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               ي چون انرژي فونوني پايينهاي هاي اكسي فلوريدي حاوي نانوبلورهاي فلوريدي به دليل داشتن ويژگي هاي اخير شيشه سراميك طي دهه    دهيچك

 )1/cm 500 ~ تأثير اند. اهداف پژوهش حاضر مطالعه  فوتونيك قرار گرفته) و مقاومت شيميايي، حرارتي و مكانيكي مطلوب مورد توجه پژوهشگران زمينه

در  SiO2- Al2O3- CaO- CaF2هاي سيستم  ها است. براي اين منظور شيشه افيت آنو شف ، ساختارهاي اكسي فلوريدي، تبلور در ساخت شيشه K2Oافزودني 

، دو پيك گرمازا مربوط به تبلور DTAگري ساخته شدند. طبق نتايج  يات ذوب و ريختهلوزني) با عم نسبت 5/4و  K2O )5/1 ،3حضور مقادير مختلف افزودني 

CaF2 )C
C(نشده  اي براي آن ارائه كننده ) و فازي كه تاكنون تفسير متقاعد~700 °

و آناليز  SEM. الگوهاي پراش اشعه ايكس، تصاوير گرديدند) ظاهر ~900 °

هاي ساخته شده  همچنين در شيشه سراميك، پيك گرمازاي دوم را معرف تبلور فاز آنورتيت بيان كردند. DTAعلاوه بر تاييد نتايج  EDXاي  عنصري نقطه

هاي  طيفها،  بر شفافيت و ساختار شيشه K2Oبراي بررسي تاثير مقدار يك گرمازا اول، تنها فاز متبلور شده نانوبلورهاي فلوريد كلسيم بود. اساس دماي پبر

 87مرئي (% -فرابنفشر ناحيه در نهايت بر اساس رفتار تبلور بهتر و افزايش درصد عبور د مورد مطالعه قرار گرفت.نيز ها  آن FT-IRهاي  مرئي و طيف -فرابنفش

   معرفي شد.ه عنوان بهترين شيشه پايه نسبت وزني، ب 5/4به مقدار  K2Oحاوي افزودني  )، نمونه~

  .K2O، افزودني CaF2شيشه سراميك اكسي فلوريدي، بلور  : يديكلمات كل 
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Abstract    During the last few decades, oxyfluoride glass ceramics containing fluoride nanocrystals have received 
more attention in photonic applications due to their low phonon energies (~500 1/cm) and favorable mechanical, 
thermal and chemical stability. Main purposes of the present research are investigation of the K2O role on their 
processing, crystallization behavior structure and transparency. Glasses in the SiO2- Al2O3- CaO- CaF2 system with 
different amounts of K2O additive (1.5, 3 and 4.5 weight ratio) were prepared by convenient melting process. DTA 
curves exhibited two exothermic peaks, one related to CaF2 crystallization (~ 700 °C) and the other which had not been 
interpreted clearly before (~ 900°C). XRD patterns, SEM images and EDX analysis confirmed the DTA results and 
revealed that the second exothermic peak was related to crystallization of anorthite. Glass ceramic samples were 
prepared on the basis of crystallization temperatures derived from DTA. The only precipitated crystalline phase in the 
glass samples heat treated on the basis of the first peak of DTA, was CaF2 With the aim of studying the transparency 
and structural changes of glass samples with different amounts of K2O content, transmittance in UV- Vis region and 
FT-IR spectra of them were studied. According to the better crystallization behavior and higher transparency in         
UV- Vis region (~87%), the glass containing 4.5 (weight ratio) K2O additive has been introduced as the best basic glass. 

