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 ژل - توليد نانوپودر زيركونياي پايدار شده با ايتريا با تكنيك سل

 2 پريسا خدامباشي اماميدكتر  ،1 وجيه السادات مرتضوي دكتر ،* محمد حسين فتحيدكتر

  

  
 ،دانشكده مهندسي مواد ،دانشيار* 

  )مؤلف مسؤول( دانشگاه صنعتي اصفهان
v_ mortazavi @ dnt.mui.ac.ir  

 
و مركز تحقيقات  ميميگروه تر استاد، :1

 ،پزشكي دانشكده دندان نژاد، دكتر ترابي

 دانشگاه علوم پزشكي اصفهان

  

  كارشناس ارشد مهندسي مواد: 2

  

  

  

به دفتر مجله  2/4/87اين مقاله در تاريخ 

اصلاح شده و  24/5/87 رسيده، در تاريخ

  .تأييد گرديده است 21/6/87در تاريخ 

  
  انپزشكي اصفه مجله دانشكده دندان

  120تا  111: )3(4: 1387

  چكيده

به روش  ايتريا باهدف از پژوهش حاضر، توليد نانوپودر زيركونياي پايدار شده  :مقدمه
  .هاي دنداني بود ژل و مشخصه يابي و ارزيابي آن براي استفاده در تهيه ترميم -سل

ايتريم به نسبت  كلرايد زيركونيم و نيترات براي توليد پودر، مقداري اكسي :ها  مواد و روش
يابي به سه درصد مولي ايتريا در تركيب نهايي در اتانول خالص حل و  لازم جهت دست

 30به مدت  C50°محلول اوليه بر روي همزن مغناطيسي در دماي . محلول اوليه تهيه شد
ژل پس . با هم زدن سل حاصل، ژل تشكيل شد. دقيقه همزده شد تا سل شفاف به دست آمد

. ساعت خشك گرديد 20به مدت  C50°ر شستشو با آب بدون يون، در دماي از چندين با
درجه  5و سپس با نرخ  C400°درجه بر دقيقه تا دماي  5/0سپس پودر حاصل ابتدا با نرخ 

هاي پراش  از تكنيك. داده شد ساعت حرارت 3و  2، 1به مدت زمان  C600°بر دقيقه در دماي 
، ميكروسكپ الكتروني روبشي (TEM)وني عبوري ، ميكروسكپ الكتر(XRD)پرتوي ايكس 

(SEM) سنجي مادون قرمز  و طيف)FTIR ( براي شناسايي ساختار و فازها، تعيين اندازه
هاي موجود در  هاي پودر، بررسي مرفولوژي پودر و بنيان ها و اندازه دانه كريستاليت

 .محصول، استفاده شد

نومتري زيركونياي پايدار شده با سه درصد مولي ها تأييد نمود كه پودر نا يافته :ها  يافته
. نانومتر تهيه شده است 80نانومتر و اندازه ذرات حدود  20حدود   ايتريا با اندازه كريستاليت

 3درجه سانتيگراد و  C600°دما و زمان كلسينه كردن بهينه براي تهيه محصول، به ترتيب 
  .باشد ساعت مي

اي كه ناشي از ساختار  يا با خواص ويژهتريا باي پايدار شده نانوپودر زيركونيا :گيري  نتيجه
سراميك توليد شده از   با كاهش اندازه دانه. باشد با موفقيت توليد شد در مقياس نانو مي

بنابراين، استفاده از نانوپودر توليد . يابد پودر نانومتري زيركونيا، خواص مورد بهبود مي
 كراون و، پست و كور، هنلا، هاينلپزشكي مثل  ر دندانهاي مصرفي د شده براي تهيه ترميم

  .شود پيشنهاد مي دندانيبريج 
ي پايدار شده با ايتريا، نانوپودر زيركونيا، ترميم دنداني، ايركونيز، ايركونيز :ها كليد واژه

