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 Abstract: Today, the most common method for wound treatment is to use engineered wound dressings. In the 

present study, a film wound dressing based on xanthan biopolymer, containing niosomal nanocarrier, was prepared 
for the local release of spirulina algae extract. Niosomal nanocarriers containing the spirulina extract were prepared 

using thin film hydration method. Then, a film wound dressing was produced by uniformly combining xanthan, 

glycerol emollient, and niosomes containing spirulina. According to scanning electron microscopy, the 
morphology of the niosomes were spherical with an average size of about 200 nm, and the percentage of drug 

loading within the niosomes was 72%. Moreover, 25% of the drug was released from the structure of the film 

containing niosomes within 20 days. Additionally, the wound dressing containing niosomes exhibited a 35% 
weight loss within 20 days. Through cytotoxicity testing conducted within 24 hours, it was revealed that up to a 

concentration of 200 μg/ml of the spirulina drug, cell viability remained higher than 80% compared to the control 

sample. In summary, the results of this study indicate that the niosomal carrier within the xanthan film structure 
could serve as an effective local drug delivery system for wound treatment. 
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1. INTRODUCTION 

The skin plays a pivotal role as the primary barrier, 

defending the body against infections. Therefore, swift 

wound repair becomes imperative following a deep skin 

injury to prevent the infiltration of pathogenic 

microorganisms into the body. Currently, the 

predominant approach to wound treatment revolves 

around the application of engineered wound dressings. 

These dressings are meticulously crafted to expedite the 

healing process by facilitating the local, targeted, and 

sustained release of potent therapeutic compounds at the 

wound site (Behyari et al., 2021). 

In this research, a wound dressing film has been 

innovatively developed using xanthan biopolymer 

embedded with niosomal nanocarriers for the precise 

release of spirulina algae extract. The methodology 

involved the extraction of spirulina, formulation of 

niosomal nanocarriers containing the extract through the 

thin film hydration method, and the fabrication of a film 

dressing by seamlessly blending xanthan, glycerin, and 

spirulina-loaded niosomes. 

 

1. MATERIALS AND METHODS 

Xanthan powder and Spirulina powder were procured 

from Kimia Pasha (Tabriz, Iran) and Spirulife (Tehran, 

Iran), respectively. Sorbitan monostearate (Span 60) and 

cholesterol were acquired from Sigma (Germany) while 

ethanol was supplied by Merck (Germany). PBS and 

glycerin were purchased from Temadkala (Tehran, 

Iran). Fibroblast cells were sourced from Pasteur Cell 

Bank (Tehran, Iran), and the culture medium, trypsin, 

tetrazolium bromide salt, and dimethyl sulfoxide were 

obtained from Merck (Germany). 

The aqueous extraction of Spirulina followed the 

protocol established by Choi et al. (Choi et al., 2017). 

Niosomes were synthesized using the thin film 

hydration method (Pando et al., 2015), and the drug 

loading in the niosomal nanocarriers was quantified. 

The wound dressing films were prepared in three states: 

without nanocarrier and drug, containing free drug, and 

with niosomal nanocarrier as well. Characterization was 

conducted using a scanning electron microscope, and 

the size of nanoparticles was determined. Various tests, 

including the amount of drug released from the niosomal 

carrier, water absorption and biodegradability levels, 

release of the drug from the film in in-vitro, and 

cytotoxicity, were performed. 

 

3. RESULTS AND DISCUSSION 

The morphological analysis of niosomes revealed 

that the size range of nanoparticles falls between 173-

231 nm, and the drug encapsulation within the niosomal 

nanocarriers system was 72%. The results from the 

drug-release test revealed that after 20 days, only 50% 

of the loaded drug had been released, exhibiting a 

continuous behavior with a constant concentration 
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profile. Moreover, the water absorption capacity of the 

xanthan film was found to be 24 times its initial weight, 

with a degradation rate of 47% observed until the 20th 

day, indicating its effectiveness in managing wound 

exudate. The drug delivery release analysis indicated 

that the presence of xanthan led to a slower release of 

the drug. Additionally, the double encapsulation of the 

drug in both the niosome and the xanthan hydrogel 

resulted in a significant decrease in the drug release rate 

and an extension of the release interval. The cell 

viability test using MTT revealed a concentration-

dependent effect of spirulina on cell viability. The 

survival rate exceeded 80% with the concentration of up 

to 200 µg/ml. Beyond this concentration, a decrease in 

cell viability was observed, which is likely attributed to 

the disturbance of the cell culture medium (Figure 1).

 

Figure1. Cell viability percentage of different drug concentrations after 24 hours 

 

4. CONCLUSION 

In this study, a xanthan film incorporating niosomal 

nanocarriers loaded with spirulina was synthesized with 

the aim of promoting wound healing through controlled 

release. In vivo tests were conducted to assess its 

characteristics. The test results confirmed that the 

samples exhibited promising elasticity and flexibility. 

Notably, the swelling rate of the xanthan film surpassed 

those of both the xanthan film with the drug and the 

niosomal system. In contrast, the degradability 

percentage was lower than that of the other two samples. 

Importantly, no burst release was observed from the 

niosome system. Furthermore, up to the concentration of 

200 µg/ml, the spirulina extract showed no toxic effects. 

These findings indicate the potential of the synthesized 

xanthan film with niosomal nanocarriers loaded with 

spirulina for wound healing applications, showcasing its 

controlled release properties and biocompatibility in in-

vivo conditions. 
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 شرفتهیپ یهایفناور و مواد فصلنامه
J o u r n a l  H o m e p a g e :  w w w . j a m t . i r  

 یپژوهش کامل مقاله

 منظورهبیابی فیلم زانتان حاوی عصاره اسپیرولینا با قابلیت رهایش پیوسته و مشخصه ساخت

 کاربرد در ترمیم زخم
 

  3طهورا ابراهیمی ،*2رعنا ایمانی، 1افروز قاسم زاده

 

 .ایران ،نتهرا ،تکنیک تهران(دانشگاه صنعتی امیرکبیر )پلی ،دانشکده مهندسی پزشکی، دانشجوی کارشناسی 1
 .ایران ،تهران ،تکنیک تهران(دانشگاه صنعتی امیرکبیر )پلی ،استادیار، دانشکده مهندسی پزشکی 2

 .ایران ،تهران ،تکنیک تهران(دانشگاه صنعتی امیرکبیر )پلی ،دانشکده مهندسی پزشکی دانشجوی دکتری، 3
 

 :مقاله خچهیتار
 20/01/1402: هیاول ثبت

 24/04/1402: بازنگری

 25/10/1402: یقطع رشیپذ

لازم است به ترمیم سریع  ،در صورت ایجاد زخم ،ها به بدن است. بنابراینپوست مانعی برای ورود آلودگی     هدیچک 

است. این  شدههای مهندسیپوشبرای درمان زخم استفاده از زخم ترین روشمتداول ،آن پرداخته شود. امروزه

زخم ،روبهبود شوند. در پژوهش پیش فرایند، باعث تسریع مؤثرترکیبات  با ارائه هدفمند و پیوسته ،ها بایدپوشزخم

ولینا تهیه عصاره جلبک اسپیر یموضع رهایش برای یوزومینانوحامل ن یحاو یستی زانتانپوش فیلمی برمبنای پلیمر ز

 ،ش فیلمیپوزخم ،های نیوزومی حاوی عصاره اسپیرولینا با روش هیدراسیون فیلم نازک تهیه شدند. سپسشد. نانوحامل

ررسی آمد. برای ب به دستهای حاوی اسپیرولینا کننده گلیسیرین و نیوزومکردن یکنواخت زانتان، ماده نرم با ترکیب

 رونیالکت های میکروسکوپبررسیبا توجه به های ارزیابی متفاوتی انجام شد. شده، آزمونپوش تهیهویژگی زخم

 وندر دارو یدرصد بارگذار و بودنانومتر  200حدود  اندازه نیانگیم باکروی  یهاوزومین شناسیریخت ،روبشی

یابد. می شیرهاروز  20طی  وزومین یحاو فیلمساختار  ازدارو درصد  25 ،همچنینبه دست آمد.  درصد 72 هاوزومین

دهد. با انجام آزمون سمیت سلولی را نشان می درصد 35روز کاهش وزن  20پوش حاوی نیوزوم طی زخم ،علاوهبه

 در مقایسه باها مانی سلولاسپیرولینا زنده ز عصارهالیتر میکروگرم/میلی 200مشخص شد که تا غلظت ساعت  24 طی

 فیلم زانتاندر ساختار  یوزومیکه حامل ن دهدیمطالعه نشان م نیا جی، نتادرمجموع است.درصد  80نمونه کنترل بالای 

 . درمان زخم استفاده شود یمناسب برا سامانه دارورسان موضعیعنوان تواند بهیم
 

  https://doi.org/10.30501/jamt.2023.364845.1272             URL: https://www.jamt.ir/article_186031.html 

 :هادواژهیکل

 ،پوشزخم

 ،صمغ زانتان

 ،عصاره اسپیرولینا

 ،شدهکنترلرهایش 

 نیوزوم

مقدمه -1
های داخلی بدن در کننده از اندامحفاظت یپوست سد

) Saghazadeh etت اسمحیطی مقابل خطرات احتمالی زیست

al., 2018).  پوست در برابر وقایع فیزیولوژیکی مانند جراحت یا

بریدگی تاحدودی قابلیت بازسازی و خودترمیمی دارد. اما در 

های های مزمن مانند زخمهای عمیق و وسیع یا در زخمجراحت

دیابتی که ناشی از مختل شدن ترمیم طبیعی است، ویژگی 

 شخصدرستی و در زمان مو زخم به شودمیبازسازی تضعیف 

ها سالانه بیش از گونه زخمدرمان این شود. هزینهدرمان نمی

 ,Frykberg & Banks)شودتخمین زده می دلار میلیارد5/2

قربانی سوختگی هر ساله نفر  40000 حدوداً ،. همچنین(2015

خود را از ها جان دیدهاز آسیب درصد 10شوند و بستری می

های یکی از روش .(Richmond et al., 2013) دهنددست می

های نوین که از روش استها پوشاستفاده از زخم درمان زخمْ

زخم .(Mitragotri, 2005)شود در درمان زخم محسوب می

که به کنند تبادل گازی فراهم می منظوربهها محیطی را پوش

رشد میکروبزخم، ایجاد محیط استریل و عدم ترشحات جذب
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های بدون دارو پوشدر صورت عفونت، زخمشود. میمنجر ها 

