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  چكيده 

ه پيش مـاده فسـفري،    نيترات كلسيم چهار آبه و س هادژل از پيش م –يند سلهاي هيدروكسي آپاتيت به وسيله فرآپودردر اين تحقيق، نانو
 XRD ،FTIR ،DTAهـاي  هاي كلسينه شده به وسيله طيف سنجينمونه .فات سنتز شدر و تري اتيل فسپنتا اكسيد فسف اسيد فسفريك،

هـاي بـه دسـت    و از داده ژل بر خلوص فازي مورد ارزيابي قـرار گرفـت   –يند سلتاثير پارامترهاي فرآ. شناسايي شد SEMو آناليز عنصري 
اندازه ذرات مشاهده شده از تصويرهاي ميكروسـكوپ  . به گرديدها محاسه كمك معادله شرر اندازه ذرات آنو ب XRDآمده از الگوهاي پراش 

نمونـه سـنتز شـده از پـيش     ، DTAهاي طيف بر اساس. كندرا تاييد ميهاي به دست آمده از معادله شرر نتيجه (TEM)الكتروني عبوري 
بـه طـور كلـي    . ا است، بلورينه شـده اسـت  هكه كمترين دماي بلورينگي در مقايسه با ساير نمونه Cº 400ماده تري اتيل فسفات در دماي 

دماي سـل بـالاتر و   . گذار استتاثير وردهفرآو دماي كلسينه شدن در خلوص بيشتر مدت زمان ماندن و  فاكتورهاي مهمي مانند دماي سل
هـاي كلسـيم   خالصـي باعـث تبـديل نا   Cº 600دماي كلسينه كـردن بـالاي   . ورده را افزايش داده استفرآمدت زمان ماندن بيشتر، خلوص 
با افزايش ايـن دمـا از   . طبق انتظار ميانگين اندازه ذرات با افزايش دماي كلسينه كردن افزايش پيدا كرد. فسفاته به هيدروكسي آپاتيت شد

 الا جهتبلورينگي بمناسب دماي  به عنوان نهايي نانومتر رشد پيدا كرد و بنابراين دماي 98 به 50ميانگين اندازه ذرات از  Cº 700 به 600
  .شودمي پودرهاي هيدروكسي آپاتيت نسبت دادهتهيه نانو

  
   .، خلوص فازيTEMشرر،  رابطه ژل، –پودر، هيدروكسي آپاتيت، سلنانو :هاي كليدي واژه

  
 

 مقدمه - 1

بـدليل   سنتزي) ,HA Ca5(PO4)3OH(يدروكسي آپاتيت ه
هاي سخت بـدن، بـه   شباهت ساختاري و شيميايي با بافت

هـا  همترين مواد جانشين شونده اين بافـت عنوان يكي از م
اين تركيب بعـد  . طي چند دهه اخير مورد توجه بوده است

توانايي ايجاد اتصـال شـيميايي بـا بافـت سـخت       كاشتاز 
كـه ذاتـا    HA. شودراف را داشته و موجب ترميم آن مياط
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توان هاي سخت دارد را ميشباهت شيميايي زيادي با بافت
لـذا  . ها نيز تهيـه كـرد  ي به اين بافتبا شباهت مورفولوژيك

HA هـاي  اي جهت ترميم يا درمـان بافـت  به طور گسترده
هـاي قبلـي در مـورد    گـزارش . سخت استفاده شـده اسـت  

، هـم  ]1[جامـد  شامل واكنش حالـت   HAهاي سنتز روش
. باشـد مـي  ]4-8[ژل  -و سل ]3[، هيدروترمال ]2[رسوبي 

زيـادي   برتريل ژ -مواد سراميكي سنتز شده به روش سل
هاي ديگر دارد از جملـه خلـوص بـالاي محصـول،     بر روش

