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 يبرا. مصرفي در دندانپزشکي استسيليکات ليتيم  ديي ها سراميک- خصوصيات شيشه يزا بررو بررسي اثر نوع و اندازة ذرات جوانههدف از اين تحقيق،     چكيده
. زا اسـتفاده شـد   منزلة عامل جوانه بهP2O5 و Nb2O5 سراميک در نظر گرفته شد و از - براي تهية شيشه TiO2 -ZrO2 -Li2O -CaO -Al2O3 -SiO2رسيدن به اين هدف، سيستم 

سيليکات ليتيم تشکيل  سراميک با فاز بلوري اصلي دي - تا شيشه ،عمليات حرارتي قرار گرفت تحت C˚۵۰۰ -۹۰۰ذوب مواد اوليه، شيشة حاصله در محدودة دمايي  ازپس
 يزا با اندازة نـانومتر  افت و تأثير جوانهيبه اندازة ذرات نانو تغيير  P2O5زاي  سپس اندازة ذرات جوانه .ها بررسي شد استحكام خمشي و ميكروسختي نمونهدرنهايت  .شود
شـدن   يهاي ميکروسکوپي و نتايج آزمايشات معلوم شد که نانومتر به نتايج حرارتي، آناليزهاي فازي، بررسي باتوجه .ها بررسي شد سراميک- شيشهخصوصيات اين  يبررو

سيليکات ليتيم،  اصلي ديسيليکات ليتيم از سوزني به کروي، افزايش جزء حجمي فاز بلوري  زني، تغيير مورفولوژي فاز دي زا باعث کاهش دماي جوانه اندازة ذرات جوانه
تغيير نوع . زا استفاده شد در نقش جوانه Nb2O5در مرحلة بعد با حفظ ترکيب پايه، از . شود کاهش جزء حجمي فازهاي فرعي و مياني و درنتيجه بهبود خواص مکانيکي مي

  .فاز بلوري اصلي، اسپودومن بود Nb2O5زاي  از جوانه بااستفاده. .سطحي شدزا منجربه تغيير نوع فازهاي بلوري، ريزساختار و تغيير مکانيزم تبلور از حجمي به  جوانه
  

  .زا، خواص مکانيکي سيليکات ليتيم، ريزساختار، فاز بلوري، عامل جوانه ديکلمات کليدي    
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Abstract    The objective of the study was to evaluate the effects of nucleation agent particle size on the properties of 
lithium disilicate glass ceramics for dentistry applications. In order to achieve this aim, the TiO2-ZrO2-Li2O-CaO-Al2O3-
SiO2 system was investigated by incorporation of P2O5 and Nb2O5 as nucleation agent. Raw materials were melted and 
glass heat treated at different temperatures ranging from 500-900ºC to produce glass-ceramic with the lithium disilicate 
major crystalline phase. In the end, flexural strength and micro hardness of the samples were studied.Then, the size of P2O5 
particles was changed to the size of nano particles and the effects of nucleation agent particle size on the properties of the 
glass-ceramics were discussed. The change of nucleation agent particle size to nano size resulted in decreasing the 
nucleation temperature, the changing morphology of Li2Si2O5 crystals from needle-shaped to spherical-like, the increasing 
volume fraction of the lithium disilicate major crystalline phase, the decreasing volume fraction of the minor and middle 
phases and the optimizing of mechanical properties. In the next step, Nb2O5 was used as a nucleating agent. The changing 
of nucleation agent resulted in the changing kind of crystalline phases and microstructure and the changing of crystallization 
mechanism from volume to surface. In this step, due to the crystalline phase's directional crystallization and coarsening, many 
cracks were observed in these samples. By using the nucleating agent Nb2O5, the major crystalline phase became spodumene. 
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  مقدمه -١
  

شدة  ها موادي هستند که از تبلور کنترل سراميک- شيشه         
روش عمومي ساخت قطعات شيشه . شوند پودر شيشه تهيه مي

هاي مختلف و  دادن مذاب شيشه به روش سراميک، شکل-
. زني و رشد است سپس عمليات حرارتي آن در دماي جوانه

حوة توزيع آن ها نوع فاز بلوري و ن سراميک -معمولاً در شيشه
هاي خاص در قطعة  اي موجب القاء ويژگي در زمينة شيشه

فاز بلوري عمدتاً سيليکاتي است؛ ولي براساس . شود نهايي مي
کاربردهاي خاص ممکن است فازهاي غيرسيليکاتي نيز در 

اولين مطالعات سيستماتيک در مبحث ]. ۱[سيستم متبلور شود 
و  ۱نور را استوکي هاي حساس به سراميک برروي شيشه-شيشه

در شرکت کورنينگ  ۱۹۵۴تا۱۹۴۹ يها همکارانش در سال
استوکي توليد  سراميکي که-اولين شيشه]. ۱[آمريکا انجام دادند 

 هاي سراميک - شيشه. سيليکات ليتيم است سراميک دي - کرد، شيشه
 ييسيليکات ليتيم استحکام مکانيکي بالا برپاية فاز بلوري دي

