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  چكيده
ثير دما و زمان بر روي أت. شدگري بررسي روش ذوب و ريخته مي بهاف ميكاي ليتيو شفّبلور راميك نانوس -شيشه ي تهيه ،در اين پژوهش

يـابي بـه ريزسـاختاري يكنواخـت و     منظـور دسـت   به. سراميك مطالعه و بررسي شد -شيشه شفاّفيت، ريزساختار و ميزان بلورينفازهاي 
 ـ 15و  C˚ 650برابر با ترتيب  بهدما و زمان بهينه براي تبلور . بودروري تبلور ض ي مرحلهدر ، تعيين شرايط بهينه بلورنانو دسـت   هساعت ب
 ـ و ريزساختار آن) XRD(ايكس  يكمك پراش پرتو ها بهسراميك -فازهاي موجود در شيشه. آمد پ الكترونـي  ميكروسـكُ ي  وسـيله  هها ب

 ي نـانومتر در زمينـه   30تر از  كم ي اندازه هميكا ب -مليتيبلورهاي د كه توزيع يكنواخت نانودننتايج نشان دا. شدندبررسي ) SEM(روبشي 
 .شودميتركيبي از خواص مناسب در نمونه كسب باعث  ،شيشه

  . بلور، نانوشفاّفيتمي، سراميك، ميكاي ليتي -شيشه كليدي هايهواژ
 

Influence of Heat Treatment on Crystallization and Transparency of Glass-
Ceramics Containing Lithium-Mica Nanocrystals  

  
V. Khani                              P. Alizadeh 

Abstract 
In this study, the preparation of transparent glass-ceramics with lithium-mica nanocrystals by 
melting-quenching method was investigated. The effect of heat treatment time and temperature on the 
crystalline phases, microstructure and transparency of the samples were studied. In order to obtain a 
fine microstructure, an optimum condition for heat treatment has been found to be very important in 
controlling the crystallization process. The optimum condition of crystallization process was obtained 
by heating at 655˚C for 15 hours. The crystallization process of glasses was investigated by DTA, 
XRD and SEM techniques. Transparent glass-ceramics in which a large amount of lithium-mica with 
the particle size of less than 50 nm was separated, was prepared using the optimum conditions of heat 
treatment. 
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 مقدمه
 ييادي بـا كـار  نيازمند مواد جدي يمدرن امروزفنّاوري 
در عصر جديد نقش مهمـي  مواد پيشرفته . باشدزياد مي

كننـد ت عمـومي زنـدگي بشـر ايفـا مـي     در بهبود كيفي .
در بين تمامي مواد جديـد، گروهـي   ها سراميك -شيشه

جديـد و مسـتقلي را در    ي از اين مواد هستند كه زمينـه 
امكـان   ،در اين گروه از مـواد . اندعلم مواد فراهم آورده

هـاي معمـول   خواص ويژه از سراميكاز  يتركيبكسب 
 ،ايـن ترتيـب   به. ها وجود داردو شيشهجوشي شده  تف

اي كـه  خواص جديـد و ناشـناخته  دست آمدن بهامكان 
ها و يا حتي فلزات و مواد ها، سراميكتاكنون در شيشه

  .مري آلي مشاهده نشده است، وجود دارد پلي
آن مي و كاربردهاي مواد نانوساختار از ديدگاه عل  

 ــ ــورد توج ــيار م ــتندبس ــد . ه هس ــور يكــي از فراين تبل
نانوســاختار هــاي شيشــهســاخت در ثر ؤهــاي مــ روش
تر از  كوچكبلورهاي ي با يهاسراميك -شيشه. باشد مي

 -شيشـه  ،از طرفـي . نامنـد مـي بلور نانومتر را نـانو  100
هـا   آنبلورهـاي  شوند كه ها هنگامي شفاف ميسراميك

تر از طـول   كوچكيعني كافي كوچك باشند،  ي هانداز به
تفـاوت بـين    ،كـه  ها و يا ايـن  موج نور برخوردي به آن

زمينـه   ي و فـاز شيشـه  بلوري شكست فاز  هاي ضريب
هـاي شـفاف شـامل    سـراميك  -شيشه. [1]ناچيز باشد 

 ي زني و رشد كنترل شدهجوانهبا توان را ميبلورها نانو
  .[2]دست آورد  هها بشيشه
دليـل   هاي شـفاف بـه  سراميك -وهي از شيشهگر  

ضريب انبسـاط حرارتـي نزديـك بـه صـفر، پايـداري       
مورد توجه  ،شيميايي مناسب و خواص مكانيكي خوب

ــتند ــامل  . هس ــواد ش ــن م ــاي اي ــوارتز در -ßبلوره ك
ايـن  . باشـند مـي  Li2O-Al2O3-SiO2دستگاه هاي  شيشه

