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 رييها و تغ  اندازه نانو بلوركي سنتز بر روطي محpHاثر 
 ژل- شده به روش سلهي تهايركونيفاز ز

 1ي جبارمي، ابراه2 مقصودلوي، محمد صادق عبد1 مباشرپورماني، ا*1 كرم زادهلايل
 راني ا،كرج،ي پژوهشكده سراميك، پژوهشگاه مواد و انرژ1
 راني ار،يه ملا دانشگا،ي و مهندسيگروه مواد، دانشكده فن 2

دماي ذوب بالا، ضريب انبساط حرارتي بالا، هدايت حرارتي پايين و مقاومت سايشي خوب، زيركونيا را به عنـوان يـك                      :چكيـده 
 محيط سنتز بر روي نوع فاز و اندازه         pHدر اين پژوهش تاثير      .گزينه مناسب براي كاربردهاي صنعت سراميك مطرح ساخته است        

هـاي   به منظور بررسي و مطالعه تغييرات ساختاري پودر زيركونيا سنتز شـده از روش             . ده بررسي شده است   ذرات زيركونيا سنتز ش   
بـا اسـتفاده از ميكروسـكوپ الكترونـي روبـشي           . استفاده گرديد ) FTIR(و طيف سنجي مادون قرمز      ) XRD(پراش اشعه ايكس    

)TEM (  هـاي فـاز تتراگونـال و        ج نشان دهنده آن بود كه انـدازه بلـورك         نتاي. ها و مورفولوژي آنها تخمين زده شد       نيز اندازه دانه
 32 و 92ها به ترتيب     نانومتر با روش سنتز در محيط اسيدي و در محيط بازي اندازه بلورك             68 و   28مونوكلينيك به ترتيب برابر با      

هـاي فـاز تتراگونـال       بازي اندازه بلـورك   با توجه به نتايج در محيط       . نانومتر براي فازهاي تتراگونال و مونو كلينيك به دست آمد         
افزايش يافته ولي درصد كسر حجمي فاز تتراگونال كاهش يافته است در حالي كه در محيط اسـيدي درصـد كـسر حجمـي فـاز                          

  .تتراگونال به دست آمده نسبت به محيط بازي بيشتر بوده ولي از اندازه بلورك كوچكتري برخورداست
  .ژل- سلك،ينيگونال، مونوكل تتراا،يركونيز :يدي كلكلمات

  مقدمه -1
نقطه ذوب آن بـالا و ضـريب        . زيركونيا يك ماده سخت، مستحكم و از لحاظ شيميايي بي اثر است           

هاي مختلف علوم و تكنولـوژي كـاربرد         زيركونيا در زمينه  . اصطلاك و حرارتي ويژه آن پايين است      
. ]1[باشـد  اي سـازگار مـي   يـستي هـم مـاده     زيركونيا يك عايق حرارتي عالي است و از لحاظ ز         . دارد

ها از جمله سختي بالا، قـدرت بـالا، نقطـه ذوب بـالا و سـازگاري                  زيركونيا داراي تركيبي از ويژگي    
   .]1[باشد زيستي بالا مي

  :باشد هاي زير مي زيركونيا در فشار محيط داراي پليمرف

  
 سـانتيگراد و    950در دمـاي  % 3 يك استحالة مارتنزيتي است كه بـا افـزايش حجـم             t→mاستحالة  

هايي  تواند منجر به ايجاد ميكروترك     اين تغييرات حجمي مي   . باشد در دماي محيط همراه مي    % 9/4
) 1(در شـكل  . در حين سرد شدن شـده و باعـث تـضعيف تخريـب خـواص مكـانيكي مـاده گـردد                    

  .]1[شود   ساختارهاي كريستالي زيركونيا نشان داده مي
باشد و در اين نقطه به فاز         سانتيگراد پايدار مي   1170از دماي اتاق تا دماي      ) m(ساختار منوكلينيك   

 سانتيگراد پايدار مانده و بعد از آن بـه فـاز            2370فاز تتراگونال تا دماي   . شود تبديل مي ) t(تتراگونال  
 سـانتيگراد   2370در يك مادة خالص، فاز مكعبي فقط در بالاي دمـاي            . گردد تبديل مي ) c(مكعبي  

زيركونيـاي  . گـردد  تر، اين فاز تشكيل نمـي      دار بوده و در محصولات زينتر شده در دماهاي پايين         پاي
 سانتيگراد، در طول سرد كردن ناگهاني، به دليل تغييـرات چگـالي             1170زينتر شده در بالاي دماي    

