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هاي زیست فعال مانند سطح ویژه و اندازه ذرات تاثیر بسزایی در برهمکنش با سلولها و نرخ ایجاد پیوند شیمیایی با بافـت  خواص فیزیکی شیشه     چکیده

ژل تک مرحله اي، که مواد  -سل. ژل به دو طریق متفاوت تهیه شد -به روش سل CaO-SiO2-P2O5در این مطالعه شیشه زیست سازگار بر پایه سیستم . دارد

روش دوم، روش هیدرولیز مواد اولیه و ژل شدن . ژل شدن در طولانی مدت اتفاق می افتد فرآینداکسایش می یابند و  ،ایند هیدرولیز در حضور اسیداولیه طی فر

به  TEMو  BETسطح ویژه و مورفولوژي شیشه ها به وسیله آنالیزهاي . محیط اسیدي با استفاده از آمونیاك انجام می شود pHسریع می باشد که با افزایش 

و  XRDوسیله آنالیزهاي ه ب ،و سپس دت زمان هاي متفاوت غوطه ور شدندبراي تعیین واکنش پذیري سطح، پودرها داخل محلول شبیه بدن طی م. دست آمد

FTIRنتیجه اندازه گیري هاي . شدند ارزیابیBET  وTEM  نشان داد که در شیشهBG1در شیشه و نانومتر  300حدود با اندازه ، ذراتBG2 با انـدازه   ذرات

ها تخلخلحجم کل . تر اما سطح ویژه بالاتر داشتباز ،ساختار مزومتخلخل به همراه ذرات کوچک -شیشه تهیه شده به روش اسید. شوددیده مینانومتر  30-20

ها نشان داد کـه نـرخ رسـوب در روش    هرسوب فاز آپاتیت روي سطوح شیش.استگزارش شدهBG1 ،/cm3gr2/0در شیشه در حالیکهBG2/cm3gr 57/0در

شیشه هـاي  ) توانایی برقراري پیوند با استخوان درنتیجهو (به نظر می رسد که واکنش پذیري سطوح . باز بیشتر از روش اسیدي تک مرحله اي می باشد-اسید

  . توان با بکارگیري روش سنتز مناسب کنترل کردزیست فعال رامی
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The influence of sol-gel processing method on physical properties and acellular 
in vitro reactivity of bioactive glasses based on CaO-SiO2-P2O5: acidic catalysed 

single step process versus acid- base two step quick-gelling method 
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Abstract       The physical characteristics of the materials such as specific surface area and particles size have great effect on their 
cellular properties and rate of bone bonding. In this study, bioactive glass based on CaO-SiO2-P2O5 system was produced through 
sol-gel technique at two different processing method: single step sol-gel route in which precursors are hydrolysis to oxides in an 
acidic medium and gelation occur at a long period of time and quick alkali-mediated method in which hydrolyzed precursors forms a 
gel network quickly, due to the use of ammonia solution .Specific surface area and  morphology of the glasses were determined by 
BET and TEM techniques, respectively. For surface reactivity measurements, the powders immersed in simulated body fluid (SBF) 
for different intervals and then characterized by XRD, FTIR and SEM. The results of TEM and BET measurements showed that both 
methods provided nano-particles of bioactive glass. The glasses produced through both traditional and quick alkali-mediated methods 
had approximately the same particle size, but higher specific surface area was obtained for the former (168m2/g) because of its highly 
porous structure. Precipitation of apatite phase was confirmed on surfaces of glasses though the rate of precipitation was higher for 
the glass specimen produced by single step process. It seems that the surface reactivity (and hence bone bonding ability) of bioactive 
glass materials can be controlled using appropriate processing techniques. 
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  مقدمه -1

