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چکیده
این تحقیق به بررسی سنتز ذرات مزومتخلخل SiO2 در اندازه نانومتری و مورفولوژی کروی یکنواخت از طریق روش سل-ژل پرداخته است. یکی از راهبردهای این تحقیق کنترل ابعاد ذرات در داخل سل است که برای این کار از افزودنی آمونیومپلیکربوکسیلات (APC) استفاده شد. برای ارزیابی سازوکار تشکیل محصول در فرایند سل-ژل از روشهای شناسایی و آنالیزDLS ،XRD،FTIR،DTA/TG و SEM استفاده گردید . نتایج سنتز نشان داد که با کنترل pH ≈ 3 در محدوده اسیدی، ذرات پیش سازنده حاوی منبع Si در اندازههای زیر nm 10 در سل شکل گرفته و این پدیده عامل اساسی در کنترل اندازه محصول نهایی در محدوده زیر nm 50 میباشد. افزودن APC از طریق ایجاد مکانیزم الکترواستریک باعث پایداری ذرات پیش سازنده در داخل سل گردید. تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی (SEM) نشان داد که نانوذرات سیلیس دارای شکل کروی و اندازه یکنواخت حدود nm 25 است. تخلخلسنجی جذب/واجذب N2 نشان داد که نانوذرات دارای مزوتخلخلهایی با اندازه منافذ متوسط nm 5/2 و سطح ویژه m2.g-1120 است. از این روش میتوان به راحتی برای تهیه نانو ذرات سیلیس با مورفولوژی و مزوساختار مطلوب استفاده کرد. 
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Abstract
This study investigates the synthesis of mesoporous SiO2 nanoparticles with uniform spherical morphology using the sol-gel method. One of the strategies employed in this research is the control of particle size within the sol, achieved by adding ammonium polycarboxylate (APC). Various characterization techniques, including DLS, XRD, FTIR, DTA/TG, and SEM, were used to evaluate the product formation mechanism in the sol-gel process. It was demonstrated that by maintaining the pH at an acidic level of 3, precursor particles containing the Si source formed within the sol at sizes below 10 nm. This phenomenon is crucial for controlling the final product size to be under 50 nm. The addition of APC stabilized the precursor particles within the sol through an electrosteric mechanism. Scanning electron microscopy (SEM) images revealed that the silica nanoparticles had a spherical shape and a uniform size of approximately 25 nm. N2 adsorption/desorption porosimetry indicated that the nanoparticles possessed mesopores with an average pore size of 2.5 nm and a specific surface area of 120 m²/g. This method can be easily utilized to produce silica nanoparticles with desirable morphology and mesostructure.
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1- مقدمه
روشهای مختلفی برای سنتز انواع مختلف نانوذرات سرامیکی مانند سیلیس، آلومینا، تیتانیا، زیرکونیا و کاربیدسیلیکون با خواص کنترل شده و مهندسی شده به کار گرفته می شود. با این حال، با وجود پروتکلهای صنعتی متعددی که در 30 سال گذشته گزارش شده است، هنوز نیاز به یک روش ساده و نوآورانه برای تولید نانوذرات سیلیکای کروی، با شکل و اندازه مطلوب وجود دارد[1-5]. طراحی نانوذرات سیلیکا یکنواخت و نانوساختار با اندازه قابل تنظیم، توزیع اندازه باریک و خواص عملکردی برای کاربردهای مختلف مانند دارورسانی، کاتالیستها، سنسورها، ساخت فیلترهای سرامیکی بسیار مهم است[6-10]. نانوذرات سیلیکا مزومتخلخل با ویژگی‌های مطلوب، مانند توزیع اندازه منافذ یکنواخت و ساختار حفره‌ای کاملاً مشخص، با موفقیت در اوایل دهه 1990 سنتز شد. سورفکتانت‌های آلی مختلف معمولاً به‌عنوان عوامل جهت‌دهنده ساختار برای تهیه این نانوذرات مزوساختار استفاده می‌شوند. یکی از اهداف تحقیقات، تولید نانوذرات سیلیکای یکنواخت با توزیع اندازه باریک است[11-17]. رویکرد