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  سرامیک زیست فعال و مطالعه زیست فعالی آن –مشخصه یابی نانو پودر شیشه  تهیه و
  3مجتبی نصر اصفهانیو  2، احمد ساعتچی1*زاده توفیقیویدا تقی

 
  چکیده

درصد (  P2O5%5وSiO2  ، 40%CaO%55نانو پودر شیشه سرامیک زیست فعال با ترکیب شیمیایی پژوهشدر این     
در محیط اسیدي هیدرولیز  در این روش ابتدا مواد اولیه سیلیس و کلسیم دار. ژل تهیه و مشخصه یابی شدبه روش سل ) مولی

آنالیز طیف سنجی مادون قرمز نشان داد که این  نتایج آنالیز پراش اشعه ایکس و. به صورت ژل در آمدند سپس در محیط بازي
الکترونی روبشی میدان الکتریکی براي تعیین اندازه  از میکروسکوپ. هیدروکسی آپاتیت است بلوريپودر شیشه سرامیک با فاز 

وسیله توانایی تشکیل لایه هیدروکسی آپاتیت در محلول ه ب زیست فعالی این پودر. ذرات استفاده شد ریخت شناسی و
ون قرمز و پراش میکروسکوپ الکترونی و آنالیز طیف سنجی ماد به وسیلهسازي شده بدن بررسی شد و زیست فعالی آن  شبیه

ترمیم استخوان و  مانندتواند در مصارف پزشکی  این نانو پودر با زیست فعالی خوب می ،بنابراین. اشعه ایکس تایید گردید
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  پيشگفتار
مستحکم با  يساخت موادي که توانایی تشکیل پیوند     

بافت استخوان براي ترمیم مناسب سیستم اسکلتی داشته 
هاي  شیشه]. 1[یکی از اهداف علم بیومواد است ،دنباش

هایی هستند که توانایی  زیست فعال جزء بیو سرامیک
. هاي سخت و نرم را دارند ایجاد پیوند شیمیایی با بافت

به میلادي  1969زیست فعال درسال شیشه  نخستین
او توانست نشان دهد که این  .هنچ ساخته شد وسیله

هاي  تواند بدون ایجاد لخته خون در اطراف بافت شیشه می
  ].2-5[ها پیوند تشکیل دهد بدن با آن

هایی که توانایی ایجاد پیوند با  یکی از انواع شیشه    
 CaO-P2O5-SiO2هاي بر پایه  شیشه ،استخوان را دارند

سازي شده بدن  ها در برابر محلول شبیه این شیشه. هستند
دهند و در بسیاري  کربنات آپاتیت می تشکیل هیدروکسی

از موارد بالینی که نیاز به تولید وترمیم استخوان است 
  ].6-7[تواند کاربرد داشته باشد  می
هاي  بیومواد تلاش پژوهشگران ،هاي اخیر درسال    

 .هاي زیست فعال انجام دادند پیشرفت شیشهبسیاري براي 
هایی که به روش سل ژل تهیه  ها دریافتند شیشه آن
هاي تهیه شده به روش متداول  نسبت به شیشه ،شـوند می

بندي با  تري دارند و هم و تجـاري ذوبی ترکیـبـات ساده
ها به دلیل ساختار متخلخل  استخوان در این شیشه

ش شامل یک سري تغییرات از این رو ].8- 9[تر است  بیش
یک حالت کلوییدي به شکل ژل و سپس به حالت سرامیک 

در این فرایند یک . باشد که نتیجه عمل همان شیشه است می
هاي متعدد به  شبکه گسترده از یک اکسید با ایجاد پیوند

بسته به تکرار . گردد مرور زمان و در دماي اتاق تشکیل می
وع ساختار مونومرهاي شبکه ماده ن ،چنین پذیري فرایند و هم

   .]10[یا به صورت بی شکل است بلوري تولید شده
کاهش اندازه ذرات منجر به افزایش زیست فعالی     
مطالعات نشان داد که زیست فعالی سرامیک هاي با . گردد می