  .كراون، ونير
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  مقدمه

به ) 3Y- TZP( ايتريا يدرصد مول سهشده با  داريپا يايركونيز

ي نظير پايداري شيميايي و ابعادي خوب، استحكام واسطه خواص

 و ضريب يانگ (Toughness)مكانيكي خوب، چقرمگي 

(Young’s Modulus) به عنوان يك بيوسراميك  ،مناسب

هاي  ارتوپدي و تهيه ترميم ،هاي جراحي براي ساخت پروتز

هاي اخير، جهت  در سال]. 1[دنداني مورد توجه قرار گرفته است

هاي جامد براي  نيا انواع مختلفي از محلولتوسعه زيركو

ولي تحقيقات  ،پزشكي ارزيابي و آزمايش شد -كاربردهاي زيست

ايتريا با ريزساختار دانه ريز و  -هاي زيركونيا بعدي بر سراميك

  ].2 ،3[تمركز بيشتري پيدا نمود) TZP(شبكه تتراگونال زيركونيا 

 ،اده در جراحيكريستال زيركونياي تتراگونال مورد استف پلي

ييد و أت ISO13356و  F1873- 98 ASTMتوسط استاندارد 

تعداد سيصد هزار  ،ميلادي 1999تا سال ]. 4[شود عرضه مي

گوي مفصل ران مصنوعي زيركونيايي در بدن بيماران قرار 

ميلادي به ششصد هزار  2006كه اين ميزان در سال  ،گرفته

ا پي بردن به مزاياي پزشكي نيز ب جامعه دندان. عدد رسيده است

 ،زيبايي و خواص مكانيكي زيركونيا به شدت از آن استقبال كرده

بازار زيركونيا براي كاربردهاي پزشكي به طور متوسط سالانه 

  ].5[دهد درصد رشد نشان مي 12حدود 

هاي  گونه فرايند خوردگي را در محيط  زيركونيا هيچ

د زنده پايدار در بدن موجو اغلب و دهد نشان نميبيولوژيكي 

آزمايشگاهي و كلينيكي در بدن نشان  هاي پژوهش. ماند مي

دهد كه زيركونيا به طور چشمگيري توسط بافت اطراف مورد  مي

زيركونيا با استخوان پيوند شيميايي برقرار . گيرد پذيرش قرار مي

]. 6[كند و به عنوان بيوماده خنثي شناخته شده است نمي

و نيز  F763- 82 ASTMو  F748- 82 ASTMاستانداردهاي 

راهنماي مناسبي براي آزمون بيولوژيكي  ،ISO10993استاندارد 

بر اساس . مواد مصرفي براي كاربردهاي ارتوپدي است

هاي مذكور، نشان داده شده است كه زيركونيا خاصيت  آزمون

  ].4[دهد سمي ندارد و سازگاري زيستي خوبي نشان مي

ر كاربرد زيركونيا در اي به منظو گسترده هاي پژوهش

پزشكي صورت گرفته و اطلاعات مطلوبي درباره ساخت و  دندان

ارزيابي خواص زيركونيا براي تهيه بريج دنداني، ونير، سازه هاي 

از ]. 7-13[تمام سراميكي، اينله و كراون دنداني در دسترس است

مقاومت به شكست و  ،هاي دنداني ترد بوده جا كه سراميك  آن

هاي دنداني   ي دارند، امكان ساخت ترميمكمخمشي استحكام 

در حال حاضر، به . باشد ها محدود مي تمام سراميكي از آن

از  ،)Y- TZP(كارگيري سراميك زيركونياي پايدار شده با ايتريا 

در ) CAD/CAM(طريق طراحي و ساخت به كمك كامپيوتر 

خته هاي تمام سراميكي را مقدور سا پزشكي، ساخت ترميم دندان

، (Y-TZP)سراميك زيركونياي پايدار شده با ايتريا . است

عملكرد و  ،هاي مواد خواص نوري عالي نسبت به ديگر گروه

و  زيادكارايي مكانيكي عالي، استحكام و مقاومت به شكست 

هاي دنداني  نسبت به ساير سراميك العاده  چقرمگي شكست فوق

، هاينلهاي دنداني،   تتهيه ايمپلن]. 7، 14[از خود نشان داده است

از زيركونيا در دهه پاياني  دندانيبريج  كراون و، پست و كور، هنلا

جا كه زيركونياي   ازآن]. 6، 12[قرن بيستم گزارش شده است

 ،خواص مكانيكي مناسبي دارد) Y- TZP(پايدار شده با ايتريا 

هاي دنداني تمام سراميكي براي جايگزيني   جهت ساخت بريج

اين ماده به طور ]. 7[ي آسيا مورد توجه قرار گرفته استها دندان

موفقيت آميزي به صورت ايمپلنت دنداني در حيوانات آزمايش 

هاي تهيه شده از زيركونياي  به تازگي نيز پست]. 15[شده است

هاي معالجه ريشه شده معرفي شده  پايدار شده براي ترميم دندان

به منظور بهينه  نيزاي  گسترده هاي پژوهش]. 16-19[است 

سازي شرايط توليد زيركونياي پايدار شده با ايتريا جهت 

جمله  آنپزشكي صورت گرفته است كه از  كاربردهاي دندان

توان به افزودن اكسيدهاي رنگي به سراميك زيركونيا به  مي

  ].20[هاي همرنگ دندان اشاره نمود منظور ايجاد ترميم

) Y- TZP(توسط ايتريا كريستال زيركونياي پايدار شده  پلي

خواصي نظير استحكام خمشي و  ،با اندازه دانه زير ميكرون

با . دهد چقرمگي شكست بالا در دماي اتاق از خود نشان مي

توان اين خواص را  ها به محدوده نانومتر، مي كاهش اندازه دانه

هاي سراميك توليد شده از  با كاهش اندازه دانه]. 2[بهبود بخشيد

اي از لحاظ  تري زيركونيا، خواص نوري بهبود يافتهپودر نانوم

بهبود خواص نوري به . شود شفافيت و نيمه شفافيت حاصل مي

ه ونير دنداني اهميت ب ويژه براي ساخت مواردي چون كراون و

  .]21[سزايي دارد

در پژوهش حاضر تلاش شد تا با اجراي حداقل مراحل 

بت سريعي جهت نسبه ژل، فرايند ساده و  -ممكن به روش سل
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توليد نانوپودر زيركونياي پايدار شده با سه درصد مولي ايتريا 

ممكن دستيابي به فناوري تهيه نانوپودر زيركونيا . حاصل شود

ضمن موفقيت در توليد اين بيوسراميك در مقياس نانو در  است

كشور، با حصول خصوصيات مطلوب مثل خواص مكانيكي و 

پزشكي، كشور را از وارد كردن  ننوري برتر مورد نظر در دندا

 .نياز سازد محصول از خارج بي

  