. ينـد اسـت  تركيب و دماي پايين مورد نيـاز فرآ يكنواختي 
ديگر اينكه هيدروكسي آپاتيت سنتز شـده بـه ايـن روش،    

را  بدليل كريستاليته پايين خاصيت زيستي بسـيار بهتـري  
  هـا نشـان   هاي سـنتز شـده بـه سـاير روش    نسبت به نمونه

 HAژل باعـث تهيـه    –علاوه بر اين، فرآينـد سـل  . دهدمي
گردد كه بهتر توسط بافـت ميزبـان   ساختار ميميكرو و نانو
هــاي ويژگــياهميــت ســاريج و كاهانــا،  .شــودجــذب مــي
را فهرسـت   هاي هيدروكسي آپاتيـت سـنتزي  نانوكريستال

 HAتا امروزه در مـورد   هاهر حال، گزارشه ب. ]9[اند كرده
 HAدهد كه سـنتز  ژل نشان مي –ه به روش سلسنتز شد

از آنجايي . ]5-7[باشد مي  CaOهميشه همراه با فاز ثانويه
در  سـعي  اسـت  مضـر  HAبراي خاصيت زيستي  CaOكه 

كنترل دقيق  با. شودميكاهش يا حتي حذف اين ناخالصي 
توان اين ناخالصي را به ل ميژ –يند سلفرآ مراحل متفاوت

براي حذف آن بايستي پودر سنتز شده حداقل رساند، ولي 
. ]5[شستشو داد  HClرا توسط محلول رقيق اسيدها مانند 

   بــه روشپودرهــاي هيدروكســي آپاتيــت نانودر ايــن كــار، 
و با پيش مواد مختلف سنتز شد و تاثير هـر يـك    ژل -سل

 –ينـد سـل  فرآاز اين دو عامل و همچنين مراحل متفـاوت  

ين چنـد . ظر قـرار گرفـت  نژل در خلوص محصول نهايي مد
ها مانند پراش اشعه كريستالتكنيك براي تعيين اندازه نانو

X (XRD)  تفرق رامان و ميكروسكوپ الكتروني عبوري بـا ،
 . ]10[در دسترس است  بزرگنمايي بالا

توانـد بـا مشـاهده مسـتقيم ذره در     تعيين انـدازه ذره مـي  
محدوده نانومتر مخصوصـا توسـط ميكروسـكوپ الكترونـي     

گيـري طـول چسـبيدگي ذرات توسـط     انـدازه  ا باعبوري ي
XRD       در مواردي كه انـدازه ذره مـرتبط بـا پهنـاي پيـك

بدليل تفـاوت سـرعت هيـدروليز    . پراشي است، انجام گيرد
دماي سـل و  (پيش مواد مختلف فسفر، شرايط بهينه سنتز 

طبـق نتـايج   . هر روش متفاوت است) پيرسازيمدت زمان 
ــين   ــار محقق ــه     ]11،8[ك ــراي تهي ــاز ب ــورد ني ــاي م دم

هيدروكسي آپاتيت بستگي به فعاليت شيميايي پيش مـواد  
ژل  -ها به روش سلدر مورد سنتز فسفات ]12[ليوج . دارد

ماننـد  (ها تحقيق كرد و دريافت كه استرهاي الكيل فسفات
يا اسيد فسـفريك پـيش مـواد چنـدان     ) تري اتيل فسفات

البته بايسـتي بـه   . ندمناسبي از نظر سرعت هيدروليز نيست
اي يـك  ه توجه داشـت كـه بـراي هـر پـيش مـاده      اين نكت

حتي دمـاي   ، و)aging(پيرسازي محدوده دمايي و يا زمان 
كلسينه شدن وجود دارد كه با تغيير هر يك به تنهايي يـا  

سـت خواهـد   همراه با هم محصول هيدروكسـي آپاتيـت بد  
ماننـد  هاي ديگـر سـاختاري آن   آمد، اما ممكن است جنبه

