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Mehanosinteza a-spinela Zn,TiO4 mlevenjem u planetarnom mlinu

Nina Obradovi¢', Neboj$a Labus', Tatjana Sreckovié’

'Institut tehnickih nauka SANU, Knez Mihajlova 35/1V, Beograd,
’Centar za mMultidisciplinarne studije, Univerzitet u Beogradu, Kneza Viseslava la,
Beograd

Cink-ortotitanat, odnosno a-spinel Zn,TiO4, sintetizovan je mehaniCkom aktivacijom
mlevenjem u planetarnom mlinu. Pocetni materijali, ZnO (komercijalni prah, 99.9% Kemika-
Zagreb) 1 TiO; (99.9% Alfa product-Ventron), odmeravani su prema stehiometrijskom odnosu
Zn0:Ti0; = 2:1, a zatim homogenizovani i mehanicki aktivirani mlevenjem u kontinualnom rezimu
u atmosferi vazduha u planetarnom mlinu tokom 15, 30, 90 i 180 minuta. X-ray analizom pocetnog
1 aktiviranih prahova ustanovljeno je da je posle 90 minuta mlevenja sintetizovan normalni spinel.
Prahovi su zatim kompaktirani dvostranim presovanjem pod pritiscima od 49 MPa do 883 MPa u
cilju ispitivanja uticaja pritiska presovanja na gustinu uzoraka dok je sinterovanje izabranih uzoraka
radeno na temperaturi od 1100°C u atmosferi vazduha izotermalno u trajanjima iz intervala od 0 do
120 minuta. U slucaju prahova kod kojih nije doSlo do potpune sinteze spinela pre navedenog
sinterovanja radena je kalcinacija na 900°C. Analizom dobijenih rezultata zakljuéeno je da se cink-
ortotitanat moze dobiti mehaniC¢kom aktivacijom tokom 90 minuta bez dodatnog temperaturskog
tretmana. Takode, cink-ortotitanat se moze dobiti i tokom kraceg vremena mehanicke aktivacije uz
naknadni termi¢ki tretman na 900°C $to se u slu¢aju neaktiviranog praha ne deSava.
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Uticaj mehanicke aktivacije na sintezu cink meta-titanata

Nebojsa Labus', Nina Obradoviél, Tatjana Sre¢kovié?

!Institut tehnickih nauka SANU, Knez Mihailova 35/IV, Beograd,
?Centar za multidisciplinarne sStudije, Univerzitet u Beogradu, Kneza Viseslava la, Beograd

Proucavan je uticaj mehanicke aktivacije na fazne transformacije binarnog sistema ZnO-
TiO; kao i1 kompresibilnost tako dobijenih prahova. Smesa je homogenizovana u stehiometrijskom
odnosu ZnO:TiO, = 1:1, pri ¢emi je pocetni prah TiO, prethodno termicki tretiran, ¢ime je
modifikacija TiO, anatasa prevedena u rutil. Mehanicka aktivacija radena je u planetarnom mlinu u
atmosferi vazduha u intervalima od 5, 10, 20, 40, 80 1 160 minuta. KoriS¢ene su posude i kuglice od
cirkonijum oksida gde je odnos masa kuglica prema masi praha bio 20:1. U cilju ispitivanja
zavisnosti gustine ispresaka od pritiska presovanja, prahovi su kompaktirani tehnikom dvostranog
presovanja u opsegu pritisaka od 49 MPa do 883 MPa. Karakterizacija prahova dobijenih
mehanic¢kim tretmanom izvrSena je metodama rendgenske difrakcije praha 1 skanirajuce elktronske
mikroskopije. Kompresibilnost prahova izrazena je kao funkcija gustine ispresaka od primenjenog
pritiska. Gustina je odredivana racunski na osnovu precizno izmerenih dimenzija i mase ispresaka.
Primecena je simultana transformacija po¢etnih komponenti ZnO i TiO; u novonastale faze meta-
titanata ZnTiO; 1 orto-titanata Zn,TiO4. U toku mehanicke aktivacije u periodu od 160 minuta,
smesa prolazi kroz primarnu i sekundarnu aglomeraciju, dok se istovremeno menjaju veli¢ina i
oblik cCestica. Pri kompaktiranju prahovi neaktivarne i smese aktivirane 160 minuta pokazuju sli¢nu
funkciju promene, dok prah aktiviran 5 minuta ima smanjenu kompresibilnost.
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Sinterovanje SizN, uz dodatak klica 8 - SizNy

Aleksandra B. Vuckovié, Snezana Boskovi¢

Institut za nuklearne nauke "VINCA", Laboratorija za materijale, Beograd, p.p. 522

Sintetizovan je SizN4 unoSenjem prethodno pripremljenih klica 3 - Si3Ny, u smeSu a - SizNy
(LC12 SX - Starck) sa aditivom. Za sinterovanje kompozita koriséen je aditiv CeO,, u sadrzaju od
10 % mas. Homogenizacija klica 1 polazne smeSe vrSena je u atrioru. Ispresci su dobijeni
uniaksijalnim a zatim izostatskim presovanjem pod pritiskom od 350 MPa. Sinterovanje ispresaka
vrseno je na 1800 °C, u vremenu od 1, 2, 4 1 6 h, u atmosferi azota. Tehnika zasipa (powder bed) je
koriS¢ena da bi se sprecilo razlaganje Si3Ny4 na visokoj temperaturi. Ispitivanje sinterovanih uzoraka
uklju¢ivalo je analizu prisutnih faza metodom rendgenske difrakcije, merenje gustine
Arhimedovom metodom dok su mehani¢ke osobine, tvrdo¢a i zilavost, odredene metodom
indentacije po Vikersu. Dobijeni rezultati omogucili su diskutovanje uticaja koncetracije klica 3 -
Si3N4 1 duzine vremena sinterovanja na stepen densifikacije i mehanicke osobine, tvrdocu i Zilavost.
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Sinteza materijala u reverznim micelama

Vuk Uskokovié, Miha Drofenik

Institut »JoZef Stefan«, Ljubljana, Slovenija

Sinteza materijala u reverznim micelama predstavlja jedan od savremenih nacina dobijanja
nanostrukturnih materijala ujednacene veliCine kristalita i njihovih fizickih osobina. Medutim, ova,
svega dve decenije stara metoda sinteze nanomaterijala nosi u sebi mnoge nepoznanice ¢ijim
otkri¢cima bi se moguénosti dizajniranja materijala njenim posredstvom dodatno pospesile.
Opisacemo glavne rezultate eksperimenata koji su se odnosili na dobijanje nikl-cink ferita u
reverznim micelama, te izvodenja kvalitativnih korelacija izmedu sintetizovanih materijala 1
njihovih mati¢nih mikroemulzija.
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Matematicki model procesa elektroforetskog taloZzenja tankih keramickih
slojeva aluminijum oksida na Celiku i definisanmi parametri matematickog
modela

. .1 . ., ., ., -3 - .3 . .1
K. Simovi¢',V.B. Miskovi¢-Stankovi¢”, D. Kicevi¢”, P. Jovani¢”, Lj. Cerovic

"Institut za nuklearne nauke "Vinéa”, Laboratorija za materijale, Beograd, p.p. 522
Tehnolosko — metalurski fakultet, Univerzitet u Beogradu, Karnegijeva 4, Beograd, p.p. 3503
I Institut za nuklearne i druge mineralne sirovine, Franse d 'Eperea 86, Beograd

Kljucne reci: clektroforetsko talozenje, dvodimenzinalno elekti¢no polje, suspenzije alumine,
matemati¢ki model, parametri od znacaja

Elektoforetsko taloZenje se zasniva na kretanju naelektrisanih cestica pod dejstvom
elektricnog polja. Da bi se dobile stabilne koloidne suspenzije Cestica aluminijum — oksida, ove
Cestice mogu biti naelektrisane adsorpcijom naelektrisanih jona na povrSini ili sterno
stabilizovane.Proces elektroforetskog deponovanja zavisi od primenjenog napona taloZenja,
vremena taloZenja i koncentracije Cestica u suspenziji. Proces elektroforetskog taloZenja opisan je
pomoc¢u potpunog trofaktornog ortogonalnog plana 2*=2°. Ovakav plan koriiéen je za opisivanje
debljine prevlaka,.Opsti oblik matematickog modela opisan je jednacinom :y = b, + bix; + box; +
bsxs + biax Xz + bisxiX3+ basXoXs + bi23XiXox3 . Ispitivanja su vrSena za opseg napona od 30 — 50V,
vremena taloZenja od 6 1 8 minuta, koncentracije ¢estica u suspenziji od 10 i 30 mas% AlO3, sa
srednjom tackom plana (40V, 7 minuta , 20 mas % Al,O;). Na ovaj nacin omogucena je ocena
osnovnih faktora procesa, kao i njihovog medusobnog dejstva na debljinu dobijenih prevlaka.
Matematicki model za proraCunavanje debljine prevlaka na osnovu dobijenih rezultata merenja ima
oblik Y =20.20 + 4.52x1 — 1.79xp — 3.79x3 —2.73x1x9 —3.68x1x3 +3.05xpx3+1.47x1x)X3

Dok su signifikantni parametri procesa bg,b;,b; 1 bys. Pored signifikantnosti parametara
modela odredene su relativna greSka merenja, srednje kvadrano odtupanje 1 poboljSana disperzija
glavnog parametra modela odnosno debljine prevlaka. Matemati¢ki model procesa elektroforetskog
talozenja tankih keramickih slojeva na cCeliku ukazuje da su parametri od znacaja na dobijenu
debljinu prevlaka za izabrani opseg napona, vremena i koncentracije vreme i koncentracija, dok
napon talozenja za ovaj opseg napona nema uticaj na debljinu dobijenih prevlaka aluminijum
oksida.

