJIOM KMBUHE ITOPO3UMETpHje. 3a OnncHBamke (PeHOMEHa IpecoBama
yrnopeljeHe Cy eKCHEepHMEHTaTHEe BpPEIHOCTH TyCTHHE HCIpecaka y 3aBUCHOCTH OJl NPUTHUCKA IPEecoBama ca
jenHaunHama KommpecuOminHoctu. Ilputncak ox 98 MPa onpelien je kao HajIOTOAHHUJH TIPH KOMITAKTHPAHY
UCIIpecaka 3a HapeJHH INpOLeC CHHTepOoBama. YpajeHa je pPEHArCHOCTPYKTYpHAa aHallkM3a Kao M aTOMCKa
MHUKPOCKOIHja ucrpecka nuHk-meraruradara ZnTiO;. [Ipouec cunrepoBama npahieH je TEXHUKOM IUIIAaTOMETpHje,
OJIHOCHO JIMHEAPHOI CKYIUbalha y30paka NpH 3arpeBamy. Paheno je y nBa pexuma pana 1o 880°C u no 1200°C. 3a
peXUM paja 1pu 3arpesamy 10 880°C 3a cuHTEpOBarbe opeleHa je eHepruja akTuBalMje CUHTEpOBama. YpaljeHa je
PEHArCHOCTPYKTYpHA aHali3a CHHTEPOBAHMX Yy30paka, M Ha OCHOBY pa3IM4YUTOr (a3HOr cacTaBa 0Ka3aHO
nocrojambe (a3Hor mpeia3a y craOWwiHW]jy QOpMy CIHHEICKE CTPYKTYpe, LWHK-OpTOTHTaHaT, Zn,TiO,.
JlunaToMeTpuja ka0 OCHOBHA TEXHHKA 3a mpaliere mpolleca CHHTEpOBama j¢ MoKasana Jga Mpu Ipejarmy Ha BHIIO]
TeMIIepaTypu J1oia3u a0 (asHor mpenaza. CTpyKTypa CHHTEpPOBaHMX y30paka OKapaKkTepHcaHa je Takolje MeTomom
aTOMCKE MHKPOCKOIIHj€ 1 YOUCHA Pa3iiuKa y BEJIMYMHU 3pHA 32 PA3IUUUTE PEKHUME TPejara.

Kipyune peun: LIuHK THTaHATH, KHHETHKA, CHHTEPOBAbE.
ABSTRACT

Zinc meta-titanate ZnTiO; nano powder commercially available with particle size in a range from 40 nm to
80 nm was treated by conventional synthesis methods, namely, the compaction and the sintering. According to
unstability of the powder, response of the system to these two fundamental treatments was studied.

Regarding used methods, changes in properties of the compacts and sintered specimens occurred. Uniaxial
double sided compaction method produced set of green bodies obtained using different pressures. Employed
characterization methods used were: density measurements, specific surface area measurements by nitrogen
adsorption on low temperatures, porosity measurements with mercury porosimetry. For the compressibility
phenomenon different compaction equations were used in order to mathematically describe compaction. Compacts
obtained with 98 MPa pressure were determined as suitable for consequent sintering process. X-ray diffraction was
conducted on green body of the commercial ZnTiO3; powder. Also, compact was characterized with atomic force
microscopy. Sintering process was characterized with fundamental technique for following a linear change in
dimensions, namely high temperature dilatometry. Experiments were conducted in two different isothermal
temperatures: lower at 880°C and higher at 1200°C. For the lower temperature region of 880°C activation energy
calculation was performed. Dilatometry as main technique for following of the sintering phenomenon registered at
higher temperature region of 1200°C, phase transition to stabile zinc-orthotitanate spinel Zn,TiO,4. Phase transition
was justified with X-ray diffraction of specimens heated on 880°C showed characteristic perovskite ZnTiO; structure
diffractogram, while specimen heated at 1200°C gave spinel Zn,TiO,4 characteristic diffraction patterns. Sintered
specimens in two regimes were characterized with atomic force microscopy also, and significant difference between
grain sizes was detected.

Key words: Zinc-titanate, kinetics, sintering.
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1. ONIITHU AEO






1.1. CMHTEPOBAIE

1.1.1.CunTepoBame Kao (peHOMEH

Kao m Toxom ouBpmhaBama pacToma marepwjaja, Tako M TIPU 3arpeBamy CMelna
CyNCTaHIMja y OONMKY Ipaxa, CHHTEpOBAECM, A0OHjajy ce MONTMKPHCTANHH MaTepHjain.’
CuHTEepOBame MPAIIKACTOT, MOPO3HOT, Hajuemhe KPUCTAIHOT, MaTepHjaia IpaTe MaKPOCKOTICKe
KapaKTepUCTUYHE TIPOMEHE: CMambCHE JUMEH3Uja Y30pKa, oJroBapajyhe cMameme Mopo3HOCTH,
ka0 ¥ roBeharme pelaTuBHE TyCTHHE . MHKpOCTPYKTYPHA YHTPAIIBOCT Y30pKa CE MCHba Ha Taj
HAaYMH IITO C€ YKyMHa crnenuduyHa IMOBpIIMHA cMamyje ycien mnoBehama koHTakarta mehy
YeCcTHIIaMa, JIOK Cce MOBPIIMHA Ha MecThMa aoaupa udmel)y dectuna moBehaBa. CHHTEpOBamE ce
Tako MOXe JedUHHCATH Kao Tpolec rpejaba W ouBpmIhaBama Mpaxa MaTepujajia Ha
TEMIIEPATypU HUCIOJl TauykKe TOIUbCHa, MPH 4YeMy Jo0ja3u a0 MehycoOHOr cpacTama YecTHIla
mpaxa, ITO Jiaje KOMaJgHu MPOU3BOJ 3a1aTor oosmka.” VMcnpecak mpeacTaBiba 0OJMKOBAH, aiu
HE3arpeBaH y30pak, M O3Ha4yaBa CTamke IOCTUTHYTO IIpecoBameM. BehumHa wucmpecaka cy
ohopMIBEHH TIPUMEHOM MPUTHCKA Ha Mpax nga Ou ce moBehasa ryctuHa U mpax oGopMuo y
xesbeHu oOiuk. Ilpomecom cuHTEpoBama HCIpecka H00HMja Ce CHHTEpOBAaH Y30paK, YecTo
Ha3WBaH CUHTEP.

Cn. 1. Mooen cunmepogara «0se cgheper.



CroskeHOCT Tpolieca KOju c€ OIUTPpaBajy TOKOM CHHTEPOBaMma PEATHUX JUCIICP3HUX MaTepHjaia
U HeMOryhHOCT HemocpeaHOT TmocMaTpama KOMIUIEKCHOT JENOBalka CBUX MeXaHH3ama
OJITOBOPHUX 3a OBaj IMPOIEC, YCIOBWIN Cy MpOydYaBame JeNIOBamba MOjeANHIX MEXaHW3aMa Ha
monenuma. TakaB je momen «aBe cdepey», memarcku npukazan Ha Ci.l. Monen cuHTepoBama
cepe 1 paBHE MOBpLIKHE HPBH je mpoyuno SL.Y.Operkesns” . MCIpaBHOCT 3aKOHUTOCTH KOje je
OH yBEO 3a CHHTEpPOBAaKE MEXaHU3MOM BHMCKO3HOI TOKa IOTBphEeHA je y MHOI'MM HayYHUM
panoBuma. OH je cMaTpao Ja CHHTEpOBame MMa JBe ertare. [IpBa nmpencrasiba cTaname 4eCTHIIa,
KOje JIOBOJM 10 HEeCTajamba OTBOPEHUX Mopa (IIyIubKHHA) U 00pa30Bamy pa3/IBOjEeHUX 3aTBOPEHUX
nmopa ojapehenor ob6nuka, (y mpocToj ampokcumaiuju chepnor obmuka). [pyra erama
IPE/ICTaBJba CMAmbCHE 3allPEMUHE 3aTBOPEHUX TI0pa IOJT JICjCTBOM CHJIa MOBPIIMHCKOT HArloHa.
[IpBe ekcriepuMeHTATHE paJoBe KOjH C€ OJTHOCE Ha CHHTEPOBAKHE METATHIX YECTHUIIA U3BPIIHO je
I Kyunuckn®. OH je 3a MHTepHpeTamujy TOOMjeHHX pe3y/iTaTa KOPHCTHO HEKE TEOPHjCKe
MoCTaBKe O qU(y3NOHOM BAaKaHCHOHOM TEUCHY KOje je paHuje mpeioxuo b. S.XIurec’. Kazna ce
nBe poaupyjyhe cdepe, koje mpeacTaBibajy UECTHIE Mpaxa, 3arpejy Ha JOBOJBHO BHCOKY
TeMIeparypy, 300r Behe MOKPET/BMBOCTH aromMa ¥ JOBOJGHO BHCOKOT HAIlOHA IMapa y HEKUM
cllyyajeBUMa, Moke ohu 0 oIurpaBama HH3a €IEMEHTapHHX IIpolieca MpeHoca Mace Koju he
JOTIPUHETH Npupactamy chepa. [Ipu Tom nonasu g0 popMupama u Jajber pacta Bpata m3mehy
oBux cdepa, Cn.l. Tokom pacra Bpara pactojame Hu3Mel)y neHTapa cdepa Moxe ocTaTH
HEM3MEHEHO, WM ce cMamHBaTd. [[poMeHe JBa OCHOBHA MapaMeTpa, MONYyIpPEeYHHKa KOHTAKTa
usmely chepa X u pacrojama usmely cdepa 1, ce y3 oapeheHe nepTiocTaBke MoKe JOBECTH Y
Be3y ca YKYITHHUM pEJIaTUBHUM CMamemeM y3opka Al/ly m dopmynmcaTi jeaHadnHa CKyIJbamba
MIpU CHUHTEPOBaBY YHjU Cy KoepHUIMjeHTH ojapeheHHM MexaHu3MHUMa Koju oMoryhyjy mporec
peHoca Mace TOKOM CHHTepoBama . Jla nu he oBO pacTojame OCTaTH KOHCTAaHTHO MM he ce
CMambUBaTH 3aBHCH O MEXaHW3Ma KOjU CE OJJUTpaBa TOKOM ITPOIIEca CHHTEPOBAmbA.

Cn.2. Mexanusmu npenoca mace npu CUHMEPOLArY

VY obmactu BHIIMX TeMmmeparypa, Kaja Cy IU(y3HOHA MOKPETIFUBOCT M IMOBPUIMHCKH
HAIlOH MaTepHjajia JOBOJbHO BEIMKH, PAcT MOBPIIMHE KOHTaKTa MOXeE Jla Oyae rmocieauia net
Mexanuzama, Ci.2.: 1) ucmapaBame — KOHJEH3a1Mja, 2) MOBpIIMHCKA udy3nja, 3) 3arpeMUHCKA
nudysuja ca moBpuuHe, 4) qudysuja ca rpaHuie 3pHa, 5) 3anpemMuHcka audysuja. Ipu Bummm
TeMIiepatypamMa M Hajuemhe koj amop(HHX Marepujaja jaBJba C€ CHHTEPOBAKEC MEXaHU3MOM
BUCKO3HOT' TOKa TJle Ce Kao BEJIMYMHA KOja OMHCYyje KpeTame MaTepHje KOPUCTH BHCKO3HOCT
ymecto nudysuje.

[Iponec cunTepoBama Kao CI0KEH MPOIIEC YECTO CE Y JINTEpaTypH MpoydaBa pas3/iBoOjeH y
Tpu cragujyma. Omrpe rpanuiie u3Mmel)y oBa Tpu cramujyma He mocrtoje. Tako ce y IpBOM
CTaJUjyMy OCTBapyje KOHTaKT u3Mel)y rnojennHux yecturia, mpu KOMe 4eCTHIIE 3a/IpKaBajy CBOjY
CTPYKTYPHY HHAMBUAYATHOCT. Y OPYroM CTaAHjyMy MOYNEE 00pa30Bamk-e 3aTBOPEHUX MOpa, TIPH
yeMy uecTuue ry0e cBOjy UHAMBUAyanHOCcT. Tpehm craamjym KapakTepulle IOCTOjame
3aTBOPEHHX NOpa W PACT 3pHA. 3pHA MPEACTaBIbajy TPAJUBHU EIEMEHTE IOJUKPHCTIHIX
matepujana. ['panuna 3pHa, a Takole u cyO3pHa, je MOBPIIMHA JOAMPA JBE KPUCTAITHE PELICTKe
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KOje Ce€ pa3HMKyjy NPOCTOPHOM OpHjeHaranujoM. PeamHo, TO je, KOMIUIEKCHa CTPYKTypa
cacTaBJbe€Ha M3 pa3HUX JedekaTa U HaKyIUb€HHX aToMma Heurncroha, pazmaka usmely ypehenux
CTPYKTypa BEJIMYHMHE HEKOJIMKO aTOMCKuX paaujyca. Ilope cy Ttakohe MHUKpOCTpYyKTYpHH
KOHCTUTYEHTH IOJIMKPUCTATIHUX MaTepHjajia, KOjU MPEICTaBJbajy CTPYKTYpy Mehy-uecTHuHux
npa3HUHa’ .

OcHOBHa TeopHjcKa pejaluja Koja ce KOPHCTH Ja OIUIIe KUHETUKY H30TepPMaliHOT
CKyIUbama y30pKa, KOja ce Omucyje AU(PY3NOHMM MEXaHH3MOM TOKOM IIpBa JIBa CTYIIHa
CHHTEpOBama, MOKe OUTH (popMylicaHa ONIITOM jeTHAYUNHOM CHHTEpOBama, jeaHaunHa (1)

(A
y'=| ] =KL (1)
0

rze je, t — Bpeme, Al — ancomytHo ckymbame Al = (1 - p), | — TpeHyTHa BpetHOCT 1y’>KHHE y30pKa
y TaTOM MOMEHTY 3arpeBama, lo — moueTHa Ay )KMHA y30pKa H3pakeHa y jelMHHUIIaMa JTy>KUHE,
y=Al/ly — penaTuBHO CKyIUbamke UCIIpECcKa, 0e3 AUMeH3Huja UK y npoueHTuMa, a K(T) napamerap
TEMIIEPaType U3PaxKeH Kao:

2

K = Gonk ],

G*a’kT

rie je, Y - I'mOcoBa cino0o1Ha OBpIIMHCKA eHepruja, L - 3anpemuHa nudynayjyhe Bpcre,
G — BeIMYMHA KpUCTaJWTa, a — MPEYHUK YecTuIile npaxa, k — bommmanoBa koncranta, D —
TUQy3MOHH KOe(HUIMjeHT, N TapamMeTap MpeJCTaB/ba EKCIIOHEHT KOjU CBOjOM BpenHolIhy
olrorapa CrnuuUYHOM HAYUHY TPAHCIIOPTA Mace TOKOM CHHTEPOBama, A - T€OMETPH]jCKH
¢dakTop 00JIMKa YeCTULE Mpaxa, p — EKCIIOHEHT (OJHOC 3allpeMUHE U JAMjaMeTpa 4YecTula) u o
eKCIIOHEHT Koju ozpeljyje 6p3uny pacta 3pHa’.

Pasmarpajyhu mporec cuHTEpoBama C OMINTHX MO3MIMja TEPMOJAMHAMHUKE, HETOBOM
MOKPETAa4KOM CHJIOM Tpeba CMarpaTH CMameie CI000aHEe eHepruje cucrema. [Ipamkactu
CHUCTEM Ca TepPMOJMHAMUYKE TayKe TIICAMIITA Toceayje oapeheHu Bumiak cioboaHe eHepruje,
KOja TMpeJCTaB/ba IMOKPETayKy CUIIy CHHTEPOBama. 3a jJCJHOKOMIOHCHTHH CHUCTEM OBO je
MocjeIuIia BEIWKE Pa3BHjEHOCTH CJIO0OIHE TOBPIIMHE YECTHIIC Tpaxa Kao M TPUCYCTBA
PABHOTEXHHX (TAYKACTHX) U HEPaBHOTEXKHHX nedekara (mucmokammja) . Kako je pesynryjyha
CHJIa yCMEpeHa Ka YHYTpPAalllbOCTH YBPCTOI Tella, WM 3pHA, NPOMOpHUOHATHA ['MOCOBOj
CII000/THOj CHEPTHjH, OHA JIeTyje TaKo, Ja YBEK IpeBliajaBa TCHICHIM]ja Ka CMabeHy TTOBPIITHHE.
CMmamerhe YKYITHE TIOBPIIUHE Y TPOIIECYy CHHTEPOBakha CMambYyje MOBPIIUHCKY EHEPTH]jY, a CAMUM
TUM, ¥ YKYITHY CHEPIHjy CUCTEMA.

OmnmTa MOKpeTayka CHjia CHHTEPOBaMba j€ CMameHe MOBPIIMHCKE CHEpruje, MTO Ce
JIOKaJTHO MaHHU(DeCcTyje Kao pas3linKa 3aKpHBJbCHa KPUBHUX IMMOBPIINHA, jeHaunHA (3):

A"’L = Mkr _““ra = /chgQMXK (3)
rae je AW pasnuka XeMHjCKHX TMOTeHIHjala Wy, U W AUPYHyAyjyhe xemujcke
Bpcre MX, n3mel)y aToma Ha paBHO] MOBPUIMHU My U i UCIOJ MOBPIIMHE KPUBHMHE K, TIE j€

kpuBnHa naeduamcana Ha Ci.l. kao k = 1/X+1/p. 3anpemMuHa mMOjeIUHAYHOT MOJICKYJa
mudynnyjyhe Bpcre MX Qyix, 10K j€ Yeg — MOBPIIMHCKA €Hepruja (HOBPIIMHCKY HAIIOH) IPaHHLIE
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n3mehy uBpcror tenma (¢ - crystall) u raca (g-gas) u3Haa moBpmmHe (cg — 4BpcTO — Tac). U3
jennaunHe (3) crenie Ba BayKHA 3aKJbydKa: MapIyjaHU NPUTHUCAK W3HAJ MOBPILMHE CE MEHba ca
3aKPHBJBCIHEM U 1 e(eKaT 3aKPHBJBCH-A MOBPIIMHE YTHYE HA KOHIGHTPAIHjy BakaHmmja' > .
Moxe ce nokasaTu:

2y V,
Ap==t"m —2vQ /R, 4
=N Y “4)

Av

rZe je W XeMHjCKM MOTEHLHWjal, Y MOBPIIMHCKA €Hepruja, 3ampeMuHa aroma Q=V./Na,, R-
MPEYHUK IocMarpane chepe.

Hcnpecak ca aBe wiM BUIle KOMIIOHEHaTa MOCeIyje BHIIAK CIO0OIHE EHEpruje ycien
c1000/IHE TIOBPIIMHE YECTHUIlA, alld M yCJel XEMHUjCKUX MOTEHIMjajda KOMIIOHEHATa W HhUXOBE
moryhHocTH 1a hopMupajy GHHAPHE OKCHIL HITH JIETypy .

[Ipu M30TEpPMCKOM CHHTEpPOBaWY IOYETHE Op3WHE Ipejama Cy BUCOKE, IITO yMamyje
edexTe mporeca MoBpUIMHCKE Audy3uje npu 3rynimaBamy. Takohe Op3a 3arpeBama, JOBOJE 10
CTPYKTYPHHX Halpe3ama, eBEeHTyallHO U JI0 JIoMa MarepHjaja. BenwmumHa TepMOCTaOMIHOCTH,
WIN Jpyraduje, cTaOMIIHOCTH Ha JIEjCTBO TEPMHUUYKUX Harpesama. [1opo3HH mMarepujamu umajy
Behy TepMUUKy OTIOPHOCT Hampesamsa'. [IpH HEH30TEPMCKOM CHHTEPOBAFbY EKCIIEPUMEHTAITHO
je mpumeheHo na je Op3uHa CKymJbama Beha TOKOM JIMHEapHOr 3arpeBama y OJHOCY Ha
U30TePMCKO 3arpeBame. OBO TOOOJbIIAKE j€ MPUHIUIHM]ETHO MPUITMCAHO HEPaBHOTE)KHOM
nosehamwy KOHIIEHTpaIlyje L[eq)eKaTaM.

Judysuja je BpeMEHCKH 3aBUCHO CMameme KOHIeHTpanuje. Jlpyradmje peueHo,
mudy3dja TpeacTaB/ba MPOIEC KOJUM €€ MOJIGKYJH CYICTaHIM MehycoOHO Mermajy ycnen
T0CTOjamba rpafujeHta KoHIeHTpammje . C o03upom Ha ypeleHy CTPYKTYpy UBPCTOr Tela
OCIIJIAIMje aToMa OKO YBOPOBa PEIIETKE MPECTaBIhajy OCHOBHO KpeTame Koje ce moBehasa ca
noBehameM Temreparype pemerke. Y peTKUM CilydajeBUMa pellaTHBHE OCIMIIAIN]E TPyIe aToMa
Ouhe TakBe /a jeaH 0/ aTOMa U3JIETH Ca CBOT MECTa U 3ayCTaBU CE€ Y CyCETHOM YBOPY PEIIETKE.
Jleo yKynmHHX OCHHMJandja Koje BOJE OO OBAaKBHX Ipejia3a M3pa3uTO je Majld 4YaKk M Ha
TemIepaTypaMa OJMCKAM Tadlld TOIUbeHa. Mmak, OBakBO KpeTame je CYIITHHCKO 3a Tpolece
mudysmje y uBpcroMm cramy C. Iudysuonn koeburmjent D, ca jequuunama m’/s win gemrhe
cm’/s, Koju ce jaBiba y jenHaunn (2), nedunncan je PHKOBUM IPBUM 3aKOHOM Kao

o)
X

)

J ¢unykc Bpcre A y Marpuii B W KOHIEHTpAlMOHM TpaiMjeHT 0ca/dCx,. Pasimmkyjemo
camoaudysujy u xerepoaudysujy y 3aBUCHOCTH OJ1 TOTA JJAJIA NIPU NIPEMEIITakhy YUECTBY]y caMo
€JIEMEHTH KOjH CauMbaBajy KPHCTAIHY PEIIETKY WM KpETame IMOJApa3yMeBa KpeTame IPyTrux
XEMHU]jCKHUX BPCTA.

VY caygajy camomudysuje, mudy3noHn KoeQHUIMjEeHT aToMa WK JOHA MPEACTaBIba JIaKohy
1 (ppekBeHIIN]y ca KOjoM oJipel)eHr aToM MU JOH MpecKaye Mo KPUCTATHO] PEHIeTIH Y OJICYCTBY
cnosbHUX cuna. [Ipu ekcnepuMeHTaHOM ofpehuBamy KoeduiujeHTa mudysuje D, merora
TEeMIIEpaTypcKa 3aBUCHOCT OOMYHO Ce M3paXkaBa jeAHauYnHOM (6) oOmmKa:



_Q
D= Doe( i (6)

rne je Dy - mpenekcrioneHuujanmuau ¢akrop, k — BommanoBa koncranta, T - amcomyTtHa
Temnepatypa, Q — MPUBHIHA GHEPrija aKTHBALK]e  MpoIeca KOji KOHTPOJIHIIE 3TyIIEaBarbe’
Jlearmup u Jlemman ' TpesIoKUIIN Cy MOTYyeMIUpUjCKy (hopmyiy Koja moBesyje Do u Q
3a quQy3ujy y KpUCTAIHUM TeIUMa
_dQ
" N,h

(7

rze je d — koHcTaHTa KpuctanHe peuierke, h — [TnankoBa koncranra, N, — ABoraapos 6poj.

AHanm3a eKCIepUMEHTATHUX MojlaTaka 0 Ju(dy3Huju KOJI MOJYyNPOBOAHUYKUX MaTepujaja
nokasyje na nuneapHu onHoc uzehy Do u Q, xoju oarosapa ¢opmynu Jlenrmupa u [Jlemmana, 3a
MIUPOK HMHTEPBaJl BPEIHOCTH THX IMapaMeTapa y MHOTMM cily4ajeBUMa He Baxu. U3
MHOTOOpOJHMX  €KCIHEpUMEHTAJHMX  [ojaTaka  HCHUTUBama  audysuje y  ApYruMm
MOJTYTIPOBOTHUYKUM MaTepHjairMa mokasyje ce aa je ogqnoc usmehy Do u Q jacHo HenmHeapaH u
Ja ce YaK He MOJBPraBa HY jeHOM CTCIICHOM 3aKOHy

Hudysnja y 4BpcTOM CTamy MPETIOCTaB/ba JIBa MeXaHW3Ma JU(y3Huje, BaKaHIIMOHU W
untepctunmjcku. Crnenehe jennaunne koje onucyjy nudysuonu koepuuujent D, nedpunucane cy
napamerpuma: Jennauune (8) u (9) koje onpehyjy mudysnonu xoedpunujeHt D, yCnoBbeHe cy
crenehuM mapamerpuMa: Y - T€OMETPHjCKH (aKTOp KOjH 3aBHCH OJ THIA PEleTKe , ag -
mehypaBaHCcKoO pactojame, V - (peKBEHIIMja KOjOM aTOMH TIpena3e NMOTeHIHjaaHy Oapujepy, a
obuuHo ce y3uMma JleOajeBa (ppekBeHInja, eHTponrja S u eHTannuja H, rae uHaeke v ce oaqHocu
dopmupame BakaHIMja, a HHIEKC M Ha MUTPALU]y.

D =|vya,vex S, +Sy ex —H, -H, 32 MHTEPCTHUIIN]C (8)

S —-H )
D=|a,vexpl - | ex m 3a BaKaHIH]€. 9
{0 p(Rj:| p(RTj U] )

[Topehewem ca jemnaunnom (6), 4iaH jeIHaYMHE y yIiIacTUM 3arpagama je Do, mok je Q
cyma Hp, u H,. Entponujcku unanoBu y obe jenHaumne S, u Sy MOTy OMTH U3payyHATH W3
II03HATHX OCTAINX BPEJHOCTH V jenHaunHama (8) u (9)°

Bpennoct enepruje aktuBanuje nudysuje, Q, oapehyje ce u3 Haruba npase, Koja je aara
y koopauHatama In D = f (1/T). Ilpema norapurmoBaHO] jenHaunHu (6) OBa 3aBHUCHOCT j€
JUHEapHa. Y peaJlHOCTH y MHOTUM CllyayjeBUMa €Hepruja akTHBauuje Judysuje mpu npoMeHH
TeMIIepaType HHje KOHCTaHTHA, W yKa3yje Ja je€ 3aBUCHOCT KoedwuiujeHta audysuje o
TEMIIepaType CI0XXKEHHUja, Hero mro To npensuba jeaHaunna (6). Taunuje, nudys3uoHe cucreme
yClea pa3InduTor yTUIaja TeMIIepaType Ha KoepuijeHT qudysnje Moryhe je pa3aenuTy Ha TpU

rpyme:
1) xoju oaroBapajy mpoCTOM €KCIIOHEHITH]jATHOM 3aKOHY, U3PAKCHOM jeTHaYuHOM (6);

* IIpuBUHA EHEPIUja aKTUBALM]e; Y JaJbeM TEKCTY eHepruja akTupauuje. Y cirydajy oapeleHor mpoleca eHepruja
aKTHBaIM]j€ TOT Tpolieca ce opelyje moj npernocraBkoM oJiBHjama y jeIHOM cTymmby. Kako To Hajuenthe Huje
CJ'Iy‘la_], MEpEeHe SHepruje aKTUBaLHje Cy MPUBHUAHE-T00H]eHe eKCIIEPUMEHTAIHO.

" OBJie HAaBEIGHO | He Tpeba MEIIATH ca BeTHYMHOM TIOBPIIHHCKE eHepruje ¥ y jem.(2).
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2) xoju ommcyjy Besy usmehy D u T, ykibydyjyhu aBa eKCrioHEHIHjaTHa YWiaHa KOJU 3aBHCE
0]l TEMIIEpaType;

3) KOju ce He MOIYME-aBajy HEKOM jaCHOM 3aKOHY KOjH ToBe3yje Audy3ujy U TeMIepaTypy
(KapaKkTepHIIy ce BeoMa clioxkenoM 3asucuomhy D ox T)?.

OnpehuBame BpegHocTH KoehuMjeHTa AUQPY3Uje EKCIIEPUMEHTATHO CE MOXKE OJPEAUTH
pa3IMYUTUM EKCIEPUMEHTATHUM TEXHUKaMa, OJl KOjUX je Hajlo3HaTHja pPaTuOaKTHBHUM
o0JexxuBavynuma.

TokOM CHHTEpOBama CMAmkEHE BUIIKA CHEPrHje MOBE3aHO Ca 3aKPUBJHEHUM MOBpPIIMHAMA
MOXe OMTH OCTBApEHO HA JBa HAYMHA: MPBU j& €TUMUHAIIM]OM TOBPIIUHA TOpa M CTBApamHEM
MOBPIIMHA JOJMpa YeCTUla, IITO AOBOAM IO 3TyIIHaBama, JOK je JAPYTU CMAamCHE YKYIHE
crnenuduYHe TOBpIIMHE ToBehamkeM MPOCEYHE BEIMYMHE KPUCTAINTA, IITO j& TOCIEAHIA
HacTajamba HOBHMX 3pHA, PeKpHUCTaJIM3alyje, 03pmhaBama. AKO cy Iu(y3UOHH aTOMCKU MPOLIECH
TH KOJU YWHE JOMHHAHTHE TPOIECe 3ryIIHhaBama, y30pak ce CKYIUba, a MOPE MOCTajy Mame U
HECTajy ca MPOTOKOM BpeMeHa. AKO aTOMCKH IPOIECH PEKPUCTAIU3alN]e UMa]y UCTy Op3uHy
Kao U AU(Y3UOHH, Ta/Ia je MPOIIeC 3TYIIkHaBamkha MOTUCHYT U MPHIUKOM pacTa 3pHa ca BpEMEHOM
JI0JIa3u JI0 TI0jaBe 3aTBapama Iopa, Cn.3,21. Haume, cinobomna eHepruja KpucTaluzaldje ce
ocnobaha, (opmupajy ce Benmka 3pHa, a WCTOBPEMEHO W BEIHUKE IOpe, J0Ja3dh 0 I0jaBe
3aTBOpeHe mopo3HocTH. Kaga ce jenHom ¢opmupajy, oBe Mope KHUHETUYKH j€ BPJIO TEIIKO
OJICTPAaHHTH, TIa C€ OHE MOTY CMaTpaTH TEPMOJIMHAMUYKU CTAOWIIHHM, y KOM CIIy4ajy Ce€ 4YakK
cMmaTtpa 1a je Hemoryhe oxcrpanutu ux, Cin.3.

BenununHa 3pHa

Yucro HacTajame 3pHa

Hacrajame 3pHa u
3ryIIBbaBhe (CKyIbabe)

OHBIITIANO OHIUIRIOJ

P
/3rylmaBame

" mpaheno

pacToM 3pHa

Cn.3., U32neo0 kpusux penamunoe CKyn/bared y QyHKYUju 6enudune 3pHa 3a paziuyume
clyuajege 32yultbasared U HACMAjared 3pHa.

[ToBehame Opoja nedekara NMHUJCKOT TUMA (JIMCIOKAlMja), jaBjba C€ Yy IUIACTUYHO
neOpMUCAaHUM  y30pIHMa KpUCTATHOT ypehema. Ilmactuuna nedopmarmja mpeacTaBiba
NPOMEHY YHYTpallllbe¢ CTPYKType KpHUCTATHOT ypehema yclen yTHlaja Ccuiia Hampe3ama.
HapymaBame cTpyKType KpHCTana MpeacTaBba Mpolec IMoMepama paBHH Kpucrana. [Ipomena
ypehema Kpucrana, Koje o0yxBaTa pelaTUBHO Maiu Opoj aroma, U KOje ce ycliell AelioBamba
CTO/bHEX yTHIAja kpehe yHyTap ypelieHe KpHCTalHe CTpYKType, HasMBa ce JHMCIOKALMja’.
[Iporiec o3pmaBama WM PEKPHUCTAIN3AIM]E MPEICTaBba MPOIEC HACTajaba 3pHA TOBOJHHHU]jET
0JTHOCA YHYTpPALIBHUX YIJI0Ba, YMECTO MOcTojehuX 3pHa M yCIOBJbEH je OCTOjameM aedekara y
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ypehenoj ctpykrypu kpucraia. ['panuna n3amel)y XoMoreHux KpucTaianTa Ha3uBa ce TPaAaHUIIOM ca
«MaJHMM YTJIOBHMa» YKOJHMKO C€ CacTOjU OJ jaCHO DPa3/IBOJUBUX IHUCIIOKalMja, u3Mely Kojux
IIOCTOJU KOHTHHYAJIHU JIe0 KpUCTaJIHe pemieTke. 'paHuIla KOjy Ha3sMBamMO I'PAHUIIOM «BEIUKUX
yriaoBay, je onpeheHa TMMe IITO penaTUBHA poTanuja u3Mmely /aBa oJBojeHa 3pHa je TakBa Ja
CTPYKTypa paHHIE He MOXKE OUTH ommicana momMoly MojeMHAYHAX THCIOKAIH]a .

Kox monukpucranuux matepujana ycien nudy3HOHHX Ipoleca MpHU 3arpeBamy J10Ja3u
no nedopmarje 3pHa W JIOKAJHUX Hampe3ama KPHUCTAHE CTPYKType Koja he moBecTd 10
reHepHcama JUCIIOKalja paau pelakcaluje cUcTeMa yBOhEeHmeM T'€OMETPHUJCKH HEONXOIHUX
nucnokanrja. OBakBa BpcTa Aegopmaiyje Ko MOJUKPUCTAIHUX MaTepujana MOXKe JTOBECTH JI0
1ojaBe peKprCTaIn3aImje™.

Pexpucranmzanmja y mexaHuuku oOpahuBaHOM MaTepujaily ocTBapyje ce y BehuHu
cilydajeBa ImyTeM oOpa3oBama HyKJeyca M HakHaJHOT pacTa 3pHa. Ilponecu pexkpucramuzanmje
UMajy CIMYHOCTH ca (a3HUM IMpelasuMa’, IpU 4YeMy HOBY a3y, MpelCTaBibajy KPUCTAIH

cnoGoxun ox Hampesama'®. Ha Taj HaumH, kao pesyinrar aedOpMaIoHe PEKpUCTAIM3AIje
no0Mjajy ce HOBM KPHUCTalM, TaYHU]E€ KPUCTAIUTH, CIO0OJHHM O]l Hampe3ama. Mecta u Op3uHa
HacTaHKa HyKJeyca HOBe (a3ze, MpeAcTaBbajy HEXOMOTEHOCTH, WM WHTCH3MBHO NMPOMEHIBHBE
negopmanyje KpHucTalHe pemierke. To Mory OWTH JHUCKpeTHE TadkKacTe HEeNpaBUIIHOCTH,
JUHUJCKU AedEeKTH, WIM TMOBpIIMHE. AKO 3a ClIydaj] peKpucTaau3aije o3HauuMo (azy Oe3
Harpes3ama Kao HacTajyhy a3y ca o, a MaTpuIly ca Hampe3amruMa y K0joj HacTaje HyKJIeyC HOBE
¢aze ca 3, pekpucTaan3anujy MoXeMo OJIPSIUTH Ca JIBa yCIIOBa:

HoBa ¢aza (HOBa 3pHA) Ol HacTaje HACTAaHKOM CTaOMIHUX HyKJeyca y ojapeheHum
JIeIOBUMa pelIeTKe, Tj. OHUX Koju ce Hehe, Bpatutu y a3y [. Marpuna B je oHna
TpaHchopMucCaHa HaIlpeI0BamEeM OBe O — 3 Mel)y paBHHM J1ajbe 1O MaTPHIH 3 CBE JOK CE PETHOHH
o, Hactasie ¢a3e Ha cynape W [ BHIIE HE TOCTOJW; jeJHO3HAYHOCT, IITO 3HAYU JIa j€ CBAKH
onpehenn pernoH wiu TpaHchopmucan win Huje. Kao mocienuma oBor ycioBa jaBiba ce
YUEHUIIA Jl1a Je TIPoIlleC PpPEeKpHUCTAIM3aIMje OKapakTepucaH ojpeheHoM Op3uHOM |
JUCKOHTUHYaJIHOIINY ycIe | npojacka paBHU O — f3.

Kana ce HoBoopMupaHa 3pHa CycpeTHY y CBOM yBehaBamy KOTMUMHE HeAepopMucaHe
¢daze, ca BpeMEHOM TIOMYHaBajy MPOCTOP Y CBOM OKPYXKEHY W CTBapajy IMOJUTOHATHU OOJIHK
MOHOKpHCTaJIa KOjU Ce Ha3MBa 3pHO. McuTHBameM MUKPOCTPYKTYpE CHHTEPOBAHOT MaTepHjaja
youaBa ce J1a jeé MaTepujall cacTaBJbeH O]l BEJIMKOr Opoja 3pHAa (MOHOKpPHCTANA) pa3InduTe
BEJTMYHMHE M Pa3IH4UTOr oOnuKa'. ['paHuIe 3pHa Cy ne(HHICAHe KA0 0OIACTH KOje ce CMaTpajy
neeKTMa ca BUCOKOM IMOKpeT/buBomIhy aroma. Mnak, cTBapHe rpaHuIle 3pHa Cy KOMILICKCHE
CTPYKTYpE CacTaBJbCHE W3 PA3IMYUTHUX MPOCTOpa Koje umHe Ne(eKTH M HarOMUJIaHUX aTroma
neuncroha’. Y MOMMKpHCTATHIM YBPCTHM MaTepHjauMa TPAaHHIIE 3pHA CY MTOCEOHO BaXKHE jep
npeCTaBbajy MoHOpe BakaHuuja. llpaheme pacra 3pHa M3BOIM C€ MHUKPOCKOIICKAM METOJIaMa.
3a pa3iuKy OJ peKpHCTaIn3aInje, KOJ pacTa 3pHa eHepruja U CaBpUICHOCT pelIeTKe HEKOT J1ena
KpPHUCTaJHE CTPYKTYpe HHUje MPOMEHEHA MPOJIACKOM I'paHuIle 3pHa Kpo3 Taj peruoH. C 063upom
Jla ce pacT 3pHa JelaBa CIIOHTaHO, OH MOpa OJIrOBapaTH CMamkewky CII000THE CHEPTHje CUCTEMA.
TakBo cMmameme €1000AHE €Hepruje Koj Mpolieca pacTta 3pHa MOTHYE OJI CMAmbEHa YKYITHE
MOBPILIMHE KOJy YMHHU Mpeka TpaHHIle 3pHa. BpenHoct cinoboaHe eHpruje je oko ABa pera
BEJIMYMHE Mama Off OHEe Koja Mmokpehe mpolec pekpucTaau3aiyje, Tako Ja je nmorpedHa Beha
TEMIIepaTypa WK Jy’Ka BpeMeHa 3/p)KaBama Ha MOBHUIIEHO] TEMIIEPATypH J1a OU JOMLIO 0 pacTta
3pHa, HEro LITO j€ TO CIyyaj KOJ PeKpUCTAII3aLHje .