، زيست سازگاري عالي س شکست بالا،ن تافنيدارند؛ همچن
خصوصيات  مطابق با دندان طبيعي، يو فراتاب شده تبلور کنترل

دندان است  يبه مينا شبيهاين مواد سايش  به مقاومت و حرارتي

صورت ماده دنداني در دندانپزشکي  بنابراين اين مواد به. ]۲[
و هدف از تحقيق حاضر بررسي اثر نوع . کاربرد فراواني دارند
نوع و مورفولوژي فازهاي بلوري،  يزا بررو اندازة ذرات جوانه

سيليکات ليتيم  دي هاي سراميک- ريزساختار و خواص شيشه
  .مصرفي در دندانپزشکي است

  
  
  شينحوة انجام آزما -۲

  

، کربنـات  ) درصـد ۵/۹۹با خلوص (از پودرهاي سيليس         
سـيم،  کربنـات کل  ،)Merck 6100-درصـد  ۹۹با خلوص (ليتيم 

، اکسـيد  )درصـد  ۹۹با خلوص بيشـتر از  (آلومينا، اکسيد تيتانيم 
، اکسيد نيوبيم و پنتوکسيد فسـفر  )درصد۹۹باخلوص (زيرکنيم 

صـورت مـواد اوليـه اسـتفاده      به) با اندازه ذرات نانو و غيرنانو(
  .هاي پايه آمده است ، آناليز شيميايي شيشه۱در جدول . شد

سراميك درنظر گرفته شد،  -شيشه روشي كه براي تهية        
 ،بنابراين مواد اوليه. تهية شيشه بالك و عمليات حرارتي آن بود

، آسياب گرم ٠١/٠با دقت  از توزين با ترازوي ديجيتال پس
هاي آلومينايي قرار  با فشار اندکي فشرده و درون بوته شدند و

1. Stocy.

  

  .هاي پايه بر حسب درصد وزني آناليز شيميايي شيشه. ۱جدول                                                                  
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 ١٤٠٠˚Cساعت در كورة الكتريكي در دماي  ٤مدت  به. گرفتند
بعداز . دند تا مذابي همگن و بدون حباب ايجاد شوديرارت دح

ذوب مواد اوليه، مذاب شيشه در قالبي از فولاد ريخته شد و 
جلوگيري از ايجاد شوک حرارتي فوراً به کوره با دماي  يبرا
C˚بعداز گذشت . ساعت در اين دما ماند١انتقال يافت و  ٤٥٠

اي داخل  شيشه هاي کردن کوره، بلوک اين زمان، با خاموش
بررسي رفتار حرارتي  يبرا. کوره تا دماي اتاق سرد شدند

 )DSC( ترکيب شيشه و تعيين دماي تبلور آن، آناليز حرارتي
 )Setaram Instrumentation( دستگاه آناليز حرارتي از بااستفاده
اي به وزن تقريبي  هاي شيشه در اين آزمايش، نمونه. انجام شد

از دماي  min/C˚۱۰و  ۵گرمايش  يها با سرعتگرم  يليم ١٠
روش  آناليز فازي به. آزمايش شدند ١١٠٠˚Cاتاق تا دماي 

. انجام شد Bruker D8ADVANCپراش پرتو ايکس با دستگاه 
ها در هاون عقيق کاملاً پودر و از الک  بدين منظور نمونه

µmبررسي ريزساختار و تهية  يبرا. عبور داده شدند ٤٥
شدن،  از اچ ها پس ، سطح شکست نمونهتصاوير ميکروسکوپي

اسيد هيدروفلوئوريک،  درصد حجمي ۵/۲ثانيه در محلول  ۵
افت و با ميکروسکوپ الکتروني با مدل يبا طلا پوشش 

VEGA/TESCAN بررسي شد. 

از سراميك بااستفاده -بررسي ميزان ريزسختي شيشه        
 Akashi ساخت شرکت MVK-H21سنج ويکرز  ريزسختي

 به اين. ثانيه انجام شد ۱۵و در زمان  g۵۰تحت بار  ژاپن
 ۸۰۰و ۶۰۰از کاغذ سمباده ها بااستفادهمنظور، سطح نمونه

تر، براي دستيابي به نتايج دقيق. کاملاً صيقلي شد ۱۲۰۰و
 گيرينقطة متفاوت انجام و سپس ميانگين ۳سنجي در ريزسختي

گاه با دستها  گيري استحکام خمشي نمونهاندازه. شد
Instroniversal Testing Machine119 اي  نقطهروش سهبه

 عدد و ابعاد آنها ۵حداقل  يهاي آزمايشتعداد نمونه. انجام شد
۲۵۵/۲۵/۲ بردن تاب احتمالي و صيقلياز بين يبرا. بود 

 ۲۰۰،۴۰۰، ۱۲۰، ۶۰ها از کاغذهاي سمباده  کردن سطوح نمونه

  .استفاده شد ۶۰۰و 
  
  

  ج و بحثينتا -۳
  

  نتايج آناليز حرارتي - ۳-۱
  

زاي  هاي داراي جوانه نتايج آناليز حرارتي شيشه        
submicron-P2O5 ،nano-P2O5 و submicron-Nb2O5 اسرعت ب