Rad je omogucen finansiranjem Ministarstva za nauku, tehnologiju i razvoj po projektu br.
0143 B.
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Dobijanje amorfnih staklo-keramika u sistemu As-Sb-S-I

Goran Strbac, Svetlana R. Luki¢, Miladin I. Avramov

Departman za fiziku, Prirodno-matematicki fakultet, Trg Dositeja Obradoviéa 4, Novi Sad

U okviru ispitivanja sloZzenih halkogenidnih staklo-keramika izvrSena je sinteza materijala
opste formule AscSbi74Saslis sa osnovnim ciljem da se nadu sastavi u kojima bi kao dominantna
strukturna jedinica egzistirao feroelektricni centar SbSI.

Odgovaraju¢im tehnoloskim postupkom koji se sastojao od kaskadnog zagrevanja u pet
etapa 1 kaljenja na vazduhu, dobijeni su homogeni uzorci za slede¢e vrednosti udela arsena x =0, 5,
10, 15,201 30 at%.

Uzoreci su sintetisani iz elementarnih komponenti visoke ¢istoce (99.999%). Sam tehnoloski
postupak diktiran je karakteristikama ovih komponenti, kao i binarnih i ternernih strukturnih
elemenata koji se o¢ekuju u gradi strukturne mreZe stakla. Brzina zagrevanja u prvoj etapi do 200°C
iznosila je 100 °C/h, a 50 °C/h u ostalim etapama. Sinteza je vr§ena u vakumiranim kvarcnim
ampulama koje su hermeticki zatvarane zatapanjem u kiseoni¢no-acetilenskom plamenu.

Amorfnost dobijenih uzoraka je kontrolisana metodom polarizacione mikroskopije i
rendgenske difrakcije. KoriS¢en je polarizacioni mikroskop MIN-8 (objektivi uvecanja 20, 40, 60 i
90, okulari uvecanja 5 i 15), kao 1 sto Fedorova (CT®-1). Difrakcioni spektar rendgenskog zracenja
na spraSenim novosintetizovanim uzorcima dobijen je pomoc¢u automatskog difraktometra za prah
PW1373-PW1965/50 (Philips). Koris¢ena je rendgenska cev sa bakornom antikatodom, niklenim
filterom za monohromatizaciju 1 GM broja¢em kao detektorom.

Metodom hidrostatickih terazija odredena je gustina sintetizovanih uzoraka... Merenja mase
vriena su analitikim terazijama METTLER B-6 sa ta¢noié¢u od 25-10° g. Utvrdena je linearna
zavisnost gustine od procentualnog atomskog udela arsena $to ukazuje da uzorci imaju karakter
¢vrstog rastvora.
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Karakteristike koloidne disperzije (sola) cirkonijumoksida dobijene metodom
forsirane hidrolize rastvora cirkonijumnitrata

Jelena P. Markovié, Slobodan K. Milonji¢

Institut za nuklearne nauke " Vinca ", p.fah 522, Beograd

Stabilne koliodne disperzije cirkonijumoksida, zbog svojih osobina, imaju industrijski
znacaj u proizvodnji adsorbenata, ultrafiltracionih membrana, keramickih boja, optickih vlakana,
veStackih  dragulja, piezoelektricnih  materijala, specijalnih  keramickih  proizvoda,
visokotemperaturnih katalizatora, itd.

Cilj ovog rada je bio ispitivanje uslova sinteze stabilnih koloidnih disperzija
cirkonijumoksida metodom forsirane hidrolize rastvora cirkonijumnitrata.

Vodeni rastvor 0.028 M cirkonijumnitrata, pH 1,3 dokapavan je u balon sa kljuc¢alom 0,05
M azotnom kiselinom, a zatim je sve zagrevano uz refluks, pri temperaturi kljuanja rastvora, 24 h.
Za sve vreme eksperimenta, rastvor je intenzivno meSan. Zahvaljuju¢i forsiranoj hidrolizi
cirkonijum jona pri temperaturi kljucanja rastvora (100-102°C), formira se stabilna koliodna
disperzija (sol) hidratisanog cirkonijumoksida. Nakon navedenog vremena sol je hladjen u balonu
do sobne temperature.

Potom je izvrSena karakterizacija pripremljenog sola. Sadrzaj ¢vrste faze u pripremljenom
solu cirkonijumoksida je odredjen gravimetrijski i iznosio je 0,75 mas.%. Pomocu difrakcije X-
zraka,utvrdjena je monoklinic¢ka struktura ¢vrste faze (sl. 1). Odredjen je 1 gubitak mase Cvrste faze
pri zagrevanju (od 100 do 1200°C) (TGA) koji se pripisuje desorpciji fizicki vezane vode (na oko
178 °C ~5.62 mas.%) 1 desorpciji hemijski vezane (kao OH- grupe ) vode (na oko 547°C ~16,70
mas.%). DTA kriva je pokazala egzotermni pik na oko 799°C koji odgovara kristalnoj
transformaciji tetragonalne u monoklini¢nu (stabilniju) strukturu. Upotrebom pH-metra odredjen je
pH dobijenog sola (1,11). Dobijeni sol je stabilan i 6 meseci nakon sinteze zahvaljujuéi negativnom
naelektrisanju Cestica cirkonijumoksida. Oblik i veliina Cestica, utvrdjene metodom skanirajuce
elektronske mikroskopije, pokazali su da su dobijene uniformne, priblizno sferne Cestice, pre¢nika
oko 50 nm (sl. 2).
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Izomorfna zamena Mn** jona Cr®* jonima u LiMn,O, spinelu

D. Jugovi¢', M. Mitri¢?, N. Cvjeti¢anin’, M. Miljkovi¢*, D. Uskokovi¢'

!Institut tehnickih nauka SANU, Beograd, *Institut za nuklearne nauke “Vinca”, Lab.020, Beograd,
IMedicinski fakultet, Laboratorija za elektronsku mikroskopiju, Ni§

Metodom ultrazvucne sprej pirolize, polaze¢i od vodenih rastvora LiNOs;, Mn(NOs),,
Cr(NOs); pomesanih u odgovaraju¢em stehiometrijskom odnosu, u reakcionoj peci na temperaturi
800°C, sintetisan je Cvrsti rastvor LiCryMn,O4 (x = 0,175). Sinteza je pracena rendgenskom
difrakcijom na dobijenim prahovima (Philips 1050, CuKa, 2, Ni filter). Utvrdeno je da je dobijen
monofazni uzorak, na kome su izvrSena detaljna rendgeno difrakciona merenja u oblasti 260 od 15°
do 100°. Pomoc¢u dobijenih podataka Rietveldovom punoprofilnom metodom izvrSeno je
utacnjavanje strukture u prostornoj grupi Fd3m, a u strukturnom tipu spinela. Na ovaj nacin
odredeni su svi relevantni parametri kristalne strukture i kristalne grade, koji mogu biti znacajni za
tumacenje pre svega (iz razloga primene) elektrohemijske interkalacije/ deinterkalacije, a i drugih
fizickih osobina. U tu svrhu koriS¢en je programski paket Koalariet koji je, za razliku od vec
standardnih  programskih paketa zasnovanih na Rietveldovoj metodi, koncipiran na
fundamentalnom parametarskom pristupu generisanja difrakcionih maksimuma, te je na taj nacin u
stanju da direktno, u procesu utacnjavanja, odredi i parametre kristalne grade. 1z razloga vaZznosti
transporta litijjumovog jona u kristalnoj reSeci litijjum manganata posebna paznja je posvecena
katjonskoj raspodeli, te je u procesu uta¢njavanja predvideno da se deo litijumovih jona koji se u
strukturnom tipu spinela nalaze u kristalografskom polozaju 8a [0,0,0] mogu na¢i u manganovim
(hromovim) kristalografskim polozajima 16d [5/8,5/8,5/8].

Morfologija Cestica prahova je ispitana skeniraju¢om elektronskom mikroskopijom (“JEOL
JSM-5300").