Keywords: oxyfluoride glass ceramic, CaF2 crystals, K2O additive. 
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  مقدمه - 1
هايي  هاي فلوريدي به دليل ويژگي تك بلورها و شيشه

هاي فرابنفش تا  طول موج چون عبوردهي مطلوب در محدوده

فروسرخ، قابليت انحلال مقدار قابل توجهي از عناصر خاكي 

خود و انرژي فونوني كم، به بهترين گزينه براي  نادر در شبكه

رغم  ]. علي1-2[ اند ديل شدهميزبان در كاربردهاي ليزر تبشبكه 

هاي فلوريدي در مقايسه  هاي مطلوب ذكر شده، شيشه ويژگي

هاي اكسيدي مقاومت حرارتي، شيميايي و مكانيكي  با شيشه

تري دارند. تك بلورهاي فلوريدي نيز همانند ساخت  پايين

   ساير تك بلورها با مشكلات ساخت زيادي مواجه هستند

هاي اكسيدي با وجود داشتن  ، شيشه]. از طرف ديگر3- 4[

هاي مطلوب حرارتي، شيميايي و مكانيكي، عملا به  ويژگي

]. 5- 4[ دليل انرژي فونوني بالا كاربردهاي اپتيكي كمتري دارند

هاي  در راستاي رفع مشكلات مذكور، به تازگي شيشه سراميك

اكسي فلوريدي  هاي جديدي تحت عنوان شيشه سراميك

اند كه به طور همزمان از  ابداع شده ]5[ 1كي و وانگتوسط اهوا

مند  هاي اكسيدي و مواد فلوريدي بهره خواص مطلوب شيشه

فازه هستند هايي مواد دو هستند. در واقع چنين شيشه سراميك

اي  شيشهها يك فاز نانوبلوري فلوريدي در زمينه  كه در آن

نوبلورهاي فلوريدي نا ].6[ آلومينوسيليكاتي قرار گرفته است

هاي اكسي فلوريدي اغلب  متبلور شده در اين شيشه سراميك

CdF2 ،PbF2  وLaF3 اما  ،هستندCdF2  وPbF2  اثرات سوء

 هاي حاوي نانوبلورهاي محيطي داشته و شيشه سراميك زيست

LaF3 بالاي  به دليل هزينهLaF37[ اي دارند ، توليد پرهزينه .[

پايين و سمي نبودن، تبلور نانوبلورهاي  نهاخيرا به دليل هزي

MF2(M= Ca, Sr, Ba) ها مورد توجه  در اين شيشه سراميك

اي كه حاوي نانوبلورهاي  دسته ]، به ويژه8[ قرار گرفته است

CaF2 هاي اكسي  هستند در مقايسه با ساير شيشه سراميك

فلوريدي به علت قيمت پايين، سمي نبودن، شفافيت در 

ميكرومتر، همخواني ضريب  5/9تا  13/0طول موج  محدوده

اي و حلاليت بالا براي  شيشه با زمينه CaF2شكست بلور 

]. تا 9-10[ زيادي برخوردارندهاي خاكي نادر از جذبه  يون

شيشه  2تبديل رو به بالايهاي لومينسنسي و  ويژگيكنون 

هاي  نآلاييده شده به يو CaF2هاي حاوي بلورهاي  سراميك

 
١ Ohwaki and Wang 
٢ Upconversion 

اما  ،خاكي نادر مختلف مورد بررسي پژوهشگران قرار گرفته

با اين حال  .ها پرداخته شده است آن  موادي كمتر به جنبه

 هاي اكسي فلوريدي مطالعات سينتيكي بر روي تبلور شيشه

از  CaF2 تبلور نانوبلورهايهمچنين رفتار ] و 12-11[

] انجام Na2O/K2O/CaO/CaF2/Al2O3/SiO2 ]13هاي  شيشه

تأثير نسبت  نيز ]8ايمانيه و همكارانش [ گرفته است.

