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  شده به  سنتز YSZنانوذرات  يفاز راتییو تغ زساختاریر سهیمقا

  یرسوبنمک مذاب و هم يهاروش
  

  

  

  یجمال نیو حس یطاووس دی، مج*یمحمدرضا لقمان استرک ،ياالله منصور، حجتیمیکر درضایحم

  

  83145-115 یشهر، صندوق پستنیمواد، اصفهان، شاه یمالک اشتر، دانشکده مهندس یدانشگاه صنعت

  

  

  )3/3/1400 دریافت نسخه نهایی: -27/5/1399(دریافت مقاله: 

  

  

  

  

 هـاي ) بـه روش YSZ( ایتریـا  بـا  شده راپاید زیرکونیم اکسیدفازي و ریخت پودرهاي و بررسی تغییرات مقایسه پژوهش این  از هدف - یدهچک

دهنده آمونیاك و در روش نمـک مـذاب از مخلـوط     رسوبرسوبی از عامل روش همبه YSZاست. براي سنتر پودرهاي  بمذا رسوبی و نمکهم

ایکـس،   پرتـوي سـنجی  هاي پراشها با روشیابی نمونهعنوان نمک مذاب مرکب استفاده شد. مشخصههاي کربنات سدیم و کربنات پتاسیم بهنمک

انجـام   تفاضـلی گرماسـنجی   زمونآن حرارتی و توزی زمون، آمادون قرمز با تبدیل فوریهسنجی طیفمیکروسکوپی الکترونی روبشی گسیل میدانی، 

 زیرکـونیم  اکسـید  فـاز تـک  داراي ایتریم نیترات و زیرکونیم کلریداکسی مادهپیش از شده تهیه رسوبیهم نتایج نشان داد که تنها نمونهبررسی شد. 

روش نمـک مـذاب داراي   شده به نانومتر هستند. پودر سنتز 55تا  30توزیع اندازه ذرات در محدوده  و تتراگونال ایتریا با شبکه بلوري با شده راپاید

  . نانومتر است 200با شبکه بلوري تتراگونال و اندازه ذرات  ایتریا با شده راپایدي زیرکونیابا شبکه بلوري مونوکلینیک و  زیرکونیامخلوط فازي از 
  
  

  .مک مذابرسوبی، نهم ،)YSZ(شده با ایتریا  ي پایدارزیرکونیا :يدیکل يهاواژه

  

  مقدمه -1

درجه  2700 ذوب نقطه با) 2ZrO، زیرکونیا( زیرکونیم اکسیددي

 سـرامیک  صـنعت  ظیـر در نکـم  شـیمیایی  مقاومت وگراد سانتی

 بـه  بسـتگی  بیشـتر  زیرکونیا است. کاربرد فراوانی اهمیت داراي

 دارد. آن حرارتـی  پایداريو  دانه اندازه ،ریخت ،بلوري ساختار

 از ناشی کاربردهاي به توانمی را زیرکونیا ردهايکارب کل در اما

 برگرفتـه  کاربردهاي یرگداز،د عنوانبه کاربرد، الکتریکی هدایت

 شـیمیایی  خواص از ناشی کاربردهاي مکانیکی، خواص از دهش

  (پوشش عـایق حرارتـی تیغـه    پوششی کاتالیستی، کاربردهاي و
  

ز خـواص  ، کاربردهـاي ناشـی ا  هـاي هـوایی و زمینـی)   توربین 

مـواد   و بـالاخره کـاربرد در   مواد زیستیعنوان اپتیکی، کاربرد به

  .]1[ بندي کردطبقه مرکب

ین معنـی  ه ااست؛ ب 1ي خالص یک ماده چندشکلیزیرکونیا  

 بـر . کندشدن، شبکه بلوري آن تغییر می در طول گرم و سرد که

ي زیرکونیـا گـراد  درجـه سـانتی   1170این اسـاس، از صـفر تـا    

ي زیرکونیـا گـراد  درجـه سـانتی   2370تا  1170یک، از نوکلینوم

 2680تـا نقطـه ذوب (  گـراد  درجه سـانتی  2370تتراگونال و از 

   در حین سـرد  ي مکعبی پایدار است.زیرکونیا) گراددرجه سانتی

   ,mrlestarki@mut-es.ac.ir  : مسئول مکاتبات، پست الکترونیکی: *
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اسـتحاله تتراگونـال بـه مونوکلینیـک در دمـاي       شدن زیرکونیـا، 

دهد که همراه با انبسـاط  روي میگراد درجه سانتی 1170حدود 

 اسـت. همچنـین در هنگـام گـرم     درصـد  4تا  3 حجمی حدود

گیرد و این کردن تبدیل فاز مونوکلینیک به تتراگونال صورت می

. ]2[ اسـت  درصد 10تا  9ود همراه با کاهش حجمی در حد امر

مـدن  آ وجودها، باعث بههاي ناشی از این انبساط و انقباضتنش

شـدن   شود کـه باعـث خـرد   ي خالص میزیرکونیاهایی در ترك

شـدن از دمـاي    شده از این ماده، حین سرد هاي ساختهسرامیک

 ي پایـدار زیرکونیا .دشوکردن تا این دما می جوشی و یا گرمتف

 ،CaO، MgOماننـد  تفاده از بعضی اکسـیدهاي فلـزي   شده با اس

3O2Y، 2CeO ،3O2Sc 3 وO2In    ــتحاله ــوگیري از اس ــث جل باع

شدن فاز در دماي بالا و حـذف تغییـرات حجمـی     فازي، پایدار

ایتریـا   ،اربردترین آنهاکها، پر. از بین این پایدارکننده]3[د شومی

)3O2Yفـاز در آلیـاژ   مدت خاطر پایداري طولانی) است و این به

در مقایسـه بـا    2شده بـا ایتریـا   ي پایدارزیرکونیااکسیدي است. 

هاي دیگـر داراي هـدایت حرارتـی پـایین و     بسیاري از سرامیک

 YSZبـالایی اسـت. همچنـین،     تنسببهضریب انبساط حرارتی 

خـاطر حضـور   مقاومت به فرسایش خوبی دارد و این موضوع به

مورد اسـتفاده در  گازهاي اي فضسرعت بالا در ساینده با ذرات 

، از اهمیت بـالایی برخـوردار   هاي زمینی و هواییتوربین موتور

 درصـد وزنـی   هشـت تـا   شـش  شده با ي پایدارزیرکونیااست. 