U cilju odredivanja ponasanja sintetisanog praha kao katode uradeno je nekoliko procesa
punjenja i praznjenja pri galvanostatskim uslovima, u dvoelektrodnoj ¢eliji u argonu.
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Rehabilitacija defekata osteoporozom izmenjene alveolarne kosti (pilot studija)

Z. Ajdukovié', S. Najman®, V. Savi¢’, D. Uskokovi¢*, N. Ignjatovi¢®

"Medicinski fakultet Ni§, Klinika za stomatologiju, Odeljenje za stomatolosku protetiku,
’Medicinski fakultet Nis, Institut za biologiju, *Medicinski fakultet Nis,Institut za biomedicinska
istrazivanja, *Institut tehnickih nauka SANU, Beograd

Istrazivanje je preduzeto sa ciljem da se u pilot studiji, na eksperimentalnim Zivotinjama
sa indukovanom osteoporozom nakon implantacija sintetskih HAp/PLGA kompozita samih, sa
dodacima plazme ili fibrinskog lepka, sagledale njihove osteokonduktivne i reparatorne moguénosti
u rehabilitaciji defekata osteoporozom izmenjene alveolarne kosti.

Istrazivanje je radeno na belim pacovima singenog soja Sprague Dolly, Zenskog pola,
starosti 6-8 nedelja. Pacovima je osteoporoza indukovana kortiko-preparatima. Zivotinje su
podeljene na dve grupe, kontrolnu (4 pacova) i eksperimentalnu (12 pacova). Kontrolna grupa bila
je bez terapije. Eksperimentalnoj grupi su u toku 12 nedelja aplikovani kortiko-preparati. Po isteku
tog perioda, dijagnostikovanja osteoporoze alveolarne kosti, Zivotinje eksperimentalne grupe su
podeljene u 3 podgrupe.

Prvoj podgrupi Zivotinja (4 pacova) je u napravljeni defekt izmedu medijalne linije 1
foramena mentale leve strane osteoporoticne mandibule implantiran boiresorbilni polimer
HAp/PLGA, sintetisan na Institutu tehnickih nauka SANU, Beograd, molske mase 40000-50000
g/mol.

Drugoj podgrupi Zivotinja (4 pacova) je u napravljeni defekt implantiran HAp/PLGA
kompozit pomesan sa autolognom plazmom.

Tre€oj podgrupi Zivotinja (4 pacova) je u napravljeni defekt implantiran HAp/PLGA
kompozit prekriven fibrinskim lepkom. Sve intervencije su radene u sterilnim uslovima.
Postoperativni tok je bio uredan, zivotinje su dobro podnele intervenciju.

Najbolji rezultati u toku rehabilitacije osteoporozom izmenjene alveolarne kosti
postignuti su nakon implantacijom HAp/PLGA kompozita pomeSanog sa autolognom plazmom.
Prorastanje implantnog materijala mladim koStanim tkivom 1 stvaranje Haversovog sistema je
intenzivnije u odnosu na ostale podgrupe. Na histoloskim preparatima ove podgrupe uocava se
znatno pravilnija strukrura kosti u odnosu na druge podgrupe. Procesi osteogeneze prisutni u ovoj
osteogeneze u pacova ove podgrupe verovatno je posledica udruzenog delovanja HAp/PLGA i
faktora rasta koji se nalaze u autolognoj plazmi te znatno pospesSuju celijsku proliferaciju,
diferencijaciju i stvaranje nove kosti.

Biokompoziti omogucavaju visoku reparatornu sposobnost na mestu ugradnje i1 in-
tegraciju sa okolnim tkivom, doprinose obnavljanju ili ofuvanju funkcija na mestu ugradnje
implantata. Znacajan doprinos biokompozita u stomatologiji je u poboljSanju kvaliteta
osteoporoti¢ne alveolarne kosti i podizanju kvalitet kosti na jedan visi nivo.
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Dobijanje antibakterijskog aktivnog uglja impregnisanog srebrom

Marijana Tresa¢, Marija Baci¢, Suzana Dimitrijevi¢-Brankovi¢ 1 Mila LauSevi¢

TehnoloSko-metalurski fakultet, Univerzitet u Beogradu

Aktivni ugalj se kao dobar adsorpcioni materijal koristi za pre€iS¢avanje vode i vazduha.
Zahvaljuju¢i razvijenoj poroznosti i velikoj specificnoj povrsini, aktivni ugalj se koristi kao
efikasno sredstvo za uklanjanje razli¢itih zagadivaca iz vode: ugljovodonika, fenola, deterdZenata,
pesticida. Kada se aktivni ugalj impregniSe srebrom moze se koristiti za preciS¢avanje vode od
patogenih bakterija.

Da bi pripremili uzorake aktivnog uglja impregne srebrom 1 ispitali njihovo antibakterijsko
dejstvo, u ovom radu izvedeni su slede¢i eksperimenti:

- Ispitivana je kinetika spontanog izdvajanja srebra na povrSini aktivnhog uglja iz rastvora
AgNO; kao 1 uticaj promene koncentracije i zapremine rastvora AgNO; 1 mase aktivnog
uglja na kinetiku izdvajanja.

- Na osnovu dobijenih rezultata napravljena su tri uzorka aktivnog uglja, impregnisana istom
koli¢inom srebra, nanetom na razli¢ite nacine. Na komercijalnom aktivnom uglju srebro je
izdvojeno cementacijom. Jedan od uzoraka je ispran od AgNOs zaostalog na povrsini, a kod
druga dva izvrSena je naknadna redukcija zaostalih kristala soli termickim tretmanom ili
hemijskim tretmanom natrijum bor-hidridom.

- Metodom difuzije na agrarnoj ploci odredene su inhibitorne aktivnosti ovako pripremljenih
uzoraka aktivnih ugljeva i uporedene sa inhibitornom aktivnosti komercijalnog aktivnog
ugalja impregnisanog srebrom (“TRAYAL” Krusevac).

Na osnovu dobijenih rezultata moze se zakljuciti da je kolicina srebra izdvojena na povrSini
aktivnog uglja, procesom spontanog izdvajanja, proporcionalna koncentraciji i zapremini rastvora,
kao 1 masi aktivnog uglja.. Svi uzorci aktivnog uglja impregnisani srebrom, uti¢u na inhibiciju rasta
patogene bakterije Escherichia coli, a jacina uticaja zavisi od nacina impregnacije. Najbolji i
najefikasniji nacin impregnacije aktivnog uglja srebrom je redukcija natrijum bor-hidridom.
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Nanokompoziti polistiren/hidroksiapatit

Olivera Veljkovié', Lynne Katsikas', Ivanka G. Popoviél, Miroslav Miljkoviéz,
Jelena Jovanovié’

!Tehnolosko-metalurski fakultet, Beograd, ’Medicinski fakultet, Nis,
I Institut tehnickih nauka SANU, Beograd

Cilj ovog rada bio je da se pripreme kompoziti polistirena i hidroksiapatita 1 da se utvrdi da
li dolazi do interakcije polimera i punila na nanometarskoj skali.

Sintetizovan je uzorak hidroksiapatita (HAp) ¢iji je precnik Cestica manji od 100 nm. HAp
je karakterisan rendgenskom difrakcijom. Polistiren je dobijen radikalnom polimerizacijom stirena
u masi na 60°C koriste¢i AIBN kao inicijator. Uzorci kompozita su pripremljeni uparavanjem
rastvora polistirena u hloroformu u kojem su bile dispergovane Cestica hidroksiapatita. Maseni udeo
hidroksiapatita se kretao od 5 do 50%. Dobijeni uzorci su karakterisani termogravimetrijskom
analizom 1 elektronskom mikroskopijom. Energije aktivacije termicke degradacije organskog dela

kompozita, E,, odredene su metodom Flynn-Wall.
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Termogravimetrijske (TG) krive kompozita su pokazale da termicka stabilnost kompozita
raste sa povecanjem udela hidroksiapatita. Vrednosti energije E,su vece od onih za Cist polistiren do
udela od 20% HAp, nakon ¢ega one opadaju ka vrednosti E, za ¢isti polimer. Ovi rezultati ukazuju
da se ¢estice HAp dobro disperguju do odredenog masenog udela, a da pri ve¢im udelima HAp ne
dolazi do deaglomeracije cestica HAp. Ovi zakljuéci su potvrdeni rezultatima elektronske
mikroskopije koji ukazuju na ravnomernu raspodeljenost ¢estica HAp po masi polimera.

Dobijeni rezultati pokazuju da u uzorcima sa manjim udelom HAp dolazi do interakcije
polimer-punilo na molekulskom nivou, tako da se ovi materijali mogu smatrati nanokompozitima.
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Sinteza i karakterizacija kalcijum-hidroksiapatita
kataliticCkom razgradnjom uree ureazom

Dobrica D. Stoj anovi¢', Rada D. Petrovi¢®, Bojan M. Joki¢?, Porde N. Veljovic’z,
Ivona M. Jankovié-Castvan?, Slavica S. Lazarevi¢?, Porde T. Janac¢kovié?

lvisa medicinska skola Univerziteta u Beogradu
*Tehnolosko-metalurski fakultet Univerziteta u Beogradu

U radu je prikazana sinteza biokompatibilnog kalcijum-hidroksiapatita, pri ¢emu su za sintezu
koriS¢eni: kalcijum-hlorid, natrijum-dihidrogenfosfat, urea i ureaza kao katalizator. Ispitan je uticaj
temperature i koncentracije rastvora na morfologiju i fazni sastav dobijenog kalcijum-hidroksiapatita.