در  به شوك حرارتـي، بالا دليل مقاومت  گروه از مواد به
ــاخت پنجــره ــش و   س ــاي ضــد آت ــي، دره ــاي امنيت ه

ــاي الكتريكــي  اجــاق ــهگازه ــار  ب ــيك ــد م در . [3] رون
ها بسيار مهـم   در آن يت ابعادپتيكي كه دقّكاربردهاي اُ

نيـز از ايـن    ،پوپ و ژيروسكوتلسك ي است مانند آينه

. [4]شــود هــا اســتفاده مــيســراميك -دســته از شيشــه
هاي شفاف ماننـد  اميكسر -ديگري از شيشه ي خانواده
سـپينل، مولايـت، فورسـتريت و    هاي اسراميك -شيشه

، در ليزرهـاي  انـد  همراه شده با فلزات واسطهكه گانيت 
هاي خورشـيدي  امواج، سلول ي ، تقويت كننده فروسرخ

د كــاربرد دارنــ (LCD's)گرهــاي بلــور مــايع نمــايش و
پتيـك غيـر   ضـريب اُ  هـاي بـا  سراميك -شيشه. [1,5,6]
در كاربردهــاي  ،و خــواص الكتريكــي مناســبخطــي 
هـاي   ويژگـي يكي از . [7]شوند پتيك استفاده ميالكترواُ

پتيـك يـا   ها، شـاخص الكترواُ سراميك -مهم اين شيشه
 ي اسـت كـه بـا پديـده    هـا   آنپتيكي غيرخطي ضريب اُ
ــر پتيــكالكترواُ ــده. شــود نشــان داده مــي ك ــر  ي پدي ك

اعمال ميـدان  با ماده  عبارتست از تغيير ضريب شكست
  هـا حـدود   بـراي بهتـرين شيشـه   ضريب كر . الكتريكي

2V

M 14-10 توانــد باعــث  هــا مــي شيشــهتبلــور . اســت
ر  افزايش ضريب  طـور متوسـط تـا     و آن را بـه  هشـد  كـ

2V

M 12-10 انـد كـه    تحقيقات ثابت كـرده . افزايش دهد
بـا بـالا    رد وبسـتگي دا بلـورين   ميزان فاز بهكر  ضريب

  .يابد افزايش ميبلورين رفتن درصد حجمي فاز 
پتيـك ماننـد   الكترواُبلورهـاي  هاي حـاوي   شيشه  

LiNbO3، ــريب ــالاترين ض ــر  ب ــان ا در رك ــهمي   شيش
ــراميك ــد  س ــا دارن ــاي . ه ــروه بلوره ــد  ABO3گ مانن
LiTaO3 ،BaTiO3 ،(Li,K,Na)NbO3 ،ــواد  مـــــــ

هــاي  تواننــد در شيشــه فروالكتريكــي هســتند كــه مــي
. شوندبلورينه ) مانند آنسيليسي، ژرماناتي و (اكسيدي 

پتيكي غيرخطـي  دليل ضريب اُ به ها سراميك -شيشه اين
ــفّافيتو  ــالا ش ــرخ در    ،ب ــي و فروس ــواحي مرئ در ن

ــك ــا،  پيزوالكتري ــهه ــ مجموع ــاي ه ــا و ه دايت هواپيم
 -شيشه). 9و  8(شوند  ها استفاده مي در رسانه رهاب موج

ــراميك ــاسـ ــه ي يهـ ــهكـ ــا  آن ي پايـ ــدهـ و  هافلورايـ
هـاي  ميزبان مناسبي بـراي يـون  هستند، فلورايدها  اكسي

مناسب نورتابي وجود خواص . باشندياب مي خاكي كم
ها را براي كاربرد در مواد  ها، آنسراميك -در اين شيشه

امواج و ديودهاي نشر نور مناسب  ي ليزر، تقويت كننده
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  .[10]سازد مي
اف نسبت بـه  هاي شفّسراميك -شيشههاي  يتزم  
پتيكـي  عنـوان مـواد اُ   هـا را بـه   ، آنبلورهاها و تكشيشه

ها سراميك -خواص نوري شيشه. اند كردهجديد مطرح 
دليـل قيمـت توليـد     ا بـه ام، دنباشمي بلورهاتكبه ه يشب

هـاي   شـكل  بـزرگ بـه   سهولت سـاخت قطعـات   پايين،
هـاي بـالاي   از غلظـت امكـان اسـتفاده   و نيـز،   مختلف
  .[7] بلورها بهترندتكاز ها سراميك -، شيشهدوپنت
در ســاخت جــا كــه گــاهي نيــاز اســت تــا  از آن  