3O2Yحرارتــی،  هــايچرخــهدلیــل پایــداري بــالا در برابــر ، بــه

شـده   ي پایدارزیرکونیادر مقایسه با اکسید  پرکاربردترین ترکیب

اسـت. میـزان ایتریـاي کمتـر از هفـت       دهاي فلزيبا سایر اکسی

ــازي   ــتحاله ف ــی از اس ــد وزن ــال درص ــاز تتراگون ــه از ف ــاز ب ف

کند. همچنین میزان ایتریـاي بـیش از   نوکلینیک جلوگیري نمیوم

کند کـه چقرمگـی و   هفت درصد وزنی، فاز مکعبی را پایدار می

 استحکام کافی ندارد. از سوي دیگـر بـا افـزایش مقـدار ایتریـا،     

یابـد درنتیجـه،   طور یکنواخت کـاهش مـی  مقاومت فرسایشی به

صورت شده با هفت درصد وزنی ایتریا (که به ي پایدارزیرکونیا

7YSZ صورت یک استاندارد صنعتی درآمـده  شود) بهنوشته می

 ي پایـدار زیرکونیـا از مزایاي مهم استفاده از نانوپودر  .]4[ است

کاربرد بسیار وسیع آن  ابلیتتوان به قمی ،رهاي اخیشده در سال

 کاهش اندازه دانه، خواص الکتریکی، نـوري و  در اثر .کرداشاره 

اي تغییـر  یزان قابل ملاحظـه م به زیرکونیامکانیکی نانوپودرهاي 

. یابـد کـاهش مـی  جوشی ایـن مـواد   تف دماي ،کند. همچنینمی

درجـه   200 بلورجوشـی مـواد نـانو   عنـوان مثـال دمـاي تـف    به

اسـت. بـا   بلـور  جوشی مواد میکروکمتر از دماي تفد گراسانتی

هـاي  شـده و فرصـت   جوشـی، انـرژي ذخیـره   کاهش دماي تف

هـاي دنـدانی،   هـایی ماننـد روکـش   جدیدي بـراي سـاخت ابزار  

  .]7-5[ دشوایجاد میهاي عایق حرارتی و غیره پوشش

 .آنها دارد اتیخصوص بر يادیز ریو شکل نانومواد تأث اندازه

کنتـرل   در زیرکونیا هیته يمناسب برا يهاروش یبررس ،نیبنابرا

هــاي روش. اسـت  يو انـدازه ذرات آن مهــم و ضـرور   خـت یر

پژوهشـگران  توسط  زیرکونیانانوپودرهاي  ساختمتعددي براي 

سـه روش   YSZاند. براي سـنتز نـانوذرات   هشد مختلف استفاده

جامـد، مـایع و گـاز وجـود دارد. روش      هـاي حالتدر  ساخت

ــا  اســتي طــولانی فراینــدامــد شــامل ج حالــت و محصــول ب

گازي نیاز بـه   حالتهاي شود. روشهاي آسیاب آلوده میگلوله

مایع  حالتهاي قیمت دارند. ولی روشتجهیزات خاص و گران

 فراینـد بـودن  هاي شیمیایی داراي مزایایی نظیر ارزانمانند روش

ه و همین امر سـبب اسـتفاد   هستندو یکنواختی محصول  ساخت

 مختلـف  هـاي روش تـاکنون از آنها در این پژوهش شده اسـت.  

 ـماننـد ه  زیرکونیم دیاکسيد هیته يبرا شیمیایی ، ]8[ دروترمالی

ــایکروویو  ــل]9[مـ ــی  ]10[ژل  -، سـ ــه حرارتـ ، ]11[، تجزیـ

و نمـک   ]14[رسوبی ، هم]13[، سونوشیمیایی ]12[دهی رسوب

ــذاب  ــده اســت  ]15[م ــه ش ــم. ارائ ــوبیروش ه ــی ا 3رس ز یک

در ایـن روش،   .هـاي سـنتز نـانوذرات اسـت    ترین روشقدیمی

 ،گونـه نـامحلول اسـت    مخلوطی از رسوب که شامل دو یا چند

از محلول جدا  همزمانصورت شود که این رسوبات بهایجاد می

رسوبی یکسان است اما دهی و همند. اصول روش رسوبشومی

کنـد.  دهی تنها یک گونه شیمیایی رسـوب مـی  در روش رسوب

 .نبـودن آن اسـت   گیـر بـودن و وقـت   ارزانرسـوبی  هممزیت روش 

 .سـاخت  توان در حجم کم واکنش مقدار زیادي نانوذرهمی ،همچنین
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  مورد استفادهه مواد اولی -1جدول 

  مقدار (گرم)  جرم مولکولی  فرمول شیمیایی  نام ماده

 O2.8H2ZrOCl  29/322  430/2  هیدراته زیرکونیمکلرید اکسی

 O2.6H8O12H8ZrC  49/435  287/3  هیدراته زیرکونیمت استا

 O2.6H3)3Y(NO  91/382 237/0  هیدراتهنیترات ایتریم 

 - 3NH  03/17  آمونیاك

 3NaNO 99/84 00/43  نیترات سدیم

 3KNO 10/101 55/50  نیترات پتاسیم

  

هاي سـنتز پـودر   ترین روشنیز یکی از ساده 4روش نمک مذاب

در ایـن   .ی اسـت ئاکسـیدهاي چنـدجز  یومتري کخالص و اسـتو 

دهنده یا گاهی  عنوان حلال یا واکنشهاي مذاب بهنمک ،روش

  .]16-14[ شونداستفاده می ،اوقات هر دو مورد

سـاخت پـودر    پژوهشـگران گذشته،  هايپژوهشدر بسیاري از 

YSZ   عنـوان مثـال ژو و   بـه  انـد، را تنها به یک روش بررسـی کـرده

 هـا بلوركو اندازه  يبر ساختار فاز ایتریا ریادمق رییتغ ]14[همکاران 

تغییر نوع نمک مـذاب   ]16[ی و دسموند رسوبروش همبه زدر سنت

بـه روش   YSZماده ایتریا بر ریزساختار و ریخـت در سـنتز   و پیش

یک به مقایسه نتـایج حاصـل از   مذاب را بررسی کردند و هیچ نمک

منظـور بررسـی اثـر    بـه  تحقیـق، ایـن  اند. امـا  این دو روش نپرداخته

ــیش ــوع پ ــاده اســتفاده از دو ن ــام ــونیمیی (اســتات زیرکونی و  زیرک

ریزسـاختار و  بر رسوبی هیدراته) در روش هم زیرکونیمکلرید اکسی

  .  انجام شده است نمک مذاب با روش پودر و مقایسه نتایجریخت 

  

 مواد و روش تحقیق -2

  مواد شیمیایی -2-1

) خلاصه 1ه در این تحقیق در جدول (مواد شیمیایی مورد استفاد

شده است. تمامی این مواد از شرکت مرك آلمان بوده و از خلوص 

نحوي که هیچ به ؛درصد) برخوردار هستند 9/99بالایی (

  است. مجددي بر مواد اولیه مورد استفاده انجام نگرفتهسازي خالص

  

 YSZروش ساخت نانوذرات  -2-2

مـذاب   رسـوبی و نمـک  ش همبه دو رو YSZساخت نانوذرات 

  انجام پذیرفت.

