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بررسی عوامل مؤثر در فرایند تهیه گرانول های کروی متخلخل کلسیم فسفات به روش روغن دوار
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دریافت: مرداد 1396، بازنگری: دي 1396، پذیرش: اردیبهشت 1397

چکیده: در این پژوهش، به ساخت و کنترل متغیرهای تولید گرانول های به طور کامل کروی با اندازه های دلخواه به روش روغن دوار با توانایی حمل 
دارو و رشد بافت پرداخته شده است. اساس این روش، مبتنی بر آب دوستی دوغاب سرامیکی و گریز از محیط روغنی است. در این پژوهش، سرعت 
چرخش روغن، دمای روغن، شماره سوزن و درصد وزنی ژلاتین نسبت به آب، هرکدام در سه سطح به عنوان متغیرهای آزمایش در نظر گرفته شد. 
بررسی همـه متغیرها در سطوح در نظر گرفته شده، نیازمنـد صـرف زمان و هزینه بسیار است. ازاین رو، به منظور بهینه سازی شرایط تولید و صرفه جویی 
در هزینه، زمان و نیز به حـداقل رسانیدن تعداد آزمـایش هـا، مـدل تاگوچی با آرایش ارتوگونال L9 به کار برده شد. برای تولید گرانول کلسیم فسفات 
دوفازی از هیدروکسی آپاتیت با کمبود کلسیم به عنوان ماده شروع کننده استفاده شد. ماده شروع کننده به کمک روش آبکافت در محیط بازی تهیه شد. 
به منظور شناسایی نمونه ها از روش پراش پرتو ایکس، میکروسکوپ الکترونی روبشی و تخلخل سنجی استفاده شد. با استفاده از شرایط بهینه به دست 
آمـده، گرانول هایی با بیشترین اندازه تولید شد. بر پایه نتایج به دست آمده اثر عامل درصد وزنی ژلاتین در اندازه گرانول نهایی بیشتر از سایر عامل ها 
بود. اندازه و تخلخل گرانول های تهیه شده به ترتیب در گستره 120 تا 1500 میکرومتر و درصد تخلخل 35 تا 45% قرار داشت که تمام زمینه ها از قبیل 

دارورسانی، دندانپزشکی و ارتوپدی را پوشش می دهد.

واژه های کلیدی: کلسیم فسفات دوفازی، گرانول، ذره های کروی، تخلخل، روش تاگوچی
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مانند  ولی محدودیت هایی  است  ارتوپدی  در عمل های  استخوان 
کند  باعث  رنج،  و  درد  همراه  به  بیمار  روی  دوباره  عمل  به  نیاز 
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به منظور  جراحی  از  پس  همچنین،  کرد.  اشاره  آلوگرافت(  مورد 
جلوگیری از عفونت باکتریایی باید از آنتی بیوتیک ها استفاده کرد. 
داروها می توانند منجر  این  یا خوردن  تزریق و  این خصوص،  در 
زیست  دانشمندان  بنابراین،   .]1[ شوند  سامانه  اختلال های  به 
محیط  با  که  استخوان  بافت  مناسب  جایگزین  ساخت  با  مواد 
بدون  که  زیستی  مواد  کردند.  مطالعه  باشد،  سازگار  گیرنده  بدن 
اثر سرطان زایی، عفونت و  تحریک سامانه ایمنی بدن و هرگونه 
موضعی  دارورسانی  به  بتوانند  بلندمدت  یا  کوتاه مدت  در  سمیت؛ 
به تجویز  نیازی  به طوری که دیگر  بافت آسیب دیده کمک کرده، 
نواقص استخوانی،  انواع پرکننده های  بین  نباشد. در  پیوسته دارو 
همچون،  مزایایی  از  کلسیم فسفات  کروی  متخلخل  گرانول های 
قابلیت تزریق و تراکم پذیری بالاتر نسبت به گرانول های بی شکل 
]2[ موردتوجه ویژه پژوهشگران قرارگرفته است ]3[. در بین انواع 
زمینه های  در  گرانول ها  مناسب  اندازه  استخوانی  پرکننده های 

متنوع پزشکی عبارت اند از  ]4[:
حوزه داروسازی:  0/2 تا 4/0 میلی متر

حوزه ارتوپدی: 1/0 تا 2/0 میلی متر
حوزه دندانی: 0/25 تا 1/0 میلی متر

حوزه دارو رسانی: کمتر از 0/2 میلی متر

در به کارگیری کلسیم فسفات ها، خانواده ویژه ای از آن ها به نام 
هیدروکسی  فاز  دو  شامل   1)BCP( دوفازی  کلسیم فسفات های 
با درصدهای   )β-TCP( بتا-تری کلسیم فسفات  و   )HA( آپاتیت 
استفاده   .]6 و   5[ پیدا کرده انـد  کاربرد گسترده ای  متفاوت  فازی 
یـا  گرانول  شامل  متفاوت  شکل های  بـه   BCP ترکیب های  از 
قطعه هایی بـا شکل هندسی متفاوت توانایی خود را در کاربردهای 
بالینی جایگزینی استخوان به اثبات رسانده است. دلیل این مسئله 
 HA به مراتب بهتر از BCP 2این است که ویژگی القای استخوان
به تنهایی است و همچنین، زیست تخریب پذیری BCP بیشتر از 
هیدروکسی آپاتیت است ]7 و 8[. امروزه، دستیابی به گرانول های 
اسپری،  پرس،  قبیل  از  گوناگونی  روش های  با  کلسیم فسفات 

رسوب نشانی، شناورسازی، ذره سازی، سنتز شعله ای، بستر دوار و 
انجماد سریع مورد پژوهش بسیاری از پژوهشگران قرارگرفته است 
]9 تا 14[. زیرا هرکدام از ویژگی های گرانول ها شامل اندازه گرانول، 
نوع، اندازه و درصد تخلخل آن ها در هر یک از روش های اشاره 
شده قابل کنترل بوده، به طوری که تعیین کننده کاربرد استفاده از 
و  کم هزینه  روشی  در  گرانول ها  این  ساخت  در  است.  گرانول ها 
ساده به نام روش روغن دوار، عوامـل متفاوتی می توانند بر اندازه 
و درصد تخلخل نهایی گرانول هـا تـأثیر گذارند که بـا کنتـرل و 
تغییـر ایـن عامل هـا مـی تـوان فراورده را برحسب شرایط موردنیاز 
طراحی کـرد ]15[. تـأثیر هم زمان این عوامل، پیچیده و قابل بحث 
اسـت. بنابراین، برای طراحی شرایط واقعی ساخت گرانول کروی 
مد نظر، باید اثر هم زمان همه متغیرها بررسی شود. در این روش، 
با جدا شدن قطره دوغاب ژلاتینی کلسیم فسفات به داخل روغن 
دوار گرانول های کروی تشکیل می شوند. چهار عامل نسبت درصد 
وزنی ژلاتین به 3CDHA )هیدروکسی آپاتیت با کمبود کلسیم(، 
در سه  نازل همگی  قطر  و  روغن  روغن، سرعت چرخش  دمای 
سطح، متغیرهایی هستند که می توان با کنترل آن ها اندازه گرانول 
امر  این  را کنترل کرد. در روش عاملی کامل4  و درصد تخلخل 
بر  آزمایش است که وقت و هزینه زیـادی در  انجـام 64  لازمه 
از روش  دارد. در این پژوهش، به منظور بهینه سازی فرایند تولید 
می توان  روش  این  کمک  به  همچنین،  شد.  استفاده  تـاگوچی5  
ویژگـی فراورده مورد نظر را با شـرایط بهینـه شـده پیشگویی و 

تأثیر متغیرهای مورد نظر را نیز برآورد کرد. 

بخش تجربی
مواد و روش ها

مواد
مواد مورد استفاده در این پژوهش به قرار زیر است: دی کلسیم 
ژلاتین   ،)Merck( هیدروکسید  سدیم   ،)Merck( آبدار  فسفات 
کربوکسی متیل   ،)PVA( الکل  پلی وینیل  مقطر،  آب   ،)Merck(

سلولز )CMC( و روغن گیاهی. 

بررسی عوامل مؤثر در فرایند تهیه گرانول های کروی متخلخل  ... 

1. Biphasic calcium phosphate (BCP)      2. Osteoinductivity     3. Calcium –Deficient Hydroxyapatite       4. Full Factorial       5. Taguchi
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تهیه پودر کلسیم فسفات دوفازی
پودر  از  کلسیم فسفات  گرانول های  تهیه  به منظور 
استفاده شد. تهیه   )CDHA( با کمبود کلسیم  هیدروکسی آپاتیت 
بازی  محیط  در  دی کلسیم فسفات  آبکافت  روش  به   CDHA

برپایه اختراع شماره )80592( انجام شد ]16[. لازم به ذکر است 
از 1/67 )نسبت مولی  CDHA کمتر  Ca/P در  که نسبت مولی 
Ca/P در HA استوکیومتری( است. براساس اختراع اشاره شده، 

مقادیر لازم دی کلسیم فسفات در یک راکتور بازروانی به همراه 
سدیم هیدروکسید به مدت 8 ساعت در دمای C° 95 قرار گرفت. 
پس از صاف کردن، رسوب باقی مانده با مقادیر فراوانی آب مقطر 
گیرد.  قرار  خنثی  گستره  در  شستشو  محلول   pH تا  شده  شسته 
پس از خشک کردن کامل رسوب در دمای C° 90 به مدت 24 
ساعت، پودر به دست آمده در دمای C° 1100 به مدت 2 ساعت 
تحت عملیات گرمایی قرار گرفت. از این پودر برای تهیه گرانول ها 

استفاده شد ]17 و 18[. 