VY ocHOBM Op3MHA MPOMEHE Cpeli-¢ BEJIMYMHA 3pPHA, j¢ YBEK MO3WTHBHA. JKapemem Ha
NOBUIICHO] TEeMIepaTypH, Op3WHA MPOMEHE Cpelre BEIHMYMHE pacTe, ajau mocie ojapeheHor
BpEMEHa J0Ja3Mu J0 T0jaB€ PaBHOMEPHOT CMamuBama Op3uHe ca BpeMeHoM. Ca moBehamem
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TemIiepaType Op3uHa pacta 3pHa, Takohe pacrte. /IBa mpomeca pa3iuKyjeMo IpH MPOLECy pacTa
3pHa. [IpBu je na Beha 3pHa pacTy U Mama 3pHa c€ HHKOPIOPHUPA]y Y BUX, CBE JOK OpUTHHAIHA
CHUTHO3pHA CTPYKTypa He OyJle 3aMemeHa CTpyKTypoM ca Behum 3pHHMa. OBaj mporec Boau Ka
CMamelhy BEIUYMHE YHYTPALIBHX YIJIOBa Koje ¢opMmHupa TpaHUIla 3pHAa M Ha3uBa ce
KOAJIECIICHIIMja WM CTamame 3pHa ™. J[pyru mporec ce Ha3uBa JUCKOHTHHYAIHU pacT 3pHA U
IpeZCcTaBba M0jaBy 3pHA KOja U3Pa3UTO OACTYIMAjy O]l IpoceuHe BenudyuHe 3pHa. OBje je ciaydaj
I7ie je HOpMaJaH pacT 3pHa OMO YCIOpPEH WM 3ayCTaBJbeH, HEKOM IPEIMPEKOM Kao INTO je
1ocTojame Tanora apyre dhase WK HAGOpPa HA MECTHMA IJi¢ IPAHMIA 3PHA HAMIA3H .

1.1.2. Metozne 3a onpeljuBame eHepruje akTuBalnuje CHHTEPOBamba

Ja Ou mpoyuymsiM KHUHETUKY CHHTEpOBaWka M W3padyyHaJIW EHEPrHjy aKTHUBalUje TOT
nporeca KOPUCTE Ce pa3InduTe MeToje. {MIaToMeTpHjCKu MoJany, CKYIJbahe Y 3aBUCHOCTH O]
TeMIIepaType i BpeMeHa ce Tako 06paljyjy Ha pasnuunrte Hagpae” > 203132

Merone HaBeseHe 10 cafa OJHOCE ce Ha oxapeljeHe JenoBe mpoleca CHHTEpOBamba, TaKO
Jla y CBOjOj OCHOBH HOce ojpeheHa orpannuema. [lokymaju y3uMama y 003up BHIIE TpoIieca y
pasMaTpere, pu ne(UHICAY Mpolleca CHHTEpoBarma Wi oxpelhenor eher mema mpomeca™,
Hajuemhe TpeACTaBbajy jelHAUYMHE 33 CHUMYJITAaHy 3allpeMUHCKY audys3ujy u nudys3ujy o
TPaHUIM 3pHA. Y TPUHIUILY, TOYETHa MHUKPOCTPYKTYpa W Pa3BOj MHKPOCTPYKType HCIIpecKa
JIaTOT Mpaxa TOKOM CHHTEPOBama j€ BPJIO pasziMuuTa OJf OHE KOjy OomucHjy mocrojehu Momenu

WM pauyHapCcKe CUMYJIally] e”’.
1.1.2.1. Konuent MacTtep CHHTEpUHT KpUBE

VY HOBHWje Bpeme JONUIO je A0 TOKyIIaja Ja ce Le0 MPOIeC CHHTepOBama INPE/CTaBU
jennum MmojaenoM. PokycHupame Ha CITIMYHOCTH Y TPY OCHOBHA CTaJIMjyMa CHHTEPOBaha J0BEIIO j&
70 TOjaBe Mojena CHHTEpOBama KOMOHMHAIMjE CTYNIBEBa y KOME j€ MHKpPOCTPYKTypa
OKapakTepucaHa ca JiBa OJBOjeHa IapameTpa KOju TPEACTaBibajy T€OMETPH]y M BPEIHOCT
IPOMEHE BEJIMYMHA MUKPOCTPYKTYPHHX €HTHUTeTa . PazMaTpameM HCTOBPEMEHOT 03pHaBama U
3ryNIhaBamkba, W3PAKEH je OIIITH MOJEN Ca WIAHOBMMAa KOjU OIMCYjy Hampe3ame INpu
CHHTEepOBamy: (haKkTOp KOjH I0jauaBa Hampe3ame U BPETHOCT CPEAmbEer pacTojama u3mely mopa
U3paKEHO HOPMHpaHOM BpemaHomihy pactojama. C 003upoM na HUCY neduHHCAHE TavHO
oJpeheHe reoMeTpHjcKe MPETIIOCTaBKE y TIOMEHYTUM MOETNMA, TTapaMeTpH KOjU MPEACTaBIbajy
(GyHKIHMje TeOMETpHje MUKPOCTPYKTYpe YBpIINEHU Cy Yy jeHaYHMHY CHHTEPOBamba U OCTABIJHEHH
na Oyay ozxpelheHu U3 eKCrIiepuMEHTATHUX TT01aTaKa.

Macrep cunrepunr kpuBa (Master Sintering Curve - MSC)> nedunucana je Ha Taj
HauyMH Ja Cy MapaMeTpH jeJHaYnHEe Op3WHE CHUHTEpOBama OJIBOjJEHHM Ha PpAa3IMYUTE CTpPaHE
jelHaYMHE: HA OHE KOjH C€ OJJHOCE Ha MUKPOCTPYKTYpPY M Ha TEMIIEpaTypCKE WIAHOBE. 3aTUM Cy
Te JBE CTpaHE jeJHAuMHe MoBe3aHe MelycoOHO ekcrepuMmeHTanHo. OBakBa TeHepaiu3almja je
Moryha ycien YnmeHHIIE J1a Cy Hajuelhe 3a JaTv Mpax | MpoIec KOHCOIHUIAIN]E, TeOMETPH]CKH
napaMeTpy 3a MUKPOCTPYKTYPY HE3aBUCHHU O TEPMAJIHOT IIyTa MpoIieca CHHTEPOBamba.

1dp _,yQD, [(p) ™
p dt k, G"

= AF(p)0(T) (10)
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r7Je je p-pellaTuBHA TyCTHHA, t-Bpeme, (2-aTOMCKa 3ampeMHHa, Y-TIOBPIIMHCKA eHepruja, Do-
mudysuonu koeduiujeHt, G-cpeama BennynHa 3pHa, Q-MpHUBHAHA aKTUBAllMOHA eHepruja, R-
racHa KOHCTaHTa, T-amcoimyTHa Temmeparypa u ['(p) Hopmupajyhu dakrop koju onpehyje
MHUKPOCTPYKTYPY TIPEKO T'E€OMETPHUjCKUX KapakTtepucTtuka. Kama ce pas3nBoje mapamarepu
MHUKPOCTPYKTYpE W TapaMeTpH MpeHoca MaTepuje U MapaMeTpH rpejama OHAa A YKIbydyje CBe
kouctanre, F(p) =['(p)/G" je dpyukimja ucksbyunso ryctune u 0(T) UCKIbYYHBO TeMIIEpaType

t
o(t, T(t)) = j lexp(— &]dt (11)
o T RT
YoOuuajena Mactep CHHTEPHHI KpHBa IOBE3yje pajJ CHHTEpoBama () €KBHBAJICHTAH CHEPTHjU
aKTUBalMje CUHTepoBama, (yHkuMjy O(t,T(t)) u ryctuHy y TpeHyTKy t TOKOM TepMajHOT
uKiyca, nouesim ox t=0. Kpusa je jennHCTBeHa 3a JaTu pax M HaYMH [IPECOBaba U HE 3aBUCH
0]l MPOMEHa TOKOM IIpolieca CUHTepoBama. HenaBHo, Mactep cuHTEpHHI KpuBa pefeduHucaHa
je y curmommanum S obmuk kpuse’’. Emepruja axtusammje cHHTepoBama oxpeljyje ce
MUHMMHU3HpAkEM TIpeuike u3Mel)ly eKCHepUMEHTaJHMX [OoAaTaka M MOJEJIOBaHE MacTep
CHUHTEPHHT KpUBE.

1.1.3. le¢punucame pazuux TpanchopmManuja u3 JI1IaTaluoHe KPUBe

Hekxn mocmarpanu ckKyn aToMa WIM MOJIEKYJIa MOXKE€ OUTH XOMOT€H HJIM HEXOMOTEH.
XoMoreHu €0 TakBOI cKyma HasuBa ce ¢aza. daze ce KapakTepuily TEpMOIUHAMUYKUM
CBOjCTBHMMA Kao LITO Cy 3allpeMHHa, IPUTHCAK TeMIepaTypa U eHepruja. JeqHa ¢asa je crabuiHa
caMo KaJia je \eHa CI000/IHa €Hepryja y MUHUMYMY 3a oJpehene TepMogMHaMHUYKe yCJIoBe. AKO
ce (asza Haja3M y JIOKAJIHOM MUHUMYMY CJI000/IHE EHEPrHje YMECTO Y jeIMHCTBEHOM MUHUMYMY,
M aKo je OJIBOJeH OJ JOII HIDKET MUHUMyMa (3a MCT€ TEPMOJMHAMHYKE YCIIOBE) €HEPTeTCKUM
Oapujepama, 3a CUCTEM CE KaXke J1a je y MEeTacTaOMITHOM CTamy. AKO OBE eHepreTcke Oapujepe He
MI0CTOj€, CTalkhe CUCTEMA TI0CTaje HECTAOUITHO U CUCTEM ce MoKpehe y cTabMIIHO WK PaBHOTEXKHO
CTame, OKapaKTepUCAHO HaJHMKOM Moryhom cinoboHoMm eneprujom. Ca mpoMEHOM TeMIepaType
Ka0 HE3aBHCHO MPOMEHJbMBE BEIMYMHE KOja JIelyje Ha cHCTeM (WJIM TMPUTUCKA, WIH OHUJIO KOje
JpyTe BEIUYHHE, HIpP. eNEeKTPUYHOI MJIM MAarHETHOT 10Jba), CI000AHA €Hepruja CUCTeMa MeHma
ce mocreneHo u 0Oe3 mpekuna. Kama cy TakBe mpomeHe ciio0oIHE €HEepruje IMOBe3aHe ca
CTPYKTYpHUM ofenexjuMa ¢a3ze (aTOMCKMM WM €JIEKTPOHCKUM KOH(Urypalujama), jaBjba ce
10jaBa Koja ce 30Be (asHa TpaHchopMarmja win Ga3Hu npenas’ .

1.1.3.1. Tepmoamaamuka (aszaux Tpancopmaryja

TokoMm (ha3He TpaHCchopmalmje, ¢ 003UpoM Ha TO Ja ce CI000HA SHepruja cucTeMa He
Mema, TEPMOJMHAMHYKE BEIWYMHE Kao MITO Cy €HTPOIHja, 3alpeMHHA, TOIUIOTHH KamaluTeT,
TEpMaJlHa eKCIaH3Muja U Apyre MOoKasyjy JUCKOHTHHYyallHe poMeHe. Ha ocHOBY penanmja uzmely
TEPMOAMHAMHYKHIX BEJMUMHA KOje MMajy TUCKOHTHHYHUTET Ha TEMIIEPaTypH npenasa u GpyHKIuje
I'u6cose crnobomme erernje, Ependect je kacudukoBao hasHe mpenaze. Y 0BOj jeJHOCTABHO]
HIeMH, 3a Tpesa3 ce Kaxe Ja je UCTOr pena kKao M u3Boj ['mbcoBe crnoboaHe eHepruje Koju
NOKa3yje AMCKOHTHUHYalHy NpoMeHy. DyHKIMja MMa n-1 HEMpEeKUIHUX HW3BOJA, N-TH HU3BOJ
Moka3yje CKOK (JAMCKOHTHMHYallHy TNpoMeHy), a n+1 wu3Box nuBeprupa. ['mbGcoBa crmoboana
€Hepruja je jara Kao:
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G=H-TS=E+PV-TS (12)

a je Tako:
dG =dE + PdV + VdP - TdS —SdT (13)
= VdP -SdT
rae je
dE =TdS—-PdV . (14)

[IpBu u apyru u3BoaM cnob6oaHE eHEepruje 3a KOHCTaHTHe BpeaHocTu T u P cy:

0G . 9G) __

(B—P) =V [aTl‘ S (4
250
op? ) ~\ap ),

9°G 3s C,

e 10
(aZGJ:(a—Vj =Vao
apaT )\ T ), y

OBme, Cp,, 00 ¥ [ cy TOIUIOTHM KamalUTeT, 3alPEMUHCKH KOC(QHUIHUjEHT TEepPMAaIHOT
Upema U KOCPHUIMjEHT KOMIIPECUOMIHOCTH. JacHO ce BHAM Ja TpaHchopmanuje y Kojuma
J071a3u 70 TUCKOHTHUHYAJIHE NMPOMEHE y 3alpPeMUHH U EHTPONUjU (OJHOCHO Y KOjUMa IOCTOjU
JATEHTHA TOIUIOTa TpaHchopMalyje) IpuIaaajy mpBoMm peay jennauune (15), moxk y oHuMa mpu
KOjUMa ce€ JellaBajy JUCKOHTHHyaJHE IPOMEHE Yy TOIUIOTHOM KamlaluTeTy, TepMallHOj
€KCIIaH3UBHOCTH, U KOMITPECUOMITHOCTH NpUMaAajy Apyrom peny jeanHaunse (16).

QO

1.1.3.2. Kunertuka dasHe Tpanchopmanyje 1 quinarairoHa Kpusa

[Ipomena nuMeH3Wja YBPCTOT Y30pKa - AWJIaTalyja, MOXe ce MPHUKa3aTH Kao (QyHKIHja
BpEMCHA 3arpeBama M Ha Taj HAYWH [pUMEHkeHa 3a mpaheme KUHETHKE (a3He
tpancdopmanmje’’. Hamme, mpoMeHa AMMEH3Hja y30pKa IPH 3arpeBamy [0PasyMeBa BHIIE
MCTOBPEMEHHX (DEHOMEHa Ha pPasIMYHTHM CTPYKTYPHHM HHBOMMA'. VICTpaHBama y OBOM
npaBity cy Beh Omina ypahena. Behuna mepema kana ce mocmarpa ¢a3Hu mpeia3 u3BeeHa je Ha
CHUHTEPOBAHO] KEepaMUIM, MPU YEeMy CE€ OJf BPEIHOCTU IUIIATaIlje Oay3uMa CaMO BPEIHOCT
Koe(uIjeHTa JIMHEApHOT MHPEHka O, KOj! j€ IPOMOPIIMOHANIaH TOTUIOTHOM KallalluTeTy Tela.

da3Hu mpenazu MpBor pea 00yxBarajy HyKJeanujy U pacT ¢ase, Ipu 4YeMy ce HyKJIeyCH
HOBe (haze Qopmupajy oxapeheHom Op3mHOM, KOjy mpatd pact HoBe (ase. Cam mouerak
dbopMupama HOBe (haze MpOy3pOKOBaH je (iIyKTyalyjama HacTaIuM YycJea TepMalHUX 1moMepaja
KOjU JIOBOJIC aTOME y HOBE MOJIOKaje Koju oAroBapajy HacTajyhoj ¢as3u. Benmuku 6poj oBakBUX
baykTyanuja je HecTaOWIaH, ¥ HEJIOBOJbAH jep CE Hajla3e MCIOJ HUBOA MOTPEOHE eHEeprHje 3a
CTBapame KPUTHUYHE BEJIMUYUHE (3arpeMuHe) HOBe ¢a3e, KOju Ha3uBaMo HykJeycoM. Mehyrtuwm,
baykTyarnje Ha Taj HA4YMH JOBOJAE 10 moBehama c00OIHE €HEepruje W Kaja je BEIMYHMHA
poMeHe CI000IHE eHEepruje MoBe3aHa ca TpaHcopMaIljoM JTOBOJHHO BENUKa, HyKJCalHja ce
nemaBa Bpio O6p3o. Tama cy y TUM obiacTriMa cBa MOTEHIIMjalTHA MECTa HyKJIealHje MOKpHUBEeHA
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Hykieycuma. OBO cy ycloBH 3aCMNEHOCTH MecTa 3a HyKJIeallujy U J103B0JbaBajy MPETIOCTABKY
na Op3uHa TpanchopMmalrje vMa KOHCTAaHTHY BPEIHOCT U TO y CIIy4yajy pacTa HyKJeyca Ipe Hero
IITO OBU pacToM (aze 3ay3my Behu J1eo 3arpemMuHe.

IIpernocTtaBka 1a ce HYKJIEYyCH, XOMOTeHO pacnopeheHn kpo3 yzopak, (opmupajy
KOHCTaHTHOM Op3mHOM G = 1/t, 3anmpemMuna V chepuyHor Hykieyca HOBe ¢aze IMpEeUHUKa I 0
JEIMHUIIM BpeMeHa t, a Kako pacTe KOHCTaHTHOM Op3uHOM Jaje BpeaHocT r = Gt U T0BOAM 10
u3pasa, jeanauuna (17):

V:%nf :én(th. (17)

Axko HyKJIeyc HMje cTa0miaH 10 ofpeleHor BpeMeHa, cMaTpa ce a HeMa HyKjeyca CBe J10
BpeMeHa t = T, ¥ TaJia BaXXH J1a j€ 3alpeMHHa CTaOUITHOT HyKJeyca Vo

\'A =§nG3(t—r)3. (18)

Ako je Op3uHa HyKJIealyje KOHCTaHTHa, 3a N HyKiIeyca U 3alIpeMUHY
HerpaHchopmucaHor marepujana (1-X), (gecture ce jom He moaumpyjy Mehycobno, X<<I1),
3alpeMHUHa PeKPUCTATUCAHOT MaTeprjana X U3HOCH:

t
X =3V, =§ NG3I(t—r)3dr, (19)
0

ma je 34 MMOYCTHA BPEMCHA 10 CyCpeTamka 3pHa yCJICA lbbUXOBOI' pacCTa,

_ ING’t*
3

X , 3a (X<<I). (20)

Cycperame rpaHria HOBe (ha3e 3aXTeBa KOPEKIHjy OIIITUX jefHAYMHA . 3ampeMiHa 3a
paBHOMEpHO pacrnopehena 3pHa koja ce 1oaupyjy je:

X(t)=1- e[[chﬂD : 1)

Tpeba nmpuMeTHTH TPBO J1a BpEeMe 32 HACTAaHAK Jiejla HOBE (pa3e MPBEHCTBEHO 3aBUCH OJ
Op3uHe pacta Hykieyca G, a Tek 3aTuM of Opoja Hykiieyca N. 3aTUM, €KCIIOHEHIIM]aJTHH OOJIMK
OBOT M3pasa MpHu pa3Bojy y pen ykaszyje na je l-exp(-y) =y, 3a y<<l. Takohe je BUI/BMBO aa
€KCIIOHEHIIM]aJTHA OOJIMK OJIroBapa Jy>KMM BPEMEHCKUM Iepruoanma t — oo, jep taga X(t) — 1.

VY ommtem 061uKy U3paskeHa jeaHaunHa (22):

X =1-exp(-kt") (22)
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xopumthena 3a npaheme u30TepMcke KuHeTHKe ', wecto ce HasmBa Llomcon, Men*,
AspamujeBa® jexnaunua, a MoXe aJIeKBAaTHO OMHCATH KHHETHKY ca 3< n < 4 Kaja ce I cMarbyje
cat,mn>43arpacryhecat.

JunatoMeTprjcka TEXHHKAa MOXE OWTH TNpuUMEmeHa 3a mpaheme KUHETHKEe (a3He
TpaHchopmalMje ako Mojaly O cacTtaBy (asa y IWIATAal[MOHO] KPUBU MOTY OUTH e(eKTHBHO
M30JI0BAaHM. Y30pIHM 3arpeBaHH M30TepMallHO, HAarJIo cy xyalenn na O6u ce 3aapxao cacras (aza
y MoCMaTpaHoM TpeHyTKy. OJiHoc MaceHuX ynena ¢aza 100MjeH je 0THOCOM MHTEH3UTETa JINHUja
n3abpanux pedrnekcuja Ha X-ray audpakrorpamy, 1a OW ce M30erio MUpeme JUHUja yClem
Harpes3ama pelleTKe HacTalux 300T HarjluxX TEepMalHUX NpoMeHa. Tako noOujeH omHoc (asa
U3pakeH y MpoleHTruMa Moxe outu npeacrasbed kao TTT nujarpam (TTT — time, temperature,
transformation). Tauan cactaB ¢aza mpu (asHom mnpernasy y (QyHKUMjU BpemeHa omoryhyje,
npaheme kuaeTrKe dasue Tpanchopmarmje’ -4

Mogen pa3BujeH 3a pauyHame KUHETHKe (a3sHMX TpaHchopMmanuja M3 AUIATalUOHE
kpuBe”’, paspalje je Ha mpuMepy edeKTa caapiKaja yrbeHHKA HA TapaMeTap PeIeTKe ayCTeHNTA
u (eputa. IlpernocraBba ce yriaBHOM Ja je penanuja u3Melhy konuuuHe (aze MpoayKTa y
[IOCMaTpaHOM CTyNbY TpaHchopMalyje W oarorapajyhe mpomeHe 3ampeMHuHe, JUHeapaHa
3aBUCHOCT. JIMHeapHa penanuja, WIaKk, OATOBapa Cly4ajy Kajxa je y TMHUTalky Ccamo
JETHOKOMITOHCHTHH CHICTEM, MaJia, YaK HH y TOM CIlydajy He 10o0Hja ce KOoJM4YuHa CBake (ase
nojenvHayHo, Beh oaHoc ¢aza. YmorpeOoMm KoHIlenTa MacTtep CHHTEPUHI KpUBE Yy CIy4ajy
(da3HoOT mperaza MocTaBba Ce€ HOBA TEOpHja Koja YKYIHY KPHBY JIENM Y HU3 CeTMEHATa U Ha Taj

. 48
HAYMH U3/Baja (ha3HU mpenas .
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1.2. TIPECOBABE
1.2.1. IIpouec npecoBama

[IpaxoBu He momymaBajy npocTtop edukacHo. Mcmpecak mpencraBiba mpax 0OJIUKOBaH
npecoBameM. ['yCTHHA HcTpecKka MpeCcTaBiba OJJHOC Mace U YKymHe 3ampeMuHe. be3 o03upa Ha
HA4YWH TPETHpama 1 00IMK YecTuIia, nocrojahe nmpasuune namely decruna npaxa. OBe npasHUHE
yuHe opo3HocT. [Topo3HocT (TauHuje, HajBehu 1eo CTpyKType mopa) je 1e0 yKyIMHE 3allpeMIHe
KOja je MmpasHa.

Basbumu® y3uMa Kao IPBO YOILITABAE 13 j& OCHOBA MEXaHH3MA 3YIIEaBamba Y CBHM
CTaJjyMUMa YPaBHOTESKEHEC MPUTUCKA TIPECOBamba y KPUTUYHOM TPECEKy KOju je GopMHpaH Ha
KOHTAaKTy uyecTuma. Jlpyra ommta KOHCTaTalMja je Ja — NPUTHUCAK MpPecoBama — BPIIH
UPEBEP3UOMIIHU pajl YHYTpAIEeT Tpema (a HEKaa W CIHOJbIEr Tpema m3Mel)y decTtuia) u
JIOHEKJIe peBep3uOWIHU paj enacTuuHe aedopmaurje. Mehytum, ucto Tako, KOHCTaTyje Jia ce
mporec TMpecoBama AT Ha Tpu craadjyma. ONIITH TPHHIUIHN Pas3iUKyjy C€ 3a CBaKH
MeXaHu3aM I[0jeIMHaYHO Yy cBa Tpu craaujyma. IIpBu cragujym y KoMe je y mpolecy
3rylIkhaBama MCIpecaka TMpU ONTephemy HUCIpecka Ipaxa MPHUCYTHO 3HA4YajaHO E€IaCTUYHO
pactepeheme. [Ipu TakBOM enacTUYHOM MOMepamy, ontepeheme jenHor aena KoHTakata uMely
YyecTuIa JIOBOOM /0 pactepehema apyror nena KoHTakara. CpemmH, WM JIPYTH, CTaadjyM
IpecoBama KapaKTepuIle, KaKo JIOKaTHH KOHTAKTHU KapakTep IIacTU4He Aedopmarirje, Tako U
pENaTHBHO Mally YJIOTY JIOKQJTHOT eJIacTUYHOr pacrepehema Koja y Tpolecy 3TyllbaBamba He
yTHYe U3PA3UTO Ha CMambEHhe MPUTHCKA U paja. ['panuna usmely npyror u tpeher cragujyma ce
Mpeno3Haje MO0 HECTaHKy JIOKAJTHOT KapakTepa nedopmanje dYecTHulla | IUIACTUYHO]
negopmalrju Koja ce pacupocTupe (Mako HEpaBHOMEPHO) Ha Liely 3ampeMHy yectuue. Takohe
KapaKTEepUCTHKa MoYeTKa Tpeher craaujyma je mpecTaHak nmomMepama KoHTakaTa u3mel)y dectura
1 BUxoBo (pukcupame. Kpaj Tpeher ctagujyma Teopujcku moapaszymeBa Hy Ty mopos3Hoct, Ci.4.

Cn.4. Cmaoujymu y npoyecy npecoearpa, npumucax ce nogehasa ca cmarberbem
3anpemune ucnpecka.
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1.2.1.1. ®akTopH KOju yTHUY Ha IPOILIEC MPECOBambA

Hapenrhemo Heke (pakTope KOju yTUdy Ha IIPOILIEC IPECOBAmba

Koopaunanuja yectuie mpaxa mojapasyMeBa Jia CBaka 4eCTHI[A MOpa UMAaTH KOHTAKT ca
0ap HajMame Tpu OKpyxyjyhe uecturie. [IperrnocraBka je 1a Ha MOBPIIMHU YHYTap Mace mpaxa
MojeIMHA YECTHIIA MOpa MMATH HAajMamkme YEeTUPH KOHTaKTa Ja Ou Owra crabmwiHa. OBa yeTupu
KOHTaKTa He MOTy OWUTH Ha MCTOj JTUHHUjU OOMMa YECTHUIC WM Ha jeHO] MOJYJIONTH YECTHIIE.
OBaj (hakTop je MoUI0kKAH pa3HUM yTHIAjIMa TaKO Jia KOOPJAMHAIIMOHY OpOj 3a YEeCTHUIIE Y Mpaxy
IMa PasIHanuTe BPSIHOCTH ~ .

3a Benmuke uvectuie, m3Haa 100 pwm, BenmuumHA YecTHIla HeMa yTHIaja Ha ryctuHy. Ca
cMamemeM BennurHe dectuna ucrnoy 100 um mehydectrnuno tpeme ce moehaBa, u 1oma3u of
1I0jaBe CTBapama MOCTOBA. Mame YecTHLEe J1ajy Mamy I'yCTUHY IakoBama. 1o ce JemaBa ycien
noBehama y crenuduyHoj MOBPIINHU, Mamkh0] MAacH T0jeIMHAYHE YeCTHIle, 1 yBehaHOM 3Hauajy,
c1abux Ccujlia KpaTKOI' JIOMeTa Kao IITO Cy €JEKTOPCTAaTHYKe CHIIE, BIAXHOCT M TMOBPLIMHCKA
aacopnuuja. [lomro ce ca cmamemeM BennynHe noBehaBa MeljyduecTuyHa Koxe3uja, JA0ja3u 10
arzoMepanuje u oHeMoryhaBama MaKoBara 4ecTHIA .

MehydecTnyHO Tpeme MOTHUYE OJI HEYjeIHAYCHOCTH TOBPIIMHE YECTHUIE, XParaBOCTH
noBpiirHe. YecTHle ce Texe MaKyjy ako je MOBpIIMHA XpamaBuja. Bojga wiam pasnuuura yiba
MOTY CMamHUTH Tpewme u3Mely dectura. PemaruBHa chepudyHocT uyectunia aedUHHUCAHA j€ Kao
cnenuduyHa MOBpIIMHA cepe HWCTe 3aMpeMUHE Kao M YECTHIA, MOJe/beHa crenuGuaHoM
noBpmmmHOM jeaHe decture. [lIto je Beha pemaruBHa chepuyHOCT, OONMHMK YecTUIe je OIUKHU
06muKy nomTe™ .

YecTuile ce rpynuiny y KjlacTepe BUCOKOT KOOPAMHAIIMOHOT Opoja, aroMepare, 0BOjeHE
IPOCTOPOM BHMCOKE MOPO3HOCTH. ATrJIOMepalja c€ YIJaBHOM JellaBa ca YeCTHIlaMa MaluxX
TUMEH3Hja 300T BeJHKE crienru(uYHe MOBpIIMHE W akKIHje jeaHe oJl ciaabujux mHTeparyjyhux
cuia m3Mmehy dectuma. Yobuuajene crnabe cuie cy Ban gep BancoBo mpuBnaueme, cuie
eIIEKTPOCTATUYKOT HaelIEKTPHUCama, CTBApamhe XEMHUJCKE Be3e, CHJIC KallIAPHOT KBaIICHa HIIH
MarHeTHe cuie’".

Mare KOJMYMHE MOBPIIMHCKM aKTHBHUX CYIICTaHIIM, YECTO C€ JI0/ajy Mpaxy aa Ou ce
U3MEHWJIE KapaKTepUCTUKE IakoBama M Memama uecTuua. OBU  aJAUTUBH  CMambyjy
Mel)ydecTHYHO Tpeme MoaMasyjyhu moBpIIMHE Kpo3 OJ00jHE CHJie KpaTKOT JOMeTa.
[loGospliame MakoBama YeCTUIA 3aBUCH O]l BEIMYMHE MOJIEKyJa aJWTHBa, IMOJAPHOCTH
MOJICKYJIa aJuTHBa, Opoja cliojeBa KOJU TOKPHUBAjJy TOBPIIMHY YECTUIIC, CTamka IOBPIITMHE
YecTulle, BeJIMUMHE YecTHule U Temreparype. OMoTay o oJapHUX MOJIEKYJa ca MHTEpaKljama
KPAaTKOT OMETa CIIpedaBa YeCTHIE a CE arIOMEpHIIy .

3aTBOpeHE Mope MPeCTaBIbajy Mpa3HUHE KOje HUCY MOBE3aHe ca MOBPIIMHOM Y30pKa U y
KOjUMa ce Haja3M 3aTBOpeH rac. [locTojame 3aTBOpeHe OPO3HOCTH CMambyje BPEAHOCT H3MEPHE
Mace y30pka M caMHM THM M TyctuHe. Ilope moBe3aHe ca MOBpPLIMHOM y30pKa HAa3WBajy ce
OTBOpeHe mope”'. AKO caMe HYeCTHUIIe CapiKe OTBOPEHE Mope, OH/a fie TOPO3HOCT HCIpPecKa Kao
BPEIHOCT 3alpeMHHe npasHuHa u3mely uectuna 6utu ysehana. CaMmuM TuM, TyCTHHA opeheHa
MEpemEeM JIUMEH3Hja IMO3HATOI TEOMETPH]CKOT 00JMKa cMmameHa. OCHUM CMamema TyCTHHE,
MIOCTOjab€ YECTHIIa ca OTBOPEHOM moposHourhy, noBehahe BpenHocT crnenuduyHe MOBPIIMHE
npaxa™’.

Cyn koju Ipku npax nHAyKoBahe JIOKalIHu pacnope] NakoBama YecTUlla y OJIM3UHM 3u1a
Cylia Ipyrauuju o] OHOT y YHYTPAIIkOCTH Hcnpecka. OcuM Tora, 3]l CyJla yTU4e Ha MEpeHe Ha

* Hapenienu (hakTopy KOjU YTUUY Ha IPOIIEC IPECOBaba AETalbHO Cy onucaHu y pedepennu 50.,c1p.53.-88.
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Taj HaYMH IITO JICJIOBU OJIM>KE MOBPIIMHY 3UJa CyAa MMajy Mame T'ycTuHe. [ panujeHT rycTuHa
3aBHCH OJ TCOMETpHje Cy/[a ¥ HAUMHA IPECOBAbA’ .

[Ipu mpecoBamy cMelie MpaxoBa, palikbe KOje MPETX0/e MPEeCcOBamy MOTY JTOBECTH JI0
nojaBe cerperanyje. Cerperanuja mpeacTaB/ba pa3iBajalbe I0jeAMHUX MPaxoBa y CMELIH
npaxoBa. [locrmenuiie cerperanuje Ccy HejeHAKe T'yCTHHA MAKOBamba YECTHIIA M KPUBJHCHC
ucrnpecaka. Tpu OCHOBHa y3poKa cerepramyje Ccy BeJIMYMHA YEeCTHLA, TI'yCTHMHA YecTuIa
pa3IMYUTUX TPaxoBa M pa3iMKa y OOJWKY uecTulla mpaxa. HajmomMuHaHTHH]a je cerperaryja
yCIIe/l BEIMUHMHE YeCTHIA .

dopmupame BETHKUX IMOpa ycjel HacTajamka JIYKOBa Off YeCTHIa pacropeljeHuxX Ha
oaroBapajyhn HaunH, pecTaBiba CTBaparmbe MocToBa . HecdepHi 06IMK YeCTHIA, HAPOUUTO ca
OIITPUM yTJOBHMa, ToBehahe TeHneHIM]y mpaxa Ja cTBapa MoctoBe. Takohe, kako ce cMamyje
BEJIMYMHE YeCTHlla, Mama je Maca YecTHIla M MMa BHILE MOBPIIMHCKOT Tpema. O0a ¢akropa
JOTIPHUHOCE CMamelhy TYCTHHE HcIpecka. Bubpamnmje 6e3 10AaTHOT CIIOJBHOT MPUTHCKA Ha MPax
cMamyjy oBe epexre’’".

1.2.2. JennauyuHe NpecoBama

On xaga cy noOujeHHu MpBU MPEIU3HU MOJALU O MPECOBAY, (BOKep61), 1923. ronune,
MOCTOjarke jeIHAYMHA MPECOBama IMOYEIIO j€ Ja MMa BPJIO BaXHY yJIOTY. JeIHaYMHE MMPECOBamba
NpeJICTaBibajy OAHOC M3Mel)y NMprMemeHOTr MPUTHCKAa Ha MaTepujasl y GOpMH Ipaxa u T'yCTHHE
Tako JOOHMjEHOI WCIpecKa. JeqHaunHe NpecoBama OCHM TYCTHHE M IMPUTHCKA TPecoBamba,
NOBE3yjy BEJIMYMHE BE3aHE 3a KOHCOJUWAAIM]y Tpaxa: MOPO3HOCT, 3alpeMHUHA, creruduyHa
3alpeMuHa, OJHOC Tpa3HMHAa © 4YeCTHIla y wucnpecky u gapyre. CBpxa ¢uToBama
EKCIICpUMEHTATHUX TI0/IaTaka y jeJHaYnHy OWia je Ja ce MPBEHCTBEHO JIMHeapu3yje Tpaduk,
TaKo Jia € Ha Taj HAaYMH oJaKiia nopeheme nzmel)y paznuuutux ceroa nojartaka. Jpyru pasior
j€ TpaKTUYHE TpHUpoe: MpeaBubame MOTPeOHOr MPHUTHCKA KOjU Tpeba MPUMEHUTH Ja Ou ce
J00MO HCTIpECcaK )KeJbeHE TYCTHHE.

bpojHu Mozpenu, KOju Cy TpEACTaBbEHH Yy JUTEpAaTypd, 32 3aBHCHOCT TYCTHHE O]
NPUTHUCKA TIPECOBamba CaJapXKEe JIEJOBE jeHAYMHE KOjU C€ OJHOCE Ha MPOIECe peapamkHuparba
YecTHuIla, IUIacTUYHEe aedopmaimje, KpTor joma, TBpAohe, OTIOpHOCTH Ha nedopmanujy u
IPYyTHX BEJIMYWHA KOje YyTHUY Ha Mpolec npecoBama. CBU OBH yTHIAjH CBOJE CE HA MOCTOjamkbe
pasIMuuTUX KOepHUIIMjeHaTa KOjU CE jaBJba]y HMHTEIPAJbCHEM Yy jeIHAUYMHM IpecoBama (23).
Opacryname eKCIepUMEHTAIHUX BPEAHOCTH TYCTUHE O] BPEIHOCTH MpeABUNEHUX JaToM
jemHauynHOM TIpecoBama (24-29), 3a 11e0 mocMaTrpaHud JOMEH NMPUTHUCAKA, MOXE OWTH OMUCAHO
BpeHOCTUMA KoeduimjeHTta tuHeapHe perpecuje R jemanauuna (39), (Tab.1.), ctp.41.