قطعات بـرش خـورده و بـه قطعـات      پتيكياُ تجهيزات
مـواد  صل شوند، خواص مكـانيكي و حرارتـي   ديگر متّ

در هاي پايـه ميكـا   سراميك -شيشه. كند اهميت پيدا مي
كاري، خـواص   ت ماشينقابليبا داشتن ها، ميان سراميك

ــوژيكي  ــه فــرد الكتريكــي، حرارتــي و بيول  ،منحصــر ب
هـاي ميكـا حـاوي    سـراميك  -شيشـه . انـد شناخته شده

هـاي   توانند بـا يـون  فلوئوروفلوگوپيت نيز ميبلورهاي 
نورتـابي  خـواص  ايـن ترتيـب،    هده و بهمراه شپتيكي اُ

 هـاي ميكـا  سـراميك  -شيشهاگر  ،بنابراين. داشته باشند
ــافــزون بــر  ،توليــد شــوند افشــفّصــورت  بــه ت قابلي

ماننـد   پتيكـي هاي اُكاربرد در زمينهقابليت كاري،  ماشين
نيـز خواهنـد   را  رهـا بليزر، ديودهاي نشـر نـور و مـوج   

اف ميكـا  سـراميك شـفّ   -سـاخت شيشـه  امكان . داشت
-11]اسـت  شده گران مطالعه  توسط گروهي از پژوهش

 يهاي ميكـا سراميك -نوري شيشهتاروتا خواص . [13
را  ،[15] ،و سـريم  ،[14] ،هاي اروپيمبا يونهمراه شده 

  .استكرده بررسي 
 -شيشــه ي ، تهيــهژوهشپــايــن هــدف از انجــام   

از نظـر   مـي شـفاف و بررسـي آن   ميكـاي ليتي  سراميك
 .بوده است شفّافيتريزساختاري، آناليز فازي و ميزان 

  
  روش آزمايش

مورد استفاده در ايـن تحقيـق    ي شيشهتركيب شيميايي 
 و Li1.5Mg3AlSi4.5O13.25F2درصد وزنـي   9/94حاوي 

 از مرجـع بود، و ايـن تركيـب    MgF2درصد وزني  1/5

  .انتخاب شد 13ي  شماره
  ميكا در -فلوئورپايه شيشه  ي ه براي تهيهمواد اولي

از سيليس همدان با خلوص بودند  اين پژوهش عبارت
، )Al2O3 )1095Merck Numberدرصــد،  99بــيش از 

Mg(OH)2 )5870 Merck Number( ،MgF2 )52626 
Loba Chemie ( وLi2CO3 )5680 Merck Number( .

 ـ  ها داراي درجه اين تركيب و از بودنـد  الا ي خلـوص ب
  .مرك خريداري شدند شركت
  ترازوي يـك  ي  وسيله هه پس از توزين بمواد اولي
 01/0ت آلمان با دقّ اختسارترُيوس س اي ديجيتالكفه

كـاملاً  هـاي آلومينـايي   گلولـه بـا   ي لرزانگرم، در آسيا
همگـن شيشـه   مخلـوط  سپس . مخلوط و همگن شدند

ت يـك  مـد  بـه  C˚ 900در دمـاي  شـدن  پس از كلسينه 
فشـار متـراكم   با اعمـال  آلومينايي  ي ساعت، درون بوته

ــد و  ــس از آن، ش ــورهپ ــاي  ي در ك ــي در دم        الكتريك
C˚ 1450  داري  زمان نگه. ذوب شدمحافظ محيط بدون

. دقيقـه بـود   30حـداكثر   ،مذاب شيشه در دمـاي ذوب 
نـزن   زنـگ فـولادي  قالـب  ون سپس مـذاب حاصـل در  

و ر كـوره  دگري شده هاي ريختهشيشه. شدگري ريخته
ــه ــاي شيش ــدن در دم ــه) Tg(اي ش ــد ب ــاعت  2ت م س

 تعيـين دمـاي تبلـور و تغييـرات    براي  .شدندكاري  تاب
 PERKIN(زمـان   حرارتي هـم تحليل از دستگاه  ،وزني

Elmer TG/DTA (مرجع  ي با مادهα- و سرعت آلومينا
اي قطعـات شيشـه  . شـد اسـتفاده   ºC/min10 گرمايش 

الكتريكـي مجهـز    ي شكل داده شده در قالب، در كـوره 
حـرارت داده  سـيم  سيليكاربيـد  هـاي حرارتـي   به المان
تـا   ºC/min 5 رعتاي بـا س ـ  شيشـه اين قطعات . شدند