روش تاگوچی
بر  مؤثر  عامل های  اثر  بررسی  و  بهینه  شرایط  تعیین  به منظور 
شد.  استفاده  تاگوچی  روش  از  گرانول  تخلخل  درصد  و  اندازه 
بررسی  برای  آن  بودن  اقتصادی  روش،  این  ویژگی  مهم ترین 
فرایندهای پیچیده است. در این روش، از حداقل تعداد آزمایش ها 
به منظور بررسی تمامی سطوح عامل های ساخت استفاده می شود 
روش  در   .]19[ دارد  وجود  نیز  تولید  فرایند  بهینه سازی  امکان  و 
تاگوچی می توان برای بیان توانایی اثرگذاری هر متغیر از نسبت 
S/N استفاده کرد که در آن N عامل نوفه1 بوده و نشان دهنده 

دشوار بودن کنترل کمیت موردبررسی است؛ S عامل نشانک2 و 
محاسبه  برای  می دهد.  نشان  را  موردبررسی  متغیر  ساده  کنترل 

نسبت S/N از معادله 1 استفاده می شود ]20[: 
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پس از خشک خنثی قرار گیرد.  هگسترمحلول شستشو در  pHتا  همانده با مقادیر فراوانی آب مقطر شسته شد، رسوب باقیکردن

ساعت تحت عملیات  2به مدت  C 1100° دست آمده در دمایساعت، پودر به 24 به مدت C 90°کردن کامل رسوب در دمای 

  .[18و  17] استفاده شد هاگرانولقرار گرفت. از این پودر برای تهیه  گرمایی

 یروش تاگوچ

. استفاده شد یاز روش تاگوچ اندازه و درصد تخلخل گرانولبر  مؤثر یهاعاملاثر  بررسینه و یط بهین شراییتع منظوربه       

 هایشآزمان روش، از حداقل تعداد یدر ا. ده استیچیپ یندهایافر بررسی یبودن آن برا یاقتصاد ،ن روشیا ویژگی ینترمهم

در روش . [19] ز وجود داردید نیند تولیافر سازیینهبهان کو امشود استفاده میساخت  یهاعاملسطوح  یتمام بررسی منظوربه

 نشان دهنده بوده و 1نوفه عامل  Nه در آنکرد کاستفاده  S/N از نسبت ریهر متغ یاثرگذار تواناییان یب یبرا توانیم یتاگوچ

محاسبه  برای .دهدیرا نشان م موردبررسیر یساده متغو کنترل  2نشانک عامل  Sاست؛ موردبررسی تیمکنترل کدشوار بودن 

   :[20] شودیاستفاده م 1 معادلهاز  S/N نسبت
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 استـسان کی کامل طوربه یـاتیط عملیش در شـرایـرار هـر آزمـاکتعـداد ت  nو زمونمشخصه مـورد آ iy مقدار ،1 معادله در    

 .ارتوگونال است شیآرادر  موردبررسی یرهایـانگر تعـداد متغیب i سیرنـویو ز 3ـه برابـر ک

 

 ورد استفادهو سطوح م یرهامتغ 1 جدول

 متغیر ردیف
 سطوح

1 2 3 

 روغندمای  1
 (C°) 0 15 30 

نسبت درصد وزنی  2
 CDHA 15 30 45ژلاتین به 

سرعت چرخش  3
 200 400 600 (rpm)روغن 

 سوزن شماره  4
 (G) 20 22 27 

 
 
 
 

                                                             
1. Noise factor 
2. Signal factor 

                                     )1(

در معادله 1، مقدار yi مشخصه مـورد آزمون و n تعـداد تکـرار 

است  یکـسان  کامل  به طور  عملیـاتی  شـرایط  در  آزمـایش  هـر 
کـه برابـر 3 و زیرنـویس i بیـانگر تعـداد متغیرهای موردبررسی 

در آرایش ارتوگونال است.

روش تهیه گرانول های کروی متخلخل
تهیه دوغاب

از ژلاتین در 12/5  ابتدا 1/5 گرم  برای تهیه محلول ژلاتینی، 
میلی لیتر آب مقطر در دمای C° 39 به طور کامل حل شد. 5 گرم 
 CMC مناسب  مقادیر  به همراه  تهیه شده  کلسیم فسفات  پودر  از 
 CDHA، مخلوط  ژلاتینی  محلول  به  شد.  مخلوط   PVA و 

محمدی و مسگر و امیرآبادی

1. Noise factor       2. Signal factor

جدول 1 متغیرها و سطوح مورد استفاده

)L9( جدول 2  آزمایش های طراحی شده به روش تاگوچی
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محاسبه  برای .دهدیرا نشان م موردبررسیر یساده متغو کنترل  2نشانک عامل  Sاست؛ موردبررسی تیمکنترل کدشوار بودن 

   :[20] شودیاستفاده م 1 معادلهاز  S/N نسبت
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 استـسان کی کامل طوربه یـاتیط عملیش در شـرایـرار هـر آزمـاکتعـداد ت  nو زمونمشخصه مـورد آ iy مقدار ،1 معادله در    

 .ارتوگونال است شیآرادر  موردبررسی یرهایـانگر تعـداد متغیب i سیرنـویو ز 3ـه برابـر ک

 

 ورد استفادهو سطوح م یرهامتغ 1 جدول

 متغیر ردیف
 سطوح

1 2 3 

 روغندمای  1
 (C°) 0 15 30 

نسبت درصد وزنی  2
 CDHA 15 30 45ژلاتین به 

سرعت چرخش  3
 200 400 600 (rpm)روغن 

 سوزن شماره  4
 (G) 20 22 27 

 
 
 
 

                                                             
1. Noise factor 
2. Signal factor 

 

 

 (9Lهای طراحی شده به روش تاگوچی )آزمایش  2جدول 

شماره 
 آزمایش

دمای روغن  
C)o( 

شماره 
 سوزن

 (G) 

 درصد وزنی 
ژلاتین به  

CDHA  

سرعت 
چرخش 

(RPM) 
1 0 20 15 200 
2 0 27 30 400 
3 0 22 45 600 
4 15 22 30 200 
5 15 20 45 400 
6 15 27 15 600 
7 30 27 45 200 
8 30 22 15 400 
9 30 20 30 600 

 
 

 های کروی متخلخلهیه گرانولروش ت

 دوغاب یهته

 5. حل شد کامل طوربه C  39°آب مقطر در دمای لیتریلیم 5/12گرم از ژلاتین در  5/1تهیه محلول ژلاتینی، ابتدا  برای       

، CDHAمحلول ژلاتینی مخلوط به . دمخلوط ش PVAو  CMCمقادیر مناسب  همراهبه شدهتهیهفسفات کلسیم گرم از پودر

CMC  وPVA یدور بر دقیقه و دما 500ساعت روی همزن مغناطیسی با سرعت  5به مدت  ،سپس. شد افزوده °C 50  قرار داده

 .دست آیدتا دوغابی یکنواخت به هشد
 

 گرانول یهته

دوغاب  .شودیم هدتوضیح دا 2روند انجام آزمایش نمونه،  عنوانبه، نه آزمایش با توجه به متغیرها انجام گرفت. 2براساس جدول        

 1ریخته شد تا به مدت  گرادیسانتفر درجه در دمای صدرون روغن دوار  ml/h 4 سرعت تزریق با یکیترکق الیپمپ تزر باژلاتینی 

ز نیروی گری، دمای پایین روغن درگیرش ژلاتین  به علتاز نوک سوزن به داخل روغن،  شدهجدا یهاقطرهسقوط  با .شود زدههمدقیقه 

 ظاهرکروی درون ظرف روغن کامل  طوربه یگرانول یهاذرهدوستی حلال آبی آن، دوغاب به علت آب یزیگرروغن ،نیاز مرکز و همچن

بر  افزونتا شد داده  گرما C/min 1° با سرعت C 1100° ها داخل کوره تا دمایشدن نهایی، گرانولخشکجداسازی و پس از  شد.

ها در منظور افزایش استحکام، نمونه. بهانجام شودسرامیکی  یهاذره تفجوشیعنوان پروژن، مانده و حذف ژلاتین بهتبخیر روغن باقی

 اشته شدند.دساعت نگه 4به مدت  C 1100° دمای
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CMC و PVA افزوده شد. سپس، به مدت 5 ساعت روی همزن 

مغناطیسی با سرعت 500 دور بر دقیقه و دمای C° 50 قرار داده 
شده تا دوغابی یکنواخت به دست آید.

تهیه گرانول
براساس جدول 2، نه آزمایش با توجه به متغیرها انجام گرفت. 
به عنوان نمونه، روند انجام آزمایش 2 توضیح داده می شود. دوغاب 
ژلاتینی با پمپ تزریق الکتریکی با سرعت تزریق ml/h 4 درون 
روغن دوار در دمای صفر درجه سانتی گراد ریخته شد تا به مدت 1 
دقیقه هم زده شود. با سقوط قطره های جداشده از نوک سوزن به 
داخل روغن، به علت گیرش ژلاتین در دمای پایین روغن، نیروی 
گریز از مرکز و همچنین، روغن گریزی دوغاب به علت آب دوستی 
حلال آبی آن، ذره های گرانولی به طور کامل کروی درون ظرف 
روغن ظاهر شد. پس از جداسازی و خشک شدن نهایی، گرانول ها 
داخل کوره تا دمای C° 1100 با سرعت C/min° 1 گرما داده 
شد تا افزون بر تبخیر روغن باقی مانده و حذف ژلاتین به عنوان 
پروژن، تفجوشی ذره های سرامیکی انجام شود. به منظور افزایش 
استحکام، نمونه ها در دمای C° 1100 به مدت 4 ساعت نگهداشته 

شدند.

شناسایی نمونه ها 
پراش پرتو ایکس

همچنین،  و  تهیه شده  پودر  بلوری  ساختار  بررسی  به منظور 
مدل  )XRD( ایکس  پرتو  پراش  از  شده  تفجوشی   گرانول 

 )°/s( 40 با سرعتkv 35 وmA در شرایط Philips Xpert Pro 
0/02 و تشعشع CoKα استفاده شد. شناسایی فازها به کمک نرم 
افزار سامانه انجام شد. آزمون کمی فازی در مورد نمونه تفجوشی 
شده به روش پیشنهادی رینود1 ]21[ بر پایه مرجع ]22[ تعیین شد.

تعیین درصد تخلخل )روش ارشمیدس(
غوطه وری  روش  از  گرانول ها،  تخلخل  اندازه گیری  به منظور 
ارشمیدس استفاده شد ]23[. در این روش درصد تخلخل های باز 

بررسی عوامل مؤثر در فرایند تهیه گرانول های کروی متخلخل  ... 

با معادله 2 بیان شد:

 

6 
 

 

 

  هانمونه شناسایی

 ایکس پرتوپراش 

 Philipsمدل( XRDایکس ) پرتواز پراش  شده تفجوشیگرانول  ،همچنین و شدهتهیهپودر  بلوریمنظور بررسی ساختار به       

Xpert Pro  در شرایطmA30  وkv51  با سرعت)°/s( 12/1  و تشعشعCoKα شناسایی فازها به کمک نرم افزار  .استفاده شد

تعیین  [22] جعمر پایهبر  [12] 1شده به روش پیشنهادی رینود تفجوشیفازی در مورد نمونه  یکم زمونآ انجام شد. امانهس

 .شد

 (روش ارشمیدس)تعیین درصد تخلخل 

 باهای باز در این روش درصد تخلخل .[23] ارشمیدس استفاده شد یورغوطهها، از روش گیری تخلخل گرانولاندازه منظوربه 

 :بیان شد 2 معادله

(2)             %Porosity =
wاشباع−wخشک
wاشباع−wغوطه وری

× ρ × 100 
 

چگالی  ρوری؛ وزن نمونه درشرایط غوطه Wوریغوطه اشباع؛وزن نمونه درحالت  Wاشباع وزن خشک نمونه؛ Wخشک معادلهکه در این 

 .مرتبه تکرار شد 3گیری ها، اندازهدر مورد هر یک از آزمایش. شودیمنظر گرفته  در 1مایع یعنی آب که برابر 

 شناسییختر

 .انجام شد )SEM( )CamScan-MV2300( روبشی میکروسکوپ الکترونی اهای تولیدی بسطح گرانول شناسییختر       

 روغن یگرانرو یریگاندازه

وارد به ساچمه؛  یروهای. ن[25] سقوط استفاده شد در حالی هاساچمه، از تفاوتگیری گرانروی روغن در شرایط مبرای اندازه       

توان و با در نظر گرفتن قانون استوکس می یسرعت حددن ساچمه بهیرس شرطبه. هستند 2پسا یروی، وزن و نیشناور یروین

  نوشت:

(3) ∑Fx = max = 0
       
⇒ Fw − Fb − Fd = 0 

 

 است. وزن یروین wFو  پسا یروین dF ،یشناور یروین bF که در آن 

                                                           
1. Raynaud 
2. Drag force 

                     )2(

که در این معادله خشکW  وزن خشک نمونه؛ اشباعW وزن نمونه 
درحالت اشباع؛ غوطه وریW وزن نمونه درشرایط غوطه وری؛ ρ چگالی 
مایع یعنی آب که برابر 1 در نظر گرفته می شود. در مورد هر یک از 

آزمایش ها، اندازه گیری 3 مرتبه تکرار شد.