روش‌های شیمیایی به دلیل دست‌یابی به همگنی ترکیب شیمیایی در مقیاس مولکولی اهمیت زیادی در ساخت بدنه‌های سرامیکی پیشرفته دارد و از اهداف مهم صنعت سرامیک‌ است. در روش‌های شیمیایی، میتوان شیوه‌های دقیقی برای تهیه پودرهای سرامیکی در ابعاد زیر میکرون بدون ایجاد آگلومریزاسیون در نظر گرفت. در این میان، روش سل-ژل به عنوان یکی از روش‌های پیشرفته شیمیایی مطرح می‌باشد. در این روش می‌توان پودرهای سرامیکی را در ابعاد 1 تا 100 نانومتر تولید کرد[18و19]. در این روش، پودرهای ایده آل که شامل توزیع همگن، اندازه و شکل کنترل شده و خلوص بالا هستند، با استفاده از مواد پیش سازنده غیرآلی یا آلی فلزی ( آلکوکسیدها) تولید می‌شود [20-22]. سل-ژل یک فرآیند شیمیایی است و شدیداً وابسته به عوامل کنترل سنتز (مانند دما، زمان، pH و مواد پیش‌سازنده) می‌باشد که اگر این عوامل در حین فرآیند به خوبی قابل کنترل نباشند بر خواص محصول بسیار موثر خواهند بود[23-26]. در هنگام تهیه سل یکی از مهم‌ترین عوامل قابل کنترل، عامل pH است. به عنوان مثال در دهه 90 میلادی برینکر و همکاران مجموعه‌ای از عوامل موثر بر سنتز ذرات اکسیدی به روش سل-ژل تهیه کردند که نقش pH در فرآیند تولید این ذرات به خوبی بررسی شده بود [27]. پارامتر دیگری که در سنتز این ذرات بسیار حایز اهمیت است، پارامتر دما می‌باشد. دما در مراحل مختلف سنتز بر تشکیل ذرات و خواص نهایی آن‌ها نقش تعیین کننده‌ای دارد [28و29]. این نانوذرات دارای خلوص، قابلیت اختلاط و سینترینگ بالایی هستند و با تنظیم شرایط سنتز میتوان آنها را با اندازهها و اشکال مختلف ساخت. با این حال، یکی از چالشهای اصلی سل-ژل کنترل اندازه ذرات در داخل سل است. به دلیل انرژی سطحی بالا و ناپایداری ترمودینامیکی نانوذرات در داخل سل، استفاده از عوامل و افزودنیهای مناسب، لازم و ضروری به نظر میرسد. یک راه امیدوارکننده برای تهیه یک سوسپانسیون پایدار و پراکنده از نانوذرات سیلیکا، استفاده از افزودنیهای پلیمری است[30و31]. من[footnoteRef:1] و لین[footnoteRef:2] و همکاران سوسپانسیون حاوی ذرات جامد را با استفاده از روش تغییر pH تهیه کردهاند. در این روش ابتدا هستههای سیلیس- سورفکتانت در اطراف نقطه ایزوالکتریک سیلیس (pH≈2) بدون رسوب تشکیل میشود. سپس با افزایش pH به سرعت چگالش افزایش می‌یابد و برهمکنش الکترواستاتیک قوی منجر به رشد سریع هسته‌های سیلیس-سورفکتانت می‌شود. این روش امکان کنترل اندازه ذرات تا صدها نانومتر را با تغییر غلظت واکنش دهندهها فراهم میکند[32و33]. نونی[footnoteRef:3] و همکاران[34] از سورفکتانت‌های کاتیونی (CTAB) و سورفکتانت‌های خنثی به‌عنوان الگو استفاده کرده‌اند و با تغییر نسبت TEOS به سورفکتانت، نانوذرات سیلیکا مزو متخلخل را با توزیع اندازه ذرات گسترده ساختند. مو[footnoteRef:4] و همکاران[35] اندازه نانوذرات سیلیکا مزومتخلخل با شکل تقریباً کروی را با کنترل pH واکنش کنترل کردند. [1:  Mann]  [2:  Lin]  [3:  Nooney]  [4:  Mou] 

هدف از این مطالعه سنتز نانو ذرات سیلیس و بهینه سازی خواص آنها در حضور افزودنی APC برای استفاده در ساخت فیلترهای فوم سرامیکی است. برای دستیابی به فاز مولایت برای اولین بار در این تحقیق از آلکوکسیدها و افزودنی‌های یونیک در سنتز نانو ذرات سیلیکا استفاده شد. در تحقیق حاضر، اثر pH و افزودنی APC، بر روی پایداری ذرات پیش سازنده در داخل سل، بررسی شد. مشخصهیابی بر روی پودرهای سنتز شده نشان داد که ذرات SiO2 در ابعاد نانومتری با توزیع و پراکندگی یکنواخت و سطح متخلخل در ابعاد مزو، سنتز شده است. در ادامه تحقیق حاضر و در مقاله دیگری، اثر نانوذرات سیلیس اصلاح شده بر رفتار رئومتریک دوغاب، خواص فیزیکی و مکانیکی نهایی فیلترهای فوم سرامیکی مبتنی بر کاربید سیلیکون بررسی خواهدشد. همچنین تأثیر این ذرات بر خواص ریزساختاری و تشکیل فاز نانو مولایت مورد تجزیه و تحلیل قرار خواهدگرفت.