Za analizu dobijenog kalcijum-hidroksiapatita koriS¢ene su metode infracrvene spektroskopske
analize (FTIR) i skeniraju¢e elektronske mikroskopije (SEM). Rezultati izvrSenih analiza pokazali su
znacajan uticaj temperature, koncentracije rastvora i vremena na strukturu, veli¢inu Cestica i morfologiju
dobijenog kalcijum-hidroksiapatita.

Kalcijum-hidroksiapatit sintetisan na temperaturi od 40°C ima znatno sintije Cestice i vecu
kompaktnost. SniZzavanjem temperature na kojoj se odvija proces sinteze (35°C i 30°C) dobijaju se sve vece
Cestice nehomogene raspodele. Znatno manje sfericne Cestice dobijaju se i smanjenjem koncentracije
polaznih reaktanata, kao i pove¢anjem koncentracije ureaze ¢ime se postize ubrzavanje procesa nukleacije, a
samim tim i stvaranje znatno sitnijih Cestica.
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Etarski derivati fulerena Cg

Aleksandar Pordevi¢', Mirjana Vojinovi¢ Miloradov', Dragana Strbac®, Dejan Orgié

'Prirodno matematicki fakultet, Novi Sad
’Fakultet tehnickih nauka, Novi Sad

Ve¢ su rana istrazivanja fulerena ukazala na veliku reaktivnost ove grupe molekula, naroc€ito
u pogledu adicija. Medu najznaCajnije reakcije spadaju reakcije halogenovanja, jer nastali
halogenofulereni predstavljaju reaktivne intermedijere za sintezu drugih derivata putem supstitucije.
Jedna od reakcija koje su do sada malo bile primenjivane u derivatizaciji fulerena je Williamson-
ova sinteza etara. U literaturi su objavljene sinteze metoksi-derivata dobijenog iz polihalogenovane
smesSe Cgo 1 C9 , kao 1 tetrakozametoksi, etoksi, propoksi 1 izo-propoksi-derivata Cg. Cilj ovog rada
je da pruzi doprinos poznavanju polialkoksifulerena u smislu sinteze, karakterizacije 1 teorijskih
proracuna.Kao polazna supstanca za sintezu etarskih derivata Cgp koriS¢en je visokosimetri¢ni
intermedijer - CgBrys. U cilju derivatizacije CgoBry4 tretiran je dvostrukim viskom rastvora
alkoksida — MeONa, EtONa, PrONa, BuONa i --BuONa — u odgovaraju¢im apsolutnim alkoholima.

CgoBras + 24 RONa —> Cgo(OR )4 + 24 NaBr

U cilju potvrde strukture proizvoda, snimljeni su IR i "H NMR spektri. U IR spektrima uoljive su
karakteristi¢ne trake: 2830-2980 cm™ v(CHs)+v(CH,), 1620-1625 cm™ vy (C=C), 1440-1475 cm™
8as(CH3) + 8y(CH,), 1370-1390 cm™ 8y(CH3) i 1075-1085
cm’ v, (C-0), koje potvrduju uvodenje alkoksi-grupa u fulerenski skelet. U "H NMR spektru
uocava se $iroki signal -OCH,- (kod metoksi-derivata: -OCH3) grupa sa pikom na 6=3,5-3,9 ppm,
kao 1 signali preostalih protona alkil-grupa na 6=0,93-1,65 ppm. Odsustvo signala na 6=4-5 ppm
dokaz je za odsustvo hidroksilnih grupa.

Promena (porast) brzine reakcije supstitucije sa porastom alkil-niza nukleofila ukazala je na
bimolekulski mehanizam Sn2' .

e T T

Ovaj mehanizam je pretpostavljen i za neke druge supstitucione reakcije halogenofulerena.Pri datim
eksperimentalnim uslovima nije bilo moguce sintetisati C¢o(O?-Bu),4 u znacajnijim prinosima — kao
glavni proizvod stvara se vodorastvorna crvenosmeda supstanca, fulerenol. Pretpostavlja se da
prvobitno formirani #-butoksi-derivat podleze bazno katalizovanoj eliminaciji, uz formiranje
fulerola Cgo(OH),4 1 izdvajanje izobutena (slika 2).

\‘/@ “ot-Bu

(:H2
IBUOH : t BuOH t-BuO ~ Q

Teorijski prora¢uni pomocu softverskog paketa HyperChem 6.03 (PM3 metoda). Pri supstituciji
atoma broma alkoksidnim grupama ne dolazi do bitnijih konformacionih promena u kavezu. S
druge strane, elektronska struktura (raspodela naelektrisanja u kavezu) trpi znacajne promene u
smislu povecanja parcijalnih Sarzi 1 naruSavanja simetri¢ne raspodele prisutne kod CeoBras.
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Uticaj masenog udela polimera u kompozitu HAp/PLLA
na termicka svojstva kompozita

M. Radié', N. Ignjatovi¢', M. Mitri¢>, M. Miljkovi¢®, D. Mili¢evié*, D.
Uskokovi¢!

Institut tehnickih nauka SANU, Knez Mihailova 35/IV, Beograd, *Laboratorija za fiziku
kondenzovane materije- Institut za nuklearne nauke"Vincéa", Beograd, Laboratorija za elektronsku
mikroskopiju, Medicinski fakultet Univerziteta u Nisu, *Laboratorija za radijacionu hemiju i fiziku
Institut za nuklearne nauke"Vinca", Beograd

Biokeramicki materijali su biomaterijali koji se koriste za reparaciju kostanog tkiva jer
imaju sastav 1 svojstva slicna prirodnoj kosti. Kompozit hidroksiapatit/polilaktid (HAp/PLLA) je
bioresorbilni kompozitni materijal ¢ija se polimerna komponenta u tkivu resorbuje dok je keramicka
komponenta stabilna.

Cilj ovog istrazivanja je bio ispitivanje uticaja masenog udela polimera u kompozitu
HAp/PLLA na taCku topljenja i kristaliniénost kompozita. Sinteza hidroksiapatita je radena
precipitacionom tehnikom od kalcijum nitrata i amonijum fosfata u alkalnoj sredini. Rastvor je
ostavljen da stoji kako bi se ispitao uticaj vremena starenja rastvora na fazni sastav i kristalinicnost
hidroksiapatita. Uzorci su odvajani iz rastvora nakon odredenih vremenskih intervala starenja
(Omin, 24h, 2 dana, 5 dana, 8 dana). Karakterizacija uzoraka je radena rendgenostrukturnom
analizom (XRD) i skeniraju¢om elektronskom mikroskopijom (SEM). Na difraktogramu svih
uzoraka dominira difrakciona linija HAp na 20=32°. Iz difraktograma je odredivana i prose¢na
veli¢ina kristalita kao 1 parametara reSetke HAp. Pokazano je da se parametri reSetke ne menjaju a
da veli¢ine kristalita pokazuju trend blagog povecanja. Poredenjem SEM snimaka uzoraka sa
starenjem rastvora od 0 min i jedan dan moZze se uociti da su cCestice kod prvog uzorka
anglomerisanije. UoCavamo sferic¢ne ali 1 igliCaste forme. Od nekalcinisanog hidroksiapatita (1 dan)
1 polilaktida Mw=300 000g/mol je sintetizovan kompozitni materijal sa razli¢itim masenim udelima
polimera i to sa odnosom hidroksiapatit/polilaktid od 80/20 wt, 75/25 wt i 70/30 wt. Kompozitni
materijal je karakterisan diferencijalnom skaniraju¢om kalorimetrijom (DSC) i skeniraju¢om
elektonskom mikroskopijom (SEM). Na osnovu DSC analize uoceno je da temperatura topljenja
kompozita opada sa pove¢anjem masenog udela polimera i to od 453,2 K za kompozit HAp/PLLA
80/20 wt do 451,8K za kompozit HAp/PLLA 70/30 wt. Sa povecanjem udela polimera vrednosti
entalpija rastu od 30,2 J/g za HAp/PLLA 80/20wt do 36,0 J/g za HAp/PLLA 70/30wt, kao 1
vrednosti stepena kristalini¢nosti i to od 32,4 % za HAp/PLLA 80/20 wt do 38,4 % za HAp/PLLA
70/30 wt.
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Eksitoni u molekulskim tankim filmovima

ey v 1 )3 v 2 . .y
SiniSa Vucenovic¢', Jovan Setraj¢i¢”, Dejan Rakovi¢’

"Medicinski fakultet, Banja Luka, Republika Srpska, BiH
’PMF, Departman za fiziku, Novi Sad, SCG
I Elektrotehnicki fakultet, Beograd, SCG

[zucavanje tankih filmova (tankih slojevitih struktura ogranic¢enih duz jedne ose, a prakti¢no
beskonac¢nih duz ostale dve ose) je vrlo aktuelno u naucnoj javnosti, jer ovakvi sistemi povezuju
kvantne efekte sa makroskopskim veli¢inama. Potencijalna primena tankih filmova bi bila zastita
nanoelektri¢nih sklopova ili u optoelektronici. U ovom radu je teorijski istraZzivano ponaSanje
eksitona — elektroneutralnih kvazicestica u molekulskim kristalima. Analiziran je uticaj prisustva
granica film-strukture na energetski spektar eksitona (eksitonski zakon disperzije), njihovu
prostornu distribuciju duz ose ograni¢enja (po slojevima), sa posebnim akcentom na pojavu
lokalizovanih (Tamovskih) eksitonskih stanja. Ispitane su opticke osobine ovih dielektri¢nih
filmova, tj. odredivana je njihova dielektricna permitivnost. Svi rezultati su uporedivani sa
odgovaraju¢im rezultatatima za idealne beskonacne kristale, da bi se na osnovu toga uocile
najbitnije razlike ova dva sistema.

