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   سراميك زيست فعال و مطالعه زيست فعالي آن–مشخصه يابي نانو پودر شيشه  تهيه و
  3مجتبي نصر اصفهاني و 2، احمد ساعتچي1*زاده توفيقيويدا تقي

 
  چكيده

درصد  ( P2O5%5وSiO2 ،  40%CaO%55 نانو پودر شيشه سراميك زيست فعال با تركيب شيمياييپژوهشدر اين     
در محيط اسيدي هيدروليز  در اين روش ابتدا مواد اوليه سيليس و كلسيم دار. ژل تهيه و مشخصه يابي شدبه روش سل ) مولي

آناليز طيف سنجي مادون قرمز نشان داد كه اين  نتايج آناليز پراش اشعه ايكس و.  به صورت ژل در آمدندسپس در محيط بازي
الكتروني روبشي ميدان الكتريكي براي تعيين اندازه  از ميكروسكوپ.  هيدروكسي آپاتيت استبلوريپودر شيشه سراميك با فاز 

وسيله توانايي تشكيل لايه هيدروكسي آپاتيت در محلول ه ب زيست فعالي اين پودر.  ذرات استفاده شدريخت شناسي و
ون قرمز و پراش  ميكروسكوپ الكتروني و آناليز طيف سنجي مادبه وسيلهسازي شده بدن بررسي شد و زيست فعالي آن  شبيه

 ترميم استخوان و مانندتواند در مصارف پزشكي   اين نانو پودر با زيست فعالي خوب مي،بنابراين. اشعه ايكس تاييد گرديد
  .   هاي رهايش دارو كاربرد داشته باشد سيستم

  
  . شيشه سراميك، فرايند سل ژل، زيست فعالي و نانو: كليديهاي هواژ
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82 العه زيست فعالي آنمشخصه يابي نانو پودر شيشه سراميك زيست فعال و مط تهيه و

  پيشگفتار
 مستحكم با يساخت موادي كه توانايي تشكيل پيوند     

بافت استخوان براي ترميم مناسب سيستم اسكلتي داشته 
هاي  شيشه]. 1[ يكي از اهداف علم بيومواد است،دنباش

هايي هستند كه توانايي  زيست فعال جزء بيو سراميك
. هاي سخت و نرم را دارند ايجاد پيوند شيميايي با بافت

به  ميلادي 1969زيست فعال درسال  شيشه نخستين
 او توانست نشان دهد كه اين . هنچ ساخته شدوسيله

هاي  تواند بدون ايجاد لخته خون در اطراف بافت شيشه مي
  ].2- 5[ها پيوند تشكيل دهد بدن با آن

هايي كه توانايي ايجاد پيوند با      يكي از انواع شيشه
 CaO-P2O5-SiO2هاي بر پايه   شيشه،استخوان را دارند

سازي شده بدن  ها در برابر محلول شبيه اين شيشه. هستند
دهند و در بسياري  كربنات آپاتيت مي تشكيل هيدروكسي

از موارد باليني كه نياز به توليد وترميم استخوان است 
  ].6- 7[تواند كاربرد داشته باشد  مي

هاي   بيومواد تلاشپژوهشگران ،هاي اخير     درسال
 .هاي زيست فعال انجام دادند پيشرفت شيشهبسياري براي 

هايي كه به روش سل ژل تهيه  ها دريافتند شيشه آن
هاي تهيه شده به روش متداول   نسبت به شيشه،شـوند مي

بندي با  تري دارند و هم و تجـاري ذوبي تركيـبـات ساده
ها به دليل ساختار متخلخل  استخوان در اين شيشه

ش شامل يك سري تغييرات از  اين رو].8- 9[تر است  بيش
يك حالت كلوييدي به شكل ژل و سپس به حالت سراميك 

در اين فرايند يك . باشد كه نتيجه عمل همان شيشه است مي
هاي متعدد به  شبكه گسترده از يك اكسيد با ايجاد پيوند

بسته به تكرار . گردد مرور زمان و در دماي اتاق تشكيل مي
وع ساختار مونومرهاي شبكه ماده  ن،چنين پذيري فرايند و هم

   .]10[ يا به صورت بي شكل استبلوري توليد شده
كاهش اندازه ذرات منجر به افزايش زيست فعالي     
مطالعات نشان داد كه زيست فعالي سراميك هاي با . گردد مي