زیر زخمزا تزیرا موجودات زنده عفون ؛ممکن است مفید نباشند

شوند. در این گیرند و باعث تشدید عفونت میها قرار میپوش

یابد و بهبودی افزایش میزخم درمان  مدت زمان طول ،صورت

های پوشزخم .(Sehgal et al., 2019)شود خیر حاصل میأبا ت

 ستندهسنتی شامل گاز، گچ، باند )طبیعی یا مصنوعی( و پشم پنبه 

یماز آلودگی استفاده  جلوگیری منظوربهو برای پوشاندن زخم 

از  حفاظتبه تعویض مکرر برای  هاپوش. این نوع از زخمشوند

های های سنتی برای زخمپانسمان دارند. معمولاً نیازبافت سالم 

عنوان مواد خفیف یا به تمیز و خشک با سطوح تراویدگی

های سنتی پانسمان کهازآنجاییشوند. افزودنی دوم استفاده می

های پوشقادر به ایجاد محیط مرطوب برای زخم نیستند، زخم

 گیرندها را میتدریج جای آنبه مراه با ترکیبات پیشرفتهجدید ه

(Zannis et al., 2009). های های جدید شامل پوششپوشزخم

های تراوا و پوششهای پوششی نیمههیدروژلی، کلوئیدی، فیلم

های زخمها، ویژگیپوشتراوا هستند که این نوع زخمفومی نیمه

شامل حفظ رطوبت محیط، اجازه تبادل گاز بین  ایدئالپوش 

چسبندگی به زخم و افزایش مهاجرت ، عدمبیرونیو محیط  زخم

  .)White, 2005; Dhivya et al., 2015(دارند اپیدرمی

که شوند از پلیمرهای شفافی تهیه میهای پوششی فیلم

را از زخم  اکسیددی اکسیژن و کربنامکان انتقال بخار آب، 

 ریپذو انعطاف کیالاست اریبس هاپوشش نیا. دنکنیفراهم م

شفاف بودن فیلم، بررسی زخم بدون حذف  دلیلبه ،و دهستن

 هاپوشش نیا استفاده از ،روازاینپذیر است. پوش امکانزخم

کم  تراویدگیعمق با و کم یسطح زخم ونیزاسیالیتلیاپ یبرا

 .(White, 2005) شودیم هیتوص

 ؤثرمدر کنار استفاده از پوشش زخم، استفاده از ترکیبات 

رمیم ت فراینددر ترمیم زخم و استعمال آن در محل سبب تسریع 

در ترمیم زخم  مؤثرشود. از منابع طبیعی ترکیبات میزخم 

های بکه در آ ،سبز – توان به عصاره اسپیرولینا، جلبک آبیمی

. این جلبک کردکنند، اشاره گرم و قلیایی و آب شیرین رشد می

شود و به شکل قرص و پودر موجود در سراسر جهان کشت می

است. اسپیرولینا طیف وسیعی از مزایای بهداشتی را فراهم می

 خوراکی و یاسپیرولینا پروکاریوت .(Shinde et al., 2018) کند

پلی درصد 12-6ن، ئیپروت درصد 70-60مغذی است که حاوی 

های ویژه آهن( و گونهساکارید، اسیدهای چرب، مواد معدنی )به

)بتا کاروتن( است  آ و پروویتامین 12ب ویژه مختلف ویتامین به

(Choi et al., 2017)فعال درگیر . اسپیرولینا حاوی مواد زیست

های اخیر، تعداد بسیاری از در بازسازی پوست است. در دهه

ودمند س تأثیرتنی منتشر شده است که تنی و برونمطالعات درون

این  براساسدهد. نشان می را ر سلامت انسانداسپیرولینا 

مزایای بهداشتی اسپیرولینا است که  مشخص شده ،مطالعات

 .(Patias et al., 2018) اکسیدانی آن استاثر آنتی دلیلبه عمدتاً

هم م طبیعی و بیوپلیمر صنعتی یساکاریدصمغ زانتان پلی

 دلیلبهعمده توجه به زانتان  .(Nishinari et al., 2000)است 

تخریبسازگاری و زیستسمیت، زیستعدم خواصی مانند

اده حصولات آرایشی استفمزانتان در تولید  .پذیری این ماده است

ذکرشده در  فردمنحصربههای ویژگی داشتن دلیلبه ،و شودمی

قرار پزشکی و مهندسی بافت مورد توجه بالا، در حوزه زیست

 دهنده،غلظتعنوان بهپلیمر زانتان در این صنایع  .است گرفته

 یا ونیکننده امولستیکننده و تثبعامل ژل ،آب جاذب

 )García; Brunchi et al., 2016-شودمیاستفاده  ونیسوسپانس

)Ochoa et al., 2000. 
های تکسورفکتانتهای نیوزومی از واکنش نانوحامل

عنوان تثبیتای غیریونی با کلسترول یا سایر ترکیبات بهزنجیره

ها زمان گردش آیند. نیوزوممی به دستکننده در محیط آبی 

دهند و وظیفه پایداری متابولیسم داروی واردشده را افزایش می

مقاومت در برابر اکسیداسیون، هزینه  علتبه ،دارند وعهده  بررا 

و شده رهایش کنترلتخریبی و زیست، سازگاریپایین، زیست

Desmet et al., 2017 ;) هستندنانوذرات پرکارآمد  ءجزهدفمند 

Pando et al., 2015.) ساختاری دولایه های نیوزومی نانوحامل

گریز هستند که سر دوست و یک سر آبهمراه با یک سر آب

گریز های آبی و بخش آبدوست در جهت مخالف با محلولآب

و همین ساختار  گیردقرار میهای آلی در جهت مخالف با محلول

شود. با توجه به اندازه نانومتری داختن دارو مینسبب به دام ا

ر ذرات مقدار بسیار شده داریذمقدار داروی بارگ ،هانیوزوم

های نیوزوم به یب نانوحاملازجمله معا که این امربالایی نیست 

  .(Ge et al., 2019) آیدشمار می

 وناگونگترکیب اسپیرولینا و پلیمرهای دیگر در مطالعات 

مطالعات در این حوزه  زبه تعدادی ا ،ادامهدر  شده است.بررسی 

نانوالیاف پلی (2016) برونچی و همکاران .شوداشاره می

لاست ترمیم لایه فیبروب منظوربهکاپرولاکتون و اسپیرولینا را 
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حاوی  کاپرولاکتونپلی . نانوالیافکردندپوستی بررسی 

کاپرولاکتون بدون در مقایسه با نانوالیاف پلی ،اسپیرولینا

حضور اسپیرولینا  وسمیت سلولی را نشان داد عدماسپیرولینا، 

های فیبروبلاست و عمق میزان چسبندگی سلولسبب افزایش 

گونس و  .(Brunchi et al., 2016) شدها به داربست نفوذ سلول

ه کردند تعبی یعصاره اسپیرولینا را در کرم پوست (2017) همکاران

عصاره  ،تنیو در این مطالعات نشان دادند، در محیط برون

ر تکثیر دمعناداری  تأثیر درصد 05/0و  1/0 اسپیرولینا با غلظت

فعالیت بهبود  ،دارد. همچنین L929 رده های فیبروبلاستسلول

را نیز با استفاده از آزمون  L929 رده هایزخم روی سلول

ها، اسپیرولینا این یافته براساس کردند و،مهاجرت سلولی بررسی 

 Gunes et) کردندر بهبود زخم معرفی را جزء امیدوارکننده د

al., 2017). هیدروژل  (2010) شالویری و همکاران

دارو را  شدهکنترلشده برای رهایش نشاسته اصلاح - زانتان

انجام این پژوهش، هیدروژل زانتان و  منظوربهبررسی کردند. 

ای شدند و با متافسفات شبکهژلاتین با حضور سدیم تری

این هیدروژل با افزایش مقدار سدیم  تورم موفقیت سنتز شدند.

و اندازه مش مشبک ژل و نفوذپذیری  شد متافسفات بیشترتری

برای حمل ها سایز مشدارو همراه با تورم ژل افزایش یافت. 

پپتیدها و پلی ،های کوچکملکولمانند  هاداروتعداد زیادی از 

این هیدروژل نفوذپذیری انتخابی را ند. بودها مناسب پروتئین

نشاسته اصلاح - دهد و هیدروژل زانتانبسته به بار دارو نشان می

بخشی برای رهایش دارو و کاربرد آن نشان میامیدشده نتایج 

پوشش  (2021) . بهیاری و همکاران(Shalviri et al., 2010) دهد

ا رنانوالیاف فیبروئین ابریشم حاوی سامانه نیوزومی پروپولیس 

توانایی در بهبود زخم ارزیابی کردند. در این مطالعه،  منظوربه

جلوگیری از رهایش انفجاری دارو، دارو درون سامانه  منظوربه

یشم سامانه درون الیاف فیبروئین ابرسپس و  نیوزومی کپسوله شد

ها را افزایش داد و نیوزومی زاویه تماسی نمونهتعبیه شد. سامانه 

 تری برای اتصال و رشد سلولیبستر مناسب درنتیجه

استحکام و مدول  ،فراهم شد. همچنین L929فیبروبلاست رده 

ه حضور سامانه نیوزومی بهین دلیلبهکششی نانوالیاف ابریشم 

و این پوشش نتایج امیدوارکننده برای درمان زخم نشان  ندشد

  .(Behyari et al., 2021) داد

بهبود رهایش اسپیرولینا از صمغ زانتان نیز  منظوربه

مند شد. در های کنترل رهایش مناسب بهرهتوان از سامانهمی

 کنترل برای متفاوتدارویی های ، از سامانهگوناگونمطالعات 

نیوزومی های که نانوحامل ه استشد استفاده دارو رهایش

ها در امر کارایی این نانوحامل .ها هستندازجمله این سامانه

) Malektaj است شدهبررسی  گوناگوندارورسانی در تحقیقات 

)Nour et al., 2022; et al., 2021. 
یابی فیلم زانتان هدف از این پژوهش ساخت و مشخصه

شده در سامانه حامل دارو اریذی بارگحاوی عصاره اسپیرولینا

 میم زخمکاربرد در تر منظوربهبا قابلیت رهایش پیوسته نیوزومی 

فعال جلبک طبیعی بارگذاریترکیبات زیست که طوریبه ،است

شده درون فیلم زانتان در شده دورن سامانه دارویی نیوزوم تعبیه

بازه زمانی مطلوب در محل زخم رهایش یابد و سبب بهبود 

شده، تاکنون مطالعهبا توجه به مطالعات انجامترمیم زخم شود. 

استفاده در  رمنظوبهای مبتنی بر فیلم ترکیبی زانتان/ اسپرولینا 

 است.ترمیم زخم ارائه نشده
 

 قیتحق روش و مواد-2
 مواد -1-2

زانتان از شرکت کیمیاپخش )تبریز، ایران( و پودر  پودر

اسپیرولینا نیز از شرکت اسپیرولایف )تهران، ایران( خریداری 

( و کلسترول از شرکت 60شد. سوربیتان مونواستارت )اسپن

و  PBS سیگما کشور آلمان، اتانول از شرکت مرک آلمان، بافر

 .ری شدندسیرین از شرکت تمادکالا )تهران، ایران( خریدایگل

های فیبروبلاست از بانک سلولی پاستور )تهران، ایران(، سلول

های تریپسین، نمک تترازولیوم بروماید و محیط کشت، محلول

 از شرکت مرک آلمان تهیه شدند. کسیداسولفومتیل دی

 

 نایرولیاسپ از یریگعصاره -2-2

 در تمامی مراحل ،ناخالص بودن پودر اسپیرولینا علتبه

پوش لازم است از عصاره اسپیرولینا استفاده این زخمساخت 

 20ا غلظت ب آبی برای تهیه عصاره اسپیرولینا ابتدا محلولی. شود

 24ت مداز پودر اسپیرولینا تهیه شد و به لیترمیلی گرم/میلی

، ایران( Alpha digital D500روی همزن مغناطیسی ) ساعت

آید. برای اطمینان  به دستیکنواخت  یقرار داده شد تا محلول

در حمام  دقیقه 30مدت ، محلول بهمحلول از یکنواختی

 10مدت محلول موردنظر به ،شد. سپس اولتراسونیک قرار داده

 I Fuge M12P) سانتریفیوژچرخش در دقیقه  3000با دور دقیقه 
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Neuation)شد. بعد از اتمام سانتریفیوژ، سوپرناتانت  ، فرانسه

محلول منجمد  ،درنهایتآوری و در فریزر نگهداری شد. جمع

، Christکن انجمادی )در دستگاه خشکساعت  48مدت به

ردنیاز در این پژوهش مو عصاره پودریشد تا  آلمان( قرار داده

 .)Jung et al., 2016; Choi et al., 2017(آید به دست

 
 نایرولیاسپ غلظت - جذب استاندارد نمودار -3-2

بین غلظت  توجه به رابطه لامبرت، با - قانون بیبر براساس

محلول و میزان جذب طیف نور توسط آن در طول موج 

آورد  به دستها را توان غلظت مجهول محلولمشخص، می

(Swinehart, 1962). بهاز دارو  گوناگونهای برای تهیه غلظت

لول آبی ابتدا مح ،صورت تجربی و با استناد بر مطالعات پیشین

، 2، 1تهیه شد و سپس  لیترمیلی گرم/میلی 1ت اسپیرولینا با غلظ

به صورت مجزا به هرکداماز محلول برداشته و  لیترمیلی 4و 3

ترتیب با غلظتهایی بهمحلول رسانده شد و لیترمیلی 5حجم 

 .آمد به دستلیتر میلی میکروگرم/ 200، 400، 600، 800ی ها

 900-190 ها در طول موجاز محلول هرکدامجذب کلی  ،سپس

سنج فرابنفش خوانده شد و میزان توسط دستگاه طیفنانومتر 

آن دیده شد  جذب در طول موجی که جذب بیشینه دارو در

غلظت  - گیری برای رسم نمودار استاندارد جذبمعیار اندازه

 قرار گرفت.