 در منحني .استآمده  ۳و۱،۲ هاي در شکل min/C˚۱۰گرمايش 
DSC زاي  شيشة داراي جوانهnano-P2O5 پيك مشاهده شد  دو

و پيک دوم ) ٥١٠˚Cحدود (ي پيک اولبه دما دماي نزديک که
 صورت ها به نمونهبراي عمليات حرارتي انتخاب و ) ٦٢٥˚Cحدود (

GP-nano-510 و GP-nano-625 در منحني . شدندکدگذاري
DSC زاي  شيشة داراي جوانهP2O5 -submicron، ده ييک پيك د

براي عمليات ) ٦١٠˚Cدماي ( آننزديک به  دمايشد که 
زني دو شيشة  مقايسة دماي جوانه يبرا .حرارتي انتخاب شد

نيز براي اين  C˚۵۱۰زاي نانو و غيرنانو، دماي  داراي جوانه
 GP-510و GP-610صورت  ها به نمونه انتخاب و نمونه

 ،ليتيم سيليکات هاي دي سراميک -در شيشه .کدگذاري شدند
است که باعث  P2O5زني، هاي جوانه ترين عامل از معمول يکي

- ۳[ شود صورت حجمي مي زني به و انجام جوانه جدايش فازي
کاهش  ،باعث افزايش جدايش فازي ،P2O5افزايش مقدار . ]۸

شود  زني مي زني و درنتيجه افزايش سرعت جوانه انرژي جوانه
شود که با  مشاهده مي DSCبه نتايج آناليز  باتوجه .]۳-۶[

. تزني کاهش يافته اس دماي جوانه P2O5نانوشدن اندازة ذرات 
برروي  P2O5تأثير  ۱برطبق رابطة ] ۹[ به تحقيقات جميز باتوجه
 زني، سرعت جوانه Iدر اين فرمول . است GD∆بيشتر از  *Wکاهش 

W* ،سد ترموديناميکي انرژي ∆GD  سد سينتيکي انرژي وK 
  . ثابت بولتزمن است

I=Aexp[-(W*+∆GD)K-1T-1]                    ۱(رابطه(  
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علت  رسد که به نظر مي تايج آناليز حرارتي بهبرطبق ن        
و درنتيجه بيشترشدن سطح  P2O5شدن اندازة ذرات  ينانومتر

 nano-P2O5ويژة اين ذرات، کاهش انرژي سطحي توسط 
 *Wبه رابطة مستقيم  بيشتر و باتوجه  submicron-P2O5به نسبت

شدن اندازة ذرات، اثر بيشتري  يبا انرژي سطحي، نانومتر
زني در   درنتيجه سرعت جوانه. داشته است *Wي کاهشبررو
. است بيشتر بودهnano-P2O5 زاي  سراميک داراي جوانه - شيشه

شدن اندازة  يبا نانومتر ،DSCبه نتايج آناليز  همچنين باتوجه
علت اين پديده را . دماي رشد افزايش يافته است P2O5ذرات 

هاي  سراميک – توان توضيح داد که در شيشه صورت مي اين به
سيليکات ليتيم وقتي مقدار بلورهاي اورتوفسفات ليتيم زياد  دي

سراميک  - در شيشه .]۳،۴[ است دماي رشد بيشتر خواهد بود
طورکه در الگوي پراش  همان( nano-P2O5زاي  داراي جوانه

 ، مقدار بلورهاي اورتوفسفات ليتيم)شود يپرتو ايکس نيز مشاهده م
 سيليکات ليتيم زياد است؛ درنتيجه بلورهاي ديسيليکات ليتيم  و دي

 درحين رشد به يکديگر و همچنين به بلورهاي اورتوفسفات ليتيم
براي  ۲طبق رابطة . شود کنند و از رشد آنها جلوگيري مي يبرخورد م

 U، ۲در رابطة . رشد بيشتر اين بلورها به دماهاي بيشتري نياز است
 Cانرژي اکتيواسيون رشد،  Ga∆وسيکوزيته،  ήسرعت رشد بلورها، 

  .ثابت گازهاست Rو  ثابت Rحجم مولي و  Vmمقدار ثابت، 
  

U=CTή-1[1-exp(-∆Ga . Vm  R-1T-1)]   ٢(رابطه(      
  

زا  نـوع جوانـه   شيشة پايه،در مرحلة بعد با حفظ ترکيب         
زا  عنـوان عامـل جوانـه    به Nb2O5-submicronافت و از يتغيير 

 ، دمـاي به اين نمونـه  مربوط DSC اساس منحنيبر. استفاده شد
دمـاي  (پيـک دوم   ،)٥١٥˚Cدمـاي  ( نزديک به دماي پيـک اول 

C˚دمــاي ( ، پيــک ســوم)٦١٠C˚۷۷۰ ( و پيــک چهــارم) دمــاي
C˚چون مکانيزم  .براي عمليات حرارتي درنظر گرفته شد) ٨٨٠

صـورت   بـه صـورت سـطحي بـود     ها به تبلور در اين نمونه
GN-S-515، GN-S-610 ،GN-S-770 و GN-S-880  شـدند کدگذاري 

