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В  настоящее время в ОНПП «Технология» 
используются керамические технологии 

получения изделий из стеклокерамики ОТМ-
357 и ОТМ-357-О (основная фаза β-сподумен) 
[1–4]. В соответствии с этими технологиями 
изделия формуют из аморфного или из предва-
рительно закристаллизованного литийалюмо-
силикатного стекла соответственно. Использо-
вание предварительно закристаллизованного 
литийалюмосиликатного стекла позволяет со-
кратить длительность термообработки с 70 до 
24–30 ч. Но так как предварительную кристал-
лизацию литийалюмосиликатного стекла про-
водят при 1170–1250 °С в течение 4–8 ч, это 
требует дополнительного использования высо-
котемпературных печей обжига и увеличивает 
время на обжиг одного изделия до 10 ч. 

В статье [5] приведены результаты иссле-
дования возможности снижения температуры 
предварительной кристаллизации исходного 
литийалюмосиликатного стекла и его при-
менения для изготовления изделий радиотех-
нического назначения. Кроме того, показана 
возможность использования для изготовления 
заготовок литийалюмосиликатного стекла, 
предварительно закристаллизованного при 
850–900 °С, что обеспечивает снижение уров-
ня температур термообработки стекла с 1180–
1250 до 850–900 °С. В результате этого появля-
ется возможность проводить термообработку 
не в высокотемпературных печах обжига, а в 
низкотемпературных (до 1000 °С) с сокращени-
ем длительности термообработки. Полученные 
результаты [5] свидетельствуют о необходимо-
сти более глубоких исследований в направле-
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нии кристаллизации исходного стекла в интер-
вале 850–900 °С. 

Процессы кристаллизации литийалюмо-
силикатного стекла исследовали на рентге-
новском дифрактометре ДРОН-6 с помощью 
пакета программ PDWIN и на сканирующем 
электронном микроскопе EVO-40 XVP (СЭМ). 
Для определения керамических показателей 
(плотности, пористости, водопоглощения) 
были использованы стандартные методы, при-
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Рис. 1. Результаты РФА образцов, термообработанных 
при 825 (а), 850 (б) и 875 °С (в): 1 — твердый раствор 
β-эвкриптита; 2 — алюмотитанат
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боры и установки. В качестве образцов для 
рентгенофазового анализа (РФА), СЭМ и опре-
деления керамических показателей использо-
вали заготовки, отформованные из аморфного 
литийалюмосиликатного стекла и термообра-
ботанные при 825, 850 и 875 °С с выдержкой 
при конечной температуре 1, 2 и 3 ч.

Результаты РФА образцов показали (рис. 1), 
что образцы, термообработанные при 825–
875 °С, кристаллизуются в виде твердого рас-
твора β-эвкриптита; во всех образцах присут-
ствуют следы алюмотитаната. При сравнении 

относительных интенсивностей основных пи-
ков твердого раствора β-эвкриптита (отноше-
ние интенсивности основного пика твердого 
раствора β-эвкриптита к максимальной интен-
сивности основного пика твердого раствора 
β-эвкриптита) видно (рис. 2), что относитель-
ная интенсивность пика увеличивается при 
росте температуры термообработки с 825 до 
850 °С, а затем, достигая значения 0,95 ± 0,02 
при 850–875 °С, остается постоянной вне зави-
симости от выдержки 1, 2 или 3 ч. Таким обра-
зом, можно сделать вывод, что в образцах, тер-
мообработанных при 850 и 875 °С с выдержкой 
при конечной температуре 1, 2 и 3 ч, проис-
ходит окончательное формирование кристал-
лической структуры в виде твердого раствора 
β-эвкриптита.

В работе [5] по результатам дилатометри-
ческого анализа (рис. 3, 4) было установлено, 
что образцы литийалюмосиликатного стекла, 
кристаллизующиеся при 850–1000 °С, имеют 
близкие к нулю значения ТКЛР, что подтверж-
дает формирование именно твердых растворов 
β-эвкриптита в образцах (по результатам РФА) 
и дает возможность быстро нагревать и охлаж-
дать образцы при термообработке. 

