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 چكيده
سل8و0،4نقره حاوي-آپاتيت نانوكامپوزيتي هيدروكسي پودر،در اين تحقيق شد-درصد وزني نقره به روش به منظور بررسي. ژل سنتز

و توزيع عناصر در نانوكامپوزيتحرارتي، ريزساختار، توزيع اندازه ذرافازهاي تشكيل شده، پايداري  هـاي پـراش هاي سنتز شده از آزمونت
و نقشـه ) DLS(، آزمون تفرق دينـاميكي نـور)SEM( ميكروسكوپ الكتروني روبشي،)FTIR(سنجي مادون قرمز، طيف)X)XRD پرتو

شد) EDS mapping(توزيع عناصر كننده باعث كاهش پايداري حرارتـي فـاز كه حضور نقره به عنوان فاز تقويتنتايج نشان داد. استفاده
ب آپاتيت هيدروكسي و ميزان تجزيه آن به فاز ميشده  دهـد كـه ناليزهاي ريزساختاري نيز نشان مـيآ.دهد تا تري كلسيم فسفات را افزايش

يك4توزيع نقره در زمينه تا ذردرصد وزني و اندازه مينواخت بوده .باشند ات در ابعاد نانومتر

سلآپاتيت هيدروكسينانوكامپوزيت، : هاي كليدي اژهو .ژل، پايداري حرارتي-، نقره،

 مقدمه-1

ــ ــترده از محص ــتفاده گس ــلي اس ــل اص ــه دلي ــر پاي ولات ب
و آپاتيت جهت بيوسراميك هيدروكسي كاربردهاي پزشكي

ــا وان، خــواص زيســتي منحصــربجــايگزين اســتخ فرد آنه
و هيدروكسي. باشد مي آپاتيت عـلاوه بـر زيسـت سـازگاري

مياساتصال قوي با  باشـد تخوان، يك ماده زيست فعال نيز
و خواص مكانيكي ضعيف، دامنـه.]1،2[ با اين حال تردي

ر هايي كامپوزيتتهيه.ا محدود كرده استكاربرد اين مواد
تق بر پايه هيدروكسي و يك فاز كننـده مناسـب ويتآپاتيت

 ــ ــث اف ــزي باع ــل ذرات فل ــر مث ــن ديگ ــي اي زايش چقرمگ
مي بيوسراميك هـاي چـالشاز ديگـر يكـي.]3،4[شـود ها

، احتمـال عفونـت در آپاتيت هاي هيدروكسي كاشتنيعمده 

وارد كـردن.استو كاشتني محل فصل مشترك استخوان
ض ردمواد اه حـل مناسـب باكتري به همراه كاشـتني يـك

حل اين مشكل مي از طرفي مطالعات نشان].5[باشد براي
بي در برابـر باكتري مناسـ داده است كه نقره، خاصيت ضد

بنـابراين.]6،7[زا دارد هاي عفونت طيف وسيعي از باكتري
ــت  ــور ذرات تقوي ــانوذرات حض ــه ن ــره در زمين ــده نق  كنن

و اسـتحكام علاوه بر افـزا آپاتيت هيدروكسي يش چقرمگـي
ــي  ــانيكي، م ــد مك از توان ــت ــت ممانع ــبي جه روش مناس

با عفونت پـودر. شـد هـاي ناشـي از كاشـت ايـن مـواد نيـز
نقره، داراي سـطح ويـژه-آپاتيت نانوكامپوزيتي هيدروكسي

هــاي معمــول ميكرومتــري بــالاتري در مقايســه بــا نمونــه
 ـاين امر منجر به افـزايش. باشند مي ا سـطح تمـاس آنهـا ب

و لذا و بافت بدن شده عـلاوه بـر بهبـود خـواص استخوان
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اي ضـد بـاكتري نيـز نيكي، كارايي نقره به عنوان مـاده مكا
نداران هاي سخت بدن پسـتا از طرفي بافت. يابد افزايش مي

ــده از ذرات  ــور عمـ ــدان بطـ و دنـ ــتخوان ــون اسـ همچـ
ن اسـت بنـابراي آپاتيت نانومتري تشـكيل شـده هيدروكسي

در استفاده از آپاتيت ابعاد نانو به عنوان مـاده هاي مصنوعي
و اتصال آنهـا  جايگزين استخوان، سبب افزايش يكپارچگي

ــا اســتخوان طبيعــي مــي  ــردد ب ــاكتري خــواص ضــد.گ ب
و مـس هاي فلزي نقر آپاتيت حاوي يون هيدروكسي ه، روي

و همكارانش .]8[ بررسي شده است توسط كيم
ضد زيست سراميك بـا افـزودن HAپايـه باكتري بـر هاي