ت مد در اين دما بهگرم شدند و پس از آن، دماي تبلور 
ر كـوره  ند و در پايان، دداري شد مختلف نگه هاي زمان

  .دنتا دماي اتاق سرد شد
 -منظور شناسايي نوع فازهـاي بلـورين شيشـه    به  

ايكـس   يهاي تهيه شده، از دستگاه پراش پرتوسراميك
)XRD, Siemens D-500, Philips Xpert ( بــا پرتــو
αCo K استفاده شد.  
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ــه    ــاختار نمون ــي ريزس ــتفاده از  بررس ــا اس ــا ب ه
ــكُ ــي ميكروس ــي روبش ــاخت  ،FESEM(پ الكترون س

  .انجام گرفت) S-4160مدل  Hitachiشركت 
  

  نتايج و بحث
بـا  اي شيشـه  ي اتـلاف وزن نمونـه  . شـيميايي تركيب 
تغييـر وزن نمونـه   . گيري شدمتري اندازه گراويآزمون 

گيـر بـود و در    چشم C˚ 700ا دما در دماهاي بالاتر از ب
تـوجهي افـزايش    قابـل ميزان  هب ،C˚ 900دماي بالاتر از 

ذوب در فراينـد  كـه   ندنتايج نشان داد .)1شكل ( يافت
درصـد   11ه، اتـلاف وزن در حـدود   مخلوط پودر اولي

  .استبوده 
) MgF2(جوش تركيب فلورايدي شيشـه   ي نقطه  

بـالاتر از  ، و اين است C˚ 2260رابر با در فشار محيط ب
ــه ــوط ذوب  ي نقط ــي مخل ــه م ــدشيش ــابراين. باش  ،بن
شـوند  ذوب انجـام مـي  حـين  هاي شيميايي كـه   واكنش

تاروتـا گـزارش   . ايـن كـاهش وزن باشـند   دليل بايد  مي
ــه   ــه در شيش ــت ك ــرده اس ــب   ك ــا تركي ــا ب ــاي ميك  ه

KMg3AlSi3O10F2 ،]16[، وLiMg3AlSi3O10F2 ،]14[ ،
در دماهاي بـالاتر از   AlF3ور و فلورايدهايي مانند فلوئ

C˚ 800   جـوش ايـن    ي و چون نقطهشوند،  ميتشكيل
-مـي خارج تبخير با از تركيب شيشه  ،مواد پايين است

در تغيير تركيـب شـيميايي   ، تحقيق ديگريك در . شوند
فلورايد بررسي شده است  كسيهاي اُيند ذوب شيشهافر

انـد كـه   گران گـزارش كـرده   شاين گروه از پژوه. [17]
مربوط به خروج گازهايي شدن ذوب حين اتلاف وزن 

  .باشدمي SiF4و  HFمانند 
مجموعه در هاي زير شود كه واكنشبيني ميپيش  
  :اتفاق بيافتندمورد مطالعه  ي شيشه

)1(  MgF2 + H2O → MgO + 2HF ↑  

)2(  2MgF2 + SiO2 → 2MgO + SiF4↑   
)3(  3MgF2 + Al2O3 → 3MgO + 2AlF3 ↑  

شيشه  ي ر بر روي نمونهشيميايي تَ ي نتايج تجزيه  
درصـد وزنـي در    6/48از  SiO2كـه مقـدار    ندنشان داد

درصـد وزنـي در شيشـه كـاهش      3/44ه به تركيب اولي
درصـد   7/7بـه   1/9نيـز از   Al2O3مقـادير  . يافته اسـت 

درصـد وزنـي كـاهش     0/1بـه   2/9وزني و فلوئـور از  
ديگــر بــا در نظــر گــرفتن  هايعنصــر جــرم. انــد هيافتــ

بـا در نظـر   . ه اسـت خطاهاي آزمايش، تقريباً ثابت ماند
تـوان  مـي ها، با محاسبه  آنگرفتن جرم اتمي هر يك از 

حـدوداً  (وزن كل درصد از اتلاف  4/7كرد كه دريافت 
و ) 2 واكـنش ( SiF4مربوط به خروج ) درصد وزني 11
بـوده  ) 3 شواكـن ( AlF3دليـل تبخيـر    درصد هم به 3/2

درصـد   2/1مانـده كـه حـدوداً     اتلاف وزن بـاقي . است
 ـحتمـالاً  شود، ا ميوزني  مربـوط اسـت    HFه خـروج  ب

ه، ممكن است ذوب مواد اوليفرايند نگام ه). 1 واكنش(
فلوئور با بخار آب موجود در محـيط واكـنش كـرده و    

 3تــا  1 شــيمياييهــاي  واكــنش. كنــدتوليــد  HFگــاز 
كه ممكن است هستند هايي نشاي از واكتوصيف ساده