   مـثلا دمـاي سـل    . كريستاليته و انـدازه ذرات تغييـر كنـد   
متغير باشـد كـه طبـق مرجـع      Cº 90 تا 25تواند بين مي

ــدوده  ]13[ ــا در مح ــدازه   Cº 37-25 دم ــا ان ــت ب ، آپاتي
و در ) nm 50-25(كريستال در حدود اسـتخوان آدم بـالغ   

) nm 130(در اندازه آپاتيت مينا انسان بـالغ   Cº 90 دماي
  .كندجاد مياي
  

 هاي تجربي فعاليت - 2

 ژل –سنتز به روش سل -2-1

 M3  بـا غلظـت  ) Merck(محلول نيترات كلسيم چهار آبه 
بـه ترتيـب از فسـفر پنتـا      I-IIIهـاي  براي نمونه. تهيه شد
و تــري اتيــل ) Merck(، اســيد فســفريك )BDH(اكســيد 
بـراي تهيـه    =Ca/P 67/1با نسبت مـولي  ) Fluka(فسفات 

آنگاه سل فسفر قطره قطـره بـه   . استفاده شد محلول فسفر
ساير مشخصات روش سنتزي در . محلول كلسيم اضافه شد

  .آمده است 1جدول 
  

مشاهده شده و  Ca/Pشرايط سنتزي، نسبت مولي : 1جدول 
  .III و I ،IIاندازه ذرات محاسبه شده براي نمونه هاي 

اندازه 
ذره 
(nm) 

نسبت 
 مولي

Ca/P 

دماي 
كلسينه 
كردن 
(°C)  

مدت 
زمان 
  ماندن

دماي 
سل 
(°C) 

  نمونه

54 86/1  600  h 2  50  I  
  II  40  روز 4  600  75/1 60
  III  80  روز 5  700  70/1 98
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 DTA ون، توســط دســتگاههــاي خشــك شــده در آنمونــه
(NETZSCH, Germany) اييدر گستره دم Cº 1000-30 

هاي كلسينه شده توسـط  همينطور نمونه. داده شد حرارت
اي در گستره زاويـه  XRD (Philips, Netherland) دستگاه

°60-0 =θ2  وFTIR  در گسترهcm-14000-500   و آنـاليز
ــري ــه   SEM (S360, Oxford, England) عنص ــز ب مجه

  .شناسايي و مورد بررسي قرار گرفت EDXآناليزور اشعه 
  
  تعيين اندازه ذرات -2-2

 سنتز شده به كمك معادلـه شـرر   HAاندازه ذره پودرهاي 
)D=Kλ/Wcosθ(    و توسط تصاوير ميكروسـكوپ الكترونـي

ميكروسكوپ الكتروني انتقـالي  . ]14[عبوري تعيين گرديد 
(Leo 912 AB-Germany)       مجهـز شـده بـه يـك تفنـگ

ها براي تهيه نمونه. اعمال شد kV 120ترمونيك، با قدرت 
تصاوير ميكروسكوپ الكتروني عبوري بصـورت زيـر آمـاده    

 2مـدت  ه مواج ماوراء صوت بتوسط ا HAپودر : سازي شد
هـاي  ل مطلق پراكنده شد و سپس بر شبكهساعت در اتانو

  .مسي پوشيده شده با كربن نشانده شد
  

 نتايج و بحث - 3

ژل بر خلوص  –سل نديآفر يپارامترها ريتأث -3-1
 شده نهيكلس يهانمونه فازي

الكوكسيدهاي فسفر و اسيد فسفريك بارها به عنوان پـيش  
 هـاي در سالژل  –به روش سل HAمواد فسفر براي سنتز 

فعاليت هيدروليز تري اتيـل فسـفات   . انداخير استفاده شده
نسبتا ضعيف است و دمـا و مـدت زمـان هيـدروليز بـالاتر      