. تر سنتز شدند هاي مذكور به روش شيمي هاي يون نيترات
ضد تست ا هاي نجـام باكتري كه توسط اين گروه تحقيقاتي

حاوي نقـره، خـواص HAهاي شد، نشان داد كه تنها نمونه
مي ضد و نمونه باكتري نشان هـاي حـاوي يـون هـاي دهند

و مس فاقد اثرات ضد ژل-روش سـل.ي هستندباكتر روي
مي آلكوكسيدي روش معمول باشد با ايـن تر سنتز نانوذرات

آلك وكسيدي يكـي از معضـلات حال گران بودن مواد اوليه
سـ].9[باشد اين روش مي نتز پـودر در اين پژوهش جهت

ژل-نقـره، از روش سـل–آپاتيت نانوكامپوزيتي هيدروكسي
ا  تر بـودن مـواد ارزانستفاده شد كه از مزاياي آن كلوئيدي

. باشد اوليه نسبت به روش آلكوكسيدي مي

 هاي تجربي فعاليت-2
فسـفر بـه ترتيـب بـه آبه، پنتوكسـيد نيترات كلسيم چهار

و هاي تامين يون عنوان پيش ماده و فسـفات هـاي كلسـيم
سـنتز نيترات نقره به عنـوان تـامين ذرات نقـره فلـزي در 

. ه، اسـتفاده شـدند نقـر-آپاتيـت نانوكامپوزيت هيدروكسـي 
و شركت سـازنده آنهـا مشخصات كامل مواد اوليه، خلوص

بـه منظـور تهيـه پـودر.گـزارش شـده اسـت1در جدول 
نقره با مقـادير مختلـف–آپاتيت نانوكامپوزيتي هيدروكسي

، ابتدا مقادير مشخص نيترات كلسـيم2نقره مطابق جدول 
يـك هـايو پنتوكسيد فسفر جهت تهيه محلـول چهار آبه

و با همز حل شده ن مولار، به طور جداگانه در اتانول مطلق
محلـول.هم خوردند مغناطيسي به مدت يك ساعت كاملا

پنتوكسيد فسفر آهسته به محلول حـاوي نيتـرات كلسـيم 
و به مـدت دو سـاعت نگهـداري  تحت همزن شديد افزوده

.شد

 ات مواد اوليه در تهيه پودرمشخص:1 جدول
هينانو .نقره-آپاتيت دروكسيكامپوزيتي

 ماده
تركيب

 شيميايي
 خلوص

مولي جرم
)g/mol(

شركت
 سازنده

نيترات
كلسيم

 آبه چهار

Ca(NO3)2.
4H2O

5/99%08/236 Merck 

كسيد پنتو
 فسفر

P2O599%94/141 Merck 

 AgNO3<8/99%87/169 نيترات نقره
Riedel

de 
Haen

 Merck 46 مطلق C2H5OH اتانول

تدر ادامه بـ عيين شده نيترات نقره نيـز مقادير ه كـه قـبلا
حل شده است، به آهستگي به محلول طور كامل در اتانول

و  و مخلوط نيترات كلسـيم پنتوكسـيد فسـفر اضـافه شـد
.به مدت يك ساعت هم خورد مجددا

سل در ادامه پس از افزودن كامل مح لول نيترات نقره، يك
و فسفات حاوي يون ميهاي كلسيم، نقره سـل.آيـد بدست

و سـپس بـه منظـور2حاصل به مدت   ساعت هم خـورده
شد24سازي به مدت پير .ساعت نگهداري

پ ميدر طي مرحله سل كم كم به ژل تبديل شود يرسازي،
و متـراكم سـفت ساعت يك ژل كاملا24بطوريكه پس از 

پس از گذشت زمان پيرسازي، ژل بدست.شود تشكيل مي
گراد درجـه سـانتي80در دمـاي سـاعت24ت آمده به مد

و با استفاده از هاون كاملا به پودر تبديل شـد  در خشك و
و تشـكيل فازهـا، در ادامه جهت بررسي پايـداري حرارتـي

گرمـايش سـرعت گراد، با درجه سانتي 900و 700دماهاي
بــا زمــان(درجــه بــر دقيقــه تحــت عمليــات حرارتــي 10

ف.قرار گرفت) ساعت2نگهداري  ازهـاي تشـكيل شناسايي
.انجام گرفت ايكسشده به كمك روش پراش اشعه 

 سـاخت PW1800 مـدل XRD براي اين منظور از دستگاه
ــعه ــا اش و ب ــپس ــركت فيلي ــوج(CuKαش ــول م 54/1 ط

در ميلـي30كيلوولت، جريان40ولتاژ،)آنگستروم و  آمپـر
800202گستره −=θباstep size= 0.040 شد .استفاده