زنـي و   بعداز تعيين دماهـاي مناسـب بـراي جوانـه     .)۲جدول (
  .ها تحت عمليات حرارتي قرارگرفتند نمونه ،رشد

  

  

 .nano-P2O5زاي  شيشه داراي جوانه DSCمنحني  .١شکل

 

  

  ..P2O5-submicronزاي  شيشه داراي جوانه DSCمنحني . ٢شکل
 

  

 .submicron-Nb2O5زاي  شيشه داراي جوانه DSCمنحني  .٣شکل
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زنـي،   هـاي تشـخيص نـوع مکـانيزم جوانـه      از راه يکـي         
باشـد   n۳≥کـه   درصـورتي . اسـت ) n(محاسبة پارامتر آورامي 

باشد  ۳n<<۰که حجمي و درصورتيصورت  مکانيزم تبلور به
 nبراي محاسـبه  . شود ميصورت سطحي انجام  مکانيزم تبلور به

  :ميکن استفاده مي] ۱۴- ۱۰[ ۳از رابطه 
  

n=2.5R(TP )
2 ( E×∆T)-1                                         ۳(رابطه(  

  

دماي پيک گرمازا با TP ثابت گازها،  R در اين معادله        
پهناي  T∆انرژي اکتيواسيون رشد بلور و  E ين ارتفاع،بيشتر

 دست براي به. پيک گرمازا در نصف ماکزيمم شدت است

  :شود استفاده مي ٤رابطه از  Eآوردن 
  

ln[(TP )
2 α-1]= E R-1( TP)-1+ ln[ E R-1ν-1] 

  )٤(رابطه 
  

فاکتور فرکانس  νسرعت گرمايش و  αدر اين معادله         
ln[(TP )سم با ر. است

2 α-1]  ١برحسب-R1( TP)   توان ميE  وν 
 يبرا. دست آوردرا به  ۳nرابطة به را محاسبه کرد و باتوجه
با دو سرعت DSC زني، آناليز حرارتيتعيين نوع مکانيزم جوانه

  Eوn ، ۴و  ۳انجام شد و طبق روابط  min/C˚۱۰و  ۵گرمايش 
  ).۳جدول (محاسبه شد 

 
 

.هانهکدگذاري نمو .۲جدول  
 

 کد نمونه مشخصات نمونه

 C۵۱۰  GP-510˚، عمليات حرارتي شده در دماي P2O5-submicronزاي شيشة داراي جوانه

 C۶۱۰  GP-610˚، عمليات حرارتي شده در دماي P2O5-submicronزاي شيشة داراي جوانه

 C۵۱۰ GP-nano-510˚، عمليات حرارتي شده در دماي P2O5-nanoزاي شيشة داراي جوانه

  C۶۲۵  GP-nano-625˚، عمليات حرارتي شده در دماي P2O5-nanoزاي شيشة داراي جوانه
 C۵۱۵ GN-S-515˚، عمليات حرارتي شده در دماي submicron-Nb2O5زاي شيشة داراي جوانه

 C۶۱۰ GN-S-610˚، عمليات حرارتي شده در دماي submicron-Nb2O5زايشيشة داراي جوانه

 C۷۷۰  GN-S-770˚، عمليات حرارتي شده در دماي submicron-Nb2O5زاينهشيشة داراي جوا

  C۸۸۰ GN-S-880˚، عمليات حرارتي شده در دماي submicron-Nb2O5زايشيشة داراي جوانه
  
  

  .سه نمونه Eو  n ،)k(TP .۳جدول
  

 n E[KJ(mol)-1] 10(km-1) 5(km-1)  نوع مکانيزم تبلور نمونه

 ۶۰۰ ۶۲۵  ۲۲۰ ۱/۳  حجمي  nano-P2O5  زاي شيشه با جوانه

 ۵۹۷ ۶۱۰ ۳۳۵ ۲/۳  حجمي submicron-P2O5 زاي شيشه با جوانه

 ۸۶۰ ۸۸۰ ۳۰۰ ۲/۲  سطحي submicron- Nb2O5زاي شيشه با جوانه
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  يآناليز فاز -۳-۲
  

هاي  سراميک - مقايسة نتايج الگوي پراش پرتو ايکس شيشه        
) ۴شکل( P2O5submicron-و  nano-P2O5زاي  داراي جوانه

زا، دماي  شدن اندازة ذرات جوانه يدهد که نانومتر ينشان م
 که طوري د، بهيافزا يزني را م کاهد و سرعت جوانه يزني را م جوانه

مانده اما تبلور فازهاي  رف باقيصورت آمو به، GP-510نمونة 
  .شودمشاهده مي GP-nano-510بلوري در نمونة 

فازهاي بلوري ) ۵شکل( GP-610 در نمونة        
، )Li2Si2O5(سيليکات ليتيم  ، دي)Li2SiO3(متاسيليکات ليتيم

 )SiO2(و کريستوباليت  )4SiO2.Al2O3.Li2O(بتااسپودومن 
ي بلوري اورتوفسفات ليتيم فازها GP-nano-625و در نمونة 

)Li3PO4(ليتيم  سيليکات ، دي)Li2Si2O5( بتااسپودومن ،
)4SiO2.Al2O3.Li2O( و کريستوباليت)SiO2( متبلور شدند .