 .]5[مورد نياز است  HAبراي تشكيل فاز ) چندين روز(

 
OP(OC2H5)3 +H2O                   OP(OC2H5) 3-x(OH)x 

+ xC2H5OH                                                           )1(  
 
P2O5 + 3H2O                   2H3PO4                        )2(  
 

را  4 الـي  1هـاي  افزايش دماي سل و زمان ماندن، واكنش
  . كندتسريع مي

ها در طول پيرسـازي،  محلول نمونه pHگيري متداوم اندازه
بعـد از مانـدن بـه     5/4ا كمتـر از  در آغاز ت 6 از pHكاهش 

اين نشـانگر آزاد شـدن   . ساعت را نشان مي دهد 48مدت 
H+  بين كلسـيم و پـيش مـاده    تراكم در طي انجام واكنش

 .]15[باشد هيدروليز شده فسفر بر طبق مدل بار جزئي مي
حاصل از هيـدروليز بـا پـيش     P–(OH)هاي در ادامه گروه

ار آپـاتيتي را تشـكيل   ماده كلسيم واكـنش داده تـا سـاخت   
  ):4و  3 هايواكنش(دهند 

  
OP(OEt)3-x(OH) x + Ca2+ + NO3

-                            ( NO3)
-

(OH)-Ca-O-PO(OEt)3-x
 + H +  +  C2H5OH + H2O )3(  

  
OP – (OH)3 + Ca2+ + NO3

-                        
( NO3)

-(OH)-

Ca- O- PO + 2H+                                                   )4(  
  

كلسـيم   هـاي ت هيدروليز پيش ماده فسفر با يـون محصولا
از لحـاظ ظـاهري،   . كنـد كمپلكس محلول ايجـاد مـي  يك 

 هايي شـفاف هاي مخلوط شده، بدون ماندن، محلولمحلول
، شفاف و زرد (aged)هاي پير شده اما محلول اندو بي رنگ

محلـول همگـن حـاوي     كم رنگ اسـت، كـه نشـانگر يـك    
آناليز حرارتي جرمـي  . باشدكمپلكس حل شده مربوطه مي

(TGA)  انجام شده توسطChai  وBin-Nissan ]16[  نشان
دهد كه فسفر موجود در سل، تمايل زيادي براي تبخير مي

شدن و خروج از محلـول طـي عمليـات حرارتـي در كـوره      
 XRDدر الگــوي  CaOهــاي مربوطــه حضــور پيــك. دارد

نسـبت بـه    Ca/P و انحراف مثبت نسـبت مـولي  ) 1كل ش(
باشـد  مـي  مقدار استوكيومتري، دليل انجـام ايـن واكـنش   

نشـانگر تـأثير    HA/CaOسـبت شـدت پيـك    ن ).1 جدول(
ژل شامل دماي سل، مدت زمـان   –يند سلپارامترهاي فرآ

 1هاي و دماي عمليات حرارتي در تكميل واكنش پيرسازي
بـه مقـدار    Ca/Pك شدن مقـدار  روند نزدي. باشدمي 2الي 

يـد  تاي )a-c1شـكل  ( III تـا  Iاز نمونه  67/1استوكيومتري 
تر بين پيش مـواد كلسـيم و فسـفر در    كننده واكنش كامل

بيشـتر و   پيرسـازي اثر اعمال دماي بالاتر سل، مدت زمان 
ــور د ــورينگي    همينط ــب بل ــردن مناس ــينه ك ــاي كلس  م

يش دماي محلول بنابراين افزا. باشدهيدروكسي آپاتيت مي
سل كلسيم و فسفر ضمن هـم زدن شـديد باعـث تسـريع     

يند واكنش فسفر و هدايت فرآ واكنش هيدروليز پيش ماده
 Ca-Pواسط آمـرف  حد به سمت راست و تشكيل ماده ) 1(