  .ذوب رخ دهند ي در مرحله
  

شيشـه،  شـدن مخلـوط   پـس از ذوب  .  آناليز حرارتي
يك  وجود). 1شكل( شدرسم ) DTA(گرمانگاشت آن 

و چنـد پيـك ديگـر در     C˚ 655پيك گرمازا در دمـاي  
ــايي  ــاي  C˚ 900-800محــدوده دم ــوع گوي ــور وق تبل

  .دنباشفازهاي مختلف در اين شيشه مي
  

  
سريع سرد شده  اي شيشه ي از نمونه DTAگرمانگاشت  1شكل 

  )ºC/min10 سرعت گرمايش (

سـت از  پايـداري حرارتـي در شيشـه عبارت   عامل   
و ) devitrification(زجاجي شدن در برابر آن قاومت م
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جدايش فازي و ناهمگني در تركيـب و سـاختار   . تبلور
هش ارا افزايش و پايـداري حرارتـي را ك ـ  تبلور شيشه 

ترمودينـاميكي و  عامـل   هر دوتبلور، يند ادر فر. كندمي
متفاوتي براي تعيـين ميـزان   هاي  عامل. مؤثرندكينتيكي 

 ـ   ،دنپايداري حرارتي وجود دار ي هاز جملـه دمـاي اولي 
اي دماي شيشـه  ،)Tp(ي تبلور  بيشينه، دماي )Ton(تبلور 

و انـــرژي ) Tm(ذوب شيشـــه  ي ، نقطـــه)Tg(شـــدن 
بـا  ا ه ـ عامـل ين ارهاي امقد. E ([18](لور تبسازي  فعال

. شوند ميتعيين  DSCو  DTAاليزهاي حرارتي انجام آن
 Ton-Tgبراي تعيين پايـداري حرارتـي،   عامل ترين ساده
T=∆ تـر باشـد   ايـن مقـدار بـيش   قـدر  چ هر. باشدمي، 

هر چقدر . [19] پايداري حرارتي شيشه بهتر خواهد بود
مورد  ي شيشه ،تر باشد شسازي نيز بيمقدار انرژي فعال

  .نظر پايداري حرارتي بهتري دارد
 بـا توجـه بـه نتـايج     T∆مقدار در تحقيق حاضر،   
 T∆مقدار كم . دست آمد هب C˚ 68برابر با  DTA آزمون
مزبور كم  ي است كه پايداري حرارتي شيشهآن گر  بيان

تـوان كنتـرل   را مـي تبلـور  يند افر ،و بنابرايناست بوده 
تبلـور  ، نيز پايداري حرارتي و رفتار [19] ،جي يو. كرد

هاي شفاف كالكوژنيد را بررسي كـرده  سراميك -شيشه
تـر   كـم  T∆قـدر ميـزان   چ كند كه هـر او بيان مي. است

  .تر خواهد بودآسانتبلور يند اباشد، كنترل فر
  

نتايج آناليز فـازي بـر   . عمليات حرارتي و آناليز فازي
نشان  a2در شكل  كاري شده ي تاب روي تركيب شيشه

تهيـه   ي د كـه شيشـه  ندهنتايج نشان مي. داده شده است
ــيشــده  ــوده  شــكل ب و حــين ســرد كــردن و اســت ب
منظـور   بـه . در آن رخ نداده است عمل تبلور ،كاري تاب

بلوري بررسي اثر زمان عمليات حرارتي بر نوع فازهاي 
) C˚ 650(ها در دماي پيـك تبلـور   ها، نمونه و ميزان آن

بـا  . هاي مختلف عمليات حرارتـي شـدند  زمانت مد به
ن فازهـاي  ، اولـي )2( در شكل XRDالگوهاي توجه به 

ميكـا از نـوع    ،شـوند مـي بلورينـه  كه در شيشـه  بلوري 
 LiMg3AlSi3O10F2 م بـا فرمـول  ليتي فلوئوروفلوگوپيت

و انســتاتيت ) 1388-25شــماره كــارت اســتاندارد بــا (
MgSiO3 هستند.  