 
 نازک لمیف ونیدراسیه روش به وزومین سنتز -4-2

 30رعصاره اسپیرولینا دگرم میلی 600ابتدا  ،در این روش

روی همزن ساعت  24 مدتحل شد و به  PBSلیترمیلی

همراه به 60اسپن گرم میلی 60 ،سشد. سپ مغناطیسی قرار داده

اتانول لیتر میلی 20ه ب( 2به  3کلسترول )نسبت  گرممیلی 40

ساعت قرار داده  4 مدتاضافه شد و روی همزن مغناطیسی به

آید. سپس، محلول کلسترول  به دستشد تا محلول یکنواختی 

 دستگاه روتاری کمکبهگرد منتقل شد و ته یبه بالن 60و اسپن

 150 در دور ،، ایران(Laborota 4000 Heidolph) اواپراتور

حلال )اتانول(  ،سلسیوسدرجه  40و در دمای چرخش در دقیقه 

کف  60کلسترول و اسپن  خارج شد و یک لایه فیلم نازک شامل

و اسپیرولینا  PBSمحلول بافری  ،بالن تشکیل شد. در این زمان

و سپس به ظرفی بدون درپوش منتقل شدند  ندبه بالن اضافه شد

شد تا محلول  دقیقه روی همزن مغناطیسی قرارداده 15مدت و به

مانده نیز خارج شود. و اتانول باقی شود حاصل یکنواخت

در دستگاه دقیقه  40ت مدسوسپانسیون موردنظر به ،درنهایت

، Digital-4820-CD ultrasonic cleaner) کحمام اولتراسونی

سونیکیت شد و سامانه نیوزومی حاوی اسپیرولینا تشکیل  (چین

 .(Ajji et al., 2005)شد 

 
  دارو یبارگذار زانیمتعیین  -5-2

شده استفاده یکه مشخص است، تمام دارو طورهمان

شود و همواره برای تشکیل نیوزوم درون سامانه محصور نمی

اند. مآزاد در سوسپانسیون نهایی باقی می صورتبه مقداری دارو

شده، ابتدا مقداری بارگذاری یبرای محاسبه میزان دارو ،روازاین

چرخش  15000با دور  دقیقه 10 مدتاز سوسپانسیون نیوزوم به

کف  یشده حاوی داروسانتریفیوژ شد. نیوزوم تشکیلدر دقیقه 

داروی آزاد نیز و مقدار  شودنشین میصورت جامد تهفالکون به

 با خارج کردن سوپرناتانت ،ماند. سپسدر سوپرناتانت باقی می

 Camspec) سنج فرابنفشو خوانش آن توسط دستگاه طیف

m350 به دست، انگلیس(، مقدار جذب در طول موج بیشینه 

غلظت، مقدار  - با کمک نمودار استاندارد جذب ،آید. سپسمی

با استفاده از مقدار کل  ،یتدرنهاشود. داروی آزاد محاسبه می

بازده بارگذاری دارو درون  ،(1شده و رابطه )کارگرفتهداروی به

 .(Abaee & Madadlou, 2016)شود می ( محاسبهE%نیوزوم )

 

𝐸%                   (1معادله ) =
𝐷𝑒

𝐷𝑡
⁄ × 100 

 

شده و مقدار بارگذاری یمقدار دارو بترتیبه tDو  eDکه درحالی

 .دهندرا نشان میکل دارو 

 

 
 پوشزخم یهالمیف هیته -6-2

پوش فیلمی، ابتدا محلول پودر زانتان تهیه زخم منظوربه

روز در مدت یک شبانهتهیه و به درصد وزنی 4و آب مقطر با 

عنوان هب یرینگلیس ،استیرر شد. سپس سلسیوسدرجه  40دمای 

درصد وزنی  20 محلول، با غلظت کنندهو یکنواخت کنندهنرم

ز بین ا منظوربه ،به محلول اضافه شد. در مرحله بعد ،صمغ زانتان
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در حمام دقیقه  30مدت های موجود، محلول بهرفتن حباب

برای تهیه فیلم زانتان،  ،اولتراسونیک قرار گرفت. درنهایت

 فرایندتحت ساعت  24 مدتشدن، به منجمدمحلول بعد از 

با  .(Bilanovic et al., 2016)خشکایش انجمادی قرار گرفت 

پوش پایداری مناسب را داشته رود زخمکه انتظار میتوجه به این

 کننده الزامی نیست.باشد، حضور عامل شبکه

بررسی کارایی سامانه حامل دارو، اسپیرولینا به  منظوربه

شده درون نانونیوزوم به دو شکل آزاد و اسپیرولینای بارگذاری

شد. در حالت داروی آزاد، وقتی محلول  پوش فیلمی افزودهزخم

زانتان به روش بالا تهیه شد، به آن محلول یکنواخت اسپیرولینا 

شود. گلیسیرین افزوده میو سپس لیتر میلی گرم/میلی 5با غلظت 

بعد از یکنواخت شدن ترکیب با همزن مغناطیسی، فیلم 

 ود. شخشکایش انجمادی تشکیل می فرایندپوشش تحت زخم

اسپیرولینا به ساختار  - برای افزودن سامانه نیوزوم

بعد از محاسبه بازده بارگذاری دارو درون نیوزوم،  ،پوش نیززخم

 لیترمیلی گرم/میلی 5 ه دارویی برابر بامقدار مناسبی از این سامان

شود و شده افزوده میشده به روش گفتهبه محلول زانتان تهیه

ه همان پوش فیلمی بشود و زخمبا گلیسیرین ترکیب می درنهایت

 آید. می به دستشده روش گفته

 

 یالکترون کروسکوپیمبا  شناسیریختارزیابی  -7-2

 یروبش

ها، ابتدا سوسپانسیون نیوزوم برای مشاهده ساختار نیوزوم

از سوسپانسون میکرولیتر  500که  طوریبه ،رقیق شد خوبیبه

ز بعد ا ،سانتریفیوژ شد وچرخش در دقیقه  1500ر نیوزوم با دو

 PBSی محلول بافر نمکلیتر میلی 10 خارج کردن سوپرناتانت،

از محلول جدید برداشته و لیتر میلی 1 اًاضافه شد. مجدد آن به

این محلول  ،. سپساضافه شد PBS محلول لیتر میلی 8 به آن

در حمام اولتراسونیک قرار گرفت تا نیوزوم مدتی طولانیرقیق 

در مرحله آخر، بعد از منجمد کردن،  .جدا شوند خوبیبهها 

 24 مدتکن انجمادی بهآمده در دستگاه خشکدستهمحلول ب

شده با های خشکقرار گرفت و ابعاد و شکل نانونیوزومساعت 

 ALS-2100Serron) دستگاه میکروسکوپ الکترونی روبشی

Technology، مشاهده شد. برای ارزیابی ساختار  (سنگاپور

پوش با طلا پوشش داده های زخمابتدا نمونهپوش نیز، زخم

 ها باسطح و ریزساختارهای نمونه شناسیریختشدند و سپس 

 ( مشاهده شدند.SEMمیکروسکوپ الکترونی روبشی )

 

 ImageJافزار محاسبه اندازه نانوذرات با نرم -8-2

به ،شد گیریاندازه ImageJافزار نرماندازه نانوذرات با 

شده در بخش قبل در این نرمگرفته SEMصورتی که تصاویر 

خط  ،افزارکش نرم. با استفاده از ابزار خطافزار باز شدند

شد و این  مستقیمی با دقت در امتداد نوار مقیاس عکس کشیده

عنوان استاندارد نظر گرفته شد و به فاصله مشخص در مقدارْ

 تنظیم اندازه انتخاب گزینه . از نوار ابزارشدقرار داده  گیریاندازه

شد و بر روی  گیری واردشد و فاصله مشخص و واحد اندازه

ز اقسمت موردنظر عکس برای آنالیز  ،. سپسشدعکس اعمال 

صورتی . آستانه باید بهشدسایر عکس جدا شد و آستانه تنظیم 

پس  ،تشخیص باشد وتنظیم شود که فقط قسمت موردنظر قابل

با استفاده  ،شود. سپسبرای کل عکس اعمال می ،از تعیین مقدار

ین و میانگ گیری شداندازهگیری، قطر نانوذرات از گزینه اندازه

 .شدها محاسبه قطر آن

 
 نیوزومی حامل از افتهیشیرها یدارو زانیم یبررس -9-2

برای بررسی میزان رهایش دارو از سامانه نیوزومی، ابتدا 

د بخشی مانن ،نیوزوم – حجم مناسبی از سوسپانسیون اسپیرولینا

سانتریفیوژ دقیقه  10ت مدبهچرخش در دقیقه  1500ربا دو ،قبلی

به  PBSمحلول نمکی  ،سوپرناتانت خارج شد. سپسشد و 

شد تا به همان مقدار حجم اولیه سوسپانسیون  سامانه افزوده

بر ( PBSمحیط رهایش ) سامانه دارویی درون ،درنهایتبرسد. 

 هایقرار گرفت و در بازه سلسیوسدرجه  37 یروی هیتر در دما

 ورد زمانی مشخص محیط رهایش با روش سانتریفیوژ کردن با
 و با محیطشد برداشته دقیقه  10مدت بهچرخش در دقیقه  1500

های رهایش جدید جایگزین شد. بعد از خوانش جذب محیط

مودار ن کمکبهفرابنفش،  - یئرهایش با دستگاه طیف سنج مر

یافته مشخص میزان داروی رهایش ،غلظت – استاندارد جذب

  .(Sharma et al., 2015)شد 
 

 آب جذب زانیم یبررس -10-2

ها، آزمون یابی میزان متورم شدن نمونهمشخصه منظوربه

که ابتدا وزن  طوریبه شد،روز بررسی  20مدت جذب آب به
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با متر مربع سانتی 1×1پوش به ابعاد های کوچکی از زخمتکه

ها گیری شد و نمونهاندازه 0001/0ترازوی دیجیتالی با دقت 

 منظوربه ،و داده شدندقرار  PBS محلول لیتریلیم 15 درون

ها پوشانده شد. پس سطح آن ،جلوگیری از ورود ذرات محیطی

ها از محیط خارج شدند و هر دو نمونه ،ساعتیک از گذشت 

ها روی کاغذ صافی قرار داده شد تا مقدار محلول آن طحس

گیری شد و اندازهها وزن دقیق نمونه ،اضافی خارج شود. سپس

در  اًحالت قبلی ثبت شد و مجدد در مقایسه باتغییرات وزن 

شد. این روند تا زمانی  دادهتا ساعت بعدی قرار  PBSمحیط 

پس از  ،ثابت رسید و یها به مقدارادامه پیدا کرد که وزن نمونه

میزان  ،درنهایت. دتغییر وزنی پیدا نکر ،قرارگیری در محیط دیگر

 Shemesh)آمد  به دست 2با استفاده از رابطه  (SWجذب آب )

& Zilberman, 2014). 
 

𝑆𝑤                                    (2معادله ) =
𝑊1

𝑊0
⁄ 

وزن  0wها پس از متورم شدن و وزن نمونه 1wکه در این رابطه 

 نمونه خشک است.

 
 یریپذبیتخرستیز یبررس -11-2

تن، ابتدا انجام آزمون تخریب در محیط برونبرای 

فیلم  3از هر  متر مربعسانتی 1×1کوچک به ابعاد  تعدادی نمونه

زانتان بدون دارو، زانتان حاوی داروی آزاد و زانتان حاوی 

گیری وزن تمامی اسپیرولینا جدا شدند. پس از اندازه - نیوزوم

به ،وارد شدند PBSها در محیط ، نمونه0001/0ها با دقت نمونه

ها در نمونه ،ها پوشیده شد. سپسکه تمام سطح نمونهصورتی

 ،در هر نوبت ،های زمانی مشخص از محیط خارج شدند وبازه

خشک شدند.  ها کاملاًنمونه انجمادی خشکایش فرایندتحت 

ها میزان کاهش وزن نمونه وزن شدند تا ها مجدداًنمونه ازآن،پس

 براساس(، lW(%)تن )شدن در محیط برونبراثر تخریب و حل 

 ,.Vimala et al) محاسبه شود 3توسط رابطه شان، افت وزن

2011). 
 

W1%=
wi-wf

wi
×100                                          (3معادله )

پس ها وزن نمونه fWهای اولیه و وزن نمونه iW که در این رابطه

 .استاز تخریب 

 

 یتنبرون طیمح در لمیف ازدارو  شیرها-12-2

یافته از فیلم حاوی داروی برای بررسی میزان دارو رهایش

اسپیرولینا بعد از خشک شدن فیلم  - آزاد و فیلم حاوی نیوزوم

هیدروژلی و جداکردن آن به قطعات با اندازه مشخص، با توجه 

توان مقدار داروی آزاد ساده، میبه وزن نمونه و انجام محاسبات 

عنوان مقدار ها در هر فیلم را بهیا مقدار داروی موجود در نیوزوم

های این قطعه ،آورد. سپس به دستکل دارو در هر قطعه 

گیرند و قرار می PBSپوش در مقدار مشخص مشخص از زخم

 1500کردن در دور  های زمانی مشخص با سانتریفیوژدر بازه

محیط رهایش برداشته دقیقه  10 تمدبهچرخش در دقیقه 

به روش  ،درنهایتشود. تازه جایگزین می PBSشود و با می

یافته از فیلم میزان داروی رهایش، 8-2شده در بخش توضیح داده

 آید.می به دست

 
 MTT آزمونبررسی سمیت سلولی توسط  -13-2

به ، کشتهای زنده در محیط تعداد سلول MTTآزمون 

های مدنظر پوشسمیت زخممیزان سمیت یا عدم ،عبارت دیگر

، بعد از وزن کردن، پودر خصوصدر این  .کندرا مشخص می

برای استریل شدن زیر نور ساعت یک مدت اسپیرولینا به

محلولی از اسپیرولینا با غلظت  ،فرابنفش قرار گرفت. سپس

تهیه شد. بعد از در شرایط استریل لیتر میلی میکروگرم/ 2000

ها در این سلول، L929های فیبروبلاست کشت و شمارش سلول

همراه محیط به لیترمیلی سلول/ 610با چگالی  ایخانه96 یپلیت

محلول  ،شدند. سپس کشت دادهساعت  24 مدتکشت به

، 100، 50های شده با محیط کشت، با غلظتاسپیرولینای رقیق

با  ،لیترمیلی میکروگرم/ 600، 500، 400، 300، 250، 200، 150

توجه قابل ها افزوده شدند.به سلولمیکرولیتر  100حجم مساوی 

کنترل منفی در  عنوان نمونهمحیط کشت معمولی بهاز است که 

محلول  ،ها. برای محاسبه پایداری سلولشداین بررسی استفاده 

MTT به هر خانه اضافه شد.  لیترمیلی میکروگرم/ 5 با غلظت

 سلسیوس،درجه  37انکوبه شدن در دمای ساعت  3 بعد از

متیل سولفواکسید دی میکرولیتر 100با  MTTمحلول نمکی 

تعویض و مقدار جذب برای هر خانه با میکروپلیت ریدر در 

مانی درصد زنده ،درنهایتخوانده شد. نانومتر  570 طول موج

 ,.Nur et al)محاسبه شد  4رابطه  براساس( %Vها )سلول

2015). 
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=V%                         (4معادله )
Ac