PaznuuuTe Teopuje 3rynmaBma TOKOM IPECOBamka yOUHIIE CY Jia TIPOMEHA y PENIaTHBHO]
TYCTHUHU P ca POMEHOM MpUTHUCKa P Moxke OuTH u3pakeHa Kkao

dp/dP=K(1-p), (23)
rae je K koncranra.
3a ommc npecoBama Kawakita K. u Liidde K.* pasBwiu cy jemHauuHy, KOjy CMO ¥ MH
KOPHUCTHIIH, 00JIUKA

L:ﬁ_k B, (24)

IJ/Ie je Po BPeIHOCT HACUIIHE T'yCTHUHE, a A U B KoHcTaHTe.
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VY nauteparypu ce Moxke Hahu BeIMKH Opoj jeTHaYnHa ITPecoBamba

p=BV+AP""

ln(—1 ! J= AZ\/F+ B, %,
-pP

1
—=A;InP+B,;%,

ln[ !
1

—p

):A4P+B4;“’.
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1.3. HAHOMETAPCKE IUMEH3MJE YECTULIA
N ITPOUECHU [TPECOBABA 1 CUHTEPOBABA

HanomerapckuM auMeH3HjamMa 4yecTHlla Mpaxa CMaTpajy ce YecTHIe Ydja BeIMYMHA He
npenasu Bpearoct ox 100 nm - 0,1 um (1 nm = 10°m, 1 um = 10°m)®’. Yecro ce meljyrum
Haja3u TojeNia y KOjoj ce MpoyyaBajy YeCTHIC 4YHje AUMEH3Uje Cy npedHuka ucroa 10nm.
MHore crnenupuUHOCTH HAHOAMUCIEP3HUX CHCTEMa IOBE3aHH Cy HE TOJIMKO ca JIpyradydjuM
KapakTepuCTHKama MOjeJUHUX YecTHlla, Beh BUIlle ca HUXOBHM KOJEKTUBHUM IOHAIIAEM Yy
ancamOury. IIpu Tome 300T camMor cMucIia JUMEH3UOHHX edeKaTa, mapaMeTpu KOju KapaKTepHITy
cBojcTBa uectunia W MehynejcraBa m3Mel)ly BHX, 32 YECTHIE Pa3IUYUTHX JTUMEH3Hja CYy
paznmuuutu. OyHKIM]ja IPOMEHE PACHojelie BEJIMUMHE YECTHIIAa 10 pa3MepamMa MOXE YCIOBUTH
KBaHTUTATHBHA, ICTO KA0 M KBAJIMTATHBHA CBOjCTBA HAHO JUMEH3HOHHX CHCTeMa. | OBOpHTH O
nocMaTpamy edekata TUMEH3HMja MMa CMUCIIAa CaMO aKO C€ pacHojelie BeJIMYMHA YECTHIa, KOje
ce IeUHHUILY 110 CPEIBUM JUMEH3MjaMa YeCTHIA, PA3IIHKY]y JOBOJGHO jacHO ™.

[IpaxoBu HaHOMETApCKUX AMMEH3Mja UMajy H3Pa3suT AOMPHUHOC TMOBPIIUHCKE EHEpruje
YKYITHO] €HepTuju aucrep3Hor cucreMa. [loBehame crienuduune moBpmmHe HaHOMpaxa je 2-4
nyTa y ofHocy Ha Mukponpax. C 003upoM Ha pe3ynTaTe UCIHUTHUBAKbA BEIUYMHE KPUCTAIUTA U
BEJIMYMHE YECTHIIA HAHOIIPaxa, CBaKa YeCTHIIa HAHOIpaxa MOKe J]a IMa | JIBa JI0 TPU U3paKeHa
3pHa. bpoj HaHO YecTHIa MO jeAMHUIM Mace yCIIOBJbaBa J1a MOBPIIKMHA KOja MPEeACTaBba YKYIHY
TpaHMIly 3pHA HE 3a0CTaje 3a BpEeAHOMNY YKyIHE MOBPIIMHE T'PaHUIE 3pHA MHUKPOMETapCKUX
MOJUKPUCTAIHUX Marepujana. MehyTum, rpaHuna 3pHa caja BHILE HE MpEACTaB/ba CBOJOM
pasrpaHaToM CTPYKTYPOM JONpUHOC TU(y3Uju MEXaHU3MOM JU(y3Hje M0 IPaHUIU 3pHa Kao KOJ
MHUKpPOIIpaxoBa, Beh mpeacraBiba OCHOBY 3a MEXaHU3aM IMOYETKa Mpolieca KIIW3ama M0 TPAHUII
3pua® M MOC/IeIMIHOM IPEeMEIlTamby YeCTHIIE Kao LEHHE.

3a mpollec CHHTEPOBAba MPAXOBE j¢ OTPEOHO MPETXOAHO T0BECTH y GOpMY HCIpecKa .,
NOTOJIHY 3a HAaKHATHHU TIPOIEC 3arpeBama IpH CHHTepoBamy. [lojaBa ariomepammje caMux
paxoBa 3aXTeBa PAaBHOMEPHO IHCIEProBame decTHia . IIpolec CHHTEpOBama je H3Pa3uTo
YCIIOBJBEH CTamEeM HCIIPECKa, MPHU YeMy Mayie TYCTHHE HCIpecka MOTy moBehatu Temrmeparypy
noTpeOHy 3a CHHTEpOBame. ArjioMepalnuja HaHO MpaxoBa (GopMmupa BelHKe Mope, y OJU3UHU
KOjHX MOsKe T0hH /10 M0jaBa arperata i 0 HEXOMOTEHOCTH | AUCTOP3Hje CHHTEPOBHOT Y30pKa .

Hano derume ca papyre crpaHe uMajy MpeIHOCT yMameHE €Hepruje akKTHBalldje
CHHTEPOBaba KAO0 HHUCKOTEMIPATYPCKOT Tporeca, u mosehame Op3uHe CHHTEpoOBama = .
Benuku nHTEpeC y Be3u CHHTEpOBama HAaHO MPaxoBa KPUCTAIHOT ypehema, mpeacTaBiba MpoIiec
pacra 3pHa M [TapaMeTpH KOjH ra ycioBibajy . Jubysuja n aKTHBALHOHE CHEPTHje Pa3THINTHX
MeXaHHM3aMa IpPEeHOca Mace TOKOM CHHTEpPOBama HAHOMPAxoBa C€ KOHTHHYATHO MEmbajy.
[loueTHn cTamujyM CHHTEpOBama MOKa3yje KIM3ame IEeUX YeCTHIAa M HUXOB peapaHkXMaH,
HaKOH yera ciequ 1udy3uja 1o rpaHuIM 3pHa Ha YMEPEHUM TeMIlepaTypaMa Kao U 3alpeMUHCKa
mady3dja U KoallecieHIja mopa . Ilpomec pacta 3pHA je yCIOBJbEH HU30M CHCHH(PUIHUX
MEXaHM3aMa KOji Ce MOTY jABHTH KOJ HAHO MpaxoBa. MexaHH3MH MpeHoca Mace © Kao IITO Cy
poTamyja rpaHuIle 3pHA, CYNEPIUIACTUYHOCT, M KJIM3alke M0 TPAaHUIM 3PHA, OJTOBOPHH Cy 3a
mporec pacta 3pHa’ .
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1.4. CUCTEM ZnO-TiO,
1.4.1. ZnO-TiO,

@a3zuu nujarpam 3a ZnO-TiO; cuctem Bpio je 100Opo MO3HAT 3a TeMIlepaTrype H3Hal
1000°C. Ha HmxumM Temmeparypama, mocroje oapehene nejacuohe y norseny cTaGMIHOCTH TPH
[IUHK TUTaHATHA jeaumbema, Zny 1104, ZnTiOs u Zn,Ti30s.

[Muak mertatutanat ZnTiOs mpencraBba OmHapHM okcun cuctema ZnO-Ti0O,. ZnTiO;
uMa MEePOBCKUTCKY CTPYKTYpY. IlepoBckurt je mpuponnu munepai ca cacraBom CaTiOs. [lo6uo je
uMe 1o pyckoM wwuHepanory, rpody IlepoBckom. Omarne je Hactana ommra (Qopmyna
nepoBckuta ABX3; 1 nma neannzoBaHy KyOHy CTpyKTypy npukaszany Ha Cin.5. u Cn.6., rae Behu
A karjorn, Ca y 0BOM ciy4ajy, OHBajy OKpYXeHH ca 12 knceoHnka, u rae je mamu B (Tit)
KaTjoH OKpYykeH ca 6 kuceoHuka, Cn.5. YV HEHTpy CBaKOT KyOOKTaxeApoHa Haja3u ce Ca*’ JOH.
CBaku TakaB KyOOKTaxeJIpOH OKPYIKEH j€ ca 0caM THTaHH]yMCKUX okTaeaapa Ci.6.

o 1i* Q w QO 0’

Cn.5. Ileposckumcka Cn.6. Ileposckumcka
cmpyKmypa onucaua ca cmpykmypa CaTiOs.
it V yeHmpy.

[TepoBckuTH, Mory na ce Hal)ly y BenumkoMm Opojy KOMOHWHAIMja KaTjoHa CBE JIOK je
UCIYH-EH YCJIOB J1a je YKyNHHU KpucTan HeyTpanad. Ha npumep, NaWOs, CaSnO; u YAIOs. Ceu
KPUCTAINITY Y TOj CTPYKTYpH Win MoAu(pHUKOBaHO] Bep3uju. Te MoaudukoBaHe Bep3uje 00UIHO
ce jaBJbajy KaJa je BEJMKHU KaTjoOH A MamHU 0J1 OHUX y cTaOMmiIHUM Mojudukanujama. To 10BOIH
0 TEHJCHIMje HarWmama oca okraenpa B, Cn.6., y omHocy Ha merose cycenme. Hacrajy
HaOupama Mpexe MoBe3aHux B okTaenapa, KOju cy OCHOBA 32 JeZIHO O] HEOOMYHHUX €JIEKTPUUYHUX
CBOjCTaBa MEPOBCKHTA, KAO MITO CYy MHE30€JIEKTPUYHA CBOjCTBA. Y CIIe] pa3iiuKe AujameTapa Zn u
Ti nedpopMaruja CTPyKType MEHK METATHTAHATA je H3PAa3|Ta  3aTO OH HOCH mpeduKe MeTa' .

TIepOBCKUTCKA XeKcaroHagaHa CTpykTypa ommre dopmynta ABO;™®  pasmuanrim
cllarambeM IycTo MakoBaHMX, ypehenux AOs; paBHU, npu ueMy B kaTjoHu 3ay3umajy cBe ocraje
MeljypaBaHCKe KHUCEOHWYHE OKTaenpe, mpuka3zaHo Ha Cin.7. [lakoBame AO; paBHH MOXke OWTH
KyOHO WJIM XEKCAaroHAJIHO y OHOCY Ha JIBa MYy CyceHa paBaHCKa HUBOA, y 3aBUCHOCTH J1a JIH
je y cpemuan ABC mmum ABA penocnena. AKO je MakoBame MOTIYHO KyOHO, B momymeHm
OKTaeJpu JieJie camMoO yIJoBe y TpU AUMEH3uje Aa Ou ¢dopmupann KyOHY NEpPOBCKUTCKY
CcTpyKTYypy, Cn.7.a). AKO je CBO MaKOBame XEKCArOHAJIIHO, OKTAaeJpH TOMyHeHn ca B kaTjoHOM
(opmMHpajy 0JBOjEHY C OCy Be3aHy y JaHall CacTaBJbEH OJ OKTaeqapa KOju MMAjy 3ajeIHUUKY
ctpanwuiyy, Ci.7.b).
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Cn.7., Ilpezenmayuja ABO; neposckuma u 3ayzemux okmaeopaninux yeoposa (BOg) y
ROAUMUNCKUM 00IUYUMA, a) KYOHa cmpykmypa, 0) XeKca2oHaina cmpyKkmypa.

Ky6Ha ctpykTypa Moke Aa mpuMu A KaTjoHE caMO OHE BEJIIMYMHE Koja je onapeheHa
¢dakTopoM TONEpaHUUje, t. BucokoTemmeparypcka CTpyKTypa MHOTHX IEPOBCKUTa je KyOHa.
[TepoBckutn ABX3 cTpyKType noceayjy uacaiHy KyOHy CTPYKTYpY ako je (akTop ToJIepaHIije

t=(r, +1,)/2(, +1,) (29)

jemHaK jeAWHMIIM, TIe T TpeAcTaBba paAujyc u3rpahBaukux aTroma CTPYKType. Y
3aBHCHOCTH OJ] PENATMBHUX JOHCKHX BeluuuHa rA, rB, rX, mepoBCKUTH MMajy TeTparoHajHy,
pomboenapcky, OpTopoMOCKy, CTPYKTYpy W JApyTe TuroBe auctopsuje. Jonu A u B ompehyjy
npupoay auctop3uje. YommreHo rieAajyhu mro je mamu A kaTjoH Beha je TeHaeHIMja
optopoMOckoj cuMeTpuju. TakBa cTpykTypa ca t = 1, ctabmiHa je Ha aTMOC(HEPCKOM IIPUTHCKY
yHyTap oncera 0,75 <t < t, rae je t. — t KpUTU4HO, opeheHo ePeKTUBHUM HaeJeKTpucameM B
KaTtjoHa. 3a t > t, XxekcaroHajgHo makoBake AQ; HHMBOa je cTaOuiIm3oBaHo. Dopmupame
XeKCArOHATHOT [AaKOBAa MOjaBlbyje ce Ha pauyH ManenynroBe emnepruje’> . I'yGurax
ManenyHroBe €Hepruje Moke OMTH PEAyKOBAaH OTPAaHUYCHEM y)KMHE OWJI0 KOje JIaHYaHe
CTPYKTYpE HacTalle ClajarbeM CTpaHHIIa OKTaelapa Ha JBE WU TPHU jeAMHUIIEC TIOBE3aHE Y JIaHILy.
VY 0BakBOM MOJIUTHUIH3MY, PA3HOBPCHOCTH CTPYKTypa HACTAJIUX NPEMEIITAHhEM OKTaeHapCKUX
u3rpahiBavuKuXx jeIMHUIA, TUMCH3H]E jeIMHUYHE hemuje ocTajy ucTe y IBe TuMeH3Huje ainu Tpeha
JMMEH31]a Bapupa O HaBeJeHUX KomOuHauuja, Cin.8.c),d).e).” .

Cn.8., Ilpezenmayuja 3ayzemux okmaeopanrnux ygoposa (BOg) y norumunckum odoiuyuma
ABO; neposckuma, Kyona cmpykmypa ¢, XeKca2onaina cmpykmypa h,
¢) pacnopeo - cch cch,, d) pacnopeo - ch ch e) raspored - chh chh.
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MoryhHOCT mocTojama TyCTO MAaKOBaHE XEKCaroHaJHE CTPYKType YHYyTap CHHHEJICKE
Matpurie Ttuna Zn,TiO4 oOjammaBa TMOjaBy Tajlora HACTAJIOT MPU peaknuju  GopMHpama
TUTAHATHUX CTPYKTypa. Peakiujom y 4BpCTOM cTamy IpH 3arpeBamy okcuzaa ZnO u TiO; y
oxguocy 3:2, ma temneparypu 1350°C dopmupa ce mpu HarioMm Xiahemy KOHpeHI/IHI/ITaTgl.
Xemmujcka Gopmyna Tanora je oapehena kao ZnTiOs. [Iudpakrorpamu Tamora HHASKCUPAHHU CY
npeMa KyOHO] jeIMHMYHO] henmju ca MCTUM KOHCTaHTaMma peuretke kao ZmyTiO,. Pesymraru®
yKa3zyjy Ja je y3opak cactaBibeH U3 Zn,TiO4 u ZnTiO; mTo je y CynpOoTHOCTH ca MpeaBulambuma
O6azupanuM Ha ¢azHuM aujarpamuma. CruHeNcKy cTpykTypy uMma Zn,TiOs, mok je ZnTiO;
CTPYKTYPHO OKapaKTepHcaH Kao (a3a WIMEHHTHOT THIIA, XEKCATOHANHE CHMeTpHje', amu je
takolhe peructpoBana Zn,Ti;Og KyOHa CTPYKTYypa UCTOT CTEXMOMETPHU]jCKOT cacTaBa .

HcnpaBHOCT mocMaTpama CTPYKType THTaHaTa Kao HOJMTHUIICKE, cacTaBibeHe oA Ti10g
OKTaeJapa je y Hecllaramy YMICHHIA J]a ako OW ce cMaTpaio Ja Tajor MMa XeKCaroHaJHY
Kkpuctanny cumetpujy Cin.7.b)., onzna 61 pacnopen nakoBama KUCEOHUYHUX ciiojeBa 6uo AB AB,
1ok 6u onaj y matpui 6uo ABC ABC. OBo 6u noBeno no audpaxipone pediaekcuje y mpairy
(111). C o063upoM 1a ce Ha NPHKA3aHOM AU(BPAKIHOHOM CHHMKY', HE MOjaBibyje OBa
pedrnekcuja Ha ymopemHuM TudpakTorpaMEMa MaTPUIlE W Tajora, cMarpa ce Ja TaJlol uMma
KyOHY CUMETpH]y, U KOHCTAHTY jeauHu4He henuje ucty kao u cnmuen Zn,TiOyq.
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1.4.2. IlperJien caBpeMeHuX UcTpaxuBama cucrema Zn0O-TiO,

®azuu mujarpam cuctema ZnO-TiO,, ucnutuBanu cy dymua u Pejc 1960. romune™.
Onpehen je dasHu cacraB TexHukama gudpakmnuje X — 3paka U MHKPOCKOTICKH, y (yHKIHjH
temneparype oapehene repmonapom Pt-Pt10Rh, 3a paznuuute cacrase, Ci.9. IIpobiem koju ce
JaBHO MPUIIUKOM TepMaiHe oOpajae y BHXOBUM E€KCIIEpUMEHTHMa Ono je Bomatmimsaiuja ZnO.
300r caMHX eKCIIEpPUMEHTAIHUX YCIIOBA 3arpeBama XUAPOTEPMATHOM TEXHUKOM Y30pIH Cy OUIIH
OJIMEPEHH, XOMOICHH30BaHHM M 3aTBOPEHM Yy IUIATHHCKE Hocyle noceOHuUM ypebhajem.
OGjanmeHu cy yciaoBU MOCTOjamka J1Ba TUTAHATHA jeiubemba U To: Zn, TiO4 Koju ce KOHIPYyEHTHO
tonu Ha 1549°C u ZnTiO; koju ce, 3a cacrase Behe o 33% ZnO, XUAPOTEPMAIHO pasliake Ha
945°C, majyhm Zn,TiOs m TiO, pyrun. Haljene cy Tauke TOIUbEHA YHCTHX KOMIIOHEHATA
OunapHor cucrema, u 1o 3a ZnO 1975°C u 3a Ti0,1830°C, Cn.9.

Cn.9. @aznu oujacapam ZnO u TiO; , (F.H. Dulin, D.E.Rase)*.

Tokom kacHMjuX ucnUTHBama koje je 1987. roamne wus3Beo O. Jamaryum ca
capagHUIEMA™, ITOKa3aHO je na Ha dasHoM aujarpamy cuctema ZnO-TiO, MOCTOjH jeaHEbEHE
crexuomerpuje  Zn,Ti30s, koje wuMa KyOHy eneMmeHTapHy henwjy. HcnutuBama
TU(GEPEeHIINjaTHOM TEPMH]CKOM aHATU30M TOoKa3aia ¢y na ce y cucremy ZnO-TiO, dopmupa
HHCKOoTeMneparypHa KyOHa ¢aza Zn,TizOs, a 1a ZnTiO3 ka0 XeKCaroHaJIHW METaTUTaHAT U3 OBE
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dopme Hacraje mocreneno on 820°C, ma 6u ce, y ckiamy ca (dasHum aujarpamom JlyiuHa u
Pejca®, Ha 945°C marno pasnoxuo, Takole Ha Ky6HH Zn,TiO, oproTutanar u TiO, pyrun. OBaj
YeCTO MHUTHPaHM paj ofjammaBa 3amTo [ymua u Pejc HUCY Morim na yTBpAe TauHy
TEeMIepaTypy HacTajama UuHK-MeraTuTtaHata ZnTiOs. Hakon oBor pama ¢asza Zn,TizOg
JeKJIapucaHa je Kao HUCKoTeMmIepaTypHa kyoHa gopma ZnTiO;. CtpykTypa 06e dhopme, KyOHE 1
xeKkcaroHaiue, cactoju ce o1 TiOg OKTaenapcKux jeTuHUIIA.

Crabunmnoct kyoHe Zn;Ti3O0g dopme Omo je m3a30B 3a uctpaxuBaue ~ . I[loceOHa
KOHTpaBep3a jaBJjba C€ OKO MHTama Ja Ju je Zn,Ti30g cTabuiIHO MM METacTaOMITHO jeAUIEHbE.
N3Bohewmem ekcrepuMeHaTa MUKIMYHUX XEMHJCKUX TpaHchopmanuja aecyiadypuzammje
3aKkJpyueHo je na je Zn,TizOg cTabuiHo jequmeme Ha TeMIleparypama 0 800°C™, OnaBne ce
jacHo Moxe 3akspyunth fa 850°C, Mmoxe OUTH y3eTa Kao Temneparypa Gopmupama ZnTiO; u na
Ce 0Baj XEKCaroHaJHU OOJIMK IMHK MeTaTuTaHara npumehyje y omcery usmehy 800°C u 950°C.
Hanme, na 750°C Zn,Ti30s, nomunupa, a na Ha 950°C Beh monasu mo pasnarama y ZnpTiO4 u
TiO; pytun. Uucra xekcaronanna ¢popma ZnTiO3; Moxe OUTH IPUIIPEMIbEHA I'PEjabeM Y TOKY 5
catu za 900°C *"_ TIpu Tome, mpeuioxkeH je npeu (asHu AUjarpaM KOjH ce MHTEH3UBHO GABHO
HHUCKO TeMIlepaTypHuM (popmama tutanara®, Ci1.10.

84,85

Cn.10. Ipednoxcenu paznu dujacpam ZnO-TiO; Janea u Ceajuiepa® .

@®a3zuu nujarpam, Cin.10., mokasyje na je Zn,TizOg TepMOOMHAMUYKH CTa0MIAaH Kao
jemumeme 10 800°C, 1ok ce u3Haz Te Temeparype Tpancdopmuine peaom, npso y ZnTiO;, ma 'y
Zn,TiO4 na 945°C.

VY pany rpyne ayropa X. Kum, J. Kum, M. Banaut u /. CyBopOng, WCIIUTHUBaHA je
unkopnopauuja TiO, y Zn,TiO4 ciunenny kepamuky (Zn,TiO4+ xTiO; 3a x = 0 - 0,33). Toxom
peakiuje y YBPCTOM CTamy, aHAJIM30M KPUCTATHE CTPYKType momMohy peHAreHcke audpakiiuje
npaxa ¥ cKaHupajyhe eneKTpoHCKe MUKpPOCKOMMje, Ka0 U MEpPEHEM JUEIEKTPUUHUX CBOjCTaBa
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ycnutuBana je pactsopsbuBoct TiO, y Zn,TiO4 Ha temneparypu Bumoj ox 945°C, xao u
pactBopssuBOCT TiO; y Zn,TiOy4 3a TeMneptype Hike o1 945°C.

Pesynraru cy mokasamu na Zn,Ti3Og dasa mecraje ma T > 800°C xama ce mpatu cMep
rpejama, u aa Hacraje Ha T < 800°C, kama ce mparu xnaheme. Kako cy ekCriepuMeHTH Y OBOM
paly M3BEIEHHM Yy PEXHMY IMHAMUYKOI 3arpeBama ca Op3uHOM rpejama ox 10°C/min, oba
pesynrara, W3rieaa, Moka3yjy ciarame. 3aTo ¢opMupame U TpaHchopMmanuja y peakigjama
Zn;Ti305 y Zn,;TiO4 + xTiO, Mory OUTH MPEACTaBIbEHH MIEMOM HECTEXHOMETPH]CKUX jeTHAYMHA
(30,31) na cnenehu HaunH:

() Zn,TiO, +xTi0, —222€ 5 7n,Ti,,O,,,, +(x —5)TiO,

(I) Zn,TiO, +xTiO, %(l—%)anTim +%Zn2Ti308 +(x—$)TiO, (30)
WIH JeTHOCTaBHU]E

(I1) Zn, TiO,, +sTiO, —>7Zn,Ti,, Oy, —(1 —%)anTiO4 +%Zn2Ti3Og 31)

I7Ie je S PacTBOPJbUBOCT THTAaHUjyM-JAMOKCHIA Yy 4YBpCTOM pactBopy Zn,TiOs. Ha ocHoBy
pesynrara (asne crabuimHocTH y 00muKy Zn,TiO4+ xTiO, nmpukasan je MmoaudukoBanu (ha3zHu
mujarpam ZnO-TiO,, Cn. 11., rae ss o3HauaBa KoHIeHTpanuje X 3a Zn,TiOs+ xTiOy (0 > x >
0,33), mox SS x > 0,33.

Cn.11. Ilpeonoacenu ghaznu oujacpam ZnO-TiO, aymopa X. Kuma, J. Kuma, M. Baranma u /.

Cyeoposa™.

JlonupaHu ¥ HEJONMPAHU [IMHK-TUTAHATHYU MPaXOBH MPUIPEMaHH Cy TEXHUKOM PEaKiinje
y UBPCTOM CTamy 3arpeBam-eéM KOMEpLHMjaHUX IpaxoBa OKCHJAa MeTana LITO je paawia rpyma
ayropa J.C. Yanr n J.B. Yaur®™"'. Halhemo je ma cBojcTBa IMHK-THTAaHATA y WMCIATHBAHHM
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y30pIIFIMa 3aBHCE O] YCIIOBA TPpejarba U KOJMMYMHE JIoTaHaTa. PesynraT oBe rpyrie HCTpaKuBaya,
MOKa3ajil Cy Ja CHHTE3a PEaKIUjoM y YBPCTOM CTaH:y86 paxoBa U3 KOjuX je Jo0ujeHa CKopo
yucra (asa ZnTiO;, Moxe OMTH OCTBapeHa KaluHanyujom Ha temmeparypu ox 800°C y Toky 24
Yaca U Jia j€ 3aCHOBaHa Ha PEaKlju Y YBPCTOM CTaAY:

ZnO(s) + TiO, (s)——> ZnTiO, (s) (32)

Kana temneparypa cunrtepoBama npehe 900°C, ZnTiOs ¢asa je u Jajbe NpUCyTHA, Al Ce
uaTeH3uTeT ZnTiO3 MUKoBa peHreHorpaMa OCeTHO CMamyje.

Hcra rpyna uctpaxxuBaua ucnutubaia je gooujame ZnTiOs con-ren metozom®’. V oBoM
pany xopuinheHa je coi-rell TeXHHKa, YKJbydyjyhu u IlekuHujeB MeTos 3a mpunpeMarme IHHK-
tutaHaTHUX ZnTi03 npaxoBa. [lo6ujenn npaxoBu OUiM cy rpejaHu Ha Temmneparypama o 500 o
1000°C y pasnuuutuM BpeMeHCckuM uHTepBannMa. ZnTiO; dasa popmupana je Ha MOYETKY Ha
temneprypama ox 500°C. Euepruja aktusaimje kpucraimsanuje ZnTiO; je 172,74 kJ/mol u
u3padyHata je u3 Kucunuyepose jeqnaunne . EHepruja aktuBanuje pacta 3pHa je 20,83 kJ/mol u
onpehena je u3 ApemmjycoBe jemamumne xopumhemem Koy6iose Teopuje’. OHH HaBoje
pasiore 300T KOjUX je COJI-Te METOJ] PETKO KOpHUIITheH 3a CHHTE3y, a TO CY CIIOKEHa MpoLeaypa
¥ areHCH KOju Cy YecTO Bpio ckynu. Hamme, XeMujcke MeToJie CHHTE3€ U3 pacTBOpa MOTy JaTh
CHUTHE M XOMOTEHE YECTHIIE Ca BEJIHKOM crenu(uyHoM moBpmuHOM. OBO je KapaKTepUCTHKA
CoJI-Tell mpolieca 1 o0jalimbaBa ce Kao nocieauna ckpaheHor Audy3noHor myra.

[Momohy nomaraka moryhe je KOHTpomcaTH peakumjy Hacrajama ZnTiOs. YV paxy’,
CBOje pe3yiraTe W JAUCKYCHjy ayTOpu Cy NpHKa3ajd CIHCKOM KOHLEHTpalja M3PaXKEHHX Yy
mas% WOj3 nonaraka xoje cy cuarepoanu Ha 900°C 4 cata. Y eKCIIepUMEHTAIHOM JIETTy OHHU CY
UMaJld U MJIEBEHE U KaJIILIMHUCAkE Mpe J0AaBamka pasinuUTUX KoHLUeHTpanuja WOs3 y cmery, u
IIOHOBO MIIeBeme. [103uBajyhin ce Ha paHHMje paJoBe KOjH Cy TpeTHpaId (Ga3Hu gujarpam’ = =
Cn.9. no Cn.l11., u nureparypy Koja je KacHHUje HamucaHa ~, yTBpAWIM Cy cielehy memy
TEMIIepaTypCKUX MHTEpBaja U CMEHa ¢asa:

=700-820° C

(ZnO + Ti0,) —Z2€ 5 (ZnTi0;) — X522 ¢C

=820-900° C

(ZnTiOs3 + Zn,;TiO4 + Zn, Ti308) —————— (33)
(ZnTiOs + Zn,TiO4 + Zn, TizOs + Ti0,) —22€ 5 (Zn, TiO4 + TiO5)

KoMriekcHOCT 0BUX peakiiija BUAJBUBA j€ ca MPETXOAHUX (Da3HUX AMjarpama, a OHO IITO
je mHTepecaHTHo je To aa oHu oxapelyjy temmneparypy 700°C kao moverak Hacrtajamba ZnTiOs, a
900°C kao mouerak pasrpagme ZnTiOs. OBO je y CYIPOTHOCTH ca OCTATHM ayTopHMa’ > KOjH
nobujajy xkyouu Zn,TizOg mo 800°C. Ausm, pax y HelMHH WMa 3a TeMy Ja TOKaxe Ja ce ca
JI0JIATKOM MCTOT aJMTHBAa MOXKE YTHUILIATH Ha TOK XeMHujcke pekauuje. Tako, manu nogarak WO;
Mamwu o 1 mas% une ka opmupamwy Zn,TiO4, 1ok o 1 mas% 1o 3 mas% BoaM Ka CTBapamy
ZnTiOs. Jonatak Behu ox 3 mas% BoaM Ka JUCTOP3UjU pEIIETKE M HAJUHTEH3UBHU]JU MMUKOBU ca
pedraexcujama KapaKTepUCTUYHUM 3a TIOMEHyTe (pase ce momepajy Ha BuIle BpeaHOCTH 20.
Onabpanu Metanuu katjor W uma mujamerap 0,620A 1 mMoxe 1a Mema y AB,O4 n A w/wmn B
(Zn2+ 0,74 A, Ti** 0,68 A) TaKo Jla JI0/IaTak y BUIIKY MOKE Jla IOBEZE U JI0 PEeaKifje y YBPCTO]
dbazu:

900° C-950° C

(Zl’lTiO3) —_— (Zl’lzTiO4 + TlOz)
(Zn,TiO4 + WO3) —2£< 5 (ZnWO, + ZnTiO3). (34)
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OBo je 3aHMMJBMBO 3aTO IITO MHAYe OWJIO KakaB Cl1a0Wju yTHIIA] HA CHUCTEM JOBOIH JIO
ctBapama Zn,T104, ok oBae ZnTiOs mocTaje ctabunnuja dasa.

CHHTETCKM TOCTYMIM U CTPYKTypa IUHK-METaTHTAaHATA Y CBUM HaOpOjaHUM paJoBHMa
WCIIUTHBAHM Cy YIJIAaBHOM TOCMaTpameM (pa3HUX JMjarpamMa U CeTa peakiyja U3 KOJuX Cy OBE
Hactaje. bunapau oxcua nuHkMmeratutaHat ZnTiOs yriaaBHoM je onpeheH cBojuM mnpedurcom
MeTa, IITO 3HaYM J1a j€ HECTAOMITHO jeANbEHhe, YCKOT TEMIEPaTypPCKOT MHTEpBalia HacTajama 1
yClIe]l TOTa U3pa3uTe PEaKTUBHOCTH IITO j& YCIOBHUIIO BEIMKHU OpOj pasioBa 3a pa3lInduTe O0JIHUKE
TpETMaHa, KaKO CMHTETCKOT, TaKO M YTHIIaja HU3a (paKkTopa KOjU Ce jaBJbajy MpU peakmujama y
kojuma yuectByje ZnTiOs,
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1.5. IIPMHIOUIIA ITPOT'HO3E CBOJCTABA MATEPUJAJIA

[Ipobnemu mporHo3e cBojcTaBa MarepHjajia yCIOBJbEHU Cy UMILEHHMIIOM Ja je YBPCTO
TEJI0 KOJICKTUB aToMa M MOJIEKYyJla KOj! C€ Hajla3e Y CTaJIHO] MHTEPAKIIU]H, P YeEMY aTOMH TyOe
cBOjy umHauBuayaiaHocT. CmaTpa ce Aa BeoMa J00py OCHOBY 3a mMoryhHocT mpumene Qusuke
YBPCTOr CTaEbka y MPOTHO3MPAIbY CBOjCTABA MATepHjala Mpyka MPeACTaBa O KBA3MYECTHIMA ),
KOja 103B0JbaBA J1a CE CHCTEM YECTHIA KOje CE HAla3e y MHTEPAKIjH CBE/E HA MICNAHM rac .

ExcniepumeHTanHa WCTpaXuMBama TIO/eJbeHAa Cy Yy TPH CErMEHTa M TO CYy
EKCIepUMEHTAJIHU pPaJi HAa CHHTE3W, 3aTUM MCIUTHBAaWkE CTPYKType M Ha Kpajy oxapehuBame
cBojcTaBa JoOujeHor Marepujana. CHHTE3a MaTepHjajia MOXE C€ OCTBAPUTH YTBpHUBaAHEM
dbyHIaMeHTalIHEe 3aBUCHOCTH:

- CgojcraBa ox ctpykrype F,

- Ctpykrype ox Texnonoruje f
CrtpykTypa urpa yJory nmapameTpa, peko Kojer ce u3pakaBa Be3a CBOJCTBO — TexHoJoruja (D).

OppehuBame ¢ynkuuje F npeamer je ¢usuke 4BpCTOr cTama, 0K je oapehuBame
¢ynkuuje f mpenmer Qusmuke xemuje M Kpuctamoxemuje. Dynkumja @ oapehyje ce
MYJITHBAPHjallMOHOM aHAJIM30M U UMa OTpaHuyYeH (DeHOMEHOJIONIKY 3HAYaj .

CrpykTypa 3ay3uma LEHTPAJIHO MECTO y KOMIUIEKCY HayKe O MaTepujaluMa U HEHY
crien(UIHOCT TpeNICTaBha «CTPYKTYpHA XHjepapxuja». Tako pa3iauKyjeMo MakKpo-, MUKpO-,
KPHCTAJIHY, aTOMCKY, ¥ €IeKTPOHCKY CTPYKTypy . CBAaKu Oj HMBOA CTPYKTypHE XHjepapxuje
MOXE C€ IOCMAaTpaTH OJIBOJEHO Yy OKBHUPHMa aJCKBATHOT W JIOTMYKH HEKOHTPATUKTOPHOT
anapata. PasnuuuTi THIIOBH CTpyKyTpe onpelyjy pasznuuuTa cBOjcTBa Marepujaia. HapasHo,
HaBEJICHE TUIIOBE CTPYKYTpE Kao M pas3MyUTe KaTeropvje CBojcTaBa Tpeba y3eTH YCIOBHO,
nomTo Mel)y muma He mocroje omtpe rpanune. CBe CTPYKTypHE NPOMEHE AUPEKTHO YyTUUy Ha
MPOMEHY CBOjCTaBa MaTepujajia, IITO MPEACTaB/ba OCHOBY 3a pa3BOj TEXHOJIOTHje A00Hjama
MaTepujana ca yHarpes 3aJaTUM CBOjCTBMMA MaTepujania’.
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2. EKCIIEPUMEHTAJIHA
NCTPAKUBAIbA
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2.1. MATEPUJAJI

Kopuuthen je xomepumjamun masonpax ZnTiOs (Zinc titanat Aldrich [12036-43-0]'"*)
MoJeKyiIcke Mace 161,26 g/mol, pmexnapucame rycrmre 5,74 g/ml Ha 25°C, 5,16 g/em’
penarencorpykrypuom ananmuzom, (XRPD JCPDS 26-1500 Buau nonmatak kaptuue JCPDS)
yuctohe 99,5%, mnpoceune BenuuuHe uectuna ucnox 40 nm oxapehene nudpakuujom
PEHITEHCKHX 3paKa, AeKnapucane creruduumne noppumne (BET) 40 10 45 m?/g.

2.2. METOJIE

2.2.1. TIOCTVYIIL ¥ CUHTE3U
2.2.1.1. IlpecoBame

[IpecoBame npaxa paheno je Ha npecu Hydraulic press RING, P-14, VEB THURINGER.
Kopumrhen je amat koju cy caunmaBaly HWIMHAAP W JIBA MOKPETHA KJIWMNA MPEYHUMKA 8§ mm.
Bpcra mpecoBama Koja ce M3BOIM HAa Taj HaYMH HAa3MBa CE€ JEAHOOCHO JBOCTPAHO TPECOBAILE.
JeHOOCHO, y THTEPATYPH YeCTO O3HAYABAHO KAO YHHAKCH]ANHO ', jep ce CHiIa MpUMErbYje Iy
JeIHe oce UCTIpecKa U TO OHE Koja MPeCTaBJha BUCHHY Tako JTOOHjEHOT BaJbKa, a TBOCTPAHO 300T
TOra IITO 300T MOKPETJFUBOCTH 00a KJIMIA MCTOBPEMEHO ca o0e CTpaHe, CUiia MpUMEHeHa Ha
y30paK OHBa PaBHOMEPHO pacroiesbeHa. Tako HOOHjeH HCIpPecak CMaTpa ce XOMOTCHHM' .
Komnuune mpaxa ox 0,5g ZnTiOs; u3MepeHe Ha aHATUTUYKO] Barm Tako Cy IpEcOBaHE Ha
pazimmuuTuM npuTHcnrMa. CBH UCIPECI 3a/IpKaBaHU Cy MCTO BPeME IMOJ YTHUIMjeM MPUTHCKA
(1 MuHYT). Y HameMm eKCIepUMEHTAIHOM pajay HHUje KOpUIINEHO HUKAKBO JOJATHO CPEICTBO
KOje OM yTHIIaJ0 Ha KOHTAKT n3Mel)y uecTuiia npuiiMKoM npecoBama. Kopunthenu npurucu npu
npecoBamy cy: 49,03 MPa (0,5 t/cm?), 98,06 MPa (1 t/cm?), 196,13 MPa (2 t/cm?), 392,26 MPa
(4 t/em?), 588,40 MPa (6 t/cm?), 784,53 MPa (8 t/cm?), 882,60 MPa (9 t/cm?).