 
 

  
هاي عمليات حرارتي و نمونه (a) از شيشه XRDالگوي. 2شكل 

، (c) ساعت 4، (b) ساعت 2زمان ت مد هب C˚ 650شده در دماي 
 (e) ساعت 15و  (d) ساعت 6

  

 ،شـود مشـاهده مـي  ) 2(شـكل  طور كـه در   همان  
پس از يابد و با افزايش زمان افزايش ميمقدار فاز ميكا 

  .رسدميخود ترين مقدار  ساعت به بيش 15
هـاي گرمـازا در   پيكمربوط به با توجه به دماي   

ــت  ــهDTAگرمانگاش ــه، نمون ــاي شيش ــاي  ه در دماه
سـاعت عمليـات حرارتـي     يـك زمـان  ت مـد  مختلف به

 ،شـود مشـاهده مـي   )3( كه در شـكل گونه  همان. شدند
و در اسـت  با افزايش دما افزايش يافتـه  ميزان فاز ميكا 

 .سـيده اسـت  رخـود  ي  بيشـينه مقـدار   به C˚ 750دماي 
شـيميايي ميكـا و    ي تر دما موجب تجزيـه  افزايش بيش

ــاي. شــده اســتهــاي آن كــاهش شــدت پيــك         از دم
C˚ 750 ،ليتـيم سيليكات مانند  يفازهاي ديگر به بعد- 

  .كنندميتبلور آلومينيم شروع به 
حضور فلوئور در شيشه جدايش فازي را تشديد   

كـاهش سـد   و جدايش فازي اغلب منجـر بـه    ،كندمي
افـزون بـر ايـن،    . [20]شـود  انرژي لازم براي تبلور مي
 ـروي  گـران فلوئور و ليتيم با كـاهش   ثير بـر عامـل   أو ت

وقوع فرايند تبلـور  باعث ترغيب  ،يند تبلوراكينتيكي فر
در منابع گزارش مطابق با مطالبي كه . [21,22]شوند مي
-C˚ 800در محـدوده دمـاي   ميكا هاي  تركيب اند، شده
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ــه شــكل 750 ــابراين. كننــدمــيگيــري  شــروع ب در  ،بن
حاضر كه شامل درصد بـالايي از فلوئـور و   ي  مجموعه

و فازهـاي  يابـد   مـي كـاهش   تبلورباشد، دماي م ميليتي
 ـ(بلورين  تـر متبلـور   در دماهـاي پـايين   )ويـژه ميكـا   هب

  .شوند مي
نستاتيت ناپديد و فورستريت ، اC˚ 800در دماي   

Mg2SiO4 تر بيان شدطور كه پيش همان .شودظاهر مي، 
، امكان خـروج فلوئـور   شيشهشدن و تبلور ذوب حين 

 كـه  انـد كـرده گـزارش  ان قگروهي از محقّ. وجود دارد
فلوئورميكا به هاي  تركيب ي كمبود فلوئور سبب تجزيه

 شــود مــي   Mg2SiO4.MgF2نوربرگيــت فورســتريت و
تاتيت فاز انس ـ ،نرژي آزاد و پايداريا نظرنقطه از . [22]

 شـود  فورسـتريت تبـديل مـي   فـاز  در دماهاي بـالا بـه   
شده، ارائه  هاي يللدافزون بر در اين پژوهش،  .[23,24]

ميكـا نيـز احتمـالاً شـرايط      ي هاي حاصل از تجزيه يون
 .اند كردهتبديل انستاتيت به فورستريت را فراهم 

 
هاي حرارت داده شده در دماهاي تغييرات فازي در نمونه. 3شكل 

C˚ 700 (a) ، C˚ 750 (b)، C˚ 800 (c)، C˚ 850 (d)  وC˚ 
900 (e) ،به ساعت يكزمان ت مد  

  
ديگـري   هـاي  تركيب ،C˚ 900در دماهاي بالا تا   

ــپودومن -ßماننـــد  ــدروديت   LiAlSi2O6اسـ و كونـ
Mg4(SiO4)2.MgF2  هنگــامي كــه . شــوندمــيمتبلــور

ــاي  ــي بلوره ــه رســوب م ــا در زمين ــدميك ــدار  ،كنن مق

در شيشـه كـاهش    MgF2و MgO ماننـد  هـايي   تركيب
تركيب شيشه شبيه به فازهـاي ديگـر    ،در نتيجه. يابد مي

خواهد شـد   آلومينيم -مليتيسيليكات هاي  مانند تركيب
شـدن فازهـايي بـا ايـن     متبلور احتمال اين ترتيب،  هو ب

  .يابدتركيب شيميايي افزايش مي
 C˚ 750تـا  ميكا با افـزايش دمـا   بلورهاي چه مقدار راگ

هاي حاصـل  سراميك -شيشه شفّافيتا ام ،شودزياد مي
  ). 4شكل (يابد كاهش مي

  
 ها با دمانمونه شفاّفيتتغيير ميزان . 4شكل 

 ي ســراميك بــه درجــه -شيشــه شــفّافيتميــزان   
هـاي  نمونـه . بستگي داردبلورهاي  ي و اندازهبلورينگي 

تاً داراي نسـب  ،عمليات حرارتي شده در دماهـاي بـالاتر  
هسـتند و  بالاتري بلورينگي تر و درصد  بزرگبلورهاي 