شیشه هاي زیست فعال گروه مهمی از مواد هسـتند کـه   

کاربردهاي وسیعی در پزشکی به عنـوان جـایگزین اسـتخوان    

این مواد قابلیت برقراري پیوند با اسـتخوان را در یـک   . دارند

به صـورتی کـه یـک لایـه هیدروکسـی      . ارگانیسم زنده دارند

گزارش شده است کـه  . تیت در سطح آنها تشکیل می شودآپا

شه هاي زیسـت فعـال، باعـث تحریـک فعـل و      شی ذراتنانو

مطالعـات گذشـته نشـان داده کـه،     . دنمی شو انفعالات سلولی

افزایش حجم حفـرات در شیشـه هـاي زیسـت فعـال باعـث       

  ]. 3-1[افزایش سرعت رسوب هیدروکسی آپاتیت می شود

ژل  -وسـل ]4[از دو روش ذوبـی هـا  به طور کلی شیشـه 

شیشه هـاي زیسـت فعـال نیازمنـد      سنتز ذوبی . گرددتهیه می

شیشه هاي زیسـت فعـال را مـی تـوان در     . دماي بالایی است

هـا  این شیشـه . ژل تهیه کرد-از روش سل دماي کم با استفاده

فعـالی  بسیار بالا هسـتند کـه ایـن زیسـت     داراي زیست فعالی

. ساختار متخلخـل ایـن مـواد اسـت    بالا و سطح ویژه ناشی از

همچنین تعداد زیاد واحدهاي سیلیکا در ساختمان شیشـه کـه   

، به شودر شبکه شیشه مید فراوان OH هايگروه باعث ایجاد

 متـداول  ژل-سل فرایند. ]5[کندفعالی کمک میافزایش زیست

ول موردنظر بوسیله اسـیدهاي معـدنی   شامل کاتالیز کردن محل

باعـث   صورت گرفتـه و  که در یک دوره زمانی طولانی است

به علاوه در حین زمان پیرشدن و تشکیل . شودمی pHکاهش 

هـاي زیسـت فعـال بـا انـدازه ذرات      ژل، بعضی مواقع شیشـه 

 pHاما افزایش آنـی   .شودبزرگتر از یک میکرومتر حاصل می

توانـد از رشـد   محلول با استفاده از موادي مانند آمونیـاك مـی  

هاي کلوئیدي جلوگیري نماید و پودري با مشخصـات  زنجیره

ــاد    ــاوت ایج ــوژیکی متف ــواص بیول ــه خ ــی و در نتیج فیزیک

  .]6[نماید

هـاي سـاختاري   خواص فیزیکـی و ویژگـی   ،این تحقیق

هـاي زیسـت فعـال تهیـه شـده بـه دو روش       پودرهاي شیشـه 

اسید در یک  از که روش متداول) 1:کندمتفاوت را مقایسه می

ژل سـریع  -روش دیگري که سـل ) 2. شودمرحله استفاده می

به عـلاوه توانـایی   . شوداست و از محلول آمونیاك استفاده می

  .تشکیل آپاتیت در این دو روش مقایسه شده است

  مواد و روشها-2

-CaO-SiO2بـر پایـه   (شیشه زیست فعـال تهیـه شـده    

P2O5 (اي اسیدي کـه تک مرحله روش. به دو روش تهیه شد 

 -اي اسـید روش دومرحله شود ونامیده می BG1شیشه حاصل

بـراي سـنتز شیشـه    . شـود نامیده می BG2شیشه حاصل باز که

BG1، بـه محلـول    فسـفات اتیلتريو ارتوسیلیکاتتترااتوکسی

مولار افزوده و به مدت یک ساعت در دماي 1/0اسید نیتریک 

 ـ  . شوداتاق هم زده می -تترااتوکسـی ه سپس نیتـرات کلسـیم ب

دقیقـه واکـنش کامـل    30افزوده شده و به مدت  ارتوسیلیکات

محلول به مدت یک  ،بعد از اضافه نمودن ماده نهایی. شودمی

محلـول   ،سـپس . ساعت هم خورده تا هیدرولیز کامـل گـردد  

 oC 25داخل ظرف تفلون ریخته و به مـدت ده روز در دمـاي  

بـه  oC70اي محصول در دم ـ. تا ژل تشکیل شود شدداري نگه