  .]11[تر است اندازه ذرات نانو به طور قابل توجهی بیش
ت فعال منجر به هاي زیس عملیات حرارتی شیشه    

گردد که این موجب اندکی  شدن می بلوريجداسازي فاز و 
تخلخل شده  ها مانند چگالی و تغییر در میکرو ساختار نمونه

که این تغییرات باعث افزایش استحکام پیوندي و مقاومت در 
. شود برابر شکنندگی همراه با مقداري کاهش در بیوفعالی می

 راهکردن خواص از  کان بهینهها ام شیشه سرامیک ،بنابراین
 بلوري و مقدار بلورو اندازه  ریخت شناسیکنترل ترکیب، 
   ].12- 14[آورند شدن را فراهم می

تهیه نانو پودر شیشه سرامیک به  پژوهشهدف از این     
بررسی زیست فعالی آن  روش سل ژل، مشخصه یابی و

  .  باشد می
  

 مواد وروش ها 
ت آوردن نانو ذرات شیشه براي بدس این پژوهشدر     

 (SiO2:CaO:P2O5 (mol%)55:40:5)سرامیک 
شرکت مرك، (گرم نیترات کلسیم چهار آبه  639/7ابتدا 

میلی لیتر تترا اتیل ارتوسیلیکات 84/9و ) تقریبا خالص
و اتانول شامل مقطر محلول آب  در%) 99شرکت مرك، (

 .میلی لیتر اتانول، ریخته شد 60میلی لیتر آب و  120
ثابت  1-2اسیدیته مخلوط به وسیله اسید سیتریک بین 

نگه داشته شد و این مخلوط به قدري هم زده شد تا یک 
وسیله افزودن ه مخلوط دوم ب. محلول شفاف بدست آمد

 15و ) شرکت مرك، تقریبا خالص(سفات آمونیوم ف 078/1
 PEG Mwشرکت مرك،(گرم پلی اتیلن گلیکول 

ساخته شد و مقطر ر آب میلی لیت 1500به ) 10,000
ثابت  11وسیله آمونیاك در مقدار ه اسیدیته مخلوط ب

روي مخلوط دوم ریخته و به مدت دو  نخستمخلوط  .ماند
وسیله سانتریفوژ رسوب از محلول جدا ه روز هم زده شد ب

خشک کن تصعیدي خشک و رسوب سفید رنگی  باو 
ساعت عملیات  3به مدت  C ° 600بدست آمد سپس در 

  .ارتی شدحر
بمنظور مطالعه و ارزیابی رفتار حرارتی پودر، آنالیز     

بر روي ژل خشک شده  DSC-TGحرارتی همزمان 
 10با سرعت  labssy TG-DSC 1600بوسیله دستگاه 

مطالعه ساختاري  .درجه سانتی گراد بر دقیقه انجام شد
دستگاه پراش پرتو ایکس  به وسیلهپودر شیشه سرامیک 

(XRD) مدلX'pert Pro-Philips  با تابشCu Kα  
هاي  وگام θ2< 10 >90بازه در  A 54/1° جبا طول مو

انجام گرفت و درصد فاز ثانیه  2.5و زمان هر گام  0.02
براي . تعیین شد  MAUDنرم افزار به وسیله بلوري

سنجی  طیف روشهاي موجود در پودر از  بررسی بنیان
با  و cm-1 4000-400مادون قرمز در محدوده 
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و  شناسی ریخت .استفاده شد FT-IR  6300دستگاه
وسیله میکروسکوپ الکترونی روبشی میدان ه اندازه ذرات ب

انجام   Hitachi S-4160مدل) FESEM(الکتریکی 
ه             دستگا به وسیلهسطح ویژه  .شد

Sorptometer Kelvin 1042  براي . گیري شد اندازه
ر معرض محلول بررسی زیست فعالی، این پودر د

و تشکیل  قرار گرفت (SBF)سازي شده بدن شبیه
وسیله میکروسکوپ الکترونی روبشی  به هیدروکسی آپاتیت