SiO2/Al2O3  و همچنين مقدارCaF2  بر روي تبلوررا 

در اند.  مطالعه كرده SiO2- Al2O3- CaF2 هاي سيستم شيشه

ه محققين بكه توسط ساير  K2Oپژوهش حاضر افزودني 

عنوان يك افزودني به ، صورت مجزا مورد بررسي قرار نگرفته

 -SiO2- Al2O3هاي سيستم  در شيشه سراميكگدازآور جديد 

CaF2- CaO تاثير مقادير مختلف و  مورد استفاده قرار گرفت

 .طالعه شدها م شيشه آن بر روي تبلور، ساختار و شفافيت

 CaF2باعث افزايش اندازه بلورهاي  K2Oاگرچه مقادير بالاتر 

% 87فرابنفش مرئي تا  عبور در محدوده شود اما درصد مي

 K2Oبيشترين مقدار  حاوي رو شيشه از اين يابد. افزايش مي

   .گرديدبه عنوان تركيب بهينه معرفي  )نسبت وزني 5/4(

   

  روش تحقيق - 2

حسب نسبت بر را هاي پايه تركيب شيشه )1(جدول 

 باشد ميكاربردترين تركيبي دهد. اين تركيب پر نشان مي يوزن

علاوه  .مورد استفاده قرار گرفته است ساير محققينتوسط كه 

نيز به كار  CaO، مقداري SiO2- Al2O3- CaF2بر سه جز اصلي 

 CaOبا  CaF2جايگزيني مقداري از برده شده است. در واقع 

 CaF₂ حدودي از اتلافو اصل لوشاتليه، تا  )1طبق (واكنش 

  .]14[ ) جلوگيري مي نمايد- F ن(به صورت يو

 SiO2 + 2CaF2 = SiF4  + 2CaO                        )1(واكنش 

 

 Sb2O3  وAs2O3 زدا مورد  نيز به عنوان عوامل حباب

شود، علاوه بر  ملاحظه ميكه گونه  استفاده قرار گرفتند. همان

 در سه K2Oتركيب گزارش شده توسط ساير محققين، افزودني 

تا تاثير اين كمك  گرديدمقدار مختلف نيز به تركيب اضافه 

  ذوب مورد مطالعه قرار گيرد.
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 .وزني نسبتپايه بر حسب تركيب شيشه  .1جدول 

  

ترازوي ديجيتالي با توسط مواد اوليه با خلوص بالا 

گرم، توزين و به صورت مكانيكي كاملا مخلوط  01/0دقت 

آلومينايي سرپوشيده در  هاي حاصل در بوته مخلوط .شدند

ساعت ذوب  1به مدت  C1450°الكتريكي در دماي كوره 

اي در قالب فولادي زنگ نزن پيش  هاي شيشه مذاب .گرديد

هايي با  ريخته و به صورت قرص C500°گرم شده در دماي 

 دهي شدند. به منظور رفع شكل cm 5/0ضخامت تقريبا 

به مدت  C500°اي در دماي  هاي داخلي، قطعات شيشه تنش

 زدايي قرار گرفتند. ساعت تحت عمليات حرارتي تنش 5/0

    براي تعيين دماي تبلور از دستگاه آناليز حرارتي

DTG - 60AH Shimadzu  براي انجام آناليز حرارتي افتراقي و

(DTA)  بلوري تبلور . مطالعه و شناسايي فازهاي گرديداستفاده

گرفته  XRDهاي شيشه سراميكي از طريق الگوهاي  نمونه در

- Diffractometer Dشده از دستگاه پراش پرتو ايكس مدل 

به منظور تعيين انجام گرفت.  Siemensساخت شركت  500

هاي مختلف در شيشه و  گروه ساختار و چگونگي قرار گرفتن

 Tensor 27(مدل  FT-IRها از دستگاه آناليز شيشه سراميك

براي استفاده شد. كشور آلمان)  Brukerمحصول شركت 

ها آناليز جذبي  بر ميزان شفافيت شيشه K2O تاثير بررسي

 UV-Vis) با استفاده از دستگاه UV-Visمرئي ( - فرابنفش

Shimadzu 1700  انجام گرفت. براي بررسي ريزساختاري و

 SEMدستگاه سراميكي،  شيشهاي ه نمونه EDXاي  آناليز نقطه

 MIRA3 FEG-SEM(ميكروسكوپ الكتروني روبشي) مدل 

  كشور چك مورد استفاده قرار گرفت. Tescanساخت كمپاني 

   