  ها  مواد و روش

. آزمايشگاهي و بدون جهت بود –از نوع تجربي پژوهشاين 

هاي تهيه شده زيركونياي پايدار  نمونه پژوهش،جمعيت مورد 

براي توليد پودر زيركونياي پايدار شده با سه درصد . شده بود

ژل، مقدار مشخصي از  -به روش سل) 3Y- TZP(مولي ايتريا 

 )ZrOCl2.8H2O )BDH Chemicals, UK ،كلرايد زيركونيم اكسي

) Y(NO3)3.6H2O )Sigma Aldrich, Germanyو نيترات ايتريم 

يابي به سه درصد مولي ايتريا  به نسبت لازم جهت دست

)Y2O3( در تركيب نهايي در اتانول خالص  

)Merk Chemicals, Darmstadt, Germany  ( بيش ازبا خلوص 

مول بر ليتر توليد  001/0حل و محلول اوليه با غلظت  درصد 99

درجه  50محلول اوليه بر روي همزن مغناطيسي در دماي . شد

دقيقه همزده شد تا سل شفاف به دست  30گراد به مدت  سانتي

دقيقه در شرايط مذكور،  30با همزدن سل حاصل به مدت . آمد

ت حذف يون كلر، ژل چندين بار با آب بدون جه. ژل تشكيل شد

عمل شستشو تا هنگامي تكرار گرديد كه . يون شستشو داده شد

) AgNO3(رسوبي به هنگام اضافه كردن محلول نيترات نقره 

 50ژل شستشو داده شده در دماي . يك دهم مولار مشاهده نشد

پودر حاصل از . ساعت خشك گرديد 20گراد به مدت  درجه سانتي

 5/0ريزي ابتدا با نرخ  خشك شده در يك كوره قابل برنامه ژل

گراد حرارت داده شد و  درجه سانتي 400درجه بر دقيقه تا دماي 

گراد به  درجه سانتي 600درجه بر دقيقه در دماي  5سپس با نرخ 

به منظور بررسي امكان . داده شد مدت زمان سه ساعت حرارت 

هايي نيز علاوه بر  تر، نمونههاي كم كلسينه كردن نمونه در زمان

 600ساعت در دماي  2و  1هاي   ساعت به مدت زمان 3زمان 

سازي  شرايط آماده 1در جدول . دهي شد گراد، حرارت  درجه سانتي

  .گذاري آنها آورده شده است با نامهاي مختلف همراه  نمونه

به منظور شناسايي فازهاي تشكيل شده و همچنين تعيين 

 ي، پودر آماده شده توسط آزمون پراش پرتو ها ليتاندازه كريستا

 XPert-MPDمدل  (Philips)ايكس با دستگاه فليپس 

System  آمپر مورد  ميلي 30كيلو ولت و جريان  40تحت ولتاژ

الگوهاي پراش پرتو ايكس با استفاده از . بررسي قرار گرفت

 80تا  20آنگستروم در بازه  54/1با طول موج  CuKαلامپ 

. دست آمده ثانيه ب 5و زمان هر گام  02/0و اندازه گام  درجه

ايكس، فازها و اجزاي  يپس از حصول الگوي پراش پرتو

هاي پراش با  سازنده آن از طريق مقايسه زاويه و شدت پيك

افزار  هاي استاندارد اطلاعات نرم اطلاعات موجود در كارت

هاي  تتعيين اندازه كريستالي .دستگاه مشخص و تعيين گرديد

پودر تهيه شده هم با استفاده از الگوهاي پراش پرتو ايكس و  نانو