به مدت دو روز نگـه  oC120و سپس در دماي  مدت یک روز

بـه مـدت   oC700در دماي  در پایان ژل خشک شده.داري شد

مانده حذف باقی و مواد آلی شد تا نیتراتهاسه ساعت قرار داده 

مخلوط شدن مواد اولیـه و تشـکیل    BG2براي شیشه . ]7[دشو

 2/0است با این تفاوت که محلول  BG1به شیشه مشا ،محلول

تـا زمـانی کـه     قطره قطره به محلول افزوده شدمولار آمونیاك 

مرحلـه پیـر شـدن     BG2بنـابراین در شیشـه   . ژل تشکیل شود

روي  دهـی گیـري اثـر حـرارت   به منظور انـدازه . حذف گردید

پـراش  آنـالیز   ،هاي زیست فعـال پودرهاي شیشه يفازترکیب 

بوســیله دســتگاه  XRDآزمــون. انجــام گردیــد اشــعه ایکــس

)Philips PW3710  (کیلوولت ، شدت جریان 20شرایط در 

  . شدانجام  )Cu-kα(تابشو آمپر میلی 10

-میکروسـکوپ بوسـیله   BG2و  BG1مورفولوژي ذرات 

 التراسـونیک پودر شیشه بوسـیله  . مشاهده شد عبوريالکترونی

در داخل اتانول پراکنده شده و از محلول رقیق ایجاد شده یک 

. بــا پوشــش کــربن، قــرار گرفــتمســی  صــفحهقطــره روي 

-الکترونـی میکروسـکوپ مورفولوژي ذرات بوسـیله دسـتگاه   

. شـود کیلوولت است، مشـاهده مـی   200که داراي ولتاژ عبوری

جـذب و واجـذب همـدماي نیتـروژن در دمـاي      هـاي  منحنی

 QuantachromeAutosorb 1دستگاهبوسیله  نکلویدرجه77

sorption analyzer  بـراي ارزیـابی رفتـار    . گیري شـد اندازه

بدن، یک گرم از هر پودر داخل محلول محلول شبیه پودرها در
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 مـدت  به oC37در دماي  ور شده وغوطه  SBFلیترمیلی 100

ــه 14و  7، 3، 1 ــروز نگ ــول . دداري ش ــق   SBFمحل ــر طب ب

KoKuboدستورالعمل
,s ها ز هر دوره، نمونهبعد ا. ]8[ شد تهیه

شده و توسط آب مقطـر بـه منظـور حـذف      از محلول خارج

NaCl هاي و دیگر نمکSBF   اتـاق  شستشو شده و در دمـاي

از روش  هاپودر فازي ترکیب براي تعیین  ،سپس. خشک شد

XRD ي هـا تغییر در گـروه . به همان صورت قبلی استفاده شد

)  SBFشـدن در محلـول    وربر اثـر غوطـه  (ها نمونهشیمیایی 

قـرص   به این منظـور  .مطالعه قرار گرفتمورد  FTIRبوسیله 

 KBrگـرم میلی 800گرم پودر نمونه و میلی 2با ترکیب  شفاف

-cm-1 400و توسط اشعه مادون قرمز در محـدوده د شساخته

  .مورد ارزیابی قرار گفت  4000

ــه   ــطح نمون ــوژي  س ــط  مورفول ــودري توس ــاي پ ــتگاه ه دس

 SEM, StereoscanS 360( روبشـی الکترونـی میکروسـکوپ 

Cambridge(  کیلو ولت تعیین گردید 20تحت ولتاژ کاري.  

  

  نتایج و بحث-3

ژل -توان با تغییر روش سلاین مطالعه نشان داد که چطور می

. به دست آوردمورفولوژي متفاوت  و هایی با خواصشیشه

 )1(در شکل  BG2 و BG1هاي پودر شیشه TEMتصاویر 

 300حدود  بزرگ بوده BG1ذرات شیشه . اندنشان داده شده

 20-30با اندازه  ذرات BG2در شیشه  اما. نانومتر هستند

شیشه  رسد تجمعی از ذراتبه نظر می. شوددیده مینانومتر 

-20هاي که در آن تخلخل استاي بزرگتر را ایجاد نمودهتوده

  .نانومتري ایجاد شده است 2

  