. تـري خواهنـد داشـت    ميزان عبـور نـور كـم    ،نتيجه در
-هاي شيشـه و شيشـه  عبور نور براي نمونهنمودارهاي 

  .نشان داده شده است )5(سراميك در شكل 
 

  
هاي شيشه و عبور نور براي نمونهنمودارهاي . 5شكل 

  سراميك -شيشه

، افهـاي شـفّ  سراميك -يند ساخت شيشهادر فر  
 ـبلورهـا   ي اندازه تـر از طـول مـوج نـور      كوچـك  دباي

ميزان پخش نور ناچيز اين ترتيب،  بهتا باشد  يبرخورد
د باي مي بلوريناز سوي ديگر، درصد حجمي فاز . باشد
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تا حد ممكن زياد باشد تا خواص مورد نظـر در قطعـه   
لورها و درصد حجمي ب ي اندازه ،بنابراين. وجود آيند به

بـراي  بايـد  مهمي هستند كـه  هاي  عاملشده فاز متبلور 
  .يابي به خواص بهينه در نظر گرفته شونددست
مقدار فاز ميكا بـا   ،شدگفته تر طور كه پيش همان  

يابـد و  افزايش دما و زمان عمليات حرارتي افزايش مي
 ـ. رسدخود ميي  بيشينهبه  C˚ 750در دماي  ميـزان   ،اام

ايـن  . اسـت هـا نيـز مهـم    سراميك -بور نور در شيشهع
  .يابدبا افزايش دما كاهش ميعامل 
ــايج     ــتفاده از نت ــا اس ــه XRDب ــ ي و معادل ررِش 

ها محاسبه ا در نمونهميكبلورهاي  ي ، اندازه)1ي  رابطه(
  .]25[ شد

)4(    k
D

cos

λ=
β θ

  

ــهدر    ــوج  λ، 1ي  رابط ــول م ــعهط   ايكــس  ي اش
)A° 788/1( ،k  ضريب ثابت) 9/0برابر با( ،Ө ي زاويه 

  .باشدميبيشينه پهناي پيك در نصف ارتفاع  βپراش و 
ميكا و دمـا و زمـان   بلورهاي  ي ارتباط بين اندازه  

به تصوير كشـيده شـده    )6(عمليات حرارتي در شكل 
بـا  شـود،   در نمودارهـا ديـده مـي   طور كـه   همان .است

 بلورهـا   ي رارتي، اندازهافزايش زمان و دماي عمليات ح
بـا دمـا   بلورهـا   ي زهافـزايش انـدا  ، امـا  يابدافزايش مي

  .رخ داده استتر سريع
  

، تصـــوير )7( در شـــكل. پيمطالعـــات ميكروســـكُ
ــكُ ــي روبشــي ميكروس ــه ) SEM(پ الكترون ــوط ب مرب

جدايش فـاز  . شودشده مشاهده ميسريع سرد  ي شيشه
ر اين تصوير ديـده  دنانومتر  50تا  40 بعد هبمانند قطره 
سـرد شـدن   حـين  رسـد كـه شيشـه    نظر مي هب. شودمي

را ) زنـي و رشـد  جوانـه (دوتـايي  جدايش فازي از نوع 
  .داشته باشد

  
 )الف(

  )ب(  
دماي در ( )الف( ميكا با زمان بلور ي تغييرات اندازه. 6شكل

C˚ 650 ( دماو )ب(  

  
 ي پ الكتروني روبشي از شيشهتصوير ميكروسكُ. 7شكل 

  شدهريع سرد س
در هاي اخيـر مشـخص شـده اسـت كـه      در سال  
زني جدايش فازي رخ پيش از عمل جوانهتر موارد  بيش
تواند  يكي از فازهاي حاصل ميدر اين شرايط، . دهدمي

نشـان دهــد  از خــود تــري بـراي تبلـور    اسـتعداد بـيش  
). شـود تر انجام مي ن بهتر و سريعرون آزني در دجوانه(

زيـادي  ار لوگوپيـت كـه شـامل مقـد    فهاي  مجموعهدر 
عـد از سـرمايش   بشيشـه  اصـلي  باشند، فـاز  فلوئور مي

فلوئور در اثـر  . يابدبه دو فاز مايع جدايش ميت شد به
تواند باعث افـزايش  جايگزين شدن به جاي اكسيژن مي

ي  نتيجـه سرعت جدايش فازي در شيشه شود، زيرا در 
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يشــه ش ي شــبكه، -O2جــاي  بــه -Fگزينــي آنيــون  جــاي
حالت، در . يابدروي آن كاهش مي شكسته شده و گران

همسـايگي  نيز نقش مهمي دارند و عدد  +Mg2هاي وني
 يابـد  افزايش مـي  6به  4ها در طول جدايش فازي از  آن

ــكل . [26] ــكُ ، )8(ش ــوير ميكروس ــي از تص پ الكترون
 ســراميك عمليــات حرارتــي شــده در دمــاي   -شيشــه

C˚ 650 به دهدرا نشان مي ساعت 15زمان ت مد.  
  