منظور سـنتز نـانوذرات   بهدر این روش  :رسوبیروش هم -الف

از  (7YSZ)درصـد وزنـی ایتریـا     هفتشده با  پایدار يزیرکونیا

ماده ایتریمـی بـراي   ی و یک نوع پیشزیرکونیمماده دو نوع پیش

ــه   ــاخت دو نمون ــیش  7YSZس ــد. از پ ــتفاده ش ــادهاس ــاي م ه

O28H.2ZrOCl  وO2.6 H8O12H8ZrC  وO2.6H3)3Y(NO 

عنـوان  به و از آمونیاك Y+3و  Zr+4، يهاي فلزعنوان منابع یونبه

مقادیر  ابتدا استفاده شد. pHکننده  و کنترل 5دهنده عامل رسوب

یـــا  O2.8H2ZrOCl( زیرکونیـــامـــاده اســـتوکیومتري از پـــیش

O2.6 H8O12H8ZrCمـاده  درصد وزنـی از پـیش   هفتهمراه ) به

درون بشــرهاي جداگانــه حــاوي آب ) O2.6H3)3Y(NOایتریــا (

ی شده ریختـه و توسـط همـزن مغناطیسـی حـل شـد.       یزدایون

دقیقـه توسـط    30سپس، دو محلول با یکدیگر مخلوط و دوباره 

صورت قطره . سپس، آمونیاك بهندهمزن مغناطیسی مخلوط شد

) بوددن خور هممحلول در حال به که (همچنان =10pHقطره تا 

تـدریج رسـوبات سـفیدرنگ    اضافه شد. با افـزودن آمونیـاك بـه   

دقیقه توسط همزن مغناطیسـی   30مدت تشکیل شد. رسوبات به

زده شد و سـپس چنـدین   (ساخت شرکت هایدولف، آلمان) هم

شستشـو شـد.   و سـانتریفیوژ   ،زدایی شـده مرتبه توسط آب یون

 گـراد نتیسـا درجـه   80رسوبات شسته شده درون آون با دماي 

ساعت قرار گرفت تا خشک شوند و درنهایت بـراي   24مدت به

 800تکلیس در کوره (ساخت شرکت نابرترم، آلمان) بـا دمـاي   

  ساعت قرار داده شد.  دومدت به گرادسانتیدرجه 

) ارائـه شـدند.  2در جـدول (  یرسـوب روش همسنتز شده به يپودرها
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  رسوبیروش همده بهش سنتز 7YSZهاي گذاري نمونهنام -2جدول 

  هامادهنوع پیش  کد نمونه
  کردن  دماي کلسینه

  گراد)(درجه سانتی

  زمان کلسینه کردن

  (ساعت) 

C1 2  800  کلرید زیرکونیم، نیترات ایتریماکسی   

C2 2  800  استات زیرکونیم، نیترات ایتریم  

  

  روش نمک مذابسنتز شده به 7YSZهاي گذاري نمونهنام -3جدول 

کد 

  مونهن
  ترکیب نمک مذاب  هامادهنوع پیش

  کردندماي کلسینه 

  گراد)(درجه سانتی

  زمان کلسینه کردن

  (ساعت)

M1 O2.6H3)3O, Y(NO2.8H2ZrOCl  3KNO5/0  3مول وNaNO5/0 2  600  مول  

M2 O2.6H3)3O, Y(NO2.8H2ZrOCl  3KNO5/0  3مول وNaNO5/0 2  600  مول  

  

ــذاب: - ب ــد روش نمــک م ــن روش مق ــ 43/2ار در ای  رمگ

O2.8H2ZrOCl ــرم 237/0 و ــوطو  O2.6H3)3Y(NO گ  مخل

و  3KNOگـرم)   43مول ( 5/0مورد استفاده  مذاب هاينمک

هـا و  مـاده . پیشاستفاده شد 3NaNOگرم)  55/50مول ( 5/0

(سـاخت  درون کـوره   ،سپس. ها با یکدیگر مخلوط شدنمک

مدت به گرادسانتیدرجه  300با دماي شرکت نابرترم، آلمان) 

ها ذوب شده و واکـنش انجـام   دقیقه قرار گرفتند تا نمک 30

ها از کوره و سـرد شـدن،   مادهدن پیشکر. پس از خارج شود

شـده شستشـو و    زدایـی یوژ و آب یونفها توسط سانترینمک

. درنهایـت پـودر تحـت دو عملیـات     شـد توسط آون خشک 

 درجه سـانتی  800و  گرادسانتیدرجه  600تکلیس جداگانه 

شـده   پودرهـاي سـاخته   ساعت قرار گرفتند. دومدت گراد به

 ) ارائه شدند.3روش نمک مذاب در جدول (به

  

  یابیهاي مشخصهروش -2-3

منظــور شناسـایی فازهــاي ایجـاد شــده در نــانوذرات از   بـه 

 DX300-AWمــدل  6ایکــس پرتــويســنج دســتگاه پــراش

کشـور چـین و داراي آنـد     ASENWAREساخت شـرکت  

استفاده آنگستروم  α Cu K ( 54184/1ل موج (مسی با طو

آمپـر،  میلـی  30کیلوولـت، جریـان    40شد. آزمون با ولتـاژ  

درجــه، زمــان هـر گــام یــک ثانیــه و در   05/0انـدازه گــام  

درجـه انجـام شـد. تعیـین نـوع       100تا  20از  θ 2 محدوده

افـزار  ایکس با استفاده از نرم پرتويفازها در الگوي پراش 

X Pert High Score 2.03  و بــا اســتفاده از انجــام شــد

  مقدار کمّی هر فاز تعیین شد.  MAUDافزار نرم

براي بررسی ریخت نانوذرات فرآوري شده از میکروسـکوپ  

 FEG Quantaمـدل  ) FESEM( 7الکترونی روبشی گسیل میدانی

(واقـع در آزمایشـگاه مرکـزي    آمریکـا   FEIساخت شـرکت   250

همچنـین میـانگین انـدازه     استفاده شـد. اصفهان) دانشگاه صنعتی 

با گسیل میدانی  میکروسکوپی الکترونی روبشیذرات در تصاویر 

  مایزر محاسبه شد.افزار دیجیاستفاده از نرم

منظور تعیـین نـوع گـروه عـاملی در نـانوذرات از آزمـون       به

ــدیل فوریــه ســنجی طیــف ــا تب ــز ب  ) مــدلFTIR( 8مــادون قرم

TENSOR 27 کت ساخت شرBURKER   کشور آلمان اسـتفاده

 KBrکمّــی بــراي تهیــه طیــف، پودرهــا همــراه بــا مقــدار شـد.  