در رابطه . به انجام رسيد (d = 0.89 λ/β.cosθ) نيز رابطه

طول موج مورد  λها بر حسب نانومتر،  اندازه دانه dمذكور، 

عرض   β،)نانومتر 154/0براي تيوب مس برابر با (استفاده 

زاويه  θآن بر حسب راديان و بلندترين پيك در نصف ارتفاع 

  .باشد پيك مي

 

.هاي مختلف سازي نمونه شرايط و نحوه آماده .1جدول   

 نمونه

 

زدن دماي هم  

(C° ) 

 حلال

 

 دماي خشك كردن

(C° ) 

 دماي كلسينه كردن

(C° ) 

 زمان كلسينه كردن

)ساعت(  

S2 50 1 600 50 اتانول 

S3 50 2 600 50 اتانول 

S4 50 3 600 50 اتانول 
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از  ،هاي موجود در محصول تهيه شده براي بررسي بنيان

با استفاده از دستگاه ) FTIR(سنجي مادون قرمز  تكنيك طيف

Bomem-MB 100  در محدودهcm-1 400-4000  و با

سنجي ابزار  اين نوع طيف. استفاده شد cm-1 2سرعت روبش 

هاي عاملي تركيبات آلي  بسيار مفيدي براي شناسايي گروه

استفاده از چنين روشي كم و بيش در تركيبات معدني . باشد مي

  .شود هم ديده مي

بررسي مورفولوژي سطحي پودر توليد شده، توسط  

  انجام ) Philips XL30(ميكروسكوپ الكتروني روبشي 

  تا 5ها بين  ولتاژ مورد استفاده براي اجراي آزمون. شد

) TEM(ري از ميكروسكوپ الكتروني عبو .كيلو ولت بود 15

(Philips CM2000 FEG)  نيز براي بررسي وضعيت ذرات

. پودر و تخمين اندازه ذرات نانو پودر توليدي استفاده شد

ميكروسكوپ الكتروني عبوري، تصوير مستقيمي از ذرات و 

 .دهد توزيع اندازه آنها نشان مي

  ها يافته

 600هاي كلسينه شده در  ايكس نمونه يالگوي پراش پرتو

مشاهده  1ساعت در شكل  3و  2، 1گراد به مدت انتيدرجه س

هاي ظاهر شده متعلق به  فاز تتراگونال  تمامي پيك. شود مي

  .زيركونيا است

با استفاده از معادله شرر، اندازه كريستاليت پودرهاي كلسينه 

گراد  درجه سانتي 600ساعت در دماي  3و  2، 1شده به مدت

لازم به ذكر . ه شده استيارا 2كه در جدول  ،محاسبه گرديد

يعني پيك  ،، عرض بلندترين پيك در نصف ارتفاع آنβاست 

ه شده توسط ي، از اطلاعات اراθ2 ≈ 3/30°ظاهر شده در زاويه 

 .به دست آمد APWDافزار  نرم

، تصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي، پودر 2شكل 

گراد به  درجه سانتي 50حاصل از عمليات خشك كردن ژل در 

تصوير ميكروسكوپ الكتروني . دهد ساعت را نشان مي 20ت مد

 گراد نيز در درجه سانتي 600روبشي پودر كلسينه شده در دماي 
 

  
.ساعت 3و  2، 1گراد به مدت درجه سانتي 600هاي كلسينه شده در  الگوي پراش پرتو ايكس نمونه .1شكل   