  در آنها در كاربردهايي كه دما . شود دهد متلاشي مي در اثر استحالة تتراگونال به منوكلينيك رخ مي
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ــرژ  ــواد و انـ ــشكده ،يمـ  پژوهـ
  سراميك
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باشـند   رسد بايستي زيركونيا پايدار شود تا از تبديل آن به فازهاي ديگر كه معمولاً مخـرب نيـز مـي                     سانتيگراد مي  1000به بالاي   
اين عمل يا بـا كـاهش انـدازة         . توان از ايجاد اين استحاله جلوگيري كرد       با كاهش دما تا زير دماي محيط مي       . جلوگيري بعمل آيد  

انجام شده كه در اثر كاهش اندازة دانه، حجم ماده و بنـابراين انـرژي آزاد شـيميايي، كـه نيـروي                      ) μm1 تا زير (نال  دانة فاز تتراگو  
اگـر  . اي مناسـب مثـل ايتريـا انجـام گـردد           باشد، كاهش يابد و يا به وسيلة استفاده از اكسيدهاي پايدار كننده            محركة استحاله مي  

يابي و چقرمـه سـازي قابـل تـوجهي در            ر استحاله گردند در ساختار باقي بمانند، استحكام       هاي تتراگونال بدون اينكه دچا     كريستال
در دماي اتاق ايـن ذرات ريـز زيركونيـاي          . هاي تتراگونال به منوكلينيك در طي بار گذاري رخ خواهد داد           هنگام استحالة كريستال  
ال از ديدگاه ترموديناميكي ناپايدار اما از ديدگاه سينتيكي پايـدار           باشند كه بدين معني است كه فاز تتراگون        تتراگونال نيمه پايدار مي   

شود، توافق وجـود دارد، امـا در         زني كنترل مي   اي است كه توسط جوانه     اگرچه بر سر اين مطلب كه استحالة فازي پديده        . باشند مي
  .]2و1[زني توافقي وجود ندارد مورد مكانيزم جوانه

  
  . مكعبي) cتتراگونال ) bمنوكلينيك ) a ساختارهاي كريستالي زيركونيا -1 شكل

  .]1[باشند هاي سفيد اتم اكسيژن مي هاي سياه اتم زيركونيا و دايره دايره

شـيميايي، هيـدروترمال، سـنتز شـيميايي     هاي  آسياب مكانيكي، روش مثال براي. دارد وجود زياديهاي  روش زيركونياسنتز  براي
 .]3-6[هستندها  ژل از جمله اين روش-سلتراكم گازهاي خنثي و نمكي آلي، هاي  بخار، رسوب دهي از محلول

  سـنتز  تركيـب شـيميايي بـراي     و  تر، راحتي كنترل پارامترهـاي سـنتز         قيمت مناسب  دليلژل به   -ها، فرآيند سل    از بين اين روش   
  .نانوپودرهاي كامپوزيتي، بسيار مورد توجه قرار گرفته است

هـا   بوده كه در نهايت بر روي اندازه ذرات و بلـورك ها  رامترهاي موثر بر تشكيل كمپلكس   محيط يكي از پا    pH ،روش سنتز اين  در  
تـر هـم      واكنش دو ماده آب و آلكوكسيد بسيار كنُد است و با افزودن الكل، محلول رقيـق               ژل  -در فرآيند سل  . تاثير خواهد گذاشت  

. تـوان از كاتـاليزور اسـتفاده كـرد        ميت واكـنش،    بـراي افـزايش سـرع     . يابـد   شود، در نتيجه سرعت واكنش باز هم كاهش مي        مي
  اي باشد كه بعـد از انجـام واكـنش بتـوان آن را بـه                دهيم بايد به گونه     مي كاتاليزوري را كه براي تسريع واكنش مورد استفاده قرار        

ليزور در آمـاده سـازي   در گزارش محققان، هم از اسيدها و هم از بازها بـه عنـوان كاتـا           به عنوان مثال    . راحتي از محيط خارج كرد    
 200 تـا    100در محيطي با خاصيت بازي، ذرات تا اندازة         . كدام مزايا و معايب خود را دارند      ذرات سيليس استفاده شده است كه هر        

