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به  درصد چگالي تئوري) 3g/cm 08/3 )58/90 چگاليه نبه دو روش معمولي و مايكروويو انجام شد. بيشي 3TiO2Liسراميك جوشي تفدر اين پژوهش     دهيچك
به درصد چگالي تئوري)  3g/cm 12/3 )76/91 چگاليكه بيشينه دست آمد در حاليهساعت ب سهداري و با زمان نگه C1200˚معمولي در دماي جوشي تفروش 
 XRDها به روش ، بررسي فازي نمونهDTA-TGدست آمد. بررسي رفتار حرارتي به روش هداري بو بدون زمان نگه C1300˚مايكروويو در دماي جوشي تفروش 

 XRDگيري شدند. نتايج اندازهشده جوشي تفهاي الكتريك نمونهچنين خواص مايكروويو ديانجام گرفت. هم FE-SEMها به روش و بررسي ريزساختاري نمونه
روويو مايكجوشي تفشبكه است، در  اي كاتيوني در ساختار و تشكيل ابرهو مربوط به منظم شدن لايه شودظاهر مي ˚2θ=18.46كه در  (002)دهد كه پيك نشان مي

شده در كوره مايكروويو نسبت به نمونه مشابه در كوره جوشي تفدهد كه قطعات نشان مي SEMمشاهدات ريزساختاري با  .از شدت بيشتري برخوردار است
Q×f و  rε 20.29 =شده و برابر با  حاصل C1200˚در كوره معمولي در دماي جوشي تفالكتريك پس از تر هستند. بيشينه خواص مايكروويو ديمعمولي ريزدانه

= 26191 GHz در كوره مايكروويو در دماي جوشي تفالكتريك پس از بيشينه خواص مايكروويو ديكه  ستا دست آمد و اين در حاليهب˚C1300  و برابر با rε

  دست آمد.هب Q×f = 25610 GHzو  20.86 =
  

  .الكتريك، ريزساختار، خواص مايكروويو دي 3TiO2Liمايكروويو، جوشي تف :يديكلمات كل
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Abstract    In this research, Li2TiO3 ceramic was sintered via heating procedures of conventional and microwave 
sintering. The maximum density of 3.08 g/cm3 at 1200˚C with 3 h holding time and 3.12 g/cm3 at 1300˚C without any 
holding time was achieved through conventional and microwave sintering, respectively. The thermal behavior was 
investigated using DTA-TG, phase analysis was performed by XRD technique, and microstructures were observed by 
FE-SEM. Also microwave measurements were performed using Network Analyser. XRD investigations showed a higher 
intensity of (002) peak located at 2θ=18.46˚ in microwave sintered part attributed to higher degree of cation ordering and 
superlattice formation. Microstructural investigations by SEM revealed the finer microstructures of microwave rather 
than conventionally sintered parts. The maximum microwave characteristics were measured εr= 20.29 and Q×f = 26191 
GHz for parts sintered in a conventional furnace at 1200˚C and εr= 20.86 and Q×f = 25610 GHz for parts sintered in 
microwave at 1300˚C. 
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  مقدمه -1
سيم مستلزم يافتن تركيبات توسعه ارتباطات بي

-الكتريك با فاكتور كيفيت بالا و قيمت ارزان ميمايكروويو دي

، 3)O2/3Ta1/3Ba(Mg (BMT)گرچه تركيباتي نظير  ].1,2[باشد 
(BZT)3)O2/3Ta1/3Ba(Zn  و(BZCN) 3)O2/3Nb1/3Ba((ZnCo) 

اند، اما تلاش براي كاهش كه اتلاف پاييني دارند توسعه يافته
قيمت نيروي محركه تحقيق براي يافتن تركيبات جديد ارزانتر 

  ].2[باشد مي
با ساختار نمك طعام داراي خواص  3TiO2Liسراميك 
 Q×fالكتريك مناسب از جمله فاكتور كيفيت مايكروويو دي

 22الكتريك متوسط و ثابت دي  ]GHz  15000 ]3,4بالاي 
الكتريك به عنوان يك كانديد مايكروويو ديبوده و ] 1,3,4[

باشد. اين سراميك داراي معايبي چون زينترپذيري مطرح مي
 [5 ,4]، ريزساختار متخلخل به علت تصعيد ليتيوم ]3[نامناسب 

به علت استحاله  C1150˚و تشكيل ترك در دماهاي بالاي 
- باشد. روشمي[6 ,4] مونوكلينيك (منظم) به مكعبي (نامنظم) 