ریخت شناسی
میکروسکوپ  با  تولیدی  گرانول های  سطح  ریخت شناسی 

الکترونی روبشی  )CamScan-MV2300) (SEM( انجام شد.

اندازه گیری گرانروی روغن
از  متفاوت،  شرایط  در  روغن  گرانروی  اندازه گیری  برای 
به  وارد  نیروهای   .]24[ شد  استفاده  سقوط  حال  در  ساچمه های 
به شرط  هستند.  پسا2  نیروی  و  وزن  شناوری،  نیروی  ساچمه؛ 
رسیدن ساچمه به سرعت حدی و با در نظر گرفتن قانون استوکس 

می توان نوشت: 
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 است. وزن یروین wFو  پسا یروین dF ،یشناور یروین bF که در آن 

                                                           
1. Raynaud 
2. Drag force 

                 )3(
که در آن Fb نیروی شناوری، Fd نیروی پسا و Fw نیروی وزن 

است.

 

 

 

(5) μ =
[(ρs − ρf)]gD2

18u  

     

، ρs . همچنین، است جاذبه زمینشتاب  gقطر ساچمه و  D ،ساچمه یچگال fρ ،الیس یچگال fρ ،یسرعت حد u، 5 معادلهدر 

ρf  وD معادلهاز  یمعلوم است و سرعت حد u = l
t (l  طول سقوط وt به )آید.دست میزمان سقوط 

 

 و بحث هایجهنت

 بلوری شناسایی فاز

، دوشمی مشاهدهکه  طورهماننشان داده شده است.  کافتآببه روش  شدهتهیهایکس پودر  پرتو الگوی پراش 1 در شکل       

 صه مشخ هاییکپپهنای زیاد  یلدلبهآمده  دستبه. الگوی است شدهشناساییهیدروکسی آپاتیت  شدهتهیهپودر 

ید پودر در دمای بالا منجر به تول این تفجوشیاست. با بلورینگی پایین  آپاتیتیدروکسیهدهنده  نشان آپاتیتیدروکسیه

کمبود کلسیم  نشانگرکه  شد (HA/β-TCP)فسفات  کلسیمیتر-بتاو  آپاتیتیدروکسیه شاملدوفازی  فسفاتیمکلس

ت مولی ب)نس 67/1کمتر از  Ca/Pزیرا مخلوط دو فاز اشاره شده دارای نسبت مولی  استاولیه )پس از سنتز(  آپاتیتیدروکسیه

Ca/P با کمبود  آپاتیتیدروکسیهرا  تفجوشیاز  پیش شدهتهیهپودر  توانیم درنتیجه است.استوکیومتری(  آپاتیتیدروکسیه

 یاگونهبه  تهیهشرایط  ،بر اساس اختراع .[20] در نظر گرفت X-2OHX-6(4)POX(4)HPOX-10Caبا فرمول  )CDHA( یا نقص کلسیم

 پرتوالگوی پراش  2 آید. شکل دستبه 51به  61با نسبت فازی  HA/β-TCPمخلوط دوفازی  تفجوشیانتخاب شد تا پس از 

با کمبود کلسیم  آپاتیتیدروکسیهپودر  ،کلی طوربه .دهدیمرا نشان  51به  61 با نسبت شده دوفازی تفجوشیایکس گرانول 

)CDHA( 67/1 مولی که دارای نسبت < Ca/P < 01/1 تا  711 دمایی گسترهدر  گرماییدر اثر عملیات  باشد °C 1111  به دو

 رینود برای تعیین نسبت فازی در کلسیم .[20] شودیم( تبدیل 01/1= Ca/P) β-TCPو  Ca/P(=67/1) استوکیومتری HAفاز 

را  یپوشانهمنداشته یا حداقل  یپوشانهمده کرده است که ابلوری استف یهاصفحهپراش  یهاشدتدوفازی از برخی  یهافسفات

 .است شدهتعریف 0 معادله صورتبه  2R عامل TCP-βنسبت به  HAدوفازی با نسبت وزنی بیشتر  هایفسفاتیمکلسدارند. در 

 

(0) HA )2 1 0(/I TCP(0 2 1 0)= I 2R   

 

در کلسیم فسفات  TCP-βو درصد وزنی  2Rکمی ارتباط بین آزمون ، شدت پراش صفحه بلوری است. رینود از طریق Iکه در آن 

  .درصد وزنی ارائه داده است 0/1با دقت تا  6 معادله صورتبهدوفازی را 

                                                      )4(

چگالی   ρf سیال،  چگالی   ρf حدی،  سرعت   u  ،4 معادله  در 
ساچمه، D قطر ساچمه و g شتاب جاذبه زمین است. همچنین،  
)l طول  u=l/t معلوم است و سرعت حدی از معادله D و ρs، ρf

سقوط و t زمان سقوط( به دست می آید.

نتیجه ها و بحث
شناسایی فاز بلوری

به روش  ایکس پودر تهیه شده  پرتو  الگوی پراش  در شکل 1 
1. Raynaud       2. Drag force
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محمدی و مسگر و امیرآبادی

آبکافت نشان داده شده است. همان طور که مشاهده می شود، پودر 
به دست  الگوی  است.  آپاتیت شناسایی شده  تهیه شده هیدروکسی 
هیدروکسی آپاتیت  مشخصه  پیک های  زیاد  پهنای  به دلیل  آمده 
نشان دهنده هیدروکسی آپاتیت با بلورینگی پایین است. تفجوشی 
این پودر در دمای بالا منجر به تولید کلسیم فسفات دوفازی شامل 
 )HA/β-TCP( فسفات  بتا-تری کلسیم  و  هیدروکسی آپاتیت 
از  )پس  اولیه  هیدروکسی آپاتیت  کلسیم  کمبود  نشانگر  که  شد 
مولی  نسبت  دارای  شده  اشاره  فاز  دو  مخلوط  زیرا  است  سنتز( 
هیدروکسی آپاتیت   Ca/P مولی  )نسبت   1/67 از  کمتر   Ca/P

از  پیش  تهیه شده  پودر  می توان  درنتیجه  است.  استوکیومتری( 
 )CDHA( تفجوشی را هیدروکسی آپاتیت با کمبود یا نقص کلسیم
با فرمول Ca10-X)HPO4(X)PO4(6-XOH2-X در نظر گرفت ]25[. 
از  تا پس  انتخاب شد  به گونه ای  تهیه  اختراع، شرایط  اساس  بر 
تفجوشی مخلوط دوفازی HA/β-TCP با نسبت فازی 60 به 40 
به دست آید. شکل 2 الگوی پراش پرتو ایکس گرانول تفجوشی 
شده دوفازی با نسبت 60 به 40 را نشان می دهد. به طور کلی، پودر 
نسبت  دارای  که   )CDHA( کلسیم  کمبود  با  هیدروکسی آپاتیت 
در  گرمایی  عملیات  اثر  در  باشد   1/50  >  Ca/P  >  1/67 مولی 
استوکیومتری   HA فاز  دو  به   1100 °C تا   دمایی 700  گستره 
تبدیل می شود ]25[.   )Ca/P  =1/50(  β-TCP و   )Ca/P(=1/67
دوفازی  فسفات های  کلسیم  در  فازی  نسبت  تعیین  برای  رینود 
کرده  استفاده  بلوری  صفحه های  پراش  شدت های  برخی  از 
در  دارند.  را  هم پوشانی  حداقل  یا  نداشته  هم پوشانی  که  است 
به  نسبت   HA بیشتر  وزنی  نسبت  با  دوفازی  کلسیم فسفات های 

β-TCP عامل  R2 به صورت معادله 5 تعریف شده است.

 

 

 

(5) μ =
[(ρs − ρf)]gD2

18u  

     

، ρs . همچنین، است جاذبه زمینشتاب  gقطر ساچمه و  D ،ساچمه یچگال fρ ،الیس یچگال fρ ،یسرعت حد u، 5 معادلهدر 

ρf  وD معادلهاز  یمعلوم است و سرعت حد u = l
t (l  طول سقوط وt به )آید.دست میزمان سقوط 

 

 و بحث هایجهنت

 بلوری شناسایی فاز

، دوشمی مشاهدهکه  طورهماننشان داده شده است.  کافتآببه روش  شدهتهیهایکس پودر  پرتو الگوی پراش 1 در شکل       

 صه مشخ هاییکپپهنای زیاد  یلدلبهآمده  دستبه. الگوی است شدهشناساییهیدروکسی آپاتیت  شدهتهیهپودر 

ید پودر در دمای بالا منجر به تول این تفجوشیاست. با بلورینگی پایین  آپاتیتیدروکسیهدهنده  نشان آپاتیتیدروکسیه

کمبود کلسیم  نشانگرکه  شد (HA/β-TCP)فسفات  کلسیمیتر-بتاو  آپاتیتیدروکسیه شاملدوفازی  فسفاتیمکلس

ت مولی ب)نس 67/1کمتر از  Ca/Pزیرا مخلوط دو فاز اشاره شده دارای نسبت مولی  استاولیه )پس از سنتز(  آپاتیتیدروکسیه

Ca/P با کمبود  آپاتیتیدروکسیهرا  تفجوشیاز  پیش شدهتهیهپودر  توانیم درنتیجه است.استوکیومتری(  آپاتیتیدروکسیه

 یاگونهبه  تهیهشرایط  ،بر اساس اختراع .[20] در نظر گرفت X-2OHX-6(4)POX(4)HPOX-10Caبا فرمول  )CDHA( یا نقص کلسیم

 پرتوالگوی پراش  2 آید. شکل دستبه 51به  61با نسبت فازی  HA/β-TCPمخلوط دوفازی  تفجوشیانتخاب شد تا پس از 