2.2.1.2. CunrepoBame:

CunrepoBame je BpuieHo y nehu numaromertapckor ypehaja Bahr Gerdtebau GmbH monen
802 Ha KOME ce HMCTOBPEMEHO MpaTH TeMmIlepaTypa W MpOMEHa AUMEH3Hja y3opka. [Iporec
CHUHTEpOBama W TNPOMEHA TUMEH3HMja C€ OJIBUja0 MNpPU Pa3IUUYUTHM Op3uHAMa U YCIOBUMA
rpejama. YCIOBH KOjU JeUHUINY CHHTEpPOBama Cy Op3WHa Tpejarba MpU HEU30TEPMCKOM
3arpeBamy, TEMIIEpaTypa M BpeMe H30TEPMCKOI 3ajpikaBama M BpeMe xiahewma U Op3uHa
xnahema Kao U MPUTHCAK KOJUM je GOpMHUpaH HCIpecak. YTJIaBHOM j€ BPIICHO HEHM30TEPMCKO
CHUHTEPOBAHE Ca U30TEPMCKHUM 33][PIKABAHEM.

[TojenHayHM yCIIOBM CHHTEPOBama 3a CBaKH y30paK M MHTEPHA O3HAKa y30pKa HABEIICHH CY
HUXKE:
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— y3opiu HaHonpaxa ZnTiO; (o3naka ZT31t5m2, LZTiO31, ZT31t151)
cunrepoBanu 10 880°C
pa3auuuTUM Op3UHaMa rpejama

ZT31t5Sm2 - ZnTiO; nensorepmcku 5°C/min go 880°C, uzorepmcku 68 min Ha 880°C,
xnabeme 45 min - 10°C/min (ucnpecak n06ujen Ha npuTHCKY o1 98 MPa -1t/cm?).
LZTiO31 - ZnTiO; neusorepmcku 10°C/min o 880°C, uzorepmcku 68 min Ha 880°C,
xnaljeme 45 min - 10°C/min (ucnpecak go6ujeH Ha putrcKy ox 98 MPa -1t/cm?).
ZT31t151 - ZnTiO; vensorepmcku 15°C/min no 880°C, uzorepmcku 68 min na 880°C,
xnaleme 45 min - 10°C/min (ucnpecak n06ujen Ha npuTHCKy o1 98 MPa -1t/cm?).

— V3opuu Ha"omnpaxa ZnTiO; (o3naka ZT34t, ZT32t5m, ZT31t3m)
cunTepoBanu 10 1100 °C,

IIPECOBAHMHA PA3IMYUTUM MIPUTHCLIMA,

Y CHHTEPOBAHH Pa3IMYUTUM IPEOMEHIBMBUM Op3rHaMa Tpejama

Z/T34t - ZnTiO; nenszorepmcku 10°C/min go 1100°C, uzorepmcku 60 min ma 1100°C
(rcrpecak 10OMjeH Ha IpuUTHCKY 01 392 MPa - 4 t/cm?).

ZT32t5m - ZnTiOs nensorepmcku 10°C/min go 880°C, 3atum Hensorepmcku 5°C/min 10
1100°C, uzorepmcku 25 min Ha 1100 °C, xnaheme 69 min - 10°C/min (ucrnpecak 1o6ujeH
Ha IpUTHCKY 071 196 MPa - 2 t/cm?).

ZT31t3m - ZnTiOs neusorepmcku 10°C/min go 880°C, 3atum Hensorepmcku 3°C/min 10
1100°C, uzorepmcku 16 min ua 1100°C, xinaheme 69 min - 10°C/min (uctpecak no6ujen
Ha IpuTHCKy 071 98 MPa -1 t/cm?).

— VY3opmu Hanonpaxa ZnTiO; (o3naka 10ZT31t, SZT31t, 3ZT31t)
cunTepoBanu 10 1200 °C
IpU Pa3IUUUTHIM Op3MHaMa rpejama

10ZT31t -ZnTiO;5 nensorepmcku 10°C/min no 1200°C, uzorepmcku 60 min na 1200°C,
xnabeme — 78 min - 10°C/min (ucmpecak go6ujen Ha TpuTHCKY 01 98 MPa -1 t/em?).
57.T31t - ZnTiO; veusorepmcku 5°C/min go 1200°C, nzorepmcku 60 min na 1200°C,
xnaheme 78 min - 10°C/min (ucnpecak no6ujen Ha nputrcky ox 98 MPa -1 t/em?).

377131t - ZnTiO; nenszorepmcku 3°C/min go 1200°C, uzorepmcku 60 min Ha 1200°C,
xnabeme 78 min - 10°C/min (ucnpecak no6ujen Ha nputrcky ox 98 MPa -1 t/em?).
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2.3. METOAE KAPAKTEPU3ALIMIE

Haxkon npecoBama U CUHTEpOBamba y30paka y pa3iduUTUM YCIOBHMA, KapaKTepHu3aluja
HCITIPECaKa ¥ CHHTEPOBAHHX y30paKa BPIICHA je PasIMuMTHM METOaMa KapaKTepusanuje :

2.3.1. OnpehuBame ryctute

I'yctuHa ucnpecaka MepeHa je momohy JBe METOJE: MEpemheM AMMEH3Mja M Mace
UCIIpecaka M METOJOM JKMBHHE NHWKHOMeTpHuje. ['yctmHa oxapeheHa MepemeM AUMEH3Hja
NoTpeOHUX 3a HM3padyHaBame 3alpeMHHE HCIPECKa, MPEJICTaBba T'YCTHHY HCIIpPEcKa Koja je
yTBpl)eHa MepemheM Mace UCTIPECKa, U JUMEH3Hja IIMJIHHIPUIHOT UCTIPECKa, BETMUMHA TUjaMeTpa
v Bucune’ . 'ycTHHa ncnpecka oapeljena je y OKBHpY MeETOZe XMBHHE MOPO3HMETpHje Tie je
onpehena kao nukHOMeTpHjcKa ryctuna. Mcmpecak je cymen Ha 110°C 12 h u Bakyymupan 60
muH. Mcnpecak 6uBa HaKoH Tora 00aBHjeH KMBOM 0e3 mpuMeHe mpuTHcKa. Pa3nuka 3anmpeMuHe
KUBE KOJy MCTHCHE MCIpEcaKk M Mace HCIpecKa Jaje TYCTUHY ozapeheHy IKUBHHOM
HI/IKHOMeTpI/IjOMwO. PenatuBHa ryctuHa P, neduHucaHa je kao P,=pP/pPi, TOAC je P - U3MepeHa
rycruna (cm’/g), P — Teopujcka ryctuHa (nobujeHa u3 mudpaxrorpama X 3paka, 5,165 g/em’,
JCPDS 26-1500, unu nexmapucana on npousBohaua, Aldrich 2006, 5,74 g/cm3 Ha 25°C, CAS
12036-43-0).

2.3.2. CrneuuduyHa MoBpIIMHA

CriennduyHa NOBpIIKHA Y HalleM paay ojapeheHa je kopumhemeM afcopriiuoHe METOIe
u ypehajem coprniromatom Sorptomatic 1990 Thermo Scientific (Software Package - Advanced
Data Processing v. 5.1) axcoprmujom asora Ha temmneparypu —196°C (77 K), u paduyHCKe MeETOJIE
S.Brunauer, P.H.Emmett, E.Teller (BET) '”'- B.E.T. V3opuu cy MepeHH aBa IyTa, P 9eMy
CTaHJapaZHa TpoLEIypa 3a CBAKO MEpeme IOoJpa3yMeBa: YHOIICHE Yy30pka y Oupery;
Bakyymupame 10 107 torr (1 torr = 133,322 Pa); 3arpeBame y 6upern 6p3uaoM ox 5°C/min 10
110°C, 3ampxaBame 18 caTu; MoCTaBJbabe HA MECTO 33 aHAK3HUpPabe 30 MUHYTHO BaKyyMHUPahe
<10 torr Ha coGHOj TeMIepaTypH, aCOPIILIOHO AECOPIIMOHO Mepere Ha Temmeparypu 77 K (-
196 °C), Baljeme y30pka U CHUMambe npasHe Oupere. J[pyro Meperme MoapasyMeBa MOHOBJHEH
IUKITYC.

Ancopnuyja a3oTa npeacraBiba (popMupame cioja raca Ha MOBPIIMHU YBPCTOT Tela.
OcHoBa 3a Mepeme crieruduyHe MOBPIIMHE HCTIPEcaKa, 0JJaKiie MOTUIY CBH JaJbl IPOPAadyHH, Cy
KpUBe ajcopnuuje u aecoprnuuje. To cy QyHKuuje 3anmpeMuHe aacopOoOBaHOI a3oTa Vv y
(GYHKIMjU pENATHBHOT MPHUTUCKA KOjU TPEACTaBba OJHOC PABHOTEKHOT M MPHUTHCKA 3acuhema
P/Py.

[Mpumemena BET jennaunna (35) je uzpaxxkeHna kao:

! = C_I(E}_L (35)
V|:PO—1:| v.c\ P, ) v,.c
P

m
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rae cy P paBHOTeX)XHW TpUTHCAK Ha TemIeparypu ajacopriuje u Py carypanuoHu
NPUTHUCAK HA TeMIEepaTypu aJACOpIIHje, V — 3alpeMuHa aJcopOOBaHOr raca, Vn, — 3alpeMHHA
azcopb6oBaHor MoHOCII0ja, ¢ — je BET koHcTaHTa, M3pakeHa kKao,

c= exp(%) (36)

rae cy E; rornora agcopmiuje npBor cioja, a Ep — TomioTa ajcopriiyje 3a Apyry U BUIIES

CJI0jeBe W jeIHaKa je TOIUIOTH KoHJeH3anuje. OnaBae ce JMHeapu3alyjoM Jako J100Hje vy, IITO

naje crieruduyHy MOBPIIHHY y30pKa'*?.

BennunHa mopa nenu ce Ha TpHU CerMeHTa, MUKPOIIOpE YHjH je rjaMeTap MamH oJ] 2 nm,
Me3onope udju je amjamerap usmehy 2 u 50 nm, m makpomope ox 50 nm wak go 1 mm.
Bpennoctu 3anpemMuHa Koje 3ay3UMajy OBH CETMEHTH MTOPO3HOCTH M3PAavuyHaBajy € Pa3IMuUuTUM
MeTo/ama M3 TojaTaka ca M30TepMu. MHKpPONOpPO3HOCT ce Hajyemthe M3padyyHaBa jeHAYNHOM
Jlyoumus-Pagymkesua ', 10K ce 33 Me30mope MOry KOPHCTHTH DAa3iHudTe jeIHAYMHE Y
3aBUCHOCTHU OJ1 MHTEpBaJa pajaujyca nopa 1 NpeTrocTaB/beHor 00IMKa nopa, kao mto cy b.J.X.
(BJH - Barret, Joyner, Halenda) '™ Tomumop -Xun'® umm Kpancron - Haxmu' .

2.3.3. )KuBuHa nmopo3umeTpuja

XKusuna mnopo3umerpuja pahena je Ha wuHCTpyMmeHTy Porosimetar 2000, FISIONS
instruments. Kopuirhen je cuctem 3a yBoheme xxuBe y yzopak Macropores unit 120, Carlo Erba.
V3opak je nperxomno cymed Ha 110°C tokom 12 h m Bakyymupan 80 mumnyrta. IToueTHn
NpUTHUCAaK yTUCKHMBama xuBe je 6uo 0,1 MPa, nox je xpajmu mputucak usznocuo 200 MPa.
JKuBuHa mopo3uMeTpHrja cacTOju Ce y OCHOBH O]l TIOCTETIEHOT YTHCKHBAMba JKUBE Y BaKyyMHpaH
IOPO3HU Marepujai Ha nosehaBajyhuM BUIIMM NpUTHCLUMA, HAKOH Yera Cled MCTUCKUBAHE
KHBE Ca CHIDKABAIbEM MPHUTHCKA' ' .AKO Cy TOpe KPY)KHOT Ipeceka, M y rpaHurnama oapehjeror
IPEeYHMKA 32 METOy, MEHUCK he OUTH alpOKCUMATUBHO MOJMYKpYy>XaH. Taaa je npeyHuK KpUBUHE
MCHICKA je/IHAK IPEdHHKY mope. 101 OBHM YCIOBMMA BaXH jenHaunHa Bombypra (37)"°

Ap = 2—Ycose (37)
r

rJ€e je Y - MOBPIIMHCKY HanoH xuBe (48mN/m) u 6 yrao kBamiema xuse 141,3°. Kusuna
HOPO3UMETPH]a, y KOjOj je KOJIMYMHA KUBE YTUCHYTA y MOPE YBPCTOr Tesa (PyHKIHUja MPUTHUCKA,
0a3upa ce Ha OBOj jeAHAYMHH. AKO j€ y30paK y CTamby y KOME HeMa MPUTHUCKA, BAKyyM, Ap=p, 1
arcoJlyTHHU TPHUTUCAK MOTpeOaH Ja yTHCHE JKMBY Kao HekBacelly TEeYHOCT y MOpe JUPEKTHO je
MIPOTIOPITMOHAJIAH IWjaMeTpy Topa paaujyca r.

2.3.4. JIlunaToMeTpHjCcKa HCTPAKUBAHA

JlunaTomeTpujcka HMCTpakMBama BplIieHa cy momohy munatomerpa Béhr Gerédtebau
GmbH Typ 802, y pa3nmuyuTUM H30TEPMCKHUM W HEH30TEPMCKUM PEKUMHUMA U HA PA3THYUTHM
TeMIeparypaMa u Op3uHaMa rpejama. Ypehaj ucToBpeMeHOo Oeleku MPOMEHYy TUMEH3H]je Y30pKa,
Temmneparypy u Bpeme. TaunocT oapehuBama numensuja je +10 nm. Temmnepartypa je ogpehusana
tepmorniapoM PtRh30-PtRh6(EL18B), amm kako kako meh wMa CONCTBEHY peryJiaiujy
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TEMIIEPType, 3ajara TeMIepaTypa MOXKe M JAa OJACTyHa O CO(TBEPCKH 3aJaTUX BPEIHOCTH.
Pesonyuuja y ognocy Ha temneprypy +10 nm / 0,05°C. Bpeme je oxpehusano ca taunorhy oj
+10° MUHYyTa. Y30paK TMpeAcTaB/ba HCIpPEcaK IMIMHAPUYHOT O0OJIMKa TavyHo ofapehHux
JMMEH3Mja U Mace, MOCTaBJbEH y I0JIOKAj MPU KOME je MpaBall paaujyca y30pKa HCTH Kao U
pamujyc nieBHe nehu. Y Tom monoxkajy ca jeIHE CTpaHe y30pak c€ Ocjama Ha TPAaHUYHHK
Jpaxkaya y30pka uspal)eH o alyMmMHuHe, a ca Apyre CTpaHe I'a MPUTUCKA LIEBYHIIA O]l AlyMHHHE.
Hpxau y3opka ocraBapyje nputuck o 0,02 N. IIpomene aumeH3nja mpeHoce ce MPeKo MeBUUIIE
0]l alyMUHE KOja je Ha JAPYroj CTpaHW MOBE3aHA Ha JIMHEApHW BapHjaOWIHU TU(EpeHIIH]aTHH
TpaHcopmaTop, €JeKTPUYHU CUTHAJ IOMepaja mpeTBapa y CTpYyjy, a 3aTUM C€ Taj CHUTHajl
KOHBEPTYj€ Y HU3 BPEJHOCTH IPOMEHE AUMEH3H]e Y30pKa.

2.3.5. AToMCKa MUKPOCKOIIH]a

Cuumun A®M  atomcke mukpockommje” (Atomic Force Micorscopy - AFM)
IPEJICTaBIba]y MUKPOCKOIICKO MEPEHe aTOMCKe HHTepaKiuje - . Mukporpaduje cy nobujeHe Ha
ypebhajy Thermo microscopes autoprobe CP Research u TO y KOHTakTHOM M O€3KOHTAKTHOM
NOCTYTKy. M3pa3 aToMCKa MHUKPOCKOIHMja CHJIE HACTAo je M3 MOryNHOCTH Mepema CHile peia
BEJIMYMHE KOje BNaajy uzMmel)y atoma. Y 0BOj METO/IM CaBUTJbHBA KOH30JIa Ca COHJIOM OCETJbUBA
Ha CHJIy MHTEpPaKIMje CKeHUpa BUCHUHCKH Pa3IMUUT 00pasall 1o MOBpIIMHH y30pka. Cuia Koja
nenyje m3Mel)y KOH30J7le M TOBpIIMHE y30pKa CTBapa caBHjamba KOH30JIE KOja CE JIETEKTY]y
omrnykuM myTtem. O6paler curxan omoryhyje Tomorpadcky cianky ysopka'' . 3a cHHTEpOBaHE
y30pKe Mepema Cy H3BEJCHA y KOHTAKTHOM IMOCTYIKY, CHIIMIIMjJYMCKOM KOH30JIOM KOja MMa
Mamy KOHCTaHTy KpyTocTu. llogamm 3a KOH30iy KOHTaKTHOT Moza moctynka cy L=520 pm,
W=40 pum, =20 kHz, k=0,9 N/m, raoe je L je myxxuna kouzone, W mupuHa koH3zoie, f je
(pexBeHIMja OCIIMIIOBama KOH30Je, k je KOHCTaHTa KPyTOCTH KOH30JIe. 3a HCIpecak MpecoBaH
Ha 98 MPa kopuniheH je 6€3KOHTaKTHH MOCTYTNaK U KoH30j1a Behe kpyTocTH. 3a 0€3KOHTAKTHH
MOCTYTIAK MMOJIAIM KOjU KapakTepuinry koHzony cy L=120 um, W=30-40 um, =325 kHz, k=20-80
N/m.

2.3.6. PeHAreHoCTpyKTypHA aHaIu3a y30paKa

Jludpaxromerpuja mpaxa X — 3pamuma’’ " Ha ayTOMaTcKoM IH(pPAKTOMETPY 3a Mpax
Seifert MZIV ca reneparopom Bucokor Hamona Seifert ID3000. CHon peHAreHCKOT 3padyema
TU(QPaKTOBaH O y30pKa MpaTH JETEKTOp 3payerma KojUu ce Kpehe 1o Kpy»KHOj MyTambH U Oeexu
noBehama 3pauema kana Hamhe Ha audpaxktoBaHu cHom. Mako ce Hajuemrhe KOpucTH 3a
IpalKacTe yo3pKe, MOJUKPHUCTAIHU Y30pLU HCIyHhaBajy YCIOB PAaBHOMEpPHE H3JI0KEHOCTH
KOXEpPEHTHHX JIOMEHa pacejama yMaJHOM pEeHAreHCKOM 3pauewy . Kopax/Bpeme je Owmo
0,2°/10s. WurepBan cuumama je 6uo ox 10° mo 70° yria 26. Kopumihena je tanacHa IyKuHa
pernarenckor 3pauema Cuge=1,542A. 3pauewme je ¢unrpupano Ni ¢unrepom, 6e3
MOHOXpOMAaTOpa, TaKo Aa mocroje obe TamacHe nyxkune u 1Ky / IKy, y omHocy maTEeH3HTETa 0,5
NpUOIIKHO, IOK Ce 110 TAaNacHOj AyXKHHH pasiaukyjy 3a 0,06A. Tako, ako ce cMami HHTEH3UTET
K. Ha nona BpenHocty, Kgy ynagnom 3paky je 1/8 unrensurera gok he 3a usnasHu 3pak To OUTH
1/500 IKp/ IK,, mpu uyemy je me6sbuna Ni ¢uirepa 0,02 mm, 1j. 18 mg/cm’. VTaumasame
cTpykType je ypaheno ca PurBenmoBom MmeroxoM kopumhemem GSAS maxera'’ ca EXPGUI
rpaduaxuM KopucHraknM naTepdejcom'?. Iyxuna BanentHux crama y ZnTiO; padyHara je u3
onpehuBama TyxunHe Be3a kopumhemeM codrepckor makera Va List''”. Onpeher je ¢asuu
cactaB mpaxa, y3opka cunrepoBanor Ha 880°C, u y3opka cuntepoBanor Ha 1200°C, mapameTpu
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jenuHuyHe henuje KpuCTalmHE pelieTKe W BEIMYMHA JOMEHa KOXEPEHTHOT pacejama y3opaka
yHopeauBHuX AudpakTorpama.

Kana cy mojenunu kpuctaauTa Bpiio Manu, mMamu oa 0,2 um, audpaximoHe
auHuje ce mupe. Cpenma BennuumHa Kpucranuta D, Moke na ce u3padyHa Mmo3Hajyhu yrao
mudpakunmje 0 u TaracHy IyXKHHY A, OJHOCHO:

KA 180

D, =| —~ |2%
™ BcosO )

(38)

rae je [ mupuHa HajuHTeH3uBHUje pediaekcuje Zn,TiO, Ha MONyBUCHHH M3BEICHA U3 U3MEPEHE

INIMPUHE ¥ KOPHUIOBaHA 3a WHCTPYMEHTalHO Impewme. K je Tako3Banu (akrop obnmka, a
: 11

BPEIHOCT My je oko 0,9''°.
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3. PE3YJITATH
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3.1. IIPECOBAIBE ITPAXA ZnTiO;

3.1.1. I'ycTuHe ucnpecaka M MPpUMeH-eHe jeTHAUMHe MPecoBamba
cucrema HaHo-npaxa ZnTiO;

PenaTtuBHe rycTuHe mcmnpecaka A00HjeHE Cy olpehuBameM T'YCTHHE Ha J[Ba pa3iuduTa
Ha4yWHA: MepemeM auMensdja Ha Ttemmeparypu 20°C, u xuBuHe nmkoHomerpuje Ha 23°C.
Metoma Mepema IUMEH3Mja CaJApKU CaMO YETHPU BPEAHOCTU TYCTHHA, jep yclel JaMUHaIHje
y30paka Huje Moryhe yBeK OCTBapuTH NpaBWIaH TeOMETPUjCKH OoOiuK muiauHiapa. OBe ce
MpenpeKe 3a METOAY KMBUHE MMKHOMETPH]E HE JaBJbajy ¢ 003MpPOM J1a kruBa 00aBHja y3opak 0e3
0031pa Ha HETIPABHIIHOCT 0OJIMKA Y30pKa, Te Cy J0OHjeHe BPeITHOCTH I'yCTHHA 3a CBE IIOCMaTpaHe
nputucke. O0e MeTone aajy BpPEAHOCTH TYCTHHAa KOj€ y BPEIHOCT 3ampeMHHE Y30pKa
ypauyHaBajy U 3alpeMUHy Mopa, T3B. IPUBUIHY T'YyCTHHY. Pa3nuke uzmel)y pesynrara 1o0ujeHUX
nomohy oBe JBe METOAE TOTHYY OJ OCHOBAa CAMHX METOJa MEpema, OJHOCHO O] HHUXOBUX
cnemmduanoctn’ 7' 3a npaheme yruiaja mpecoBama Ha TyCTHHY y3opka Hajuemhe ce
KOpPHUCTH METOJa Mepema JAUMEH3Hja, alu ycie[ Clneuu(UuHOCTH MOHAIllaka HAHO Mpaxa JBe
HaBeJIeHEe MeToje MpeacTaBibajy Moryhnoct ymopehewa. Ha Cn.12. mpukazana je mpomeHa
penaTMBHE TYCTHHE, HCIpecka y OYHKIMjU mpecoBama, Ta6.Jl1". PematuBHa TycTHHA
Mpe/ICTaB/ba BPEIHOCT MPUBUAHE T'YCTUHE MOJeJbeHe TeoprjckoM rycTuHom, Tab. /1.

0.54
0.52 1 /-/
1 Hg piknometrija
0.50
_ o« —°
0.48

dimenzije
0.46

0.44 - o

0.42 - /

0.40

p/p,

0.38

0.36 =

0.34 , . , . , . ,
0 200 400 600

P [MPa

T 1
800 1000

Cn. 12. Penamugne 2ycmumne ucnpecaka y OyHKYuju npumucaka npecosarsa 3a pasiudume
Memoode mMepersa 2ycmune.

* BpeHOCTH NIPUKa3aHe CIMKaMa, a KOje HUCY AM(PaKTOrpamMu, IMIaTOrPaMH, JIaTe Cy y A0AATKy, TabelapHo,
norasibe 7.3. O3Haka Ta6./l1. omHOCH ce Ha Tabene, [I 03HaUaBa gomaTak, a Opoj oarosapajyhy tadeny y momaTky.
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be3 003upa Ha BeNMUMHY YeCTHIIAa TIpaxa, IpH MPecoBamby HUje KOPUIThEHO BE3MBO TAKO
Ja ce MOYKE OYEKHMBATH I0jaBa arjomepanuje mpaxa . Jla 61 ce M30ErIo 4eCTO paciojaBarbe
y30paKa, IpUMEHEH MPUTHUCAK OJIp)KaBaH je KOHCTAaHTHHUM Y Tpajamy o | MuHyTa. 3a TO Bpeme,
nonasu a0 ociobahama Bazayxa 3apoOJbEHOT YHYTap IMOpa HACTAIUX IMPHIUKOM IPECOBabA.
[Ipukazane BpeIHOCTH MOKA3yjy MCTH OOJIMK 3aBHCHOCTU M J00pO ciarame n3mel)y BpeIHOCTH
noOujeHux npuMeHoM Hg nukHOMeTpHje U MepemheM JUMEH3Hja Y30pKa.

[MpwimkoM mpecoBama MOTIIO je Aa jole je 10 Jielubema Jena mpaxa 3a KOHTAKTHY
MOBPIIMHY KiUMNa. Mepeme IyCTHHE KopulthemheM AMMEH31ja CIIpecka Ha Taj HAYUH MOTJIO je
Ja u3ryom mano Ha ta4HocTd. [loganu cy moOujeHn Ha OCHOBY TPU MEpema y30pKa y3acTOIHO.
ArnicoyTHa rpemika oapeheHa HaUMHOM Mepema TyCTHHE MoMohy Mepema JAMMEH3Wja W Mace
m3HocH 10,045 (g/cm?).

VY nuiby Hajaxkema jeJHaYrHE Koja J00pO OMHUCYje eKCIIepUMEHTaIHO oapeheny npoMeny
penaTHBHE TYCTHHE Ca MPOMEHOM IMPHUTUCKA MPECOBaba TECTHPAHE Cy 3aBUCHOCTH Jie(UHICAHE
jemHaunHaMa (24-28). Y majbeM TEKCTy TMPEICTaBJbEHE CYy BPEIHOCTH KoeuIljeHaTa
nuHeapuzanuje, A u B, Ta6.1. 3a jegnauune (24-28) xkoedunujentu A, u B, cy onpehenu us
JauHeapu3oBaHOT o0nmKka, Y=A+BX, oBux jegnaumna rae cy Y m X oaroBapajyhe BpeIHOCTH
rycTiHe W mnpuTHcka. Crarame CKCICpUMEHTAIHMX Tayaka M JIMHEAPU30BaHE jeHAUYMHE
IpecoBama OINUCAHO je Tnpunagajyhum IuHeapHUM KOpeNalMoHMM KoepuiujeHTrMa R
jennauuna (39), Tab.1 2

)
S 30

i=l1 i=l1

IJie Cy BPEIHOCTH 1 JO N TpPaHWYHU YCJIOBH Opoja EKIMEPHUMEHTATHUX BPEIHOCTH
obenexxeHn MHAEKcHMa o 1 1o n, X; , Yi eKnepuMeHTanHo onpehene BpeqHocT GyHKIUjE U

HE3aBHCHO INPOMEHJBHBE, X,y, CPEAe BPEJHOCTH OJCTyHama OJ IpaBe oapeheHe meToaom
HajMamkUX KBaJgpara3a X uy.

YeTtupu u3abpaHe jeJHAYMHE NPETIIOCTaBIbajy Pa3IMYMTE BPCTE, CBOjCTBA U TpaHyJIalHje
NpaNIKacTUX MaTepujaia, ma ¢ 003UpoM Ha CHENU(UIHOCTH OBJIE MCIIMTHBAHOT Mpaxa cjarambe
NOKa3yje JOMHHAIIHM]y jeZlHE OJ HaBeICHUX Pa3IUUYUTOCTH.

* 'V npuka3aHUM pe3yNTaTiMa I0JMa3HBak-e 3U10Ba a1aTa 3a PECOBAbE, KA0 U JI0/1aBakbe BE3KBa, IIPOMEHMIIO OU
CTPYKTYpY ucnpecka. C 003UpoM Ha Ty YHECHUILY BE3UBO U JIyOPHKAHT HUCY KOPHUITNCHH.

** Bpennoctn npukasane kao: [Toposumerpuja - [Tuknomerpujcku Hg, ce oHOCE Ha BPEIHOCT I'yCTHHE T00HjeHe
0e3 MpUMEHEe IPUTHCKA TIPU MEPEHY )KUBUHE MMOPO3UMETPH]C.
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Tab.1. Koepuyujenmu A, u B,
000ujenu u3 1uHeapu3o8anux jeonayuna(24-28)
obnuxa Y=A, +B,X— p=const;+ const, P.

Bbp.ped. ' Bp. Metozna Mepema FyCTHHE
jenna . [Topozumerpuja
9HHE Ay JAuvensuje i maca Iuxromerpujckn Hg'
By A A
R R
B B
As 1,0772 1,07438
63 (24) B; 2.13307 R0,993 2.1039 R0,966
Ay 0,32748 0,2692
64 (25) B, 0.02077 R0,924 0.02944 R0,973
A, | -0,46357 -0,38329
65 (26) B, -0,00943 R-0,879 20,01401 R-0,967
A 3,40258 39118
66 (27) B, 022187 R-0,939 031071 R-0,982
Ay 0,53778 0,49642
67 (28) B, | 2.69733* R0,865 3.56855 R0,922

Ha Cn.13. npukasane cy eKCliepuMEHTAITHO TOOUjeHe BPEIHOCTH MPECTaBJbEHE TauKama
3a HaBeJleHE JIBE€ METO/€ Mepema I'yCTHUHE, 3ajeJHO Ca 3aBUCHOCTHMA TEOPHUJCKU OUYEKHBAHHM
BPEIHOCTHMA, TIpEeMa jeTHAYHHH (24)63, npuka3zaHe nuHUjama. [Ipuka3zanu pe3ynratu Mmokasyjy
CacBUM JOOPO ciarame eKCIepUuMEHTAIHUX U TEOPH]CKUX KPUBUX 32 METOJIE Meperma IUMEH3H]ja
IPECOBAHUX y30paka M IOPO3UMETPH]CKY METOAy, ca KopimhemeM XHBe Kao pedepeHTHe
TEYHOCTH.

1.20

‘ eksperiment dimenzije ispreska @
1.18 eksperiment Hg Piknometrije
teorijski dimenzije ——
teorijski Hg pikno

1.16 o
1.14 4
p/p P,

1.12

1.10

1.08

1.06 . , . , . , . , . |
0 200 400 600 800 1000

P [MPa]
Cn.13. Peramugna eycmuna y QQyHKYuju npumucka, mayxke npeocmassbdjy eKCnepumeHmanue
nooamke, a 1uHuje epaguxe hynkyuje P = (B5 /P)+ A, epednocmu peramugne zycmune y
yrryuju npumucka no jeonauunu (24) , koedpuyujenmu As u Bs.
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To 3Hauu A2 jeAHaYMHA PECOBabA MMa OOJIUK

L 2113 +0,1078 (MeToma Mepema JUMEH3H]je U Mace),
P—Po
OJIHOCHO
P 2,104 . )
= P +1,074 (mopo3umeTtpujcka MeToa-MUKHOMETpHUjcku Hg).
P—P

Ha ocnoBy usmepenux BpenHocty, Cin.12., 3a najba MCIUTHBAKA MPOLIECa CUHTEPEBaba
oJabpayii CMO NpHUTUCAK IpecoBama o1 98 MPa (1t/cm?), Ci1.13. HA KOM HMCIIUTHBAHH y30pLu
JIOCTHXY 3aJl0BOJbaBajylly penatuBHY TyCTMHY Koja omoryhaBa mpaheme CKymbama
MCIIUTHBAHOT IIPaxa NpU CUHTEPOBAbY .

VY3umajyhu y 063up Brcok kopenannonu ¢akrop (R=0,993) u Bpennoctu koepuiujenara
A u B 3a pa3He MeTozie Kao U jeTHaYMHYy KOja HajOOoJbe OMKCYje JaTH MPOIleC MPEcoBama T0OUIN
CMO jerHaunHy (24).
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3.1.2. PeHAreHOCTPYKTYPHA AaHAJIU3A UCIIPecKa KoMIaKTUpPaHor Ha 98 MPa

o‘l‘
10000 ~ =P
o c
=N
8000
] o
|_N
_ 6000+ S -
3 ) o
IEI 7 Qv i ';N ’S
— . N o - N T
4000 + N O . E = &
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1 = = S 9
= S
2000 - 5
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10 20 30 40 50 60 70
2 06 [deq]

Cn.14. Juppaxmozpam ucnpecka na 98 MPa (1 t/em®).

counts

*ZTheta

25-1184 Zinz Titanium Oxida Zn2Tiod
211275 Ruble, syn Tio2
36-1451 Zincite, syn Znd

Cn.15. Jugppaxmozpam nanonpaxa ZnTiO3 dam 00 npouseohaua’’®
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Hcnpecak kommnaktupan Ha 98 MPa je cripamies u ypahena je nudpakximja peHAreHeCKuX
3paka mpaxa, Ci.14., Ta6.2. Mepeme je u3BpIIcHO 32 BpeqHOCTU audpakiuonux yriosa 10° -
70°. TIpema JCPDS kapTuiiamMa Haj3Ha4ajHHju TUKOBM 3a O-Zn,TiO4 cy Ha 20 = 29,826 [220] u
20=35,134 [311] (JCPDS 19-1483) noxk je 3a pytuin r-Ti0, 20 = 27,437 [110] (JCPDS 89-4920),
Ka0 IITO je HasHaueHo Ha Ci1.14. Jludpakrorpam mpaxa maT of mpomssohaua'~ mpukasas je Ha
Cn.15.

. 2
Ta6.2. Pegrexcuje ougppaxmozpama ucnpecka komnaxkmupanoe va 98 MPa (1 t/cm”) muxosu
UHMeH3Umemu, NOLYWUPUHE HA NOJLYBUCUHU, MUTIEPOBU UHOEKCU.

Hudp.Cn.14. Ho3unuja | IloBpmmuHa Bucuna MMoaymupuna HNupexcn
®a3a MHKA KA MHKa MHKA paBHU
(°20) (a.u.) (a.u) (°20) [hKl]

TiO; rutil 27.42 126.01 689.62 0.56 [110]
a-Zn,TiO4 29.88 1111.05 3007.12 1.60 [112]
0-Zn, TiO4 35.20 3670.75 7553.48 0.48 [100]
0-Zn,TiO4 42.78 291.41 752.16 0.90 [220]
0-Zn, TiO4 53.08 630.09 874.22 2.80 [303]
TiO; rutil 54.34 108.5 302.00 0.305 [211]
0-Zn,TiOy4 56.54 1240.15 1959.70 2.86 [321]
0-Zn,TiO,4 62.08 1535.14 2173.06 2.68 [224]

Hudpakrorpam noja3Hor mpaxa Tpeda ja oaroBapa XekcaroHaTHOM nepoBckuTy ZnTiOs,
Cn.14. anu cy mudpakumone nunuje 0-Zn,TiO4 ctabunnuje kyOne cnmuenne ¢opme u TiO;
pyTHIIa, MaKO je TOJa3HH Mpax HOMHUHAIHO on mpom3Bohaya nexmapucadH kao ZnTiOs. ®a3zuau
cactaB ucrpecka JoO0ujeH PutBennoBum yrtaumaBawmeM, Ci.16, nat je y Ta6.3., wRp=0,0393;
Rp=0,0296. rne nuje perucrpoBan ZnTiO3; kao Hu Zn,Ti30s. Ilo3unumje nukoBa Zn,Ti30g HECY
npukazane nHa Ci.14.%% ®asum cacrap wmcmpecka mar je y Ta6.3. IMapamerpu permerke
u3padyHaTH ca qudpakrorpama Ha Ci. 16. cy gatu y Ta6.4.
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Cn.16. Ymaurwasarwe Pumeenoosom memooom ouppaxmozspama ucnpecka npecosaroe Ha
98MPa. Ilo3uyuje nuxosa, ZnTiOs — dorvu peod, Zn:TiO4 — cpedrwu peo, r-TiOz—eopru peo.

Ta6.3 Cacmas paza y macenum npoyenmuma 3a UCHpecax.

dasza mas.% rycruna [g/em’]
Zn,TiOy4 89.37 5,345
r-TiO, 10.63 4,269

Ta6.4. [lapamempu henuje ucnpecka.

daza IMapamerap pemerke—a[A] | TTapamerap pemerxe-c[A]
Zn,TiO, ' a = 8.4438
r-TiO, % a= 4.5973 c=2.9596
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3.1.2.1. BennunHa KpucTaauTa 3a KOMIAKTUPAaH U CUHTEPOBAH y30paKk

3a BenmuuuHy KpuctanuTta uspauyHaty LlepepoBom dopmynom (38), nobujene cy
BpexHocTH 48,7nm 3a y30pax mpecoBad Ha 98 MPa (1 t/cm?) U3 mWHpHHE HA MOJOBHHH BHCHHE
koja je uznocuina 0,3°, Cn.17.

[a.u.]

T

T T 1
325 330 335 340 345 350 355 360 365 37.0

20 [deq]

Cn. 17. H3060jen nux na nosuyuju 35.20° cmenenu u wiupuna Ha nonyeucumnu,
3a y3opax npecosan na 1 t/em’ (98 MPa).
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3a y3opak cunTepoBaH Ha 1200°C, HaKOH pa3/Bajamba MMKOBA , IIMPUHA TTHKA Ca MAHM
yriom peduiekcuje o3HaueHor kao (1), gana je BenuuuHy kpuctanuta 98,1 nm, a mmmpuny Ha
nostosunu Bucure 0,1°, Ci.18.