مانند  3TiO2Liسراميك  زينترتي براي بهبود رفتار وهاي متفا
و يا استفاده از تركيبات با دماي ذوب پايين  [9-7]افزودن دوپنت 

  .[13-10]  شده است بررسيزينتر كمكبه عنوان 
الكتريك به علت مزاياي مربوط زينتر مايكروويو مواد دي

- به آن موضوع مقالات بسياري در دو دهه اخير بوده است. برهم

كنش مستقيم مايكروويو با ماده امكان گرمايش سريع، حجمي و 
كه با نوع معمولي كه در آن گرما  [14]كند انتخابي را فراهم مي

ال انتقهاي رسانش، تابش و همرفت به ماده سازوكاربا يكي از 
-90كند. راندمان بالاي مصرف انرژي برابر با يابد، فرق ميمي
كننده روش، از مزاياي اين روش آلودهدرصد و ماهيت غير  80

 و آيند. اين روش منجر به راندمان واكنش بالاتربه حساب مي
    .[17-15]شود و ريزساختار بهتر ميچگالش 

در اين تحقيق از گرمايش مايكروويو براي زينتر سراميك 
3TiO2Li تريكي اي الكاستفاده شد و نتايج با زينتر در كوره جعبه

مقايسه شدند. ساختار بلوري، ريزساختار و خواص مايكروويو 
- گرفت. هم الكتريك قطعات زينتر شده مورد بررسي قراردي

چنين سنتز سراميك با استفاده از نتايج آناليز حرارتي مورد 
 بررسي قرار گرفته است.

  

  روش تحقيق -2
 Sigmaمحصول شركت  3CO2Li (13010)از پودر 

Aldrich  2 13463)-67-(7و پودر  %99≤با خلوصTiO 
به عنوان مواد اوليه  %99≤با خلوص  Merckمحصول شركت 
 كربناتي و اكسيدي پودرهاي كردن مخلوط استفاده شد. عمل

-لولهگ از استفاده با اتيلني،پلي كاپ در )1مطابق واكنش معادله (

 و) درصد 7/99 خلوص( اتانول محيط در و زيركونيايي هاي
 از منظور به. گرفت انجام ساعت يك مدت به rpm130  سرعت

 رد كردن وزن از قبل كردن خشك عمل پودر، رطوبت بردن بين
 عمليات از پس. شد انجام ساعت دو مدت به و C 200˚دماي 
به مدت  C 90˚شده ابتدا در دماي  تهيه دوغاب ،كردن همگن

 خشك ساعت دو مدت به C 180˚ دماي در ساعت و سپس دو
 تا دما افزايش قابليت با Ex-1200-2SE مدل كوره از .شد
˚C1200 1 توان و kW دش استفاده هانمونه كلسيناسيون براي .

 سرعت با و C700˚ دماي در و هوا اتمسفر در كلسيناسيون
 ساعت چهاربيشينه  دماي در دارينگه زمان و C/min5˚ گرمايش

پودرهاي كلسينه شده تحت عمل خردايش مجدد  .گرفت انجام
دست آمد. هب PSAاندازه ذرات پودر سنتز شده با  و قرار گرفته

 استفاده گرانول شده و با PVAبا محلول  پودر سنتز شده سپس
 داده شكل MPa 200 فشار و mm 9و قالب با قطر  پرس از

در دو كوره معمولي و مايكروويو و در  شدند. عمل زينتر
 و ظاهري انجام گرفت. چگالي C 1000-1350˚محدوده دمايي 

 استاندارد مطابق وريغوطه روش توسط هانمونه تخلخل درصد
)ASTM-C373-88 (با استفاده از فازي شد. بررسي تعيين 

 Philips PW 3710 مدل (XRD)ايكس  اشعه پراش آناليز دستگاه
 فيلتر و 2θ=20-˚70روبش  محدوده ،Å =1.54αCuK موج طول با

. بود mA 30 نيز جريان و kV40 دستگاه ولتاژ. شد انجام نيكل
 انجام درجه 02/0 گام با هاگيرياندازه و ثانيه 5/0 روبش گام زمان
 3CO2Li واكنش بررسي منظور به DTA-TG آناليز از. است شده
 STA1640 دستگاه توسط حرارتي آناليز. شد استفاده 2TiO با

 ات دما افزايش قابليت با انگليس Polymer lab شركت ساخت
˚C 1400 دما افزايش سرعت و هوا اتمسفر. گرفت انجام 