در محـيط اسـيدي،     . شود كه ذرات جدا از هم باقي بماننـد        ميدر اين حالت، نيروهاي دافعه باعث       . كنندمي سرعت رشد     نانومتر به 
پيوندنـد و ذرات بزرگتـر را تـشكيل         مي سـرعت بـه هـم         شوند، ولي در ادامه فرآينـد، بـه       مي نانومتر متوقف    4 تا   2 اندازه   ذرات در 

توان محـصول   نميشوند و ديگر      مي اين كاتاليزورها اين است كه باعث به وجود آمدن محصولات جانبي           از معايب ديگر  . دهند  مي
  ].8 و7[يه كردرا با همان پيوندهاي شيميايي مورد نظر ته

 ژل در دمـاي     - با اسـتفاده از فرآينـد سـل        هاي نانومتري    پايدار با بلورك   هدف اصلي اين تحقيق نيز تلاش براي سنتز زيركونياي تتراگونال         
  .  بوده استمدههاي زيركونيا تتراگونال و ميزان فاز به دست آ هاي نانو بلورك  محيط و بررسي تاثير اين تغيير بر روي اندازهpH با تغيير پايين

  هاي تجربي فعاليت -2
  يدي اسطي در محايركونيسنتز ز -2-1

 كي ـ اگزالدي اس ـي را در مقـدار مشخـص  ZrOCl2.8H2Oبا فرمـول  ) Merck No.8917(اكسي دي كلريد زيركونيم هشت آبه  نمك
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(COOH)2.2H2O    ي مورفولـوژ  به منظور افزايش سـرعت ژل شـدن و رسـيدن بـه            . ميزيآم يحل كرده و در هم م     7/0: 1به نسبت
) rpm)800روي همـزن مغناطيـسي و بـا دور مـشخص             محلول را بر   مناسب پلي وينيل الكل را نيز در سوسپانسيون فوق افزوده،         

، محلـول ويـسكوز و      همگن و يكنواخت مي كنيم نتيجه  يك محلول شفاف و يكدست خواهد بود كه با ادامه همـزدن يكنواخـت                    
در نهايـت در    . كنـيم   ساعت خشك مي   24در آون به مدت      درجه سانتيگراد    50ت حرارت   در ادامه محصول را  تح     . كدر خواهد شد  

  .ماند  باقي مي2 الي 1محلول در حدود  pHدر اين آزمايش . كنيم دقيقه كلسينه مي 30 به مدتدرجه سانتيگراد1000 دماي
  ي بازطي در محايركونيسنتز ز -2-2

 25 اكي ـ آمونبـه را يك مـولار  بدسـت    ZrOCl2.8H2Oبا فرمول ) Merck No.8917(اكسي دي كلريد زيركونيم هشت آبه  نمك
 سـپس . كنـيم   مخلوط مي به مدت يك ساعت در دماي اتاق         )rpm800(مشخص   دور  با  يك ارتعاشگر مغناطيسي   وسيلهه  ب درصد

 ونيپس سوسپانس س .ميكن يكنترل م 9را در محدوده     محلول   pH. شود  مي صافي فيلتر     كاغذ با استفاده از يك   رسوب به دست آمده     
 قـرار داده    كيامواج فراصوت در دستگاه آلتراسون    تحت   ،هاي احتمالي موجود   آلگومرهجهت حذف   بدست آمده به مدت يك ساعت       

 30 و بـه مـدت       گراديدرجه سانت  1000 يماد  و سپس در   شود  ي ساعت خشك م   24و به مدت     درجه سانتيگراد    50 يسپس در دما  
  .شود ي منهي كلسدقيقه

  ي و آناليزياب مشخصه -2-3
) XRD(هـاي پـراش پرتـو ايكـس          ها و مطالعه سـاختار آنهـا از روش         براي تعيين فازهاي به دست آمده بعد از حرارت ديدن نمونه          

 صـورت   mA25 و جريـان     Kv30 تحـت ولتـاژ      Siemensالگوهاي پراش پرتو ايكس با دستگاه پراش پرتو ايكـس           . استفاده گرديد 
زمان اقامت در هر گام يـك ثانيـه، انـدازه    .  استفاده شدAo5404/1 با طول موج Cu Kα ايكس ها از اشعه در تمام آزمايش. گرفت

، از  شـده  ييشناساي  ها  كيپو بررسي   جهت تعيين نوع فازها     .  درجه انتخاب گرديد   70 تا   20 درجه و محدوده روبش بين       02/0گام  
  .دش استفاده X’Pert High Score Plusافزار  نرم