بـا  )، DSC( 9گرماسنجی افتراقـی آزمون صورت قرص درآمد. به

در ساخت کشور آمریکا  METTLER TA4000 استفاده از مدل

گـراد بـر دقیقـه    درجـه سـانتی   10آهنگ حرارتـی   با هوا و جو

  دست آمد.به
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 C2و  C1هاي رسوبی نمونهروش همسنتز شده به 7YSZهاي ایکس نمونه پرتويالگوهاي پراش  -1شکل 

  

  C2و  C1رسوبی روش همهاي سنتز شده بهثابت شبکه فاز تتراگونال در نمونه -4جدول 

c نسبت

a 2
 هاي شبکه (نانومتر)ثابت  

003/1  

 6309/3 a=   

 6309/3 b =  

 1532/5 c =  

  

  نتایج و بحث  - 3

  YSZبررسی فازي نانوذرات  -1- 3

روش شــده بــه هــاي ســنتز) الگوهــاي پــراش نمونــه1در شــکل (

دهـد  شود. بررسی الگوهاي پراش نشـان مـی  رسوبی مشاهده میهم

اسـت،   (ICSD 01-082-1243) این الگوها مطابق با شـماره کـارت  

شـده بـا    پایدار يزیرکونیاتتراگونال ها ناشی از فاز یعنی تمامی پیک

ایـن  گونه پیکی مربوط به ایتریـا باشـد.   ایتریا است، بدون اینکه هیچ

 زیرکونیـا طـور کامـل در شـبکه    دهد که ایتریا بهمطلب نشان می

هـاي شـاخص   ) پیـک 1. با توجه به شکل (]17[حل شده است 

ــال   ــاز تتراگون ــاي  YSZف ، θ2 ،36/30 ،25/35 ،46/50در زوای

ترتیب مربـوط  درجه به 85/84، 08/82، 31/74، 96/62، 21/60

)، 202)، (211)، (112)، (110)، (101بــه صــفحات بلــوري (  

ــه222)، (213)، (220( ــت. در   ) ب ــخیص اس ــل تش ــوبی قاب خ

ها ایکس این دو نمونه تمامی پیک پرتويسنجی الگوهاي پراش

ــال هســتند و ســاختار زیرکونیــامربــوط بــه ســاختار  ي تتراگون

مونوکلینیک مشاهده نشـد. بـا قـرار دادن پارامترهـاي شـبکه در      

فرمول 
c

a 2
ي زیرکونیاتوان تعیین کرد که ) می4طبق جدول ( 

ــذیر   ــال اســتحاله ناپ ــا  ('t)ســنتز شــده داراي ســاختار تتراگون ی

ه است و با توجه به اینکه این عـدد در محـدود   (t)پذیر استحاله

ــن 01/1-00/1 ــرار دارد از ایــ ــاختار قــ ــارو ســ ي زیرکونیــ

. سـاختار و ترکیـب فـازي پودرهـاي     ]10[ناپذیر اسـت  استحاله

به دو عامل درصـد ایتریـا و درجـه     بیشتریی سنتز شده زیرکونیا

حرارت تکلیس وابسته است. در دو نمونه بررسـی شـده فـوق،    

رایط محلـول، ش ـ  pHماننـد   YSZتمامی شرایط تهیه نـانوذرات  

-خشک کردن، دماي کلسیناسیون، مدت زمان کلسیناسیون، پیش

دهنده مشابه هسـتند. تنهـا تفـاوت    دار و عامل رسوبماده ایتریم

اسـت کـه شـامل     زیرکـونیم مـاده حـاوي   این دو نمونه در پیش

هیدارته است.  زیرکونیمکلرید هیدارته و استات اکسی زیرکونیم
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  هابراي تعیین اندازه بلورك MAUDافزار ) با نرمC1رسوبی (روش همایکس نمونه سنتز شده به پرتويسنجی پراشآزمون  -2شکل 

  

  رسوبیهمروش شده به سنتز 7YSZهاي ها در نمونهاندازه بلورك -5جدول 

 نام نمونه (نانومتر)اندازه بلورك 

2 ± 34 C1 

3 ± 24 C2 

  