مجهز به آنالیز عنصري تفکیک  Philips-XL30مدل 
طیف سنجی مادون قرمز و  ،)EDX  (انرژي پرتو ایکس

 .گرفتپراش اشعه ایکس انجام 
     

  نتایج و بحث
 سرامیک مشخصه یابی پودر شیشه

، منحنی آنالیز حرارتی پودر خشک شده از 1شکل     
  آب  تا دماي. را نشان می دهد C ° 1200دماي اتاق تا

C °250 کاهش وزن از دماي. کاملا خارج شدC ° 250 
مربوط به حذف پلی اتیلن گلیکول و تجزیه  C ° 650تا

مقدار . ها بود ها و فسفات نیترات ها نظیر دیگر پیش ماده
درصد  15درصد و مرحله دوم  5ش وزن مرحله اول کاه
  .تر شد از این دما کاهش وزن کم پس. بود

ترتیب به   C ° 300و   C ° 50هاي گرماده در پیک
. باشد پلی اتیلن گلیکول میمربوط به ذوب شدن و تجزیه 

این . مشاهده شد C ° 600اي شدن حدود دماي شیشه
ماده نشان پیک گر 730و  C ° 850منحنی در دماهاي

به شیشه است این نتیجه  بلوري شدنداد که نشانگر 
  .آنالیز پراش اشعه ایکس تایید شد وسیله

نشان داد که افزایش دماي  پژوهشگراننتایج مطالعات     
 ،و درنتیجـه بلوري شدنها موجب افزایش  پخت بیو شیشه

دماي  ،از سوي دیگر. شود ها می کاهش زیست فعالی آن
 C °  600 -550شیشه هاي زیست فعالشیشه اي شدن 
که منحنی آنالیز حرارتی نیز آن را   گزارش شده است

در این پژوهش بمنظور دستیابی به  ،بنابراین. نشان داد
هیدروکسی آپاتیت و حداکثر  بلوريشیشه سرامیک با فاز 

براي عملیات حرارتی  C ° 600زیست فعالی ممکن دماي
  ].12،14[انتخاب گردید

از عملیات حرارتی در  پسرا ، الگوي پراش 2شکل     
هاي بدست آمده مربوط  پیک. دهد نشان می C600°دماي 

- 0432که با شماره کارت  به هیدروکسی آپاتیت است
با توجه به الگوي پراش،   ،مطابقت داشت بنابراین 009-00

 داراي زمینه شیشه است که در آن فازپودر بدست آمده 
به کمک نرم افزار وجود دارد که  هیدروکسی آپاتیت بلوري

MAUD  بدست آمد% 40مقدار فاز هیدروکسی آپاتیت.  
هاي تعیین اندازه دانه استفاده از عرض  یکی از روش

پیک موجود در الگوي پراش پرتو ایکس در نصف ارتفاع 
شرر کرنش شبکه را . است که به روش شرر موسوم است

ربوط به ریز در نظر نگرفت و تمام پهن شدگی ذاتی را م
 شدن دانه ها فرض کرد و رابطه زیر را پیشنهاد داد

θβ
λ

cos
89.0

=t  که در آنt  ،اندازه دانهλ  طول موج مورد
در  ،عرض پیک انتخاب شده βاستفاده براي تویوپ مس ، 

زاویه پیک بر حسب  θنصف ارتفاع بر حسب رادیان و 
 25این روش اندازه دانه براي این پودر با . درجه است

  .نانومتر بدست آمد
 .دهد سنجی مادون قرمز را نشان می ، طیف3شکل     
مربوط به پیوندهاي ارتعاش کششی  cm-1 1100پیک

 باند کوچکی که در .استP–O و   Si–O–Siپیوند هاي
cm-1  815  ظاهر شده ارتباط با پیوند ارتعاش کششی
Si–O دارد و باندي که درcm-1  467 ارتعاش خمشی 