2- مواد و روش آزمایش
مواد مورد استفاده در این تحقیق شامل تترا اتیلاتوکسیسیلان (TEOS, Merk, Ag Germany) بهعنوان مواد پیشسازنده سیلیس، پلی کربوکسیلات آمونیوم (APC, D-305) بهعنوان پراکنده ساز با میانگین وزن مولکولی 8000-10000 (g/mol)، استفاده شد. شکل 1 نمودار شماتیک روش سنتز نانو ذرات SiO2 را نشان میدهد. در ابتدا، محلولی از 60 میلی لیتر TEOS، 40 میلی لیتر آب، 30 میلی لیتر اتانول و HCl به عنوان کاتالیزور تهیه شد و در شرایط رفلاکس به مدت 24 ساعت در دمای اتاق بههم زده شد تا ذرات اولیه تشکیل شود. سپس APC در دمای 40 درجه سانتیگراد به سیستم اضافه شد. با افزایش دمای فرایند( 60 درجه سانتیگراد)، سل به ژل تبدیل شده و باندهای Si-O-Si به وجود آمده است. سپس، ژل حاصل در دسیکاتور به مدت 24 ساعت نگهداری شد و در دمای 100 درجه سانتیگراد به مدت 24 ساعت خشک گردید. برای حذف مواد آلی و به دست آوردن ساختار متخلخل، محصول در دمای 500 درجه سانتیگراد با سرعت 10 درجه سانتیگراد بر دقیقه در اتمسفر آرگون کلسینه شد. 
اندازه ذرات در سل توسط DLS (پراکندگی نور پویا[footnoteRef:5]، Malvern DTS) تعیین شد. پتانسیل زتا ذرات توسط یک آشکارساز بار ذرات (Zeta Sizer، Malvern DTS) اندازه گیری شد. مطالعات فازی از طریق تفرق اشعه ایکس(XRD) شناسایی شد. ایزوترمهای جذب و واجذب با استفاده از دستگاه BelsurpII تهیه گردید. کلیه نمونه‌ها در دمای حدود 190 درجه سانتیگراد و در خلأ گاززدایی شدند. توزیع اندازه تخلخل‌های موجود در سطح ذرات با استفاده از روش BJH صورت گرفت. و در آخرسطح ویژه نمونه‌ها نیز با استفاده از روش BET محاسبه گردید. بررسیهای ریز ساختاری از طریق میکروسکوپ الکترونی روبشی (SEM) انجام گرفت. توزیع اندازه ذرات محصول و بررسی سطحی نمونه‌ها از طریق SEM ارزیابی شد. [5:  Dynamic Light Scattering] 
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شکل 1. فلوچارت یا نمودار گردشی روش سنتز نانوذرات SiO2 
3- نتایج و بحث
3-1- بررسی خواص سل
شکل 2 اثر افزودن APC بر پتانسیل زتا سل را در مقادیر مختلف pH نشان میدهد.
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شکل 2. اثر افزودن APC بر پتانسیل زتا سل در مقادیر مختلف pH
همانطور که ملاحظه میشود پتانسیل زتا سل با حضور APC به طور قابل توجهی تغییر کرده است. این عمدتا به دلیل افزایش چگالی بار در لایه بیرونی نانوذرات بود که ناشی از یونیزه شدن APC و تثبیت یون‌های +H روی لایه بود. این موضوع را می‌توان این‌گونه تفسیر نمود که هر ذره کلوئیدی دارای بار الکتریکی می‌باشد و این بار الکتریکی موجب بروز نیروی دافعه میان ذرات در حالت تعادل می‌گردد. به عبارتی اگر این بار الکتریکی به حد کافی زیاد باشد، ذرات پیش سازنده می‌تواند کاملاً مجزا و پایدار بمانند. با کاهش بار الکتریکی میان ذرات و یا حذف شدن آن، ذراتِ درون یک سیستم در اثر نیروی جاذبه واندروالس به هم می‌چسبند و توده بزرگی را تشکیل می‌دهند که این امر امکان رسوب این توده را فراهم می‌نماید.این پدیده را می‌توان به وسیله تئوری DLVO[footnoteRef:6] توضیح داد. این تئوری تقابل بین نیروهای دافعه الکترواستاتیک و نیروهای جاذبه واندروالس ذرات داخل سل را بیان می‌کند. ذرات اولیه که در داخل سل جوانه می‌زنند می‌توانند توسط یک نیروی دافعه قوی پراکنده شوند و تا پایان فرآیند پایدار بمانند. [6:  Derjaguin–Landau–Verwey–Overbeek (DLVO)] 

معادله (۱) رابطه بین پتانسیل زتا و عدم تجمع ذرات را نشان می‌دهد.