  :]9[ زير تعيين گرديد)1 ( بر مبناي رابطهScherrerها با استفاده از فرمول  اندازه متوسط دانه

1(                                                                            
θcosB
λ9.0

d =  
 زاويه تفرق بلندترين    nm  ،θطول موج اشعه مورد استفاده بر حسب         λ،  )برحسب راديان ( عرض پيك در نصف ارتفاع       Bكه در آن،    
هـاي   اين رابطه هنگامي قابل استفاده اسـت كـه انـدازه دانـه            . باشد  مي nmها بر حسب      قطر متوسط دانه   dب راديان و    پيك برحس 

هـاي تـصحيح     هاي محاسبه شده با كمك رابطه شرر تخميني بوده و با اعمال نسبت             اندازه دانه .  باشد Ao1000كريستالي كمتر از    
هاي مربـوط بـه صـفحاتي كـه داراي مـاكزيمم             ها از پيك    براي تعيين اندازه دانه    .توان دقت اين روش را بهبود بخشيد       مربوط مي 

  .ها استفاده گرديد شدت هستند،  به دليل وضوح و تفكيك مناسب آنها از ساير پيك
 Garvie Nicholson موسوم به رابطـه ) 2 (رابطه به كمك  با استفاده از الگوي پراش اشعه ايكس و نيز زيركونياكسر حجمي فازها

)G-N (10[شود  ميمحاسبه[.   

2(                                  
 شدت پيك صـفحه كريـستالي فـاز         It  شدت پيك صفحات كريستالي فاز مونوكلينيك، و       Im درصد فاز مونوكلينيك،     Xmكه در آن    

  . باشد تتراگونال مي
بـراي   . سنجي فرو سرخ استفاده شد     طيفزيركونيا به دست آمده در محيط اسيدي و بازي از            پودرهاي    بنيان شيميايي  براي تعيين 

 در cm-1 4000-500 ساخت آلمان در محدوده عدد مـوج  Bruker IFS 48 مدل FT-IRمطالعات طيف سنجي فرو سرخ از دستگاه 
   .حالت عبوري استفاده شد

در  تهيه شده، پس از عمليات حرارتي و همچنين بررسي مرفولـوژي و انـدازه ذرات                  زيركونيا براي بررسي اندازه و مرفولوژي ذرات     
  . استفاده شدPhilips دستگاه ميكروسكوپ الكتروني عبوري هاي سنتز متفاوت از محيط
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 اين سوسپانسيون بر روي   . هاي پودر به صورت سوسپانسيون تهيه شد       ميكروسكوپ الكتروني عبوري، نمونه   جهت نمونه سازي در     
با استفاده از تـصاوير حاصـل، انـدازه         . يك سري فيلم كربني ريخته و مجموعه بر روي يك شبكه فلزي از جنس مس قرار گرفت                

  .متوسط ذرات پودر تعيين و تغييرات آن بررسي شد

  نتايج و بحث - 3
مـشاهده  )  ب 2شـكل   (و بـازي    )  الـف  2شـكل   ( الگوي پراش اشعه ايكس زيركونيا سنتز شده در دو محـيط اسـيدي               2در شكل   

شود كه در هر دوروش سنتز زيركونيا به دسـت آمـده شـامل فازهـاي مونوكلينيـك و                    با توجه به اين دو الگو مشاهده مي       . شود مي
 ميزان فازهاي به دست آمده در هر روش تعيين شد كه به ترتيـب مطـابق بـا    Garvie Nicholsonبا كمك روش . تتراگونال است

همچنـين بـا   .  درصد كسر حجمي فاز تتراگونال بوده است  33رصد تتراگونال و براي روش بازي        د 54 براي روش اسيدي     1جدول  
هـاي ايـن دو فـاز در هـر كـدام از              استفاده از روش شرر و با استفاده از پيك اصلي فازهاي تتراگونال و مونوكلينيك اندازه بلـورك                

هـاي فـاز تتراگونـال و مونوكلينيـك بـه            بود كه اندازه بلـورك    ان دهنده آن    نتايج نش . هاي سنتز اسيدي و بازي تعيين گرديد       روش
 نـانومتر   32 و   92ها بـه ترتيـب       در محيط بازي اندازه بلورك    .  نانومتر با روش سنتز در محيط اسيدي است        68 و   28ترتيب برابر با    