با کمبود کلسیم  آپاتیتیدروکسیهپودر  ،کلی طوربه .دهدیمرا نشان  51به  61 با نسبت شده دوفازی تفجوشیایکس گرانول 

)CDHA( 67/1 مولی که دارای نسبت < Ca/P < 01/1 تا  711 دمایی گسترهدر  گرماییدر اثر عملیات  باشد °C 1111  به دو

 رینود برای تعیین نسبت فازی در کلسیم .[20] شودیم( تبدیل 01/1= Ca/P) β-TCPو  Ca/P(=67/1) استوکیومتری HAفاز 

را  یپوشانهمنداشته یا حداقل  یپوشانهمده کرده است که ابلوری استف یهاصفحهپراش  یهاشدتدوفازی از برخی  یهافسفات

 .است شدهتعریف 0 معادله صورتبه  2R عامل TCP-βنسبت به  HAدوفازی با نسبت وزنی بیشتر  هایفسفاتیمکلسدارند. در 

 

(0) HA )2 1 0(/I TCP(0 2 1 0)= I 2R   

 

در کلسیم فسفات  TCP-βو درصد وزنی  2Rکمی ارتباط بین آزمون ، شدت پراش صفحه بلوری است. رینود از طریق Iکه در آن 

  .درصد وزنی ارائه داده است 0/1با دقت تا  6 معادله صورتبهدوفازی را 

                                            )5(

که در آن I، شدت پراش صفحه بلوری است. رینود از طریق 
کلسیم  در   β-TCP وزنی  درصد  و   R2 بین  ارتباط  کمی  آزمون 
فسفات دوفازی را به صورت معادله 6 با دقت تا 0/5 درصد وزنی 

ارائه داده است. 
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 شدهتهیه CDHAپودر  XRDالگوی  1 شکل

 
 آمد. دستبه 51به  61 تقریبی طوربه β-TCPبه  HAب نسبت وزنی -2با توجه به الگوی به دست آمده در شکل 

 

 

 
 و  HA، گرانول از دو فاز تفجوشیگرانول پس از  XRDالگوی  2شکل 

 β-TCP بلوری دو فاز  یهاصفحه. برخی )الف( است شدهتشکیلHA  و β-

TCP  ب(.  است شدهاستفادهکه برای محاسبه نسبت وزنی فازها( 
 

 

 شناسییختر

         )6(

 

الگوی به دست آمده در شکل 2-ب نسبت وزنی  به  با توجه 
HA به β-TCP به طور تقریبی 60 به 40 به دست آمد.

 
 

ریخت شناسی
ریخت و اندازه تخلخل های داربست از عوامل مؤثر در رشد بافت 
بشمار می آیند. تصاویر SEM با بزرگ نمایی های متفاوت در شکل های 
از نمونه ها در جدول 2 آورده شده  3 تا 11 و ویژگی های هر یک 
است. همان طور که مشاهده می شود، گرانول ها  متخلخل هستند. 
تخلخل های کوچک مناسب برای به دام انداختن دارو و تخلخل های 
بزرگ مناسب برای رشد بافت هستند ]26 و 27[. تخلخل های ریز 

به طور معمول به علت خروج آب و پروژن به وجود می آیند.      

شکل 1 الگوی XRD پودر CDHA تهیه شده
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 شناسییختر

 HA گرانول پس از تفجوشی،)الف( گرانول از دو فاز XRD شکل 2 الگوی
وβ-TCP تشکیل شده است. )ب( برخی صفحه های بلوری دو فاز HA و 

β-TCP که برای محاسبه نسبت وزنی فازها استفاده شده است
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 و  HA، گرانول از دو فاز تفجوشیگرانول پس از  XRDالگوی  2شکل 
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 شناسییختر

)الف(

)ب(
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بررسی عوامل مؤثر در فرایند تهیه گرانول های کروی متخلخل  ... 

شکل 3 تصویر SEM نمونه تولیدشده در آزمایش 1

شکل 4 تصویر SEM نمونه تولیدشده در آزمایش 2

شکل 5 تصویر SEM نمونه تولیدشده در آزمایش 3

شکل 6 تصویر SEM نمونه تولیدشده در آزمایش 4

شکل 7 تصویر SEM نمونه تولیدشده در آزمایش 5

شکل 8 تصویر SEM نمونه تولیدشده در آزمایش 6

 

 

 تفاوتم هاییینمابزرگبا  SEMتصاویر  .دنآیشمار میرشـد بافت ب  در مؤثرداربسـت از عوامل   هایتخلخلو اندازه  ریخت       

ها  گرانول شود،یطور که مشاهده مهمان .آورده شـده اسـت   2ها در جدول هر یک از نمونه هاییژگیو و 11تا  3های در شـکل 

هستند رشـد بافت   سـب برای منا های بزرگو تخلخلبه دام انداختن دارو  یبرامناسـب   ی کوچکهاتخلخلمتخلخل هسـتند.  

 .  آیندیم وجودبه علت خروج آب و پروژن بهمعمول  طوربه یزر یهاتخلخل[. 27و  26]
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  5نمونه تولیدشده در آزمایش  SEMتصویر  6 شکل

 

 
  0نمونه تولیدشده در آزمایش  SEMتصویر  7شکل 

 

 
 6نمونه تولیدشده در آزمایش  SEMتصویر  8 شکل
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محمدی و مسگر و امیرآبادی

تحلیل تأثیر متغیرهای تولید
اصلی  عامل  روغن،  در  کروی  گرانول های  شکل گیری  در 
برای  شاخص  یک  تنها  دما  که  است  روغن  سطحی  کشش 
نشان دادن کشش سطحی است. اصل شاخص کشش سطحی، 
گرانروی است. برای به دست آوردن گرانروی روغن در دماهای 
و20   15  ،0 دمای  سه  در  روغن  دوار،  روغن  روش  در  متفاوت 
مورد  در  و  شده  ریخته  استوانه ای  مخازن  در  سانتی گراد  درجه 
 = 7/8×103 kg/m3 )فولادی  زمان سقوط ساچمه هایی  هرکدام 
در  روغن  چگالی  شد.  اندازه گیری  شده  مشخص  ارتفاع  از   )ρS

دماهای 0، 15 و20 درجه سانتی گراد به ترتیب 921/4، 917/7 
 20  )L( سقوط  ارتفاع  بود.  مترمکعب  بر  کیلوگرم   916/9 و 

سانتی متر در نظر گرفته شد.

نتایج به دست آمده، معادله بین گرانروی روغن و  با توجه به 
دما به صورت ارائه شده در شکل 12 تعیین شد. به کمک معادله 
دماهای  در  روغن  گرانروی  می توان  به راحتی  دما  گرانروی- 
آزمایش های  از  آمده  به دست  نتایج  آورد.  به دست  را  متفاوت 
ارائه شده   3 جدول  در   L9 آزمایش  طراحی  بر  مبتنی  متفاوت 
است. نمونه های تولیدشده در آزمایش های 6، 7 و 9 به ترتیب از 
 )300 µm( 50و )150µm( 100 ،)212 µm( 70 الکهای مش
 µm( 120 ،)180 µm( 80عبور کرده و روی الک  با مش های
الک های  با مش  باقی ماندند. متناسب   )250 µm( 125( و 60 

عبور کرده و باقی مانده، اندازه آن ها تخمین زده شد.

 

شکل 11 تصویر SEM نمونه تولیدشده در آزمایش 9
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 متغیرهای تولید یرتأث تحلیل

نشان  برایشاخص  کشـش سـطحی روغن است که دما تنها یک   اصـلی  عاملهای کروی در روغن، گیری گرانولدر شـکل        

 تفاوتآوردن گرانروی روغن در دماهای م دستبه برای دادن کشـش سطحی است. اصل شاخص کشش سطحی، گرانروی است. 

زمان  هرکداممورد و در  هشد ای ریختهدر مخازن استوانه گرادیسانتدرجه  21و 10، 1دوار، روغن در سه دمای  در روش روغن
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شکل 10 تصویرSEM نمونه تولیدشده در آزمایش 8

شکل 9 تصویر SEM نمونه تولیدشده در آزمایش 7

شکل 12 نمودار گرانروی برحسب دمای روغن

 

12 
 

و  10، 1چگالی روغن در دماهای  .شد یریگاندازه شدهاز ارتفاع مشخص  (3kg/m 311×8/7=  Sρیفولاد)هایی ساچمهسـقوط  

ــانت L( 21(کیلوگرم بر مترمکعب بود. ارتفاع ســقوط  9/916و  7/917، 5/921به ترتیب  گرادیســانتدرجه  21 در نظر  متریس

 گرفته شد.

ــتبا توجه به نتایج به        ــورت بین گرانروی روغن و دما به معادله، آمده دس ــدهارائهص ــکل ش ــدتعیین  12 در ش  معادلهبه کمک  .ش

ــتبهرا  تفاوتگرانروی روغن در دماهای م توانیم یراحتبهدما  -گرانروی ــت آمدهبهنتایج  آورد. دس مبتنی  تفاوتم یهااز آزمایش دس

  71 مش هایالکبه ترتیب از  9و  7، 6های های تولیدشـــده در آزمایشنمونه اســـت. شـــدهارائه 3در جدول  9Lبر طراحی آزمایش 

(µm 212) ،111 (µm101 )01و (µm 311 ) 81هایالک  با مشعبور کرده و روی (µm 181) ،121 (µm 120 ) 61و (µm 201 )

 .ها تخمین زده شدمانده، اندازه آنهای عبور کرده و باقیمتناسب با مش الک. باقی ماندند

 

 
 نمودار گرانروی برحسب دمای روغن 12 شکل

 

تفاوت با تغییر های منتایج آزمایش 3جدول 
دوّار بر اساس طراحی متغیرها در روش روغن 

 9Lآزمایش 

قطر گرانول میانگین  شماره آزمایش
(𝛍𝛍𝒎𝒎) 

1 1311 
2 1111 
3 711 
5 1111 
0 1011 
6 196 
7 137 
8 011 
9 270 
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بررسی عوامل مؤثر در فرایند تهیه گرانول های کروی متخلخل  ... 

محاسبه های مربوط به هر سطح و عامل در جدول 4 ارائه شده 
میان  تفاوت  بیشترین  می شود،  مشاهده  که  همان طور  است. 
بزرگ ترین و کوچک ترین سطح مربوط به سرعت چرخش روغن 
است. هرچه تفاوت بزرگ ترین و کوچک ترین سطح در مورد هر 
بیشتر  نظر  مورد  درنتیجه  عامل  این  اثر  یعنی  باشد  بیشتر  عامل 

است.