18000
16000
14000
12000

10000

a.u.

8000

6000

4000 +

2000

o +—r—1r——1rr—r—1—r—1——1——1— 17—

340 342 344 346 348 350 352 354 356 358 36.0
2 06 [deq]

Cn.18. Iux na nosuyuju 35.18° 3a yzopax cunmeposan na 1200°C.

* Paznarame IIMKOBA jep U3BPILIEHO IPUMEHOM OIIIHUje JeKOHOBONIyLHje y porpamy Origin.
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3.1.3. UcnuTnBame NOBPIINHE Y30PKa PECOBAHOI HA NPUTHCKY O
98 MPa (1 t/cm?)

Ha Cn.19. npukazanu cy AOM (Atomic Force Micorscopy) CHUMIIM MOBPIIMHE UCTIPECKA
KOMITAaKTHPAHOT T0JT IpUTHCKOM 011 98 MPa, paznuuntux yBehama, y aBe (MHKporpaduje a) u
Tpu auMensuje (Mukporpaduje 6). [lpomena TonanuTeTa, CIMKa y JIEBOM FOPHEM yIITy, IOKazyje
OyOuHY Nopa Ha MPUKA3aHOj TTOBPIINHH.

1pm

pmydiv
0.038

Opm
0pm 0.5 pum 1um

0.20 pm/div

0 v
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priediv
0.036

010 ek

0 rim 300 nm EO0 nm

a) 0)

250 nm

0 nm 250 nm 500 nm

a)

Cn.19. Jleooumensuonarnuu a) u mpooumeHsuoHamiuu 6) ADOM cuumyu nospuiune ucnpecka
Komnaxkmupanoz noo npumuckom o0 (98 MPa) npu pasnum yseharuma.
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W3 cHuMaka ce jacHO BHIM HEMPaBUIIHO 3a00Jb€HU OOJIMK YecThlla mpaxa. YecTurie Hucy
negopMHcaHe YyTUIajeM MPUTUCKA, C 003UPOM Ha HETOMYH-EH MPOCTOP Y BUXOBO] OKOJIMHU IITO
yKka3yje Ha npucyctBo nopo3Hoctr. Ha Ci.20. cTpenuiiama cy o3HaueHa TPH KapaKTepUCTUYIHA
3pHa U Ha3HAYEHE Cy UM JAuMeH3uje (nmpeununn). Tekcrypa y3opka npahena je Ha Mukporpaduju
(600 x 600 nm) ayx HazHadeHe JymHUje Cn.21. Ca aujarpama ce BUAM Ja Cy BUCHHCKE pa3iiuKe
Ha MOBPUIMHM y30pKa Mame o1 50 nm, 1 u3Hoce oko 32 nm.

0 rn
O'nm 300 nimn £00 fm

Cn.20. AOM cHumax ucmoe ucnpecka ca 00adpanum 3pHuma Kojuma cy oopehene oumensuje.

Cn.21. Texcmypa ucmoe y3opka
ucnpecka npahena Ha CHUMKY
AOM (600x600nm) oyarc

HA3HA4YeHe JzuHuje

Z Data

t t + +
o 119.6 2392 3585 475.4 595 nm
Distance
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3.1.4. OnpehuBame cnenndpuyuHe NOBpPIINHE HCIIPECaKa A/ICOPIIIHjOM a30Ta

AzcopnuujoM ¥ JECOPHIMjOM a30Ta Ha Yy30pOHMMa IPECOBAaHMM IOA PA3THYUTUM
NpUTHCIIMMA J00MjeHe Cy BPEIHOCTH: crielu(UUHA TMOBPIIUHA Spe, jeaHaunHe (35,36), yKynHa
3anmpeMHuHa Mmopa Vi, 3aIpeMHHa MHUKPOTOpa Vi, 3ampeMuHa Me301opa Ve, 1a0.J01.2. u
Cn.22.-26.

50-
48 -
46—- -
44-
42

40

Specificna povrsina [mz/g]

38

36 H

34 . ; . H ! )

0 200 400 600 800 1000
P [MPa]

Cn.22. Bpeonocmu cneyuguune nospuiune ucnpecaxa y yHKyuju npumucka npecosarsa.

0.26
0.24
0.22

0.20

Iy
£
KX
o
o —
Q E —
®
£ 0.18
£ ]
(]
& 0.16
®©
] 1
T 0.14 4
Qo
g 1
3 012
> 1
0.10 o H
T T T T T T T T T T 1
0 200 400 600 800 1000
P [MPa]

Cn.23. Bpeonocmu yKynne 3anpemute nopa ucnpecaka y QyHKyuju npmucyxa npecosarsd.
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0.30
0.28 4 _
0.26 4
0.24
0.22
0.20
0.18 1
0.16
0.14 ]
0.12 ]
0.10
0.08 4
0.06
0.04 4
0.02]
0.00

V mezopora [cm%g]

T 1 T
400 600 800

P [MPa]

T
200

o -

Cn.24. Bpeonocmu 3anpemune me30nopa ucnpecaxa y QyHKyuju npumucKka npecosarsd.

0.0165
0.0160
0.0155
0.0150 M M
0.0145
0.0140 = = =
0.0135

0.0130

V mikropora [cm%g]

0.0125

0.0120

0.0115 ; . ;
0 200

T 1
400 600 800 1000
P [MPa]

Cn.25. Bpeonocmu 3anpemune MUKponopa ucnpecaka y QyHKyuju npumucKka npecosarsd.
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0.30 - 0.016
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0.26 —_ ]
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0 200 400 600 800
P [MPa]

Cn.26. Bpeonocmu 3anpemune mMe30nopa u MUKponopa ucnpecaxka y yHKyuju npumucka
npecosarsa.

W3 mnpukazaHux pesyinraTa yodaBa c€ IpPOMEHa, TayHHje Hajd, CBUX H3MEPEHUX
napameTapa y QyHKIUjU IPUMEHEHOT IPUTHCKA MEPEha. Y OUeHH MOPACcT BPEIHOCTH 3alIpEMUHE
nopa Ha 49 MPa mpencraBiba HpBU YTHIQ] MPUTUCKA NPECOBama, ¢ 003MpoMa Ja ce IpBa
BPEIHOCT OJHOCH Ha HENpecoBaH mpax. Tako crenuduyHa MOBPIIMHA Onajaa o1 BpeaHocTa 50
J10 BPETHOCTH 35m2/g y IIPBOM Mepewy. YKYyIIHa 3allpeMHUHa nopa omnaja oz Bpeanoct 0,26 no
0,11 cm’/g KaKo ce IPUOIMKHO Meba U YKyIIHA 3ampeMuHa Me3omopa” (o1 0,28 1o 0,10 cm’/g),
JOK 3aIpeMHHA MHKPOIOpa IMOKa3yje 3HATHO Mamy mpoMmery (ox 0,015 mo 0,013 cm’/g).
Pasmarpamem amjarpama Ha Cn.23.-26. youaBa ce Ja yKyHHa IMOPO3HOCT MOTHYE YIJIIaBHOM O]
ME30IIOPO3HOCTH . MHKPOIIOpe y HAIIIEeM CIyHajy ce H3PaKeHO y BPEJHOCTHMA Pe/a BETHUNHE
107 cm3/g, JIOK ME30I10p€e pella BEIUYNHE 107 cm’/ g, Cn.25-26.

* Yobuuajena pacrojena Ha 06;1acTH Me30IOPO3HOCTH U MUKPOIIOPO3HOCTH j€ TaKBa J1a Cy MUKPOIIOPE CBE IIOPe
Mame 0J] 2nm, JIOK Cy Me30Iope nope ca Bpeanouthy npeunuka nopa ox 2nm o S0nm. (micro<2nm<mezo<50nm)
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3.1.4. OnpehuBame NOPO3HOCTH MCIIPECAKA ;KHBUHOM MOPO3UMETPHjOM

N3 ocHOBHMX mojaTaka M Mepema YTHCKHBamba M HCTUCKUBAama JKUBE (MHTPY3HOHO-
eKCTPY3UOHE KpHUBE) JaJbUM IpepadyHaBambeM jJ00Mja ce cer mozaraka, Tab./13., 3a y3opke
IpecoBaHe Ha pPa3NMUUTUM mnputucunma. Kama ce oBHM momamy mpezicraBe rpaduyukd Kao
dyHKIM]ja TpUTHCKA IIpecoBama gooujamo rpaduke Ha Cin.27. no Cn.30.

34—

30
28

26

specificna povrsina [m?g]

24

2. | H

T T T T T T 1
0 200 400 600 800 1000

P [MPa]

Cn.27. Ykynna cneyugpuuna nogpuiuna y yHKyuju npumucka npecogarsa, oopehena HCusuHom
NOpPO3UMEMPUJOM.

50 240
45 M 2204
40 200
180
160
140

1204

ukupna poroznost [%]
X
1
Ukupna psecificna
zapremina pora [mm®g]

100 4

T T 1 T 1
0 200 400 600 800 1000 0 200 400 600 800 1000
P [MPal P IMPa]

a) 6)
Cn.28. a) Ykynna penamuena noposnocm u 6) Yxynna cneyuguuna zanpemuna nopa,
¥ pynKyuju npumucka.
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35+

304

25

20

Srednji precnik pora (nm)
]

15

0 200 400 600 800 1000
P [MPa]

Cn.29. Cpedru npeunux nopa y (hyHKyuju npumucka npecosarsd, 0opehen JHeusuHom

NOPO3UMEMPUJOM.
3.2
3.0 _
&
£ 28]
o
=2
9 264
©
(] —
o
3 244
[}
£
8 22
0]
20 H
T T T T T T T 1
0 200 400 600 800 1000
P [MPa]

Cn.30. I'vemuna ucnpecaxka y (oyHKYuju npumucka npecosarsa, oopehenu H#CuUsuHom
nukHomempujom (6e3 npumene npumucka Hg).

W3 mpukazaHux pesynrara yodaBa c€ IpOMEHa, TayHHMje IMaJl, CBUX H3MEPEHUX
napaMmerapa Mmopo3HOCTH M MOPAcT TyCTUHE y (YHKIMjU MPUMEHEHOT MPUTHUCKA Mepema. Tako
crienuYHa MOBPIIMHA OIajia 01 BPEIHOCTH 32 10 BpeaHoCcTH 23 mz/g. VYKkynHa 3anpeMuHa
nopa omnana ox BpeaHoctu 240 no 80 mm3/g. VYkynna nopo3HocT omnajna oa 48 no 22 % , a
CpelmU MPEYHHUK Topa omaga o BpeaHocTu 35 mo 15 nm. I'yctuHa ucnpecka ce OJHOCH Ha
ryCTIgHy y30pKa 100ujeHy 0e3 mpuMeHe MPUTUCKA U TMOKasyje mopact of Bpeanoctu 2,05 go 3,05
g/cm’.
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OcuM HaBelGHOI ceTa TojlaTaka, 3a CBaKy BpEIHOCT NPHUTHCKAa J00WjeHa je pacrojena
cneruduune 3anpemune nmopa Cn.31. - 37. u Ta6./l14., npukazana ca JieBe CTpaHe MOJA a) Kao U
pacrioziesia yKyImHe 3alpeMHHE 4ecTulla, 1ecHo, moj 0), Ta6./15., ogakie mobujamo mpeacTaBy o
3aCTyIJBEHOCTH OJipel)eHe BeNnYnHe Mopa WK YECTHIIA.

T T T T T T 40 T T T T T T T T T T 40

250 2 100 + DfDD~D‘D\D s
e D‘D\D - T —\D —

200 \D\E\ Raspodela velicine pora 30 80 \ - 30

D\ 49 M Pa [ s ] Raspodela velicine cestica s

150 4 60

49 MPa [

\ L 20
100 15 40 4

50+ 20

0-0 n]oT[Hzo R L\T‘j*to— Ty;l OI THL&J 60 80 EITO 160 180 20-0:

9% eulwaidez euAjeley
Ukupna raspodela zapremine %
9% aulwaidez yeuasoud 1uAne|ey

Specificna zapremina [mm?g]

Dijametar pora  [nm] Dijametar cestica (nm)
a) 0)

Cn.31. 3anpemuna u pacnoodena sanpemutne y Oymkyuju oujamempa, a) nopa u 6) uecmuya,

Kopuuthernem memooe ducusume noposumempuje, 3a ucnpecke 0ooujere na npumucky 00 49 MPa
(0,5 t/em’).
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i i ! T T T T T 40
200 1004 o0—
L 00O oo |35
%:t\] 25 o \D
—_ ) TD -— Raspodela velicine cestica
2 = S 804 \ 30 g
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E Yol 5 5 — 2 3
= —\ 98 MPa S g 4l =
£ 158 o F20 o
S 1004 N © 8
s s B g
S S 8 15 ©
N 10 @ @ 404 N
N 3 8 B
=4 =] L1 ©
S 50 ) g 0 g
‘S -5 2 .
3 s 22 Ls 5
o 2 @
e N R
Bl 1Tt X 11 R i3
v T . T . T

T T T T
20 40 60 0 50 100 150 200

Dijametar pora  [nm] Dijametar cestica (nm)

a) 0)
Cn.32. 3anpemuna u pacnoodena sanpemute y Oymkyuju oujamempa, a) nopa u 6) uecmuya,

Kopuuthernem memooe ducusume noposumempuje, 3a ucnpecke 0ooujere na npumucky 00 98 MPa
(1 t/en?).
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a) 6)
Cn.33. 3anpemuna u pacnodena 3anpemune y (QyHKyuju oujamempa, a) nopa u 6) wecmuya,

Kopuutherem mMemooe dCusune Nopoumempuje, 3a ucnpecke 0odujene Ha npumucky 00 196
MPa (2 t/em’).
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Dijametar pora  [nm] Dijametar cestica (nm)

a) 0)
Cn.34. 3anpemuna u pacnodena zanpemune y (dyHkyuju oujamempa, a) nopa u 6) wecmuya,

Kopuuthernem mMemooe dCusune Nopo3umMempuje, 3a ucnpecke 0odujene Ha Npumucky 00 392
MPa (4 t/em’).
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a) 0)
Cn.35. 3anpemuna u pacnodena 3anpemune y @dyukyuju oujamempa, a) nopa u 6) wecmuya,

Kopuutherem memooe dCusune NOpo3uMempuje, 3a UCnpecke 00Oujene Ha npumucky 00 588
MPa (6 t/em’).
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a) 0)
Cn.36. 3anpemuna u pacnooena sanpemune y (QyHKyuju oujamempa, a) nopa u 6) wecmuya,

Kopuutherem mMemoode dcusune NOpo3uMempuje, 3a uUcnpecke 0oOujeHe Ha NPUMUCKY 00 784
MPa (8 t/em’).
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a) 0)
Cn.37. 3anpemuna u pacnooena sanpemune y (QyHKyuju oujamempa, a) nopa u 6) wecmuya,
Kopuuitheroem memooe HCusuHe noposumempuje, 3a ucnpecke 0ooujeme Ha npumucky 00 882
MPa (9 t/em’).
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3.2. CMHTEPOBAIE ZnTiO; HA 880°C

3.2.1. /lnsaTorpamMu npoueca CHHTepoBama cucremMa Hano-npaxa ZnTiO;

Hunatorpam ©Ha Cn.38., mnpenacraBiba MpOIEC CHHTEPOBama HAHO IMpaxa IHMHK-
METATHTAHATA KAO jEXHOKOMIIOHEHTHOT cHcTeMa'’’. PemaTWBHA NpoMeHAa IMMEH3Mja yciel
3arpeBama HCIpecKa IMpecoBaHOr Ha npuTHcKy ox 98 MPa, mpahena je mpu mnpouecy
CHHTEpOBamba 3a CBE Y30pKe y OKBUPY TpH (haze mpomMeHa TemrepaType Kao (yHKIHUje BpeMeHa.
IMpukazano Ha Cn.38 TemrepaTypcku Iporpam cacToju ce u3: | ¢aza - HeM30TepMCKO 3arpeBame,
npu 6p3uHu o1 10°C/min 1o 880°C™, II daza - nzoTepMcko rpejame Ha 880°C Tokom 68 min, 111
dasa - xnaheme Tokom 45 munyTa 6p3uHoM of -10°C/min. IIpu oBome y3opak usryou oxko 20%
CBOj€ NIOYETHE BUCHHE.

neizotermski izotermski
do 880°C na 880°C hladjenje
10°C/min 68 minuta 10°C/min - 1000

0.00

-0.05 4

S 010 — o
= T <
3 400 =

-
0154 4 200
-0.20 ————  Jo
| faza Il faza Il faza
T T T T T T T T T
0 50 100 150 200

vreme [min]

Cn.38. Penamuena ounamayuja ucnpecka nanonpaxa ZnTiOz (98 MPa), u npomena
memnepamype 0o 880°C y ¢pynxyuju epemena.

* Mlako cy ycJI0BM CHHTEpOBama OuIIM oipel)eHH TeMIIepaTypcKuM IporpaMoM 1o Temmneparype o 880°C,
TeMIIeparypa Kojy moka3syje TepMoriap IiaTHHa-poIHjyM y OKOJIMHY y30pKa noctike Bpeasoctd u 10 900°C, Cin.38.
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Ocum npu Op3unu rpejama o 10°C/min CHUMJBEHU Cy AMIATOTPAMH U IpH Op3MHAMa
rpejama o1 5 °C/min u 15 °C/min. Ha Cn.39. mpukazanu cy 3ajemHo rpaduiy JuiaTanuje 3a
pazHe Op3uHe rpejama y PyHKiuju BpemeHa u Ha Cin.40. Op3uHE CKyIUbama y (YHKIHjU
BpEMEHa.

- 1000
0.00
- 800
-0.05 -
1 4600 _
= -0.10 2
Z -
] 4400 F
-0.15 1
] - 200
0204 min_  880°C, 5°C/min ]
i/ +1h 880°C +1h 880°C +1h 880°C
T T T T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300

vreme [min]

Cn.39. Penamuena ounamyuja y pynxyuju épemena 3a opsumne 2pejarwa 5, 10, 15 °C/min u
npomena memnepamype ca epemenom 3a yzopke 3azpesare 0o 880°C(P=98 MPa).

{ 880°C, 5°C/min

3 ] P +1h 880°C
= H \‘
3 -0.0075 N i
© - ©i 1) 880°C, 10°C/min
-0.0100 4 ¥ +1h 880°C
-0.0125 4 ¢ 880°C, 15°C/min
: +1h 880°C
©0050¢+—r———+— v
0 50 100 150 200 250 300

vreme [min]
Cn.40. IIpsu uz600 peramuene ounamayuje no 8pemeHy npu Op3uHama 3a2pesarba
5, 10, 15 °C/min 3a y3zopke 3azpesane do 880°C(P=98 MPa).
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3.2.1.1. Enepruja aktuBanuje oapehena moaenoBameM Mactep CHHTEPUHT KPHUBE

Kopumhemem mnonaraka nT0OMjeHUX W3 AWJIATOMETPHJCKUX EKCIIEpUMEHAaTa TyCTHHA

. 25,29
y30paka oapehena je kao™:

py= 20— (40)
- Al(t)
10
r7Ie je Po MOoYeTHa TyCTHHA UCHIpecka, lp je moueTHa mykuHa ucmpecka u Al(t) je mpomena y
Iy>KHHH y30pKa, a t BpeMe.

504 brzina grejanja [*Cimin]
' 500°C
2.5 e By
. 10
“ 90+ 15 oy
5] - : . . el .
K= brzina grejanja[ G/min]
3.5 *
= 1200°C
n.% 3
a]B 0+ 5
' 10
25+
2':] I | | || | I | I

| ¥ I | 1
600 650 TOU TS50 SO0 B50 SO0 ©SU 1000 1080 1100 1150 1200
temperature [°C]

Cn.41.I'yemuna y pynxyuju memnepamype 3a yzopke cunmeposare 0o 900°C u 1200°C npu
Pazudumum 6p3uHama 3azpesarsa.

Ha Cn.41. je npuka3Ha 3aBUCHOCT T'YCTHHE O]l TEMIIEpAType 3a y30pKe CHHTEPOBaHE /10
900°C kopumthemeM pa3auuuTuX Op3uHa rpejama. Ynorpebom mporpama 3a Gpopmupame MSC
kpuBe’® M monataka 3a ryctmHy ogpehena je Macrep cumtepunr kpua (MSC)” y
temneparypckom orcery on 600°C mo 900°C. Hauun u3pauyHaBama €HEPruje aKTUBALMje U
KopuiheHe anpokcuManyje gare ¢y y nori. 1.1.2.
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Cn.42 . Macmep cunmepune kpusa y memnepamypckom oncezy 00 600 0o 900°C .

Y 0oCHOBH, BpIIIM Cc€ MPOIIEHA BPEIHOCTH akTHBannoHe eHepruje Q, a MSC kpuBe 3a cBe
o0iuKe Tpejama ce pauyHajy kopuirhemweM jeanaunna (10,11) u qobuja penatuBHa ryCTHHA P Yy
¢ynkumju noraputma Qynkuuje 6. KpuBa wmoxke OuTe ¢uTOBaHA 3a CBE BPEAHOCTH
eKCTIepUMEHTAIHUX Tadaka. OOWYHO TIOJIMHOMCKAa (QyHKIHMja MOXKe OWTH 3aMemeHa
curMomaanHoM GyHKIHjoM “S” obuKa’®

a
P=py+ (41)

{1 s exp( log(6) - log(eaﬂ“

b

I'me cy ab,c xoHcranre, Py ryctmHa wucmpecka, log(6p) amcimca KOOpAHHATE Tayke
cumerpuje (Qynkiuje kpuBe. OBu mapameTpu onpelyjy TadaH ob6nuk “S” kpuBe. JenuHu
Heno3Hatu npamerap je Q - (jemnaumna 11) xoju y cebu canpxku O6pojae HemozHate gakTope. 3a
TayHy BpeaHoCT Q, CBM mojanu (GUTOBaHE KPUBE KOHBEPTUPajy Y MPUOIMIKHO jeaHy KpuBy. Tana
je HajMama BPEJHOCT Pa3iiuKe eKCIIEPUMEHTAIHUX Tauyaka y OJHOCY Ha (PUTOBAHY KPUBY. 3aTHUM
ce TIOCTyIaK IMOHaBJha 3a JAPYyry BpemHocT Q, W mpoiec ce moHamika, cepuja 2, Cm 42. U3
nojaTaka O CHHTEpOBamwy TayHy BpenHocT Q hemo onpenutu tako mro he 6utu oxpehena jenna
MIPUBHU/IHA BPEAHOCT aKTUBAIIMOHE €HEPrHje KOja /1aje BpEAHOCT MUHUMYMa (DyHKIMj€ BPEIHOCTH
METOJIe HajMamuX KBajapara y (YHKIMjU aKTUBAIMOHE eHepruje. BpemHocT Ha amcuucu oBe
dyHKImje rae GyHKIMja MMa MHHIMYM, Aaje HajTadHujy BpeaHocT 3a Q'

Ha Cn.42. npukasano je oipehuBame eHepruje akTHBALMje MUHHUMU3HPAEHEM TPELIKEe
n3Mel)y excrnepuMeHTaTHMX ToJaTaka W Mojena Macrtep cuHTepuHr kpuBe. [loOujeHa je
eHepruja akTHBaIuje cuaTepoBarma Q = 313 kJ/mol '**.

63



3.2.2. Anaymsa XRD 3a ZnTiO; cunreposan Ha 880°C

HMudpakrorpam na Cn43. ysopka ZnTiO; 3arpeBanor Hemsorepmcku g0 880°C wu
M30TEePMCKH 3ajapkaHor 60 MuHYyTa, MpUKa3yje MOCTOjalkhe BHINE MPUCYTHUX (a3a Kao IITO je
Ha3Ha4eHo Ha audpakrorpamy u'y Taob.5.
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Cn.43. Penoeenozpam yzopka ZnTiOj; 3azpesanoe na 880°C, ca acuenupanum peghrexcujama
(JCPDS 26-1500).
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Tab.5. Ilo3uyuje nuxkosa na ougppaxmozpamy 26 cmenenu u npunadajyhu muieposu uHoekcu 3a
me pasHu.

20 [deg] ¢aza [hkl]
23,934 ZnTiO, [102]
27,437 TiO, r [110]
29,826 0-Zn,TiO, [112]
32,807 ZnTiO, [104]
35,134 0-Zn,TiOy4 [311]
35,358 ZnTiO, [110]
40,499 ZnTiO, [113]
49,001 ZnTiO, [204]
53,065 a-Zn,TiOy [204]
53,487 ZnTiO5 [116]
56,877 ZnTiO5 [018]
56,540 0-Zn,TiOy4 [321]
56,740 TiO; r [220]
61,862 ZnTiO5 [214]
62,020 0-Zn,TiOy [224]
63,470 ZnTiO5 [300]

Crpykrypa mepoBckuTHOT cuctema ommmre dopmyne ATiOs, roe je A-Fe, Mg, Zn,

. 5 12 .
npumaza npocroproj rpymu R 3 ', Katjonn cy cMemTeny y 1Ba HeeKBHBAICHTHA OKTACAPAIHA
npocropa, Ci.6, CnojeBu A u Ti okTaenapa ce cMemYyjy Oy XeKcaroHajaHor ¢ npasia. CBaku
OKTaesiap JIeJIM UBUILy ca MCTUM THIIOM OKTaeJpa M TPU MBUIIE ca JPYyTUM OKTaeIpuma, 10K map

A u Ti oxraemapa aene (001) paBan, najyhu nentpocumerpuuny R3 pombGoenapcky henujy,
Cn.7, Cn.8. XekcaroHajgHO MMaKOBamwe je Hajrymhe u GopMHpaHO je 01 KUCCOHWIHHX HUBOA ca
KATjOHNMA KOjH TOIyHaBajy aBe TpeliHe KHCEOHMYHHX MECTa Koja cy cioboxna'>'. Usoposu
peleTKe 3ay3eTH METAIHUM KaTjOHHMMa Cy HOIYHEeHU TaKo J1a je YKylaH Opoj MEeTaJHuX aToMa
¢UKCHpaH M CBakuM YBOp je NOMymeH. BaxHocT oBUX mopehema je y YMIBCHHIM Ja ce
u3padyHaBama MPWIMKOM yTadmhaBamka PHUTBEIIOBOM METOAOM OClamajy Ha OBE MOJATKe.
MeracTaOMIIHOCT IMHKOBOT THTAaHATHOT mepoBckuTa (ZnTiO;) moTuye ox AMMEH3HMja METAIHOT
KaTjoHa A, y OBOM cClly4ajy IIMHKA, YUje Cy JUMCH3H]C HajMambe.

Cunternuku ZnTiOs (JCPDS 26-1500) je neduHHcaH Kao XeKcaroHajgaHa, IPOCTOpHA

rpyma R 3, (No.s.g.(148)), a=5,0783(3), c=13,927(1) A, Z=6, D(calc.) = 5,165 g/cm’). Beptpam u
Ciunernc'® (JCPDS 85-0547) yTBpAmin mapamerpe pemetke a = 5.49, ¢ = 13,924A, 7=2,
D(calc.)=5,167 g/cm3.

[Touetne BpeanocTu 3a napamerpe henuje ZnTiOs y3ete cy u3 yraumasama FeTiOs koju
cy msBemn Bekcnep u Ilpjyur'?® nok cy ¢unanno nobujenn napamerpu ati y Ta6.7. u Ta6.8.

IouerHe BpeaHOCTH 3a KyOHH Zn,TiO4 (mpocropra rpyma Fd3m) cy ysere on Mumapna'’’ u
BapupaHu Ccy camo henujcku mnapametrpu. JluctpuOyiyja KaTjoHa y OBOM CiIy4ajy ce

NPETIOCTaBJba Aa je KOoMIUIeTHO mHBep3Ha. [lonasne BpemHoctu 3a r — TiO; (rutile P4,/mnm)
128 -

yzere cy wu3 Murepa = . VYTaumaBame CTpykType je ypaheno ca PurBenmoBom
merogom' 0120 44 Rwp=0,0525. ®a3nu cacraB ca oapeheHuma rycTuHama je aaT y
Ta6.6. Ilapamerpu jenuamdne hemuje kpuctana nati cy Tab.7 1ok je myxuna Besa' ' mara y
Ta0.8.
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Ta6.6. @aznu cacmas y Macenum npoyenmuma 3a yzopax cunmeposat na 880°C.

dasza mass.% rycruna [g/em’]
ZnTiO3 81,1 5,180
Zn2T104 14.3 5,344
r-TiO, 2,8 4,269
anTi308 1,8 4,500
Ta6.7. llapamempu henuje 3a yzopax cunmeposan na 880°C.
ZnTiO; a=5,0731(5) c=13,9176(8)
Zn,Ti04 a =8,4493(1)
r-TiO, a=4,5853(3) c=2,9565(2)
Zn,T130g a = 8,4064(8)
Tab.8. Jlyscune seza y yzopky ZnTiOs; cunmeposarom na 880°C.
ATtom X Y z d(A) Uiso (A%
Zn 0 0 0,3606 1,896 0,0072(0)
Ti 0 0 0,1454 4,254 0,0080(9)
O 0,3264 0,0259 0,2445 2,05 0,0081(3)
Jly>xuHe Be3a MeTan-KuceoHuk (A)
Zn-0 2,269(9) Ti-O 2,108(5)
Zn-O 2,029(5) Ti-O 1,827(7)

Cn.44. Ymaumwasarwe Pumeenoosom memooom ougpaxmozpama uUcnpecka CUuHmeposamoe Ha
880°C. Iosuyuje nuxosa, ZnTiOz; — dorwu peo, Zn;TiOy — cpedrwu peo, r-TiO;—2oprou peo.
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Ha Cn.44. nopen nukosa o3Hauenux 3a ZnTiO; (JCPDS 26-1500) pedexcuje 260=32,807° [104]
1 20=35,358° [110], npucyThu cy u nukosu 3a 0i-ZnyTiO4, 260=29,826 [220] u 26=35,134 [311]
(JCPDS 19-1483) xao u 3a pytun r-TiO,, 26=27,437 [110] (JCPDS 89-4920), Ta6.5. (donarak
7.2, KapTuiie MHTepHaLMOHAIHOT LIeHTpa 3a aqudpakuujy, JCPDS)

3.2.3. UcnuTuBam-€ NOBPIIAHE Y30pKa cuHTepoBanor na 880°C

[Ipukazane cy A®M (Atomic Force Micorscopy, Buaum mora. 2.3.6., ctp.35.)
mukporpaduje, Cn.45., paznuuutnx ysehama, y aBe (Mukporpaduje a)) U Tpu ITUMEH3H]jE
(muxporpaduje 6)). [Ipomena ToHanuTera 1ata y J€BOM rOpHEM yIily, IOKa3yje AyOUHY 1opa Ha
NPUKA3aHOj MOBPIIMHK. YMECTO YECTHIIA Mpaxa KOJ| CHHTEPOBAHOI Y30pKa IOCMAaTpaMoO 3pHa
¢opmupana cunTepoBameM Ha 880°C.

10 pm

79832 hm

Hmydiv
0.38
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prfclinv
0.16

2um
268,25 nm

013

Oum Tum 2pm

Cn.45. [eooumensuonannu a) ADPM cunumax yszopka, cunmepoeanoz na 880°C, u 6)
mpooumenzuonariuy  APM cuumak cunmeposanoe y30pKa RpuKasamoe y mpu OuMensuje npu
paszHum yseharuma.

Ha muxkporpadujama ysopka cunrepoBanor Ha 880°C jacHO ce BHMIM cpacTame 3pHa, IIe Ce
JTUMEH3Hje 3pHa Pa3iuKyjy 3a pell BEeIWYMHE OJ1 BEJIMYMHE YECTHUIlA Tpaxa. 3pHa Cy 3a00JbEHOT
obmuka mTo je BuAbMBO ca Ci45., penaTuBHO IMMpOKe pacmozene BennduHa. Ha Cn.46.
cTpenuiamMa Cy O3HayeHa TpU KapaKTepUCTHYHA 3pHA W HA3HA4YCHE Cy WM JUMEH3H]e
(mpeunnim). TekcTypa y3opka mpahena je Ha Mukporpaduju (2umx2pm) nyx Ha3HAUYCHE
muauje. Tekcrypa nmoBpmmne ca Cn.47. mokasyje HajBehe ojacTymame MO OCH BHCHHE O]l OKO
200nm, 3a mocMaTpaHyu HHTEPBAJL.
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2 pm Cn.46. ADOM crumax

V30pKa CUHMEPOBAHO2
Ha 880°C ca
ooabpanum  3pHuUMa
Kojuma cy oopehene
oumensuje.

268,25 nm

Opm 1 pm 2 pm

268.25 nm

269 nim

ma

Cn.47. Texcmypa ucmoe y3opka
npahena  Ha  cHumky — ADM
(2Qumx2um) Oy  HasHaueHe
JAUHUje

1345

Z Data

673

Distance
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3.3. CHHTEPOBAIGE ZnTiO; HA 1200°C

3.3.1. InnaTtorpamu Hanonpaxa ZnTiO; ca ¢pazuum npenazom y Zn, TiO4

CHHUMJbCHE Cy TWIIATallMOHE KPUBE CHHTEPOBamba HCIpPecaka KoMakTupanux Ha 98 MPa
(lt/cmz) NPU pa3IUUUTHM Op3MHAMa 3arpeBama Koje JOCTUXKY BUIIY TEMIIEpaTypy y OJHOCY Ha
nmocan mpukasane. Jlumatorpamu cy oapehenu cienehum ycioBruMa TeMIepaTypCKUX MpOMEHa,
Cn.48:

e neusorepmcku 3°C/min 380 min xo 1200°C, uzorepmcku 60 min ua 1200°C, xnaheme -

10°C/min o 400°C;
e neusorepmcku 5°C/min 230 min go 1200°C, nzorepmcku 60 min wa 1200°C, xnaheme -
10°C/min o 400°C;
e peusorepmcku 10°C/min 120 min go 1200°C, uzorepmcku 60 min Ha 1200°C, xnaheme -
10°C/min mo 400°C.
0.00 - — ! P 3 - 1200
— 1000
-0.05 S
| - 800
-0.10 | §
< 1 - 600
-0.15 - y =
] 4 400
-0.20 1 1
_________ — 200
1 i 1200°C, 3°C/min |
it]+1h 1200°C +1h 1200°C +1h 1200°C
-0.25 -
0 100 200 300 400 500 600

vreme [min]
Cn.48. Penamuena ounamayuja y pynxyuju épemena sa opsune epejarwa 3, 5 u 10°C/min u
npomena memnepamype oo 1200 °C ca epemenom.
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Cn.49. I1psu u3600 peramusHe ounamayuje no epemeny npu oOp3urnama sazpesarna 3, 5 u
10°C/min.

Kana ce kpuBa mwmaranuje, Cn.48., npukaxe kao Op3uHa ckymubama Ci.49., youasa ce
nocrojame (ha3HOr Tpesia3a IMHK-METATUTAaHATA y IIMHK-OPTOTHUTAHAT OOCIICKECHOT eJHIicama.
®da3nu  mpena3 w3 nuHK-Meratutanara ZnTiO; (JCPDS 26-1500, Sys: Rhomboedral,

S.G.R§(148)m) y 1OHMHK-opToTHTaHat o-ZmTiOs (JCPDS  25-1164, Sys: Cubic,
S.G.Fd3m(227)"?), C1.48 u Ci.49.

3.3.1.1. ®a3uu npenas y3opaka cuarepoBanux Ha 1200°C

Ckynspambe TNpU CHHTEPOBAKBY y PEKUMY KOHCTAaHTHE Op3uHE TIpejama mpaheHo Ha
TMJIATOMETPY PETUCTPYje PpasiIuKy y Op3WHU CKyIUbama MNpPHU MPOMEHH KpHcTanorpadceke
crpykrype” . Tlokperauka cwiia moTpeOHa 3a 3ryIIkaBamke CUCTEMa KOjU Ce CHHTEpYje — jecTe
CMamkemhe TOBPIIMHCKE CHEPIHje Yhja BPEIHOCT je MOKpeTayka Chiia 3TYIIkhaBama. XeMHjCKa
peakiMja y 4BpPCTOM CTamy, ca JIPyre CTpaHe je TMOKpPEeTaHa CMameHhEeM CII000JHE CHEpruje

CUCTeMa KoOja je TUIUYHO JIBa pena BeqndyuHe Beha, rma ce MOKe OYEKHMBATH JIa TOK XEMHjCKe

. 2,8,10
peaknuje uMa BelMKH edekar Ha 3ryumaBame” . Ilpahewme mpomeHe ryctuHe, WiM MpoMeHe

JIMMEH3H]ja, Y30pKa ca TeMIIEpaTypoM MOIJIO Ou 1a oMoryhn u3padyyHaBame €HEpIuje akKTUBAINje
asHor npemaza’’ ! >4
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3.3.1.2. Ilpopauyn oaHoca (a3a y pazHoM mpenasy ca guiaaTorpama
nomohy npasuia mnoyyre

IIpomena nuMmeH3Wja y30pKa TIpH 3arpeBamy NOJpasymMeBa BHILIE HCTOBPEMEHHUX
(deHOMEHa Ha pa3IMYUTUM CTPYKTYPHHM HHBOMMa . be3 o003upa Ha CIIOXKEHOCT IIpoleca,
onpehuBama pexa (asHor mpenaza u omHoca dasa cy Bel ycramennm moctymm o,
[IpeTnocraBiba ce yriaBHOM jAa penanuja usMmely konumumHe ¢daze mpoayKTa y IMOCMaTpaHOM
CTynmy TpaHchopMmamuje u oaroBapajyhe mpomeHe 3ampeMHHE HWMa JIMHEApaHy 3aBUCHOCT.
Jluneapna penanuja, UNak, OJroBapa ciiydajy Kaja je y MuTamby camo jeAHOKOMIIOHEHTHH (a3HU
npenas. Yak HU y TOM CiIy4ajy He J00Hja ce AMpPEKTaH OAHOC cacTaBa (a3a Koje ce CMemY]y.
Moen pa3BujeH 3a pauyHame KHHETHKE Pa3HuX TpaHchopMalija U3 IujaTaluoHe KPUBE JaT je

47,111
y uTepatrypu .