Koristen je metod dvovremenskih, retardovanih, temperaturno zavisnih Grinovih funkcija,
zbog svojih pogodnosti, naro€ito pri nalazenju energetskih spaktara (realni delovi polova Grinovih
funkcija definiSu energije pobudenja, dok su imaginarni delovi proporcionalni recipro¢nim
vrednostima vremena Zzivota pobudenja). U izraCunavanju smo koristili programski paket
Mathematica.

Rezultati pokazuju da su eksitonski energetski spektri u tankim filmovima diskretni sa
brojem diskretnih nivoa jednakim broju slojeva duz ose ograni¢enja, za razliku od balk-struktura
gde eksitoni uzimaju prakticno kontinualne vrednosti. Ovi spektri jako zavise od perturbacija na
granicama filma 1 pojedini diskretni nivoi mogu iza¢i i van balkovskih granica. Izracunavanja
verovatnoca nalaZenja eksitona pokazuju veoma izrazenu vezu izmedu perturbacija na grani¢nim
povr§ima sa nastankom pobudenja upravo na granicnim povrSima, za razliku od balk-struktura, gde
je nastanak eksitona jednako verovatan bilo gde u balku. Odziv tankih filmova na spoljasnje
elektromagnetno zracenje pokazuje takode diskretnu prirodu, koja u zavisnosti od perturbacija i
sloja tankog filma, za koji se izracunava dielektricna permitivnost, pokazuje razliCite osobine.
Zavisnost dielektricne permitivnosti od energije spoljasnjeg elektromagnetnog zracenja pokazuje
pojavu rezonantnih pikova na diskretnim vrednostima energija. Na ovim mestima film ustvari jako
apsorbuje ove diskretne vrednosti energija. Tako se pokazuje da je odziv ovih sistema veoma jak na
grani¢nim povrSima, gde je i primenjena perturbacija i veoma zavistan od jacine perturbacije, dok
unutrasnji slojevi ne pokazuju promenu odziva sistema sa promenom jacine perturbacije.
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11/2
Pojava naponsko korozionih prslina
I njihov uticaj na sigurnost zavarenih spojeva

Igor Andelkovié

Masinski fakultet, Univerzitet u NiSu

Za procenu sigurnosti zavarenih konstrukcija primenjuje se globalni i lokalni pristup.
Globalni pristup se zasniva na proratunu cvrsto¢e materijala, jer obuhvata klasi¢an nacin
dimenzionisanja konstrukcija i tehnologic¢an izbor geometrijskih oblika. Medutim, ovaj pristup ne
daje potpunu sliku o sigurnosti zavarenih konstrukcija, jer ne uzima u obzir prisustvo gresSaka u
zavarenom spoju (ZS), tj. ukupan proraCun sigurnosti zavarene konstrukcije je zasnovan na
pretpostavci homogenog pocetnog preseka. Zato je potrebno pri proracunu obuhvatiti niz podataka
vezanih za geometrijski oblik, ugradeni materijal, tehnologiju izrade i eksploatacijske uslove (vrsta i
agresivnost radne sredine, temperatura i radna optere¢enja) koji su neophodni za analizu sigurnosti
lokalnim pristupom.

Za procenu sigurnosti ZS treba poznavati mehanicko-tehnoloSka svojstva materijala u
kritiénim podruc¢jima (ZUT, i sl.) 1 njihovo ponaSanje u uslovima eksploatacije, pa na osnovu tih
podataka oceniti sigurnost lokalno prema kritiénom mestu.

U ovom radu problemu sigurnosti ZS prislo se pristupom kontrole pojave naponsko
korozionih prslina, kao rezultat uzajamnog dejstva eksploatacione sredine i radnih naprezanja.
Ovakav pristup procene sigurnosti iskljucuje moguénost stvaranja naponsko korozionih prslina u
toku predvidenog radnog veka trajanja konstrukcije, jer vreme potrebno za stvaranje prsline je vece
ili jednako predvidenom radnom veku zavarene konstrukcije.

Od posebnog znacaja za sigurnost ZS, a $to je ujedno bio i cilj ovog istrazivanja, je:
otpornost osnovnog materijala, metala Sava i ZUT prema pojavi naponsko-korozionih prslina, koji
su uslovi potrebni da bi doslo do stvaranja, rasta i nekontrolisanog kvazistatickog nestabilnog loma
1, na kraju, kojim mehanizmom stvorena prslina nastavlja da raste.

Izvedena su ispitivanja naponsko-korozionih prslina u 0.5M NaCl (simulacija morske vode)
na temperaturi od 80°C, na dva tipa nerdajuéa &elika, od kojih je jedan martenzitni (C. 4172) a drugi
austenitni (C. 4583). Pradena je pojava prslina u toku vremena i utvrdene su geometrijske
karakteristike mehanickih i korozionih oSte¢enja povrsine.

Koris$¢ene su glatke epruvete prema standardu ISO 7539-2 opterecene na savijanje u oblasti
elasti¢nosti pri konstantnoj deformaciji.
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111/3
Deformaciono ponaSanje intermetalnog jedinjenja TizAl-Nb
na povisenim temperaturama

B. Dim¢i¢, S. Tadi¢, M.T. Jovanovi¢

Institut za nuklearne nauke «Vinca», Beograd

Intermetalno jedinjenje Ti3Al, zajedno sa TiAl i aluminidima nikla predstavlja novu
grupu konstrukcionih tzv. «High Tech» materijala, namenjenih radu na visokim temperaturama.
Tipi¢na struktura TizAl se sastoji od sredene o, faze (heksagonalna DOjg struktura) i B ¢vrstog
rastvora (prost-c-k). Odnos a, / B zavisi od temperature 1 hemijskog sastava. Svi aluminidi titana
pokazuju bolju otpornost prema oksidaciji na poviSenim temperaturama, manju gustinu, manju
sklonost premapuzanju i ve¢i modul elasti¢nosti od konvencionalnih legura titana, kao i superlegura
na bazi nikla. Najveéi nedostatak ovih materijala je niska duktilnost na sobnoj temperaturi,
karakteristi¢na za intermetalna jedinjenja, koja trenutno predstavlja najvecu prepreku ka njihovoj
komercijalizaciji.

Buduéi da je Ti3Al, prvenstveno namenjen upotrebi na poviSenim temperaturama, od
velikog je interesa upoznavanje deformacionog ponasanja ove legure u takvim uslovima. Hemijski
sastav, (mas %) intermetalnog jedinjenja, koje je dobijeno postupkom vakuum topljenja i livenja,
bio je 14.2 Al, 20 Nb, 2.8V 1 ostatak Ti. Uzorci, oblika cilindra, dobijeni procesom toplog valjanja u
dvofaznoj (o, + ) oblasti, su ispitivani kompresijom u temperaturnom intervalu od 900 do 1050°C,
sa razli¢itim brzinama deformacije koje su se kretale u opsegu od 6.9 x 10° do 2.7 x 107 s™.
Deformisani uzorci su, zatim, metalografski pripremljeni i primenom svetlosnog mikroskopa u
sprezi sa poluautomatskim analizatorom slike, kvantitativno i kvalitativno analizirani, kako bi se
utvrdio uticaj mikrostrukturnog stanja na deformaciono ponasanje TizAl. Na osnovu rezultata
analize krivih napon-deformacija, dobijenih direktnim merenjem sile 1 promene dimenzije uzorka,
izvrSen je proracun energije aktivacije za deformaciju i indeks deformacionog ojacavanja..