اوي ایتـریم و  مـاده ح ـ با توجه به درصد یکسان استفاده از پیش

شرایط یکسان کلسیانسیون، تشکیل فاز بلورین کاملاً مشابه قابل 

تأثیري  زیرکونیمماده عبارت دیگر تغییر نوع پیشتوجیه است. به

منظـور تعیـین   نداشته است. به YSZساختار بلوري نانوذرات  بر

ایکـس   پرتـوي الگـوي پـراش    )2اندازه بلـورك، طبـق شـکل (   

 cifبر اساس فایـل   هسازي شدالگوي شبیههمراه آزمایشگاهی به

افزار هاي خروجی این نرم. پارامتراجرا شد MAUDافزار در نرم

 و فـاکتور  pR=7633/15، فـاکتور پروفیـل   wpR =664/20شامل 

3109/1= 2χ  افـزار و  فاکتور خوبی تطابق بین محاسبات نـرم  یا

) هسـتند. نـرخ   5و اندازه بلـورك (جـدول    )GFمشاهده شده (

ي خـالص بیشـتر از   زیرکونیاها با دما براي افزایش اندازه بلورك

ي پایدار شده با ایتریا اسـت، چنانچـه ایتریـا بتوانـد در     زیرکونیا

ها جدایش یابد آنگاه شاید بتوان بـا کـاهش حرکـت    مرز بلورك

مرز به اندازه و نرخ رشد کمتر بینجامد؛ پس اضافه کردن ایتریـا  

  .]10[شود ها میز رشد بلوركبه ساختار موجب جلوگیري ا

ها در سنتز نانوذرات ) متوسط اندازه بلورك5مطابق جدول (  

در ایـن   O2.8H2ZrOClمـاده  با استفاده از پـیش  زیرکونیماکسید 

نانومتر  24 زیرکونیمماده استات نانومتر و براي پیش 34پژوهش 

  دست آمد.به

 روش نمـک به سنتز شده ایکس نمونه پرتوي) الگوي پراش 3شکل (

نمونـه قبـل از    دهـد. مذاب قبل و پس از تکلیس شـدن را نشـان مـی   

 زیرکونیـا هاي بسیار ریز همراه بلوركآمورف بهداراي ساختار تکلیس 

ي دماهـا این مـاده آمـورف تحـت    ایکس  پرتويالگوي پراش . است

 )3( در شـکل نیـز   سـاعت  دومدت به گرادسانتی درجه 800 و  600

فـاز  تک هانمونههیچ یک از . مطابق الگوهاي پراش، آورده شده است

(بادلیـت)   ي مونوکلینیـک زیرکونیاداراي ساختار بلوري نبوده و هر دو 

 ICSD)هاي اسـتاندارد  ها مطابق با کارت. این الگوهستندو تتراگونال 

شـده بـا ایتریـاي     ي پایـدار زیرکونیـا مربوط بـه فـاز    (01-082-1243

ــا پــارامتر شــ ــانومتر   =1532/5cو  =6309/3a=b بکهتتراگونــال ب   ون

 90 = α=β= γ  بـه   مربـوط  (0343-007-00)و کارت استاندارد درجه

 ، =143/5aي مونوکلینیــک (بادلیــت) بــا پــارامتر شــبکه زیرکونیــافــاز 

204/5b= ،311/5c= 90 ،نانومترα=γ=  75/80 و= β    .درجـه هسـتند

هـا،  ر ایـن واکـنش  رسد، با وجود محاسبات اسـتوکیومتري د نظر میبه

بـراي رســیدن بـه ســاختار    زیرکونیــامیـزان کـافی ایتریــا در سـاختار    

هـا در  ایی پیکتي تتراگونال داپ نشده است. علت حالت دوزیرکونیا

نسـبت   گـراد سـانتی درجه  800درجه در دماي  θ2=  35و  60 زاویه

علت پهن شـدن  ها، بهدرجه با وجود مکان یکسان پیک 600به دماي 

تـر اسـت.   هـاي کوچـک  دلیل انـدازه بلـورك  تر بهدماي پایین پیک در
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7هاي الگوهاي پراش پرتوي ایکس نمونه -3شکل  YSZ مذاب، قبل و بعد از تکلیس کردنروش نمک به شده سنتز  

  

دهنـده میـزان   ها در دماي کمتـر نشـان  البته شدت کمتر پیک

 پرتـوي پـراش   الگـوي ) 4در شـکل (  .بلورینگی کمتر اسـت 

روش نمک مذاب و تکلـیس شـده   کس نمونه سنتز شده بهای

 MAUDافـزار  توسـط نـرم   گـراد سـانتی درجه  600در دماي 

 تجزیـه منظـور  فازي آورده شده است. بـه  تجزیهبراي تعیین 

ایکـس آزمایشـگاهی    پرتويتصویر الگوي پراش ، طبق کمّی

در  cifبـر اسـاس فایـل     هسـازي شـد  همـراه الگـوي شـبیه   به

افزار هاي خروجی این نرمپارامتر .اجرا شد MAUDافزار نرم

 و فـاکتور  pR=308/11، فـاکتور پروفیـل   wpR =502/9شامل 

064/1= 2χ افـزار و  یا فاکتور خوبی تطابق بین محاسبات نرم

) هسـتند. نتـایج   6(جـدول  کمّـی   تجزیه و) GFمشاهده شده (

 600دهد با افزایش دماي تکلـیس از  فازي نشان میکمّی  تجزیه

ي مونوکلینیـک  زیرکونیـا ، درصـد فـاز   گرادسانتیدرجه  800به 

هـاي تهیـه شـده بـا مخلـوط      یابـد. در اینجـا نمونـه   افزایش می

هاي مذاب پتاسیم نیترات و سدیم نیتـرات، تنهـا از لحـاظ    نمک

دماي کلسیانسیون با هم تفاوت دارند. سایر پارامترهاي مـؤثر در  

سنتز با روش نمک مذاب در این دو نمونه کاملاً مشـابه اسـت.   

هـا،  در محدوده دمایی بررسی شده براي کلسیناسیون این نمونـه 

، درصـد فـاز   گـراد نتیسـا درجـه   800به  600با افزایش دما از 

ــزایش و از  ــک اف ــه  16مونوکلینی ــت.  24ب ــیده اس ــد رس درص
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  فازي کمّی تجزیهمنظور به MAUDافزار توسط نرم M1ایکس نمونه  پرتويپراش  الگوي -4شکل 

  

  روش نمک مذابسنتز شده به 7YSZهاي فازي نمونهکمّی تجزیه  -6جدول 

(Monoclinic) 2ZrO درصد حجمی فاز  etragonal)(T 2ZrO نام نمونه  درصد حجمی فاز 

%16 84% M1 

%24 76% M2 

  

، درصد ایتریا و دمـاي  زیرکونیاترین عوامل مؤثر بر ساختار مهم 

کلسیناسیون است و با افزایش درصد ایتریا، اسـتحاله تتزاگونـال   

افتـد و بـا کـاهش    به مونوکلینیک در دماهاي بالاتري اتفـاق مـی  

تحاله در دماهـاي پـایین رخ خواهـد داد.    درصد ایتریا، ایـن اس ـ 

 600ي مونوکلینیک در دماي زیرکونیابنابراین، علت تشکیل فاز 

و افزایش درصد این فاز با افزایش دما، ناکافی  گرادسانتیدرجه 

بودن درصـد ایتریـاي داپ شـده در سـاختار در حضـور نمـک       

زمـان  مذاب نیترات سدیم و نیترات پتاسیم است. افزایش مـدت 

هـا و درنهایـت   اندازه بلورك نتر شدلسیناسیون منجر به بزرگک

 شود. این پدیده با انـدازه دانـه  افزاش درصد فاز مونوکلینیک می

و انرژي سطح آن مرتبط است. بـه ایـن    زیرکونیمبحرانی اکسید 

در دماهـاي کلسیناسـیون    زیرکـونیم صورت که نانوذرات اکسید 

تـر از حـد   تري داشته و پـایین نسبت کوچکبهپایین، اندازه دانه 

رو، فاز تتراگونال در دماي اتاق غالب است. بحرانی است. از این

، داراي زیرکـونیم چرا که در مقایسه با فـاز مونوکلینیـک اکسـید    

. مقدار بحرانـی انـدازه دانـه    ]18[تري است انرژي سطحی پایین

 زمانی مطرح است که فاز تتراگونال و مونوکلینیک داراي انـرژي 

سطحی یکسـانی باشـند. وقتـی انـدازه دانـه بـا افـزایش دمـاي         

فراتر از  زیرکونیمیابد، اندازه دانه اکسید کلسیناسیون افزایش می

رو اخـتلاف بـین انـرژي سـطح     حد بحرانی خواهد شد. از ایـن 

کـاهش یافتـه و    زیرکـونیم فازهاي تتراگونال و مونوکلینیک اکسـید  

  .]19و  18[شود وکلینیک تبدیل میدرنتیجه فاز تتراگونال به فاز مون

  

بررسی تصاویر میکروسـکوپی الکترونـی روبشـی از     -3-2

 YSZپودرهاي 

 ) تصاویر میکروسـکوپی الکترونـی روبشـی   6) و (5هاي (در شکل

ترتیــب مربــوط بــه در دو بزرگنمــایی متفــاوت بــه گســیل میــدانی

آورده شـده   C2و  C1رسـوبی  هاي سنتز شـده بـه روش هـم   نمونه

در کنـار یکــدیگر و   YSZ، نـانوذرات کـروي   C1در نمونـه   اسـت. 