VB=-Aκa/12+2πεaψ2									(1)
در معادله فوق، (VB) نشان‌دهنده انرژی سد برای جلوگیری از تجمع بین دو ذره، (A) ثابت هاماکر[footnoteRef:7]، (k) پارامتر دبای-هاکل[footnoteRef:8]، (a) قطر ذره، (ε) ثابت دی‌الکتریک محیط مایع و (ψ) پتانسیل سطحی است. بخش اول معادله که علامت منفی دارد، سهم نیروهای جاذبه واندروالس بین ذرات سُل را نشان می‌دهد و بخش دوم که علامت مثبت دارد، سهم نیروهای دافعه الکترواستاتیکی بین ذرات را نشان می‌دهد. [7:  Hamaker]  [8:  Debye-Hückel] 

بر اساس معادله (۱)، با کاهش پتانسیل زتا یا کاهش ضخامت لایه مرزی، انرژی سد کاهش می‌یابد و جاذبه بین ذرات افزایش می‌یابد. بنابراین، در pHهای بسیار اسیدی پایین (5/2 تا ۴) که ذرات پیش‌ساز پتانسیل زتای بالایی دارند، پارامتر دوم بر پارامتر اول غالب می‌شود و ذرات تمایل به دفع یکدیگر دارند. اما در pHهای میانی (۴ تا ۷)، به دلیل کاهش قابل توجه پتانسیل زتا، پارامتر جاذبه بر دافعه بین ذرات غلبه می‌کند و خطر تجمع افزایش می‌یابد و در نتیجه سُل ناپایدار می‌شود. بنابراین، انتخاب pHهای بسیار اسیدی پایین برای تولید یک سُل پایدار، به عنوان راهکاری برای حفظ پایداری سُل در این تحقیق در نظر گرفته شد.
شکل3 اثر pH بر اندازه ذرات پیشسازنده در حضور افزودنی APC را نشان میدهد. پیش سازندههای جامد داخل سوسپانسیون با واکنش هیدرولیز جهت تشکیل ماده نهایی SiO2 بوجود میآیند. همان‌طور که ملاحظه می‌گردد، در محدوده pHهای اسیدی اندازه ذرات تشکیل شده کمتر از محدوده pHهای بازی می‌باشد. به طوری که در pHهای کمتر از 4 (4-5/2) اندازه ذرات بسیار ریز بوده و تغییرات آن از شروع فرآیند سنتز تا قبل از نقطه تشکیل ژل ناچیز می‌باشد. دلیل این امر را می‌توان به غلظت پایین OH¯ در این محدوده از pH نسبت داد که در نهایت توقف رشد ذرات در اندازه زیر 10 نانومتر منتج می‌شود. با افزایش pH در محدوده 7-4 اندازه ذرات پیش سازنده افزایش یافته و در کنار آن اختلاف اندازه ذرات از شروع فرآیند سنتز تا قبل از نقطه ژلاسیون افزایش می‌یابد که دلیل آن به غلظت بالای یون‌های OH¯ در این محدوده از pH و تمایل جذب بارهای منفی توسط ذرات جهت کاهش انرژی سطحی نسبت داده می‌شود. در سیستم‌های بازی به علت غلظت بیش از اندازه یون‌های OH¯ جوانه‌زنی و رشد هم‌زمان در داخل سل رخ می‌دهد و بنابراین در لحظه نگهداری سل، ذرات فرصت پیدا می‌کنند تا بارهای منفی موجود را به خود جذب کنند و رشد نمایند که این شرایط در محیط بازی تأمین خواهد شد. 