کمتراز  GP-nano-625جزء حجمي فاز اسپودومن در نمونة 
به ضريب انبساط حرارتي کم اين  بود که باتوجه GP-610نمونة 

 ترشدن زا باعث نزديک شدن اندازة ذرات جوانه ي، نانومتر]۱۸- ۱۵[فاز 
سراميک به دندان طبيعي شده  - ضريب انبساط حرارتي شيشه

تواند باعث افزايش  افزودن اندک برخي مواد به شيشه مي. است
علت اين پديده . شديد سرعت فرآيند جدايش فازي شود

تة يسکوزيممکن است دراثر کاهش انرژي سطحي يا کاهش و
در  .]۲۱[هاي سيستم باشد  ايش تحرک برخي يونشيشه يا افز

باعث  ،P2O5افزايش مقدار  ،سيليکات ليتيم هاي دي شيشه
زني و درنتيجه  کاهش انرژي جوانه ،افزايش جدايش فازي
ها دراثر  در اين شيشه ].۶-۳[ شود زني مي افزايش دانسيته جوانه

در . شوند ايجاد مي Siو  Li فازي غني از، جدايش فازي 
دهد و طبق  واکنش مي Li2Oبا  Li، P2O5غني از  يزهافا

  :شوند ، بلورهاي اورتوفسفات ليتيم تشکيل مي۵واکنش
  

P2O5+3Li2O=2Li3PO4                          ۵(رابطه(  
  

براي  يهاي مناسب بلورهاي اورتوفسفات ليتيم مکان        

يش با افزا. ]۳[ شوند زني فاز بلوري اصلي محسوب مي جوانه
هاي مناسب  زني، مکان و کاهش انرژي جوانه P2O5مقدار 

زني فاز  براي جوانه) ليتيم بلورهاي اورتوفسفات( يشتريب
هاي گرمازا  پيک يآيند و درنتيجه دما وجود مي بلوري اصلي به

بعداز تبلور فاز  .]۳،۴[ ابدي يکاهش مDSC در منحني
ن بلورها در متاسيليکات  ليتيم بر روي اي ،اورتوفسفات ليتيم

باعث ايجاد  ۶کند و طبق واکنش  رسوب مي Liفاز غني از 

  

  

  GP-nano-510.و GP-510 يها الگوي پراش پرتو ايکس نمونه .۴شکل 
  
  

  

و GP-nano-625هاي  نمونهالگوي پراش پرتو ايکس  نتايج مقايسة .۵شكل 
GP-610.  
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  ..شود سيليکات ليتيم مي بلورهاي دي
  

Li2SiO3+SiO2(glass)=Li2Si2O5                        ۶(رابطه (  

  

بلورهاي  P2O5طور که ذکر شد با افزايش مقدار  همان        
که  طوري به ،آيند وجود مي اورتوفسفات ليتيم بيشتري به
توانند برروي آنها رسوب کنند و  بلورهاي کريستوباليت نيز مي

باعث ايجاد  ۷ سپس بلورهاي کريستوباليت طبق واکنش
  .]۳،۴[ شوند سيليکات ليتيم مي بلورهاي دي

  

2SiO2(cristobalite)+Li2O(glass)=Li2Si2O5  ۷(رابطه(  

  

با  ۸ليت طبق واکنش بر آن بلورهاي کريستوبا علاوه        
سيليکات  دهند و بلورهاي دي متاسيليکات ليتيم واکنش مي

ي يها بنابراين متاسيليکات ليتيم در نمونه. آيند وجود مي ليتيم به
  .]۳،۴[ شود مشاهده نمي P2O5با مقدار زياد 

  

SiO2(cristobalite)+Li2SiO3=Li2Si2O5         ۸(رابطه(  

  

و  P2O5شدن اندازة ذرات  يبا نانومتررسد که  نظر مي به        
بيشترشدن سطح ويژة اين ذرات، انرژي سطحي بيشتر کاهش و 

شتر يب کاهشن امر باعث يا. افتد جدايش فازي بيشتر اتفاق مي
لذا . شود مي زني شتر دانسيتة جوانهيو افزايش ب زني انرژي جوانه
بلورهاي  P2O5nano- زاي سراميک با جوانه- در شيشه

 .شوند مقدار بيشتري ايجاد مي به ۵فسفات ليتيم طبق واکنشاورتو
زاي غيرنانو تبلور  سراميک با جوانه - در نتايج آناليز فازي شيشه

اين موضوع تأييدکنندة مقدار . اورتوفسفات ليتيم مشاهده نشد
. هاست کم بلورهاي اورتوفسفات ليتيم در اين نمونه

زاي راميک داراي جوانهس -  درصورتيرکه نتايج آناليز فازي شيشه
. هاست در اين نمونه اورتوفسفات ليتيم نانو بيانگر وجود فاز

، P2O5-nano زاي سراميک با جوانه -در شيشه درهرصورت
زني  هاي مناسبي براي جوانه بلورهاي اورتوفسفات ليتيم مکان