01409 f /f =AB/AC

Al
o
)
o
|

-0.165
: Zn,TiO, et

T T T T
980 1000 1020 1040

T°C

T T T
920 940 960

Cn.50. [Ipomene oumeH3zuja y3opka y oynkyuju memnepamype u npopadyx o0Hoca gaza nomohy
npasuna «noayeey (Lever's rule) 3a ¢haznu npenaz mema-opmo.

VY3opuu paznuuute Kpuctanorpadcke CTpyKType UMajy pa3lnduTe Op3uHE CKyIybama U
mMpema MTO 33 IMOCIEIUIly WMa NpoMeHy Harmba mwiaromerpujcke kpuse, Ci.50. Ilon
NPETIIOCTABKOM Ja je Y MOCMAaTPaHOM, PEIaTUBHO KPAaTKOM CETMEHTY, IIMPEHE JMHEaApHO 3a
cBaky (asy, nunaTorpam ce JmaeapHo ¢uryje. [Ipomykerak npase GuTOBama 3a CBaKy a3y uma
pa3nuuuT mpasail. To cy Ha Cn.50., mpaBe koje mponaze Kpo3 Tauke Aj,Az,As u Ci,C,p,Cs. [eo
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KpHBE Ha KOME C€ jaBJba MPOMEHA AUMEH3H]ja yciea (a3Hor mpesasa, MpeacTaBba cMenry ¢asa.
[Tox mpeTmocTaBKOM Ja je MpoMeHa mpH Ga3HOM TMpera3y MOTIYHa, MOXKe ce JOOUTH oaHoC (a3za
y cucteMy. [loBnademeM BEepTHKAIHUX TyXU of TpaBe A 1o npaBe C, Koje IuiiaTalioHa KprBa
Herne aenu TaukoM B, Cn.50., nobuja ce ogHOC

f AB A -B
mo o =T (Y, T (42)
fO BC AI_CI

Koju TipeAcTaBba mpaBuiio monyre (Lever's rule) m nmaje HU3 BPEIHOCTH MPOMOPIIMOHATHUX
yaeny MeratutaHatHe dase f, ZnTiOs; Tj. ¢assom cacraBy' "''. Omatne y ¢yHKumju
temriepatype, Ci.51., 3a Tpu Op3uHe rpejama q00HMjaMo TTpoMeHy oaHoca (aza y aBodazHOM
CUCTEMY U3 JHJIATOMETPHU)CKUX KPUBHX.
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4 [ .\
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] \ o
0.6 - \ \
o’ ] .\' ®.
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Y— - \-\.
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0.3 - \l\
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Cn.51. @asnu yoeo mema-mumanamue gaze ZnTiO; y hynxyuju memnepamype, 3a opsute
epejarva 10, 5 u 3°C/min.
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3.3.2. Anasmmsa XRD 3a ZnTiO; cunrepoBan na 1200°C

Cama mpomena Op3uHE CKyIJbama HE MOXE OWTH JOKa3 mocTojama (hasHor mpernasa.
[TorpeOHO je Aoka3aTu Aa je JOUUIO J0 MPOMEHE CTpyKType. YoOudajeHa MeToAa Koja ce
xopuctn 3a mpaheme hasHor mpemasa je amdppakimja perarenckux spaka' %V mamem
Clly4ajy CHHUMJbEH je Au(pakTorpam CHHTepoBaHOT y3opka, Ci.52. CuHTepoBaH y30pak, 0e3
npoOJbera JaT je Ha PEeHATeHOCTPYKTYpHY aHanuzy. Y3opak ZnTiO; npecoBan Ha 98 MPa (1
t/cm?) je 3arpesan Gp3uHOM 3°/min 1o 1200°C u 3ampxkaH m3oTepMmckr 60 min u oxialjeH 1o
400°C opsunom on —10°C, Cn.48. JloOujeHn cy pe3yaTaTH KOju Cy (HMTOBAaHH IIPOLIECOM
yTaumaBamba PUTBENI0BOM aHaIM30M, TIE je CTENEH cllarama u3Hocuo Ry, = 0,0423, Cn.53.
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] S g
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— 10000+ c »
© | oY =
S | Q = o
8000 Q= S ¢
- 9 8 < gl (=
— ~ (@] ~ N
6000 - = N = e =2 3
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. Q N N <Xl N,
FN Q2o N =
4000 ~ SRy T
] 282~ B
2000 - T “h
- A
04
| ! | ! | ! | ! | ! | !
20 30 40 50 60 70

2 0 [deq]

Cn.52. Penozenozpam yzopka ZnTiO; 3azpesanoe na 1200°C, 6psuna 3azpesarsa 5°C/min, ca
acueHUpaHum peguexcujama.

. . . . 2
Pytun r-TiO, xoju ce jaBiba mpenasuha cBaku (a3HH ILI/IJarpaM8 % PurenzoBom

aHanmuzoM, Cin.53., y y30pKy KOjU CMO MU UCITUTHBAIIA OJTHOC MAaCEHUX MPOIICHATA j€ TaKaB, 1a OJ1
nBe mocrojehie pase pyrina r-TiO, uma gax 24,07mas.%, Ta6.9,*® mapamerpu pemerxe Ta6.10;
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Ta6.9. @asznu cacmas y macenum npoyenmuma 3a yzopax cunmeposan na 1200°C.

daza Macenu npoueHTu mas.% I'ycruna [g/cm3]
Zn,Ti04 75,9 5,331
r-TiO, 24,1 4,248
Ta6.10. [lapamempu pewemxe 3a yunxk-opmomumaram Zn,TiO4 u pymuna r-TiO,.
Zn,Ti04 a= 8,4559(3)
r-TiO, a=4,5942(4) ¢ =2,9592(9)

TemmepaTypcku mapaMeTpy IIpH U3padyHaBamy rapamerpa pemerke, Tao.10., yzeTu cy
u3 Mﬂnap;[a127, IJIe je CTENeH NHBEP3HOCTH X=1.

Cn.53. Ymaumwasarwe Pumeendosom memoodom ougppaxmoepama 3a ucmu y3opax, Cn.52.,
cunmeposanoz na 1200°C. Iosuyuje nuxosa, ZnTiO; — domwu peo, Zn;TiO4 — cpedru peo, r-TiO;
—eoptvu peo.

IIpu yrauwmaBawy PutBenmoBom weronom, Cn.53., Heke pednekcuje ZnTiOs cy
perucrposane, MehyTuM, HajUHTEH3UBHUjU UK Ha 32,807 cremenu yria teta (°20) pediekcuje
[104] Ha yraumeno] nuauju HEUje youwsbrB (JCPDS 26-1500), ma ce moxke cmaTtpatu aa je dha3uu
npena3 notnyH. HajuntensuBHuje peduekcuje o-ZnpTiOs4 (JCPDS 19-1483) u TiO, pytun
(JCPDS 89-4920) cy o3nauene y Ta6.11.
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Ta6.11. Hajznauajuuje pegpnexcuje dobujene ca oughppakmozpama o-Zn;TiOy.

20 [deg] Dasa [hk1]
27,437 r-TiO, rutil [110]
29,826 0-Zn,TiO, [112]
35,134 a-Zn, TiO, [103]
36,154 r-TiO, rutil [101]
36,800 0-Zn,TiOy [202]
41,220 -TiO, rutil [210]
42,715 0-Zn,TiO, [220]
52,975 0-Zn,TiO, [204]
54,422 r-TiO, rutil [211]
56,513 0-Zn,Ti0, [321]
56,620 r-TiO, rutil [220]
61,987 0-Zn,TiO, [224]

3.3.3. UcnuTHBam-¢ NOBPLIKHE Y30pKa cuHTepoBanor na 1200°C

Ipukazane cy wmukporpaduje, Ci.54., y3opka ucnpecka cunteposanor Ha 1200°C,
pasnmuuutux yBehama. J[BoguMeH3noHaIHE MUKporpaduje o3HaueHe Cy Kao a), JOK cy moj 0)
npuKa3zaHe TpoAMMEH3MoHanHe Mmukporpaduje. IIpomena Tonanurera, Ha Cn.54.a) neBo rope,
nmokasyje nyOMHy mopa Ha NpukazaHoj moBpiuHU. Ha mpukaszanum mukporpadujama jacHO ce
yo4aBajy 3pHa CHHTEPOBAHOT Y30pKa.

20 pm

0.69

a) 0)
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15 pm

el
0eg

Opm
0 pm 7.8 pm 15 pm

10 pm

pmydive
054

0 pri 5 i 10 prn

a) | 0)

Cn.54. a) Heooumenszuonarnu ADM cnumax yszopka, cummeposanoz na 1200°C, u 6) ADM
CHUMAK CUHMEPOBAHO2 Y30PKA NPUKA3AHO2 Y mpu OuMeH3uje 3a pasna yeeharsa.

10 pm

Cn.55. ADPM cHumax y3opka
cunmeposanoe na 1200°C ca
00abpanum 3pHUMA KOjumMa cy
oopehene oumensuje.

O pm B pm 10 prm

77



Cn.56. Texcmypa ucmoz 10um
y30pka npahena Ha CHUMKY
ADM (10um x 10um) oy
HasHayeHe TuHuje.

Opm

1.1 pm

08251

0.557

Z Data

0275

t t t
0 2 4 g g 10pm
Distance

Canmvin mukporpaduja Ci.54., Ci.55., u Cn.56., HAYMHCHA ATOMCKOM MHUKPOCKOITH]OM
3a y3opak cuHTepoBaH Ha 1200°C wu3pasuTO jacHO TpPHKA3yjy 3pPHACTY CTPYKTYpY Yy30pKa.
Benuunna 3pHa y3opaka cuHrepoBanux Ha 1200°C, je y ofHOCY Ha 3pHa HAcTaja MPUIHKOM
cuHTepoBama Ha Temreparypu 880°C, 3a pen BennumHe Beha. CHHMame je 3a CHHTEPOBAaHE
y30pke pal)eHO y KOHTaKTHOM IIOCTYTIKY, Ila TaKo U 'y 0Boj cepuju ADM mukporpadwuja. Hajseha
oJicTynama TekcType mnopmuHe ca Cin.56. mznoce 0,55 wm u yka3yjy Ha 3HauajaH Mopact
XparaBoCTH MOBPILIKHE.
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4. TMICKYCHJA
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41.IIPECOBABE

[IpwimkoM TpecoBama KOJ MHKPOIIPaxoBa YOOMYajeHO je TOCTOjame TPH TepHUoja
IPOMEHE T'YCTHHE HCIpPECKa ca MPUTHUCKOM: MPBH IMEPUOJ - TEPHO peapaHKuparma YeCTHIIA,
3aTiM, nosehaBama MOBpIIMHE KOHTAKTa H3Meljy yecTHIa, 10 meproa aedopMartije decTHia’ .
Ha HuckuMm mpuTHCIMMA jaBjba ce (DCHOMEH peapamkhpama WK MperpynrcaBamba YecTHUIIA.
[IperpynucaBame 4YecTHIla MUKPOMETapCKe BEIMYMHE MPEACTaB/ba KIIN3alke YECTHIA JeIHUX
NpPEKO APYTHX MPU YeMy ce TyCTHHA HMCIpPECKa Harjio Mema 0K KOJ HaHompaxoBa Hajuemihe
IpeJICTaBIba JIOM arjioMepara i NoMyHhaBambe HHTEParioMepaTcKor MpocTopa.

C 0063MpOM HA HCKYCTBO y paiy, ca MHKPOIPAaxoBHMa ' IMHK-METaTHTAHATA,
npecoBame, je OWIo U3BpHICHO 03 JJ0JaTor Be3WBa Ha HAYMH Kako j€ OINHUCAHO Yy
CKCTIIEPUMEHTAIHOM JIeJy Y I[MJby CMamema MOTYNHOCTH paciiojaBara HCIpecka Kao H

. . 1
nedopmanmje Ko KaCHHjer CHHTEpOBamba .

3.2 ]

1 Zn0O 0,5 um -TiO, 2um dimenzije
3.1
3.0 .
2.9- —

2.8 _/ .

27 / ./ ZnTiO, 80 nm dimenzije
2.6 [ |

25

[g/cm’]

2.4 1
E ([ ]
2.3 1

p

4 —®—r00 ZnO 0,5 um -TiO, 2um
2.2 1 —®—rod ZnTiO, 80 nm dimenzije

2.1
2.0+

| ! | ! | ! | ! | ! | ! | ! | ! | ! |

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
P [MPa]

Cn.57. I'pagpuk ¢hynxyuje eycmune ucnpecaxa muxpo npaxa cmewe ZnO-TiO, u nanonpaxa

ZnTiO3; y ynxkyuju npumucka npecosarsa.

Pagn ymopehuBama moHamama MpaxoBa MHKPO ca TpaxOBUMa HAHO JAMMEH3Hja
NpUKa3aHu Cy TpadulM 3aBUCHOCTH TyCTHHE HCIpecaka oj mputucka 3a cmeme ZnO-TiO,
MUKpO W HaHO mpaxoBa, Cn.57. Ilpm mpecoBamy MHKpompaxoBw octBapyjy u 10% Bwuire
ryctuHe. Pa3nuka y rycTuHama moTHYE OJl YME-EHMIE Ja KOJ OMMOJAIHMX MHUKPO IMpaxoBa
peapaHXupameM pacropeaa YecTuia kao u aedopmaiujom dectuna npoctop m3mely yectuma
6uBa nakme nonymweH. Kog npecoBama Hanonpaxa ZnTiOs KapakTepHCTUYHO 3a UCIPECKE KOJ
00e MeTo/ie Mepema I'YCTHHE je Ja ce Mocie Meproa Harllor pacTa TyCTHHE Kao MPBOT Neproa,
jaBJpa caMo MEpHOJ IUIaToa IZie Cy BPEOHOCTH rycTuHe yjenHaueHe, Cn.12. 3a mpurtucke 392 u
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784 MPa, rycTiHe UMajy BPEIHOCTH BPJIO OJIMCKE KOHCTAHTH Yy mopehemy ca ocTaiuM Tauykama
(Cn.12.). Mehytum Behe yectune mukpornpaxa ZnO-TiO, moka3yjy 3HaTHO CIIOpHj€ MOCTH3AHkE
3acuhema BPEIHOCTH TYCTHHE. 3a Ciy4aj H3pa3uTo MalluX YeCTHla MOXEMO pPE30HOBATU
Jpyradyuje oJ] ciaydaja MUKpPOIpPaxoBa, IITO 3HAYH Jla MPEMaKUBambe ariomMepara, Koje HaHOMpax
MOXE€ Ja caiapxku, ce 3aBpmana g0 400 MPa, mocime yera HacTyna Mepuoj]i KOHCTAaHTHUX
BPEIHOCTU T'yCTHHA IPU MPOMEHH MPUTUCKA Ka BUIIMM BpeaHocTMa. OBJiE je ycie BeTuunuHe
yecTuila mnporec noBehaBama KOHTaKTa m3Mel)y uecTuiia ciabo youbMB, JOK jaedopMmaiimja
YecTuIla He MEHa 3HA4ajHO I'YCTHHY.

Ha Cn.12. ce Buam 3aBUCHOCT pelaTMBHE TYCTHHE HCHpecka y (yHKIHUJH TPUTHCKA
npecoBama ojapeheHa ca nBe kopuinheHe metone. Ilpukazane cy camo BpeIHOCTH 3a IOjeAHHE
ucnpecke paau Behe mpernenHoctd u npahema TpeHma mpomeHe TycTuHe. Tadke cy crojeHe
MpaBUM JIMHUJMA, a PyHKIIM]je jeHaUYnHA TPecoBamba HUCY MPUKa3aHe.

Ca mujarpama, Cn.12, ce gaspe yodaBa qo0po cliarame BPEIHOCTH JOOUjEHUX IPUMEHOM
MeTo/la Mepema AUMEH3H]ja y30pKa U )KMBHUHE MOPO3UMETPHjCKe MeToze 0e3 MpuMeHe NpUTHCKa
(ckmBuHa mukHOMETpHja). ['ycTHHA, M3paxeHa kao P = m/V, ako ce MPETIOCTaBH Ja je Maca
KOHCTaHTHA, 3aBUCH O] PELUIPOYHE BPEIHOCTH 3ampemMuHe V. 3ampeMHHa OBaKO H3pa)KeHa
MOXKe OWTH 30MpHaA BeNWYMHA CAacTaB/beHAa O] 3alpPEeMHUHE Y30pKa 3aMUIIBEHOT Kao OOJIMK
UJICATHOT BaJbKa yMamEHOT 3a BPEIHOCT 3allpEMHUHE M0pa.

3a MeToy Mepema TUMEH3Hja MOXKEe [TOCTOjaTH W3BECHA TPeIlKa, yCie I Tora IITo Ce MPH
onpehuBamwy 3ampeMHHE HCIpPECKa MPETNOoCcTaB/ba HAeaNaH IWIMHIPUYHU OOJHK y30pKa.
[IpunukoM mpecoBama y30pIHM C€ JIeMe 3a KJIWN Ha HWKHUM, M paciiojaBajy Ha BEIMKHM
MPUTUCITIMA, IIITO JOBOJIM J0 CMamkeHOT Opoja mojataka Ha Ci.12. U HEeMOy3aHOCTH METOC 3a
Mepeme TycTuHe wucrpecaka. Opacrymame BpenHoctd Ha 196 MPa, moxe ce mnpunucaTtu
HEepaBHUHAMa Ha MOBPIIMHYU y30pKa MIIMHIApUIHOT o0auka Cir.12.

MeTtona XMBHHE MOpPO3MMETPHje y OCHOBM Jaje pe3yiTare 3a 3alpeMUHy Iopa M
pacniozieny 3anpeMuHe nopa. Iloctenenum ytuckuBameMm kuBe nputuckom on 0,02 MPa no
makcumanuux 2 MPa no6ujajy ce pacnoaene Beanuune nopa Cin.31. qo Cn.37.

IIpumeHOM BHCOKHX NpTHcaka npecoBamwa o 784 MPa u 882 MPa, 3a meTony >KuBHHE
MOPO3UMETPH]E J0JIa3u 10 Taja BPETHOCTH yKymHe 3ampemuHe mopa, Cin.28. a) u 6). To je
MocjenuIa, YCIOBHOT Maja MOPO3HOCTH yciel HeMOTyhHOCTH mpojupama XKHBE y MOope, IITO
noBehaBa yTHIlaj 3anmpeMHHe y30pKa M T'yCTHHA He3HaTHO maja. MelhyTtum, 3anmpeMuHa mopa y
OBOM TMEPUOJNly pacTe, ajl NPEYHHUK TOpa ce Haja3h HCIOJ BPEAHOCTH KOja je TpaHHWYHA 3a
METOJy WHTPY3Hje XuBe. Ancoprnuja a3oTa uma Behe moryhHocTH y onpehuBamy BEIUYHHE
mopa y MHKpOIopo3HoM peruony, Cn.25. 30up 00macTM MHUKpPONOPO3HOT pEerHoHa U
Me3omnopo3Hor nena, Ci.24, HETOCTYIMHOT TMOPO3MMETPUJCKUM MeEToJaMa yKa3yje Ha IMopacT

IIOPO3HOCTH y OBOM CETMEHTY IpPUTHCAKa NpecoBama, Ci.26.

- 62,63,64,65,66 - -
[TpuMeHOM pa3nMUYUTHX jeAHAYMHA IIpecoBama ~ ~ ~ ° Moxke ce pehu ma je HajOobe

crarame nana jemHaumHa (24) kojy cy mpemioxwmin Kasakura u Jlupe, Ta6.1.%%, (Cin.13. u
Cn.58.). Pasmor 3a TakBO cnarame je Aa oBa jeqHauumHa ozaroapa mnanepjactuMm (flufty)
MaTepHjaiuMa OpPraHCKOT TOpEeKIa M Jia 3a Pa3iuKy Ol OCTAJIHMX, y3MMa Yy OO3Up IHOYETHY
3anpeMuHy 0Oe3 NpHUMeHe NPUTHCKA, TaKo3BaHy, HACHIIHY TYCTHHY. YCIea Majie BEIHMYUHEe
YECTUI]A M3PAKEHA je HHUXOBa arjoOMEPUCAHOCT, YHja je TOCJeIuIla Maja BPEAHOCT HACHITHE
T'YCTHHE, Tj. BEJIMKA 3allpEMHHA KOjy 3ay3MMa HEKOMIIpecoBaH mpax. Tako je uckopuurheH uzpas
namepjacTH MaTepHjald M AaHANOTHja ca OPraHCKHM IpalIKacTHM MaTepmjammma’>". Osa
jenHaunHa (24) ce mokaszama [g00poM 3a Marepujaje KOju Ce Tpecyjy IUIaCTUYHOM
nedopmarmjom. Kepamuke y mpuHIuUIy Tokasyjy edekar KpTor JoMa 4YecTulia Ha oapehenom
JIoMeHy nputucaka. Mehytum, ¢ 003upoM Ha BeIMYMHY YECTHIA y HAlleM ciydajy moryha je
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1ojaBa, HA30BUMO TO, «IICEyI0» IacTudHOCTH. [Ipumehyje ce kao yClIoBHO HajOOJbH MPUTHUCAK
on 98 MPa, koju je u3abpaH 3a naspu TpeTMaH y3opaka, Cn.58. Bpennoct nputucka ox 98 MPa
Jlaje y30pKe KOjU Ce He pacliiojaBajy MpH Hampe3amy NPHIMKOM Bahema ucrpecka u3 Kiuma, ma
Cy TOTOJHM 3a HapeIHE eKCIEepUMEHTaIHEe mocTynke. Takohe, Ta BpelIHOCT MPHUTHUCKA je Ha
rpanuny u3Mel)y mepuonma HecTaHKa arjioMepara HaHOINpaxa yclel Kiu3ama YecThla IpH
peapaHXupamy 1 Io4eTKa epruoJa KOHCTaHTHE BpeIHOCTH rycTuHa, Ci.13. u Cn.58.

‘ eksperiment dimenzije ispreska ®
1.18 eksperiment Hg Piknometrije
teorijski dimenzije ——
k teorijski Hg pikno

1.14 - (P)
p/pp,

1.06 T

T T T 1
400 600 800 1000

P [MPa]

T
0 200

. . 62
Cn.58. Penamusna ecycmuna y (pyHKyuju npumucka no jeonawunu (24)°°, u muneapuzosanu
nepuoou NPOMeHa 2yCmuHa UCNpPecaxd.

Penarenocrpykrypna anaau3a ucnpecka (98MPa (1 t/em?)) je ypahena ma Ou ce
yTBpAro ¢a3Hu cactaB mouyeTHOr mnpaxa. JloObwjenu pesynrar je penareHorpam, (Cm.14.),
crabmiHuje ¢opme UUHK-oproTUTaHata Zn,TiO4. IlepoBckurcka crpykrypa ZnTiOs;, uma
VHTEH3uBaH UK Ha 32° yrua 20, 1ok crabuiHMja OopTo-TUTaHaTHa crnuHenacka dopma ZnyTiO,
¥iMa HajUHTEH3UBHUjK MUK Ha 35° yria 20. Cacras oapeljen PUTBENI0BMM METOIOM yTaur-aBaba
mudpakrorpama oapehen je Zn,TiOs 89.37 mas.% TiO, pytun 10.63 mas.%, Cu.l17.
Hudpakrorpam nat on mpousBohauya Cin.15., mpukaszan je kao ucedak Ha Cin.59. npu demy ce
BUJIE NTO3MIIM]j€ TTMKOBA U NMPHUCYTHE (haze ca OpojeBHMMa KapTULla 3a HaBeJeHe (ase.
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Cn.59., [eo ougpapkmoepama

20 0 40 &0
noJjiasHoe npaxa,
25-1164 Zinc Titanium Owida 1 Zn2Tidd 118
211278 Ruble, syn Tioz damoe 00 npouzeahaua
35-1451 Zinzite, sym N Zno

[Iputncak ox 98 MPa He npeacTaBiba BpeJHOCT KOja Ou JToBea 0 CTPYKTYpHE TpaHcopmartimje
ycleq Hampesama CTPyKType Matepmjana ", TIpHINKOM yjeIHAYCHOr yHOCA TepMAaiHEe
enepruje 10 880°C TOKOM CHHTEpOBama MCIPECHH, J1ajy AU(pakTorpaM HIUHK-METaTUTaHaTa
ZnTiO3, Cn.43 u Ci.44, Cn.59.
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Cn.59. Jlughpaxmoepamu ucnpecka u mepmuyKu mpemupanux y30paxa.

Pauyn nomena pacejama pPEHATCHCKOT 3padyera WM Jpyradhje peyeHoO BeUYHHE
kpucraimura paljen je mo IllepepoBoj dopmymn (38)''"''#!'°  To6ujene cy BpemHoctn 3a
ucnpecak — 48,7 nm (Cn.17.), u 3a y3opak cunrepoBad Ha 1200°C — 98,1 nm (Cn.18.).
Jl03BOJbEHO HaM je Aa yrnopelyjeMo jep je y MUTamy UCTa KPUCTAIHA CTPYKTYpa, U Ja TOPeIuMO
WCOpEecak M CHUHTEPOBaH y3o0pak. [lopeheH je HajuUHTeH3WBHHjU NHMK Ha 35,2° yrma 20 3a
CHHTEPOBaH, 0aHOCHO 35,18° yria 20 3a npecosan y3opak. IllupuHa NMKOBa je 3a CUHTEPOBaAH
0,1° ok je 3a mpecosan 0,3° Bpennoctu yrua 20. Peduekcuja 3a y3opak cuareposad Ha 1200°C
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¥MMa MPEBOj Ha CTPAHM BUIIMX yTJIOBa 20 Tako J1a je MUK JEKOHBOJIYIIMJOM Pa3BOjeH Ha JBa ITUKA
oxn dvera je oHaj Onwku BpenHoctd 35,18° yrma 20 yser y pauyn, Cin.18. IMomamu natu ox
npousBohaua natu cy y Ha Cn.60. Cpenma BennYrHA KPUCTAINTA OJroBapa BEJIMUMHU opeleHoj
ca aqudpakrorpama Ci. 16.

12036-43-0] ZnTiO3 FW 161.2

574 g/mL254°C

xﬁ: 22 S5:36 EC No.234-850-0 Cﬂ.60.Cneb;uqbum;uja

- S SR i R Hanonpaxa npoussohaua
118

%%, -200 mesh Aldrich

#00521-25G
400521-100G

glass btl! 25g: 33.50
glass btl 100g  83.30

95%, nanopowder

The resistivity of this nanopowder exhibits & transition to metal-
ke behavior at the temperature is increased.'

3. part. size. . <80 nm (BET) BET surf. area. . . 40-45 m%/g
#g. part. size. . <40 nm (xrd)

lit, cited: 1. Chang, Y-S. et al., L. Aoy Compounds 354, 303 (2003}

634408-25G glass btl 25g 88.90
£34409-100G glass btl 100g! 284.90

A®M cHUMIM HCTPecKa /1ajy OJArOBOP HA MUTAmE KaKO M3IIIeAa MOBPIIMHA UCIIPECKa
OJTHOCHO OOJIMK YecTHlla Ipaxa W arjioMmepanyja Hactajga y Toky mnpecoBama (Cn.19.-Cn.21.).
CHuMaHa je moBpIIMHA HCTIPECKa, a He MPesioMa, IITO je y MPBOM TPEHYTKY M3a3UBAJIO CYMIbY Ja
he matu morpeuIHy CiaMKy YecTHla KOje Cy Ha MOBPIIMHU OTPaHUYEHE U U3MEHEHE y 0Py ca
koM. Mehytum mpu Tako BenwKMM yBehamMMa M TakO MajluM TPUTHCIMMA CHUMIHM CY
3agoBosbaBajyhu. Ilpu munumansom ysehawy 1xlum, (Cn.19.), mukporpaduja nodbuja Ha
OLUTPUHHU U BUJE CE€ paBHOMEpPHO pacmopeheHu arjiomepaTH. Ariiomepatu cy, Moxkemo pehwu,
CacTaBJhCHHM O] HAJBWINE JCCET YeCTHIlA, a u3Mely ariomepara mpocTop je jacHO BU/bMB. Ha
OBOM CHHMKY, JaCHO C€ youaBajy 4YecTHuIle U ariomepaT 0e3 003upa Ha many pezonyuujy. [lpu
nmocMaTtpamy camux dectuiia nopehama 500x500 nm, u3riaea MoOBpIIMHE CaMUX YECTHIIA HUJjE
moryhe yountu. YBehama 600x600 nm u 1x1 um cy momatHo obpahena u oapeheno je Buiie
BEJIMYMHA YECTHLIA U arjioMepara. ArmoMeparu umajy numensuje on 0,1 go 0,2 um y npedHuky,
(Cn.61), a vectune 58 - 84 nm.
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Cn.61. AOM cuumax 600x600
nm, genuke cmpenuye
epeonocmu 3pua [nm], u
oyorcufum], senuuune
aznomepama.

HonatHum MepewuMma npu ysehamwy 1x1 um, je ogpeheno 127 BpegHocTH JUMEH3H]ja 3a
YyecTULIe IIpaxa BUAJBHUBE Yy CKJIOIY arjoMepara. Kajga ce uspauyHa cpenma BpeIHOCT cBUX 127
Mepema, 1obuja ce cpeama BpeaHoct dectuna ox 0,0624 um, ognocHo 62,4 nm, Ta6./16. OBa
BPEIHOCT je OircKa BpeJHOCTH JACKJIapucaHoj o1l mpou3Bohaua koja uzHocu d < 80 nm.

Junatanuonu aujarpamu, Cin.62, mocMaTpaHu y TeMieparypckoM uutepsany 50 -300°C
¥ 3arpaBaHu Op3uHOM rpejarba 10°C/min, mokasyjy yoOu4ajeHy I0jaBy HAIJIOI HAW3MEHUYHOT
CKyIUbalha M IIMPEHA y30paKa IITO TOBOPU Yy MPWIIOT TI0jaBU JIECOPIIHje TacoBa BE3aHUX Ha
NOBPIIKHY y30pKa. Takole, ncTa 1nojaBa youeHa je MpUIMKOM MEpema JIMHEApPHOT KoeQHIIUjeHTa
mpema Ha erajony amymuHe AlO;, Cim.62. OBme ce mpeTiocTaBiba peiakcalyja TauyKacThuX
nedekara YrJIaBHOM Be3aHUX 3a KOMIUIEKCHY CTPYKTYpY TpaHHLE 3pHA. YCIOBJBEH j€ OCHUM
Heypeh)eHOM KoMIUIeKCHOIINY TpaHWIEe 3pHA, BEIWYMHOM Y30pKa, HelnHeapHHM moBehamem
TeMIepaType U HNPUTHCKOM NpecoBama. OBaj edekaT. MpHka3aH Kao AuWiatandja y (QyHKUUJU
BpemeHa Ha Ci1.62, ckymibama 3a y3opak Al,O; etanon, HaHonpax ZnTiOs; npecoBan Ha 98, 196
u 392 MPa. U3smely ypehenux crpykrypa poaupyjyhux 3pHa yHyTap 4ecTHLe, BEIMYUHA
TpaHMIIe 3pHa TPEACTaB/ba pa3Mak OJ HEKOJIMKO aTOMCKUX paaujyca. Pasnmka 3a mpuTHCak of
196 MPa, notnue o cneun(puYHOCTH 3arpeBama U MPUTHCKA MpecoBama Ha KoMe je ypeheme
CTPYKTYpE HCIIPEeCcKa OCETIHUBO Ha IPOMEHE AMMeH3mja ™" '
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Cn.62. quaamozpamu ucnpecaka y nouemmom nepuoody zazpesara 00 400°C 3a yszopke:
Al,O3 emanon, nanonpax ZnTiOs (98MPa (1 t/em?), 198MPa (2t/cm?), 392MPa (4t/cm?)), Kpuee
epejarba u uoeanuzosana op3una zpejaroa 00 10°C/min.

Bpennocr cnenmduyHe mNOBpIIMHE AJCOPNIHUjOM a30Ta HaHOIpaxa LUHK-
metatutaHara je 40,081 mz/g. Ha Cn.22. npuka3ana je crneuuduyHa MOBPIIMHA payyHaTa IO
B.E.T. metonu’~ ca JIBOTIapaMeTapckoM jeaHadynHoM (35-36). CnienuduyHa MOBpIIMHA padyHaTa
mo B.E.T. meromum Kao Tpomapamerapcka jefHaddHa' Jaje BPEIHOCTH 3a CHCLU(pHUHY
MOBPIIMHY y TIPBOM Mepemby 39,136m%/g 1mro je HemTo Mame O BPEAHOCTH H00HjeHe
JIBOTIAPAMETAPCKOM j€THAYMHOM.

IIpomena cneuupuyne mnoBpiiMHE ucnpecka ca nputuckoM Ci.22. yuje BpeIHOCTH
ocumiyjy u3meljy 37 u 50 m%/g y nmpBoM Mepemy yKasyje Ha CTabHUIHOCT CTPYKTYpE H OIpaBIaBa
u300p npurtucka o 98 MPa, 3a nputucak kojuMm he OUTH pecoBaHM y30pIH 32 CHHTEPOBALE.

Jla Ou ce crexkao yTHCak O CTPYKTypH HOPO3HOCTH IIpPHUKa3aHE Cy 3ajellH0 KpUBe
3aBUCHOCTH 3allpeMUHE I10pa YKYNHE MOPO3HOCTH, ME30MOPO3HOCTH M MHUKPOIOPO3HOCTH Of
nputucka, Cin.63. OBe 3aBUCHOCTH Cy MOKa3aje TOMHUHAHTaH yJI€0 ME30-TIOPO3HOCTH Y YKYITHO]
MIOPO3HOCTH.
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Cn.63. 3anpemuna nopa y ynkyuju npumucka npecosarba. YKynHa, Me30- U MUKpO-nopO3HOCHI.

/KuBuHa mnopo3mMmerpuja omoryhaBa 1o00Hjame pe3yiTaTa HCIUTHBAamA Yy30paka
HaHOMIpaxa MPECOBAaHOT Ha pa3nu4yuTuM nputucuuma Tab./13., u rpaduka na Cn.27-30. Takohe
OBOM METOJIOM MOTY ce JOOUTH pacrojena Benuduae nopa y ucnpecky Cn.31.-Cn.37, o3nauena
WHJEKCOM a), Kao W pacmojena BenuumHe dYectuna y wucnpecky Cn.31.-Cn.37, o3HaueHa
HHJIEKCOM 0).
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a) 0)
Cn.64. [qujamemap nopa a) u cneyughuuna 3anpemuna nopa 6) y hynxyuju npumucka
npecogarva, ca Cn.31.- Cn.37.

I'padux na Cn.64. nobujen je u3 pacnozaene Bennuune nopa (Cn.31.-Cn.37.). Aujamerap
mopa Kajia ce mpecTaBu y PYHKIMJU MPUTUCKA MPECOBamba KOHCTAHTHO omnaja, Ci.64.a). Onmru
TPEeH]I ona/iama crenuduuHe 3anpeMuHe mopa nokasyje nse oomnactu npurucaka (100-200 MPa)
ca magom u (400-800 MPa) ca 6marum mopactom. [Iporiec uHTpy3Hje (YTUCKUBaWba) )KUBE Y TTOPE
y30pKa Cce 0JIBHja TaKO Jia Ce y30paK Hajla3u y OMOTady TEYHE KHMBE I/I€ M30CTATCKH MPHUTUCIH
JIOCTIKY MakcuMmasiHe BpeaHoctu U 1o 200 MPa. Ha taj Haunn cBako moryhe cabujame y30pka
npu Mepersy Guhie 3a6eexHo Kao mpoMeHa 3anpemuse mopa, Ci.64.6)'".

Cn.31.-Cn.37.03HaueHe 1oj a) y MCTOj Cy pa3MepH W TpUKa3yjy AUMEH3Hje Topa y
(GYHKIMjU 3aCTYyIUBEHOCTH MO creun(uyHoj 3ampeMuHu. [IpumMeTHO je momMepame pacropese
ropa Ka HIKMM BpEJHOCTHMMA JMMEH3Hja MPEeYHrKa Mopa ca noehameM MpUTUCKA TPEecOoBamba.
Taunuje aujamerap mopa najaa HakoH 196 MPa u ocraje HempoMemeH 3a BHUILE NMPUTHCKE Ha
BpenHoctu ucnoj 20 nm. Panujyc dectuma mnokasyje KOHCTaHTHY BpeaHocT HakoH 98MPa ox
oxo 40 nm.

JenuHe nBe ymopeawiBe BPEIHOCTH JOOHMjEHE aJCOPHIIMOHUM M TOPO3UMETPH]CKUM
MeperiMa, a J1a HICY JoOHjeHe U3 paciojena, Cy crenuduyHa MOBPIIMHA, H3paKeHa y m/g i
yKyIlHa 3ampeMuHa mopa cm’/g. O6e BelMuMHE Cy IpPEACTaB/beHE y (YHKIMjH MPUTHCKA
npecoBama Ha Ci.22. u Cn.27. cnenuduyna nospmuHa 1 Ha Ci.23. u 28.0) yKynHa 3anpeMuHa
nopa. Ha Cn.65., mpuka3zanu cy pe3yaTaTi o0e MeTo/ie 3a ceruuyHy MOBpPIITUHY .
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Cn.65. Cneyuguuna nospwiuna y3opaka y @YHKyuju npumucka npecosarsa, 000ujeHa
DA3TUNUMUM MEMOO0amMa: Meperse a0COPRYUJOM A30Md, U HCUBUHOM NOPOIUMEPUJOM.

Cge Bpeanoctu Ha Ci.65., y IpUHLUITY, 32 MaTepHja KOjU ce MEpH, Cy PEIaTUBHO MaJje
y nopehemy ca MaTepujairmMa 3a Koje ce cMarpa Ja UMajy BeluKy crenuduuny noBpmuHy. Ha
TaKBOM TrpauKy BPEIHOCTH MEpeHEe METOJOM >KHBHUHE MOPO3UMETPH]je, CYy Mambe O]l BPEIHOCTH
nobujeHux aacoprniujom azora. C 003upoM Ha Maje MPUTHCKE a30Ta KOjU C€ TPH jeTHOM
Mepeny Memajy on 0,0266MPa no makcumanamx 0,12MPa crpykTypa mopa ucmpecka ce He
HapylIIaBa.