توان بيان كرد كه احتمالا پـيش مـاده   مي بنابراين. شودمي
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مربوطه بـا پـيش مـواد فسـفر      تراكمكلسيم كه در واكنش 
كنـد باعـث تشـكيل    شركت مي) 2واكنش (هيدروليز شده 

در نتيجـه واكـنش   . شـود نيترات مي –هاي الكوكسي نمك
چون تمام نيترات كلسـيم  . شودباعث ايجاد ژل مي يتراكم

 شـود، بـراي   نيترات تبـديل نمـي   –به كمپلكس الكوكسي 
ناشي  CaOناكافي، حضور فاز  پيرسازيها با مدت زمان ژل

است كه نيترات اضـافي را در ژل   2از انجام ناكامل واكنش 
ساعت  2-16اندك مثلا  پيرسازيمدت زمان . كندآزاد مي

هاي پيونـدي  ، براي هيدروليز كامل و تشكيل زنجيره]17[
P – O – Ca بنـابراين بـراي نمونـه    . باشدمفيد نميIII  بـا ،

ر افزايش زمـان مانـدن ضـمن افـزايش دمـاي سـل، مقـدا       
امـا  ) 1و جـدول   c1شـكل  (كـاهش يافـت    CaOناخالصي 

هـاي  نسـبت ناخالصـي  ) a,b1شكل ( IIو  Iهاي براي نمونه
اكسيد كلسيم و تركيبات كلسيم فسـفاته بـه فـاز آپاتيـت     

   .بالاتر است
  

  
كلسينه شده در  I ،IIهاي نمونه X (a,b الگوهاي پراش اشعه :1 شكل

  :شده ئم نشان دادهلا، عC° 700در  IIIنمونه  c)و  600
.(■) HA; (□) CaO; (▲)β-TCP; (◊)(Ca2P2O7) 

با افزايش دماي كلسـينه كـردن، يـك بهبـود تـدريجي در      
فاز آپاتيت مشاهده ) بر حسب مقدار شدت پيك(بلورينگي 

  ه فازهاي ناخالصـي كلسـيم فسـفات در   گرديد، ضمن اينك
C○ 700  شكل (ناپديد شدندc1.(  حضورCaO  نشانگر عدم
نش كامل بين پيش مواد كلسـيم و فسـفر اسـت و لـذا     واك

مانده در اثر حرارت در كوره به اكسـيد  نيترات كلسيم باقي
اما پيش ماده فسفر واكنش نـداده،  . شودكلسيم تجزيه مي

و آب از نمونـه خـارج    P2O5 ،CO2در اثر حرارت به صورت 
  . شودمي

از مقــدار  Ca/Pينــد باعــث تجــاوز نســبت مــولي ايــن فرآ
ــ ــي  اس ــت، يعن ــي آپاتي     67/1توكيومتري آن در هيدروكس
لذا هر چه واكنش بين پيش ماده كلسيم و فسـفر  . شودمي

. شـود نزديكتـر مـي   67/1تـر باشـد، ايـن مقـدار بـه      كامل
تواند بدليل محيط اسيدي هاي كلسيم فسفاته ميناخالصي

  سل نمونه كه در اثـر هيـدروليز پـيش مـواد فسـفر ايجـاد       
  .تشكيل شوند ]18[شود مي

  

 DTAو  FT-IRنتايج  -3-2

 ،571بـه ترتيـب در    PO4 هاي ارتعاشيپيك 2طبق شكل 
گـردد و پيـك   ظاهر مـي  cm-11087 و  1046، 962 ،601

 O – H، پيـك تيـز كششـي    cm-1630در   O – Hنوسـاني 
و پيك پهن كششـي   cm-13572بدون پيوند هيدروژني در 

O – H    با پيوند هيـدروژني در گسـترهcm-13700–3000 
هـاي كششـي در   حضور كربنات توسط پيك. شودديده مي

   .شودتائيد مي cm-1 1460 و 871
   IIIبــراي نمونــه  PO4خصــوص  هــا بــهشــدت تمــام پيــك