به  cm-1 566و cm-1 598 هاي پیک. این پیوند است
در حالت  P–Oترتیب مربوط به ارتعاش خمشی 

مربوط به   cm-1 1480پیک در. کریستالی و آمورف است
مینرالیزه شدن ذرات در اتمسفر با آب و دي اکسیدکربن 

 و  cm−1 3485باندهاي . است C–Oبه دلیل وجود باند 
 cm−11641به  مربوطH–O این طیف  ،بنابراین .است

نیز وجود شیشه سرامیک که داراي فاز هیدروکسی آپاتیت 
  ].15-17. [تایید کرد را است
تصویر میکروسکوپ الکترونی میدان الکتریکی  4شکل     

 50تر از  ذرات با ابعاد کم. پودر عملیات حرارتی شده است
  .این ذرات به شکل کروي هستند. نانومتر مشاهده شد

بدست m2 /g 150ویژه پودر شیشه سرامیک سطح     
هاي ذوبی که  انواع شیشه این مقدار در مقایسه با. آمد

گزارش شده است به  m2 /g 7/2 -15/0ها  سطح ویژه آن
  ]. 9، 18[توجهی افزایش داشت  شایان گونه
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رفتار زیست فعالی پودرها با کاهش اندازه دانه و     
تبادل یونی براي  شود زیرا افزایش سطح ویژه بهتر می

هاي ریز که داراي نسبت سطح به حجم  پودرهایی با دانه
بینی شد که  پیش ،بنابراین. بالایی هستند قابل توجه است

این پودر با اندازه نانومتري و سطح ویژه بالا زیست فعالی 
  .خوبی داشته باشد

  
 زیست فعالی پودر آزمون

و  پیش، تصویر میکروسکوپ الکترونی پودر 5شکل 
الگوي آنالیز عنصري با   6از غوطه وري و شکل  پس
سنجی توزیع انرژي پرتو ایکس پودر بعد از قرارگیري  طیف

از  پس. دهد سازي شده بدن را نشان می در محلول شبیه
گیري ذرات هیدروکسی آپاتیت  روز غوطه وري شکل 21

نتایج آنالیز عنصري تفکیک انرژي پرتو ایکس . مشاهده شد
سیلسیم را  قدار فسفر و کلسیم وکاهش مقدارافزایش م
  .نشان داد 

از  پسو  پیش، نتایج طیف سنجی مادون قرمز 7شکل     
. دهد سازي شده بدن نشان می قرارگیري در محلول شبیه

سازي شده بدن  روز غوطه وري در محلول شبیه 21از  پس
 C–Oو  P-Oهاي  آزمون طیف سنجی در شدت پیک

ه نشانگر تشکیل هیدروکسی آپاتیت ک افزایش یافته است
  .کربناتی است

قبل و بعد از قرارگیري ، نتایج پراش پرتو ایکس 8شکل     
از  پس. در محلول شبیه سازي شده بدن نشان می دهد

روز غوطه وري مقدار فاز هیدروکسی آپاتیت بیشتر  21
 .شد

    
  نتیجه گیری  

متر با روش نانو 50نانوذرات شیشه سرامیک با ابعاد زیر     
مواد اولیه در محیط اسیدي هیدرولیز و . سل ژل تهیه شد

دماي عملیات . سپس در محیط قلیایی متراکم شدند
انتخاب شد و این عملیات حرارتی   C °  600حرارتی

 تولید شده،پودر . باعث ایجاد پودر شیشه سرامیک گردید
که در آن فاز  باشد میبا زمینه شیشه  کامپوزیت

این پودر سطح ویژه بالایی . آپاتیت وجود داردهیدروکسی 
از  پسداشته و بررسی زیست فعالی آن نشان داد که 

سازي شده بدن، هیدروکسی  وري در محلول شبیه غوطه
این  نداین نتایج نشان داد. آپاتیت روي آن تشکیل شد

پودر قابل استفاده در مصارف طبی مانند نانو 
  .ستها کامپوزیت
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