فاز متاسيليکات ليتيم برروي اين . فازهاي بلوري است

باعث ايجاد  ۶بق واکنشکند و ط ها رسوب مي مکان
چون مقدار اورتوفسفات . شود مي سيليکات ليتيم بلورهاي دي

 توانند ها زياد است، بلورهاي کريستوباليت نيز مي ليتيم در اين نمونه
سيليکات  بلورهاي دي ۷بر آنها رسوب کنند و درنتيجه طبق واکنش

بلورهاي کريستوباليت همچنين طبق . ل دهنديرا تشک ليتيم
دهند و  يبا بلورهاي متاسيليکات ليتيم واکنش م ۸ واکنش

بنابراين بلورهاي . آيند وجود مي سيليکات ليتيم به بلورهاي دي
در  ۸و ۶هاي  شدن در واکنش علت مصرف متاسيليکات ليتيم به

ظاهر   nano-P2O5هاي داراي الگوي پراش پرتو ايکس نمونه
 – که تبلور فاز متاسيليکات ليتيم در شيشه به اين باتوجه .نشدند

سيليکات ليتيم باعث تغيير خواص مکانيکي و  هاي دي سراميک
شود  شود و بهترين خصوصيات وقتي حاصل مي شيميايي مي

، ]۱۹،۲۰[ ندرت وجود داشته باشد که فاز متاسيليکات ليتيم به
زا  شدن اندازة ذرات جوانه يتوان نتيجه گرفت که نانومتر مي

 - در شيشه. شود سراميک مي –باعث بهبود خواص شيشه

اورتوفسفات ليتيم  ۵طبق واکنش، زاي غيرنانو سراميک با جوانه
 در الگوي پراش پرتو ايکس ايندرنتيجه . شود کمتري ايجاد مي

تبلور فاز اورتوفسفات ليتيم مشاهده نشد؛ بنابراين در  ها، نمونه
زني فازهاي بلوري  هاي کمي براي جوانه ها مکان اين نمونه
درهرصورت فاز متاسيليکات ليتيم برروي بلورهاي . وجود دارد

منجربه  ۶کند و طبق واکنش اورتوفسفات ليتيم رسوب مي
بودن  علت کم به. شودسيليکات ليتيم مي تشکيل بلورهاي دي

شود و  کريستوباليت کمتري ايجاد مي ،مقدار اورتوفسفات ليتيم
 ۸اي نيست که واکنش  يت به اندازهمقدار بلورهاي کريستوبال

 درنتيجه مقداري فاز بلوري متاسيليکات ليتيم باقي. انجام شود

علت است که در الگوي پراش  همين به. مانده خواهيم داشت
 زاي با اندازة ذرات غيرنانو سراميک با جوانه - پرتو ايکس شيشه

يک سرام -  در اين شيشه. شود فاز متاسيليکات ليتيم مشاهده مي
 شود؛ سيليکات ليتيم مي باعث ايجاد بلورهاي دي ۷و  ۶هاي  واکنش

سراميک، درمقايسه  -درنتيجه جزء حجمي اين فاز در اين شيشه
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طورکلي با  به. کم است  nano-P2O5سراميک با - با شيشه
، تبلور فاز بلوري زا شدن اندازة ذرات جوانه ينانومتر

هاي مناسب  مکانجه شود؛ درنتي ياورتوفسفات ليتيم بيشتر م
سيليکات ليتيم هم بيشتر  زني فاز بلوري اصلي دي براي جوانه

سيليکات ليتيم بيشتر و  بنابراين جزء حجمي فاز دي. شود مي
يات .جزء حجمي فازهاي فرعي و مياني کمتر و خصوص

  .سراميک حاصل بهتر خواهد شد -شيشه
اي تبلور فازه )۶شکل( GN-S-515در نمونة         

در مرحلة دوم . بتااسپودومن و ليتيم نيوبيم اکسايد مشاهده شد
شدت اين فازها بيشتر و همچنين  )۷شکل(عمليات حرارتي

در الگوي پراش پرتو . تبلور فاز وولاستونيت نيز مشاهده شد
فازهاي بتااسپودومن و  )۸شکل( GC-N-S-770ايکس نمونة 

اصلي در اين مرحله فاز . وولاستونيت حضور داشتند
 در نمونة. بتااسپودومن بود که با شدت بيشتري متبلور شد

GC-N-S-880 )شدت فازهاي بلورين مرحلة قبل بيشتر  )۹شکل
 
 

  

و s= اسـپودومن  بتا GN-S-515.الگوي پراش پرتو ايکـس نمونـة    .۶شکل
  .L= ليتيم نيوبيم اکسايد 

 

  

و s= اسـپودومن   بتـا  GN-S-610.الگوي پراش پرتو ايکس نمونـة   .۷شکل
  .W= ولاستونيت 

  
  

  

s= اسـپودومن  بتا .GN-S-770الگـوي پـراش پرتـو ايکـس نمونـه      .۸شکل

  .W=ونيتوولاست
  
  