) a2شـكل  ( Iقـويتر از نمونـه   ) b2 شكل( IIو ) c2شكل (
در . تر فـاز آپاتيـت اسـت   است كه اين بدليل تشكيل كامل

 C 700°از دمــاي  بعــد DTA آنــاليز حرارتــي هــايطيــف
كند كه بيانگر منحني رسم شده به سمت پايين حركت مي
در الگوهـاي  . تجزيه فاز كربنات هيدروكسي آپاتيـت اسـت  

DTA     پيك قـوي و پهـن گرمـاگير حـدود °C 200–150 
مربوط به حذف آب و حلال و حـذف آب تبلـور از نيتـرات    

  .كلسيم چهار آبه است
  

1/2Ca2P2O7 + Ca3 (PO4) 2 + Ca(NO3)2 + CaCO3   1/2H2O   

                   Ca5(PO4)3(OH) + CaO+ 2NO2+ CO2     )5(  
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  .c (IIIو  a (I ،b (II هاينمونه FTIRهاي طيف: 2شكل 

  
مربوط بـه تجزيـه    C350 – 250° پيك قوي گرمازا حدود

پيـك  . نيترات و خروج پيش ماده فسفر واكنش نداده است
هاي براي نمونه 460تا  C 330°دود نسبتا ضعيف گرمازا ح

شدن فاز آمرف كلسيم فسفات  كريستاليمختلف مربوط به 
شـكل  ( II و Iهاي اين پيك براي نمونه. به فاز آپاتيت است

a,b3 ( حدود°C460  و براي نمونهIII )  شـكلc3 (  حـدود
°C 400    گرمـاگير حــدود   پيــك قـوي  .ظـاهر شـده اسـت     
°C 650-600 3شكل (است ) 5(واكنش  مربوط به انجام.( 

 1و طبق شكل ) 5واكنش (لذا با توجه به عمليات حرارتي 
حضـور ناخالصـي كلسـيم     هـا در بين نمونـه  IIIتنها نمونه 

زيرا دماي عمليات حرارتي بالاتر . دهدفسفاته را نشان نمي
هاي كلسيم فسـفاته بـه فـاز آپاتيـت     باعث تبديل ناخالصي

  .شده است

  
  

  
  

  
  

  .c (IIIو  a (I ،b (II هاينمونه DTAهاي يفط: 3شكل 
  

 TEMو تصاوير نتايج شرر  بررسي -3-3

ذرات  طبق انتظار با افزايش دماي كلسينه كردن، انـدازه  بر
از معادلـه شـرر و تصـاوير     نتـايج محاسـبات  . كندرشد مي

   يــد ايــن را تاي) 4شــكل (لكترونــي عبــوري ميكروســكوپ ا
ذرات بـه يكـديگر را    اين تصاوير چسبيدگي شديد. كندمي

. ژل اجتناب ناپـذير اسـت   –دهد كه در روش سلنشان مي
محدوده انـدازه ذرات   C○ 600براي نمونه حرارت ديده در 

 نـانومتر  60نـانومتر بـا متوسـط انـدازه      40-65در گستره 
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در  C○ 700و براي نمونـه حـرارت ديـده در    ) a,b4شكل (
 )c4شـكل  (نـانومتر   98نانومتر با معـدل   70-120گستره 

اين نتايج در توافق خوبي با آناليز ). 1جدول (كند تغيير مي
XRD ــرار دارد ــاي پيــك پراشــي در الگــوي   .ق  XRDپهن

مربوط به توزيع اندازه كريسـتال و خـود عامـل دسـتگاهي     
سـنتزي   HAهـاي  اگر فرض كرد كه كريستال .]19[است 

بدون كشش و نقص بلوري باشد؛ پهناي پيك پراشي تنهـا  
تـوان  اسـت كـه مـي    (D)انـدازه كريسـتال    هيل محدودبدل