At
⁄ ×100                   

ترتیب میزان جذب نمونه کنترل و نمونه به cAو  tAکه 

ها، آزمایش سه مرتبه برای هریک از غلظت. موردبررسی است

از درصد زنده  براساس انحراف معیار و میانگین ،وشد  تکرار

 نمودار رسم و تحلیل شد.  ،هاماندن سلول

 

 بحث و جینتا -3

  هانمونه شناسیریخت و زساختاریر یبررس -1-3
دهد ها را نشان مینیوزوم شناسیریختالف( -1شکل )

علت  .استنانومتر  231-173 محدوده سایز نانوذرات بین که

ها خشکایش آن فرایندچسبیدن نانوذرات به یکدیگر نیز به 

های فیلم زانتان، سطح نمونه شناسیریخت 1 گردد. شکلبرمی

صورت آزاد، فیلم زانتان همراه با فیلم زانتان همراه با دارو به

دهد. نمونه فیلم زانتان اسپیرولینا را نیز نشان می - سامانه نیوزوم

وبلندی و ذرات حلصاف همراه با پستی دارای سطحی نسبتاً

شود. سطح ب( مشاهده می-1که در شکل ) استنشده زانتان 

صاف و همراه با  نمونه فیلم زانتان همراه با داروی آزاد نسبتاً

 حالت قبل کمتر است و در شکل ازوبلندی ولی اندکی پستی

ها در این وبلندییت است. علت کاهش پستیؤرج( قابل-1)

های حضور مولکول اسپیرولینا است که در میان مولکول نمونه

کند های زانتان را پر میگیرد و فاصله بین ملکولزانتان قرار می

تری نشان میسطح یکنواخت ،کنندهنرمبا عملکردی همچون  ،و

ولینا اسپیر - دهد. سطح نمونه فیلم زانتان همراه با سامانه نیوزوم

دو  ازوبلندی است که کمی پستیصاف همراه با مقدار بسیار 

نانوذرات نیوزومی و  د(.-1ل است )شکتر حالت قبلی بسیار کم

گیرد های زانتان قرار میدوست اسپیرولینا میان ملکولداروی آب

 .دهدهای هیدروژل زانتان را کاهش میناهمواری و این حضور

لینا اسپیرو - فیلم زانتان همراه با سامانه نیوزوم دلیل،به همین 

 شناسیریختدهنده یکنواختی دارد. تصاویر نشان سطح نسبتاً

شده از زانتان در مقایسه های تهیههموار برای نمونه سطحی نسبتاً

ا که شامل فیلم کامپوزیتی زانتان همراه ب است با مطالعات پیشین

بودند. در مطالعات  1سایر مواد مانند کیتوسان یا پروتئین زاین

                                                                                                                                                                  
 ایگسترده کاربردذرت است که  یهادر دانه شدهیافت گریزآب پروتئین. 1

 و پوشش دارد. یلمف یهدر ته

هایی است که وبلندیها شامل پستیفیلم شناسیریخت ،پیشین

) Barbosa Deها کاهش یافته استدر این مطالعه این ناهمواری

)de Morais Lima et al., 2017; Almeida et al., 2010.  فیلم

. ه استنشان داده شد 2سنتزشده در این پژوهش در شکل  زانتان

فیلم زانتان شفاف است  ،شودطورکه در شکل مشاهده میهمان

شفاف بودن . پذیری بالایی داردو استحکام کششی و انعطاف

شدن زخم توسط  دهیامکان د فراهم آوردن دلیلبهپوش زخم

مزخ ضیو بهبود بدون تعو راتییدرمانگر و مشاهده روند تغ

 است. تیپوش حائز اهم

 
تصاویر میکروسکوپی توسط میکروسکوپ الکترونی  .1شکل 

ب( زانتان، ج( زانتان  ،هافیلم و های سنتزشدهروبشی الف( نیوزوم

د( زانتان همراه با سامانه و صورت آزاد بههمراه با داروی اسپیرولینا 

 نیوزومی

 
 

 های سنتزشده فیلم زانتانالف و ب( نمونه 2شکل

 
 وزومین درون محصورشده یدارو زانیم -2-3

ها توسط سانتریفیوژ و جدا دهی نیوزومبعد از رسوب

 670 جکردن سوپرناتانت، مقدار جذب سوپرناتانت در طول مو

میزان داروی آزاد محاسبه شد و  1خوانده شد و از رابطه  نانومتر
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شده درون از مقدار کل دارو کم شد تا میزان داروی بارگذاری

آن، بازده محصور شدن دارو درون ها پیدا شود. بعد از نیوزوم

با  و بود درصد 72این مقدار برابر با  کهها محاسبه شد نیوزوم

میزان داروی محصورشده در دیگر مطالعات همخوانی دارد. 

دوست داروی آب (2015) رحمان و همکاران ،برای مثال

درون سامانه نیوزومی برای درمان آکنه بارگذاری را  نینوئیترت

 76بازده محصور شدن این دارو درون سامانه برابر با  کهکردند 

 پژوهشگران. گروهی دیگر از (Rahman et al., 2015)د بو درصد

داروی کورکومین را با روش مشابه درون سامانه نیوزومی برای 

درمان زخم پوستی بارگذاری کردند و بازده محصور شدن برابر 

 .(Shehata et al., 2021) گزارش شده استدرصد  65با 

 
 یی دارو سامانه از افتهیشیرها یدارو زانیم -3-3

گیری مقدار جذب سوپرناتانت، در هر پس از اندازه

تجمعی  مقدار داروی آزادشده محاسبه شد و نمودار ،مرحله

ها رسم روز از نیوزوم 20یافته در مدت مقدار داروی رهایش

روزه نشان می20میزان رهایش را در بازه زمانی  3شد. شکل 

شود که پس از دهد. با توجه به روند رهایش دارو، دیده می

شده از سامانه از داروی بارگذاریدرصد  50 فقطروز  20گذشت 

رهایش یافته است و رهایش رفتاری پیوسته با غلظت ثابت را 

 پاسپ – کراسمیررهایش این سامانه از مدل  لیپروفا. کندطی می

( 5کند. رابطه )پیروی می 9354/0( معادل 2rضریب تعیین )با 

 دهد.پپاس را نشان می - مدل کراسمیر

 n= kt /MtM                                                    (      5معادله )

 

 و است tدر زمان  ستمیرهاشده از س ینسبت دارو Mt/Mکه 

 kو دارو  شیرها سازوکاردهنده نشانضریب نفوذ و  n زانیم

برابر کند ای که این پژوهش از آن پیروی میمعادله .ثابت سرعت

 است با: 

 

𝑀𝑡      (    6معادله ) 𝑀 = 0.372 × 𝑡0.09⁄ 

 

نفوذ و فرسایش  سازوکارباشد،  5و  0عددی بین  nاگر مقدار 

 به 09/0برابر با  nاست و در این پژوهش  مؤثردر رهایش دارو 

رهایش داروی اسپیرولینا از  سازوکار ،درنتیجهآمده است.  دست

 Laracuente et) سامانه نیوزومی براساس نفوذ و فرسایش است

al., 2020). 
ست ا ایگونهبهدلیل این امر این است که ساختار نیوزوم 

دوست اسپیرولینا در قسمت هسته نیوزوم کپسوله که داروی آب

با نفوذ محلول بافری به  ،مرورافتد و بهو درون آن به دام می

. این (Ge et al., 2019)کند درون ساختار، رهایش پیدا می

خیر انداختن و آهسته رهایش پیدا کردن دارو، أاعث به تساختار ب

 هدف یهاسلول به دارو اثر کردنمحافظت از دارو و محدود 

پس از تعبیه سامانه  .(Khoee & Yaghoobian, 2017) شودیم

تواند پوش می، زخمحامل دارو درون فیلم سنترشده زانتان

این در حالی  برای درمان زخم را فراهم کند. شدهکنترلرهایش 

رهایش داروی ترتینوئین  (2015) است که رحمان و همکاران

 درصد 40ساعت اول برابر با  6درون سامانه نیوزوم را در 

 .(Rahman et al., 2015) اندگزارش داده

 

 
های درون نانوحامل: نمودار رهایش دارو اسپیرولینا از 3شکل

 روز 20نیوزومی در طول 

 
 آب جذب زانیم یبررس -4-3

و  تنهاصورت میزان تورم فیلم زانتان به 4نمودار شکل 

دهد. میزان تورم نهایی برای فیلم همراه با داروی آزاد را نشان می

 ساعت 24 برابر وزن اولیه است و این میزان تورم طی 24زانتان 

، فیلم دیگر PBS با افزودن محیط ،ازآنآید و پسمی به دست

کند. این نسبت از تقسیم وزن ثانویه بر وزن محیط را جذب نمی

آمده است. این میزان نشان  به دست گوناگوناولیه در بازه زمانی 

هایی که ترشح دهد که تورم فیلم زانتان زیاد است و برای زخممی

دارند بسیار مناسب است. میزان تورم برای فیلم  حجیماگزودای 

 برابر وزن اولیه فیلم است 14زانتان همراه با داروی آزاد برابر با 

میزان تورم فیلم زانتان از فیلم زانتان همراه با اسپیرولینای آزاد و 

ها میزان جذب آب بالایی هیدروژل ،کلیطوربهبیشتر است. 

شح اگزودا مناسب هستند. میزان ی با تریهادارند و برای زخم
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است.  بالاتورم هیدروژل مورداستفاده در این پژوهش نیز 

یدر نظر گرفته م شده بسیار مناسبهای گفتهبرای زخم ،بنابراین

های گروهدلیل وجود بهها هیدروژل یمیزان جذب بالا. شود

 سبب ایجاداست که دوست در زانتان و اسپیرولینا عاملی آب

 یعامل یهابه گروه دروژلیه کینرخ تورم . شودا آب میپیوند ب

روهگ یدارد. زانتان دارا یموجود در ساختار بستگ یهاو تخلخل

به  نایرولیاسپ یبا افزودن دارو ،و است یونیو آن لیفودریه یها

زانتان در زخم زانیاز م ،ییپوش نهاساختار در وزن ثابت زخم

 یعامل یهاگروه زانیاز م ،نیبنابرا .شودیپوش کاسته م

ر د یریبا قرارگ نایرولیاسپ ،یشود. از طرفیکاسته م لیدروفیه

 همینبه  ،و شودیها مرهیوفرج زنجساختار باعث کاهش خلل

و  شودمیحضور آن در ساختار سبب کاهش جذب آب  ،لیدل

کاهش درصد وزنی زانتان در فیلم حاوی داروی اسپیرولینا باعث 

صورت در مقایسه با فیلم زانتان بهدرصد  40کاهش نرخ تورم 

میزان تورم هیدروژل  .(Bueno & Petri, 2014) شودمی تنها

عنوان زخمهای مورداستفاده بهزانتان در مقایسه با سایر هیدروژل

ب ترتیکه به PVPو  PVA، مانند با قدرت جذب آب بالا پوش

برابر گزارش شده است، بیشتر است و این پدیده نشان 20و  15

پزشکی زانتان برای کاربردهای زیست دهنده نتایج امیدوارکننده

  .)Kokabi et al., 2007; Ajji et al., 2005(است
 

 
 

 همراهبه زانتان فیلم و زانتان فیلم آب جذب میزان بررسی .4شکل 

 آزاد داروی

 