در واقع، می‌توان گفت که ذرات پیش‌ساز در این حالت به طور همزمان و یکنواخت در داخل سُل تشکیل شده‌اند.
Si-OR + H₂O → Si-OH + ROH 								(2)
ملاحظه می‌شود توزیع اندازه ذرات در این محدوده از pH در یک محدوده باریک می‌باشد و پراکندگی اندازه ذرات در داخل سل وجود ندارد. در واقع می‌توان گفت ذرات پیش‌سازنده در این حالت به طور هم‌زمان و یکنواخت در داخل سل به وجود آمده‌اند.
علاوه بر این، افزودن APC باعث کاهش ذرات در سل می شود. زیرا پراکنده ساز APC از طریق نیروهای الکترواستریک باعث ایجاد ممانعت از رشد بیشتر ذرات می شود. بر اساس این یافته ها، pH بهینه برای به دست آوردن کوچکترین و پایدارترین ذرات در داخل سل حدود 3-4 است.
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شکل 3. اثر pH بر اندازه ذرات سل

شکل 4 مراحل مختلف تشکیل یک سُل پایدار را با کمک APC نشان می‌دهد و توضیح می‌دهد که چگونه APC و مکانیسم‌های مختلف پایداری سُل، مانند برهمکنش الکترواستریک، در رویکرد فعلی نقش دارند. مرحله اول، وارد کردن APC به سیستمی حاوی ذرات با پیوندهای Si-OH (تولید شده توسط هیدرولیز اولیه TEOS) است. مرحله دوم، پوشاندن سطوح نانوذرات (که دارای Si-OH هستند) با APC از طریق برهمکنش‌های ثانویه است. مرحله سوم، افزودنی‌های APC به روش‌های مختلف سطوح نانوذرات را می‌پوشانند و به‌عنوان زنجیره‌های معلق در سیستم عمل می‌کنند. فرآیند هیدرولیز در سیستم منجر به تشکیل ذرات بزرگتر از طریق افزودنی‌های APC می‌شود. افزودنی‌های APC محفظه خاصی را در سیستم ایجاد می‌کنند که رشد ذرات را در همه جهات کنترل کرده و امکان کنترل اندازه را فراهم می‌کند. همچنین پراکندگی مناسب در داخل سُل را ممکن می‌سازد که باعث تشکیل ذرات جامد و پایداری آنها در ابعاد نانو بدون تشکیل تجمع‌های بالقوه در داخل سُل می‌شود.
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شکل 4. شماتیک آماده‌سازی سل با کمک مونومرهای APC.

3-2- مشخصه یابی پودر سنتز شده نانوذرات SiO2
شکل5 طیف FTIR ژل خشک شده حاوی نانوذرات سیلیکا را نشان میدهد. همانطور که مشخص است، تشکیل پیوندهای سیکلوکسان( Si-O-Si) در عدد موج 498، 800 و 1090cm-1، نشاندهنده تکمیل واکنشهای هیدرولیز و تراکم در حین فرایند سنتز سل-ژل است. این طیف همچنین حضور ارتعاشات O-H، C-H و Si-O-H را نشان میدهد که به گروههای آلی و آب ساختاری نانوذرات نسبت داده میشود.
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شکل 5. طیف سنجی FTIR از ژل خشک شده حاوی نانوذرات سیلیکا
از بررسی منحنی DTA (شکل6) و تحلیل پیک‌های گرمازا و گرماگیر می‌توان رفتار حرارتی پودر ژل تهیه شده را مورد ارزیابی قرار داد. همانطور که مشاهده میشود اولین پیک، که بین 100-150 درجه سانتیگراد رخ میدهد، مربوط به از دست دادن آب فیزیکی و در محدوده 150-250 درجه مربوط به از دست دادن آب ساختاری است که یک فرایند گرماگیر است. در محدوده دمایی 450 درجه سانتیگراد یک پیک گرمازا ملاحظه میشود که مربوط به تماس اکسیژن با پیشسازندهها است که کاهش وزن حدود 60 درصد دارد. در دمای بالای 450 درجه سانتیگراد، دیگر کاهش وزن وجود ندارد، که نشان میدهد ذارت SiO2 در این محدوده دمایی تشکیل شده است. بر اساس این نتایج، رژیم عملیات حرارتی برای ژل خشک شده در دمای 500 درجه سانتیگراد تنظیم شده است.