تأثیر  بیشترین  می شود،  مشاهده   4 جدول  در  که  همان طور 
متعلق  ترتیب  به  گرانول ها  نهایی  قطر  بیشینهکردن  در  متغیرها 
به سرعت چرخش روغن، درصد وزنی ژلاتین، گرانروی روغن و 
شماره سوزن نازل بوده است. در نمودار تأثیر اصلی عاملها، هرچه 
شیب نمودار رسم شده برای یک عامل بیشتر باشد، شدت اثر این 
عامل درنتیجه دلخواه -که در این آزمایش اندازه قطر بیشتر مدنظر 
بوده است، بیشتر است. اثر هر یک از عامل های دخیل در آزمایش 

به تحلیل  با توجه  تا 16 آورده شده است.  نیز در شکل های 13 
واریانس داده ها، درصد مشارکت هر یک از متغیرها در آزمایش در 

جدول 5 ارائه شده است. 

 

 

 

میان  تفاوتبیشترین  ،شودمی شاهدهمکه  طورهمان .است شدهارائه 5 جدولدر  عاملمربوط به هر سطح و  یهامحاسـبه        

سطح در مورد هر  ینترکوچکو  ینتربزرگ تفاوتهرچه  .است سرعت چرخش روغنح مربوط به سط ینترکوچکو  ینتربزرگ

 .مورد نظر بیشتر است درنتیجه عاملبیشتر باشد یعنی اثر این  عامل
 

 بر اندازه گرانول مؤثر یهاعامل یاثرها یانگینم 5جدول 

 Max-min 3 سطح 2 سطح  1 سطح عامل

 693 317 932 1111 سرعت چرخش روغن

 619/7 391/3 1111 850/6 درصد وزنی ژلاتین
 113/7 779 761/6 660/3 شماره سوزن

 079/7 766/6 555/3 1125 گرانروی روغن

 
ی آزمایش روغن دوّار در رسیدن هاواریانس داده بررسی 0جدول 

بیشینه اندازه قطر گرانول به  

 واریانس جمع مربعات DOF عامل
درصد 

 مشارکت

سرعت چرخش 
 53/66 55712 883525 2 روغن

 29/79 311521 612851 2 درصد وزنی ژلاتین

 1/53 15021 29151 2 شماره سوزن 

 20/11 203915 017818 2 گرانروی روغن

 1 1 1 1 خطا

 111  2123115 8 کل

 

متعلق  یبها به ترتگرانول ییقطر نها کردنیشینهب در یرهامتغ یرتأث یشترینب ،شودمشاهده می 5طور که در جدول همان       

ها، هرچه عامل یاصل یرتأثدر نمودار  روغن و شماره سوزن نازل بوده است. یگرانرو ین،ژلات یچرخش روغن، درصد وزن سرعتبه 

این آزمایش اندازه قطر بیشتر که در -درنتیجه دلخواه  عاملبیشتر باشد، شدت اثر این  عاملبرای یک  شدهرسم شیب نمودار 

با توجه به  .آورده شده است 16تا  13 هایدخیل در آزمایش نیز در شکل هایعاملاز  اثر هر یک .بیشتر است ،مدنظر بوده است

 . است شدهارائه 0 ها، درصد مشارکت هر یک از متغیرها در آزمایش در جدولتحلیل واریانس داده

= ) 1اعداد مورتن        aμo4∆ρ
ρo2σ3Mo )2و اتوس (Eo = a(ρo−ρs)D2

σ ) هستند که شاخصی برای تشکیل و متلاشی  بدون ابعاداعداد

ف چگالی اختلا ∆ρ چگالی دوغاب، sρ، چگالی روغن oρ، روی روغنگران oμشتاب،  a هامعادلهدر این . دهندشدن قطره ارائه می

                                                           
1. Morton number 
2. Eötvös number 

اتوس2  و 

 

 

میان  تفاوتبیشترین  ،شودمی شاهدهمکه  طورهمان .است شدهارائه 5 جدولدر  عاملمربوط به هر سطح و  یهامحاسـبه        

سطح در مورد هر  ینترکوچکو  ینتربزرگ تفاوتهرچه  .است سرعت چرخش روغنح مربوط به سط ینترکوچکو  ینتربزرگ

 .مورد نظر بیشتر است درنتیجه عاملبیشتر باشد یعنی اثر این  عامل
 

 بر اندازه گرانول مؤثر یهاعامل یاثرها یانگینم 5جدول 

 Max-min 3 سطح 2 سطح  1 سطح عامل

 693 317 932 1111 سرعت چرخش روغن

 619/7 391/3 1111 850/6 درصد وزنی ژلاتین
 113/7 779 761/6 660/3 شماره سوزن

 079/7 766/6 555/3 1125 گرانروی روغن

 
ی آزمایش روغن دوّار در رسیدن هاواریانس داده بررسی 0جدول 

بیشینه اندازه قطر گرانول به  

 واریانس جمع مربعات DOF عامل
درصد 

 مشارکت

سرعت چرخش 
 53/66 55712 883525 2 روغن

 29/79 311521 612851 2 درصد وزنی ژلاتین

 1/53 15021 29151 2 شماره سوزن 

 20/11 203915 017818 2 گرانروی روغن

 1 1 1 1 خطا

 111  2123115 8 کل

 

متعلق  یبها به ترتگرانول ییقطر نها کردنیشینهب در یرهامتغ یرتأث یشترینب ،شودمشاهده می 5طور که در جدول همان       

ها، هرچه عامل یاصل یرتأثدر نمودار  روغن و شماره سوزن نازل بوده است. یگرانرو ین،ژلات یچرخش روغن، درصد وزن سرعتبه 

این آزمایش اندازه قطر بیشتر که در -درنتیجه دلخواه  عاملبیشتر باشد، شدت اثر این  عاملبرای یک  شدهرسم شیب نمودار 

با توجه به  .آورده شده است 16تا  13 هایدخیل در آزمایش نیز در شکل هایعاملاز  اثر هر یک .بیشتر است ،مدنظر بوده است

 . است شدهارائه 0 ها، درصد مشارکت هر یک از متغیرها در آزمایش در جدولتحلیل واریانس داده

= ) 1اعداد مورتن        aμo4∆ρ
ρo2σ3Mo )2و اتوس (Eo = a(ρo−ρs)D2

σ ) هستند که شاخصی برای تشکیل و متلاشی  بدون ابعاداعداد

ف چگالی اختلا ∆ρ چگالی دوغاب، sρ، چگالی روغن oρ، روی روغنگران oμشتاب،  a هامعادلهدر این . دهندشدن قطره ارائه می

                                                           
1. Morton number 
2. Eötvös number 

اعداد مورتن1
اعداد بدون ابعاد هستند که شاخصی برای تشکیل و متلاشی شدن 
قطره ارائه می دهند. در این معادله ها a شتاب، μo گران روی روغن، 
ρo چگالی روغن، ρs چگالی دوغاب، ρ∆ اختلاف چگالی دو فاز 

است.  اولیه  قطره  قطر   D و  σ کشش سطحی  دوغاب،  و  روغن 
یابد احتمال متلاشی  افزایش  اتوس  یا عدد  هرچه عدد مورتن و 

شدن قطره بالاتر است ]28[. 

 

 

 

جدول 3 نتایج آزمایش های متفاوت با تغییر متغیرها در روش روغن دوّار بر 
L9 اساس طراحی آزمایش

 

12 
 

و  10، 1چگالی روغن در دماهای  .شد یریگاندازه شدهاز ارتفاع مشخص  (3kg/m 311×8/7=  Sρیفولاد)هایی ساچمهسـقوط  

ــانت L( 21(کیلوگرم بر مترمکعب بود. ارتفاع ســقوط  9/916و  7/917، 5/921به ترتیب  گرادیســانتدرجه  21 در نظر  متریس

 گرفته شد.

ــتبا توجه به نتایج به        ــورت بین گرانروی روغن و دما به معادله، آمده دس ــدهارائهص ــکل ش ــدتعیین  12 در ش  معادلهبه کمک  .ش

ــتبهرا  تفاوتگرانروی روغن در دماهای م توانیم یراحتبهدما  -گرانروی ــت آمدهبهنتایج  آورد. دس مبتنی  تفاوتم یهااز آزمایش دس

  71 مش هایالکبه ترتیب از  9و  7، 6های های تولیدشـــده در آزمایشنمونه اســـت. شـــدهارائه 3در جدول  9Lبر طراحی آزمایش 

(µm 212) ،111 (µm101 )01و (µm 311 ) 81هایالک  با مشعبور کرده و روی (µm 181) ،121 (µm 120 ) 61و (µm 201 )

 .ها تخمین زده شدمانده، اندازه آنهای عبور کرده و باقیمتناسب با مش الک. باقی ماندند

 

 
 نمودار گرانروی برحسب دمای روغن 12 شکل

 

تفاوت با تغییر های منتایج آزمایش 3جدول 
دوّار بر اساس طراحی متغیرها در روش روغن 

 9Lآزمایش 

قطر گرانول میانگین  شماره آزمایش
(𝛍𝛍𝒎𝒎) 

1 1311 
2 1111 
3 711 
5 1111 
0 1011 
6 196 
7 137 
8 011 
9 270 

 
 

جدول 4 میانگین اثرهای عامل های مؤثر بر اندازه گرانول

جدول 5 بررسی واریانس داده های آزمایش روغن دوّار در رسیدن به بیشینه 
اندازه قطر گرانول

 

 

میان  تفاوتبیشترین  ،شودمی شاهدهمکه  طورهمان .است شدهارائه 5 جدولدر  عاملمربوط به هر سطح و  یهامحاسـبه        

سطح در مورد هر  ینترکوچکو  ینتربزرگ تفاوتهرچه  .است سرعت چرخش روغنح مربوط به سط ینترکوچکو  ینتربزرگ

 .مورد نظر بیشتر است درنتیجه عاملبیشتر باشد یعنی اثر این  عامل
 

 بر اندازه گرانول مؤثر یهاعامل یاثرها یانگینم 5جدول 

 Max-min 3 سطح 2 سطح  1 سطح عامل

 693 317 932 1111 سرعت چرخش روغن

 619/7 391/3 1111 850/6 درصد وزنی ژلاتین
 113/7 779 761/6 660/3 شماره سوزن

 079/7 766/6 555/3 1125 گرانروی روغن

 
ی آزمایش روغن دوّار در رسیدن هاواریانس داده بررسی 0جدول 

بیشینه اندازه قطر گرانول به  

 واریانس جمع مربعات DOF عامل
درصد 

 مشارکت

سرعت چرخش 
 53/66 55712 883525 2 روغن

 29/79 311521 612851 2 درصد وزنی ژلاتین

 1/53 15021 29151 2 شماره سوزن 

 20/11 203915 017818 2 گرانروی روغن

 1 1 1 1 خطا

 111  2123115 8 کل

 

متعلق  یبها به ترتگرانول ییقطر نها کردنیشینهب در یرهامتغ یرتأث یشترینب ،شودمشاهده می 5طور که در جدول همان       

ها، هرچه عامل یاصل یرتأثدر نمودار  روغن و شماره سوزن نازل بوده است. یگرانرو ین،ژلات یچرخش روغن، درصد وزن سرعتبه 