درصـد انـدازه ذرات در    85انـد و  صـورت مجـزا تشـکیل شـده    به

نانومتر است که این موضوع توزیع انـدازه ذرات   55تا  30محدوده 

درصـد   80بـیش از   C2دهد. در نمونـه  با دامنه محدود را نشان می

ــانوذرات از ريیکســ ونــانومتر هســتند  35- 60ذرات در حــدود   ن

ــومره ــده آگل ــدوده در و ش ــد.    200- 300 مح ــرار دارن ــانومتر ق ن
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  هزار برابر 150هزار و  80با بزرگنمایی  C1تصاویر میکروسکوپی الکترونی روبشی از نمونه  -5شکل 

  

     
  ابرهزار بر 150هزار و  80با بزرگنمایی  C2تصاویر میکروسکوپی الکترونی روبشی از نمونه  -6شکل 

  

علت ساخت ذرات ریز، آگلومره شـدن  هاي شیمیایی بهدر روش

از جملـه  ذرات براي کاهش انرژي سطحی قابل توجیـه اسـت.   

هـا و  خـواص و ریخـت و انـدازه بلـورك     هاي تفـاوت در علت

ها در نـوع  هاي مختلف ناشی از تفاوتاندازه ذرات در پژوهش

شـک کـردن و   هـا، شـرایط خ  مـاده ، روش سنتز، نوع پیشفرایند

کلسیناسیون است. با توجه به اینکـه در ایـن دو نمونـه غلظـت     

محلـول و دمـا و شـرایط خشـک کـردن و       pHهـا و  مـاده پیش

مــاده کلسیناسـیون یکسـان اسـت و تنهــا تفـاوت در نـوع پـیش      

هاي تفاوت در ریخـت  توان یکی از دلیلاست، پس می زیرکونیا

    و توزیع اندازه ذرات را همین مورد دانست.

تواند مربوط به این موضـوع باشـد کـه    دلیل این مشاهده می  

یک آلکوکسید فلزي است و در شـرایط مـورد    زیرکونیماستات 

مـاده دچـار آبکافـت/    استفاده در این پـژوهش، بخشـی از پـیش   

تـر از صـد   تراکم شده و منجر به تشکیل ذرات آگلـومره بـزرگ  

 . ]10و  2[نانومتر نیز شده است 

صــاویر میکروســکوپی الکترونــی روبشــی از ) ت7در شــکل (  

، M2و  M1روش نمک مـذاب  یی سنتز شده بهزیرکونیاهاي نمونه

آورده شده است. در تصاویر میکروسکوپی الکترونـی روبشـی از   

 200تـر از  شود کـه انـدازه ذرات بـزرگ   این نمونه ها مشاهده می

از  درجه میزان بلورینگی ذرات کمتر 600نانومتر است و در دماي 

است. افزایش درصد بلـورینگی نـانوذرات   گراد سانتیدرجه  800

YSZ .با افزایش دماي تکلیس، قابل مشاهده است  

  

  نتایج آزمون توزین حرارتی/ گرماسنجی تفاضلی -3-3

 C1توزین حرارتی/ گرماسنجی تفاضلی براي نمونه نتایج آزمون

ــه از حــدود ) نشــان داده شــده اســت.8( در شــکل  دمــاي نمون
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  M2و  M1هاي تصاویر میکروسکوپی الکترونی روبشی از نمونه -7شکل 

  

  
  C1 مربوط به نمونه گرماسنجی افتراقیتوزین حرارتی و نتایج آزمون  -8شکل 

  

درجـه   10گـراد بـا نـرخ    درجـه سـانتی   800دماي اتاق تا دماي

گراد بر دقیقه افزایش یافتـه اسـت. در نمونـه، دو مرحلـه     سانتی

وزن در ترموگرام قابل مشاهده است که با تطبیـق آن بـر   کاهش 

یکی از آنها گرمـاگیر و دیگـري   گرماسنجی تفاضلی هاي منحنی

گرماده بوده اسـت. کـاهش وزن شـدید و گرمـاگیر رخ داده در     

توانـد بـه   می C1گراد براي نمونه درجه سانتی 130دماي حدود 

حلـه دوم  مر .]21و  20[باشـد  مربـوط  تبخیر آب سطحی نمونه 

گـراد  درجه سانتی 448در دماي  C1کاهش وزن که براي نمونه 

ي زیرکونیاشدن  رخ داده است مربوط به واکنش گرماده بلورینه

  . ]23و  22[است  YSZآمورف به نانوذرات بلوري 

شـود  این نمونه مشاهده می سنجیوزن گرمانتایج آزمون در   

بـوده و از ایـن    صددر 01/24برابر با  که کاهش وزن کلی نمونه

 یـک کمتـر از   شـدن  بلورینـه بین کاهش وزن مربوط به مرحلـه  

توان نتیجـه گرفـت   با توجه به این مطالب می بوده است. درصد

ــه  ــدک ــه فراین ــیش از   بلورین ــاي ب ــدن در دماه ــه  500ش درج

شود و بنابراین این دما کمینـه دمـاي مـورد    گراد انجام میسانتی

براي دسـتیابی بـه سـاختار مکعبـی      نهنیاز براي کلسیناسیون نمو

  .]21[ئوریتی است وفل
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  C1 نمونه مادون قرمز با تبدیل فوریه طیف -  9شکل 

  

  
  M2 نمونه مادون قرمز با تبدیل فوریه طیف - 10شکل 

  

پودرهـاي   یهپمادون قرمز با تبدیل فوربینی نتایج طیف -3-4

YSZ  
و در  C1نمونـه   ریـه مادون قرمز با تبدیل فو طیف) 9در شکل (

قبـل و   M2نمونـه   مادون قرمز با تبدیل فوریه) طیف 10شکل (

 دومـدت  گـراد بـه  درجـه سـانتی   800در دمـاي   تکلیسبعد از 

در حالــت قبــل از و ) 9شــود. در شــکل (مشــاهده مــی ســاعت

 نـوار ساعت  دومدت گراد بهدرجه سانتی 800در دماي  تکلیس

و همچنـین  متـر  بر سانتی 3410پهن قابل مشاهده در عدد موج 

ترتیـب مربـوط بـه    بـه متر بر سانتی 1564پیک قابل مشاهده در 

 ،همچنین. ]25[است  O-Hارتعاش کششی و خمشی پیوندهاي 
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ــل مشــاهده در   ــک قاب ــف، دو پی ــن طی ــر  1334و 1629در ای ب