سـيدي درصـد كـسر حجمـي فـاز          توان گفت در محيط ا     با توجه به نتايج مي    . براي فازهاي تتراگونال و مونو كلينيك به دست آمد        
در محـيط بـازي انـدازه       . تتراگونال به دست آمده نسبت به محيط بازي بيشتر بوده ولي از اندازه بلـورك كـوچكتري برخورداسـت                  

  .هاي فاز تتراگونال افزايش يافته ولي درصد كسر حجمي فاز تتراگونال كاهش يافته است بلورك

  
  فازتتراگونال: tفاز مونوكلينيك و : m ()ب(و بازي ) الف(ز شده در دو محيط اسيدي الگوي پراش اشعه ايكس زيركونيا سنت -2 شكل

  هاي فازهاي تتراگونال و مونوكلينيك زيركونيا به دست آمده  مقايسه كسر حجمي فاز تتراگونال و اندازه دانه -1 جدول
  در محيط اسيدي و بازي

(%) كسر حجمي فاز تتراگونال  nm وكلينيكاندازه دانه فاز من  nm اندازه دانه فاز تتراگونال  محيط واكنش
  54  68 28 اسيدي
  33  32   92  بازي

 هيدروليز و متراكم شـدن يـك جـا    هاي اسيدي واكنش هاي محيط در. افتد  اتفاق مي)1(سنتز در محيط اسيدي بر اساس واكنش 
 .شـود  مـي  تـشكيل  مانند ژل توده يك فرآيند اين اثر در كه كرده پيدا اتصال يكديگر با هيدراته هاي گروه آن از پس افتد،  اتفاق مي

   .نوع حلاليت و ماهيت كاتاليزور است ،ابسته به نسبت مولي آب و الكسيد، دماخواص ژل نيز و

 )الف( )ب(
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ZrOCl2.8H2O + (COOH)2.2H2O       →           ZrO(COO)2 + 2HCl + 10H2O                1( واكنش(  
تر از واكنش متراكم شـدن       واكنش هيدروليز بسيار سريع    محيط بازي    در. گيرد   صورت مي  2 واكنشسنتز در محيط بازي مطابق با       

. باشد در آب تحت شرايط قليايي مي     ي  هاي زيركونياي  امل هيدروليز پيش سازه   ش Zr(OH)4زيركونيا  هيدروكسيد  تهيه  . افتد اتفاق مي 
توان از الكل به جـاي       براي كنترل بر شرايط رسوب مي     . در نتيجه در محيط قليايي حصول محصول رسوبي غير قابل كنترل است           

به نحوي كه حركـت     پخش نمود،   يا ذرات را دراندازه كوچك و به صورت همگن در محلول             آب به عنوان محلول استفاده كرده و      
  .ن جلوگيري كندسيون نگه دارد و از ته نشين شدن آبراوني، سل كلوييدي را به صورت سوسپان

ZrOCl2.8H2O + 2NH3        →           Zr(OH)4 + 2NHCl + 7H2O                                    2(واكنش(  
كه انرژي آزاد فاز منوكلينيك در حالت بالـك          يياز آنجا  .ژل شرايط پايداري فاز تتراگونال، بيشتر خواهد بود       - سل در سنتز به روش   

كـه انـدازه ايـن       تر از منوكلينيك است، لذا زمـاني        نانو فاز تتراگونال پايين    تر از تتراگونال و برعكس انرژي آزاد سطحي ذرات         پايين
  ]. 3[تر باشد، فاز تتراگونال پايدار خواهد بود  ذرات در يك دماي معين از يك حد بحراني كوچك

هاي جـذب     و كاتيون  هاي آنيوني،  خاليي  زني، جا  هاي جوانه  هاي مغناطيسي، نطفه   هاي موجود در مرز حوزه     فاكتورهايي مانند تنش  
 فـسفات و    ي نظيـر سـولفات،    يو ليگانـدها   OHهاي هيدروكـسيل     حضور گروه ]. 5و4[كنند شده به پايداري فاز تتراگونال كمك مي      

  . عامل پايداركننده فاز تتراگونال هستند) COOH( بوكسيلكر
 سـنتز شـده پـس از        زيركونيـا ها، پودر    ه دانه  و مشاهد  XRDها توسط آناليز     جهت بررسي نتايج به دست آمده در مورد اندازه بلورك         