  .]11[تر است اندازه ذرات نانو به طور قابل توجهي بيش
ت فعال منجر به هاي زيس     عمليات حرارتي شيشه

گردد كه اين موجب اندكي   شدن ميبلوريجداسازي فاز و 
تخلخل شده  ها مانند چگالي و تغيير در ميكرو ساختار نمونه

كه اين تغييرات باعث افزايش استحكام پيوندي و مقاومت در 
. شود برابر شكنندگي همراه با مقداري كاهش در بيوفعالي مي

 راهكردن خواص از  كان بهينهها ام  شيشه سراميك،بنابراين
  بلوري و مقداربلور و اندازه ريخت شناسيكنترل تركيب، 

   ].12-14[آورند شدن را فراهم مي
 تهيه نانو پودر شيشه سراميك به پژوهشهدف از اين     

بررسي زيست فعالي آن  روش سل ژل، مشخصه يابي و
  .  باشد مي
  

 مواد وروش ها 
ت آوردن نانو ذرات شيشه  براي بدساين پژوهش    در 

 (SiO2:CaO:P2O5 (mol%)55:40:5)سراميك 
شركت مرك، ( گرم نيترات كلسيم چهار آبه 639/7ابتدا 

ميلي ليتر تترا اتيل ارتوسيليكات 84/9و ) تقريبا خالص
و اتانول شامل مقطر محلول آب  در%) 99شركت مرك، (

 . ميلي ليتر اتانول، ريخته شد60 ميلي ليتر آب و 120
 ثابت 1- 2اسيديته مخلوط به وسيله اسيد سيتريك بين 

نگه داشته شد و اين مخلوط به قدري هم زده شد تا يك 
وسيله افزودن ه مخلوط دوم ب. محلول شفاف بدست آمد

 15و ) شركت مرك، تقريبا خالص(سفات آمونيوم  ف078/1
 PEG Mwشركت مرك،(گرم پلي اتيلن گليكول 

ساخته شد و مقطر ر آب  ميلي ليت1500به ) 10,000
 ثابت 11وسيله آمونياك در مقدار ه اسيديته مخلوط ب

 روي مخلوط دوم ريخته و به مدت دو نخست مخلوط .ماند
وسيله سانتريفوژ رسوب از محلول جدا ه روز هم زده شد ب

 خشك كن تصعيدي خشك و رسوب سفيد رنگي باو 
 ساعت عمليات 3 به مدت C ° 600بدست آمد سپس در 

  .ارتي شدحر
    بمنظور مطالعه و ارزيابي رفتار حرارتي پودر، آناليز 

 بر روي ژل خشك شده DSC-TGحرارتي همزمان 
 10 با سرعت labssy TG-DSC 1600بوسيله دستگاه 

 مطالعه ساختاري .درجه سانتي گراد بر دقيقه انجام شد
 دستگاه پراش پرتو ايكس به وسيلهپودر شيشه سراميك 

(XRD)مدل X'pert Pro-Philips با تابش Cu Kα  
هاي   وگامθ2< 10 >90بازه  در A 54/1° جبا طول مو

انجام گرفت و درصد فاز  ثانيه 2,5 و زمان هر گام 0,02
براي .  تعيين شد MAUDنرم افزار به وسيله بلوري

سنجي   طيفروشهاي موجود در پودر از  بررسي بنيان
 با  وcm-1 4000 -400مادون قرمز در محدوده 
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 و شناسي ريخت . استفاده شدFT-IR  6300دستگاه
وسيله ميكروسكوپ الكتروني روبشي ميدان ه اندازه ذرات ب

 انجام  Hitachi S-4160مدل) FESEM(الكتريكي 
ه              دستگابه وسيلهسطح ويژه  .شد

Sorptometer Kelvin 1042 براي . گيري شد  اندازه
ر معرض محلول بررسي زيست فعالي، اين پودر د

و تشكيل   قرار گرفت(SBF)سازي شده بدن شبيه
وسيله ميكروسكوپ الكتروني روبشي  به هيدروكسي آپاتيت

مجهز به آناليز عنصري تفكيك  Philips-XL30مدل 
طيف سنجي مادون قرمز و  ،)EDX  (انرژي پرتو ايكس

 .گرفتپراش اشعه ايكس انجام 
     

  نتايج و بحث
  سراميكمشخصه يابي پودر شيشه

، منحني آناليز حرارتي پودر خشك شده از 1  شكل   
  آب  تا دماي.  را نشان مي دهدC ° 1200دماي اتاق تا