˚C/min10  يالكترون ميكروسكوپ دستگاه از .شد انتخاب 5و 
 kV 15با ولتاژ كاري  Mira 3-XMU مدل ميداني گسيل روبشي
 ذرات و ريزساختار قطعات اندازه ،مورفولوژي بررسي جهت
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 طحس بر الكتريكي بار تجمع از جلوگيري جهت. شد استفاده
 Network  Analyser دستگاه از و طلا دهي پوشش از ها،نمونه
 تتانژان و الكتريكدي ثابت گيرياندازه براي HP8719C مدل

   .شد استفاده تلفات
   
  نتايج و بحث  -3

هاي مادهپيش استوكيومتريآناليز حرارتي از مخلوط 
تهيه و نتيجه  C/min˚ 10با سرعت گرمايش  3TiO2Liسراميك 
حاوي دو پيك  DTAنشان داده شده است. منحني  1در شكل 

 C˚706(پيك پهن و بزرگ) و  C˚642گرماگير در دماهاي حدود 
(پيك كوچك) است كه تقريبا با هم تداخل دارند. ميزان كاهش 

و از اين دما  %1/19وع پيك اول وزن از دماي محيط تا دماي وق
ها كاهش مادهپيشاست يعني در مجموع  %9/10تا پيك دوم 
 تئوريدارند كه كمي بيشتر از كاهش وزن  %30وزني حدود 

تواند وجود رطوبت در مواد ) است كه علت آن مي1واكنش (
) نيز به منظور بررسي TG )DTGاوليه باشد. نمودار مشتق اول 

از روي آن نشان داده شده است.  1در شكل  2COبهتر خروج 
و اتمام   2CO C˚511شود كه دماي شروع خروج مشخص مي

نيز حاوي  DTGبوده است. قابل ذكر است كه منحني  C˚768آن 
(نزديك به دماي وقوع  C˚644يك پيك بوده كه در دماي حدود 

  دهد.) رخ ميDTپيك اول نمودار 
 

)1(  Li2CO3+TiO2                       Li2TiO3+CO2 
  

 3TiO2Liماده فاز به منظور تعيين ماهيت پيك اول، مخلوط پيش
داري در دماي بيشينه آنيل شده بدون زمان نگه C˚600در دماي 

در دماي محيط تهيه شد كه طيف  XRDو از پودر حاصل آناليز 
نشان داده شده است. طيف حاصل حاوي  2حاصل در شكل 

باشد و اين نتيجه ها ميمادههاي فاز محصول به همراه پيشپيك
مربوط به واكنش  DTAكند كه پيك اول در نمودار ثابت مي

-است. اما از طرفي هنوز پيك 3TiO2Liها و تشكيل فاز مادهپيش

شود و نيز مشاهده مي XRDه مواد اوليه در طيف ب هاي مرتبط
تا دماي مربوط به پيك  دهد خروج مواد فرارنشان مي TGنمودار 

اول كامل نشده است. براي بررسي بيشتر، آناليز حرارتي از 
تهيه و  C/min˚5ها با سرعت گرمايش كمتر مادهمخلوط پيش

 نشان داده شده است. 3نتيجه در شكل 

   

 

 
ماده فاز پيشاز  DTG-TG، ب) منحني DTAالف) منحني  .1شكل

3TiO2Li  با سرعت گرمايشC/min˚10.  
 
 

 

 
آنيل شده در دماي  3TiO2Liماده فاز از پيش XRDطيف  .2شكل

˚C600 داري به همراه طيف مواد اوليهبدون زمان نگه.  
  

دهد كه دو پيك گرماگير در نيز نشان مي 3شكل  DTAنمودار 
از  3TiO2Liهاي مادهپيشدر مخلوط  C˚712و  C˚615دماهاي 



  فصلنامه مواد و فناوريهاي پيشرفته        1398، تابستان 2، شماره 8دوره  -56

 وجود دارد C/min˚5با سرعت گرمايش  C˚900دماي محيط تا 
، 1كه نسبت به دماهاي مربوط به دو پيك ظاهر شده در نمودار 

توجهي كاهش قابلبه ميزان  )C˚642دماي پيك اول (نسبت به 
) به ميزان اندكي افزايش C˚706و دماي پيك دوم (نسبت به 

يافته است. شايان ذكر است كه تغيير دماي پيك رويدادهاي 
ر از تتوجهقابلشيميايي نسبت به سرعت گرمايش  -حرارتي