 هادروژلیه یریپذبیتخرستیز یبررس -5-3

روز  20ها را در بازه زمانی میزان تخریب نمونه 5شکل 

شود، میزان طور که در این شکل دیده میدهد. هماننشان می

نفوذ  است. درصد 47به میزان  تخریب فیلم زانتان تا روز بیستم

جداسازی  سببهای زانتان در فاصله میان مولکول PBSمحلول 

 20پس از گذشت  حال،بااین .شودپیوندها و تخریب فیلم می

رسد و دیگر حد اشباع میدر ساختار به PBSروز، میزان حضور 

عمده کاهش وزن  درواقعشود. مشاهده نمیچشمگیری  تخریب

ازآن تخریب با سرعت کمتری افتد و پستا روز اول اتفاق می

رود. این امر در بحث رهایش دارو از فیلم نیز خود را پیش می

روز و با کاهش میزان  20بعد از گذشت  ،دهد کهنشان می

 شود.تخریب، میزان رهایش دارو نیز ثابت می

انتان همراه با های زمطابق نمودار، میزان تخریب نمونه

است. مانند شکل درصد  53داروی آزاد تا روز بیستم به میزان 

ازآن افتد و پسروز اول اتفاق می 20قبلی، عمده تخریب تا 

رود. مقایسه دو نمودار نشان تخریب با سرعت کمتری جلو می

 ،اسپیرولینا وجود دارد که هنگامی ،دهد میزان تخریب فیلممی

ساعت  24در نمونه حاوی است.  تنهاییبهان بیشتر از فیلم زانت

و خارج اما با گذشت زمان  دهد،یرا نشان م یاول تورم کمتر

للخ شیدارو باعث افزا یخال یجا ،از ساختار نایرولیاسپ شدن

 بیش تخریافزا دلیلو  شودیها با آب موفرج و پر شدن آن

 .وابسته به این عامل استدارو  ینمونه حاو

از میزان تخریب نمونه همراه با سامانه نتایج حاصل 

حضور نیوزوم و فاصله محدود  دلیلبه ،دهدنیوزومی نشان می

به درون فیلم کمتر است و  PBSذرات از یکدیگر، میزان نفوذ 

زانتان و فیلم زانتان  میزان تخریب فیلم حاوی نیوزوم از فیلم

همراه با داروی آزاد کمتر است که این نتیجه برای این پژوهش 

های قبلی که در نتایج قسمت طورهمان ،زیرا ؛مطلوب است

درون فیلم  که هنگامی ،هااشاره شد، میزان رهایش دارو از نیوزوم

که دارو رهایش بدون آن ؛کوتاه یکند است. اگر در مدت ،قرار دارد

یب یوزومیشود، استفاده از نانوحامل ن بینمونه تخردا کند، پی

 لمیف بیتخر زانیم دهدینشان م جینتا نی. اما اشودیم اثر

 یاز دارودرصد  25و است درصد  35 ،ستمیتا روز ب ،یوزومین

 . ابدییم شیرهادر این نمونه شده یبارگذار
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 زانتان لمیف زانتان، لمیف یریپذبیتخرستیز زانیم یبررس .5شکل 

 سامانه یحاو زانتان لمیف و آزاد صورتبه نایرولیاسپ یدارو یحاو

 یوزومین

 
 هانمونهدارو از  شیرها یبررس -6-3

همراه به آزاد ینایرولیهمراه با اسپ لمیف نمونه یبررس

شده نشان داد که مقدار اسپیرولینای موجود در محاسبات انجام

دارو گرم میلی 83/8 مقدار، است که از اینگرم میلی 20 این فیلم

یابد روز از فیلم همراه با داروی آزاد رهایش می 20پس از 

 20از کل داروی موجود در فیلم، در مدت درصد  44 ،درنتیجه

 از آن آزاد شده است.  ،روز

اسپیرولینا این نتیجه  - از بررسی فیلم حاوی نیوزوم

میلی 200 در این مرحلهحاصل شد که وزن فیلم مورداستفاده 

با توجه به میزان بارگذاری دارو درون سامانه، مقدار  ،وبود گرم 

آمد. پس  به دستگرم میلی 91/10 شده در فیلمداروی بارگذاری

و انجام  PBSاز قرار گرفتن فیلم درون محیط  روز 20از 

گرم میلی 8/2 یافته برابر بامحاسبات، مقدار داروی رهایش

از دارو درصد  25 ،روز 20یعنی، پس از گذشت  ؛برآورد شد

 رهایش یافت. 

های نیوزومی از مقایسه این دو مورد و رهایش از سامانه

 : آیدمی به دست نتایجاین  ،بدون حضور زانتان

 در مقایسه باتر دارو حضور زانتان باعث رهایش آهسته .1

 شودرهایش دارو از سامانه نیوزومی می

از  ،فیلم موجود باشدصورت آزاد در دارو به که هنگامی. 2

رهایش  ،درون سامانه نیوزومی بارگذاری شده باشد که هنگامی

توان نتیجه گرفت که می ،درنهایتدهد. تری را نشان میسریع

 انکپسولاسیون دوگانه دارو درون نیوزوم و سپس هیدروژل

بازه توجه نرخ رهایش دارو و افزایش زانتان سبب کاهش قابل

 شده است. رهایش

 

 MTTآزمون  -7-3

مانی آزمون زندهکشت و انجام  طیشرا سازیپس از آماده

صورت نمودار به جهینت ،شدههای تهیهسلولی در حضور فیلم

ها تحت این شکل درصد زنده ماندن سلول حاصل شد. 6شکل 

که از  طورهماندهد. های متفاوت اسپیرولینا را نشان میغلظت

میزان زنده ،های متفاوت از اسپرولینااست، در غلظتا نمودار پید

ها متفاوت است. با افزودن اسپیرولینا به مانی نسبی سلول

در مقایسه مانی زنده ،رلیتمیلی میکروگرم/ 200 غلظتتا  ،هاسلول

. اما افزایش استقبول است که قابل درصد 80کنترل بیشتر از  با

ریختن شرایط کشت سلول ماده سبب به هم اینبیشتر غلظت 

 دهد.را نشان می چشمگیریمانی افت و درصد زنده شودمیها 

فعال ها ترکیبات زیستمرگ آنها و عدمزنده ماندن سلول دلیل

فعال موجود ترکیبات زیست .هستندحاضر در عصاره اسپیرولینا 

ت اسید سینامیک هیدروکسیله، مشتقامانند  ،اسپیرولینا هدر عصار

ایزومر فسفاتیدیل سرین و سولفوکینووسیل دیاسیل گلیسرول 

(SQDG)، در  ،دروانتظار میو  بسزایی در ترمیم زخم دارند تأثیر

ها در صورت ادامه یافتن روزهای کشت سلول، روند رشد سلول

نمونه کنترل، رو به  در مقایسه با ،حضور غلظت مناسب دارو

مانی سلولزنده براساسدر سایر مقالات و  ،همچنین .ود رودبهب

ستوجود ترکیبات زی دلیلبه ،ها اشاره شده است که اسپیرولینا

 . (Gunes et al., 2017)د دارنیز تأثیر ضدپیری  ،فعال

 
های متفاوت دارو پس ها با غلظتدرصد زنده ماندن سلول .6شکل 

 ساعت 24از 

 

 یریگجهینت -4

پوششی زانتان همراه با بارگذاری  فیلم ،در این پژوهش
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 دهشکنترلاسپیرولینا با هدف ترمیم زخم و رهایش  - نیوزوم

های تن لازم برای بررسی ویژگیهای برونساخته شد و آزمون

 دست آمد: و نتایج زیر به آن انجام شد

 غلظت بهینه برای داشتن یک فیلم زانتان مناسب برابر با -1

فیلم کشش و انعطاف ،ست و در این غلظتدرصد وزنی ا 4

می نرم شدن فیلم ثحضور گلیسیرین باعو  پذیری خوبی دارد

 کند. شود و آن را از حالت ترد بودن خارج می

ها پذیری نمونهتخریببررسی میزان جذب آب و زیست -2

که میزان تورم فیلم زانتان از فیلم زانتان همراه با دهد مینشان 

اسپیرولینای آزاد و بارگذاری نیوزوم اسپیرولینا بیشتر است و 

ها کمتر میزان تخریب فیلم زانتان همراه با بارگذاری نانونیوزوم

 از دو فیلم دیگر است.

یممیزان رهایش داروی اسپیرولینا از نیوزوم آهسته اتفاق  -3

 درصد 50که  طوریبه ،شودنمیو رهایش انفجاری مشاهده  افتد

بارگذاری یو رهایش دارو یابدمیاز دارو تا روز بیستم رهایش 

 25 ،تا روز بیستم ،و استتر از نیوزوم تنها شده در فیلم آهسته

 حضور دلیلبه. رهایش آهسته دارو یابدمیاز دارو رهایش درصد 

سامانه نیوزمی است که باعث به دام انداختن دارو شده است و 

تر کرده همچنین حضور ژل زانتان روند رهایش دارو را آهسته

 است. 

سمیت عصاره اسپیرولینا مانی سلولی عدمانجام آزمون زنده -4

با  اگرچه ،دهدمینشان لیتر میلی میکروگرم/ 200را تا غلظت 

ثبت م تأثیراتبررسی  برایش بودن سامانه ایهسته رهآتوجه به 

ها نیاز عصاره اسپرولینا بر رشد، تکثیر و مهاجرت سلول حضور

که در  استهای کشت بیشتر های سلولی در زمانبه بررسی

 . شدبررسی خواهد تر دقیقهای آتی پژوهش

 ، نتایج بررسی ساختاری، خواص فیزیکی و رفتاردرنهایت

شده در پوش تهیهرهایش دارو نشان از پتانسیل مناسب زخم

  کاربردهای ترمیم زخم دارد.

 

 سپاسگزاری -5

ن آزمایشگاه دانشگاه از مسئولا دانندمینگارندگان وظیفه خود 

وردن امکانات و تجهیزات آفراهم  دلیلبهصنعتی امیرکبیر 

 .کنندانجام این پژوهش تشکر  برایآزمایشگاهی 
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 Abstract: The microstructure of new cobalt-nickel-based superalloys contains γ´ precipitates. Withdrawal rate 

and temperature gradient are two important parameters affecting the formation of defects such as segregation, 

microporosity, and eutectic zones. This research discusses the impacts of the withdrawal rate on these defects. 
To this end, Bridgman furnace was used for directional growth of the samples under a vacuum at the withdrawal 

rates of 1.5, 3, and 6 mm/min. Upon increasing the speed of the withdrawal rate mold, segregation of the elements 

is reduced due to the shorter diffusion time. Co and W elements tend to segregate in the dendritic core while Al, 
Ti, and Ta tend to segregate in the inter-dendritic regions. Throughout the study, the size of microporosity 

decreased from 14.3 to 9.5 μm while increasing the withdrawal rate from 1.5 up to 6 mm/min. This decrease in 

the size of micropores resulted from the lack of melt feeding in the inter-dendritic areas. Moreover, the size of 
the eutectic zones decreased from 14.6 to 8.9 μm upon increasing the withdrawal rate from 1.5 up to 6 mm/min, 

mainly due to the smaller melt pools in the final stage of solidification. 
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1.INTRODUCTION  
The microstructure of new cobalt-based superalloys 

shares similarity with that of the nickel-based 

superalloys and contains γ′ phase distributed in γ 

austenite matrix. The γ' phase is an intermetallic ordered 

phase with an L12 lattice of A3B stoichiometry, where 

A-sites occupy the {1/2,1/2,0} face-centered positions, 

and B-sites occupy the {0,0,0} corner positions. Here, γ' 

precipitates include the chemical composition of 

Co3(Al, M), where M can be tantalum, tungsten, 

titanium, niobium, etc. The dissolution temperature, 

volume fraction, precipitate strength, and lattice 

mismatch parameter of γ′  depend on the chemical 

composition of this phase (Pandey et al., 2019). 

Superalloys gained widespread use in aircraft engines 

and industrial gas turbines owing to their excellent 

properties, good microstructural stability at high 

temperatures, and high resistance to oxidation and 

corrosion (Zhou et al., 2020). 

Lian et al. (Lian et al., 2022) investigated the 

segregation coefficients of elements in the solidification 

microstructures of Co-Ni base superalloy single crystals 

with different withdrawal rates. The research results 

confirmed an almost uniform distribution of Co and Ni 

in the dendritic core and inter dendritic areas. The 

segregation coefficients of W and Cr elements are higher 

than one, indicating their tendency to separate in the 

dendrite core. On the contrary, the segregation 

coefficients of Ti, Ta, and Al elements are less than, 

indicating their distribution in the inter-dendritic 

regions. The segregation of these elements increases 

with an increase in their withdrawal rates, as per the 

relation (∆T/GV), where the diffusion time depends on 

the diffusion of elements at lower withdrawal rates. To 

be specific, a shorter diffusion time increases the 

likelihood of the segregation of alloy elements. Porosity 

is inherent in most cast parts that results in shrinkage 

caused by the local decrease in melt volume fraction 

during solidification. Throughout the directional 

solidification process, as the mold moves, melt 

confinement occurs in the inter-dendritic areas. The 

solidification and shrinking of the melt in these areas 

cannot compensate for the decrease in volume, hence 

creation of small holes in these areas. This type of 

shrinkage hole is one of the most common defects in 

directional solidification superalloys (Anton et al., 

1985). Due to the formation of eutectic γ/γ΄ in the last 

stage of solidification, nucleation sites and growth space 

are limited by the solidifying dendrites. An increase in 

the withdrawal rate creates a finer dendritic structure and 

consequently, smaller eutectic regions. The eutectic 

volume fraction depends on the remaining melt after the 

formation of the dendritic arms. At higher rates, the 

amount of eutectic decreases, hence  more uniform 

distribution in the structure (Liu et al., 2010). 