  

s= اسـپودومن  بتا  GN-S-880.الگـوي پـراش پرتـو ايکـس نمونـه      .۹شکل

  W.= وولاستونيت 
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  .عنوان فاز بلوري اصلي متبلور شد اسپودومن بهبتاو همچنان 
  
  
  هاي ميکروسکوپي نتايج بررسي - ۳-۳

  

. آمده است GP-610نمونة  SEMتصوير  ۱۰درشکل        
به نتايج آناليز فازي، فاز بلوري اصلي در اين نمونه  جهباتو
شکل  ن بلورهاي سوزنييهمچن. سيليکات ليتيم است دي
  .ار واضح استيسيليکات ليتيم در اين تصوير بس دي

. دهد يرا نشان مGP-nano-510 نمونة  SEM، تصوير۱۱شکل        
زهاي فا GP-nano-510به نتايج آناليز فازي، در نمونة  باتوجه

سيليکات ليتيم، اورتوفسفات ليتيم و کريستوباليت  بلوري دي
اند؛ اما شدت اين فازهاي بلوري بسيار کم است و  متبلور شده

  .دهد يبيشترين حجم نمونه را فاز شيشه تشکيل م
، nano-P2O5زاي  سراميک داراي جوانه -در شيشه        

زيادي متبلور سيليکات ليتيم  بلورهاي اورتوفسفات ليتيم و دي
سيليکات ليتيم درحين رشد به  شدند؛ درنتيجه بلورهاي دي

يکديگر و همچنين به بلورهاي اورتوفسفات ليتيم برخورد 
. شود يم cکنند و مانع رشد آنها در جهت محور  يم

سيليکات ليتيم از سوزني به کروي  مورفولوژي بلورهاي دي
سيليکات  يبلورهاي کروي شکل د ۱۲در شکل. کنند تغيير مي

  .ليتيم به وضوح مشخص هستند
 .دهد را نشان مي GN-S-515از نمونة  SEMتصوير ۱۳شكل         
فـاز بلـوري اصـلي در ايـن نمونـه      ، به نتايج آناليز فازي باتوجه

اي  در اين نمونه تبلـور سـطحي قطعـة شيشـه    . اسپودومن است
درمــورد تبلــور . يکپارچــه کــه نــامطلوب اســت مشــاهده شــد

دار  صـورت جهـت   رشد بلورهـا بـه   ،هاي يکپارچه ونهسطحينم
شدن آنها  دار بلورها و درشت رشد سطحي و جهت. خواهد بود
درنتيجه  شود؛ يخوردن آنها م هاي يکپارچه باعث ترک در نمونه

جـاي   صورت سطحي است، بايد بـه  زني به وقتي مکانيزم جوانه
ا ابتـد ) از حالـت مـذاب  (صـورت يکپارچـه    دادن قطعه به شکل

  

  

نمـاييبـا بـزرگ   GP-610از سطح شکسـت نمونـة     SEMتصوير .۱۰شکل
  .برابر ۱۰۰۰۰

  

  

 بـا بـزرگ   GP-nano-510از سطح شکسـت نمونـة     SEMتصوير  .۱۱شکل

  .برابر ۳۰۰۰نمايي 
  

  

نمايي با بزرگ GP-nano-625از سطح شکست نمونة   SEMتصوير.۱۲شکل
  .برابر ۱۰۰۰۰

2µm 

10µm 

2µm 
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گـاه آن   آن. صورت پودر شيشه يا فريـت دربيـاوريم   مذاب را به
از  هـا پـس   هاي معمول در ساخت سـراميک  پودر را مانند روش

در عمليـات حرارتـي قـرار    ) اغلب با کمـک پـرس  (دادن  شکل
و زمان زينتر  طور هم پودر شيشه حين عمليات حرارتي به. دهيم

صـورت   اين نمونـه بـه   بلورها درمطابق شکل،  ].۲۱[ شود متبلور مي
 .اند دار شروع به رشد کرده جهت

را نشـان  GN- S-610 نمونـة   SEMتصـوير   ۱۴شكل         
، در مرحلة دوم عمليات حرارتي شدت تصوير به باتوجه. دهد مي

شود؛ اما هنوز مقـدار زيـادي فـاز     يتبلور فازهاي بلوري بيشتر م
بلورها در اين نمونه مطابق شکل  .اند شيشه بلورها را احاطه کرده

  .اند دار رشد کرده صورت جهت به
را نشـان   GN-S-770از نمونة  SEMتصوير  ۱۵شكل         

فاز بلـوري اصـلي نيـز در     ،به نتايج آناليز فازي باتوجه. دهد مي
در اين نمونـه رشـد بلورهـا بيشـتر     . اين نمونه اسپودومن است

  .شوند دار مشاهده مي شده است و بلورهاي جهت
را نشـان   GN-S-880از نمونـة   SEMتصـوير  ۱۶شکل        

طورکه مشخص است تبلـور فازهـاي بلـوري در     همان. دهد مي
  .دار است صورت جهت اين نمونه نيز به

  

نمـاييبا بـزرگ GN-S-515 از سطح شکست نمونة   SEMتصوير .۱۳شکل
  .برابر ۱۰۰۰۰

  

  

بـا بزرگنمـايي GN-S-610از سطح شکست نمونـة    SEMتصوير .۱۴شکل
۳۰۰۰.  