فيزيكي هستند كه دليل آن ماهيت نفوذي  -رويدادهاي حرارتي
ند. با توجه به اين هست گيرست كه زمانا هاگونه واكنشاين

 DTAمطلب تنها نتيجه محتمل ناشي از مقايسه نمودارهاي 
شايد ست كه ا ها با دو سرعت گرمايش مختلف اينمادهپيش

شيميايي بوده و ماهيت پيك  DTAماهيت پيك اول در نمودار 
حاوي  1خلاف شكل بر 3شكل  DTGدوم فيزيكي است. نمودار 

دهنده اين موضوع است كه شيب نمودار نشاندو پيك است كه 
ان كند و شايد بتوها دو بار تغيير ميمادهپيشكاهش وزن مخلوط 

 مختلف رخ سازوكاراستنتاج كرد كه خروج مواد فرار تحت دو 
 C˚707و دماي پيك دوم  DTG C˚623دهد. دماي پيك اول مي

است كه دماهاي وقوع اين دو پيك به دماهاي وقوع دو پيك 
ه ب يتيومكربنات ل يهتجزنزديك است.  DTAموجود در نمودار 

قرار  ي] مورد بررس1توسط [ DTA/TG يحرارت يزروش آنال
 شروع كاهش يدما يحرارت يزآنال يجاساس نتابرگرفته است. 
آن   يانپا يماو د C750˚كمتر از  يكم يتيوموزن كربنات ل

˚C1076  .صورت  به اين يزن يتيومكربنات ل يهتجز سازوكاراست
 يهزو سپس تج شوديابتدا كربنات ذوب م گزارش شده است كه

در مورد نتايج آناليز حرارتي  .پذيرديآن در فاز مذاب صورت م
دماي شروع كاهش وزن فاصله زيادي با  3TiO2Liهاي مادهپيش

C˚750  داشته (حدودC˚450 و بنابراين احتمال اينكه پيك اول (
مربوط به ذوب و سپس تجزيه كربنات در حالت مذاب باشد 

 2TiO-3CO2Liمخلوط حرارتي كه نتيجه آناليز وجود ندارد. چنان
 3CO2Liدر كنار  2TiOدهد حضور ذرات نيز نشان مي ]18[در 

شود مي C˚600دماي تجزيه كربنات به حدود دماي سبب كاهش 
درجه كمتر از دماي ذوب كربنات است. بنابراين  140كه حدود 

فاز ل تشكيشايد بتوان استنتاج كرد كه پيك اول مربوط به 
3TiO2Li 3هاي مادهاز پيشCO2Li  2وTiO  در حالت جامد باشد

ادامه واكنش ميان  3CO2Liاما با نزديك شدن به دماي ذوب 
O2Li  3ناشي از ذوبCO2Li  2وTiO مانده صورت ميباقي -

  پذيرد.

 

 
ماده فاز پيشاز  DTG-TG، ب) منحني DTAالف) منحني  .3شكل

3TiO2Li  با سرعت گرمايشC/min˚5.  
  

 4به مدت  C˚700كه دردماي  3TiO2Liمورفولوژي ذرات پودر 
داده شده است كه بصورت  نشان 4ساعت كلسينه شده در شكل 

 باشند.آگلومره مي

 
  .C˚700سنتز شده در  3TiO2Liمورفولوژي پودر  .4شكل 
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نشان داده شده است.  5اندازه ذرات پودر سنتز شده در شكل 
پودرهاي سنتز شده داراي اندازه شود ميطور كه مشاهده همان

  ميكرون هستند.  10ذرات كمتر از 

  
  .C˚700سنتز شده در دماي  3TiO2Liتوزيع اندازه ذرات پودر  .5شكل 

  
 شده به دو روش مختلف و تخلخل قطعات زينتر چگالينتيجه 

 گزارش شده است. 6در شكل 

 

 
 

 
و ب) تخلخل قطعات زينتر شده به دو روش  چگاليالف)  .6شكل

  .(mic)و مايكروويو  (con)معمولي 

در زينتر معمولي با  چگاليطور كه از شكل مشخص است همان
 3g/cm 08/3 )58/90افزايش دما افزايش يافته و به بيشينه مقدار 

كه رسيده، در صورتي C1200˚در دماي درصد چگالي تئوري) 
 3g/cm 12/3 )76/91بالاتر  چگاليبا روش زينتر مايكروويو 

دست آمده هب C1300˚و در دماي بالاتر درصد چگالي تئوري) 
است. اين در حالي است كه زينتر به روش معمولي با اعمال 

ساعت در دماي بيشينه انجام گرفته اما زينتر  سهزمان ماند 
در دماي بيشينه صورت گرفته  دارينگهمايكروويو بدون زمان 

به دو روش  C 1300˚است. از قطعات زينتر شده در دماي 
آورده شده  7نتايج آن در شكل  وتهيه  XRDمختلف طيف 

 است.