The purpose of this research is to investigate the 

effect of the withdrawal rate on the segregation rate of 

elements, micro-porosity, and eutectic zones. While 
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previous articles have explored the impact of the 

withdrawal rate on the size of eutectic zones and 

microporosity in new cobalt-nickel-based single crystal 

superalloys, no research has yet addressed the 

directional solidification of new cobalt-nickel-based 

superalloys. 

 
2. MATERIALS AND METHODS 

This study utilized a cobalt-nickel-based superalloy 

with the chemical composition given in Table 1. 

Alloying and casting of the primary ingot were 

conducted in a VIM furnace under a vacuum of 10-3 

mbar. The directional solidification process was carried 

out in a laboratory Bridgman furnace under vacuum 

inside a cylindrical aluminum mold on a copper cooling 

plate cooled by a water jet system. The withdrawal rates 

of the samples were obtained as 1/5, 3, and 6 mm/min. 

The diameter and length of the samples are 14 mm and 

200 mm, respectively. Followed by casting, the samples 

were cut longitudinally and transversely to examine 

their structure. In order to study the microstructure, the 

samples were polished and etched in 10 mL HCl:1 mL 

HNO3:10 mL H2O2 solution. The microstructure was 

examined using Olympus optical microscope and FE-

SEM VEGA3 TESCAN microscopy equipped with 

EDS analysis.  

 
Table 1. The nominal composition of the new cobalt-nickel 

superalloy used in this research (wt%). 

Cr W Al Ni Co 

8 17/1 3/4 22/7 41/55 

C Mo Nb Ta Ti 

0/055 1/48 1/43 2/8 1/48 

 
3.  RESULTS AND DISCUSSION 

Figures 1 (a and b) show the changes in the 

segregation coefficients of the alloy elements with the 

withdrawal rate. The segregation coefficient is defined 

as the ratio of the chemical composition (weight 

percentage) of the desired element in the dendritic core 

to the inter-dendritic area. In this study, titanium, 

tantalum, and niobium elements were separated in the 

inter-dendritic regions (segregation coefficient less than 

1) while tungsten was strongly distributed in the core of 

the dendrite (the segregation coefficient is greater than 

one). The concentration of cobalt and chromium is 

higher in the dendritic core than that in the interdendritic 

region. However, the segregation coefficient of cobalt is 

somewhat close to unity at different rates and is much 

lower than that of tungsten. The value of the segregation 

coefficient of aluminum, nickel, and molybdenum 

elements is also close to unity and has not changed 

considerably with a change in the withdrawal rate. With 

an increase in the withdrawal rate from 1.5 up to 6 

mm/min, the segregation coefficients of aluminum and 

molybdenum increased following a relatively uniform 

trend until they reached the unit value. In other words, 

the intensity of its segregation decreased, showing a 

uniform distribution in the casting structure. The 

segregation coefficients of titanium, tantalum, and 

niobium move away from the unit value with an increase 

in the withdrawal rate. In general, it seems that followed 

by an increase in the rate of withdrawing, thermal 

gradient, and enhanced cooling rate, an optimal 

distribution of alloy elements will be achieved, with the 

exception of titanium and niobium. 

 

 
Figure 1. Segregation behavior of alloy elements (l) Ni, Co, 

Cr, and W; (b) Ti, Mo, Ta, Nb, and Al with withdrawal rate 

in directional solidification process. 

 
Increasing the withdrawal rate leads to a decrease in 

the distance between the primary and secondary 

dendritic arms. In addition, increasing the withdrawal 

rate leads to an elevation in the cooling rate, as a result 

of which, more heat transfer occurs that provides the 

required conditions for the formation of more grains. 

Given that eutectic regions are formed in the final stages 

of solidification, the nucleation sites and their growth 

are limited by dendrites. In fact, increasing the 

withdrawal rate leads to a finer rate ranging from 1.5 to 

6 mm/min while the average size of the eutectic islands 

decreased from 14.6 to 8.9 µm. This decrease seems to 

be caused by the reduction in the distance of the 

dendritic arms and consequently, in the size of the melt 

pools in the final stage of solidification. However, with 

an increase in withdrawal rate from 1.5 up to 6 mm/min, 

the surface percentage of the eutectic islands decreased 

from 2.8 to 1.2 due to the finer dendritic structure and 

more eutectic nucleation sites at a high withdrawal rate.  
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Figure 2. Diagram of eutectic size and volume percentage at 

different withdrawal rate. 

 

Since the volume fraction of microporosity plays a 

significant role in alloy failure, microporosity in 

different areas of the directional solidified samples was 

examined using an optical microscope, and their average 

percentage was calculated using the withdrawal rate. 

These values are reported in Table 2. Followed by 

increasing the withdrawal rate from 1.5 up to 6 mm/min, 

the size of microporosity decreased from 14.3 to 9.5 μm. 

However, increasing the withdrawal rate from 1.5 up to 

3mm/min led to a decrease in the porosity percentage 

from 0.26 to 0.23. Upon further increasing the 

withdrawal rate, the porosity will increase up to 0.16% 

in 6mm/min. 

 
Table 2. The behavior of microporosity with withdrawal rate. 

withdrawal rate (mm/min) 1/5 3 6 

Porosity percentage 0/26 0/23 0/16 

The number of porosity in 

each section 
130 137 155 

Pore diameter (μm) 14/3 12/8 9/5 

4. CONCLUSION 

Upon increasing the withdrawal rate from 1.5 up to 

6 mm/min, the percentage of porosity decreases from 

0.26 to 0.16. Tungsten and cobalt tend to segregate in 

the dendrite core while aluminum, titanium, and 

tantalum tend to segregate in the inter-dendritic areas. In 

addition, the segregation coefficients of nickel, 

chromium, and molybdenum are close to one. Once the 

withdrawal rate increases from 1.5 up to 6 mm/min, the 

average size of eutectic islands will decrease from 14.6 

to 8.9 µm. 
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نیکل  - دار در عیوب ریزساختاری سوپرآلیاژ پایه کبالتکشی قالب در فرایند انجماد جهتسرعت بیرون اثر

 نسل جدید
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 تاریخچه مقاله:

 31/03/1402ثبت اولیه: 

 30/05/1402: بازنگری

 11/09/1402پذیرش قطعی: 

کشی قالب و است. سرعت بیرون γ´نیکل نسل جدید حاوی رسوبات  - ساختار سوپرآلیاژهای پایه کبالت     هدیچک 

مناطق  ها وپارامترهای مهم تأثیرگذار در عیوبی نظیر جدایش عناصرآلیاژی، تشکیل میکروتخلخلگرادیان دمایی از 

منظور، از دینبکشی قالب در این عیوب پرداخته شده است. یوتکتیک هستند. در این پژوهش، به تأثیر سرعت بیرون

استفاده  mm/min6و  3، 5/1کشی قالب های بیرونها، تحت خلأ در سرعتدار نمونهکوره بریجمن برای رشد جهت

یابد. عناصر تر بودن زمان نفوذ کاهش میدلیل کوتاهکشی قالب، جدایش عناصر آلیاژی بهشد. با افزایش سرعت بیرون

Co  وW تمایل به جدایش در هسته دندریت و عناصرAl ،Ti  وTa دندریتی دارند. تمایل به جدایش در نواحی بین

کاهش یافته  𝜇𝑚5/9به  3/14از  mm/min6تا  5/1کشی از ها با افزایش سرعت بیروناندازه میکروتخلخل همچنین،

دندریتی باشد. اندازه مناطق تغذیه مذاب در نواحی بینتواند ناشی از عدمها میاست. کاهش اندازه میکروتخلخل

دلیل تواند بهیابد که میکاهش می 𝜇𝑚9/8به  6/14از  mm/min6تا  5/1کشی از یوتکتیک نیز با افزایش سرعت بیرون

 های مذاب در مرحله نهایی انجماد باشد. تر شدن حوضچهکوچک

  https://doi.org/10.30501/jamt.2023.396693.1278          URL: https://www.jamt.ir/article_184326.html 

 :هادواژهیکل
د، نیکل نسل جدی - سوپرآلیاژ پایه کبالت

 کشی قالب،سرعت بیرون

 یوتکتیک، میکروتخلخل،

 جدایش عناصر

 

 مقدمه -1
اختار س ساختار سوپرآلیاژهای پایه کبالت نسل جدید مشابه

است و رسوبات مکعبی ′γ سوپرآلیاژهای پایه نیکل حاوی فاز 

γ′ داخل زمینه آستنیت γ فاز  .اندشده توزیعγ′  شده منظمفاز

 لیرا تشک B3A یومتریاستوک با 2L1است که شبکه  یفلزنیب

های موقعیت Bو  {1/2,1/2,0}های موقعیت A دهد،یم

دارای ترکیب  ′γرسوبات کنند. { را اشغال می0و  0و 0گوشه }

نظیر تواند عناصر فلزی می Mاست که  3Co(Al,M)شیمیایی 

از این عناصر باشد.  یبیترک یام یوبیم و نایتانیم، تنگستن، تیتانتال

 دمای انحلال، کسر حجمی، ،′γبا تغییر ترکیب شیمیایی فاز 

انطباق شبکه و انرژی نقص عدم پارامتر استحکام رسوبات،

، سوپرآلیاژها .(al., 2019 Pandey et) کنندر میچیدمان تغیی

ب خو یزساختاریر یداریبالا، پا یدر دما یدلیل خواص عالبه

 ی،و خوردگ یداسیوندر برابر اکس یبالا و مقاومت عال یدر دما

گاز  یهاینو تورب یماهواپ یدر موتورها یاکاربرد گسترده

 .(Zhou et al., 2020(دارند  یصنعت

ها و دار باعث منظم شدن آرایش دانهفرایند انجماد جهت

دار شدن به شود. جهتها در جهت مشخص میقرارگیری آن

 منظوربهبود خواص فیزیکی و مکانیکی منجر خواهد شد. به

دستیابی به انجمادی پیوسته و ریزساختاری با آرایش منظم و 

های ریختگی ( در نمونهGدار، بهتر است گردایان دمایی )جهت

کنترل شود. گرادیان دمایی در مذاب جلوی فصل مشترک 

نیز پارامتر کلیدی است که کنترل آن به انجماد  )𝐺𝐿مایع ) - جامد

های پیوسته در راستای محور نمونه منجر شده و از ایجاد دانه

 هگرفت قرار یبیترک نجمادا مادون تحت مناطق در)که  محورهم

. کندیم یریجلوگ( شوندیم جادیا

http://journals.merc.ac.ir/
https://www.jamt.ir/
https://doi.org/10.30501/jamt.2023.396693.1278
https://www.jamt.ir/article_184326.html
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 در ییدما انیبه همراه گراد زی( نVسرعت رشد ) علاوه،به

 واهدخ رگذاریتأث یکیخواص مکان ،یبلور وبیع ،یشناسختیر

 .)Liu et al., 2010( بود

 دربارهشده طی چند دهه گذشته، تحقیقات گسترده انجام

دارشده و ریزجدایش در سوپرآلیاژهای ریختگی انجماد جهت

 بلور نشان داده که رفتار جدایش عناصرآلیاژی به پارامترهایتک

 (Wang et al., 2014) دارد. ونگ یبستگ یاژیو عناصر آل فرایند

در جبهه انجماد، تا حد  بیشتر، حرارتی گرادیان که داده نشان

 برخی گزارش طبق. شودمنجر می یشکاهش جدا به یادیز

 انمیز کشی،ونبیرسرعت  یشافزا با ،(YU et al., 2010) مراجع

 پژوهشگران ی. برخیابدمی کاهش سپس و افزایش ابتدا جدایش

 )Caldwell et al., 2004( هایافزودنی که اندداده گزارش نیز 

 بیانجماد دارد. ضر ینح یشجدا یزاندر م ییبسزا تأثیر یاژیآل

 یهدر ناح یمیاییش یبعبارت است از نسبت ترک یشجدا

جماد ان یکه ط یعناصر درنتیجه،. یتبه مغز دندر دندریتیینب

 یشجدا یبضر یدارا یابندمی جدایش هایتبه مغز دندر

 معنیبه تربزرگ جدایش ضریب.. هستنداز واحد  ترکوچک

,.YU et al )است دندریتیبین ناحیه به بیشتر جدایش میزان

2010). 