Рис. 2. Относительная интенсивность основных пиков 
твердого раствора β-эвкриптита образцов, термообра-
ботанных при 825, 850 и 875 °С с выдержкой при ко-
нечной температуре 1, 2 и 3 ч

Рис. 3. Температурная зависимость ТКЛР образцов 
литийалюмосиликатного стекла, обожженных без вы-
держки при различных температурах: 1–7 — темпе-
ратура термообработки 600, 700, 800, 850, 900, 950 и 
1000 °С соответственно; 8 — интервал 1150–1225 °С

1,00

0,95

0,90

0,85

0,80

0,75
825

О
тн

ос
ит

ел
ьн

ая
 и

нт
ен

си
вн

ос
ть

Температура, °С

Вы
де

рж
ка

, ч

850
875 1

2
3

48

44

40

36

32

28

24

20

16

12

8

4

200 400 600 800 1000

ТКЛР, 10–7 град–1

t, °C
±0

4

8

1
2

3

4

5

6

7

8

48

44

40

36

32

28

24

20

16

12

8

4

200 400 600 800 1000

ТКЛР, 10–7 град–1

t, °C
±0

4

8

1
2

3

4

5

6

7
8

9

Рис. 4. Температурная зависимость ТКЛР образцов ли-
тийалюмосиликатного стекла, термообработанных при 
различных температурах с выдержкой по 2 ч: 1–8 — 
температура термообработки 700, 750, 775, 800, 850, 
900, 950 и 1000 °С соответственно; 9 — интервал 1100–
1200 °С
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Результаты исследования микроструктуры 
образцов показали (рис. 5), что все образцы 
имеют сравнительную микроструктуру, кото-
рая представляет собой сочетание зерен об-
ломочной морфологии размерами примерно от 
2,5 до 10 и от 10 до 110 мкм, которые равномер-
но распределены между собой. На поверхности 
зерен всех образцов присутствуют тонкозерни-
стые агрегаты, свидетельствующие о наличии 
кристаллизации.

Определение плотности, пористости и водо-
поглощения образцов, термообработанных при 
825, 850 и 875 °С с выдержкой при конечной 
температуре 1, 2 и 3 ч, показало (рис. 6), что 
плотность образцов увеличивается при росте 
температуры с 825 до 850 °С, а затем, достигая 
значения (2,305 ± 0,002) г/см3 при 850–875 °С, 
остается постоянной. Плотность образцов 
существенно не зависит от выдержки. Пори-
стость и водопоглощение образцов, термообра-
ботанных при 825, 850 и 875 °С с выдержкой 
при конечной температуре 1, 2 и 3 ч, постоян-
ны и составляют (8,5 ± 0,5) и (3,6 ± 0,3) % соот-
ветственно. 

Рис. 6. Плотность (1), пористость (2) и водопоглощение 
(3) образцов, термообработанных при 825, 850 и 875 °С 
с выдержкой при конечной температуре 1 (■), 2 (▲) и 
3 ч (◆)
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Рис. 5. Микроструктура образцов, термообработанных при 825 (1), 850 (2) и 875 °С (3): слева — ×2000; 
справа — ×10000

Таким образом, исследование кристаллиза-
ции литийалюмосиликатного стекла в интер-
вале 825–875 °С показало, что образцы в этом 
интервале кристаллизуются в виде твердого 
раствора β-эвкриптита. Окончательное фор-
мирование кристаллической структуры в виде 
твердого раствора β-эвкриптита происходит 

2,32010

1

2

3

9

8

7

6

5

4

3

2

1

0
820 830 840 850

Температура, °С

П
ор

ис
то

ст
ь;

 в
од

оп
ог

ло
щ

ен
ие

, %

П
ло

тн
ос

ть
, г

/с
м3

860 870 880

2,315

2,310

2,305

2,300

2,295

2,290

2,285

2,280



ÍÀÓ×ÍÛÅ ÈÑÑËÅÄÎÂÀÍÈß È ÐÀÇÐÀÁÎÒÊÈ

45¹ 1 2015 ISSN 1683-4518ÍÎÂÛÅ ÎÃÍÅÓÏÎÐÛ

при 850–875 °С при выдержке 1, 2 и 3 ч. По-
этому оптимальным режимом предваритель-
ной кристаллизации литийалюмосиликатно-
го стекла для окончательного формирования 
кристаллической структуры в виде твердого 
раствора β-эвкриптита и энергосбережения 
является термообработка при 850 °С с вы-
держкой при конечной температуре 2 ч. Для 
получения изделий из предварительно закри-
сталлизованного при 850 °С в течение 2 ч ли-
тийалюмосиликатного стекла необходимо про-

вести окончательный обжиг заготовок, чтобы 
обеспечить их спекание до нулевой пористости 
и необходимый уровень физико-технических 
свойств.

Таким образом, необходимы более глубо-
кие исследования в направлении спекания и 
формирования физико-технических свойств в 
образцах из предварительно закристаллизо-
ванного литийалюмосиликатного стекла при 
850 °С в течение 2 ч в интервале высоких тем-
ператур.
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