این آزمایش اندازه قطر بیشتر که در -درنتیجه دلخواه  عاملبیشتر باشد، شدت اثر این  عاملبرای یک  شدهرسم شیب نمودار 

با توجه به  .آورده شده است 16تا  13 هایدخیل در آزمایش نیز در شکل هایعاملاز  اثر هر یک .بیشتر است ،مدنظر بوده است

 . است شدهارائه 0 ها، درصد مشارکت هر یک از متغیرها در آزمایش در جدولتحلیل واریانس داده

= ) 1اعداد مورتن        aμo4∆ρ
ρo2σ3Mo )2و اتوس (Eo = a(ρo−ρs)D2

σ ) هستند که شاخصی برای تشکیل و متلاشی  بدون ابعاداعداد

ف چگالی اختلا ∆ρ چگالی دوغاب، sρ، چگالی روغن oρ، روی روغنگران oμشتاب،  a هامعادلهدر این . دهندشدن قطره ارائه می

                                                           
1. Morton number 
2. Eötvös number 

1. Morton number         2. Eötvös number

 

 

میان  تفاوتبیشترین  ،شودمی شاهدهمکه  طورهمان .است شدهارائه 5 جدولدر  عاملمربوط به هر سطح و  یهامحاسـبه        

سطح در مورد هر  ینترکوچکو  ینتربزرگ تفاوتهرچه  .است سرعت چرخش روغنح مربوط به سط ینترکوچکو  ینتربزرگ

 .مورد نظر بیشتر است درنتیجه عاملبیشتر باشد یعنی اثر این  عامل
 

 بر اندازه گرانول مؤثر یهاعامل یاثرها یانگینم 5جدول 

 Max-min 3 سطح 2 سطح  1 سطح عامل

 693 317 932 1111 سرعت چرخش روغن

 619/7 391/3 1111 850/6 درصد وزنی ژلاتین
 113/7 779 761/6 660/3 شماره سوزن

 079/7 766/6 555/3 1125 گرانروی روغن

 
ی آزمایش روغن دوّار در رسیدن هاواریانس داده بررسی 0جدول 

بیشینه اندازه قطر گرانول به  

 واریانس جمع مربعات DOF عامل
درصد 

 مشارکت

سرعت چرخش 
 53/66 55712 883525 2 روغن

 29/79 311521 612851 2 درصد وزنی ژلاتین

 1/53 15021 29151 2 شماره سوزن 

 20/11 203915 017818 2 گرانروی روغن

 1 1 1 1 خطا

 111  2123115 8 کل

 

متعلق  یبها به ترتگرانول ییقطر نها کردنیشینهب در یرهامتغ یرتأث یشترینب ،شودمشاهده می 5طور که در جدول همان       

ها، هرچه عامل یاصل یرتأثدر نمودار  روغن و شماره سوزن نازل بوده است. یگرانرو ین،ژلات یچرخش روغن، درصد وزن سرعتبه 

این آزمایش اندازه قطر بیشتر که در -درنتیجه دلخواه  عاملبیشتر باشد، شدت اثر این  عاملبرای یک  شدهرسم شیب نمودار 

با توجه به  .آورده شده است 16تا  13 هایدخیل در آزمایش نیز در شکل هایعاملاز  اثر هر یک .بیشتر است ،مدنظر بوده است

 . است شدهارائه 0 ها، درصد مشارکت هر یک از متغیرها در آزمایش در جدولتحلیل واریانس داده

= ) 1اعداد مورتن        aμo4∆ρ
ρo2σ3Mo )2و اتوس (Eo = a(ρo−ρs)D2

σ ) هستند که شاخصی برای تشکیل و متلاشی  بدون ابعاداعداد

ف چگالی اختلا ∆ρ چگالی دوغاب، sρ، چگالی روغن oρ، روی روغنگران oμشتاب،  a هامعادلهدر این . دهندشدن قطره ارائه می

                                                           
1. Morton number 
2. Eötvös number 

شکل 13 اثر اصلی عامل سرعت چرخش روغن
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هرچه عدد مورتن و یا عدد اتوس افزایش یابد احتمال متلاشی . قطر قطره اولیه است Dکشش سطحی و  σروغن و دوغاب،  دو فاز

  [.28] شدن قطره بالاتر است

 

 
Levels of rotation speed 

 سرعت چرخش روغن عامل یاثر اصل 13 شکل
 

 
Levels of gelatin )%wt.( 

 درصد ژلاتین عامل یاثر اصل 15 شکل
 

 
Levels of needle gauge  

 قطر نازل عامل یاثر اصل 10 شکل
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در  متفاوت  عامل های  اثر  داده ها،  واریانس  بررسی  پایه  بر 
اندازه گرانول تولیدی در جدول 5 آورده شده است.  بیشینه شدن 

اثر متقابل عامل های مؤثر در روش روغن دوار، در  نمودار دقت 
شکل های 17 تا 21 آمده است. با توجه به جدول 6 مشاهده شد 
که اثر متقابل دو عامل "شماره سوزن نازل" و "گرانروی روغن" 
"گرانروی  و  ژلاتین"  "درصد  عامل  دو  متقابل  اثر  و  بیشترین 

روغن" کمترین مقدار بوده است. 
 

 

 

 

شکل 15 اثر اصلی عامل قطر نازل

شکل 16 اثر اصلی عامل گرانروی روغن

شکل 14 اثر اصلی عامل درصد ژلاتین
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هرچه عدد مورتن و یا عدد اتوس افزایش یابد احتمال متلاشی . قطر قطره اولیه است Dکشش سطحی و  σروغن و دوغاب،  دو فاز

  [.28] شدن قطره بالاتر است

 

 
Levels of rotation speed 

 سرعت چرخش روغن عامل یاثر اصل 13 شکل
 

 
Levels of gelatin )%wt.( 

 درصد ژلاتین عامل یاثر اصل 15 شکل
 

 
Levels of needle gauge  

 قطر نازل عامل یاثر اصل 10 شکل
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Levels of oil viscosity  

 گرانروی روغن عامل یاثر اصل 16 شکل
 

 .آورده شده است 0جدول در شدن اندازه گرانول تولیدی در بیشینه تفاوتهای معاملاثر  ،هاداده واریانسبررسی  بر پایه      

 شدمشاهده  6 با توجه به جدول. آمده است 21 تا 17 هایدر روش روغن دوار، در شکل مؤثرهای عاملنمودار دقت اثر متقابل 
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  مقدار بوده است. کمترین "روغن
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های سرعت چرخش و قطر نازلعاملاثرات متقابل  18 شکل  

 

شکل 17 اثرات متقابل عامل های قطر نازل و گرانروی روغن

شکل 18 اثرات متقابل عامل های سرعت چرخش و قطر نازل

شکل 19 اثرات متقابل عامل های سرعت چرخش و گرانروی روغن
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 های سرعت چرخش و گرانروی روغنعاملاثرات متقابل  19 شکل

 

 
 های درصد ژلاتین و گرانروی روغناثرات متقابل عامل 21 شکل

 

 

 

 

 
 های درصد ژلاتین و قطر نازلعاملاثرات متقابل  21 شکل

 

محمدی و مسگر و امیرآبادی
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سال دوازدهم، شماره 3، پاییز 97 )JARC( نشریه پژوهش های کاربردی در شیمی

بررسی عوامل مؤثر در فرایند تهیه گرانول های کروی متخلخل  ... 

 ،)mg( جدا می شود که نیروی به دست آمده از وزن قطره دوغاب
مولکول های  بین  نیروی  یا  سطحی  کشش  از  بزرگ تر  یا  برابر 

( باشد.

 

 

اشد، تر بنییپا یسرعت از حد کهیدرصورت ،شـود ق یتزر یگرید حل یرقابلغک نازل به درون فاز ی یقع از طریما کهیوقت       

در نوک ســوزن  ایجادشــدهاندازه قطره  یجهو درنت یشــترب یدوغاب بالاتر باشــد، کشــش ســطح یهرچه گرانرو 0 معادله بر پایه

 قطرهاز وزن  دست آمدهبهنیروی  شود کهجدا می آنشـده در نوک سـوزن هنگامی از   قطره دوغاب تشـکیل  تر خواهد بود.بزرگ

.2)ی دوغاب و دیواره نوک سوزن هامولکول از کشش سطحی یا نیروی بین تر، برابر یا بزرگ(mg)دوغاب  π. r. σ) دباش. 

 ها در روش روغن دوارعاملمتقابل  یشاخص دقت اثرها 6جدول 

 SI Col Opt% عاملدو  کنشبرهم ردیف

[3و1] 7 19/6 گرانروی روغن×  شماره سوزن نازل 1  

[2و3] 2 16/5 شماره سوزن نازل× سرعت چرخش  2  

[2و1] 0 83/3 گرانروی روغن× سرعت چرخش  3  

[2و2] 3 67/2 درصد ژلاتین× سرعت چرخش  5  

[2و3] 1 67/2 شماره سوزن نازل× درصد ژلاتین  0  

[2و1] 6 32/2 گرانروی روغن× درصد ژلاتین  6  

 

 . نوک سوزن شده است بانیروی مقابل وزن  نیروی موئینگی منجر به ایجاد
 

m · g =  2. п. r. σ (0)                             

 
m  ،جرم قطره دوغابr    شـعاع نوک سـوزن وσ ثابت  یکشش سطح یک، در بالا معادلهبا توجه به  .سطحی است نیروی کشش

کمتر نیز  اندازه قطره جداشده یجهو درنت یافتهکاهش یزجرم قطره جداشـده از نوک سـوزن ن   یابد،سـوزن کاهش   شـماره هرچه 

ــی قطره دوغاب کاهش می  خواهد بود ــده و احتمال تلاش ــد عدد اتوس نیز کمتر ش با افزایش  یابد.و هرچه قطر قطره کمتر باش

در یک شــعاع ثابت نوک ســوزن، هرچه نیروی  0 معادله بر پایهدوغاب نیز افزوده خواهد شــد.  درصــد ژلاتین، کشــش ســطحی

. یابدیمافزایش  نیزقطر قطره آن  دنبالدر نوک سوزن بیشتر شده و به  شدهتشـکیل جرم قطره  ،بیشـتر شـود   کشـش سـطحی  

های دمای روغن و سرعت عاملگرانول نبوده و در اندازه  مؤثرتر شـدن قطر قطره هنگام رها شـدن درون روغن تنها عامل   بزرگ

ــودیمقطره منجر به افزایش عدد اتوس  قطرافزایش . د بودخواهتاثیرگذار  هاگرانولانـدازه   نیز در چرخش روغن بالا رفتن . شـ

افزایش کشــش  درنتیجهیند ژل شــدن قطره دوغاب و اکاهش دما اســت. کاهش دما منجر به افزایش فر شــرطبهگرانروی روغن 

یابد که درنتیجه احتمال متلاشــی شدن قطره شـود. با افزایش کشـش سـطحی عدد اتوس کاهش می   سـطحی قطره دوغاب می 