  
  )الف(

  

  
  )ب(

 ي پ الكتروني روبشي از شيشهميكروسكُ هايتصوير. 8شكل 
 دو ساعت در 15زمان ت مد هب C˚ 650متبلور شده در دماي 

 نمايي مختلف بزرگ

ريزساختار  ،شودمشاهده مي )8(شكل طور كه در  همان
 زمان تمد به C˚ 650عمليات حرارتي شده در  ي نمونه

تـا   50ي  اندازه هبهم چسبيده  هايي به تودهعت از سا 15
در  يطور يكنـواخت  هنانومتر تشكيل شده است كه ب 200
از تعـداد  هـا   تـوده ايـن  . اندشيشه رسوب كرده ي زمينه

نـانومتر تشـكيل    30تر از  ابعاد كم هريزتر ب ي هزيادي ذر
ميكـا  بلورهاي  ي ر، اندازهرِش ي معادلهمطابق با . اندشده
ايـن  كـه  تـوان گفـت   مـي  ،بنـابراين . اسـت نانومتر  23
هـا   اين توده. دهستنميكا بلورهاي يزتر همان هاي ر هذر

هاي ميكروســكُپ صــويراز روي تا امــهســتند، كــروي 

شخص دقيقاً مرا ها  شكل آنتوان نميالكتروني روبشي 
  .كرد

بلـوري،  نوع فازهاي افزون بر تر دما  افزايش بيش  
 ـ   -هـاي شيشـه  ريزساختار نمونهبر  ثير أسـراميك نيـز ت
 شـكل ها در سراميك -ريزساختار اين شيشه. گذارد يم
 ،بـه بـالا   C˚ 700از دمـاي  . نشان داده شـده اسـت   )9(

. يابـد گيري كـاهش مـي   چشمميزان  ها بهنمونه شفّافيت
 ي توان افزايش بيش از حد انـدازه ميرا دليل اين پديده 

.ين دانســتبلــوردرصــد حجمــي فــاز نيــز، و بلورهــا 
كافي  ي اندازه به C˚ 900در دماي بلورين فازهاي   

اي شكل ميكا تيغهاي كه بلورهاي  گونه هب ،كنندرشد مي
  .باشند ص ميمشخّ ، كاملاً)د -9(ريزساختار شكل در 

  

  )الف(  
  

  )ب(  
  

  )پ(  
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  )ت(  
 ي پ الكتروني روبشي از شيشهميكروسكُ هايتصوير. 9شكل 

 C˚ 800، )ب( C˚ 750 ،)الف( C˚ 700ي متبلور شده در دما
  ساعت يكزمان ت مد به) ت( C˚ 900و ) پ(

  
  گيرييجهنت

  :اند مدهدست آ هاز تحقيق انجام شده نتايج زير ب
مي را اف ميكاي ليتيو شفّبلور سراميك نانو -شيشه -1

درصد وزنـي   9/94هايي با تركيب توان از شيشهمي
Li1.5Mg3AlSi4.5O13.25F2 درصد وزني  1/5اه همر به

MgF2  تركيـب  منيزيم در  حضور فلورايد. كردتهيه
پايه و  ي سبب تشديد جدايش فازي در شيشه ،ميكا

 30تر از  كم ي اندازه هتشكيل مقدار زيادي فاز ميكا ب
  .شود شيشه مي ي نانومتر در زمينه

 ،افهـاي شـفّ  سـراميك  -يند سـاخت شيشـه  ادر فر -2
همي هاي م بلورين عاملز و مقدار فابلورها  ي اندازه

بايـد در نظـر   هستند كه در انتخاب شرايط بهينه مي
 C˚دماي ،دست آمده هبر اساس نتايج ب. گرفته شوند

 ـ 15و زمان  650 عنـوان بهتـرين شـرايط     هساعت ب
  .ندتبلور انتخاب شدبراي 

 بلورهـا با افزايش دما و زمان تبلور، درصد حجمي  - 3
 ،C750˚ د و در دماينيابافزايش ميها  آن ي و اندازه

 ـ .دنرس ـخـود مـي  ي  ميزان بيشـينه  به ا در مقابـل،  ام
ثير أتشرايط، شود و در اين ها كم مينمونه شفّافيت

  .استدما شديدتر از زمان 
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