 
گرادكه به كمك اطلاعات الگوي پراش  درجه سانتي 600ساعت در دماي  3و  2، 1تاندازه كريستاليت هاي پودر كلسينه شده به مد .2جدول 

.پرتو ايكس و با استفاده از رابطه شرر تعيين شد  

S4  
)°C600 ،3 ساعت( 

S3  
)°C600 ،2 ساعت( 

S2  
)°C600 ،1 ساعت( 

  نمونه

 )نانومتر: (اندازه 3/20 2/21 3/21
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ه شده با هاي تهي ميكروگراف. ارايه شده است 3شكل 

براي پودر كلسينه  (TEM)ميكروسكوپ الكتروني عبوري 

ساعت در  3گراد به مدت  درجه سانتي 600شده در 

  . آورده شده است 4هاي مختلف در شكل  بزرگنمايي

) FTIR(الف، طيف مادون قرمز با تبديل فوريه -5شكل 

درجه  25سازها در دماي  مربوط به سل تهيه شده از پيش

  سنجي مادون قرمز، در  آزمون طيف. دهد ا نشان ميگراد ر سانتي

متر مربع انجام شده  در سانتي 4000تا  400محدوده تعداد موج 

 در طيف مادون قرمز ژل حاصل از سل مذكور نيز. است

، باندهاي پيش گفته حضور دارند و فقط به )ب-5شكل ( 

نمودار طيف مادون . ها كاسته شده است مقداري كمي از شدت آن

  گراد به درجه سانتي 600رمز تبديل فوريه نمونه كلسينه شده در ق

  

  . ج نشان داده شده است- 5ساعت نيز در شكل 3مدت
  

  بحث

  (plasma synthesis)هاي مختلفي مثل سنتز پلاسمايي روش

، رسوب گرمايي (co- precipitation)رسوبي  فرايند هم

(hydrothermal precipitation) ژل  -و نيز فرايند سل

ژل يك روش  -فرايند سل]. 2[جهت توليد زيركونيا وجود دارد

سنتز ويژه براي توليد و تهيه پودرهاي غير آلي ريز است كه 

ر پودر توليدي، امكان فراوري يشتعلاوه بر يكنواختي و خلوص ب

در دماي پايين را در مقايسه با ساير فرايندهاي متداول فراهم 

وژي ذرات كريستالي بسيار ريز همچنين كنترل مورفول. آورد مي

و كاهش اندازه ذرات تا حد نانومتر نيز در اين روش مقدور 

  .باشد مي

  

.ساعت 20گراد به مدت  درجه سانتي 50تصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي ژل خشك شده در  .2شكل   

 

  

 ب الف

 .ساعت 3گراد به مدت  درجه سانتي 600دماي  تصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي پودر كلسينه شده در .3شكل 
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 ب الف

  
 ت پ

 ساعت 3گراد به مدت  درجه سانتي 600تصاوير ميكروسكوپ الكتروني عبوري پودر كلسينه شده در . 4شكل 

 

 
 
 
 
 
  

 
 
 

 
  .گراد درجه سانتي 50ها در دماي ساز سنجي مادون قرمز با تبديل فوريه از سل تهيه شده از پيش طيف حاصل از طيف) الف. (5شكل 

  .ساعت 20گراد به مدت  درجه سانتي 50سنجي مادون قرمز با تبديل فوريه از ژل خشك شده در دماي  طيف حاصل از طيف) ب(

 .ساعت 3گراد به مدت  درجه سانتي 600سنجي مادون قرمز با تبديل فوريه مربوط به پودر كلسينه شده در دماي  طيف حاصل از طيف) ج(
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) 1شكل (بررسي الگوي پراش پرتو ايكس پودر تهيه شده 