U skladu sa dobijenim vrednostima indeksa deformacionog ojacavanja, kao 1 energije
aktivacije za deformaciju, doslo se da zakljucaka da se materijal u navedenim eksperimentalnim
uslovima ponaSa superplasticno, i da su osnovni mehanizmi deformacije puzanje dislokacija i
klizanje po granicama zrna. Smanjenje energije aktivacije sa porastom brzine deformacije,
povezano je sa povecanjem udela  faze u strukturi, §to direktno ukazuje da sadrzaj ove faze u
velikoj meri uti¢e na favorizovanje procesa klizanja po granicama zrna, a time i na superplasti¢no
ponasanje ovog materijala.
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111/4
Aproksimacioni model kvantnih efekata u HEMT strukturama

Petar M. Luki¢

Masinski fakultet u Beogradu

U radu je prikazan aproksimacioni model kvantnih efekata u HEMT (High Electron
Mobility Transistor) strukturama. Postuliran je oblik kvantne jame — nesimetricni trougao, a
parametri su odredeni koriS¢enjem samousaglaSenog postupka. Predlozen je izraz za intenzitet
vektora jacine elektrinog polja u kvantnoj jami, sa novim koeficijentom korekcije u odnosu na do
sada koriS¢ene. Novi koeficijent vernije modeluje izrazeno asimetri¢no prostiranje elektricnog
polja u okolini heterospoja. KoriS¢éenjem ovakvog reSenja odredene su svojstvene energije,
svojstvene talasne funkcije i Fermijeva energija. Rezultati dobijeni na osnovu predlozenog modela
dobro se slazu sa do sada poznatim teorijskim i eksperimentalno odredenim rezultatima. Pri tome,
predlozeni model je veoma jednostavan i robustan — primenljiv na razli¢ite standardne i savremene
HEMT naprave.
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I11/5
Optimizacija osobina povrsinskih struktura dobijenih u procesu
Impulsnog plazma nitriranja

Zeljko Purisi¢, Ivan Popovi¢, Amir Kunosic¢

Elektrotehnicki fakultet, Beograd

Znacaj povrSinskih osobina materijala u savremenoj primeni, kako u pogledu efikasnosti i
ekonomicnosti tako i u pogledu ekoloskih zahteva, opravdava opSirnija istraZivanja veze izmedu
parametara savremenih postupaka povrSinske obrade i1 karakteristika dobijenih povrSinskih
struktura. Na podrucju primene plazma nitriranja materijala sa sadrzajem gvozda radi poboljSanja
njihovih triboloskih svojstava, od primarnog su znacaja karakteristike tzv. zone jedinjenja (nitrida
gvozda) koja se formira uz samu povrSinu. Uvodenje impulsnog plazna nitriranja, sa pove¢anim
brojem procesnih parametara u odnosu na jednosmerni rezim obrade, otvara Sire mogucnosti uticaja
na karakteristike dobijenih povrSinskih slojeva. Sa druge strane, uticaj novih parametara procesa
dodatno usloznjava ionako slozene pojave u radnoj plazmi.

Cilj istrazivanja u ovoj fazi bio je odredivanje uticaja procesnih parametara na dve osobine
formirane zone jedinjenja koje su znacajne za triboloSku primenu: povrsinsku tvrdocu i debljinu. Za
merenje povrSinske mikrotvrdoée koris¢ena je Vickersova metoda, dok je debljina zone merena
optickim mikroskopom, uz primenu dve metode: metalografije i posebno modifikovanog calo-testa.

U radu je pokazano da modifikovana calo-test metoda, uz odgovarajucu tehniku razvijanja
strukture radi dobijanja optickog kontrasta, moze biti primenjena za priblizno odredivanje debljine
zone jedinjenja na ravnim i zakrivljenim povrSinama.

Napomena: Rezultati koji su prezentovani u ovom radu su deo projekta koji finansira Ministarstvo
za nauku i tehnologiju Republike Srbije MIS.3.02.0174.B
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111/6
Koloidna filtracija suspenzija Al,O3

Jelena Rocen, Dusan Kicevi¢, Ljiljana Cerovic¢

Institut za nuklearne nauke "Vinca”, Laboratorija za materijale, Beograd, p.p. 522

Postupak koloidne filtracije suspenzija Al,O3;, sa ve¢im sadrzajem Cvrste faze i
odgovaraju¢im reoloskim karakterom, pogodan je za dobijanje keramickih komponenti sa
bezdefektnom mikrostrukturom ¢ime se postize njihova veéa pouzdanost u eksplotaciji.

Proces obuhvata pripremu suspenzije sa izabranim deflokulantom , filtraciju pod pritiskom 1
susenje formiranog odlivka.

Izbor deflokulanata (Reotan, Duramax, Tiron, Dolapix CE 64 1 Dolapix PC 33) je vrSen na
osnovu testa sedimentacije i odredivanja reoloskog karaktera suspenzija. Za detaljnija ispitivanja
koriS¢eni su Dolapix CE 64 i Dolapix PC 33.

Konsolidacija suspenzija sa 60 i 70 mas % CcCvrste faze, izvodena je u laboratorijskoj
aparaturi koja se sastoji od staklene filtracione ¢elije, sistema za dovod i regulaciju pritiska vazduha
do 10 bara, kao i opti¢kog sistema za merenje debljine odlivaka. Uslovi konsolidacije su obuhvatili
promenu pritiska filtracije u opsegu od 3 bara do 5.5 bara. Dimenzije odlivka su bile do @ 50 x 20
mm, §to je bilo moguce postici filtracijom suspenzija u vremenu od 30 minuta.

Analizom veceg broja odlivaka utvrdeno je da je gustina odlivaka iznosila od 50 do 60%
teorijske gustine Al,Os;. Dobra homogenost mikrostrukture odlivaka i odsustvo defekata,
odrazavaju se u veoma uskoj raspodeli veli¢ina pora (do 85% pora u opsegu poluprecnika od 0.02
do 0.12 pm).

Testom sinterabilnosti (1600°C/3h) utvrdeno je da se u sinterovanoj keramici dostiZu visoke
gustine, do 98% teorijske gustine, bez otvorene poroznosti.
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111/7
BaTi;..Sn,O3; keramike

'Smilja Markovié, *Miodrag Mitri¢, *Nikola Cvjeti¢anin, 'Dragan Uskokovié

"Institut tehnickih nauka SANU, Beograd, SCG
’Laboratorija za fiziku kondenzovane materije, Institut Vinca, Beograd, SCG
’Fakultet za fizicku hemiju, Beograd, SCG

Barijum titanat (BaTiOs) se koristi kao osnovni materijal za proizvodnju elektronskih
keramickih uredaja kao Sto su: keramicki kondenzatori, viSeslojni kondenzatori i uredaji sa
pozitivnim temperaturskim koeficijentom elektriéne otpornosti (PTCR). Siroka primena BaTiO; za
elektronske 1 elektroopticke uredaje je moguca usled njegovih izuzetnih karakteristika, kao Sto su
visoka dielektricna konstanta (na Kirijevoj temperaturi, T.), piezoelektricne i feroelektricne
osobine. Znacaj barijum titanatnih materijala je i u tome Sto se njegove elektricne osobine mogu
jednostavno modifikovati dodavanjem adekvatnih katjona. Za barijum titanatne piezokeramike, Sn
je jedan od znacajnijih aditiva.

Smesa BaTiO3;, BaCOs i SnO; prahova je homogenizovana u etanolu a zatim kalcinisana na
1100 °C, 5" Sintetisani su BaTi;xSnO; (BTS) prahovi razli¢ite stehiometrije, x=0, 0.025, 0.05,
0.075, 0.10, 0.125 1 0.15. Za sve sintetisane keramicke prahove odredene su strukturne
karakteristike metodama rendgenske difrakcije praha (XRPD) i infracrvene spektroskopije (IR), kao
i elektricne karakteristike (dielektricna konstanta, g;). Od kalcinisanih BTS prahova i organskih
komponenti, u odnosu 30:70, formirane su paste. Paste su metodom sitoStampe nanosene na Al,Os
nosa¢, ¢ija je povrSina prekrivena Ag/Pd elektrodom. Na ovaj nadin formirani su viseslojni
materijali, debljine 45-150 um (2-5 slojeva), koji su sinterovani na 850 °C u struji vazduha, u
vremenskom intervalu od 10 minuta. Mikrostruktura formiranih piezokeramickih materijala, kao i
kompatibilnost izmedu BTS slojeva i Al,Os nosaca okarakterisane su metodama SEM i EDX.
Metodom SEM ispitana je mikrostruktura kako povrSine formiranih piezokeramickih materijala
tako 1 njihov poprecni presek. Za sve sinterovane viseslojne keramicke materijale odredene su
dielektricne karakteristike u zavisnosti od sadrzaja kalaja, kao i u zavisnosti od debljine materijala
tj. broja slojeva.

21



I11/8
Neki aspekti strukturne elektrofizike ozracenih polietilena

Dejan Mili¢evié, Edin Suljovruji¢

Institut za Nuklearne Nauke “Vinca”, P.O. Box 522, Beograd

U slucaju polimernih izolacionih materijala, kao §to su polietileni, od suStinskog je znacaja
razumevanje Kkorelacije izmedu strukturnih promena 1 (di)elektricnih osobina. Dielektri¢no
ponasanje razlicitih polietilena, polietilena niske gustine (LDPE), linearnog polietilena niske gustine
(LLDPE) i polietilena velike gustine (HDPE), ozrafenih razli¢itim dozama gama zraenja, je
proucavano analizom dielektri¢nih gubitaka (tan 9d).

