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ОПТИМИЗАЦИЯ РЕЖИМА ТВЕРДОФАЗНОГО СИНТЕЗА  

ГЕКСАФЕРРИТА БАРИЯ BAFE12O19 

 

Д.А. Винник, К.П. Павлова, М.Ф. Гафаров,  

Л.С. Машковцева, A.C. Чернуха, В.Е. Живулин,  

Д.Е. Живулин, Д.М. Галимов, Ф.В. Подгорнов, Д.А. Жеребцов 
 

Проведено исследование влияния температуры и времени 

спекания на процесс ферритизации – образования фазы гексафер-

рита бария. Установлено оптимальное значение температуры – 

1350 °C, и минимальное достаточное время – 60 минут. Проведен 

рентгенофазовый анализ полученных образцов. Рассчитаны па-

раметры ячейки полученных образцов. 

Ключевые слова: феррит бария, твердофазный синтез, маг-

нитные материалы. 

 

Введение 

Особенность феррита бария заключается в наличии оси легкого намаг-

ничивания, перпендикулярной плоскости кристалла, имеющего форму 

шестигранной пластины. Магнитные свойства гексаферритов существенно 

зависят от физико-химических свойств исходных порошков: примесного, 

фазового, гранулометрического составов, дисперсности, кристаллической 

структуры частиц и др., которые в свою очередь во многом определяются 

технологическими факторами. К числу таких технологических факторов, 

в первую очередь, следует отнести трудно контролируемые изменения фа-

зового состава бариевых ферритов, проявляющиеся практически на всех 
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операциях их получения; недостаточная изученность механизмов влияния 

неосновных фаз на электромагнитные параметры готовых изделий, значи-

тельное число равновесных соединений в системе BaO–Fe2O3, а также тем-

пературная нестабильность BaFe12O19, природа которой остается дискусси-

онной [1]. 

Ферриты бария получают соосаждением [2], синтезом микроэмульсий 

[3], гидротермальными реакциями [4], золь-гель технологиями [5], твердо-

фазным спеканием [6]. Авторами ранее был опубликован цикл статей о по-

лучении и исследовании свойств как чистых, так и частично замещенных 

монокристаллов гексаферрита бария из раствора [7–8]. 

Целью данной работы является исследование процесса фазообразова-

ния BaFe12O19 при твердофазном спекании в зависимости от температуры и 

времени спекания. 
 

Экспериментальная часть 

В качестве исходных веществ использовались оксид железа (III) (гема-

тит) и карбонат бария (BaCO3) чистотой не менее 99,5 %. Состав шихты 

соответствовал стехиометрическим соотношениям вещества BaFe12O19 и 

составлял: Fe2O3 – 82,9216 мас. %, BaCO3 – 17,0784 мас. %. Исходные ком-

поненты перетирали в агатовой ступе в течение 1 часа. После предвари-

тельного спекания при температуре 1100 °C в фарфоровых тиглях навески 

шихты (0,3 г) спекали при температурах 1250, 1300, 1350 и 1400 °C в тече-

ние 3 часов. Спекание проводили в горизонтальной трубчатой печи с кар-

бидкремниевыми нагревателями типа КЭН–А. Максимально возможная 

температура в печи составляет 1450 °С.  

Рентгенофазовый  анализ проводили с помощью дифрактометра Rigaku 

Ultima IV в диапазоне углов от 10° до 90° со скоростью 2°/мин. Установле-

но, что оптимальной является температура 1350 °C. Фазовый состав образ-

цов, спеченных при разной температуре, был рассчитан с помощью про-

граммы Crystal Impact Match v1.11. Данные представлены в таблице 1. 
 

Таблица 1 

Фазовый состав образцов, спеченных при различных температурах 

№ t, °C 
BaFe12O19 BaFe2O4 Fe2O3 

мас.% 

1 1100 40 32 28 

2 1250 52 32 16 

3 1300 84 11 5 

4 1350 100 – – 

5 1400 100 – – 

 

Из табл. 1 видно, что с ростом температуры снижается доля паразитных 

фаз. При температуре 1350 °C достигнута полная ферритизация. 

https://www.google.ru/url?sa=t&rct=j&q=&esrc=s&source=web&cd=5&cad=rja&uact=8&ved=0CDYQFjAE&url=http%3A%2F%2Fwww.twirpx.com%2Ffile%2F595326%2F&ei=NkotVZrIAsv7ygOMh4GADg&usg=AFQjCNEjzytf_X95n5QpOf7bNuSk_knAfw&bvm=bv.90790515,d.bGQ
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Для образцов, спеченных при 1350 °C, было проведено исследование 
влияния времени спекания. Его проводили в течение 30, 60, 120, 150, 
180 минут. Установлено, что достаточное для ферритизации время состав-
ляет 60 минут. 

Для образцов № 4 и 5 (спеченных при 1350 и 1400 °C, соответственно) 
были рассчитаны параметры ячейки, которые представлены в табл. 2 наря-
ду с ранее опубликованными данными. 