عناصر  جدایش یبضرا (Lian et al., 2022) و همکاران لیان

 Co-Niسوپرآلیاژ پایه  بلورتک انجماد یزساختارهایدر ر یاژیآل

 نتایج. کردند بررسی را گوناگون کشیبیرون هایبا سرعت

در هسته  Niو  Co یکنواخت یباًتقر یعتوز دهندهنشان پژوهش

 W عناصر یشجدا یب. ضراست دندریتیدندریت و نواحی بین

 بیشتر عناصر این دهدیاست که نشان م یکاز  یشترب یزن Crو 

 یبضر طرفی، از. دارند را دندریت هسته در جدایش به تمایل

 گیریکه جای استکمتر  یکاز  Alو  Ti، Taعناصر  یشجدا

 جدایش. دهدرا نشان می دندریتیبین نواحی در عناصر این

 طبق. یابدمی افزایش کشیبیرون سرعت افزایش با آلیاژی عناصر

 کشی بیرون هایعناصر با سرعت ذنفو درزمان نفوذ  ،1 رابطه

باشد،  ترهر چقدر زمان نفوذ کوتاه ،درواقعاست.  مؤثر کمتر

 آلیاژی بیشتر است.احتمال جدایش عناصر 

)                 ( 1)معادله 
1

𝐺𝑉
) ~∆𝑇 

 

∆𝑇  ،زمان نفوذG  گرادیان دمایی وV کشی است.سرعت بیرون 

ارد صورت ذاتی وجود دتخلخل در بیشتر قطعات ریختگی به

مذاب است که  و حاصل انقباض ناشی از کاهش موضعی حجم

فرایند  دهد. در حین حرکت قالب دردر حین انجماد رخ می

دندریتی اتفاق دار، حبس مذاب در نواحی بینانجماد جهت

افتد. هنگام انجماد و انقباض مذاب در این نواحی، امکان می

منظور جبران کاهش حجم وجود ندارد. لذا، حفره تغذیه مجدد به

 شود. این نوع حفرات انقباضیکوچکی در این مناطق ایجاد می

وپرآلیاژهای انجماد ترین عیوب موجود در ساز رایج

  .)Anton & Giamei, 1985( هستند دارشدهجهت

در مرحله آخر انجماد، مکان γ/γ΄دلیل تشکیل یوتکتیک به

های انجمادیافته زنی و فضای رشد توسط دندریتهای جوانه

کشی باعث ایجاد ساختار شود. افزایش سرعت بیرونمحدود می

شود. تر میریزتر و درنتیجه نواحی یوتکتیک کوچکدندریتی 

یل مانده پس از تشککسر حجمی یوتکتیک به میزان مذاب باقی

بازوهای دندریتی وابسته است. در سرعت بالاتر، میزان یوتکتیک 

 عیدر ساختار توز یترکنواختشکل ییابد و بهکاهش می

 .)Liu et al., 2010(شودیم

شی کهدف از انجام این پژوهش بررسی تأثیر سرعت بیرون

ها و مناطق در میزان جدایش عناصر آلیاژی، میکروتخلخل

کشی در ازاین، درباره تأثیر سرعت بیرونیوتکتیک است. پیش

اندازه مناطق یوتکتیک و میکروتخلخل در سوپرآلیاژهای 

نیکل نسل جدید مقالاتی ارائه شده است،  - پایه کبالتبلور تک

دار سوپرآلیاژهای پایه ولی درخصوص انجماد جهت

 ای نوشته نشده است.نیکل نسل جدید مقاله - کبالت

 

 قیتحق روش -2
ترکیب  ابنیکل  - کبالت از سوپرآلیاژ پایه ،در این تحقیق

گیری استفاده شده است. برای اندازه 1شیمیایی مطابق با جدول 

 شرکت lab Vario مدلترکیب شیمیایی از دستگاه کوانتومتری 

Benek اولیه  گری شمشآلیاژسازی و ریخته یندافر .استفاده شد

 یند انجمادافر .انجام شد mbar 3-10 تحت خلأ VIM در کوره

و درون یک  تحت خلأ بریجمن آزمایشگاهی دار در کورهجهت

خنک مسیمبرد  صفحهیک ای روی قالب آلومینایی استوانه

پس از  ساعت 2 حدود .شدشونده با سیستم آبگرد انجام 

مذاب، مجموعه  بارریزی مذاب به داخل قالب و پایدار شدن
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گرم با دمای  از ناحیه ،قالب و صفحه مبرد آبگرد، با سرعت پایین

داده شدند. قطر  سرد حرکت ناحیه به یوسدرجه سلس 1450

. سرعت است مترمیلی 200ها و طول آن مترمیلی 14ها نمونه

. نمونهددر نظر گرفته ش mm/min6و  5/3،1ها نمونه کشیبیرون

راستای طولی و  رد بررسی ساختاری برایگری ها پس از ریخته

 اند.برش داده شده یعرض

 لنس کلین - کبالت هیپا اژیسوپرآل یاسم بیترک. 1جدول 

 (%wt)پژوهش نیا در مورداستفاده دیجد

Cr W Al Ni Co 

8 1/17 4/3 7/22 55/41 

C Mo Nb Ta Ti 

055/0 48/1 43/1 8/2 48/1  

 

زنی از از سنباده پس، هامیکروتخلخلبررسی  منظوربه

کمک تصاویر میکروسکوپی به ،و پولیش 3000تا  80مش

 همچنین،شد.  یهته Olympus BX51 لمیکروسکوپ نوری مد

 mL HCl:1 mL 10محلول اچ  از یوتکتیک، مناطق بررسی برای

2O2:10 mL H3HNO  استفاده دقیقه 8 تا 5 مدتبه یربا زمان متغ 

 EDS اینقطه آنالیز روش به آلیاژی عناصر جدایش بررسی. شد

 مدل FE-SEM یروبش یالکترون میکروسکوپدستگاه  توسط

VEGA3 TESCAN .انجام شد  

 

 

 

 

  
 ب الف

 دارجهتانجماد  فراینددر  کشیبیرونبا سرعت  Al و Ti، Mo، Ta، Nb)ب(  Wو  Ni، Co، Cr)لف(  یاژیعناصرآل یش. رفتار جدا1 شکل

 

 بحث و جینتا -3

  یکروسکوپیم شیجدا -1-3

 یاژیعناصر آل شیجدا بیضر راتییتغ( ب و)الف 1 یهاشکل

 یبرخ در شیجدا بی. ضردهندیم نشان را یکشرونیبا سرعت ب

سته ه در موردنظر عنصر ییایمیش بیترک نسبت عنوانبه منابع

,.Ding et al ) است شده فیتعر یتیدردننیب هیناح به تیدندر

. استصورت عکس ، بهگرید یبرخکه در یدرحال ،(2014

به شیجدا بیضر پژوهش، نیا جینتا لیتحل منظوربه، حالنیباا

ظر ( عنصر موردنی)درصد وزن ییایمیش بیصورت نسبت ترک

. با است شده فیتعر یتیدندرنیب هیبه ناح تیدر هسته دندر

ر عناص ش،یجدا بیضر فیو تعر آمدهدستبه جیتوجه به نتا

ضریب جدایش )دندریتی بین ینواح درم یوبیم و نیتانتال ،میتانیت

 هسته رد شدتبه تنگستن کهدرحالی اند،یافته ( جدایش1 کمتر از

 است. شده توزیع یک( از بیشتر جدایش )ضریب دندریت

بیشتر از ناحیه بین دندریت هسته در کروم و کبالت غلظت

ر تا حدودی دکبالت ضریب جدایش  ،حالبااین .دندریتی است

و بسیار کمتر  استبه مقدار واحد نزدیک  گوناگونهای سرعت

ر جدایش عناص ضریب. مقدار استضریب جدایش تنگستن از 

 تغییر با و، بوده نزدیک واحد به نیز بدنیمول و کلین ،مینیآلوم

، تغییر چندانی نیافته است. با افزایش سرعت کشیبیرون سرعت
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م و ینی، ضریب جدایش آلومmm/min6ا ت 5/1شی از کبیرون

 واحد مقدار به و یافته افزایش یکنواخت نسبتاًبا روندی  بدنیمول

 هیافت کاهش آن جدایش شدت عبارتی، به. است شده نزدیک

عناصر در حالت  نیا کنواختدهنده پراکندگی یکه نشان است

سرعت  شیا افزاب میوبین و میتانتال و میتانیت عناصر. است یختگیر

 یتیدندر انجماد. رندیگیفاصله م شتریاز مقدار واحد ب یکشرونیب

 اصرعن شیجدا جادیا یعنی ییایمیش بیترک در رییتغ باعث

 عمل نیا. شودیم یتیدندرنیو مناطق ب تیدندر هسته نیب یاژیآل

 نیح در مذاب درون به شوندهحل عناصر شدن زدهپس قیطر از

با توجه به مقدار عنصر  شیجدا زانیم ن،یبنابرا. دهدیم رخ رشد

 اژهایسوپرآل یکیخواص مکان ازآنجاکه. کندیم رییتغ شوندهحل

 زانیم ارد،د آن یکروسکوپیم ساختار اتیجزئ به یدیشد یبستگ

 طیشرا در دار،جهتاز انجماد  یناش یاژیعناصر آل شیجدا

 هاآن یبخشاستحکام یسازوکارها در یدیشد ریتأث گوناگون،

 .گذاشت خواهد

 و کشیبیرونسرعت  یشرسد که با افزای، به نظر مکلیطوربه

سرعت سرد شدن،  یشتبع آن، افزاو، به حرارتی گرادیان درنتیجه

حاصل  میوبیم و نیتانیت یاستثنابه یاژیاز عناصر آل یاینهبه یعتوز

کمتر شده  یاژیعناصر آل یششده است. درواقع، شدت جدا

;Zhuhuan  Liu et al., 2010) منابع یاست. طبق گزارش برخ

et al., 2010) ،ا ابتد یشجدا یزانم ،سرعت سرد شدن یشبا افزا

Wang )ی در گزارش ین،. همچنیابدیو سپس کاهش م یشافزا

et al., 2014) زان ، میکشیبیرون با افزایش سرعت ،آمده است که

که این ضریب برابر با یک باشد، زمانی  .یابدجدایش کاهش می

شوند. اگر ضریب عناصر کاملا همگن در ساختار توزیع می

جدایش از مقدار واحد انحراف داشته باشد، به این معنی است 

ریتی دندسمت مرکز دندریت یا مناطق بینعناصر ترجیحاً بهکه 

کنند. هر چه انحراف از مقدار واحد در حین انجماد نفوذ می

 بیشتر باشد، شدت جدایش عنصر نیز بیشتر خواهد بود.

 مناطق یوتکتیک -2-3

کشی های بیرونهای اولیه و ثانویه در سرعتدندریت 2شکل 

طور که در بخش مقدمه گفته هماندهد. گوناگون را نمایش می

کشی موجب کاهش فاصله بازوهای شد، افزایش سرعت بیرون

ی به کششود. افزایش سرعت بیروندندریتی اولیه و ثانویه می

شود و درنتیجه انتقال حرارت افزایش سرعت سرد شدن منجر می

های بیشتر افتد و شرایط برای تشکیل تعداد دانهبیشتری اتفاق می

که مناطق یوتکتیک در مراحل شود. با توجه به اینم میفراه

زنی و رشد های جوانهشوند، مکاننهایی انجماد تشکیل می

درواقع، افزایش سرعت  شود.ها محدود میتوسط دندریت

انجامد. در پژوهش تر میکشی به ساختار دندریتی ظریفبیرون

کوپی سحاضر، اندازه و کسر حجمی یوتکتیک در تصاویر میکرو

دارشده محاسبه های انجماد جهتنوری از نواحی گوناگون نمونه

ارائه  3شده است. سپس، میانگین مقادیر حاصل در نمودار شکل 

تصویری از جزیره یوتکتیک را برای نمونه  4شده است. شکل 

  دهد.کشی متفاوت نشان میدارشده با سرعت بیرونجهت

  
 

 
ف( کشی )ال. فاصله بازوهای دندریتی براساس سرعت بیرون2شکل 

mm/min 5/1 )ب( ،mm/min3  )و )جmm/min6 

 

 

های . نمودار اندازه و درصد حجمی یوتکتیک در سرعت3شکل 
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، میانگین mm/min6تا  5/1کشی از با افزایش سرعت بیرون

کاهش یافته است. به  µm 9/8تا  6/14اندازه جزایر یوتکتیک از 

رسد که این کاهش اندازه یوتکتیک ناشی از کاهش فاصله نظر می

های مذاب تبع آن، کاهش اندازه حوضچهبازوهای دندریتی و، به

در مرحله نهایی انجماد باشد. از طرفی، با افزایش سرعت 

، درصد سطحی جزایر یوتکتیک mm/min6تا  5/1کشی از بیرون

تواند ریز شدن کاهش یافته است. دلیل این امر می 2/1به  8/2از 

زنی یوتکتیک )مذاب های جوانهساختار دندریتی و افزایش مکان

کشی باشد های بالای بیروندندریتی( در سرعتنهایی بین

(Rajabi Nejad et al., 2022). 