   نتايج و بحث - 3

 بررسي آناليز حرارتي -1- 3

هاي اكسي فلوريدي  شيشه DTAآناليز نتايج  )1(شكل 

دو پيك  همچنيندهد.  را نشان مي K₂Oحاوي مقادير مختلف 

پيك شود.  مشاهده مينيز ها  شيشه DTAگرمازا در الگوهاي 

مربوط به شده ظاهر  C700°ظريف و پهني كه در حدود دماي

      تر وآشكارتر موجود در حدودو پيك تيز CaF2تبلور فاز 
°C 900 آن را به  مراجع مربوط به فاز دومي است كه در برخي

] قادر به 15[ و برخي ديگر ادهنسبت د] Ca2Al3O6F ]8 فاز

  .اند شناسايي اين فاز نبوده

، K2Oبا افزايش مقدارشود  كه ملاحظه مي طور انهم

 وجود وضوح دماهاي پيك تبلور بيشتر شده است. همچنين

K₂O اي دماي پيك تبلور  هاي شيشه در نمونه بيشترCaF2 به  را

در اين  CaF2ند تبلور فراي زيرا دهد تري انتقال مي ينيدماهاي پا

]. 13[ ها يك فرايند كنترل شونده با ساز و كار نفوذ است شيشه

سازي را در شبكه  گوننقش دگر K₂Oكه  با توجه به اين

زن را در شبكه  هاي غير پل اي دارد و متعاقبا اكسيژن شيشه

] و 16[ دهد، نفوذ در ساختار شيشه بيشتر شده افزايش مي

گيرد. نهايتا اين امر  با سهولت بيشتري انجام مي فرايند تبلور

  يني انتقال يابد.يبه دماهاي پا CaF2شود تا دماي تبلور  باعث مي

  
       

  

  

  

  

  

  

  .K₂Oهاي حاوي مقادير مختلف  شيشه DTAنمودار  .1شكل
  

  ساختاري و مطالعه FT-IRسنجي   طيف -2- 3

اكسي  هاي شيشه ساختاربر  K2Oتاثير  براي مطالعه

آنها مورد بررسي قرار گرفت.  FT-IRهاي  فلوريدي، طيف

هاي حاوي مقادير  مربوط به شيشه FT-IRهاي  طيف )2( شكل

  دهد. مي را نشان K₂Oمختلف 

  
  .K2Oهاي حاوي مقادير مختلف  شيشه FT-IRطيف . 2شكل      
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،  ~ cm-1 470 باندهاي قرار گرفته در، )2(مطابق شكل 