  
  BG2و  BG1از  TEMتصویر   .1شکل

  

  

و  BG1فعال زیستجذب و واجذب همدما پودرهاي شیشه . 2شکل

BG2 

  

دما و توزیع اندازه هاي جذب هممنحنی )2(شکل 

  . دهدرا نشان می BG1و  BG2هاي حفرات پودر شیشه
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-هاي هیستریزیس در دماي ثابت در هر دو پودر شیشهحلقه

بندي بر طبق طبقه. شوددیده می BG2و BG1هاي 

IUPAKبندي میهیستریزیس در چهار نوع طبقه هايحلقه-

 BG1هیستریزیس پودرهاي شیشه هايحلقه. H1-H4: شوند

در دماي ثابت،  BG2. اندشناسایی شده H1و H3از نوع  BG2و

که  دهداي را نشان میو واجذب شاخه موازي و عمودجذب 

هاي با کانالبودن ساختار همراه متخلخلمزو دهندهنشان

 خطوط شیب دار در منحنی هايبه علاوه .است مرتبطبا هم

-دیده می P/Poدر گستره وسیعی از  BG1 جذب و واجذب

و یا  متخلخل نیست BG1این مساله بیانگر این است که  .شود

ها تخلخلحجم کل . داراي حفراتی با جذب انرژي بالا هستند

، BG1در شیشه در حالیکه. است BG2/cm3gr57/0 رد

/cm3gr2/0نتایج مربوط به  )1(در جدول  .استهگزارش شد

ها براي هر دو شیشه گزارش اندازه ذرات و حجم تخلخل

ساختار  ،باز -اسید وريروش کاتالیزدر  .شده است

مقالات اشاره شده که در دیگر  شودمیایجاد  متخلخلمزو

، BG1ریزتر از  BG2پودر به طورکلی  ،بنابراین .]9[ است

. باشدمیالاتر با سطح ویژه ب تر ومتخلخل

  

  نتایج مربوط به به اندازه ذرات و حجم تخلخلها در هر دو شیشه .1جدول 

  تخلخلحجم   اندازه ذره  هاانواع شیشه

BG1 300 نانومتر  cm3/gr2/0  

BG2  20-30 نانومتر  cm3/gr 57/0  

  

  

 طی مدت زمانهاي مختلف SBFوري دربعد از غوطه BG1 پودر XRDالگوهاي  .3شکل

  

ذکر  در مراجع ژل-سل مکانیسم تشکیل شیشه به روش

ده بستگی به زمان اندازه ذرات حاصل ش]. 10[است  گردیده

نرخ واکنش هیدرولیز و تراکم بوسیله تغییر . دارد پیرسازي

pH ژل تک - روش سنتز سل]. 11[ کندمحلول تغییر می

طبیعت متخلخل ]. 11[ دارد اي نیاز به زمان طولانیمرحله

ژل از واکنش -دست آمده از روش سله مواد شیشه ب

تراکم ذرات کلوئیدي  .شودآلکوکسیدها و آب حاصل می

طی فرایند هیدرولیز به صورت شبکه سه بعدي بدست آمده 

. باشداست که مولکول آب با حلال در میان آن محبوس می

باعث به وجود  هازنجیره از میان هاي حلالمولکول حذف

حذف نیترات از ترکیب نیز .گرددمیها ها و تخلخلحفره آمدن

اضافه نمودن آمونیاك ].12[باعث ایجاد تخلخل شودتواند می

دهد که بوسیله حلول اسیدي نرخ تراکم را افزایش میبه م

-بالاي نقطه ایزوالکتریک کلوئیدها کنترل میOHغلظت 
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 را افراطیلوئیدها زمان کافی براي رشد ک ،بنابراین]. 13[شود

و حجم آزاد  متخلخلذرات ریز به همراه ساختار  و ندارند

ژل بر پایه  -هاي تولید شده به روش سلشیشه. کنندمی ایجاد

CaO-P2O5-SiO2 ها به هاي آنزیست فعال هستند و نمونه

پذیري واکنش ور شدهغوطه SBFصورت قرص در داخل

که یک لایه  چرا دهندوبی را از خود نشان میسطحی بسیار خ

  .]14[شودمیها تشکیل آن رويآپاتیت 

  