Ca mnoBehamweM MNpHUTHCKAa TpPEcOBama J0JAa3M N0 paswiaxema u3Mmely KpuBux, a
WHTCH3WBHA pa3jiMKa HM3pa3uTa jeé TeK Ha BpeaHocThMa mnputucka oxa 784MPa u 882MPa.
[IpernocraBka je na crenupuyHa MOBPIINHA oApheHa ancopriujom azota 1 784MPa u 882Mpa
MOKa3yje pacT KOju TMOTHYE OJf MAJIMX TEKCTYpPaJIHHMX JEJIOBa arjoMepara y HCIPEcKy, Koje
MeTO/Ia XXUBUHE OPO3UMETpPHUje 3aHEMapyje U yOpaja Kao MOBPILIUHY.
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Cn.66. Yxkynua 3anpemuna nopa y yukyuju npumucka npecogared: dOCOPNYUjoM azoma u
AHCUBUHOM NOPOIUMEMPUJOM.

Ha Cn.66, BenmnunHe >KMBUHE TTOPO3UMETPH]E 32 PA3INUUTE MPUTHCKE TIPECOBamba UMajy
Mame BPEJIHOCTH YKYITHE 3ampeMHuHe mopa. [IpBa BpeJHOCT 3a METOLy >KUBHUHE MOPO3UMETPH]E
Ha 49 MPa ce mo BpeJHOCTHM YKYyIIHE 3allpeMHHE MOpa Hajla3d HE3HATHO MCIIOJ BPEIHOCTH
Mepewma aJCOpPHIMOHOM MeTonoM. Tako 3a Hmxe nputucke ox 49 no 600 MPa npecoBama
MHTPY3Hja )KMBE JIOBOJIU JI0 MPOIIKUPEHa opa, Ia ce Te BPeIHOCTH MpUOINKaBajy BpeIHOCTUMA
JNOOMjeHUM aJcopmuujoM a3ota. McToBpeMeHO HEeMOTyhHOCT perucTpoBama MHKpPOIIOPO3HOCTH
OBOM METOJIOM Ca Ta4yHOIIhy Kao KOJl aJICOPIIIMOHE METOJIE C€ U3PA3UTO BUAM Ka0 pa3uiiakermne
kpuBHUX Ha nputucuuma ox 600-800 MPa, rae je MUKpOTIOPO3HOCT HajIOMUHAHTHH]A.

be3 003upa Ha OCHOBHE NMPUHIIUAIIE 00€ METOJIE U BbUXOBE TaYHOCTH, (Buau 2.3.2 u 2.3.3.
kao u Ta6.J12. u Ta6./13.), TpeHn npomeHa 3a crenupuyHy MOBPUIMHY 3a OBE JBE METOJIE CE
pasnukyje Cn.65, nox BenmunuuHa mopa, Ci.66, 3a mojenuHe METOJe TMOKa3yje y OCHOBH HCTH
TPEHZ ca IPOMEHOM IPUTHCKA IpecoBama U TO y uHTepBanmuMa oko 200-400 MPa u 800-900
MPa. Paznuke m3mel)y mpomeHa crienuduvHe MOBPIIMHE W 3alPEeMHHE TOpa 3a UCTE Y30pKe,
ynyhyjy Hac Ha mpoMeHy OOJIMKa Mopa NMpH MPOMEHU IMPHUTUCKA INpecoBamba. CBAaKO yO4eHO
pasWiiaXxeme y TPEHIY BPEIHOCTH crnenuduyHe moBpiuHe m3Mmel)y oe nBe meroxae, Ci.65.,
rOBOpU O HACTAaHKy HOBUX Mopa Behe moBpimHE W Mame 3anpeMUHE, HEAOCTYMHHX METOIU
KUBUHE Topo3umeTpuje. [Ipomena tpenaa 3anpemune nopa, Cin.66, youssua je og oko 600 mo
800 MPa, mito oarosapa mopacty BeIMYMHE Topa oipelheHe aacopmifjoM a3oTa U CaMBbCHY
BEJIMYMHE TTOpa KUBHUHOM mopo3umMeTpujoM. C 003upoM J1a je ped O yKYITHOj 3alpeMHUHH Topa,
MoryhHOCT HacTajamba MHKpOpIIOpa yciea IOoYeTKa paciojaBama y30pKa, OJpeasbHUBa je
a/ICOPIIIMOHOM METOJIOM, JIOK j€ TOPO3UMETPHja youaBa Kao CMambEeHhEe YKYITHE BEJIMYUHE 1Opa.
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4.2. CUHTEPOBAIE

Kox nHaHo-mpaxoBa mapajiokc Ja NpU CHHTEpOBamy Behe TyCTHHE MOCTHXKY
UCHPECIM Ca MAaKbOM MMOYETHOM T'YCTHMHOM, MOTHYE OJ MEXaHHW3Ma CHHTEPOBamba HaHO-TPaxoBa
KOji TmojpasyMeBa mpeHoc Mace kimsameM wectmma O Kama ce roBopum 0
JTUJIATOMETPUJCKOM TIPOyYaBamy CKyIUbama y3opaka Tpeba MMaTu y BUIY OBaj creruduyan
MeXaHM3aM IpeHOca Mace Yy CHCTEeMHMMa ca YJITPaJuCHep3HUM IpaxoBUMa HAHOMETapCKHUX
JTMMEH3Mja yecTula. bp3uHa ckynsbama y MOYeTHOM CTaaujyMy pacTe ca CMambeHheM BEITHUMHE
yecTulla. Y OKBHpPHMMa TEOPUJCKOI Mojeja 3TyLIkaBamke MOTHYE Of KIM3ama YEeCTHIa Kao
nenuHe Hu3 MmelycoOHe rpanuie koHTakta. CMaTpa ce Ja TakBO Kin3ame OuBa omoryheHo
nu(dy3MOHO HacTajaoM BHCKO3HOIIhy Ha rpanuiiaMa. OBa BUCKO3HOCT MOpa OMTH Mala, ako ce
y3My y 0031p 10BosbHO amopdusosane rpanuue’ !, 3a oBaj cTammjym cHHTEpOBaEA MOCTOjH
o0jammemhe Majie TPaHMYEeHE BUCKO3HOCTH € TO3UIM]€ peaTHe KPUCTaTHE CTYPKTYpe MOBPIITHHE.
Tako ce, U aKTMBHOCT Ipaxa YecTUI]a HAHO JAMMEH3Hja O0jallmbaBa HENPAaBUIAHUM KpPETambeM
YEeCTHIIAa y OKBHUPY LIEJMHE, HACTAJIOT Kao pe3yJsTaT ycarajilaBamba OpjeHTaluoHe ypeheHOoCTH
IPOM3BOJEHO OPJEHTHCAHMX KPHMCTANHHX pelleTkH decthua' . ChermuaHocT mporueca
peKkpucTanu3aiyje Takohe oIIuKyje CuCTEME ca YecTUIlaMa HaHOMEeTpackux auMeHsuja. OHa ce
CacToju M3 TPU YMICHMIIE: TMpBa - noBehama KOHLEHTpAIMje BUIIKA BaKaHLUja Yy 3alpeMUHH
3pHA KOja W3a3MBa KPETama TPAaHMIA 3pHA ca BEIMKHM YIJIOBMMa'~; 1pyra — BHIIAK
NOBPIIMHCKE M 3alpeMHHCKE EHEpruje CHUCTeMa HHAYKYyje HEeMocoTojamke MoTpedbe 3a
dbopMupameM KIWIla HyKJI€alldje Yy MPOIeCy peKpHCcTalu3aluje, HauMe, yTHIA] CaMOr BHUIIIKA
NOBPIIMHCKE €HEprHje CMamyje TemIeparypy IMoyeTka peKpucTainusainuje u yOp3aBa je, JOK
BHIIAK 3alPEMHHCKE eHepruje' ' Takohe moBehaBa CBOjy BPEIHOCT IITO ONIAKIIABA IMPOLEC
nykiearmje' *; Tpeha - mpouec cramara mopa y CHCTEMHMa ca MaliM 4ecTHIAMAa BE3aH je 3a
MOCTOja€ PABHOMEPHO PACIIOACIHEHUX Y 3allPEMUHU CylepMajiX Mopa, A0 peda BeIUUrHe JIBe
YecTHUIle, KOjeé HMMajy BEJIMKY IOKPETJBUBOCT M «OTKHIAjy» c€ OJ TrpaHule 3pHa. Takse
cymepmalie Mope pacejaBajy ce MO BaKaHCHOHOM MEXaHM3My W Ha Taj HA4MH CTBapajy TOK
HEpaBHOTEXHMUX BaKaHCHja y MpaBlly Behux mopa M HEMOKPEeTHUX rpaHuila. TakaB MexaHH3aM
BaKaHCHOHOT «IIyMIIamkay» Mpa3HUHA U3 MAJIUX TOopa y KpYIHHUje ca MOCIEAUIIOM KOHACH3allu]je
1mopa Ha HEMOKPETHHM TpaHHuiama ojapehyje cmenuduunoct mpormeca nudy3uoOHOT CTamama
Mpa3HUHA y CUCTEMUMA Ca HaHO-uyecTulama. 1o 3HauM Ja KOHAYHy TYCTHHY Kpajlmber cTaaujyma
nporieca oapel)yjy HEOUSKUBAHO - MEXaHU3MU CTalama 1nopa u JuQy3uoHH Ipolecu
KpuBe Op3unHe ckymmbama 3a mwiarorpame ca Ci.67, cunrepoBama mpaxa ZnTiOs,
NpUKa3aHe Cy 3ajeJJHO ca KpuBama rpejama Ha Ci.68. @a3Hu npena3 BUAJBUB HA AWIATAHOHOM
kpuBaMa je Ha 963°C ¢ 003upoM 1a TeMIEpaTypCKH IPOrpaMH IpeMallyjy TEMIIEPATypy
pasznarama nuHK-MetaTuTanara. lllema Hactanka pasmuumtux ¢asza omgHocu ce Ha ZnO- TiO;
1:1°!, jenmaunna(33), sacHoBaHa je Ha (asHOM amjarpamy’ u Ha mparehoj imTeparypm’-.
[Ipunpemamwe camor ZnTiO; oTexaHo je 300r mojaBibuBama mpaTehux peakuuja HacTajamba
Zn,TiO4 u Zn,Ti30s. TMouetak Hacranka ZnTiO; jecte ma 700°C, anmu na 820°C mnojaBibyje ce
Harjo u3zBajame KyoHux ¢asa ZnyTiOs u Zn,Ti30s. Ha 900°C, ZnTiO; noumise 1a ce pasiake

Ha Zn,TiO4 + TiO,, wro ce Ha Temmeparypama Behum ox 950°C moBpiuaBa y HOTIIYHOCTH
82,83,84,85,91,92
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Cn.67. Cunmeposarse nanonpaxa yunk-wemamumanama na 880°C u 1200°C.
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Cn.68. Bpsuna ckynmara npu cunmeposary nano-npaxa ZnTiOz;na 1200°C u na 880°C.
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VropeljuBatmbeM KPUBHX CKYILbalba 3a HCIpecke npecoaHe Ha 98 MPa (1 t/cm?) 6p3une
rpejama 10°C/min ca onumMa 3a y3opke cuaTepoBane Ha temmeparypama 880°C u 1200°C, Ci.67.,
youaBamMoO M3Pa3uTO MOKJIAMAke KPUBUX H3y3uMajyhu obmacT ¢da3HOr mpenasza y HajCTaOWITHH]y
CTPYKTYpPY LMHK-OPTO TUTaHAaTa U TUTAH-AUOKCUAA, pyTHia, (Zn,TiO4 + TiO; - 1 - mema ¢paznux
npomena (33)) ma temmneparypu 963°C y 95-oM MHMHYTY OJ IOYETKa IPOLECA 3arpeBama.
Judpakiuuja UKC 3paka J10Ka3yje oBaj cacTaB Kao Kpajiby MPOAYKT Ha KPHUBOj 3arpeBarba 10
1200°C. T'paduk mpomene Op3uHe AuMMeH3Wja y3opaka y (yHKuuju Bpemena Ci.68., mma
O3HaueH TeMmeparypcku uHTepBan ox 826°C mo 917°C. Osaj mepuoj 3arpeBama IOKasyje
HECHMETPUYHOCT TTMKAa CHHTEPOBamka U TOKJIana ce ca mocrojameM (paza onucanux y memu (33)
TeMIepaTypckux mnpomena dasza. Ha temneparypu ox 826°C npeTnocTaBbaMo MOYeTak nporeca
peKpucTanM3alrje u moyeTka u3jaBajama kyouux ¢asa Zn,TiO4 u Zn,TizOs, a 917°C npumucyje
ce MoueTKy u3aBajama (aze TiO, pyTuia.

Kana temmeparypa cuHTepoBama HaHONpaxa He Mpelia3d BPEAHOCT TeMIieparype (hazHor
npenasa ZnTiO; y Zn,TiOs, y namem ciydajy 880°C, kapakrepuctuyan muk (asHOr mpesasa
U30CTaje.
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Cn.69. Juramozpamu cunmeposarba 0o 880°C u 6p3une cunmeposarsa npu pasiuyumum
op3unama epejarva.

[Ipu Op3unu 3arpeBama ox 5°C/min mokasyje OmM3y MakcuMyma Op3uHE
cuntepoBama on 798°C go 892°C, Cn.69., ompeheHe HEMOCTOjaHOCTH y KPHBOj Op3uHE
CKyIUUbarba. TeMIepaTypckKi MHTEpBall HAa3HAUECH Ha CIMIM oarosapa crymmby =820°C-900°C y
meMu (azHux npomena (33), pekpucranuzanuje u uzasajama Ti0, pyTuia, yemy morojyje mMajia
Op3uHa 3arpeBama, ajli ce He Ou 0e3 BHIIIe aHaIu3a MOTJIO IIPUITKCATH HEKOj opel)eHO] 10jaBH.

Junataunonu nujarpamu, Cn.62, mocMaTtpaHu y TemmnepaTypckoM uHTepBaiy S50 -
300°C u 3arpeBanu Op3uHOM Tpejamba 10°C/min, HaM3MEHMYHO MOKa3yjy CKYIUbaha U IIMPEHA
y3opaka. TemmnepaTypcka 00JIacCT TOBOpPH y HPWIOT IOjaBH JIECOPIIMjE€ TacoBa BEe3aHUX Ha
MOBPIIMHKA y30pKa, MehyTuMm, McTa mojaBa TpelcTaB/ba MCTOBPEMEHO pelakcanujy aedekara
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3a0CTAIMX Yy Y30pKy, M HaKHagHOI (opMmHpama HOBUX JedeKaTa M YCIOCTaB/bakba HOBE
PaBHOTE)KE Ha HEIITO HUXKO] BPEIHOCTH pelaTUBHE NMpoMeHe numeHsuja y3opka Al/ly, Ciu.70.
Edexar je ycrnoBibeH TeMIIEpaTypCKUM HHTEPBAJIOM U Heype)eHOM KOMIUIEKCHOIIhy rpaHuie
3pHa Kao CTPYKType CacTaB/bEHE M3 PAa3NUUMUTUX Aedekara M HAaKyIJbEHUX aToMa Hewucroha.
PaznuuuTo TpeTHpaHW y30pILH TOKa3yjy pa3iMYuTO IIUPEHE Y OBOM CETMEHTY TeMIIepaTrypa.
JlBa y30pka MeXaHMYKM AaKTHBHMpaHa pa3IUYUTO BPEME M NPECcOoBaHA MOJA PA3IUYUTUM
npuTHCIMMAa ) TTopese ce ca y30pKOM-ETaloHOM CHHTEPOBAHE alyMHHE M MCIIMTHBAHEM HAHO
npaxoBuma npecoBaHuM Ha 98MPa. be3 003upa Ha MHTEH3UTET CKYIUbalka y JIMHEAPHOM ey
3arpeBama o1 250 - 400°C mokasyjy pasivKe BE3aHe 3a CTPYKTYPY BEIMUYMHE U TPAHHUIIE 3pHA.

0.001 4 - 450
0.000 f———s AL,O 400
00014 T - — 4 350
1 n - ZnTiO, 1t/icm’ 1
-0.002 < 300
] _ _ ,
-0.003 7 O-TiO, 5min 9 t’cm™ | 250
] 1 O
o e
S -0.004 1 y + 200
< / |—
l / m - ZnO-TiO, 40min 9 ticm®
-0.005 < 150
-0.006 p < 100
1 / 1
-0.007 450
: 10 °C/min :
-0.008 “—F——7——7———T7——T7——T7——T7— 0
0 5 10 15 20 25 30 35 40

vremet min

Cn. 70. Junamozpamu ucnpecaxa y nouemuom nepuooy sazpesarba 00 400°C 3a yzopak
nanonpaxa ZnTiO3 (98MPa (1t/cm’), u 3a yzopke ZnO-TiO,, mexanuuxu axmugupare 5 u 40 min
(882MPa (9t/cm®) u kpuse epejarsa ca udeanuzosarom 6psurom epejarsa 00 10°C/min.

Taxole je Ba)KHO MPOKOMEHTAPHCATH KPajHe I'YCTHHE, OTHOCHO MAaKCUMaJIHA CKYIIJbamba
10 OCH yNpaBHOj Ha BHCHHY y30pKa OOJHMKa BaJbKa, MPOIOPIHUOHATIHE NMpoMeHH rycTtuHe. Kamga
nocmatpamo aunarorpam Ha Ci.38, ycnosu - Hemsorepmcku 10°C/min 1o 880°C, uzorepmcku 68
min nHa 880°C, xnaheme 45 min - 10°C/min (3a y30pak mpecoBaH Ha NPUTUCKY ox 98 MPa - 1
t/em®), Ta6.12, HaHO-TIpaX LMHK-METaTUTaHaTa MoOKa3zyje cKyIubawme oa ~20%. I'yctuna ce
CHUHTEPOBAaKBEM HUCIpPECKa MPOMEHMIA OX Pp=2,35 glem’ 1o p=4,48 g/cm’, Ta6.12. Pasnnka
u3Mel)y CKyIubama 10 OCH W PaJHjyCy TOKaszyje Mepy H30TPONMHOCTH CKYIUbama IMPHIUKOM
CUHTEepOBama. MepewmeM AUMeH3Uja N0o0ujeHa je BPEAHOCT pa3iuKe aKCHjalTHOT U PaHjaIHOT
CKymubama je oko 2,1 %. BpemHocT mpoMeHe BHUCHHE Y30pKa J00MjeHa AMIATOMETAPCKHM
MepeweM o1 19,81%, nakako, TauHHMja je y OJHOCY Ha MEpEH-€ MOUYETHE U Kpajihe BUCHHE Y30pKa
koja m3Hocu 18,31%. Pasnmka m3mely oBa nBa HaumHa Mmepema je ~1,5%, Ta6.12. OBa nBa
nopehema HaM omoryhaBajy, 1a Ha OCHOBY M30TPOITHOCTH CKYILJbatha HCKOPHUCTHMO MOTYhHOCT
Tpe/CTaBIbarba AUIATAIOHE (yHKIHje Kao (YHKIMje TYCTHHE ™ . 3a pasiuduTe mapamerpe,
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Ta6.12, mpeAcTaB/beHU Cy OJIHOCH Pa3JIMKa KPajlbUX BPETHOCTH CKYILbamkha MPU CHHTEPOBAKBY U

MpeCoBaALY.
Ta6.12., [Ipomene oumeH3uja, 3anpemute u 2ycmume, 34 NPeco8a, CUHMEPOBAH, U NPAULKACMU
Y30pax.
Havun
oapehuBama
napaMerapa . MepememM 3arpeMuHe
W3 npomene numeH3unja JlunaroMeTapckuM MepemeM
y30pKa HACYTOT TIpaxa
00JMKa
HMJIMHIPA
Cunresa npecoBaH CHHTEpOBaH pecoBaH CHHTEpOBaH HACyT
NpecoBaH | HEHU30TEPMCKH pecoBaH HEHU30TEPMCKH
Ha 10°C/min Ha 10°C/min
NPUTHCKY 880°C, HPUTHCKY O] 880°C, CHITAN Y TToC
Yciaosu o198 MPa - | wu3oTepMmckH 98 MPa — HU30TEPMCKHI no3zamxyﬂy
cuHTese 1 t/em® | 68 min 880°C, 1 t/em’ 68 min 880°C, N
xnaheme 45 xnahemwe 45 A J
min - min -
10°C/min 10°C/min
BUCHHA
BUCHHA BHCHHA CHHTEpPOBaHOT
Jumensuje uCTIpecka CHHTCPOBAHOT UcTIpecka y30pKa prciHa
y3opKa 4,15 mm, ysopra 4,155 mm, 3,331 mm 45,7 mm
. 3,39 mm, . . Jujamerap
JijameTap . JjameTap JHjameTap
Ijamerap 8 mm
8,01 mm 8,01 mm /
6,37 mm
Ipomena IPU CHHTEPOBALY IPU CHHTEPOBAIbY I TIPECOBALY
AMMen3Hja BHCHHA BHCHHA BUCHHA
y3opka (%) 18,31%, 19,81%, 1.101%,
aujameTap IjameTap JIjameTap
20,43% / 0%
3ampemuHa 3ampemuHa 3anpemuHa 3ampeMuHa
3ampemuHa
3anpemuna UCIIPECKa | CHHTEPOBAaHOT UCIIpecKa CHHTEPOBAHOT
HACyTOT TIpaxa
y30pKka y30pKa y30pKa 2297 em’®
0,209cm’ | 0,1081 cm’ 0,2074 cm’® | 0,1073cm’ ’
PenaTuBna
npoMeHa AV/Vy=(V,-Vy)/V, AV/Vy=(V,-Vy)/V,
3anpeMuHe
npu 0,133 0,482
CHHTEpPOBaIbLY
I'yctune TYCTHHA IyCTHHA
TyCTUHA T'yCTHHA HaCHITHA
nocJje CHHTEpPOBaHOT CHHTEpPOBAHOT
npecoBama i ucTIpecka . y3opKa ucTIpecka . y3opKa T'yCTHHA .
CHHTEPOBAMA Py=2,35g/em p=4,48 g/cm’ Py=2,316g/cm p=4,749g/cm’ pi=0,213 g/em

Ckynpame Koje TIOCTIDKE Y30paK HaHO-Tpaxa MpH CHHTEPOBaWY YOUJBMBO je Behe o1 oHOT
koju Buhamo kox mukpompaxosa'> ™" 1* ok cy ryctHHe cmHTepoBaHMX y30paka 3a MieBeHe
MHUKPONPaxoBEe M HAHO Mpax HE TOKa3lyjy BelWka ojactymnama Tab.12. Hano mpax moctmxe
cKymspama M npeko 20%, OOK ce MHKpOIpax CKyIjba ~12%"*. Be3 o03upa Ha TeMIeparypy
cuHTepoBama HaHonpax ZnTiO; nokasyje Behe ckymbame, kKpahe Tpajame CUHTEpOBamba U TO Ha
HIKO] TeMIepaTypH y ogHocy Ha npaxoBe ZnO — TiO, cuHTepoBaHe peakIiiujoM y YBPCTO] (a3u.

[Iporiec MmexaHnuke akTHBalMje, MpeCTaBba NoBehame eHepruje cuctema. Mako nonasu 1o
CMamCHha BEJTMIMHE YECTHUIIA, TPUMAPHH TIPOIIEC j€ HACTAjamhe Pa3IUIUTHX Je(eKaTa KPUCTATHE
CTPYKTYpE, yCJIe]] Yera ce oJiakiiaBa Audysuja U mpolec npeHoca Mace npu cuHTepoBamy. Koa
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CHHTEpOBama HaHO-TIpaxa nmoBehame eHepruje cucTeMa JeniaBa ce ycies nmopehama moBpIumHCKe
eHepruje. Ilpouec kimu3ama 4YecTHUIla W KOAaJeCLUEHIMje TMopa JIOMUHHpA Yy HajOpKUM
CTaJujyMuMa.

Kox mexaHMuYkM aKTHBHpaHHMX NPaxoBa, MPOIEC PEKPHCTANIM3ALMjE j€ OJIAKIIAaH BEJIUKUM
OpojeM HEXOMOTEHOCTHM Ha KOjUMa MOKe Johu 10 HyKJealuje, W TOBe3aH je€ ca IMOYETKOM
M30TEPMCKOT Jenma cHHTepoBama’> " . Koj HAHO NpaxoBa, MpPOIEC PEKPHCTANM3ALM]E TPH
CHUHTEpOBamy HHjE TIOBE3aH Ca II0YETKOM H30TEPMCKOT TIepuoJia CHHTEPOBama, Al je
MoTeHIMjaliHa Oapujepa Tmpoleca HyKJealdje CMambeHa YCled HENocoTojama moTpede 3a
dbopmupameM KIHMIa HyKJIealWje y TMpOoIeCy peKpucTaausamnuje. Tako HacTaje CUTHO3PHA
CTPYKTYpa M BEJIMYHMHA 3pHA je MOTOM (DyHKIMja TeMIIepaType U BpEMEHA Tpajama H30TEPMCKOT
Meproia CHHTEPOBAhA.

Tab.13 . Dynxyuje eycmune ucnpecaka u CUHMepOBAHUX Y30PAKd, 3a MUKPONPAX cMeue
ZnO-TiO; u nanonpaxa ZnTiO;

T I'yctuna Jumensuje
eMreparypa [Iputncax I'yctuna
CUHTEPOBaHOT YEeCTHIIA,
Ormra ofena | CHHTEPOBarba y3opKa MpecoBama UCTIpecKa cacTap npaxa
o D
e R S
[°C] [g/cm’] [MPa] [g/cm’] [Frﬁnl:l?t]]
ZnO — TiO, 0 min
880 3,063 392 3,080 dzno=0,5um
dTio,=2um
o ZnO — TiO, 5 min
o 3 880 3,361 392 3,246 dzno <0,5um
22 dTio, >2um
St ZnO — TiO, 0 min
= H 1100 3,466 882 3,281 dzno=0,5um
dTio,=2um
ZnO — TiO, 5 min
1100 4,512 882 3,462 dzn0 <0,5um
dTio, >2um
L 880 4,485 98 2,236 o
SIS ZnTiO;
554 1100 4,626 392 2,713 e
o
: .
== 1200 5,356 98 2,353 o
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OCHOBHO CBOJCTBO HCTpEcaKa je TyCTHHa Koja je (hyHKIMja MPUTHCKA NpecoBama. Kpuse
IUaTalrje CHHTEpOBama IMPEACTaBibajy MPOMEHY JIMHEApHUX IMUMEH3Mja HCIpPECKa TOKOM
3arpeBama, Koje Cy MPOIMOPIUOHAIHE TMPOMEHU TyCTHHE. Pa3muuuTH MPUTHCIM HA KOjUMa Cy
nOOWjeHr UCTPECIH Aajy pa3iMyuTe TYCTHHE HCIIpPecaka, IITO C€ MPH IMPOIEeCy CHHTEPOBAHA
pEeTucTpyje Ha TUIIaTorpaMumMa.

. 4/10 2/10+5 1200
0.00 '
- - 1000
-0.05
- 800
i 1/10 (880°C) !
-0.10 4 fazni prelaz 1600
= | ©
< i ] -
- 2/10+5 -
-0.15+ 400
- 200
-0.20 Q
I 40
‘0.25 T T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250

vreme  [min]

Cn.71. Hunamozpamu ucnpecaxa pasiudumux 2yCmuHa (NpUmucaxka) u CUunmepo8anux
PA3IULUmMuM KomouHayujama op3uHa epejaroa

Tpeba xoncraroBatu, (Cn.71.), 1a ce KoJI y30paka CHHTEPOBAHUX Ha TEMIIEpaTypH Koja
noctuke 1100°C pemaBa dasuu npenas ZnTiO; = Zn, TiOs.
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Cn.72. Bp3uHe CKyN/bara UCNpecaxka pasiudumux 2yCmuHa (npumucaka) u CUHmMepoB8aHux Ha
880°C npu paznuvumum pexcumuma bp3una zpejarsa.

Ha Cn.72. npuka3ane cy Op3uHe CKyIJbamba y30paka Yijy Cy AWIATOTpaMH MPUKa3aHH Ha
Cn.71. MakcumanHa Op3WHAa CKyIUbama II0 aliCOJIYTHO] BPETHOCTH Ofaga ca NPHUMEHOM
NPUTHCKA U TO HempaBmiHO. Hajeha MakcumanHa Op3uHa CKyIUbamba MOCTHKE CE 33 MPUTUCAK
npecoBama 98 MPa (1 t/cmz) 0,0095 1/min, 3atum 3a 392 MPa (4 t/cmz) 0,0085 1/min, Hajmama
ox 196 MPa (2 t/cm®) 0,0072 1/min. Y nureparypu’’, Gp3uHE CKYIUbara NP CHHTEPOBAY Y
3aBHCHOCTH O]l IPUTUCKA MTPECOBarkba HAHOUYECTHUIIA TTOKA3Y]y J1a TYCTHHA MCIIPEcaka NMa BEJIHKH
yTuIaj Ha Op3WHY CKYIUbama, U TO HA Taj HaYMH J1a, IITO je TYCTHHA MCIPECKa Mama - MPoIec
CKyIUbama je Opxu. HempaBmiHocT u3aMel)y JIMHEApHOT pacTa MPUTHUCKA NPECOBama M Op3WHE
CHHTEpOBama (PyHKIMja je HauMHA MaKoBama decthna HaHo mpaxa ZnTiO;. HemmneapHocT
Op3vHe CHHTEpoBama o (PyHKIMje MPUTHCKA MPEeCcoBama, MHAYE MPEICTaBba OCETIBUB IMPOIIEC
3a CHHTEPOBAam-€ HAaHOIPaxa M o0jalkaBa ce HAYMHOM [TaKOBama YECTHUIIA NIPpaxa Ha Pa3InuduTHM
NPUTHCIIMA TIpecoBamba . [Ipolec peapamkupama 9ecTHIA KIH3ameM 3aXTeBa MPOCTOp KOjh
MOCTOjU KOJA Hcmpecaka ca BehoM mopo3Homhy no0WjaHUX NPUMEHOM MambHUX PUTHCAKA
npecosaa, Ci1.58 u Ci1.72.7%7,
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Ha Cn.72. mpukaszane cy Op3uHe ckymbama, d(Al/ly)/dt, 3a xapakTepucTuyHe KpuBe
yTHIIaja IPUTUCKA MPECOBama MU KOHCTAHTHUX Op3WHA Tpejara W Pa3IMdUTHX pexnMa Op3uHa
rpejama (Cn.72. u Cn.69.) n 6p3uHe CUHTEpOBamba, Ca CMAKEHEM KOHCTAHTHE Op3MHE Ipejamba
(1/3) u (1/5). Ca cMamemeM Op3MHE Ipejarkba CMamkyje ce MaKCHMaTHa Op3ruHa CKYTUbamba.

®dasne Tpanchopmaimje Hajuenrhe ce AemIaBajy y ABa CTyIba: HyKJealuje u pacta ¢ase.
[IpBo ce popmupajy Hykieycu HOBe dasze onpeheHOM Op3MHOM, HAKOH Yera JIojla3u 0 pacTa
HoBe (hase Behom GpsmuoM’ . PazjBajame oBa [Ba Mpolieca PelaTHBHO je Temko™ "% Bes
o03upa Ha oceTJbuBOCT ypehaja 3a mpaheme mpoMeHe NUMEH3HWja y30pKa, MPOLEeC HyKIealuje
Temko je aerekroati' . Ha kpuBama munatammje, Ci1.73, MOCMATPaMO HCTOBPEMEHO IPOMEHY
TVMMEH3Mja HacTaly yClIel] CHHTEpOBama KOje Ce Hala3W y MEepuoJy MOoYeTKa pacra 3pHa |
npoMmeHy Hactaiy ycnen daszsor npenaza ZnTiOs y Zn,TiO4. [IpBu neo nunatanmoHe KpuBe KOju
ce OJHOCH Ha MPOMEHY Op3MHE CKyIUbama MpU (a3HOM IMpenasy, ce Mperno3Haje Kao Harlo
noBehame Op3WHE CKyIUbamka, 1a OM 3aTUM Yy KpajlbeM CcTaaujyMy ¢asHOr mpesasza JOILIo 0
MOCTYITHOT CMambera Op3uHE.
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b \ /m“m 173
0.000 o —f == S0 o |
_ -7 >
-0.002 4
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=  -0.004
3 i
©
-0.006 4
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Cn.73. Bp3une cKynmara 3a KapakmepucmuuHe Kpuee 3d pasiudume HPUMUCKA
npecosarba u npomensusux opsuna epejarea (4/10) (4/10+3) (2/10+5), 3ajeono ca bpsunama
epejarva (1/3), (1/5) u (1/10) 3a cunmeposarwe na 1200°C.
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Bp3una npomene mumensuja yzopaka Ci.49, ox 826°C no 917°C koje cMo ommcanu Kao
HECHUMETPUYHOCTH THKa CHHTEPOBama, MOKJIANa Ce ca IMOCTojambeM (a3a ONMHUCAHUX Y LIEMH
TEMIEpAaTypCKuX mpomeHa (aza u npumucyje ce Ha 826°C pekpucTaauM3alMju U H3JBajarby
Zn;TiO4 u Zn,Ti30g - kyGHuX (asa u Ha 917°C dase TiO, - pyruna. Usnsajame pyTiiaa Ou
Morsio aa OyJe y3pOK Yy OBOM CJIOKEHOM MeXaHu3My peakmnuje ¢da3zHux mpomeHa (33) y
TemreparypckoM untepany 820 - 900°C. dasuu cacraB y3opka cunTepoBanor Ha 1200°C je
75,93mas% Zn,;TiO4, 24,07mas%Ti0O;, (pytun). [Ipumehyjemo 3HauajHy KOJIMYMHY H3]IBOjEHOT
TiO,. Mcra nojaBa camo ca BHIIIE U3paXKEHOM ITPOMEHOM Op3uHE CKyIJbaba y30pKa, JIelIaBa ce U
3a Mame Op3uHe rpejama ox 5°C/min 806°C-896°C u 3°C/min 778°C-872°C. OBaj unTepBai ce
noMepa kKa HWxkuM Temmneparypama, Cn.74., Cn.49. OBo ce oOjammaBa noehameM KOJIMUUHE
U3J[BOJEHOT PYTWJIAa Cca CMamemeM Op3WHE Tpejama, KOjU ce cajxa u3aBaja kao (asza ycruen

OTPaHUYCHOCTH TEMIIEPATYPCKOT HHTEPBalla PACTBOPJEUBOCTH TiO,*%%!,
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Cn.74. Ipagux @yuxkyuje Op3une cKynwara y QYHKYUju 6pemeHa CUHMeposarba u
memnepamypcku npozpamu 3a opsune 10, 5 u 3°C/min 3a memnepmypcku unmepéan pasnoz
npenaza 00 924°C oo 1131°C.

Ha Cn.74. yBuba ce na je rycTuHa Tavyaka, y MepHoAy CTpesidiiaMma 03Ha4eHUX WHTEepBaa,
peha y omHocy Ha KpuBe Ipe M HAKOH TOT MHTepBasa. [IpocedyHu mHTEpBaN BpeMeHa Mepema
JTMMCEH3Hja Y30pKa WU3HOCU MPHOIMKHO 15 CEeKYHIM U MOXKE C€ CMaTpaTH KOHCTaHTHHM. Tako
3aKJBYUyjeMo Jia je mporiec (ha3Hor mperiasza, y CMHUCTY arCoMyTHUX BPEIHOCTH Op3MHA MPOMCHE
JTUMEH3H]a HajOp KU JIe0 MPOMEHE AUMEH3H]a IIEJIOT JujaTorpama.

MexaHNuKH aKTUBHPaHU MPaxoBH MOKa3yjy pa3BydeHe MUKOBE (pa3HUX TpaHCopMaluja
Ha MOYETKY Ipolleca CHHTEPOBamka yCle] UCTOBPEMEHOT HacTajama KyoHuX Zn,Ti30g u ZnyTiOy4
dasa u xexcaronanue ZnTiOs dase’***° ok ce ko Hamompaxa mpenas W3 XeKcaroHaTHe
ZnTiO; ¢daze y Zn,TiO4 dazy nemaBa TUPEKTHO W MOKa3yje OMITAp MUK HA aUjarpamy Op3uHE
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cKkymubama. [lozunmja dasuor mpenaza ZnTiO; y Zn,TiO4 y ogHOCY Ha KpUBY CHHTEPOBama
HaHOIIpaxa MO3MLIMOHUPAHA je Y TPEHYTKY KaJa J0Jia3u JI0 Mpolleca 03pmaBamba CHHTEPOBAHOT
npaxa, Cn.73. Hactanmu nykieycu HoBe ¢daze Zn,TiO4 3aycraBibajy pact 3pHa ZnTiO; u mporec
CKyIIJbamba YCIe 03pmaBama’ . 3a Mame Op3use 3°C/min u 5°C/min rpejama muaaromerap
perucTpyje nosehame auMeH3Hja y30pka. AKO je Op3vHa rpejama m0BoJbHO Benuka, 10°C/min,
yCIIOBHO ToBehame AMMEH3Wja y30pKa HHUje BUIJbUBO, Op3MHE HEMajy MO3UTHBHE BPEIHOCTH,
Cn.73. u Cn.74. TloBehame auMEH3HWja y30pKa TOTHYE O] MCTOBPEMEHHMX mpoleca (a3HOT
npenaza ZnTiOs; y Zn,TiOs4 u pexpucranuzaunuje ZnTiO;. Y oBakBOM ciyyajy [I0Jla3d [0
M3pa3UTHX HaIpe3ama MaTepHjaia U ako je TOTOK €Hepruje y jeIWHUIIM BpeMeHa HeI0BOJbaH J1a
M3a30Be MPOCTHpame HoBe (asze Ha Beh pexpucranucana 3pHa ZnTiOs, y3opak ce noBehasa cBe
JIOK Hampe3ame HE TOCTUTHE HEKYy KPUTHYHY BPEIHOCT M HApYLIM CTPYKTYpy Yypeherux
pekpucranmucanux 3pHa ZnTiO;. HakoH oBor noctu3ama KPUTHYHE BPEIHOCTH Halpe3ama,
IpOIEC PEKPUCTATHM3AIM]E j€ TPEHYTHO MOTHCHYT W JIOJIa3W /O INUpeka HOBOHAcTane (Qase
Zn,TiO,. Ilpouec ce moHaBiba, ajdM caja 3a Mame JOMEHe ypeheHe CTpykType, KpHCTaauTe
ZnTiOs;, mro ypehaj me peructpyje. lLleo mnpomec mnpeacraBjba (HEHOMEH TUHAMHUYKE
pekpucranusaruje’ . J[MHAMHYKA PEKpHCTANM3alHja jaB/ba Ce y CIydajy MOCTOjaba M Camo
jemHe Kpuctasorpadcke CTPYKTYpe W HEIOBOJbHE KOJIWYMHE CHEpPruje 3a TpoIec
pekpucranuzanyje. Hampesama ce jaBibajy usmely ypehenujux HOBoopMHUpaHUX 3pHA U 3pHA
da3ze ca Bumie nedexara.