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شکل 6. DTA/TG پودر ژل خشک تهیه شده با افزودن APC از طریق فرآیند سل-ژل
الگوی XRD نمونه تهیه شده در دمای 500 درجه سانتیگراد در شکل 7 نشان داده شده است. الگوی XRD از محصول حرارت داده شده، نشان میدهد که ساختار ذرات سیلیس آمورف است و این الگو هیچ فاز اضافه دیگری را نشان نمیدهد. شکل 8 منحنی توزیع اندازه ذرات نمونه سیلیکا سنتز شده در شرایط بهینه فرآیندی مشاهده میشود. بر اساس اطلاعات این منحنی مشخص است که محصول نهایی از اندازه ذرات کوچکتر از 50 نانومتر تشکیل شده است و بیشترین درصد تجمعی ذرات از اندازه حدودی 30 نانومتر برخوردارند. همچنین توزیع اندازه ذرات محصول سنتز شده از توزیع باریکی برخوردار است که این امر نشان دهنده یکنواختی محصول و شرایط کنترل شده فرآیندی جهت شکل گیری یکسان ذرات میباشد.
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شکل 7. الگوی پراش اشعه ایکس نانوذرات SiO2 سنتز شده از طریق فرآیند سل-ژل به کمک APC
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شکل 8. بررسی اندازه ذرات نانوذرات SiO2 با استفاده از روش شناسایی DLS
جهت بررسی سطح نانو ذرات سیلیس، آنالیز ایزوترم جذب/ واجذب گاز N2 انجام شد (شکل 9). همانطور که ملاحظه میشود این ایزوترم از نوع IV بوده و حلقه هیسترزیس وجود منافذ در محدوده مزو را تایید میکند. بهطوریکه میانگین توزیع حفرات در محدوده 5/2 نانومتردیده میشود. علاوه بر این، سطح ویژه این ذرات در محدوده  m2/g120 بدست آمده است که عددی نسبتا مناسب و بالا در سنتز نانو ذرات میباشد.
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شکل 9. ایزوترم جذب/واجذب نانوذرات SiO2 سنتز شده از طریق فرآیند سل-ژل به کمک APC

شکل 10 تصاویر SEM از نانوذرات سیلیس سنتز شده را نشان میدهد. همانطور که در شکل مشخص است، نانوذرات سیلیس با توزیع اندازه ذرات باریک به طور متوسط 25-30 نانومتر است. مورفولوژی کروی نانوذرات سیلیکا با APC بسیار قابل توجه است. به عبارت دیگر، این مطالعه سنتز بسیار کنترل شده نانوذرات سیلیکا را با استفاده از APC آلی به عنوان پراکنده ساز نشان می‌دهد. مورفولوژی کروی و توزیع اندازه ذرات باریک برای کاربردهای با تکنولوژی بالا ضروری است. تجزیه و تحلیل ریزساختاری نشان داد که ذرات حاوی افزودنی APC، دارای توزیع اندازه باریک هستند و اندازه متوسط آنها در حدود 25 نانومتر هستند که به خوبی با سایر آنالیزها مطابقت دارد.
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شکل 10. (الف) میکروگراف SEM از نانوذرات SiO2 سنتز شده از طریق سل-ژل به کمک APC، (ب) بزرگنمایی تصویر مشخص شده در کادر زرد رنگ داخل شکل (الف)

نتیجه گیری
در این تحقیق، رویکردی نو و جامع در مورد سنتز نانوذرات SiO2 با ویژگیهای منحصر به فرد از جمله مورفولوژی بسیار کروی و ذرات بسیار ریز (کمتر از 25 نانومتر) با توزیع اندازه باریک ارائه شده است. نوآوری اصلی این مقاله مبتنی بر استفاده از APC بهعنوان یک پراکنده ساز مناسب و نقش مهم آن در کنترل مراحل فرآیند تهیه سل میباشد. همانطور که بررسی شده، چنین پراکنده سازی میتواند بهطور قابل توجهی اندازه و پایداری ذرات را در داخل سل کنترل کند. این اثربخشی عمدتاً از طریق مکانیزم الکترواستریک صورت میگیرد. تجزیه و تحلیل نتایج پودر سنتز شده نشان داد که سطح ذرات محصول دارای ساختار متخلخل است که علت آنرا میتوان به خروج و تبخیر گروههای آلی در طی عملیات حرارتی نسبت داد. اندازه حفرات در محدوده مزو بوده و دارای میانگین حدود nm5/2 میباشد. مساحت سطح ویژه این ذرات نیز در حدود m2/g120 گزارش شد. 
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