Dielektri¢no relaksaciono ponaSanje je povezano sa promenama pocetne strukture razli€itih
polietilena 1 sa radijaciono indukovanim procesima oksidativne degradacije 1 umrezavanja.
Diferencijalna skanirajuca kalorimetrija (DSC), IC spektroskopija i merenje sadrzaja gela, su
koris¢eni za dobijanje informacija o promeni kristalne faze, oksidativnoj degradaciji 1 stepenu
umrezenosti, respektivno.
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IV/1
Ispitivanje keramickih plocica metodom utiskivanja

. -1 X - .1 . . 2
Dragan Rajnovi¢', Leposava Sidanin', Janjaua Ranogajec

!Fakultet tehnickih nauka, Novi Sad, *Tehnoloski fakultet, Novi Sad

Metoda ispitivanja materijala utiskivanjem nasla je Siroku primenu u savremenoj
istrazivackoj praksi. Princip metode se zasniva na utiskivanju malog utiskiva¢a u povrSinu pri
kontrolisanim uslovima sile, vremena i mesta ispitivanja. Ova metoda se veoma uspesno koristi za
odredivanje tvrdoce i zilavosti loma inzenjerskih keramika (advance ceramics). Medutim, kod
tradicionalnih keramika, kao §to su crepovi i keramicke ploCice, metoda joS nije u potpunosti
prihvaéena. Sta vise, nema dovoljno podataka o tvrdoéama, kao ni o pojavi zavisnosti veli¢ine
otiska od optereCenja, tzv. “indentation size/load effect” (ISE). Stoga je u ovom radu izvrSeno
ispitivanje tvrdoce sa razli¢itim opterecenjima i zilavosti loma na uzorcima keramickih plocica.

Ispitivanje je vrSeno na glaziranim ploficama (troslojni sistem: glazura/engoba/biskvit)
dobijenim standardnim industrijskim postupkom brzog pecenja. Pre ispitivanja tvrdo¢e uzorci su
pripremljeni standardnom metalografskom tehnikom, pri ¢emu zadnju operaciju pripreme
predstavlja naparavanje povrSine uzoraka sa aluminijumom u cilju dobijanja Sto bolje refleksije
kod merenja otisaka. Za ispitivanje tvrdo¢e koriStena je Vikersova metoda, dok je =za
mikrostrukturno ispitivanje koriSten svetlosni mikroskop tipa “Leitz” i1 skening elektronski
mikroskop JEOL JSM-6460LV.

Rezultati ispitivanja su pokazali da se Vikersova metoda utiskivanja moze uspesno primeniti
kod tradicionalnih keramika za merenje tvrdoce 1 zilavosti loma. Pouzdani rezultati tvrdoce se
dobijaju za biskvit i glazuru, dok se kod ovakvih sistema zilavost loma moze odrediti samo za
glazuru.

Ovaj rad je potpomognut od strane Ministarstva za nauku, tehnologiju i razvoj Republike
Srbije putem projekata MHT.2.06.3200.B.
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IV/2
Izotermska ispitivanja Kinetike procesa oksidacije jedinjenja As,S,

Ivan Mihajlovié

Univerzitet u Beogradu, Tehnicki fakultet, Bor

U radu su predstavljeni rezultati izotermskog ispitivanja kinetike procesa oksidacije
arsenovog sulfida As;S;. Za eksperimentalna ispitivanja, koriS¢eni su uzorci As,S, sintetisani i
pripremljeni na odseku za neorgansku hemijsku tehnologiju univerziteta “Poisiy Hilendarsky”
Bugarska.

Kori$¢enjem konstruisanih PSD dijagrama uz istovremeno pracenje faznih transformacija u
sistemu As-S, definisanih dijagramom stanja, kao 1 literaturnih podataka, za posmatrani
temperaturni interval (350-450°C) definisan je mehanizam procesa oksidacije jedinjenja As,S.

Kineti¢ki parametri procesa oksidacije jedinjenja As,S, odredeni su metodom izotermske
kinetike, pri ¢emu je kao polazni podatak koriS¢ena promena stepena desulfurizacije polaznog
uzorka sa vremenom pri konstantnoj temperaturi.

Odredena je vrednost energije aktivacije procesa oksidacije jedinjenja As;S; 1 ona iznosi E,=
73 kJ/mol, kao i vrednost konstante brzine procesa k;=4,56 - 10° - ¥7D Na osnovu cega,
zavisnost stepena odvijanja reakcije od vremena i temperature moze se predstaviti na sledeci nacin:
fin(1310)=4,56 - 10° - 817D . ¢,
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IV/3
Uticaj nelinearnosti na nastanak drugog harmonika toplotnih talasa u
materijalima - ne Furijeovo provodenje toplote

Ana Kapidzi¢, M.D. Dramic¢anin

Institut za nuklearne nauke ”Vinca ”, Laboratorija za radijacionu hemiju i fiziku,
P. fax 522, Beograd

Numerickom simulacijom fototermalnih eksperimenata, modelom toplotnih talasa, prikazan
je efekat nelinearnosti temperaturno zavisnih toplotnih svojstava materijala na generaciju drugog
harmonika toplotnih ili temperaturnih talasa u slu¢aju ne Furjeovog provodenja toplote. Resili smo
nelinearnu, nestacionarnu hiperbolicnu (paraboli¢nu - za klasi¢an slucaj) jednacinu ne Furijeovog
(Furijeovog) provodenja toplote koja povezuje toplotni fluks sa gradijentom temperature, ¢ija su
reSenja toplotni talasi. Provodenje toplote u ¢vrstim telima uzrokovano je periodi¢nim, vremenski
zavisnim izvorom koji se obi¢no koristi u fototermalnim eksperimentima. Modalnom analizom
pokazana je generacija drugog harmonika toplotnih talasa. Numericko reSenje dobija se korisS¢enjem
metoda konac¢nih razlika, varijacionih kolokacionih i1 rafuna ostataka, uz odgovarajuce
aproksimacije. Aproksimativno analiticko reSenje dobijamo primenom jedne vrste varijacionog
racuna, metodom varijacije u sukcesivnim koracima, koji vazi samo za male nelinearnosti.
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IvV/4
Sistem za detekciju lu¢nog i gustog praznjenja pri impulsnom napajanju

Ivan Popovié, Zeljko Purisi¢, Amir Kunosic¢

Elektrotehnicki fakultet u Beogradu

Primenom impulsnog napajanja kod sistema za povrSinsku obradu materijala kao $to su procesi
difuzije, depozicije, itd. dobijena su znacajna poboljSanja u kontroli parametara procesa i
karakteristika povrSine materijala u odnosu na klasicni DC sistem napajanja. Napredak u
odrzavanju stabilnosti procesa je u velikoj meri i posledica samog karaktera pobudnog generatora. |
pored impulsnog napajanja javljaju se u procesu plazma nitriranja oblici nestabilnosti istog tipa kao
kod standardnog DC sistema napajanja. Zbog toga je u radu posebna paZznja posvecena analizi
nestabilnosti gasnog praznjenja koja se ogleda u pojavi lu¢nog i gustog praznjenja. Analiza
elektricnih signala pri pojavi nestabilnosti je prvi korak u pogledu odredivanja karakteristika
sistema za detekciju pojave nestabilnosti.

U procesu povrSinske obrade materijala detektovane su pojave razli¢itih tipova nestabilnosti koji
su posledica kako fizickih parametara procesa kao Sto su pritisak gasa u sistemu, temperatura
uzorka (katode), tako i parametra impulsnog generatora, hemijskog sastava radnog gasa i same
geometrije uzorka.

Ove Stetne pojave mogu dovesti do lokalnog pregrevanja uzorka i njegovog ostecenja. Osnovna
uloga sistema za detekciju nestabilnosti je da spreci nekontrolisan razvoj nestabilnosti u lu¢no
praznjenje.

Pri procesu povrSinske obrade materijala u plazmi jedan od najStetnijih oblika nestabilnosti jeste
lu¢no praznjenje. Vreme detekcije 1 reakcije je najbitniji parametar sistema za detekciju
nestabilnosti.

Sistem za detekciju luka mora svaku brzinu promene struje veéu od 15A/us okarakterisati kao
lu¢no praznjenje. Detekcija koja bi bila bazirana na vrednosti nivoa praga strujnog detektora bila bi
isuvise spora za pravovremenu detekciju.

Pored nestabilnosti gasnog praznjenja u vidu luénog praznjenja javlja se i gusto praznjenje. Ono
se javlja kao posledica geometrije katode i parametara procesa i manifestuje se kroz znacajno manju
brzinu rasta struje od 1A/us. Kako je pojava praznjenja u Supljini katode lokalizovana i izolovana,
pri prekidu napajanja proces praznjenja se nastavlja i posle prekida napajanja. U sluCaju gustog
praznjenja jedini pogodan nacin detekcije je prekoracenje unapred definisanog novoa strujnog
praga.

Navedena istrazivanja dovode do zakljucka da su osnovni parametri sistema za detekciju
nestabilnosti gasnog praznjenja vrednosti nivoa strujnog praga i brzine rasta struje.