cm-1 673~ و cm-11167~  مربوط به ارتعاش به ترتيب

ارتعاش كششي نامتقارن و ارتعاش كششي متقارن  ،خمشي

 ~ cm-1673 يك موجود در]. پ17[ هستند Si- O- Siهاي پيوند

پيك مربوط به ارتعاش  آن جايي كه از و پيك بسيار پهني است

 ،]18[ گيرد مي قرار ~cm-1 775 در محدوده Ca-Fكششي 

و ارتعاش  Ca-Fهاي مربوط به ارتعاش كششي  احتمالا پيك

به اند.  نمودهبا هم همپوشاني ايجاد  Si- O- Si كششي متقارن

 هاي شيشه مقدار بالايي موجود در نمونه Ca اين كه علت

را قابل مشاهده است  ~cm-1 979 كه دربنابراين باندي  است،

 در ].17[ نسبت داد Si- O- Ca پيوند توان به ارتعاش مي

 و نقش شبكه سازي را دارد Al2O3هاي اكسي فلوريدي،  شيشه

 شود ميتوجيه  ~cm-1 1080با پيك موجود در اين واقعيت 

 Si- O- Al زيرا اين پيك مربوط به ارتعاش كششي نامتقارن

]، در 14[ و همكارانش 1. همچنين طبق گزارش هيل]19[ است

هاي  تنها به كاتيون -Fهاي  اكسي فلوريدي يون هاي شيشه

نيز در شبكه  Al- Fهاي پيوند در نتيجه يابند آلومينيوم اتصال مي

وجود خواهند داشت. پيك مربوط به اين پيوند در عدد 

بخش عددهاي  در]. 20[ قابل مشاهده است cm-1 1340موج

جود در هاي مو هاي ضعيفي وجود دارند. پيك موج بالاتر پيك

cm-1 1550~   وcm-1 1513~ هاي  به ترتيب مربوط به گروه

CO هاي  و آب مولكولي است. گروهCO  به دليل جذب

هاي موجود  كربناتكه از تجزيه  باشد ميمحيط  CO2شيميايي 

ها را  در مواد اوليه نشات گرفته است. البته گاهي اين پيك

اند.  هنشده به طور كامل تجزيه اند ك دانسته ها مرتبط با كربنات

 ~cm-1 1643- 1743 هاي ريز و كوچك قابل تشخيص در پيك

هستند كه منشا آنها  O-Hنيز مربوط به ارتعاش خمشي 

 نيز K-Oپيوندهاي  ].21[ باشد ميهاي سطحي جذب شده  آب

 همپوشاني Si- O- Si] با ارتعاشات خمشي cm-1463 ]22 در

ها نيز افزايش  شدت اين پيك K2Oو با افرايش مقدار  كرده

 شبكه در نقش دگرگون سازي K2Oاز آن جايي كه يافته است. 

هاي حاوي  شيشه مربوط به FT-IRهاي  شيشه دارد، در طيف

، عددهاي موج مربوط به باندهاي مختلف K2Oمقادير مختلف 

هاي غير پل و شبكه  سيژناك ، اما ايجادتغيير چنداني نكرده

 
١ Hill 

 .اند بازتر شيشه منجر به شدت جذب بالاتر پيوندها شده

  

 مقاديرهاي حاوي  شيشه شفافيتبررسي  -3- 3

 K2Oمختلف 

هاي اكسي فلوريدي،  نمونه شفافيت براي مطالعه

 )3( . در شكلمورد بررسي قرار گرفت هاي عبوري آنها  طيف

ها  آورده شده است. از روي طيفها  هاي عبوري نمونه طيف

موجود در تركيب  K₂Oكه با افزايش مقدار  شود اهده ميمش

به عبارت ديگر به  ها، درصد عبور افزايش يافته است. شيشه

 بيشتر، شبكه K2Oزن در حضور  هاي غير پل دليل ايجاد اكسيژن

 5/4حاوي  اي بازتر شده و مقدار عبور نور در نمونه شيشه

  يابد. % افزايش مي87به حدود  K2Oنسبت وزني 

  

  
در  K₂Oمختلف  هاي حاوي مقادير شيشه هاي عبوري طيف .3شكل

  .مرئي -فرابنفشطول موج محدوده 

  

 و بررسي فازي فرآيند تبلور -4- 3

دماي تبلور  )1( شكل DTAبراساس نمودارهاي 

   حرارتي تبلورشرايط مربوط به عمليات د. ها انتخاب شدن شيشه

هاي اكسي فلورايد حاوي مقادير  اي براي شيشه مرحله تك

آورده شده است. دماهاي تبلور از  )2( در جدول K2Oمختلف 

 C˚ 25 و با فواصل دماييها آغاز  دماي پيك تبلور اوليه نمونه

افزايش يافته است. اين روند افزايش دماي عمليات حرارتي تا 

ها در  ها ادامه يافت. همچنين نمونه كدر شدن نمونه مرحله

نيز  DTAدماي پيك تبلور فاز دوم مشاهده شده در الگوي 

   تحت عمليات حرارتي قرار گرفتند.

هاي شيشه سراميكي  نمونه XRDنتايج  a(5(شكل 

دهد كه در دماي اولين  را نشان مي K2Oحاوي مقادير مختلف 

آيد  مياند. چنانچه از اين الگوها بر پيك تبلورشان توليد شده
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 CaF2 فاز شيشه سراميكي،تنها فاز متبلور شده در هر سه نمونه 

هايي كه در دماي پيك تبلور دوم عمليات حرارتي  نمونه است. 