و  -2NOترتیب مربوط به ارتعاش کششی پیونـدهاي  بهمتر سانتی

موجـود در ترکیبـات    O-Cl-Oهاي ارتعاش کششی متقارن پیوند

پیـک  . ]26و  25[مواد اولیه باقی مانده در ساختار سیستم اسـت  

متـر  بـر سـانتی   1000تـا   400پهن قابل مشاهده در عـدد مـوج   

، Zr-Oمانند  زیرکونیممربوط به ارتعاش کششی ترکیبات حاوي 

Zr=O  وZr-O-Zr    و همچنـین   ]19[موجود در ترکیبـات اولیـه

. طبـق طیـف   ]28 و 27[است  Y-Oمانند  ایتریم ترکیبات حاوي

سـاعت کلسیناسـیون    دو، پـس از  )10(نشان داده شده در شکل 

-مانـده از پـیش  گراد ترکیبـات بـاقی  درجه سانتی 800در دماي 

 460در عـدد مـوج    Zr-Oتجزیه شده و فقط پیوند  ها کاملاًماده

و همچنین مقدار انـدکی رطوبـت جـذب سـطحی     متر بر سانتی

  .باقی مانده استمتر بر سانتی 3448در  شده

در حالـت قبـل از کلسیناسـیون در دمـاي     و  )10شکل (در   

پهـن قابـل    نوار دوبارهساعت  دومدت گراد بهدرجه سانتی 800

قابـل   نـوار و همچنـین  متر بر سانتی 3386مشاهده در عدد موج 

ترتیـب مربـوط بـه ارتعـاش     بـه متـر  بر سانتی 1517مشاهده در 

عـلاوه در ایـن   بـه . ]24[است  O-Hو خمشی پیوندهاي کششی 

متـر  بـر سـانتی   1384و 1618قابـل مشـاهده در    نـوار طیف، دو 

و ارتعـاش   -3NOترتیب مربوط به ارتعاش کششی پیوندهاي به

موجود در ترکیبات مواد اولیه  O-Cl-Oکششی متقارن پیوندهاي 

تشـدید  همچنین . ]26 و 25[مانده در ساختار سیستم است باقی

دلیـل قـرار   توانـد بـه  مـی متـر  بر سانتی 1384واقع شده در  نوار

هاي نیتراته در این عـدد مـوج   ارتعاش کششی نمک نوارگرفتن 

بـر   900تا  400پهن قابل مشاهده در عدد موج  نوار. ]26[باشد 

مربوط به ارتعاش کششی ترکیبـات حـاوي    دوبارهنیز متر سانتی

شـود کـه   . مشاهده مـی ]28 و 27[است  ایتریمو  ]26[ زیرکونیم

گـراد  درجه سـانتی  800ساعت کلسیناسیون در دماي  دوپس از 

تجزیـه شـده و    کـاملاً  دوبـاره ها مادهمانده از پیشترکیبات باقی

ترتیـب در عـدد   تتراگونـال و مونوکلینیـک بـه    Zr-Oفقط پیوند 

و همچنـین مقـدار انـدکی    متـر  بر سـانتی  580و  499هاي موج

مانـده  بـاقی متـر  بر سـانتی  3425سطحی شده در  رطوبت جذب

  است.

  

 گیرينتیجه -4

 7YSZهـاي  نشـان داد نمونـه   ایکس پرتويسنج . نتایج پراش1

فـاز تتراگونـال   رسوبی داراي ساختار تـک روش همسنتز شده به

نـانومتر   34هـا کمتـر از   ناپذیر هسـتند و انـدازه بلـورك   استحاله

  است.  

روش نمک مذاب حاوي شده به یی سنتززیرکونیا. نمونه پودر 2

ي پایـدار   زیرکونیـا با شبکه بلـوري مونوکلینیـک و    زیرکونیافاز 

شده با ایتریا با شبکه بلوري تتراگونال است. بـا افـزایش دمـاي    

، درصـد حجمـی فـاز    گرادسانتیدرجه  800به  600تکلیس از 

  یابد.درصد افزایش می 24به  16مونوکلینیک از 

روش شده بـه  سنتز 7YSZهاي ازه ذرات در نمونه. متوسط اند3

نـانومتر   50حـدود   زیرکونیمکلرید ماده اکسیرسوبی با پیشهم

روش نمـک  شـده بـه   هـاي سـنتز  است و این مقدار براي نمونه

نانومتر است. همچنین، نمونه سنتز شـده بـا    200مذاب فراتر از 

نوذرات بـا  داراي توزیع دوگانـه از نـا   زیرکونیمماده استات پیش

  نـانومتر و نـانوذرات آگلـومره شـده بـا انـدازه       50متوسط قطر 

  نانومتر بود.  200-300 

نمونـه  ایـن  روي توزین حرارتی/ گرماسنجی تفاضلی  آزمون .4

7YSZ نشان داد که حداقل دمـاي  رسوبی روش همشده به سنتز

ــانوپودر،     ــیون ن ــاز کلسیناس ــراي آغ ــاز ب ــورد نی ــه  448م درج

 ت.اس گرادسانتی

  

  تشکر و سپاسگزاري

هــاي مــالی دانشــگاه صــنعتی     نویسندگان مقالـه از حمایـت  

مالـک اشتر براي انجام این پژوهش تقــدیر و تشــکر دارنــد.    

همچنـین، نویسندگان مقاله اذعان دارند هیچ تضاد منافعی بـراي  

  .این مقاله با هیچ شخص یا سازمانی وجود ندارد
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  نامهواژه

1. polymorphic  
2. yttria stabilized zirconia 
3. co-precipitation  
4. molten salt 
5. precipitating agent  

6. X-ray diffraction (XRD) 
7. field emission electron scanning microscop (FESEM) 
8. Fourier transform Infrared spectroscopy 
9. differential scanning calorimetry  
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ABSTRACT 
This study aimed to compare the phase changes and morphology of yttria-stabilized zirconium oxide powders (YSZ) 
synthesized by co-precipitation and molten salt methods. Ammonia precipitating agent was used for the synthesis of 
YSZ powder by co-precipitation method and a mixture of sodium carbonate and potassium carbonate salts was used as 
a molten salt in the molten salt method. Samples were characterized by X-Ray Diffraction (XRD), Field Emission 
Scanning Electron Microscopy (FESEM), Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR), Thermal Gravimetric 
Analysis (TGA), and Differential Scanning Calorimetry (DSC) analysis. The results showed that only the sample 
prepared with zirconium oxychloride and yttrium nitrate by co-precipitation method had a single phase of yttria-
stabilized zirconium oxide with tetragonal crystal lattice and particle size distribution in the range of 30 to 55 nm. The 
powder synthesized by the molten salt method contained a mixture of zirconia with monoclinic crystal lattice and yttria 
stabilized zirconia with tetragonal crystal lattice and particle size of 200 nm. 
 