 
 

 
به دو  C1300˚از قطعات زينتر شده در دماي  XRDطيف  .7شكل

  .روش معمولي و مايكروويو
  

اي ههاي موجود تطابق همه پيكنكته اول در ارتباط با طيف
 JCPDS card:333TiO2Li-β)-(0831هاي فاز موجود با پيك

است كه داراي ساختار مونوكلينيك بوده و فاز پايدار در دماي 
دهد كه پيك دقت در دو طيف نشان ميچنين اتاق است. هم

هاي كاتيوني در ساختار كه مرتبط با منظم شدن لايه (002)
ست در زينتر ا و تشكيل ابرشبكه در آن 3TiO2Liسراميك 

ها يونشدن كاتمايكروويو از شدت بيشتري برخوردار است. منظم 
يك فرايند نفوذي است كه با توجه به افزايش ضريب نفوذ در 
حضور امواج مايكروويو اين پديده قابل توجيه است. تشكيل 

ها در دار دانههمراه با رشد جهت 3TiO2Liابرشبكه در سراميك 

)الف  

)ب  
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ها صورت زمان با منظم شدن كاتيوناست كه هم (002)جهت 
  گيرد.مي
نشان داده شده  8شده از قطعات در شكل  تهيه SEMتصاوير  

 هاي ناشي از تصعيد ليتيومها و تخلخلاست. حضور ميكروترك
دهد كه ها مشهود است. دقت در تصاوير نشان ميدر نمونه

-يزردست آمده از زينتر مايكروويو تا حدودي هريزساختارهاي ب

 دهد. دار بيشتري نشان ميتر بوده و رشد جهتدانه

از قطعات زينتر شده در كوره معمولي در  SEMتصاوير .8شكل
و  C 1300˚ت)  C 1200˚، پ) C1100˚، ب) C1000˚دماهاي الف) 

، ج) C1000˚قطعات زينتر شده در كوره مايكروويو در دماهاي ث) 
˚C1100 (چ ،˚C1200 (ح ،˚C1300.  

  
قطعات  Q×fو فاكتور كيفيت  rεالكتريك تغييرات ثابت دي

ترسيم شده است. تغييرات  9نسبت به دماي زينتر در شكل 
الكتريك و فاكتور كيفيت هر دو از روند مشابهي دمايي ثابت دي

rε  ريكالكتكنند. بهينه خواص ديپيروي مي چگاليبا تغييرات 

 C1200˚پس از زينتر در دماي  Q×f = 26191 GHzو  20.29 =
كه بهينه ست ا دست آمد و اين در حاليهدر كوره معمولي ب

پس از زينتر در دماي  GHz Q×f 25610 =و  rε 20.86 =خواص 
˚C1300  حاصل شددر كوره مايكروويو. 

 

 
 

 
قطعات  Q×f، ب) فاكتور كيفيت rεالكتريك الف) ثابت دي .9شكل

  .در دماهاي مختلفمتفاوت زينتر شده به دو روش 
  

  گيرينتيجه -4
قطعات زينتر شده به دو روش  چگاليگيري اندازه

دهد كه با كوره مختلف در كوره معمولي و مايكروويو نشان مي
توان به داري ميساعت نگه سهو با  C1200˚معمولي در دماي 

رسيد، اما با استفاده از مايكروويو  3g/cm 08/3 چگاليبيشينه 
و بدون  C˚1300در دماي  3g/cm 12/3بالاتر  چگاليتوان به مي

ست كه نتايج ا داري دست يافت. اين در حاليهيچ زمان نگه
XRD دهد ميزان نظم شبكه بلوري كه با شدت پيك نشان مي

 ب) الف)

 ت) پ)

 ج) ث)

 ح) چ)

)الف  

)ب  
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نيز با زينتر مايكروويو افزايش يافته شود مشخص مي (002)
 Q×f = 26191و  20.29r ε =الكتريك است. بهينه خواص دي

GHz  كه بهينه  ستا و اين در حالي حاصل شددر كوره معمولي
 = Q×fو  20.86r ε = خواص حاصل از زينتر مايكروويو برابر

25610 GHz  دست آمد.هب   
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