Исследование влияния плазмохимической обработки на структуру и тепловую историю ЛАС стекла
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Объектом исследования является стекло системы Li₂O–Al₂O₃–SiO₂ (ЛАС). Материалы на основе ЛАС системы представляют интерес благодаря возможности создания ситаллов с уникальным комплексом свойств: оптической прозрачностью, высокой механической прочностью и, что наиболее важно, околонулевым температурным коэффициентом линейного расширения (ТКЛР) [1].
Перспективным направлением применения ЛАС материалов является создание микрошариков для датчиков температуры на базе оптических микрорезонаторов с модами шепчущей галереи. Ранее подобные резонаторы из иттриево-алюмосиликатного стекла [2] показали высокую чувствительность к тепловым флуктуациям из-за теплового расширения матрицы. Использование микрошариков из ЛАС стекла с низким ТКЛР способно нивелировать этот эффект. Эффективным методом получения идеальных сфер является сфероидизация порошков в высокотемпературной плазме.
В работе исследовалось стекло состава (мас. %): 52,77 SiO2; 23,26 Al2O3; 4,75 Li2O; 9,9 P2O5; 1,18 MgO; 0,49 ZnO; 0,29 CaO; 1,72 BaO; 2,37 TiO2; 1,58 ZrO2; 0,69 As2O3; 0,99 Sb2O3 [3]. Синтез проводили при 1600°C с последующим отжигом при 630°C. Полученное стекло имеет плотность 2,46 г/см³, пропускание 90% и ТКЛР = 47,7∙10⁻⁷ К⁻¹ в интервале от -100 до 500°С.
Для получения порошка стекло измельчали и выделяли фракцию 20–64 мкм: частицы мельче 20 мкм склонны к возгонке в плазме, а крупные требуют большей мощности. Средний размер частиц составил 23 мкм. Сфероидизацию проводили в аргоновой плазме при температуре порядка 6000–8000°С.
Анализ химического состава микрошариков выявил снижение концентрации Li₂O на 10,1% (с 4,37 до 3,93 мас. %) по сравнению с исходным порошком стекла, предположительно из-за воздействия высокотемпературной плазмы происходит улёт лития. Данные дифференциально сканирующей калориметрии показали смещение пика кристаллизации на 40°C в область высоких температур и снижение его интенсивности, что свидетельствует о структурной перестройке стекла и снижении его кристаллизационной способности после плазменной обработки. Это потенциально можно компенсировать изменением химического состава стекла с увеличенным количеством лития.
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