و آنورتيت را هم زمان در كنار هم دارا  CaF2اند، دو فاز  شده

ازاي دوم را به توان پيك گرم ). بنابراين ميb(4هستند (شكل (

 ) نسبت داد.CaAl2Si2O8تبلور فاز آنورتيت (

هاي شيشه سراميكي تهيه شده با شرايط عمليات  نمونه

ل شكقرار گرفتند. نيز  XRDتحت آناليز  )2جدول (حرارتي 

تنها  C˚850دهد كه تا دماي  نشان ميرا ها  آن XRD نتايج )6(

 بوده است.  CaF2فاز تبلور يافته 

بلورهاي  براي محاسبه اندازه )1رابطه ( 1ابطه شرراز ر

  .اي استفاده شد شيشه ايجاد شده در زمينه

                                                   )1(معادله 
B

0.9
D

BCos

λ
=

θ   

عرض پيك در  Bبلور،  اندازه Dفوق،  كه در رابطه

 θB و Xطول موج پرتو λ نصف شدت بيشينه بر حسب راديان،

متوسط بلورهايي  زاويه براگ مربوط به پيك پراش است. اندازه

هاي شيشه  نمونه    اند، براي تمام كه با اين شيوه محاسبه شده

 )4(و در نمودار شكل شده گردآوري  )2(سراميكي در جدول 

نشان داده  K2O، دماي تبلور و مقدار بلورميان اندازه رابطه 

  شده است.

  
 هاي با مقادير مختلف شرايط عمليات حرارتي تبلور براي نمونه .2جدول 

K2O . 

 
 

 
١ Scherer equation 

 
ارتباط بين اندازه بلور، دماي تبلور و مقدار نمودار نشان دهنده  .4شكل 

 .K2Oافزودني 

  

پيك  (a)ته در دماي هاي تبلور ياف شيشه سراميك XRDالگوهاي  .5شكل 

  .پيك تبلور دوم (b)تبلور اول 

   

) a (GK1.5 )b(شيشه  هاي حاصل از شيشه سراميك XRDالگوهاي  .6ل شك

GK3 )c (GK4.5  اند شدهمتبلور كه در دماهاي مختلف. 

 

هاي اكسي فلوريدي حاوي نانو بلورهاي  شيشه سراميك

CaF2 حاصل از تبلور شيشه GK1.5  اوليهاز همان دماهاي 

نظر گرفته شده براي تبلور، شفافيت مطلوبي از خود نشان در
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 GK4.5و  GK3هاي  هاي توليد شده از شيشه ندادند. اما نمونه

در ابتدا كاملاً شفاف بوده و با افزايش دماي تبلور به تدريج 

به  C˚850شفافيت خود را از دست داده و نهايتاً در دماي 

  .رت كاملاً سفيد رنگ و مات درآمدندصو

 K2Oبا افزايش مقدار ، شود گونه كه مشاهده مي همان

زيرا  ،)5(نمودار شكل بلورهاي ايجاد شده افزايش يافته  اندازه

 هاي در شيشه سراميك CaF2چنانچه اشاره شد، فرايند تبلور 

است. از طرف اكسي فلوريدي، سازوكار كنترل شونده با نفوذ 

] اشاره به سطحي داشتند كه در 13و همكارانش [ 1ديگر راسل

 در اطراف بلورهاي فلوريد كلسيم تشكيل CaF2حين تبلور 

كنند. در واقع با  شوند و از رشد بيشتر بلورها جلوگيري مي مي

اطراف بلورها غني از سيليس و  تبلور فلوريد كلسيم شيشه

كنند.  مي نفوذ بيشتر براي رشد بلورها ممانعتو از شده آلومينا 

، به دليل گرانروي K2Oهاي حاوي مقادير بيشتر  اما در شيشه

  كمتر شيشه، نفوذ بيشتر بوده و رشد بلورها بيشتر خواهد بود.