ها ناشي از فاز تتراگونال زيركونيا  دهد كه پيك نشان مي

گونه پيكي مربوط به ايتريا موجود  باشند، بدون اين كه هيچ مي

باشد و نشانگر آن است كه ايتريا به طور كامل در شبكه زيركونيا 

اند كه حل شدن كامل  پژوهشگران نشان داده. حل شده است

ايتريا در شبكه زيركونيا به پايدار شدن فاز تتراگونال در زيركونيا 

ايتريا نيز تطابق  -شود كه با دياگرام فازي زيركونيا منجر مي

ساعت،  3به  1با افزايش مدت زمان كلسينه كردن از ]. 22[دارد

ماند، ضمن اين كه پيك  ها بدون تغيير مي مكان و شكل پيك

از آن جا كه رنگ پودر ). 1شكل (شود  نيز مشاهده نمي جديدي

باشد،  ساعت خاكستري رنگ مي 2و  1هاي  كلسينه شده در زمان

ساعت براي  3مانده دارد، زمان   كه دلالت بر حضور كربن باقي

  .ها به عنوان زمان بهينه انتخاب شد كلسينه كردن نمونه

دست ه ايده اصلي و عمومي فرايند، ب ،ژل -در روش سل

 مولكوليِ هاي كلان سازهاي پليمري حاوي زنجيره آوردن پيش

به طور تصادفي به يكديگر پيچيده است كه در درون آن 

هاي فلزي به طور يكنواخت در مقياس اتمي توزيع  كاتيون

هاي فلزي در شبكه پليمري به  تحرك كم كاتيون. اند شده

دها اكسي -از تشكيل پيوندهاي مخلوط فلز ،شدت ويسكوز

بنابراين سراميك . كند هاي فلزي جلوگيري مي توسط كاتيون

كه اين  ،شود جامد تنها پس از حذف شبكه آلي تشكيل مي

]. 23[دهد ثير قرار ميأله دماي بلوري شدن اكسيد را تحت تأمس

جهت توليد  پژوهشگراندر كارهاي پژوهشي انجام شده توسط 

اي از دماهاي مختلف بين  ژل، گستره -زيركونيا به روش سل

كردن و  گراد براي عمليات كلسينه  درجه سانتي 800تا  400

و  Kawaguti. توليد زيركونياي كريستالي ذكر شده است

گراد مخلوطي  درجه سانتي 400در دماي كلسينه  ،]24[همكاران

ا براي زيركونياي خالص از فازهاي تتراگونال و مونوكلينيك ر

با كلسينه كردن  Ksapabutrدر صورتي كه  ،اند گزارش كرده

گونه فاز كريستالي  هيچ ،گراد درجه سانتي 400پودر در دماي 

در اكثر ]. 25[دست نياورده استه براي زيركونياي خالص ب

درجه  800ها با انتخاب دماي كلسينه كردن برابر  پژوهش

در زيركونياي خالص توليدي مخلوطي از پو بيشتر،گراد و  سانتي

ولي در مورد  ،]26[دو فاز تتراگونال و مونوكلينيك بود

درجه  950زيركونياي پايدار شده با ايتريا، حتي با انتخاب 

، همچنان پودر توليدي  گراد براي عمليات كلسينه كردن سانتي

  ].27[تنها حاوي فاز تتراگونال بود

ساس به عواملي همچون ژل روشي بسيار ح -فرايند سل

تشكيل و پايداري  ،علاوه بر اين. نوع و خلوص مواد اوليه است

بسيار وابسته به كاتاليزورهاي  ،فازهاي مونوكلينيك و تتراگونال

هاي مورد استفاده و دماي  محلول، افزودني pHكار رفته، ه ب

تغيير در هر يك از موارد فوق موجب تغيير . كلسينه كردن است

) تتراگونال يا مونوكلينيك(تشكيل فاز كريستالي و نوع در دماي 

اسيدي محلول و  pH ،به عنوان مثال]. 28[گردد و مقدار آن مي

SO4 هايي نظير حضور آنيون
زني فاز  به افزايش دماي جوانه ،2-

تتراگونال و پايداري آن تا دماي بالاتر در زيركونياي خالص 

شده براي تشكيل و  اختلاف بين دماي گزارش]. 29[انجامد مي

هاي مختلف نيز ناشي از چنين  تجزيه فاز تتراگونال در پژوهش

ايكس پودر كلسينه شده در  يالگوي پراش پرتو. عواملي است

 1در شكل  ،هاي مختلف درجه سانتيگراد و زمان 600دماي 

ها كه در  شدگي قابل توجه پيك پهن. نشان داده شده است

اشاره به اين موضوع  ،شود ميايكس ديده  يالگوي پراش پرتو

 100هايي با اندازه كمتر از  دارد كه پودر حاوي كريستاليت

شامل دو  XRDهاي  مجموع پهن شدگي پيك. نانومتر است

ها و ديگري  يكي ناشي از اندازه كوچك كريستاليت ،باشد اثر مي

عرض پيك ناشي از ]. 30[ناشي از ميكروكرنش در مقياس اتمي

توان توسط رابطه  ها به تنهايي را مي ستاليتاندازه كوچك كري

ها قابل  شرر توصيف كرد و در نتيجه اندازه متوسط كريستاليت

  ].31[تعيين است

شود، اندازه  مشاهده مي 2همان طور كه از جدول 

هاي پودر زير كونياي پايدارشده با سه درصد مولي  كريستاليت

ن افزايش با افزايش زمان كلسينه كرد ،)3Y- TZP(ايتريا 

ها بسيار كم  البته اثر زمان بر افزايش اندازه كريستاليت. يابد مي

  . است

اي را  هاي اسفنجي و ورقه مخلوطي از آگلومره 2شكل 

 ،شود ژلي كه در اثر واكنش تراكمي حاصل مي. دهد نشان مي

هاي  از ذرات كروي سل تشكيل شده كه به شكل توده اغلب

ماهيت . آمده است در  (voluminous aggregates) حجيم
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ها در پودر حاصل از ژل خشك شده اشاره به اين  آگلومره