Keywords: Yttria stabilized zirconia, Co-precipitation, Molten salt. 
 

1. INTRODUCTION 
Zirconium dioxide (zirconia, ZrO2) with a melting 
point of 2700°C and unparalleled chemical 
resistance is of great importance in the ceramic 
industry. The use of zirconia mainly depends on 
its crystal structure, shape, grain size, and thermal 
stability [1]. 

Yttria-stabilized zirconia (YSZ) has lower 
thermal conductivity and a relatively high 
coefficient of thermal expansion compared to many 
other ceramics. Also, YSZ has a good abrasion 
resistance, which is very important due to the 
presence of high-velocity abrasive particles in the 
flue gases used in ground and air turbine engines 
[1,2]. 

So far, various chemical methods for the 
preparation of zirconium dioxides are provided, such 
as hydrothermal, microwave, sol-gel, thermal 
decomposition, precipitation, sonochemical, 
hemolysis, and molten salt. The advantage of the co-
precipitation method is that it is cheap and time-
consuming. Also, large quantities of nanoparticles  
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can be fabricated in low reaction volumes. The 
molten salt method is also one of the simplest 
methods of synthesis of pure powder and 
stoichiometry of multicomponent oxides. In this 
method, molten salts are used as solvents or 
reactants, or sometimes both [3-10]. 

This study was conducted to investigate the 
effect of using two types of zirconia precursors 
(hydrated zirconium acetate and hydratedzirconium 
oxychloride) in the co-precipitation method on the 
microstructure and shape of the powder and to 
compare the results with the molten salt method. 
 

2. MATERIALS AND METHODS 
2.1. Synthesis of YSZ nanoparticles 
YSZ nanoparticles were fabricated by both 
precipitation and molten salt methods. 
A. Co-precipitation method: First, stoichiometric 
amounts of zirconia precursor (ZrOCl2.8H2O or 
ZrC8H12O8.6H2O) along with 7 wt.% of yttria 
precursor (Y(NO3)3.6H2O) were dissolved in 
distilled water. Then, ammonia was added 
dropwise up to pH = 10 (as the solution was 
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Figure 1. XRD of C1 and C2 samples synthesized by 

Co-precipitation method 

 
A.  

stirring). White deposits gradually formed with 
the addition of ammonia. The precipitates were 
stirred for 30 minutes with a magnetic stirrer 
(manufactured by Haidolf Co., Germany) and then 
deionized several times with water and 
centrifuged. The washed precipitates were placed 
in an oven at 80°C for 24 hours to dry and finally 
placed in a furnace (manufactured by Nabertherm, 
Germany) at 800°C for 2 hours for the calcination 
process. 
B. Molten salt method: In this method, the amount 
of 2.43 g of ZrOCl2.8H2O and 0.237 g of 
Y(NO3)3.6H2O were used and the mixture of 
molten salts were adjusted at 43 g KNO3 and 50 g 
NaNO3. The precursors and salts were mixed. 
Then, they were placed in a furnace at 300°C  
for 30 minutes to melt the salts and react. After 
removing the precursors from the furnace and 
cooling, the salts were centrifuged with deionized 
water and dried in an oven. Finally, the powder 
was subjected to two separate calcination 
operations at 600°C and 800°C for 2 hours.  
 
2.2. Characterization equipment 
XRD (AW-DX300) and FESEM (FEG Quanta 
250 model) were employed to characterize the 
samples. 
 
3. RESULTS AND DISCUSSION  

Figure 1 shows the diffraction patterns of the 
samples synthesized by the co-precipitation 
method. Examination of diffraction patterns 
shows that they correspond to the card number of 
ICSD 01-082-1243, i.e. all peaks represent the 
tetragonal phase of yttria-stabilized zirconia  
 

 
Figure 2. XRD of M1 and M2 samples synthesized 

by molten salt method 
 

without any yttrium peaks. Figure 2 shows the 
XRD pattern of the sample synthesized by the 
molten salt method before and after calcination. 
The sample before calcination has an amorphous 
structure with very small zirconia diffractions. 
The XRD patterns of this amorphous material at 
temperatures of 600 and 800°C for 2 hours are 
also shown in Figure 2. According to diffraction 
patterns, none of the samples is single-phase and 
both have monoclinic (badlite) and tetragonal 
zirconia crystal structures. 

In Figure 3, SEM images in two different 
magnifications are given for samples synthesized by 
C1 and C2 co-precipitation methods, respectively. In 
sample C1 (synthesized with zirconium oxychloride 
precursor), the YSZ spherical nanoparticles are 
formed, and 85% of the particle size is in the range 
of 30 to 55 nm. In the C2 sample (synthesized with 
zirconium acetate), more than 80% of the particles 
are around 35-60 nm and some of the nanoparticles 
are agglomerated and are in the range of 200-300 
nm. 

Figure 4 shows SEM images of zirconia 
samples synthesized by the M1 and M2 molten 
salt method. According to the images, the range of 
particle size is greater than 200 nm. 
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Figure 3. SEM images of C1 and C2 samples synthesized by the Co-precipitation method 

 

    
Figure 4. SEM images of M1 and M2 samples synthesized by molten salt method 

 
4. CONCLUSION 
1. The results of the X-ray diffraction patterns 
showed that the 7YSZ samples synthesized by the 
co-precipitation method had a tetragonal single-
phase structure and the size of the crystals was 
less than 34 nm.  
2. The samples synthesized by the molten salt 
method contained zirconia phase with monoclinic 
crystal lattice and yttria stabilized zirconia with 
the tetragonal crystal lattice. The volume 
percentage of the monoclinic phase increased 
from 16% to 24% by increasing the calcination 
temperature from 600 to 800°C. 
3. The average particle size of 7YSZ samples 
synthesized by co-precipitation method in the 
presence of zirconium oxychloride precursor was 
found around 50 nm which was more than the 
value of 200 nm found for samples synthesized by 
molten salt method. Also, the samples synthesized 
with zirconium acetate precursor had a dual 
distribution of nanoparticles with an average 
diameter of 50 nm and agglomerated 
nanoparticles with a size of 200-300 nm. 
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