 

طی مدت  SBFوري دربعد از غوطه BG2پودر XRDالگوهاي . 4شکل

   زمانهاي مختلف

  

  BG2و  BG1هاي پذیري نمونهواکنش ،در این تحقیق

انجام شد و  oC37در دماي  SBFوري در بعد از غوطه

هاي نمونه XRDالگوهاي . دمقایسه گردیها فعالی آنزیست

BG1وBG2وري در بعد از غوطهSBF هاي به ترتیب در شکل

هاي پهنی ، پیکنمونهبراي هر دو . نشان داده شده است 4 و 3

 ICDDشوددیده می درجه θ2=40و  32، 28، 26ایايدر زو

روز  3هاي فاز آپاتیت بعد از پیک BG1نمونهدر ). (24-033

شدت پیک روز  14مشاهده شده و بعد از  SBFوري در غوطه

وري و د که علت آن فروپاشی خمیر در اثر غوطهیابمی کاهش

روز 1، فاز آپاتیت بعد از BG2در  .انحلال فاز آپاتیت است

وري افزایش مشاهده شده و شدت آن با افزایش زمان غوطه

رسوب فاز آپاتیت  BG2 شیشه در، BG1در مقایسه با. یابدمی

-هاي آپاتیت در یک زمان مساوي غوطهبیشتر و شدت پیک

  .وري بیشتر است

  

 

به  SBFوري دربعد از غوطه BG2 و BG1پودر FTIRّ الگوهاي. 5شکل

  روز 14مدت 

  

  

را مبنی بر توانایی  XRDدرستی نتایج  FTIRنتایج  

. نمایدتایید می BG1نسبت به BG2بیشتر تشکیل آپاتیت در 

 روز 14 پس ازرا  BG2 و BG1هاي شیشه FTIR ،)5( شکل

هاي جذب د پهنهدهنشان می SBFدر محلول وري غوطه

 Si-O-Siنمایشگر پیوند 460 و cm-11215شده در  ایجاد

. داردcm-11050در  P-Oپوشانی با پیوند هستند که هم

 3000-3700 و cm-11630 در حدود OHباندهاي جذب 

-cmهايعدد موجباندهاي موجود درهمچنین . شونددیده می

PO4 گروه ν4- P-O مربوط به نوسانات 1560-600
در  -3

این نوسانات شدت بیشتر ]. 15[باشندشبکه آپاتیت می

بهتر  تشکیل نشانگر BG1در مقایسه با شیشه  BG2شیشهدر

عدد شده در  ایجاد همچنین باندهاي. آن استدر آپاتیت

 هاي کربناتگروهاز C-Oنشان از پیوند  cm-1870موج

)CO3
در  موجودهاي فسفات گروهجایگزین  است که) -2
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  ]. 16[است شده فاز آپاتیت

  نتیجه گیري -4

 اي از طریق افزایشمرحلهژل تک -اصلاح فرآیند سل

pH  شود و منجر به افزایش سرعت ژل شدن می 6/8تا محیط

در نتیجه خصوصیات فیزیکی پودرهاي سنتز شده از این 

این . باشداي متفاوت میمرحلهژل تک -طریق با روش سل

ها به تفاوت در کاهش اندازه ذرات، مقدار و اندازه تخلخل

همچنین با توجه به نتایج . باشدوضوح قابل مشاهده می

XRD وFTIR  دو شیشهBG1 و BG2 ور شده در غوطه

اي که از دو روش توان گفت در شیشهمحلول شبیه بدن می

-به دست می) باز -اسید(اي ژل کاتالیز شده دو مرحله -سل

فاز آپاتیت و یا به عبارتی سرعت تشکیل  تشکیلآید توانایی 

توان باشد که میبیشتر میفاز آپاتیت در محلول شبیه بدن 

نتیجه گرفت احتمالا امکان برقراري پیوند با استخوان توسط 
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