.هاي سنتز شده كد اختصاري نمونه:1 جدول
 درصد وزني نقره840

8-SG4-SGH-SGكد اختصاري 
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هـا از دسـتگاه ور بررسي پيوندهاي شيميايي نمونـه به منظ
ــاليز طيــف ــز مــدل آن ــادون قرم ــه م ســنجي تبــديل فوري

VERTEX  70 شد مشاهده. ساخت شركت بروكر استفاده
و انـدازه ذرات توسـط ميكروسـكوپ الكترونـي  ريزساختار

و بـا) سـاخت كشـور آلمـان Vega Tescan مـدل(روبشي 
بـا توزيع انـدازه ذرات نيـز. هاي ثانويه انجام گرفت الكترون

مچنين نحـوهه. شد گيري روش تفرق ديناميكي نور اندازه
هـا بـه كمـك نقشـه توزيـع عناصـر توزيع عناصر در نمونه

)EDS mapping (دستگاه انجام گرفت.

و بحث-3  نتايج

كه در طي كلسيناسيون، تـا دماهـاي حـدود با توجه به اين
°C 600 –550 و نيتــرات از هــاي آلكوكوهگــر ســيدي

و ساختار خارج مي شوند لذا براي حصول بلورينگي مناسب
 C 700°در عين حال خروج كامل عوامل اضافي، دماهـاي 

و بررسي و بالاتر به عنوان دماي مناسب براي كلسيناسيون
آپاتيت به روش هيدروكسي XRDالگوي. فازي انتخاب شد

و قبل از كلسينه نمودن،-سل ژل پس از خشك كردن ژل
شكل  كلسـيم تنهـا فـاز نتـايج.است نشان داده شده1در

و هيچ يك از پيك نيترات را نشان مي هاي مربـوط بـه دهد
حضـور فـاز. شـود مشـاهده نمـي XRDدر الگوي HAفاز 

كـنش كامـل كلسيم نيترات در حالت خشك، عـدم ميـان 
 كلسيم نيترات استفاده شده به عنوان مـاده اوليـه بـا پنتـا 

ن مياكسيد دي فسفر در هنگام تشكيل ژل را به. دهد شان
هاي كلسيم موجود در مـاده اوليـه، عبارت ديگر تمامي اتم

در ژل تشـكيل شـده شـركت Ca-O-Pدر ايجاد پيوندهاي 
ــاقي  ــه صــورت واكــنش نكــرده ب و بخشــي از آن ب نكــرده

و نقش افزودن فاز.ماند مي به منظور بررسي تحولات فازي
ي تهيـه هـا، نمونـه HAنقره بر پايداري حرارتي فـازهثانوي
گراد كلسـينه درجـه سـانتي 900و 700در دماهـاي شده

در نمونه XRDالگوهاي2شكل. شدند هاي كلسينه شـده
در SG-4و همچنين الگـوي نمونـه C 900° دما  كلسـينه
°C 700 مي مي.دهد را نشان در همانطور كه مشاهده شود

در نمونه ، با افزايش درصد نقره، C 900° هاي كلسينه شده
كـه در يابـد بطوري افزايش ميTCP βبه فاز HAتجزيه فاز

از طرفي حضـور فـاز. غالب استTCP β-فاز SG-8نمونه 
CaO هـااتنيز ناشي از عدم واكنش بخشي از كلسيم نيتـر

از در مواد اوليه مي بـه C 600°باشد كه در دماهاي بـالاتر
م . شوديصورت اكسيد كلسيم ظاهر

.قبل از كلسيناسيون H-SGنمونه XRDالگوي:1شكل

را HAكاهش پايداري حرارتي فاز با افـزايش درصـد نقـره
افزايش نقص كلسـيم اول:ت دادتوان به عوامل زير نسب مي

و لذا تشـكيل دليل عدم ميانب كنش كامل نيترات كلسيم
هدوم حضـور فـاز ثانويـ. با نقص كلسيم آپاتيت هيدروكسي

مي.ه به صورت فلزينقر دهـد كـه هرگونـه مطالعات نشان
، باعث كاهش پايداري حرارتي فـاز HAفاز ثانوي به همراه 

HA نتيجه ديگري كه از الگوهاي.]4،12[گرددميXRD 
مي2شكل بـا SG-4آيد ايـن اسـت كـه در نمونـه بدست

نقافزايش دما، از شدت پي ره كاسته شده است كه نشانك
 HAدهد كه با افزايش دما مقداري از نقره در سـاختار مي

