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系统中的一个新晶相

朱冬梅
,

周万城
, ,

西 北工业大学凝 固技术 国家重点实验室
,

西 安
, 一 ,

摘 要 在
一

系统中发现了一个未知的新晶相
,

探索了该晶相的确切成分和形成条

件
,

并根据实验结果
,

对现有的相图作了相应的修改 该晶相的具体成分为 此

晶相在 下能稳定存在
,

当温度达到或高于 。“ 时则分解成 。
·

和 两个

晶相

关 健 词 亚磅酸钠 相图 新晶相

中图分类号 文献标识码

引言

亚啼酸钠玻璃以氧化蹄为玻璃形成体
,

具有较高的研究价值 它们一般具有较高的密

度 可达 、 ” 、

较高的折射率 达
、

较宽的红外透过性能 可延伸到 户
,

较低

的熔融温度和很好的化学稳定性
,

有可能被用作非线性光学材料 ‘一 〕 另外
,

它们的高介

电性能也使得它们有可能在电容器等领域得到应用 这类玻璃还常被用来进行诸如玻璃

结构等方面的理论研究 ,

根据现有的
一

相图
,

在该系统中只存在三种二元化合物
,

和
,

如图 所示 然而
,

在我们对该系统玻璃进行热处理时
,

发现

了一个不同于以上化合物的新晶相 本文着重探索了该晶相的确切成分
、

形成条件和分解

条件
,

并根据实验结果
,

对现有的相图作了相应的修改

实验

玻玻的制备

实验所用玻璃的成分为
· 一 , , , , , ,

其 甲组元的比例为摩尔比 把分析纯的 和 按所需 比例混合均

匀
,

置于白金增锅中
,

再把柑涡放入 的马甫炉内
,

保温 后
,

取出增塌
,

把熔体
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为了了解玻璃熔化过程中玻璃成分可能发生的变化
,

本实验测得了原料氧化磅在该熔

化条件下的重量损失速率
,

即氧化蹄的挥发速率 把一定量的氧化啼 约 放入白金柑

祸
,

在
“

的炉子内保温不同时间
,

称量不同时间后所余氧化啼的重量
,

即可计算得氧化

气秦
理

占气是

盆

一
订一 ,

现有的
一

相图

啼在该熔化温度下的挥发速率

玻璃的析 晶温度由扫描示 差量热法

测得
,

所用设备为 一 型

热分析仪
,

加热速率为
“

加
,

氮气流

量为 ” ,

所用试样盘为金属铝盘
·

根据 分析的结果
,

选定玻璃的热

处理温度
、

热处理后的试样用 射线衍射

法 分析相组成
,

所用设备为美国产

型号为 一 的 射线衍射仪

试样的微观结构采用扫描电子显微镜进行

观察

厂
﹂卜卜叭︸︸︸︸︸图

主亡企 主肛 切 五
一

〕 结果和讨论

我们以前的研究 表明
一

系统中的玻璃在熔化过程中
,

氧化蹄的挥发可能会

改变玻璃的实际成分 为了了解玻璃熔化过程中玻璃成分可能发生的变化
,

本实验测得了

原料氧化蹄在熔化条件下的重量损失速率
,

列于表 可以看出
,

氧化蹄在 下的重量

损失速率仅为
,

这说明氧化谛在该条件下的挥发对玻璃实际成分的影响很小
,

可以

忽略不计 因此可以认为
,

实验中所用玻璃的实际成分与设计成分基本一致

表 在 的盆 损失速率
飞 飞

入 城 上一 ‘

·

玻璃的热分析结果表明所选成分的玻璃在 左右都有一个析晶峰
,

因此所有的玻璃

都在
“

进行热处理
,

时间为 图 为热处理试样的 射线衍射图谱
,

为了便于 比较
,

图中同时也给出了衍射数据库中 。
·

和 晶体的衍射谱 间 可以看出
,

成分为

的玻璃 玻璃 经热处理后
,

它的 射线衍射谱和数据库中

晶体 晶体 的衍射谱对应得相当好
,

这说明该玻璃在热处理后形成了一个晶相
,

即

晶体 除 玻璃以外
,

在其他玻璃热处理后试样的衍射谱中都存在一些未知的衍射峰
·

随着试样中 的摩尔含量从 逐渐降低
,

试样中 晶体衍射峰的强度逐

渐降低
,

未知衍射峰开始出现且其强度逐渐增加
,

当 二 时
,

晶相的衍射峰

完全消失
,

试样的衍射谱中只有五个未知衍射峰 随着试样中 摩尔含量的继续降低
,

试样的衍射谱中未知衍射峰开始减弱
,

晶相的衍射峰开始出现并逐渐增强
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图 玻璃
一

在 热处理

后试样的 射线衍射谱
一

。
一

图
·

玻璃在不同条件下热处

理后所得试样的 射线衍射谱

苗
一

任七

从这些衍射谱看
,

当 时
,

衍射谱中既没有 的衍射峰
,

也没有

的衍射峰
,

只有五个未知的衍射峰
,

这些未知

衍射峰应该属于一个新晶相 由于研究中试

样的实际成分与设计成分基本一致
,

因此可

以认为该未知晶相的成分为
,

能谱分析也表明该晶体的成分等同于原始玻

璃 的成分
·

这种新晶相的衍射谱不同于
一

系统中已知的任何晶体
,

在现有的

相图 图 中也没有此种化合物
,

目前

还未发现关于该晶相的任何报道
,

我们称之

为 晶体
,

简称 晶体 表

总结了不同成分的玻璃在 热处理

后所得的晶相

表 不同成分玻玻在 热处理 后所得

的晶相

月艳
一

,

刀
,

。 ,

,

,

为了探索该晶相的稳定性
,

对
·

玻璃在不同的条件下进行热处理
,

然后进行

射线衍射分析 表 列出了不同条件下热处理后试样中的相组成 可以看出
,

经 热

处理 后
,

晶相未发生任何变化
,

这说明该晶相在 是稳定的
,

但该晶

相在该温度下是否为热力学稳定相
,

还需要更深入的工作来确定 图 给出了一些试样的

射线衍射谱 结合表 和图 可以发现
,

晶相在 下热处理 后
,

晶相部

分转变为 晶体和 晶体
,

射线衍射谱中出现了
,

和 三相共存 当

在
“

下热处理的时间延长到 后
,

晶相全部转变成了 ‘ 晶体和 晶体
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根据这些结果
,

我们建议对现有的
一

相图进行如图 所示的修改 在该系统

中
,

存在一个成分为
·

的化合物
,

它在 下稳定存在
,

在 之间会

分解成
·

和

对 , 玻璃在
“

热处理
,

分析表明所得试样 已经全部转变为 晶相
,

用扫描电子显微镜对该试样进行观察
,

其微观照片如图 所示 可以看出试样中的 晶

体均为等轴晶粒
,

晶粒尺寸约为 左右

结论

在
一

系统中发现了一个新晶相
,

其成分为 该晶相由

成分的玻璃在一定条件下进行热处理而获得
,

它在 下稳定存在
,

当温度达到或高于

时分解成 和 两个晶相 根据实验结果
,

对现有
一

相图提

出了修改意见
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