توسط ميكروسكوپ الكتروني عبـوري     در دو محيط سنتزي بازي و اسيدي         oC1000بعد از كلسينه كردن در دماي       و  خشك شدن   
با توجه بـه تـصاوير بـه دسـت آمـده و             .  نشان داده شده است     الف وب  3هاي   نتايج اين بررسي در شكل    . مورد بررسي قرار گرفت   

ها در زير ميكروسكوپ الكتروني عبـوري        توان گفت نتايج به دست آمده از مشاهده دانه         ها از روي تصاوير مي     ين اندازه بلورك  تخم
  .كنند ها به وسيله رابطه شرر تقريبا همخواني داشته و با هم مطابقت مي با نتايج محاسبه اندازه دانه

  
  )ب(و بازي ) الف(ونيا سنتز شده در دو محيط اسيدي زيركتصوير ميكروسكوپ الكتروني عبوري از پودر  -3 شكل

 الف مشخص است در محيط اسيدي ذرات پودر زيركونيا به دست آمده ريزتر و درهم تنيده و بـه صـورت                      3همانطور كه در شكل     
ه درشتر بوده    ب ذرات زيركونيا به دست آمد      3آگلومره هستند در حالي كه در مورد ذرات زيركونيا سنتز شده در محيط بازي شكل                

  .شود در حالي كه پديده آگلومره شدن همچنان در اين پودر به دليل ريز بودن ذرات مشاهده مي
مورد مطالعـه    FT-IR آناليز    به وسيله  به دست آمده در هر دو محيط اسيدي و بازي          نانوپودرهاي زيركونيايي    بررسي اتصال پيوندي  

شود كه رفتار الگوي طيف سنجي مادون قرمز پودر زيركونيـا              مشاهده مي  .ه است  نشان داده شد   4قرار گرفته و نتايج آن در شكل        
-1  مـوج  طـول  پيـك موجـود در       .اند  سنتز شده در هردو محيط اسيدي و بازي يكسان بوده و تقريبا بر هم منطبق              

cm 670   بيـانگر 
-1 هـاي  در عـدد مـوج    عمومـا   ل  هاي متعلق به فاز زيركونياي تتراگونـا       پيك. باشد، مي Zr-Oارتعاشات كششي پيوندهاي    

cm 574 
هـاي    مربـوط بـه رطوبـت هـواي جـذب شـده و يـا گـروه                 cm-13500 پيك موجود در محـدوده       .]12و11[شوند  مشاهده مي  667و

)الف( )ب(
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هـاي     مربوط به گروه   1620 و   cm-11100  ،1390هاي ضعيف موجود در محدوده        پيك. هيدروكسيل جذب شده بر روي سطح است      
تواند از طريق جذب سطحي گازهاي مونو اكسيد كربن و دي اكسيد كربن بر روي زيركونيا سـنتز                    ه مي كربنات و كربونيل است ك    
  .]12و11[شده به وجود آمده باشد

  
  )ب(و بازي ) الف(زيركونيا سنتز شده در دو محيط اسيدي طيف سنجي مادون قرمز  -4 شكل

  گيري نتيجه - 4
بـه دسـت آمـده شـامل          زيركونيـا  كونيا در محيط اسيدي و بازي     رزي  سنتز كه در هر دوروش   شود كه   با توجه به نتايج مشاهده مي     

 33 درصد تتراگونال و بـراي روش بـازي   54 روش اسيدي درميزان فازهاي به دست آمده . فازهاي مونوكلينيك و تتراگونال است  
ز تتراگونال و مونوكلينيك به ترتيب      هاي فا  نتايج نشان دهنده آن بود كه اندازه بلورك       . درصد كسر حجمي فاز تتراگونال بوده است      

 نـانومتر بـراي     32 و   92ها بـه ترتيـب       در محيط بازي اندازه بلورك    .  نانومتر با روش سنتز در محيط اسيدي است        68 و   28برابر با   
ه توان گفت در محيط اسيدي درصد كسر حجمي فاز تتراگونال بـه دسـت آمـد                 مي .فازهاي تتراگونال و مونو كلينيك به دست آمد       

هـاي فـاز تتراگونـال       در محيط بازي انـدازه بلـورك      . نسبت به محيط بازي بيشتر بوده ولي از اندازه بلورك كوچكتري برخورداست           
  .افزايش يافته ولي درصد كسر حجمي فاز تتراگونال كاهش يافته است
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