مي.حل شده است دهد كه پـس از انحـلال مطالعات نشان

52OPدر اتــانول، اكســي الكوكســايد فســفر )OP(OEt)3(
ايجاد شده كه تشكيل اين اكسي الكوكسايد همـراه بـا آزاد

باشــد، آب آزاد شــده باعــث آب مــيهــاي شــدن مولكــول
ــدروليز جزئــي  و محصــول نهــايي شــدهOP(OEt)3هي

. است)OP(OEt)3-X(OH)X( آلكوكسايد فسفرهيدروكسيل
كه در تشـكيل ژل حضـور هيدروكسـيل ذكر است لازم به

شكل آلكوكسايد فسفر به خودي خود و گيري كافي نيست
از.]10[ژل به خـاطر نقـش مهـم كلسـيم نيتـرات اسـت 

الكوكسي نيتـرات كلسـيم انحلال كلسيم نيترات در اتانول
)y)OEt(y2)3NO(Ca( واكنش ميان بـين. شود تشكيل مي−

و هيدوركسيل الكوكسـالكوكسي نيت  ايد فسفرـرات كلسيم
 (-Ca-O-P-) در هنگام پيرسازي منجر به تشـكيل پيونـدها

سل به ژل مطابق واكنش ].11[ گرددمي1و تبديل
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درهاي سنتز نمونه XRDالگوهاي:2شكل .C 900°و 700 شده در پس از كلسيناسيون

درپ SG-4و H-SGهاي نمونه FTIRهاي طيف:3شكل .C 900°س از كلسيناسيون
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)1(
OH5H2CO2H

H'x3)OEt(POOCa"y2)3NO('y)OEt(
y)OEt(y2)3NO(Cax)OH(x3)OEt(P

+

+−−−−−

→−+−

و طـي بخشي از كلسيم نيترات ها در واكنش شركت نكرده
بـه فـاز اكسـيد كلسـيم C 600°كلسيناسيون در بالاتر از 

)CaO(مي از. شود تبديل نيترات نقره نيز در دماهاي بالاتر
°C 444 مي .شود به فاز نقره فلزي تبديل

ــف ــاي طي ــه FTIRه ــاي نمون از SG-4و H-SGه ــس پ
نشــان داده3شــكلدر C 900° كلسيناســيون در دمــاي

هاي ظـاهر شـده در نـواحي عـدد مـوجي پيك. شده است
مربوط به حركات خمشي cm-1 601و 571، 474تقريبي 

و ) 34PO−(هـــاي فســـفات در گـــروه O-P-Oپيونـــدهاي 
 cm-1 1088و 1043، 962هــاي موجــود در نــواحي پيــك
هـاي گـروه P-Oدهنـده وجـود پيونـدهاي كششـي نشان

.باشدمي آپاتيت هيدروكسيسفات در شبكهف
ــك در پي ــود ــاي موج ــود cm-11444و cm-11421ه وج

مي)CO3(هاي كربنات گروه البته بـا توجـه.دهند را نشان
هـاي ايـن گـروه) C 900°(ها به دماي كلسيناسيون نمونه

و ناشي از جذب آنهكربناتي غير ا از اتمسـفر ساختاري بوده
.باشـد آپاتيـت مـي هوا بر روي سطح نانوذرات هيدروكسـي

در پيـك بـه ترتيـب cm-13571و 631 هـاي ظـاهر شـده
و كششـي پيونـد  هـاي يـون O-Hمعرف حركات ارتعاشـي

ــيل موجـ ـ ــي هيدروكس ــاختار هيدروكس ــت ود در س آپاتي
از SG-8و H-SGهاي نمونه SEMتصاوير.اشندب مي پـس

نتـايج. آمـده اسـت4شـكل، در C 600° كلسيناسيون در
از nm 100دهـد كـه انـدازه ذرات زيـر نشان مـي  و بـوده

نيــز در ذرات ســنتز شــده مشــاهده طرفــي آگلومراســيون
 دهـد كـه در نمونـه نشـان مـي EDSنتايج نقشـه.شود مي

4-SG درصد وزني نقره، توزيع يكنواختي از نقـره4حاوي
برقرار است با اين حال با افزايش درصد نقره، توزيـع نقـره 

شــود تــر مــي غيريكنواخــت آپاتيــت هيدروكســيدر زمينــه 
).6شكل(

شكل SG-8و SG-4هاي نتايج توزيع اندازه ذرات نمونه در
مي5 و انـدازه نشان دهد كه توزيع نسـبتا يكنواخـت بـوده

.باشدمي nm 100ذرات زير 

)الف(

)ب(

ب H-SG) الف،هاي نمونه SEMتصاوير:4شكل .SG-8)و

دراندا:5شكل و توزيع اندازه ذرات  زه
ب SG-4)الف،هاي نمونه .SG-8)و
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