 

Таблица 2 

Параметры ячейки гексаферрита бария BaFe12O19 

№ a, [Å] c, [Å] V, [Å³] 

[8] 5,8929(4) 23,194(2) 697,54(6) 

[11] 5,893 23,194 697,5 

4 5,8948 (7) 23,204(3) 698,27(11) 

5 5,859(12) 23,61(7) 701,8(22) 

 

 

Рис. 1. Рентгенограммы образцов, полученных спеканием  

при 1350 (нижняя) и 1400 (верхняя) °C 

 

Из рис. 1 видно, что нагрев выше 1350 °C приводит к появлению до-
полнительных пиков (22,18; 25,40; 28,64; 31,90; 32,76), идентифицировать 
которые не удалось. Вероятно, это может быть связано с появлением 
в структуре ионов Fe

2+
. В литературе есть данные о возможности таких 

структурных изменений [9, 10].  
Данное предположение согласуется с результатами расчетов параметров 

ячейки. Учитывая больший размер Fe
2+

 по сравнению с Fe
3+

 (r(Fe
3+

) = 0,49 Å; 
r(Fe

2+
) = 0,63 Å для КЧ = 4 [11]), частичная замена на двухвалентное желе-
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зо должно приводить к увеличению параметров решетки. Это подтвержда-
ется данными, представленными в табл. 2: объем решетки образца № 5 
(1400 °C) больше, чем № 4 (1350 °C).  

Состав образцов исследовали с помощью растрового электронного мик-
роскопа JEOL JSM7001F с энергодисперсионным спектрометром Oxford 
INCA X-max 80. Химический состав проб, спеченных при 1350 и при 
1400 °C, определяли по десяти микроучасткам порошкового образца (табл. 3). 

 

Таблица 3 

Химический состав образцов гексаферрита бария 

Температура 
спекания, °C 

O Fe Ba 
Fe/Ba 

ат. % 

1350 59,31 37,65 3,03 12,43 

1400 59,09 38,16 2,74 13,93 
 

На рис. 2 представлены снимки, полученные на растровом электронном 
микроскопе. По изображениям видно, что при увеличении температуры 
порошок становится более однородным, а размер частиц увеличивается. 

 

  
Спекание при 1250 °C Спекание при 1300 °C 

  
Спекание 1350 °C Спекание 1400 °C 

Рис. 2. Фотографии образцов BaFe12 
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Выводы 

Исследование режима твердофазного синтеза гексаферрита бария по-

зволило выявить оптимальные значения температуры (1350 °C) и времени 

(60 минут), для полного фазообразования BaFe12O19. Для полученных об-

разцов были рассчитаны параметры ячейки, значения которых согласуются 

ранее опубликованными данными. 
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ИССЛЕДОВАНИЕ РАВНОВЕСИЯ ВЮСТИТНОГО  

И ШПИНЕЛЬНЫХ РАСТВОРОВ В СИСТЕМЕ FE – GE – O 
 

С.В. Штин, А.А. Лыкасов 
 

В работе методом измерения ЭДС гальванического элемента 

с твердым электролитом исследованы условия равновесия вюс-

титного и шпинельных растворов в системе Fe – Ge – O в интер-

вале температур 1100–1300 К. Установлено, что магнетит и гер-

манат железа ограниченно растворяются друг в друге. Построены 

изотермические сечения фазовой диаграммы системы Fe – Fe3O4 – 

Fe2GeO4 при температуре 1273 К. 

Ключевые слова: железо, германий, кислород, вюстит, шпи-

нель. 

 

Введение 

К числу перспективных источников сырья для производства германия 

относятся месторождения железных руд, запасы германия в которых могут 

обеспечить потребности промышленности на многие годы. Разработка 

технологии производства германия из этих руд требует информации о со-

единениях германия или иных форм существования его в рудах, свойствах 

этих веществ, особенно тех, которые непосредственно определяют техно-

логию.  

Цель настоящей работы – исследовать условия образования веществ 

системы Fe – Fе3О4 – Fe2GeO4 при температурах 1100–1300 К и построить 

фазовую диаграмму исследуемой системы. 
 

Теоретический анализ 

Имеющиеся сведения о тройных соединениях в системе Fe – Ge – O 

подробно обсуждаются в работах [1 – 2]. Отмечается, что стабильным со-

единением является лишь Fe2GeO4. Германат двухвалентного железа 

Fe2GeO4 имеет структуру типа шпинели с параметром ячейки 8,411 
o

A . 

При спекании германата железа с различными количествами Fe3O4 при 

температурах выше 1170 К в работе [2] были получены вещества со струк-

турой шпинели. Параметр элементарной ячейки этих веществ непрерывно 

изменяется от значения 0,8395 нм для Fе3О4 до значения 0,8411 нм для ор-

http://www.sciencedirect.com/science/journal/09258388/583/supp/C