 هرچه فشار. از سمت فاز روغنی به قطره است دسـت آمده بهفشـار   افزایشعلت حفظ قطره در گرانروی بیشـتر،  . یابدیمکاهش 

 گیرییجهنتدر آزمایش  دست آمدهبه جینتااز  .شودشد، ساختار قطره بیشتر حفظ میخارج قطره از فشـار درون قطره بیشـتر با  

 .  و کمتر خواهد شد شده یلتعددرصد ژلاتین، با افزایش گرانروی دوغاب  شود که کاهش عدد اتوس در اثر افزایشمی

π.r.σ( دوغاب و دیواره نوک سوزن
نیروی موئینگی منجر به ایجاد نیروی مقابل وزن با نوک سوزن 

شده است. 
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                                                                 )5(
m جرم قطره دوغاب، r شعاع نوک سوزن و σ نیروی کشش 
سطحی است. با توجه به معادله بالا، در یک کشش سطحی ثابت 
هرچه شماره سوزن کاهش یابد، جرم قطره جداشده از نوک سوزن 
نیز کاهش یافته و درنتیجه اندازه قطره جداشده نیز کمتر خواهد بود 
و هرچه قطر قطره کمتر باشد عدد اتوس نیز کمتر شده و احتمال 
ژلاتین،  درصد  افزایش  با  می یابد.  کاهش  دوغاب  قطره  تلاشی 
کشش سطحی دوغاب نیز افزوده خواهد شد. بر پایه معادله 5 در 
یک شعاع ثابت نوک سوزن، هرچه نیروی کشش سطحی بیشتر 
شود، جرم قطره تشکیل شده در نوک سوزن بیشتر شده و به دنبال 
آن قطر قطره نیز افزایش می یابد. بزرگ تر شدن قطر قطره هنگام 
نبوده  گرانول  اندازه  در  مؤثر  عامل  تنها  روغن  درون  شدن  رها 
اندازه  در  نیز  روغن  و سرعت چرخش  روغن  دمای  عامل های  و 
گرانول ها تاثیرگذار خواهد بود. افزایش قطر قطره منجر به افزایش 
عدد اتوس می شود. بالا رفتن گرانروی روغن به شرط کاهش دما 
است. کاهش دما منجر به افزایش فرایند ژل شدن قطره دوغاب و 
درنتیجه افزایش کشش سطحی قطره دوغاب می شود. با افزایش 
احتمال  درنتیجه  که  می یابد  کاهش  اتوس  عدد  سطحی  کشش 
متلاشی شدن قطره کاهش می یابد. علت حفظ قطره در گرانروی 
قطره  به  روغنی  فاز  از سمت  آمده  به دست  فشار  افزایش  بیشتر، 
باشد،  بیشتر  قطره  درون  فشار  از  قطره  خارج  فشار  هرچه  است. 
ساختار قطره بیشتر حفظ می شود. از نتایج به دست آمده در آزمایش 
نتیجه گیری می شود که کاهش عدد اتوس در اثر افزایش درصد 
ژلاتین، با افزایش گرانروی دوغاب تعدیل شده و کمتر خواهد شد. 
به صورت  سیال  گرانروی  و  برشی  تنش  بین  معادله 
 است که در آن dV/dy نرخ برش، τ تنش 
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 µتنش برشی و  τنرخ برش،   dV/dyکه در آن  است ) × )dV/dy صورتبه روی سیالگرانبرشی و بین تنش  معادله       

نابراین، ب. یابدبا افزایش سرعت سیال، تنش برشی نیز افزایش می ،مشخص است بالا معادلهطور که از همانگرانروی سیال است. 

 انرویافزایش گر ،همچنین. چقدر سرعت چرخش سیال روغن بیشتر شود، تنش برشی اعمالی آن بر دوغاب افزوده خواهد شد هر

رادیان گ تفاوتگرانروی سیال، انتقال سرعت از مرکز چرخش با  شیافزازیرا با  شودیمبه افزایش تنش اعمالی  روغن نیز منجر

شدن منجر به افزایش عدد مورتن شده و در نهایت، احتمال متلاشی( a)شتاب حرکتی قطره افزایش و  شودیمانجام کمتری 

هش کا. کندبیشتر به قطره دوغاب معلق در فاز روغنی، به متلاشی شدن قطره کمک می اعمال تنش برشی .یابدافزایش می

منجر به کاهش اعمال تنش برشی به قطره دوغاب ( افزایش گرانروی روغن) سرعت چرخش روغن به همراه کاهش دمای روغن

وسیله افزایش فشار جانبی به قطره و البته افزایش گرانروی روغن با کاهش دما از سویی منجر به حفظ شکل قطره به. شودمی

روی روغن در حفظ قطره دارای یک گرانو پس دما . دشوایند ژل شدن میبالا بردن گرانروی قطره دوغاب به علت فر ،همچنین

با توجه به روابط  .گراد استدرجه سانتی 10آن  بهینهمقدار   هااز آزمایش دست آمدهبهکه با توجه به نتایج  ای هستندبهینهحد 

آمده  7ها بر یکدیگر، شرایط بهینه در دستیابی به حداکثر قطر گرانول در جدول متقابل آن تأثیراتحاکم بر متغیرهای آزمایش و 

طوح از س نیبا ا یدیاست، قطر گرانول تول شدهارائههم  یتاگوچ زمونآ بر پایهشرایط بهینه بینی طور که در پیشهماناست. 

ت شرایط تح شدهتهیهنمونه  تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی ت.تخمین زده شده اس مترمیکرو 1081و برابر  نهیشیب ،هاعامل

 (.22 )شکل کندیم ییدتأاین تخمین را  ،بهینه

 
شرایط بهینه در تولید گرانول با بیشینه اندازه  7جدول 

 قطر

 توزیع توضیح سطح سطح هاعامل
 66/205 511 2 سرعت چرخش روغن
 66/205 50 3 درصد وزنی ژلاتین

 33/56 21 1 سوزن نازلشماره 
 66/279 180/1 2 گرانروی روغن

 

بالا  معادله  از  که  همان طور  است.  سیال  گرانروی   µ و  برشی 

شکل 20 اثرات متقابل عامل های درصد ژلاتین و گرانروی روغن

شکل 21 اثرات متقابل عامل های درصد ژلاتین و قطر نازل
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 های سرعت چرخش و گرانروی روغنعاملاثرات متقابل  19 شکل

 

 
 های درصد ژلاتین و گرانروی روغناثرات متقابل عامل 21 شکل

 

 

 

 

 
 های درصد ژلاتین و قطر نازلعاملاثرات متقابل  21 شکل
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 های سرعت چرخش و گرانروی روغنعاملاثرات متقابل  19 شکل

 

 
 های درصد ژلاتین و گرانروی روغناثرات متقابل عامل 21 شکل

 

 

 

 

 
 های درصد ژلاتین و قطر نازلعاملاثرات متقابل  21 شکل

 

جدول 6 شاخص دقت اثرهای متقابل عامل ها در روش روغن دوار

 

 

اشد، تر بنییپا یسرعت از حد کهیدرصورت ،شـود ق یتزر یگرید حل یرقابلغک نازل به درون فاز ی یقع از طریما کهیوقت       

در نوک ســوزن  ایجادشــدهاندازه قطره  یجهو درنت یشــترب یدوغاب بالاتر باشــد، کشــش ســطح یهرچه گرانرو 0 معادله بر پایه

 قطرهاز وزن  دست آمدهبهنیروی  شود کهجدا می آنشـده در نوک سـوزن هنگامی از   قطره دوغاب تشـکیل  تر خواهد بود.بزرگ

.2)ی دوغاب و دیواره نوک سوزن هامولکول از کشش سطحی یا نیروی بین تر، برابر یا بزرگ(mg)دوغاب  π. r. σ) دباش. 

 ها در روش روغن دوارعاملمتقابل  یشاخص دقت اثرها 6جدول 

 SI Col Opt% عاملدو  کنشبرهم ردیف

[3و1] 7 19/6 گرانروی روغن×  شماره سوزن نازل 1  

[2و3] 2 16/5 شماره سوزن نازل× سرعت چرخش  2  

[2و1] 0 83/3 گرانروی روغن× سرعت چرخش  3  

[2و2] 3 67/2 درصد ژلاتین× سرعت چرخش  5  

[2و3] 1 67/2 شماره سوزن نازل× درصد ژلاتین  0  

[2و1] 6 32/2 گرانروی روغن× درصد ژلاتین  6  

 

 . نوک سوزن شده است بانیروی مقابل وزن  نیروی موئینگی منجر به ایجاد
 

m · g =  2. п. r. σ (0)                             

 
m  ،جرم قطره دوغابr    شـعاع نوک سـوزن وσ ثابت  یکشش سطح یک، در بالا معادلهبا توجه به  .سطحی است نیروی کشش

کمتر نیز  اندازه قطره جداشده یجهو درنت یافتهکاهش یزجرم قطره جداشـده از نوک سـوزن ن   یابد،سـوزن کاهش   شـماره هرچه 

ــی قطره دوغاب کاهش می  خواهد بود ــده و احتمال تلاش ــد عدد اتوس نیز کمتر ش با افزایش  یابد.و هرچه قطر قطره کمتر باش

در یک شــعاع ثابت نوک ســوزن، هرچه نیروی  0 معادله بر پایهدوغاب نیز افزوده خواهد شــد.  درصــد ژلاتین، کشــش ســطحی

. یابدیمافزایش  نیزقطر قطره آن  دنبالدر نوک سوزن بیشتر شده و به  شدهتشـکیل جرم قطره  ،بیشـتر شـود   کشـش سـطحی  

های دمای روغن و سرعت عاملگرانول نبوده و در اندازه  مؤثرتر شـدن قطر قطره هنگام رها شـدن درون روغن تنها عامل   بزرگ

ــودیمقطره منجر به افزایش عدد اتوس  قطرافزایش . د بودخواهتاثیرگذار  هاگرانولانـدازه   نیز در چرخش روغن بالا رفتن . شـ

افزایش کشــش  درنتیجهیند ژل شــدن قطره دوغاب و اکاهش دما اســت. کاهش دما منجر به افزایش فر شــرطبهگرانروی روغن 

یابد که درنتیجه احتمال متلاشــی شدن قطره شـود. با افزایش کشـش سـطحی عدد اتوس کاهش می   سـطحی قطره دوغاب می 

 هرچه فشار. از سمت فاز روغنی به قطره است دسـت آمده بهفشـار   افزایشعلت حفظ قطره در گرانروی بیشـتر،  . یابدیمکاهش 

 گیرییجهنتدر آزمایش  دست آمدهبه جینتااز  .شودشد، ساختار قطره بیشتر حفظ میخارج قطره از فشـار درون قطره بیشـتر با  