C °250كاهش وزن از دماي.  كاملا خارج شدC ° 250 
 مربوط به حذف پلي اتيلن گليكول و تجزيه C ° 650تا

مقدار . ها بود ها و فسفات نيترات ها نظير ديگر پيش ماده
 درصد 15 درصد و مرحله دوم 5ش وزن مرحله اول كاه
  .تر شد  از اين دما كاهش وزن كمپس. بود

ترتيب   به C ° 300  و C ° 50هاي گرماده در پيك
. باشد پلي اتيلن گليكول ميمربوط به ذوب شدن و تجزيه 

اين .  مشاهده شدC ° 600اي شدن حدود دماي شيشه
ماده نشان  پيك گر730 و C ° 850منحني در دماهاي

به  شيشه است اين نتيجه بلوري شدنداد كه نشانگر 
  . آناليز پراش اشعه ايكس تاييد شدوسيله

 نشان داد كه افزايش دماي پژوهشگراننتايج مطالعات     
 ، و درنتيجـهبلوري شدنها موجب افزايش  پخت بيو شيشه

 دماي ،از سوي ديگر. شود ها مي كاهش زيست فعالي آن
 C °  600 -550شيشه هاي زيست فعالشيشه اي شدن 

 كه منحني آناليز حرارتي نيز آن را  گزارش شده است
 در اين پژوهش بمنظور دستيابي به ،بنابراين. نشان داد

 هيدروكسي آپاتيت و حداكثر بلوريشيشه سراميك با فاز 
 براي عمليات حرارتي C ° 600زيست فعالي ممكن دماي

  ].12،14[انتخاب گرديد

 از عمليات حرارتي در پسرا ، الگوي پراش 2  شكل   
هاي بدست آمده مربوط  پيك. دهد  نشان ميC600°دماي 

- 0432كه با شماره كارت  به هيدروكسي آپاتيت است
 با توجه به الگوي پراش،  ، مطابقت داشت بنابراين00- 009

 داراي زمينه شيشه است كه در آن فازپودر بدست آمده 
به كمك نرم افزار  وجود دارد كه  هيدروكسي آپاتيتبلوري

MAUD بدست آمد% 40 مقدار فاز هيدروكسي آپاتيت.  
هاي تعيين اندازه دانه استفاده از عرض  يكي از روش

پيك موجود در الگوي پراش پرتو ايكس در نصف ارتفاع 
شرر كرنش شبكه را . است كه به روش شرر موسوم است

ربوط به ريز در نظر نگرفت و تمام پهن شدگي ذاتي را م
 شدن دانه ها فرض كرد و رابطه زير را پيشنهاد داد

θβ
λ

cos
89.0

=t  كه در آنt ،اندازه دانه λ طول موج مورد 

 در ، عرض پيك انتخاب شدهβاستفاده براي تويوپ مس ، 
 زاويه پيك بر حسب θنصف ارتفاع بر حسب راديان و 

 25اين روش اندازه دانه براي اين پودر با . درجه است
  .نانومتر بدست آمد

 .دهد سنجي مادون قرمز را نشان مي ، طيف3    شكل 
 مربوط به پيوندهاي ارتعاش كششي cm-1 1100پيك

  باند كوچكي كه در.استP–O و   Si–O–Siپيوند هاي
cm-1  815 ظاهر شده ارتباط با پيوند ارتعاش كششي 
Si–Oدارد و باندي كه در cm-1  467ارتعاش خمشي  

 به cm-1 566 وcm-1 598 هاي پيك. اين پيوند است
 در حالت P–Oترتيب مربوط به ارتعاش خمشي 

 مربوط به  cm-1 1480پيك در. كريستالي و آمورف است
مينراليزه شدن ذرات در اتمسفر با آب و دي اكسيدكربن 

  و cm−1 3485باندهاي .  استC–Oبه دليل وجود باند 
 cm−11641به  مربوطH–Oاين طيف ، بنابراين. است 

نيز وجود شيشه سراميك كه داراي فاز هيدروكسي آپاتيت 
  ].15- 17. [ تاييد كرد رااست

 تصوير ميكروسكوپ الكتروني ميدان الكتريكي 4    شكل 
 50تر از  ذرات با ابعاد كم. پودر عمليات حرارتي شده است