Enepruja aktuBanuje cuHTepoBama oxapeheHa mnpumeHom MacTtep CHHTepPHHT
KpuBe °, mpejcTaB/ba JETA/BHO NPOYUABAKE CHHTEPOBama HaHompaxa ZnTiO; mo 900°C
npahemeM MpoMeHa 3rylimbaBamka y30paka Ipy pa3InyuTHM Op3rHaMma 3arpeBama. Ha Taj HaunH
omoryhyje ce onpehuBame MacTep CHHTEPHHI KpUBE W EHEpPrHje akTHBalMje Ipoleca
CHHTEpOBAkba Y TOCMATPAHOM TEMIIepaTypckoM HHTepBany >, Tab.14.

Tab.14. Enepeuja akmusayuje uspauynama nomohy Macmep cunmepune kpuge (MSC).

1dp _,vQD, [(p) ™
p dt k, G" T

= AF(p)8(T)

T [°C] [kJ/mol]

600-900 313

Enepruja aktuBammje wu3pauyHata wMeTtogoM Mactep CHHTEPUHT KpUBE HM3HOCH
313kJ/mol. Enepruje axtuBauuje ¢asnor mpenaza ZnTiO; y Zn,TiO4 3a paznuuure merone
cunteze u3Hoce 327,14 kJ/mol u 172,74 kl/mol, 3a cuHTE3y peakiyjoM y YBPCTOM CTamy H
cHHTe3y cosi-ren mporecom™™’. OBako W3pauyHATe eHEpruje aKTHBAIMje NPEICTaBIbajy 36Up
EHeprHja akTHBAIMja HyKJIeallnje U pacTa Hactaje (asze, y nepuoay HajuHTCH3UBHHU]UX TIPOMEHA
BUJBUBUX Ha IPOMEHHU JIUMEH3Hja Y30pKa.
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AHanv3a CHHTEpOBAHOT U TOJIA3HOT TIpaxa paheHa je u metonoMm audpakuuje X
3paka, 1 okasyje aa je Hajpehum nenom cacras ¢asa takas ga 82% uunau ZnTiOs3, Zn,TiO4 15%
u TiO, y ob6muky pytuna ca 2,8%, Ta6.16. YrtaumaBamwe audpaxktorpama ypaheHo je
PutBenoBoM Metomom > W3pauyHatu nmapaMmeTpu peuieTrke ¢y natu y Tao.15.

Tab.15. Ilapamempu henuje uspauynamu 3a yzopke cunmeposane na 880°C u na 1200°C, u
ucnpecax npecosan Ha 98 MPa.

a -Ilapamerpu c- ITapameTpu
daza hengje ( A? henﬁje (g YCIIOBU CUHTE3E
ZnTiO; a=15.0730 c=139179 CHHTepOBAHU Ha
Zn,TiOy a = 8.4490 880°C
r-TiO, a=4.5851 c=2.9566
Zn,Ti04 a=8.4559 CHHTEpPOBaHU Ha
r-TiO, a=4.5942 c=2.9593 1200°C
Zn,TiO4 a = 8.4438 MpecoBaH
r-TiO, a= 4.5973 c=2.9596 Ha 98 MPa

[TapameTpu 3a pa3nuuuTe yCJIOBE CHHTEPOBama HE [ajy 3HAYajHy MPOMEHY IUMEH3H]je
pemetke Tab.15., nako ce ¢aznu cacraB mema, Tab.16.:

Tab.16., Cacmas ¢haza yzopke cunmeposane na 880°C u na 1200°C,
u ucnpecak npecoeat na 98 MPa.

¢aza 1 TeKMHCKU npoueHaT (mas%) OB CHITE3E
ZnTi03 ZIIQTi30g ZIIQTiO4 T102 r y
81.096% | 1.756% | 14343% | 2.805% CHHTEPOBaMH Ha
880°C
o o CHUHTEPOBaHU Ha
/ / 75.93% 24.07% 1200°C
/ / 89.37% 10.63% npecoBaH Ha 98 MPa

[Ipomena cactaBa (aza, Ta6.16., Mmoxe OuTH mpuKa3zaHa Kao (YHKIHMja yCJIOBa CHHTEPOBAma M
npecoBama, Ci.75.
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Cn.75. Cacmae ¢haza y macenum npoyenmuma mas% Kao QyHKyuja ycioea npunpeme y30pKa.

CacraB ¢aza je ynopenuB MmehycoOHo, maga Tpeba jomr jeAHOM HArjacUTH Ja Cy
nudpakrorpamu y3opka cuarepoBanor Ha 1200°C u mpecoBaHor mpaxa Ha 98 MPa, cinunux
¢asnux cacrasa. [Iudpakrorpam nodujen Ha 880°C oarosapa NMEpOBCKUTCKOj CTPYKTYPH uHja
¢aza ZnTiO; nomunupa ca 81,01 mas%, Cn.43, a kyoue ¢popme Zn,Ti305 u Zn,TiO4 yuecTByje
ca 16,19 mas%, Ta0.16.

AToMcKa MUKpockonuja - A®M naje CHUMaK NOBPIIMHE CUHTEPOBAHUX y3opaka. Y
okBHupy pesyartata Ha Cn.45. mo Cn.47. Y pesonyuuju 2X2 um jgare cy AUMEH3Hje 3pHA Yy
cuHTepoBaHoM y30pKy Ha 880°C. Te BpemHocTn uzHoce 274, 251 u 303 nm u cpeimba BpeaHOCT
BeJIMYMHE 3pHA je Taga 276 nm. [TocebHa cnuka npoduiia 3pHa y MPOJEKIUjU Z OCe je Jara 3a
3pHO of 303 nm, Cn.47. V3pa3uto je TemKo M3 CHUMKAa MUKPOCKOIMje aTOMCKE MHTEpakiyje
YOUUTH pas3nuky u3Melhy nojenunux 3pHa Ha Cin.46. Pasmarpamem npuka3zaHux pesylsirata Koju
ce OIHOCE Ha Mepeme IUMeH3Hja 65 3pHa cuHTepoBaHOr y3opka Ha 880°C youaBa ce ma cy
BPEIHOCTH JAWMCEH3Wja y rpaHuiiama ox 122 nm mo 523 nm, ca cpeamom Bpeanomthy 325 nm
Ta6./17. OBa BpeaHcoT ce 3a 50 nm pasnukyje ol Cpebe BPeIHOCTH oApeheHe ca Tpu Mepema.

3a y3opak cuntepoBan Ha 1200°C , Ci.55., nuMeH3Hje TpH NpHKasaHa 3pHa ¢y 2,89um,
3,47um u 1,68 um mro naje cpeamy BpeaHocT o 2,68um. 3a 50 usmepeHux 3pHa, TMMEH3H]e ce
Haslaze y MHTepBaiy oa 1,29 um o 3,5 wm ca cpeawom BpeaHomthy 2,2 wm, Ta6./18. Paznuka y
tayHoctu of 0,48um oxrosapa BpeHOCTUMA pejia BEIMYMHE MEPEHHX AUMEH3Hja 3pHa.

IMopen mpomeHe CTpyKType yciaen (dasHor mpenasa, cuaTepoBame Ha 1200°C moBoau 10
3HAYAjHOT pacTa 3pHa y OJHOCY Ha cuHTepoBame Ha 880°C.
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JleTaibHO cy pa3mMaTpaHu W aHAJIU3UPAHU IMyOJIMKOBAHU PE3YJITATH UCTPAXKUBAKA KOJU C€
OJTHOCE Ha TeMy JOKTOpCKe auceprauuje. Mu CMO y HaIllUM HCTpaXKMBamkUMa Ipax IMHK-
MeTaTUTaHaTa HAaHO JIUMEH3HWja TPECOBAIIM W CHUHTEPOBAIM HAa HAYMH KOjU je yoOWdyajeH 3a
MHUKPONpPaxoBe. YCTaHOBJBEHO je Ja jeé CKyIUbame HAHOIpaxa 3a CHHTEPOBAHmE JOCTH3AIIO0
BPEAHOCTH Koje ¢y u3Hocuiie 10 20% noueTHUX quMeH3uja y3opka. [Iputuciu koju cy norpedHu
Ja OM IOLUIO IO KOMITAKTHUPamka MCIpecKa Cy HIKU Y OJHOCY Ha MPHUTUCKE KOje KOPUCTHMO 3a
MuKpornpaxose. [IpuinkoMm cuHTepoBama JEeTEKTOBAHO j€ MPUCYCTBO Pa3IMYUTUX Kpajibux (asza
y 3aBHCHOCTH OJi pexxuma Tpejama. Ha temmeparypu 1200°C dunHamHM NpOAYKT je cTabuiHa
(asza muHK-oproTMTanaTa Zn,TiO4, mok je Ha Temneparypu on 880°C Behuncka ¢asza ZnTiO;.
Paznuka u3mel)y oBa 1Ba y30pKa je M Yy MHUKPOCTPYKTYpPH. Y30paK CHHTEPOBAaH Ha BHILOj
TEMIEPAaTypyu MMa 3pHa MUKPOMETApCKUX TUMEH3Mja Cpelmhe BeTU4MHE 2,2Um, JOK je y30pak
CUHTEpOBAaH Ha HHWXXO] TeMIepaTypu BEJIWYMHE 3pHA HAHOMETAapCKUX AMMEH3Hja, Cpelme
BenmunHe 0,33um. bp3uHa cuHTEepOoBama je Beha, a TeMIieparypa CHHTEPOBamka HIDKA y OJHOCY
Ha BUNEHE Yy OBOM CHCTEMY Ca MUKPOJMMEH3HjaMa YEeCTHIId, IITO j& TMOCJCANIA Pa3THIUTOT
MeXaHU3Ma CUHTEpOBamba MPaxoBa ca U3pa3uTO MMM YeCTULIAMA.

[IpecoBame mpencraBiba moctynak (GopMupama npaxa y y3opak KOMagHOTr o0JMKa, rie
je OCHOBHM mapameTap mnpoueca nputucak. Ilocrojehe jemHaumHe mnpecoBama Koje Cy
ynotpeOJbeHe 32 pyHIaMEHTATHO ONUCHBAHKE MPOMEHE I'yCTHHE MPUJIMKOM JIHMHEApHE MpPOMEHE
NPUTHCKA HACTaje Cy YIJIaBHOM Ha MCIHMTUBAKY IPaxoBa MUKPOMETapCKUX M Behux ITuMeH3Hja
yecTulla. Y HalleM Clly4ajy MaTtepujai je KepaMuKa, 0 CBOM METaj-OKCHUIHOM CacTaBy, aju je
KapaKTepUCTUYHA KPTOCT H30CTajia, jep je JIOM 4YecTUlla IpU IpecoBamy 300T HUXOBUX
nuMensuja Hemoryh. Tako cy Haj0osbe ciiarame Mokaszajie jeHadynHe KopHuimheHe 3a MPecoBambe
OpPraHCKUX IpaxoBa KOje KOPHCTE BPEJHOCT HACUIIHE TyCTHHE Yy H3pa3y 3a rycTuHy. To Hac
JIOBOJM JI0 3aKJby4Ka Jla HaHO BEJIMYMHA YECTHIa JOHOCH OJICTYIama 3a KEpaMUKy Kao BpPCTY
MaTepujajia Koju ce IMpecyje, OAHOCHO, Nla je yciel NOMHHAIMjEe YTHIaja BETUYMHE YeCTHIlA
JIOIILJIO 10 TIPOMEHE CBOjCTaBa MarepHjajia Koje Cy 3a Ty CTeXHOMETPH]CKY (hopmysy OMHApHOT
okcuaa yobuuajeHe. Hajeehe BpemHocTH IMHEapHOT KopenalroHOr koedummjeHTa R cy 3a
jennaunny kojy cy gamm K.Kawakita u K. Liidde. JloOujene BpeaHOCTH 3a JIBE METOJIE MEpeHha
ryctuse cy 0,993 mepemem numensuja u mace, 1 0,966 MeTo10M KUBHUHE TUKHOMETpH]E.

[Iponec cuHTEpOBama HCIpecaka HAHOTpaxa IIMHK-METAaTHTAaHATa 33 TEMIIEPAType Mambe
o1 940°C, nokasyje aunarorpaM CHHTEPOBAbA jETHOKOMIIOHEHTHOT y30pKa. IIpuMeHa MeToa 3a
padyyHame CHEprHje aKkTUBAIMje CHHTEPOBama MOJpa3syMeBa ojpehuBama eHepruje akTUBaIHje
MeToz0M MacTep CHHTEPHHI KpuBe 3a Temerneparypcku uarepsan 600°C no 900°C enepruja
aKTUBaImje je noobujeHa kao Bpeanoct 313 kJ/mol.

Kon cunTepoBama Ha BHIIO] TEMIEpaTypu, METACTAOMIHOCT Mpaxa ce, Y KIACHYHOM
CMHCITY 3aJip)KaBama ofpeleHe CTpyKType M3HaJA TeMIepaTypcKe Tauke Impenasa, Mema. Da3Hu
npena3 yowbHB Ha JUJIATOTpamMHUMa 3a KapaKTepUCTHUYHY TEeMIEpaTypy MpeAcTaBiba TUPEKTaH
npena3 mera obmuka ZnTiO; y opro o6muk Zn,TiO4 IlocTajame oBakBor, M3pa3uTor, (asHor
npernasa je y YMmhCHHIIM Ja PU 3arpeBamy GopMUpPame HHTEPMEIUjEPHE HUCKOTEMIIEpaTypCKe
kyOHe daze Zn,Ti3Og y 3HaTHO] KommumHU u3ocTaje. [Ipemas u3 daze ZnTiOs y opTo 00mUK
Zn;TiO4 omoryhyje oapehuBame mpomeHe yxaena oBe ABe ¢a3e y (QyHKUUJU BpeMeHa U
temneparype. Lluak-metarutanar ZnTiO3; 300r MeTacTaOMITHOCTH W MalluX JUMEH3Hja YeCTHUIIA
mpaxa IMOoKasyje CHEIU(PUYHOCTH Yy Mpolecy MpecoBama MW CHUHTEpPOBaka U Yy OJHOCY Ha
MpHUKa3aHe BPETHOCTH MapaMeTapa CHHTETCKUX MpoIleca 3aXTeBa KapaKTePUCTUYaH IPUCTYII.
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7.2. Jonarak, KapTuie HHTepHAIMOHAJIHOT HeHTpa 3a nudpaxkuujy, JCPDS.

26-1500 Wavelength= 1.54056 u
ZnTio3 Re Int h k 1 29 Int h k
Zinc Titanium Oxide 19.153 1 0 0 3 83.997 7 1 3
21.182 3 101 87.501 5 2 2
23.920 20 0 1 2 90.332 1 0 4
Ecandrewsite, syn 32790 100 1 0 4 92.380 5 2 1
Rad: CuKal 7. 154056  Filter: Mono d—sp: VI - a2 0
Cut off: Int.: Diffract. 1/lcor.:  2.50 38.765 1 0 0 6 99814 <1 1 2
Ref: Natl Bur. Stand. (U.S.) Monogr. 25, 13. 49 (1976) a2 113 e & 5
43.101 1 2 0 2 105.110 4 01
48.929 3% 0 2 4 105.265 7 3 2
Sys.: Rhombohedral S.G.: R3 (148) 50.284 1 1 0 7 106.731 5 4 1
a: 50787(3) b o 13927(1) A camzz 23445 % 116 Hie 2 92
o B 7 Z: 6 mp: 56.820 11 0 1 8 116.385 2 2 0
Ref: Ibid 61.797 25 2 1 4 120.594 5 4 1
el foid. 63394 25 3 0 0
65.287 1 1 2 5
Dx: 5.165 Dm: SS/FOM: Fgg = 58(.0134 . 39) e 1 303
Color: Colorless ;?ggg 2 % (1) Ig
Pattern taken at 25 C. Prepared by heating an equimolar mixture 7 4.266 1 21 7
of Zn ( N 03 )2 and Ti O2 (anatase) for two weeks at 900 C with 74704 6 2 2 0
remlxmgs and reheatings. Because of the presence of small 76.836 2 3 0 6
ts of Ti 02 and 7n2 Ti 04 the intancitics mav hava slicht -
e e U el AL I bbb e bt GRS 78.565 1 0 111
errors. Corundum SuperGroup, ilmenite Group. Silver used as an 79.708 6 1 2 8
internal stand. PSC: hR10. To replace 25—671. See ICSD 22382 81.789 3 0 210
(PDF 85-547). Mwt: 161.28. Volume[CD]: 311.10. :
o
T orp%h . 2003 JCPDS-International Centre for Diffraction Data. All rights reserved
PCPDFWIN v. 24
87-1781 Wavelength= 1.54060 H
Zn2Ti308 20 Int h k 1 29 Int h k
Zinc Titanium Oxide 14917 129 1 1 0 67.881 4 6 1
18.296 34 1 1 1 68.920 5 6 1
23688 144 2 1 0 70.976 48 6 2
25.987 5 2 1 1 73.006 3 5 4
Rad.: CuKal 2 1.54060 Filter: d-sp: Calculated gggig sgg % ? g zggig Gi ‘2 g
Cut off: 17.7 Int. Calculated I/Icor.: 4.33 35448 999* 3 1 1 76.012 7 6 3
Ref: Calculated from ICSD using POWD—12++, (1997) 37.080 4 2 2 2 77.005 2 6 3
Ref: Steinike, U., Wallis, B., Cryst. Res. Technol., 32, 187 38.653 3t 3 2 0 78.979 7 4 4
(1997) 40.174 27 3 2 1t 80.940 3 5 4
43.081 86 4 0 0 81.917 2 7 1
Sys.: Cubic 8.G.: P4332 (212) 45.838 13 4 11 83.863 5 6 4
. X . . . 47.169 8 3 3 1 84.833 3 7 2
a: 8.392 b © A ¢ 49749 25 4 2 1 86769 43 6 4
o B v Z: 4 mp: 51.003 6 3 3 2 88.702 1 7 3
g 53446 153 4 2 2 89.667 88 7 3
Ref: Ibid. 55814 12 4 3 1
56973 242 5 1 1
Dx: 4.523 Dm: 4.610 A S O
62563 338 4 4 0
Peak height intensity. PSC: cP52. Calc. density unusual but gg;é? g g g (1)
tolerable. No R value given. At least one TF missing. Mwt: 402.46. 66.835 1 4 4 2

Volume[CD}: 591.01.

Tcop% - 2003 JCPDS—International Centre for Diffraction Data. All rights reserved

PCPDFWIN v. 24
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19-1483 Wavelength= 1.5418

a—Zn2Ti04 20 Int h k 1
Zinc Titanium Oxide 14.864 2 1 00
18.216 8 1 0 1
23.535 2 1 1 1
29.780 20 2 0 O
- e T - 29.882 3% 1 1 2
Rad.: CuKa x 1.5418 Filter: d—sp: 35193 100 1 O 3
Cut off: Int.. Diffract. 1/Icor.: 35.481 50
v . . 36.835 10 2 0 2
Ref: Vincent, Joubert, Durif, Bull. Soc. Chim. Fr., 246 (1966) 38.470 2 1 1 3
40.073 2 21 2
42.647 18 2 2 0
Sys.: Tetragonal S.G.: 43.073 10 0 0 4
. . i . . 50.209 <2 3 0 2
a: 6.005 b: c: 8.416 A » C: 1.4015 50.566 3
a B y: 7: [4] mp: 52.957 14 3 1 2
s 53.256 8 2 0 4
S, 56376 30 3 2 1
56.565 14 3 0 3
L e e S D 56.870 14 1 0 5
Dx: 5311 Dm: SS/FOM: Foq = 5(0.088 , 44) 58.774 2 3 1 3
59.820 2 3 2 2
Transforms to cubic modification above 770 C. Mwt: 242.66. gé?gg ig g g 2
Volume[CD]: 303.48. :
ﬁg:t;g,;@. . 2003 JCPDS—International Centre for Diffraction Data. All rights reserved
PCPDFWIN v. 24
89-4920 Wavelength= 1.54060
Ti02 20 Int h k 1
Titanium Oxide 27495 999* 1 1
36.154 441 1 0 1
39.277 61 2 0 0
Rutile, syn 41326 169 1 1 1
- Y T . . 44.141 53 2 1 0
Rad.: CuKal x: 1.54060 Filter: d—sp: Calculated 54442 447 2 1 1
Cut off: 17.7 Int.: Calculated 1/lcor.: 3.49 56.757 135 2 2 0
Ref: Calculated from ICSD using POWD—12++ 62.894 58 0 0 2
Ref: Legrand, C., Delville, J., C. R. Hebd. Seances Acad. Sci., 64.199 61 3 1 0
236, 944 (1953) 65.663 4 2 2 1
69.168 135 3 0 1
Sys.: Tetragonal S.G.: P45/mnm (136) 69.959 67 1 1 2
4 . . . g 72.693 9 3 1 1
a: 4.584(2) b: c: 2.953(1) A C: 0.6442 74585 5 3 2 0
a B: ¥ Z: 2 mp: 76.718 14 2 0 2
s 80.022 7T 2 1 2
E2Rl 82546 27 3 2 1
84.469 19 4 0 0
Ny 4078 By 87.713 6 4 1 0
A TRTU BALE. 89.780 41 2 2 2

Peak height intensity. PSC: tP6. See PDF 87-920. No R value
given. At least one TF missing. Mwt: 79.90. Volume[CD]: 62.05.

cop= - 2003 JCPDS-International Centre for Diffraction Data. All rights reserved
PCPDFWIN v. 24
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891397 Wavelength= 1.54060

Zn0 20 Int h k 1
Zinc Oxide 31737 569 1 0 O
34379 415 0 0 2
36.215 999* 1 0 1
- 47484 212 1 0 2
o . : - ; X 56536 308 1 1 O
Rad.: CuKal i: 1.54060 Filter d- sp: Calculated 62777 265 1 0 3
Cut off: 17.7 Int.: Calculated I/lcor.: 5.43 66.304 41 2 0 0
Ref: Calculated from ICSD using POWD-12++ 67868 220 1 1 2
Ref: Schulz, H., Thiemann, K.H., Solid State Commun., 32, 783 69.009 109 2 0 1
(1979) 72465 16 0 0 4
76.867 34 2 0 2
Sys.: Hexagonal S.G.: P6gme (186) 81.270 16 1 0 4
as 3253(1) b ¢ 5213(1) A C 16025 89492 67 2 0 3
ol B: ¥: 72 mp:
Ref: Ibid.
Dx: 5.657 Dm:

Peak height intensity. R—factor: 0.024. S Zn type. PSC: hP4.
Mwt: 81.38. Volume[CD]: 47.77.

;&Lféﬁl . 2003 JCPDS-International Centre for Diffraction Data. All rights reserved
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7.3. Joparak — TabenapHo NpuKa3aHe BPeIHOCTH Mepemha

Ta6./[1. Bpeonocmu eycmuna ucnpecaxa 0obujene memooom:
a) JHcusUuHe NUKHOMempuje u

0) meperbem OuMeH3uja

a)
P pr Hg por p Hg por Ap
[MPa] [g/cm’] [g/cm’]
49 0,3615 2,075 (£0,004)
98 0,4110 2,359 (£0,005)
196 0,4372 2,510 (£0,005)
392 0,5144 2,953 (£0,006)
588 0,5218 2,995 (£0,0006)
784 0,5334 3,062 (£0,006)
882 0,5352 3,072 (£0,006)
0)
P p; dimen p dimen Ap
[MPa] [g/cm3] [g/ cm’]

49 -- -- -

98 0,410 2,35 (£0,02)
196 0,465 2,66 (£0,02)
392 0,486 2,79 (20,02)
588 0,491 2,82 (£0,02)
784 - -- --
882 - - --
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Ta6./]2. Bpeonocmu 0obujene Ha ucnpecyuma adcopnyujom azoma 3a:

Yxynny cneyugpuuny nospuuny Sger,

Yrynuy sanpemuny nopa V,y,

3anpemuny muxponopa Vi, u

3anpemuny mezonopa Vyeo.

IMpurucak Crenuduuna YKynHa 3anpemMiHa 3anpemuna 3anpemuna
npecoBarma MOBPIINHA 1opa MHKpOIIopa Me3o0mopa
P SBET Vtot Vmik Vmezo
(MPa) (m*g ") (em™g ™) (ecm™g™) (cm3-g-1)
0 40,1 (x0,2) | 0,189 (£0,002) | 0,013 (£0,002) | 0,099 (£0,002)
49 49,2  (%0,2) | 0,256 (£0,002) | 0,015 (£0,002) | 0,277 (£0,002)
196 393  (£0,2) | 0,195 (0,002) | 0,014 (£0,002) | 0,169 (£0,002)
392 45,8 (%0,2) | 0,156 (£0,002) | 0,015 (%£0,002) | 0,149 (£0,002)
588 35,7 (x0,1) | 0,121 (0,002) | 0,014 (£0,002) | 0,125 (£0,002)
784 36,0 (x0,1) | 0,127  (£0,002) | 0,013  (0,002) | 0,108  (£0,002)
882 38,2 (0,3) | 0,108 (#0,002) | 0,014 (0,002) | 0,097 (£0,002)
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Ta6./]3. Bpeonocmu 0obujene na ucnpecyuma memooom HCusune nopoumempuje 3a

Cneyuguuny sanpemuny nopa Vi,
Cneyuguuny nosputuny Stg —por,
Cpeowu oujamemap nopa Dyorq,
Yxynuny noposnocm Vye;, u

I'yemuny ucnpecka p; .

IIputncax Crneunduyna Crneuuduyna C.peHH’H VYkynHa T'ycruua
JjaMeTap UCTIpecKa
IpecoBama MOBPILUHA MOPO3HOCT
3alpeMUHa nopa nopa
ASy,.
P Vl(})t AV3tot SH -por Dpora A])pora Vp% AVP% Pi 3 Apl ;
por 0 0

pay | ImmUgl [molg] | [mlg] v | om] ) | %] (%] | [gem’] [glom]
49 233 (£3) 324 (#02) | 355  (20,1) | 48,5 (204) | 2,075 (20,004
98 189 (£2) 3,6 (£02) | 310 (20,1) | 44,7 (204) | 2359  (20,005)
196 152 (2 32,1 (x0,2) | 22,3 (£0,1) | 38,2 (£0,3) 2,510  (0,005)
392 99 (£1) 260  (£0,2) | 18,0  (0,1) | 292 (£0,2) | 2,953  (0,006)
588 93 (1) 248  (+02) | 17,3 (#0,1) | 27,9 (20,2) | 2,995 (£0,006)
784 86 (£1) 263 (02) | 147  (20,1) | 263 (£0,2) | 3,062 (20,006
882 68 (1) 22,6 (£0,2) 12,7  (x0,1) | 21,0 (£0,2) 3,072 (£0,006)
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Tab./[4. Bpeonocmu 0obujere memooom HcusuHe NOpo3umempuje Haj3acmynoeHujux
nopa uz oujazpama pacnooeine geiudune nopa 3a:
Benuuuny nopa
Yxynny sanpemuny nopa

Cneyughuuny 3anpemuny nopa

Bpennoctu Haj3acTyIUbeHUjUX TIOpA U3 AHjarpaMa pacrofesie BeTNInHe
nopa
Tprrcax Bemmauna nopa YKynHelI Zz;;peMHHa Cneunq)wlllr;all) Zal'[peMI/IHa
P Dp, A Dy V1, AVTy Vin AV
[MPa] [nm] (nm] [%] [%] [mm’/g]  [mm/g]
49 34,2 (0,10) 36,1 (1) 99,4 (10,3)
98 28,4 (£0,08) 27,2 (0,8) 71,2 (10,2)
196 21,0 (£0,06) 29,0 (0,9) 73,7 (10,2)
392 17,9 (0,05) 28,5 (0,3) 28,6 (10,2)
588 16,4 (0,05) 26,4 (£0,4) 35,6 (10,2)
784 13,8 (£0,04) 21,6 (0,5) 43,1 (10,2)
882 12,9 (£0,04) 20,2 (£0,4) 31,8 (10,2)
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Ta6./15. Bpeonocmu 0obujerne memooom Hcusune noposumempuje
HAj3aCcmyn/oeHUjux yecmuye u3 oujazpama pacnooeie eiuyure 4ecmuya

3a.

Beﬂulttu yecmuya

Ykynny sanpemuny wvecmuya

Cneyughuuny 3anpemuny vecmuya

BpennocTu Haj3acTyIJbeHHjUX YECTHUIIA U3 IMjarpaMa pacriojiesie BEIMUNHE

yecTHul A

PenaruBHa 3anpemuna

Cnenuduyna 3arpeMruHa

[Iputucak | BenuuuHa yectuna yecTHIA yecTHIA
P Dn, A Dp Vi, AVt Vi AV
[MPal [nm] (nm] [%] [%] [mm¥g]  [mm’/g]
49 80 (15) 36,8 (£1) 36,8 (£0.3)
98 65 (*5) 36,3 (£0.8) 36,4 (£0.2)
196 40 (*5) 57,6 (£0.9) 57,7 (£0.2)
392 40 (*5) 42,1 (£0.3) 42,1 (£0.2)
588 30 (15) 51,0 (20.4) 51,0 (£0.2)
784 30 (*5) 56,5 (20.5) 56,5 (£0.2)
882 40 (*5) 48,9 (20.4) 48,9 (£0.2)
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Ta6.]16. Benuuune wecmuya npaxa ha AOM crumky ucnpecka 98 MPa (1 t/enr’).

R.br. d [um] R.br. d [wm] R.br. d [um] R.br. d [wm] R.br. d [um]
1 0.047 31 0.63 61 0.043 90 0.074 120 0.054
2 0.046 32 0.034 62 0.068 91 0.057 121 0.052
3 0.041 33 0.038 63 0.06 92 0.044 122 0.06
4 0.045 34 0.045 64 0.032 93 0.035 123 0.037
5 0.046 35 0.038 65 0.037 94 0.039 124 0.022
6 0.052 36 0.035 66 0.041 95 0.056 125 0.035
7 0.052 37 0.046 67 0.04 96 0.044 126 0.042
8 0.05 38 0.035 68 0.72 97 0.052 127 0.052
9 0.046 39 0.035 69 0.041 98 0.074
10 0.027 40 0.039 70 0.034 99 0.023
11 0.058 41 0.065 71 0.037 100 0.041
12 0.041 42 0.041 72 0.045 101 0.032
13 0.048 43 0.045 73 0.097 102 0.035
14 0.03 44 0.057 74 0.023 103 0.053
15 0.045 45 0.055 75 0.07 104 0.037
16 0.048 46 0.024 76 0.052 105 0.041
17 0.066 47 0.037 77 0.047 106 0.049
18 0.03 48 0.052 78 0.041 107 0.037
19 0.049 49 0.048 79 0.056 108 0.041
20 0.044 50 0.022 80 0.041 109 0.032
21 0.037 51 0.035 81 0.055 110 0.04
22 0.041 52 0.035 82 0.037 111 0.061
23 0.03 53 0.033 83 0.038 112 0.51
24 0.062 54 0.064 84 0.045 113 0.051
25 0.05 55 0.045 85 0.081 114 0.041
26 0.045 56 0.041 86 0.032 115 0.59
27 0.04 57 0.041 87 0.03 116 0.056
28 0.035 58 0.033 88 0.031 117 0.03
29 0.057 59 0.03 89 0.056 118 0.041
30 0.038 60 0.047 90 0.074 119 0.063

Zonl mo 127=17,934

Cp.Bp. = 0,0624 um
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Tab. ]I 7. Cpeomwe epeonocmu oujamempa 3pHa 3a y3opke cunmeposane na 880°C

P.op. Ben.spHa | P.op. Ben.spHa | P.op. | Ben.spHa | P.6p. | Ben.spHa | P.op. | Ben.spHa

[um] [um] [um] [um] [um]
1 0,281 14 0,225 27 0,467 40 0,546 53 0,422
2 0,392 15 0,346 28 0,475 41 0,309 54 0,489
3 0,285 16 0,405 29 0,186 42 0,582 55 0,184
4 0,233 17 0,382 30 0,163 43 0,351 56 0,136
5 0,348 18 0,285 31 0,258 44 0,24 57 0,26
6 0,337 19 0,572 32 0,311 45 0,325 58 0,404
7 0,317 20 0,193 33 0,269 46 0,293 59 0,198
8 0,314 21 0,285 34 0,512 47 0,397 60 0,442
9 0,288 22 0,249 35 0,175 48 0,385 61 0,421
10 0,469 23 0,531 36 0,198 49 0,143 62 0,336
11 0,123 24 0,27 37 0,469 50 0,174 63 0,364
12 0,159 25 0,317 38 0,593 51 0,283 64 0,354
13 0,217 26 0,237 39 0,407 52 0,201 65 0,369

>on1p8065=21,151

Cp. Bp. =0,325 um

Tab. [I 8. Cpeomwe epeonocmu oujamempa 3pha 3a yzopak cunmeposan na 1200°C.

P.op. Ben.spHa P.op. Ben.3pHa P.op. Ben.3pHa P.op. Ben.3pHa
[um] [um] [um] [um]
1 1.56 14 1.29 27 2.63 40 1.87
2 2.68 15 1.85 28 2.22 41 1.57
3 2.88 16 2.21 29 1.99 42 2.89
4 1.32 17 3.24 30 2.22 43 1.68
5 1.49 18 2.79 31 2.57 44 1.69
6 2.41 19 2.59 32 2.16 45 1.36
7 1.56 20 2.3 33 2.86 46 1.8
8 2.75 21 2.96 34 2.44 47 1.24
9 2.89 22 2.06 35 2.02 48 2.04
10 1.71 23 2.28 36 2.52 49 3.02
11 3.3 24 2.3 37 1.49 50 2.9
12 1.89 25 2.96 38 1.64
13 2.67 26 2.06 39 1.63

> o0 p0050=110,45

Cp.Bp. = 2,209 um
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Mpunor 1.

UsjaBa o ayTopcTBY

MoTnucaHu-a Hebojwa Nabyc

6poj nHaekca Tesa je ogbparweHa 2011. roauHe

UsjaBreyjem

Aa je fOKTOpCKa AgucepTauurja nog HacnoBom

CuHTepoBate u cBojcTBa cuHTepoBaHor ZnTiO;

pesynTaT CONCTBEHOr UCTPaXXUBaYKor paaa,

Aa NpeanoXeHa Aaucepraumja y LENUHU HY y AenoBumMa Huje buna npeanoxeHa
3a pobujabe 6uno Kkoje Aunnome npema CTYAWCKMAM nporpamuma Apyrux
BUCOKOLLIKONCKMX YCTaHOBa,

Aa Cy pe3yntaTt KOPeKTHO HaBedeHn 1

Aa HuWcam Kplvo/na ayTopcka npaBa W KOPUCTUO WHTENeKTyanHy CBOjUHY
ApYyrux nuua.

MoTnuc aokTopaHAaa

Y beorpaay, 06. 11. 2013.
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Mpwunor 3.

UsjaBa o0 kopuwhemwy

Osnawhyjem YHuBepautetcky 6ubnuoteky ,Csetosap Mapkosuh* ga y Ourutantu
peno3uTopujym YHusepauTeTa y Beorpagy yHece mojy OOKTOPCKY AucepTauujy nog
HacnoBoMm:

CuHTepoBame 1 cBojcTBa cuHTepoBaHor ZnTiO;
KOja je Moje ayTopcko Aeno.

AucepTtaumjy ca cBum npunosuma npegao/na cam y enekTpoHckom dopmMaTty norogHoM
3a TpajHO apxuBMpar-e.

Mojy AoKTopcKy AucepTauujy noxpakweHy y QurutanHu penosutopujym YHuBepsuTeTa
y beorpagy mory fa kopucTte CBW Koju nowTyjy ogpende cagpxane y ogabpaHom tuny
nuueHue KpeatusHe 3ajegHuue (Creative Commons) 3a kojy cam ce ognyyvo/na.

1. AyTopcTeo

2. AyTOpCTBO - HEKOMepUMjanHo

3. AyTopcTBO — HEKOMepUuMjanHo — 6e3 npepaae

4. AyTOpCTBO — HEKOMEpLUjanHo — AenuT No4 UCTUM ycroBuma
5. AytopcTteo — 6e3 npepage
6. AyTOpCcTBO — AENUTU NOA UCTUM YCroBMMA

(Monumo aa 3aokpyxuTe camo jeaHy oA WecT NoHyReHux NuueHuW, Kpatak onuc
nvueHumn aaT je Ha nonefuHu nucra).

MoTnuc pokTopaHaa

Y Beorpagy, 06. 11. 2013.
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	 Метода живине порозиметрије у основи даје резултате за запремину пора и расподелу запремине пора. Постепеним утискивањем живе притиском од 0,02 MPa до максималних 2 MPa добијају се расподеле величине пора Сл.31. до Сл.37. 
	Применом високих пртисака пресовања од 784 MPa и 882 MPa, за методу живине порозиметрије долази до пада вредности укупне запремине пора, Сл.28. а) и б). То је последица, условног пада порозности услед немогућности продирања живе у поре, што повећава утицај запремине узорка и густина незнатно пада. Међутим, запремина пора у овом периоду расте, али пречник пора се налази испод вредности која је гранична за методу интрузије живе. Адсорпција азота има веће могућности у одређивању величине пора у микропорозном региону, Сл.25. Збир области микропорoзног региона и мезопорозног дела, Сл.24, недоступног порозиметријским методама указује на пораст порозности у овом сегменту притисака пресовања, Сл.26. 
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