 

     هاي ريزساختاري شيشه سراميك مطالعه -5 - 3

افزودني  نسبت وزني 5/4فلوريدي حاوي  اكسي
K2O 
صوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي شيشه سراميك ت

GCK4.5-775  و  50000هاي  با بزرگنمايي )7(در شكل

در  CaF2شود كه بلورهاي  ملاحظه مي وآورده شده  100000

اي بودن  اند. به دليل تك مرحله اي قرار گرفته شيشه دل زمينه

 ن بودن اندازهاي شدن بلورها و عدم يكسا فرايند تبلور، خوشه

 ها كاملاً مشهود است.  آن

هاي  حاصل از الكترون SEMتصوير  a(8(شكل 

تبلور شده در دماي مبرگشتي شيشه سراميك اكسي فلوريدي 

نمونه كه براساس آن  دهد ) را نمايش ميC 903°پيك دوم (

 XRDطور كامل متبلور شده است. براساس نتايج ه ب رمذكو

ها  بلوري مختلف در اين شيشه سراميكرفت دو فاز  انتظار مي

نشان داده شده،  a(8(كه در شكل  Aوجود داشته باشد. منطقه 

كه در اثر حكاكي تاحدودي  باشد مياي  مربوط به فاز شيشه

كه قسمت  Bتر مانند منطقه  خورده شده است. نواحي روشن

. هستند CaF2اند مربوط به فاز بلورين  اعظم نمونه را دربرگرفته

كه در شكل نشان داده شده و تنها در  Cطقي همانند ناحيه منا

 
١ Russel 

خورند نيز مربوط به فاز آنورتيت  مي برخي مناطق به چشم

هاي مربوط به عناصر  پيك Cناحيه  EDXهستند زيرا در آناليز 

 ).b(8( اين فاز وجود دارند (شكل

  
(a) 

 
(b)  

-GCK4.5شيشه تصوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي  .7شكل 

  .100000 (b) و 50000 (a) با بزرگنمايي 775

 

(a) 

  

  

  

  

  

  
  

  

  

(b)   
هاي برگشتي شيشه سراميك  حاصل از الكترون SEMتصوير  )a(. 8شكل 

فاز بلوري  EDXآناليز  )b( ماكسي فلوريدي متبلور شده در دماي پيك دو

  .)C (ناحيه آنورتيت
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  گيري  نتيجه - 4

  و متعاقبـــا افـــزايش  K2Oبـــا افـــزايش مقـــدار افزودنـــي  .1

از  CaF2زن و تسهيل نفوذ، دماي تبلور فـاز   هاي غير پل سيژناك

 .كاهش يافت C˚684به  764

كـاملا تاييـد    FT-IRهـاي   اساس طيفمطالعات ساختاري بر .2

اكسـي فلوريـدي بودنـد. همچنـين     سـاختار يـك شيشـه     كننده

منجـر بـه افـزايش شـدت جـذب       K2Oافزايش مقدار افزودني 

  شده بود.پيوندهاي موجود 

زن، شـفافيت   هـاي غيرپـل   ليـل افـزايش مقـدار اكسـيژن    به د .3

افـزايش و   K2Oها در حضور مقدار بيشتري از افزودنـي   شيشه

  % رسيد.87به  K2Oنسبت وزني  5/4حاوي نمونه  در

بلورهـاي ايجـاد    باعث افزايش انـدازه  K2Oبا وجود اين كه  .4

شد، ولي منجـر بـه افـزايش    هاي شيشه سراميكي  شده در نمونه

درنتيجـه مقـدار    گرديد CaF2فاز  شفافيت و كاهش دماي تبلور

افزودنـي معرفـي    به عنوان ميـزان بهينـه   K2Oنسبت وزني  5/4

  شد.

، پيـك گرمـازاي دوم كـه در    EDXو آناليز  XRDطبق نتايج  .5

حضور داشتند به تبلور فاز آنورتيت نسبت داده  DTAالگوهاي 

  شد.
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