  .اين ذرات به شكل كروي هستند. نانومتر مشاهده شد
بدست m2 /g 150ويژه پودر شيشه سراميك     سطح 

هاي ذوبي كه  انواع شيشه اين مقدار در مقايسه با. آمد
 گزارش شده است به m2 /g 7/2-15/0ها  سطح ويژه آن

  ]. 9، 18[ توجهي افزايش داشت شايان گونه
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84 العه زيست فعالي آنمشخصه يابي نانو پودر شيشه سراميك زيست فعال و مط تهيه و

    رفتار زيست فعالي پودرها با كاهش اندازه دانه و 
 تبادل يوني براي شود زيرا افزايش سطح ويژه بهتر مي

هاي ريز كه داراي نسبت سطح به حجم  پودرهايي با دانه
بيني شد كه   پيش،بنابراين. بالايي هستند قابل توجه است

اين پودر با اندازه نانومتري و سطح ويژه بالا زيست فعالي 
  .خوبي داشته باشد

  
  زيست فعالي پودرآزمون

 و پيش، تصوير ميكروسكوپ الكتروني پودر 5شكل 
  الگوي آناليز عنصري با 6 از غوطه وري و شكل پس
سنجي توزيع انرژي پرتو ايكس پودر بعد از قرارگيري  طيف

 از پس. دهد سازي شده بدن را نشان مي در محلول شبيه
گيري ذرات هيدروكسي آپاتيت   روز غوطه وري شكل21

نتايج آناليز عنصري تفكيك انرژي پرتو ايكس . مشاهده شد
سيلسيم را  قدار فسفر و كلسيم وكاهش مقدارافزايش م
  .نشان داد 

 از پس و پيش، نتايج طيف سنجي مادون قرمز 7   شكل  
. دهد سازي شده بدن نشان مي قرارگيري در محلول شبيه

سازي شده بدن   روز غوطه وري در محلول شبيه21 از پس
 C–O و P-Oهاي  آزمون طيف سنجي در شدت پيك

ه نشانگر تشكيل هيدروكسي آپاتيت ك افزايش يافته است
  .كربناتي است

قبل و بعد از قرارگيري ، نتايج پراش پرتو ايكس 8    شكل 
 از پس. در محلول شبيه سازي شده بدن نشان مي دهد

 روز غوطه وري مقدار فاز هيدروكسي آپاتيت بيشتر 21
 .شد

    
   نتيجه گيري 

متر با روش  نانو50    نانوذرات شيشه سراميك با ابعاد زير 
مواد اوليه در محيط اسيدي هيدروليز و . سل ژل تهيه شد

دماي عمليات . سپس در محيط قليايي متراكم شدند
 انتخاب شد و اين عمليات حرارتي  C °  600حرارتي

 توليد شده،پودر . باعث ايجاد پودر شيشه سراميك گرديد
كه در آن فاز  باشد ميبا زمينه شيشه  كامپوزيت

اين پودر سطح ويژه بالايي . آپاتيت وجود داردهيدروكسي 
 از پسداشته و بررسي زيست فعالي آن نشان داد كه 

سازي شده بدن، هيدروكسي  وري در محلول شبيه غوطه
 اين نداين نتايج نشان داد. آپاتيت روي آن تشكيل شد

پودر قابل استفاده در مصارف طبي مانند نانو 
  .ستها كامپوزيت
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  .C 600° از عمليات حرارتي در پسده  الگوي پراش اشعه ايكس نشان داده ش- 2شكل 
 

 
  .cm-1  4000 -400سنجي تبديل فوريه شيشه سراميك در محدوده طيف طيف - 3شكل 
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 . از نانو ذرات شيشه سراميك)  (FESEM تصويرميكروسكوپ الكتروني روبشي اثر ميداني- 4شكل 
 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
  
 

 . از قرار گيري در محلول شبيه سازي شده بدنپس b) از قرارگيري پيش  a)لكتروني  تصوير ميكروسكوپ ا- 5شكل
   
  
 
  
  
  
  
  
  
  

 
 
 

 از قرارگيري در محلول شبيه سازي شده پس الگوي آناليز عنصري با طيف سنجي توزيع انرژي پرتو ايكس پودر - 6شكل
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 . از قرار گيري در محلول شبيه سازي شده بدنپس b) از قرارگيري پيش  a) الگوي پراش اشعه ايكس - 8شكل 
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