در ايـن   .]21،20[شـرر آنـرا محاسـبه كـرد      توسط معادله
 سـط به كار برده شـد كـه بـه متو    9/0مقدار ثابت  ،تحقيق

كه غير وابسته به مورفولـوژي   (D)حجم اندازه ظاهري ذره 
 CuKαطول موج تابش   λ.]19[باشد ذرات است مربوط مي

 θو  نصف ارتفاعپهناي كل پيك در  W، )ربر حسب نانومت(
  .باشدمي) بر حسب درجه(زاويه پراش 

  

  

  

  
   600كلسينه شده در  ،TEM a (Iتصاوير  :4 شكل

b (II ، و  600كلسينه شده درc (III ، 700كلسينه شده در.  

پهنـاي   .قـرار دارد  XRDاين نتايج در توافق خوبي با آناليز 
وط بــه توزيــع انــدازه مربــ XRDپيــك پراشــي در الگــوي 

اگر فرض كرد . ]19[كريستال و خود عامل دستگاهي است 
سنتزي بدون كشش و نقص بلـوري   HAهاي كه كريستال

باشد؛ پهنـاي پيـك پراشـي تنهـا بـدليل محـدوده انـدازه        
تـوان توسـط معادلـه شـرر آنـرا      است كه مي (D)كريستال 

 تذراثابتي است كه به مورفولـوژي   K. ]20[محاسبه كرد 
  . راديان متغير است 39/1تا  89/0 بستگي دارد و از
به كـار بـرده شـد كـه بـه       9/0مقدار ثابت  ،در اين تحقيق

كـه غيـر وابسـته بـه      Dحجم انـدازه ظـاهري ذره    متوسط
طول مـوج   λ. ]19[باشد مربوط مي ات استمورفولوژي ذر

پهنـاي كـل پيـك در     W، )بر حسب نـانومتر ( CuKαتابش 
    ) بــر حســب درجــه(زاويــه پــراش θ م و نيمــه راه مــاكزيم

  .باشدمي
  

 گيري نتيجه -4

ژل، افـزايش   –در سنتز هيدروكسي آپاتيت بـه روش سـل  
هش ناخالصـي  دماي سل و مـدت زمـان مانـدن باعـث كـا     

 Ca/Pگيـري نسـبت مـولي    انـدازه . شـود اكسيد كلسيم مي
، (EDX)مجهز به آناليزور اشعه  SEM آناليز عنصريتوسط 

همچنـين  . دهـد نشـان مـي   IIIبراي نمونه  تخليص بهتر را
بـه   DTAافزايش دماي عمليات حرارتي طبق نتايج طيـف  

هـاي  باعـث كـاهش چشـمگير ناخالصـي     C ° 650بالاتر از
ــي ــيكلس ــفاته م ــرددم فس ــواد  . گ ــيش م ــه پ ضــمن اينك

ــا ســاير پــيش مــواد در ســنتز   الكوكســيدي در مقايســه ب
ن كـار  در اي ـ. شـود ژل پيشنهاد مي –محصول به روش سل
ميكروســكوپ  و) معادلــه شــرر( XRDتحقيقــاتي دو روش 

براي سنجش اندازه ذرات به كـار  ) TEM( الكتروني عبوري
برده شد كه نتايج اين دو روش توافق خوبي با يكـديگر در  

  . دهندذرات را نشان مينانو سنتز
، Cº 700تـا   600هر حال، بـا افـزايش دمـاي كـوره از     ه ب

. يابـد افـزايش مـي   تـوجهي ور قابل اندازه بلور به ط متوسط
در  C° 700انـدازه بلـور در    متوسـط دو برابر شـدن   تقريبا

ــا مقــدار آن در   100بــه  60يعنــي از  C° 600مقايســه ب
معرفـي   بلورينگينانومتر اين دما را به عنوان دماي مناسب 

  .كندمي
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