به راحتي  ،مطلب دارد كه آنها ممكن است استحكام كمي داشته

ها  اين آگلومره ،در اثر كلسينه كردن. تغيير شكل دهند

در حالي كه  ،شود ها بيشتر مجزا مي شكل آن ،كريستالي شده

  ). 3شكل (يابد  ها نيز كاهش مي تخلخل آن

ذرات پودر نانومتري زيركونياي پايدار شده با ايتريا به روش 

ميكرون  10با اندازه تقريبي  (aggregates)هايي  ژل، توده -سل

هاي  مشابه چنين رفتاري در اكثر پژوهش. اند و كمتر تشكيل داده

انجام گرفته جهت توليد پودر زيركونياي پايدارشده توسط 

ژل نيز مشاهده شده  - ر از جمله روش سلهاي شيمي ت روش

  ].23، 32، 33[است

هاي تهيه شده با ميكروسكوپ الكتروني عبوري  ميكروگراف

(TEM)شود، اشاره به  مشاهده مي 4طور كه در شكل  ، همان

اين مطلب دارد كه اندازه پودر سنتز شده زيركونياي پايدار شده 

ت حتي در حالت باشد و ذرا در پژوهش حاضر در حد نانومتر مي

به عنوان . باشد هاي ريز مي آگلومره شده، شامل كريستاليت

نانومتر را نشان  80، يك ذره با اندازه حدود )ت(  4مثال، شكل 

. باشد نانومتر مي 20هايي با اندازه  دهد كه حاوي كريستاليت مي

و ) قسمت ب  3شكل (اين مورد، مطالب و نتايج ذكر شده قبلي 

به طور كلي، نتايج آزمون . كند تأييد ميرا نيز  2جدول 

دهد كه اندازه متوسط  ميكروسكوپ الكتروني عبوري نشان مي

باشد، كه در  نانومتر مي 80ذرات براي پودر كلسينه شده حدود 

توافق خوبي با نتايج آزمون ميكروسكوپي الكتروني روبشي 

  .است

نشان داده  5طيف باندهاي مختلف جذب كه در شكل 

 cm-1 3358 در OHند وسيعي ناشي از ارتعاشي كششي شده، با

به صورت (دهد كه حاكي از حضور آب مولكولي  را نشان مي

، cm-1 2361پيك جذب در محدوده . است) پيوند داده Hآزاد يا 

باند جذب . دارد OHاشاره به حضور هيدروژن متصل شده به 

تأييد ( O-Hناشي از ارتعاش خمشي  cm-1 1632در حدود 

) O-NO2كشش غير تقارني (و ذرات نيتراتي ) ور آب آزادحض

نيز ناشي از ارتعاش  cm-1 1040باند مشاهده شده در . باشد مي

  .الكل اوليه است C-Oكششي 

مكانيسم تشكيل ژل از سل كلوئيدي، غلبه نيروي جاذبه 

باشد،  ها مي واندروالس بين ذرات سل بر نيروي دافعه بين آن

كاهش شدت . شود خروج حلال ميسر مياين امر از طريق  كه

ژل  FTIRدر طيف  C-Oو  OHهاي  هاي مربوط به گروه پيك

در مقايسه با طيف سل كه به خروج مقداري از حلال اشاره 

همچنين باند . كند دارد، رخداد مكانيسم مذكور را نيز تأييد مي

شود، ناشي از حالت  ديده مي cm-1 1309جذبي كه در حدود 

 FTIRگردد، كه در طيف  بوط به الكل ميمر C-H قيچي

اين مورد نيز در . مربوط به ژل، اين باند حذف گرديده است

فركانس ارتعاشي . باشد توافق خوبي با مكانيسم مطرح شده مي

  آرايي سل و ژل نيز به ناهم FTIRطيف  cm-1 1417در 

(no-co-ordination) هاي نيترات يون)(NO3-  به يون فلزي

 -Yو  Zr- Oدر نواحي انرژي كم طيف هم، پيوند  .اشاره دارد

O  باندهاي واضحي را هم درcm-1 489  و هم درcm-1 649 

  ).  ، طيف هاي الف و ب5  شكل(كنند  ايجاد مي