 .  و کمتر خواهد شد شده یلتعددرصد ژلاتین، با افزایش گرانروی دوغاب  شود که کاهش عدد اتوس در اثر افزایشمی

حل  غیرقابل  فاز  درون  به  نازل  یک  طریق  از  مایع  وقتی که 
دیگری تزریق شود، درصورتی که سرعت از حدی پایین تر باشد، بر 
پایه معادله 5 هرچه گرانروی دوغاب بالاتر باشد، کشش سطحی 
بزرگ تر  نوک سوزن  در  ایجادشده  اندازه قطره  درنتیجه  و  بیشتر 
خواهد بود. قطره دوغاب تشکیل شده در نوک سوزن هنگامی از آن 
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مشخص است، با افزایش سرعت سیال، تنش برشی نیز افزایش 
می یابد. بنابراین، هر چقدر سرعت چرخش سیال روغن بیشتر شود، 
همچنین،  شد.  خواهد  افزوده  دوغاب  بر  آن  اعمالی  برشی  تنش 
افزایش گرانروی روغن نیز منجر به افزایش تنش اعمالی می شود 
زیرا با افزایش گرانروی سیال، انتقال سرعت از مرکز چرخش با 
حرکتی  شتاب  افزایش  و  می شود  انجام  کمتری  گرادیان  تفاوت 
قطره )a( منجر به افزایش عدد مورتن شده و در نهایت، احتمال 
متلاشی شدن افزایش می یابد. اعمال تنش برشی بیشتر به قطره 
دوغاب معلق در فاز روغنی، به متلاشی شدن قطره کمک می کند. 
روغن  دمای  کاهش  همراه  به  روغن  چرخش  سرعت  کاهش 
)افزایش گرانروی روغن( منجر به کاهش اعمال تنش برشی به 
قطره دوغاب می شود. البته افزایش گرانروی روغن با کاهش دما 
از سویی منجر به حفظ شکل قطره به وسیله افزایش فشار جانبی 
علت  به  دوغاب  قطره  گرانروی  بردن  بالا  همچنین،  و  قطره  به 
فرایند ژل شدن می شود. پس دما و گرانروی روغن در حفظ قطره 
دارای یک حد بهینه ای هستند که با توجه به نتایج به دست آمده 
از آزمایش ها مقدار  بهینه آن 15 درجه سانتی گراد است. با توجه 
بر  تأثیرات متقابل آن ها  آزمایش و  بر متغیرهای  به روابط حاکم 
یکدیگر، شرایط بهینه در دستیابی به حداکثر قطر گرانول در جدول 
پایه  بر  بهینه  شرایط  پیش بینی  در  که  همان طور  است.  آمده   7
این  با  تولیدی  گرانول  قطر  است،  ارائه شده  هم  تاگوچی  آزمون 
سطوح از عامل ها، بیشینه و برابر 1580 میکرومتر تخمین زده شده 
است. تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی نمونه تهیه شده تحت 

شرایط بهینه، این تخمین را تأیید می کند )شکل 22(.

 

درصد تخلخل گرانول ها
است.  تخلخل ساز  متغیر  تنها  ژلاتین  پروژن  که  آن جایی  از 
با درصد پروژن متفاوت  نمونه  برای 3  تنها درصد تخلخل  پس، 
در  تخلخل  اندازه  بر  ژلاتین  درصد  افزایش  اثر  شد.  اندازه گیری 
شکل 23 به تصویر کشیده شده است. شرایط بهینه در دستیابی 
به حداکثر تخلخل، بیشتر کردن درصد ژلاتین است. گرانول های 
کلسیم فسفات تهیه شده به روش روغن دوار با گستره اندازه قطر 
دارورسانی،  زمینه های  در  استفاده  برای  میکرومتر  تا 1500   120

دندانی و ارتوپدی مناسب هستند.
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 µتنش برشی و  τنرخ برش،   dV/dyکه در آن  است ) × )dV/dy صورتبه روی سیالگرانبرشی و بین تنش  معادله       

نابراین، ب. یابدبا افزایش سرعت سیال، تنش برشی نیز افزایش می ،مشخص است بالا معادلهطور که از همانگرانروی سیال است. 

 انرویافزایش گر ،همچنین. چقدر سرعت چرخش سیال روغن بیشتر شود، تنش برشی اعمالی آن بر دوغاب افزوده خواهد شد هر

رادیان گ تفاوتگرانروی سیال، انتقال سرعت از مرکز چرخش با  شیافزازیرا با  شودیمبه افزایش تنش اعمالی  روغن نیز منجر

شدن منجر به افزایش عدد مورتن شده و در نهایت، احتمال متلاشی( a)شتاب حرکتی قطره افزایش و  شودیمانجام کمتری 

هش کا. کندبیشتر به قطره دوغاب معلق در فاز روغنی، به متلاشی شدن قطره کمک می اعمال تنش برشی .یابدافزایش می

منجر به کاهش اعمال تنش برشی به قطره دوغاب ( افزایش گرانروی روغن) سرعت چرخش روغن به همراه کاهش دمای روغن

وسیله افزایش فشار جانبی به قطره و البته افزایش گرانروی روغن با کاهش دما از سویی منجر به حفظ شکل قطره به. شودمی

روی روغن در حفظ قطره دارای یک گرانو پس دما . دشوایند ژل شدن میبالا بردن گرانروی قطره دوغاب به علت فر ،همچنین

با توجه به روابط  .گراد استدرجه سانتی 10آن  بهینهمقدار   هااز آزمایش دست آمدهبهکه با توجه به نتایج  ای هستندبهینهحد 

آمده  7ها بر یکدیگر، شرایط بهینه در دستیابی به حداکثر قطر گرانول در جدول متقابل آن تأثیراتحاکم بر متغیرهای آزمایش و 

طوح از س نیبا ا یدیاست، قطر گرانول تول شدهارائههم  یتاگوچ زمونآ بر پایهشرایط بهینه بینی طور که در پیشهماناست. 

ت شرایط تح شدهتهیهنمونه  تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی ت.تخمین زده شده اس مترمیکرو 1081و برابر  نهیشیب ،هاعامل

 (.22 )شکل کندیم ییدتأاین تخمین را  ،بهینه

 
شرایط بهینه در تولید گرانول با بیشینه اندازه  7جدول 

 قطر

 توزیع توضیح سطح سطح هاعامل
 66/205 511 2 سرعت چرخش روغن
 66/205 50 3 درصد وزنی ژلاتین

 33/56 21 1 سوزن نازلشماره 
 66/279 180/1 2 گرانروی روغن

 

جدول 7 شرایط بهینه در تولید گرانول با بیشینه اندازه قطر

شکل 22 تصویر SEM از نمونه تولیدشده در شرایط بهینه بر پایه جدول 7

 

 

 
ر ببهینه از نمونه تولیدشده در شرایط  SEMویر تص 22 شکل

 7جدول  پایه

 

 هاگرانولدرصد تخلخل 

 تفاوتنمونه با درصد پروژن م 3تنها درصد تخلخل برای  ،پس .اسـت سـاز  تنها متغیر تخلخلپروژن ژلاتین که  ییجاآناز        

به تصویر کشیده شده است. شرایط بهینه در دستیابی  23 گیری شـد. اثر افزایش درصـد ژلاتین بر اندازه تخلخل در شکل  اندازه

اندازه  هگسترار با وروش روغن د به شدهیهته فسفاتیمکلس ـی هاگرانول درصـد ژلاتین اسـت.   بیشـتر کردن به حداکثر تخلخل، 

 .هستندمناسب  یو ارتوپد یدندان ی،دارورسان هایینهزماستفاده در  یبرا یکرومترم 1011 تا 121 قطر

 

 

خل
خل

د ت
رص

د
 

  درصد ژلاتین

های اثر درصد وزنی ژلاتین بر درصد تخلخل نمونه 23 شکل
 2بر پایه جدول  0و  2، 1های از آزمایش شدهتهیه

 

 

 

شکل 23 اثر درصد وزنی ژلاتین بر درصد تخلخل نمونه های تهیه شده از 
آزمایش های 1، 2 و 5 بر پایه جدول 2

 

 

 
ر ببهینه از نمونه تولیدشده در شرایط  SEMویر تص 22 شکل

 7جدول  پایه

 

 هاگرانولدرصد تخلخل 

 تفاوتنمونه با درصد پروژن م 3تنها درصد تخلخل برای  ،پس .اسـت سـاز  تنها متغیر تخلخلپروژن ژلاتین که  ییجاآناز        

به تصویر کشیده شده است. شرایط بهینه در دستیابی  23 گیری شـد. اثر افزایش درصـد ژلاتین بر اندازه تخلخل در شکل  اندازه

اندازه  هگسترار با وروش روغن د به شدهیهته فسفاتیمکلس ـی هاگرانول درصـد ژلاتین اسـت.   بیشـتر کردن به حداکثر تخلخل، 

 .هستندمناسب  یو ارتوپد یدندان ی،دارورسان هایینهزماستفاده در  یبرا یکرومترم 1011 تا 121 قطر

 

 

خل
خل

د ت
رص

د
 

  درصد ژلاتین

های اثر درصد وزنی ژلاتین بر درصد تخلخل نمونه 23 شکل
 2بر پایه جدول  0و  2، 1های از آزمایش شدهتهیه

 

 

 

محمدی و مسگر و امیرآبادی
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نتیجه گیری
روش  با  کروی  کلسیم فسفات  گرانول  تهیه  فرایند  بهینه سازی 
روغن دوار  و با به کارگیری روش تاگوچی نشان داد که می توان 
گرانول های کلسیم فسفات دو فازی مناسب برای کاربردهای دندانی 

و ارتوپدی با گستره درصد تخلخل و اندازه قطر به ترتیب 35 تا %45 
و 120تا 1580 میکرومتر و به کمک تغییر عامل های مؤثر در فرایند 
به دست آورد که به ترتیب درصد وزنی ژلاتین و گرانروی روغن، 
بیشترین و کمترین اثر را در بیشینه اندازه گرانول تولیدی داشته اند. 
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Abstract: In order to prepare spherical calcium phosphate granules for biomedical applications, 
several methods have been investigated by the researchers. In this study, the spherical granules with 
a potential for tissue growth and drug carrying were prepared by a process, known as the rotary 
oil method, which was based on the hydrophilic and olephobic features of calcium phosphate 
slurry. This process is a simple and fast method to produce the granules with a controllable size 
and porosity suitable for different applications in the biomedical field. The process was optimized 
by Taguchi method using a L9 orthogonal array. Four parameters including stirring rate of oil, oil 
temperature, needle diameter, and weight ratio of gelatin to water, each of them in three levels, 
were used. The starting calcium phosphate powder was a calcium- deficient hydroxyapatite which 
was synthesiezed by an alkaline hydrolysis method. The sintered granules and starting podwer 
were characterized by XRD and SEM. The rotary oil method produced granules with a size in the 
range of 120-1580 µm and porosity 35-45% suitable for a range of biomedical applications.
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