Napomena: Rezultati koji su prezentovani u ovom radu su deo projekta koji finansira Ministarstvo
za nauku i tehnologiju Republike Srbije MIS.3.02.0174.B
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IV/5
EPR analiza Cd_,Mn,S kvantnih tacaka

Branka Babié Stoji¢, Dusan Milivojevi¢, Mirjana I. Comor, Vesna V. Vodnik

Institut za nuklearne nauke Vinca, Laboratorija Gamma, P.Fah 522, Beograd

Cd;xMn,S kvantne tacke dijametra d < 4.5 nm su dobijene talozenjem vodenog rastvora.
Koncentracije mangana u merenim uzorcima su bile od x = 0.001 do x = 0.25. IzvrSena su merenja
EPR spektara u oblasti temperatura 20-290 K pomoc¢u 9.5 GHz spektrometra. Za sve koncentracije
mangana uoceno je da se spektar sastoji od Siroke linije i hiperfine strukture. Hiperfina struktura je
opisana centralnim (Mg = 1/2 <> Mg = -1/2) dozvoljenim i zabranjenim prelazima sa konstantom
hiperfine strukture |A| = 9.6 mT 1 sa parametrom razdvajanja aksijalnog polja D od 11.1 do 13.5
mT. Hiperfina struktura je pripisana izolovanim Mn®" jonima na povrsini nanokristala. Sirina $iroke
rezonatne linije koja se ne menja sa temperaturom znaci da ona potic¢e od necentralnih manganovih
prelaza prosirenih efektom kristalnog polja, kao i u nekim neuredenim materijalima.
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IV/6
Makromehanicke karakteristike unidirekcionih kompozita
karbonska vlakna/epoksidna smola

Isidor Dordevi¢, Danijela PeSikan-Sekuli¢, Momcilo Stevanovi¢

Institut za nuklearne nauke “Vinca”, Beograd

Unidirekcioni kompozit karbonska vlakna/epoksidna smola dobijen je toplim presovanjem u
kalupu komercijalnog preprega Hexcel M39. Na epruvetama iseCeninimm iz ploca razlicte gustine i
sadrzaja vlakana, odredivane su staticke makromehanicke karakteristike zatezanja, savijanja,
smicanja u ravni laminiranja i interlaminarna ¢vrsto¢a na smicanje. Dobijeni rezultati korelisani su
medusobno, kao 1 sa podacima koji daje proizvodac. Procenjivana je pouzdanost dobijenih rezultata
kao relevantnih materijalnih karakteristika ispitavanog kompozita kao konstrukcionog materijala.

Odredivane su makromehanicke karakteristike zatezanja, smicanja 1 savijanja
unidirekcionog kompozita karbonska vlakna/epoksidan smola dobijenog u toku optimizacije
postupka umrezavanja smole iz preprega. Variranjem vrednosti primenjenog pritiska i temperature
njegove primene u ciklusu umrezavanja dobijena su toplim presovanjem u kalupu dva kvaliteta
ploca kompozita. Na osnovu dobijenih vrednosti makromehanic¢kih karakteristika 1 vizuelnim
ocenjivanjem dobijenih plo¢a odredeni su najpovoljniji uslovi umrezavanja smole iz preprega

IzvrSeno je medusobno poredenje mehanickih osobina kompozita dva razli¢ita kvaliteta,
poredenje dobijenih rezultata sa literaturnim vrednostima 1 karakteristikama koje daje proizvodac
preprega i korelisanje vrednosti karakteristika zatezanja i savijanja. Izvedene su relacije zavosnosti
aksijalnih modula od deformacije kojima se opisuje nelinearno elasticno ponasanje unidirekcionog
kompozita karbonska vlakna/epoksidna smola.

Odredene su pouzdane vrednosti inZenjerskih elasti€nih konstanti E,, E,, v,, 1 G,

ispitivanog unidirekcionog kompozita karbonska vlakna/epoksidna smola dobijenog tehnikom
toplog presovanja preprega.
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Iv/7
Numericko odredivanje modula elasti¢nosti ¢esticno kompozitnih biomaterijala
primenom metode kona¢nih elemenata

Petar Uskokovi¢', Igor Bala¢?

Tehnolosko-metalurski fakultet, Beograd, 2Masinski fakultet, Beograd

Uticaj zapreminskog udela, oblika i rasporeda keramickih cestica (Hap) u polimernoj matrici
(PLLA) na elasti¢ne karakteristike Cesticno kompozitnog biomaterijala analiziran je primenom
metode konacnih elemenata (MKE). Rezultati istrazivanja pokazuju da Jangov modul elasti¢nosti
vrlo malo zavisi od oblika cesticnog ojacanja ali sa druge strane jako zavisi od rasoreda i
zapreminskog udela Cestica u matrici.
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IV/8
Karakterizacija modifikovane BaTiO3; keramike EDS metodom

| . eqe ) . . v 1 ~ . .1
Vesna Paunovi¢', Miroslav Miljkovi¢®, Ljubomir Vracar', Ljiljana Zivkovic¢

'Elektronski fakultet u Nisu, Beogradska 14, Ni§

*Laboratorija za elektronsku mikroskopiju Univerziteta u Nisu

Feroelektricna keramika na bazi BaTiOj; predstavlja izuzetno vaznu grupu funkcionalnih
materijala koji se koriste za dobijanje viSeslojnih keramickih kondenzatora a keramika dopirana
donorskim ili akceptorskim primesama za izradu PTC termistora, piezoelektri¢nih senzora i drugih
elektrokeramickih komponenata. Svojstva modifikovane keramike zavise ne samo od sastava
keramike ve¢ 1 od nafina dobijanja polaznih prahova, procesa sinterovanja i dobijene
mikrostrukture. Dielektricna svojstva kao 1 specificna elektricna otpornost zavise od koncentracije i
raspodele primesa u keramici. Jedna od metoda koja se moze koristiti za ispitivanje homogenosti
raspodele primesa i faznog sastava je EDS metoda (energijsko disperzivna spektrometrija) koja se
odnosi na kvalitativnu i1 kvantitativhu analizu sistema. Ovom metodom moguce je detektovati
oblasti gde je doslo do segregacije primesa. U ovom radu ispitivani su uzorci modifikovane BaTiO;
sa razlicitim aditivima kao sto su Nb,Os, CaCO3; i MnCOjs. Uzorci su dobijeni konvencionalnom
metodom polazeci od Cistih prahova 1 sinterovani su 2 sata na temperaturi od 1200°C 1 1300°C.
Mikrostrukturna ispitivanja keramike su vrSena na skeniraju¢em elektronskom mikroskopu JEOL,
SEM-5300 a kvalitativno ispitivanje raspodele primesa radjeno je na energijsko disperzivhom
spektrometru (EDS) QX 2000S. Na osnovu EDS analize pokazano je da u uzorcima BaTiO; sa
sadrzajem Nb,Os iznad 1.33 mol% dolazi do stvaranja bimodalne mikrostrukture ¢ija se zrna
razlikuju ne samo po obliku i veli¢ini ve¢ takodje 1 po sastavu. Dominantna oblast je oblast sa
poliedarskim zrnima c¢ija je srednja veli¢ina 2 pum. Drugu oblast, manju, koja je haoti¢no
rasporedjena po celoj povrSini uzorka, ¢ine Stapicasta zrna sa velikim aspekt odnosom i do 5 kao i
iglicasta zrna. Ovu drugu oblast karakteriSe povecani sadrzaj Nb kao i odsustvo domenske
strukture. Usled nejednake raspodele primesa 1 postojanja oblasti sa feroelektricnom i
paraelektricnom fazom, dielektricna konstanta keramike sa povecanim sadrzajem Nb je niza u
odnosu na istu sa manjim sadrzajem Nb od 0.44 1 0.89 mol%. Pri kori§¢enju EDS metode treba
imati u vidu da je veoma tesko ustanoviti prisustvo primese Cija je koncentracija ispod 1 tez%,
ukoliko je ona ravnomerno rasporedjena po celoj zapremini uzorka. Zbog preklapanja Ba L, 1 Ti K,
linija nije moguce izraunati odnos Ba/Ti, zbog ¢ega visina pika Ba/Ti mozZe biti samo procenjena.
Promena Ba+Ti/Nb odnosa kroz uzorak utic¢e u velikoj meri na dielektricna svojstva keramike.

EDS analiza uzoraka BaTiOs;/CaCOs pokazala je da se pri koncentraciji aditiva od
1.33mol% CaCOs moZe posti¢i izuzetno visoka homogenost mikrostrukture 1 homogena raspodela
aditiva. U sistemima BaTiO3/MnCOs;, sa porastom koncentracije aditiva dolazi do neznatne
segregacije Mn u preseku granica zrna. BaTiO3/CaCO; 1 BaTiO3/MnCOj sisteme sa koncentracijom
aditiva od 0.44mol% do 1.33mol% karakteriSe homogena i sitnozrnasta struktura sa veli¢inom zrna
ispod 2pum.
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