شود كه شدت باند جذب ناشي  مشاهده مي) ج( 5در شكل 

اي در اثر تبخير و  به طور قابل ملاحظه O-Hاز ارتعاش كششي 

عمليات كلسينه كردن كاهش يافته، به نواحي خروج آب در طي 

طبق يك پژوهش انجام شده، . انرژي بيشتر جا به جا شده است

هاي آب با شدت كاهش يافته  اين باند جذب مربوط به مولكول

ممكن است ناشي از رطوبت جذب شده از ) cm-1 3434ناحيه (

همچنين در ]. 34[باشد اتمسفر محيط توسط نمونه كلسينه شده 

ناشي از  cm-1 1624ين طيف، باند مشاهده شده در حدود ا

شود در اثر  باشد، كه ملاحظه مي مي O-Hارتعاش خمشي 

كلسينه كردن از شدت آن بسيار كاسته شده است و نظريه فوق 

  .شود تأييد مي

نتايج مجموعه ارزيابي و آزمون هاي به عمل آمده حاكي از 

يدار شده با ايتريا با آن است كه تهيه نانوپودر زيركونياي پا

اين محصول نانومتري با خواص . موفقيت به انجام رسيده است

باشد، ممكن است   كه ناشي از ساختار در مقياس نانو مي اي ويژه

هاي مورد استفاده در  زمينه مناسبي را براي تهيه و ساخت ترميم

 دندانيبريج  كراون و، پست و كور، هنلا، هاينلپزشكي مثل  دندان

هاي  بديهي است با كاهش اندازه دانه. زيركونيا فراهم آورد از

سراميك توليد شده از پودر نانومتري زيركونيا، خواص نوري 

 بهبود مي يابد كه به ويژه براي ساخت مواردي چون كراون و

  .ونير دنداني اهميت به سزايي دارد
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  گيري  نتيجه

مولي ايتريا با پودر نانومتري زيركونياي پايدار شده با سه درصد 

 80نانومتر و اندازه ذرات حدود  20حدود   اندازه كريستاليت

دما و زمان بهينه كلسينه كردن براي توليد . نانومتر توليد شد

پودر زيركونياي پايدار شده با سه درصد مولي ايتريا تحت 

 600شرايط آزمايشگاهي به كار رفته در اين پژوهش به ترتيب 

ژل به كار  -روش سل. باشد ساعت مي 3گراد و  درجه سانتي

 توان آن رفته در اين پژوهش بسيار ساده است، به طوري كه مي

جهت توليد  ،pHرا بدون نياز به كنترل پارامترهاي متعدد نظير 

شده با ايتريا به صورت تجاري براي  پودر زيركونياي پايدار

ا اين محصول نانومتري ب. پزشكي به كار برد كاربردهاي دندان

باشد،  اي كه ناشي از ساختار در مقياس نانو مي خواص ويژه

ممكن است زمينه مناسبي را براي تهيه و ساخت ترميم هاي 

، پست و كور، هنلا، هاينلپزشكي مثل  مورد استفاده در دندان

بديهي است با . از زيركونيا فراهم آورد دندانيبريج  كراون و

ده از پودر نانومتري هاي سراميك توليد ش كاهش اندازه دانه

يابد كه به ويژه براي ساخت  زيركونيا، خواص نوري بهبود مي

  .ونير دنداني اهميت به سزايي دارد مواردي چون كراون و

  

  تشكر و قدرداني 

و با  1MSB842اين پژوهش در قالب طرح تحقيقاتي با كد 

. حمايت مالي دانشگاه صنعتي اصفهان به اجرا درآمده است

از معاونت محترم پژوهشي دانشگاه صنعتي  وسيله بدين

  .شود اصفهان سپاسگزاري مي
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