  

  

بـا بزرگنمـاييGN-S-770 از سطح شکست نمونـة    SEMتصوير .۱۵شکل 
۳۰۰۰.  

  

  
بـا بزرگنمـاييGN-S-880 از سطح شکست نمونة   SEMتصوير : ۱۶شکل 
۳۰۰۰.  
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انـدازه و جـزء    هـا بـه   سـراميک -خواص مکانيکي شيشـه         
سـتيک و  حجمي فازهاي بلوري، استحکام، اخـتلاف مـدول الا  

اي  اختلاف ضرايب انبساط حرارتي فاز بلوري و زمينـة شيشـه  
 -P2O5 nanoزاي  سراميک بـا جوانـه   - در شيشه . ]۲[بستگي دارد 

ايـن بلورهـا   . ليتـيم زيـاد بـود    سـيليکات  جزء حجمي فاز دي
شدن  اند و امکان درشت درحين رشد به يکديگر برخورد کرده
 در اين نمونه به. ته استآنها و اُفت خواص مکانيکي از بين رف

علت کمتربودن جزء حجمي فاز اسپودومن، بين ضريب انبساط 
اسـتحکام  . حرارتي فازهاي بلوري اختلاف کمتري وجـود دارد 

بيشـتر   GP-610به نمونـة   نسبتGP-nano-625 خمشي نمونة 
زاي  هـاي داراي جوانـه   سـراميک -خواص مکانيکي شيشه .است
P2O5  شود يمشاهده م ۴در جدول. 

سـراميک داراي   -هاي زيـاد در شيشـه   علت ايجاد ترک به        
سـراميک   - گيري خواص ايـن شيشـه   اندازه Nb2O5زاي  جوانه

  .ممکن نشد
  
  
  يريگ جهينت -۴
  

 P2O5 -submicronزاي  سراميک با جوانه- در هر دو شيشه .۱

سيليکات ليتيم  ، فاز بلوري اصلي ديP2O5 -nanoو 
سراميک با  - در شيشه فازهاي بلوري فرعي. باشد مي

متاسيليکات بتااسپودومن،  P2O5-submicroزاي  جوانه
، شامل P2O5 -nanoکريستوباليت و درنمونه با  و ليتيم

 .بتااسپودومن، کريستوباليت و اورتوفسفات ليتيم هستند
فاز بلوري   Nb2O5زاي سراميک با جوانه - در شيشه

 .اصلي اسپودومن است
  

صورت  به زا مکانيزم تبلور لة عامل جوانهمنز به P2O5 استفاده از .۲
تبلور صورت  مکانيزم تبلور به Nb2O5حجمي و درحضور 
 .شود اي يکپارچه انجام مي سطحي قطعة شيشه

  

دهد که با  نشان مي  DSCاز آناليز حرارتي نتايج حاصل .۳
سرعت P2O5 زاي  شدن اندازة ذرات جوانه ينانومتر
زني در  ه جوانهابد و درنتيجي يزني افزايش م جوانه

 زا و استفاده با تغيير نوع جوانه. دهددماي کمتر رخ مي

دماي عمليات حرارتي  زا منزلة عامل جوانه به Nb2O5از 
 .کند تغيير مي

  

 يدهد که با نانومتر نشان مي  XRDنتايج حاصل از .۴
جزء حجمي فاز  P2O5زاي  شدن اندازة ذرات جوانه

ش و جزء حجمي سيليکات ليتيم افزاي بلوري اصلي دي
با کاهش جزء . يابد فازهاي فرعي و مياني کاهش مي

به ضريب انبساط  باتوجه(حجمي فاز بلوري اسپودومن 
 -  ضريب انبساط حرارتي شيشه) حرارتي پايين اين فاز

همچنين . شود تر مي سراميک به دندان طبيعي نزديک
باعث  P2O5زاي  شدن اندازة ذرات جوانه ينانومتر

تشکيل  يلورهاي متاسيليکات ليتيم برامصرف کامل ب
 - شود؛ درنتيجه در شيشه سيليکات ليتيم مي فاز دي

زاي نانو فاز متاسيليکات ليتيم وجود  سراميک با جوانه
 .ابدي ينخواهد داشت و خواص مکانيکي بهبود م

  

شدن  يدهد که با نانومتر نشان مي SEMاز  نتايج حاصل .۵

 
 

  .P2O5 زايسراميک هاي داراي جوانه–خواص مکانيکي شيشه .۴جدول
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 سيليکات فاز دي زا، مورفولوژي اندازة ذرات جوانه

همچنين . ابدي شکل به کروي تغيير مي ليتيم از سوزني
علت رشد  هاي يکپارچه به در تبلور سطحي نمونه

در  ،شدن آنها دار بلورها و درشت سطحي و جهت
 .شود هاي زيادي ايجاد مي ها ترک نمونه

  

به نتايج آزمايشات مختلف ميکروسختي و  باتوجه .۶
زاي نانو بيشتر  جوانهاستحکام خمشي در نمونه با 

 .خواهد بود
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