 هابررسی ریزتخلخل -3-3

تمام موجود در  ریزتخلخل میحج کسرکه ازآنجایی

 ،ها داردنواحی قطعات نهایی نقش بارزی در شکست آن

شده دارهای انجماد جهتنمونه گوناگون در نواحیریزتخلخل 

ها بررسی و میانگین درصد آنتوسط میکروسکوپ نوری 

شد. این مقادیر در جدول محاسبه  کشیبیرونبرحسب سرعت 

ریزتخلخل تصاویری از ، 5، در شکل اند. همچنینگزارش شده 2

نمایش داده شده  شدهدارهای انجماد جهتموجود در نمونه

 5/1 از کشیبیرون سرعت افزایش با که، شودمی . ملاحظهاست

کاهش  μm/9 5تا  3/14از ها ریزتخلخلزه اندا، mm/min6تا 

تا  5/1از کشی بیرونافزایش سرعت حال، بااین .یافته است

mm/min3  منجر شده  23/0تا 26/0به کاهش درصد تخلخل از

یزان ، مکشیبیرونبا افزایش بیشتر سرعت  حال،ت. باایناس

 برخی یافته است.افزایش  mm/min6درصد در  16/0تخلخل تا 

اند. ریزتخلخلنشان داده شده 6ها با فلش بر روی شکل تخلخل

و شکست  خزشیترین عوامل گسیختگی یکی از مهم ها

ن. بیشتر آاست شدهدارآلیاژهای انجماد جهتسوپرخستگی در 

دندریتی در مرحله پایانی انجماد ها در حین انجماد مذاب بین

انقباضی یا که به حفرات شوند می تغذیه مذاب ایجاددلیل عدمبه

ایجاد  امکانعلاوه بر این،  هستند.حفرات انجمادی موسوم 

et al.,  Yue)پراکنده گازی در ساختار وجود دارد  هایتخلخل

 دار تحتانجماد جهت حال، با توجه به انجام فرایند. بااین(2017

تخلخلمراتب کمتر از گازی به هایتخلخلامکان تشکیل  ،خلأ

  انقباضی خواهد بود. های

  
 

 
تصویر میکروسکوپ نوری از جزایر یوتکتیک نمونه . 4شکل

، mm/min5/1کشی قالب )الف( دارشده تحت سرعت بیرونجهت

 mm/min6و )ج(  mm/min3)ب( 

  

 

های موجود در . تصاویر میکروسکوپ نوری از ریزتخلخل5شکل

 کشیدارشده )الف( سرعت بیرونهای انجماد جهتنمونه

mm/min5/1ب( سرعت بیرون( ، کشیmm/min3  سرعت )و )ج

 mm/min6کشی بیرون

 ب الف

 ج

 الف

 ج

 ب
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 کشیها با سرعت بیرون. رفتار ریزتخلخل2جدول 

کشی سرعت بیرون

(mm/min) 
5/1 3 6 

 16/0 23/0 26/0 درصد تخلخل

 155 137 130 تعداد تخلخل در هر مقطع

 3/14 8/12 5/9 (𝜇𝑚)قطر تخلخل 

 یریگجهینت -4
، درصد mm/min6تا  5/1از  کشیبیرونسرعت  شیافزا با

 شیبا افزا درواقع،. ابدییمکاهش  16/0به  26/0ها از تخلخل

 و ابدییم شیافزا انجماد جبهه رشد سرعت ،یکشرونیبسرعت 

 و هیاول یتیدندر یبازوها نیب)فاصله  شودیم زتریر ساختار

 و زتریر هازتخلخلیر ،لیدل نیبه هم .(ابدییم کاهش هیثانو

 .بود خواهند یبهتر عیتوز یدارا

ت لاکب و تنگستن که است یشکل به یاژیآل عناصر شیرفتار جدا

 میتانتال و تیتانیم و آلومینیم و دندریت هسته در جدایش به تمایل

 کل،ین ن،یدارند. همچن دندریتیبین نواحی در جدایش به تمایل

 .هستند کیبه  کینزد شیجدا بیضر یدارا مولیبدن وکروم 

 شیجدا ضریب، یکشرونیسرعت ب شیبا افزا ی،کلطوربه

سرعت  شیافزا. اندشده کینزد واحد مقدار به یاژیآل عناصر

 شیافزا ،آن تبعبه ،و یحرارت انیگراد جهیدرنتو  یکشرونیب

یم فراهم رای اژیاز عناصر آل یانهیبه عیتوز سرعت سرد شدن

سرعت  زایشاف با تیتانیم و نیوبیم جدایش ضریب ،یاز طرف .کنند

 .اندگرفته فاصله واحد مقدار از کشیبیرون

 نیانگی، مmm/min6تا  5/1از  یکشرونیبسرعت  شیافزا با

کاهش  .ابدییم کاهش µm 9/8تا  6/14از  کیوتکتی ریاندازه جزا

 یتیدندر یاز کاهش فاصله بازوها یناش کیوتکتی ریاندازه جزا

 ییمذاب در مرحله نها یهاکاهش اندازه حوضچه ،آن تبعبه ،و

 .استانجماد 
 

 یسپاسگزار -۵

دانم از استاد راهنما و مجموعه دانشگاه صنعتی بر خود لازم می

 اند، کمالمالک اشتر، که بنده را در انجام این پژوهش یاری کرده

 آورم.قدردانی و تشکر را به عمل 
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 Abstract: Surface modification with biomolecules can overcome Graphene Oxide (GO) restrictions in 

biocompatibility, cellular internalization, and drug delivery effectiveness, hence  suitable for a wide range of 
biomedical applications. In this study, a biocomposite (L-glutamine-functionalized magnetic graphene oxide (L-

Gln/MGO)) was prepared and used as a suitable nanoscale carrier with high drug loading capacity and excellent 

release properties for 5-fuorouracil (5FU), an anticancer drug. The optimum pH for maximum drug adsorption 
was determined as 4 at 293 K and as the temperature increased, the adsorption capacity decreased due to the 

exothermic nature of the adsorption process. Some well-known models, including pseudo-first-order, pseudo-

second-order, and Intraparticular Diffusion (IPD), were applied to examine the kinetics of adsorption. 
Additionally, the Langmuir, Freundlich, and Redlich-Peterson models were used to investigate the adsorption 

isotherms. The obtained results showed that the adsorption process adhered to the Langmuir isotherm and 

pseudo-second-order kinetic models. Nearly 26% of 5FU was released in the simulated stomach fluid at the pH 
of 1.2 and temperature of 37 °C in the first 30 minutes while 32% of which was released in the simulated 

intestinal fluid at the pH of 7.4 during the next 30 hours. The obtained results might be helpful for designing a 

controllable loading and targeted 5FU drug delivery system. 
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1. INTRODUCTION  
Over the past two decades, a multitude of 

nanomaterials with distinct dimensions, shapes, and 

chemical compositions have emerged as potential 

nanocarriers for therapeutic agent delivery (Shah et al., 

2022). The advent of GOs, as promising pharmaceutical 

systems in targeted, local, and controlled drug delivery, 

has provided a new opportunity for researchers owing to 

their distinctive properties (Itoo et al., 2022). 

GO presents numerous advantages over alternative 

drug delivery systems (Liu et al., 2013). Nonetheless, 

surface modification of graphene and GO is imperative 

through covalent or non-covalent approaches to confer 

specific biological activity, enhance biocompatibility, 

and stabilize their colloid suspension. To this end, a 

range of polymers or small biological molecules are 

employed (Daneshmoghanlou et al., 2022; Orsu & 

Koyyada, 2020). L-Gln is a highly abundant water-

soluble amino acid that serves numerous functions in the 

human body, encompassing wound healing, intestinal 

health, reinforcement of the immune system, and muscle 

and skin protein synthesis. Many tumor cells rely on 

extracellular glutamine for their survival, proliferation, 

and growth, given their elevated rates of protein 

synthesis. Consequently, incorporation of L-Gln into the 

nanocarriers is poised to notably elevate the targeting 

efficiency and intracellular uptake of anticancer drugs 

by tumor cells (Milas et al., 2003). The objective of this 

research is to prepare a magnetic bio-nancomposite (L-

Gln/MGO) comprising GO, magnetite, and L-Gln to 

load 5FU, a chemotherapy drug. Different variables that 

affected the drug adsorption capacity were also 

optimized. To evaluate the carrier efficacy, the drug 

release behavior of 5FU@L-Gln/MGO was analyzed 

over a 30-hour time period in the simulated stomach and 

intestinal environments. 
 

2. MATERIALS AND METHODS 

Applied chemicals were purchased from Sigma Aldrich. 

To synthesize L-Gln/MGO, 0.1 g of MGO was 

dispersed in 20 mL of distilled water and subjected to 

ultrasonication for 120 min. Subsequently, 50 mL of L-

Gln solution (20 g/L) and 10 mL of NaOH solution (20 

g/L) were introduced into the previous suspension. The 

mixture was then stirred for 60 min to facilitate the 

formation of an amide bond via the reaction between the 

carboxylic acid of GO and the amine groups of L-Gln.  

The adsorption capacity of the L-Gln/MGO for 5FU 

was optimized by changing parameters, such as the pH, 

initial drug concentration, temperature, contact time, 

and adsorbent dosage, based on similar adsorption 

studies with other nanocarrier systems 

(Daneshmoghanlou et al., 2022) 
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To investigate in-vitro drug release, 100 mg of 5FU-

loaded L-Gln/MGO and 2 mL of the stomach buffer at 

pH 1.2 were introduced into a dialysis bag. The dialysis 

bag was securely sealed and immersed in a beaker 

containing 50 mL of stomach buffer at pH 1.2 and 37 

°C. At predefined time points up to 30 min, 3 mL of the 

solution containing 5FU was withdrawn as a sample and 

immediately replaced with the same volume of fresh 

buffer solution, maintaining a constant solution volume. 

After 30 min, the dialysis bag was taken out of the 

solution and dropped into another beaker containing 50 

mL of intestinal buffer at pH 7.4 (buffer exchange). To 

quantify the amount of the released drug, the sampling 

procedure was continued at specific time intervals over 

30 h.

 
Figure 1. (a) FT-IR spectrum, (b) XRD pattern, (c) FE-SEM image, (d) EDX line spectrum, and (e) magnetization curve of L-

Gln/MGO. 

 

3. RESULTS AND DISCUSSION 

The chemical structure of L-Gln/MGO and its 

functional groups were determined through FTIR 

spectroscopy (Fig. 1 (a)). The peaks observed at 587 and 

630 cm−1 correspond to the symmetric and asymmetric 

stretching vibrations of Fe‒ O in Fe3O4 magnetic 

nanoparticles, respectively. Additionally, the absorption 

band at 1587 cm−1 is indicative of the C=O stretching 

vibration characteristic of the second type of amide, 

affirming the successful bonding between the amine 

groups of the L-Gln molecule and the carboxylic acid 

groups of GO. 

Fig. 1 (b) displays the XRD pattern of the L-

Gln/MGO nanocomposite. The Fe3O4 index peaks are 

clearly observable at diffraction angles of 18.1°, 30.3°, 

35.5°, 43.2°, 57.1°, and 7.62°. Notably, the appearance 

of the (001) peak at the diffraction angle of 13.7° 

indicates that the graphene structure remained intact 

upon the introduction of Fe3O4 nanoparticles. 

As shown in high-magnification FE-SEM image 

(Fig. 1 (c)), a considerable number of Fe3O4 semi-

spherical nanoparticles, with an average size of 

approximately 30 nm, are dispersed on the surface of 

GO plates. 

Fig. 1 (d) presents the results of the EDX analysis for 

L-Gln/MGO. The composition of this magnetic 

biocomposite consists of carbon (19%), iron (52%), 

oxygen (24%), and nitrogen (5%). 

The absence of a hysteresis loop, coercivity, and 

remanence in Fig. 1 (e) signifies the superparamagnetic 

property of the synthetic biocomposite. The magnetic 

saturation of L-Gln/MGO was 27.16 emu g−1. 

Fig. 2 displays the effect of pH on the adsorption 

capacity of 5FU at an initial concentration of 20 mg/L, 

contact time of 120 min, and temperature of 293 K. As 

depicted, the adsorption capacity reached its highest 

value (8.0 mg/g) at the pH of 4 and as the pH increased 

up to 8, the amount of drug adsorption decreased. 

 

 
Figure 2. The effect of solution pH value on the adsorption 

capacity of L-Gln/MGO. 
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The release of the 5FU drug from 5FU@L-

Gln/MGO was examined in a simulated in-vitro 

environment simulating the stomach (pH 1.2) and 

intestine (pH 7.4) at 37 °C over a 30-h period. As 

depicted in Fig. 3, approximately 31% of the drug was 

released from the nanocarrier within the first 30 min, 

displaying a rapid release profile in the stomach-

simulated environment. Subsequently, upon replacing 

the stomach buffer with the intestinal buffer, about 48% 

of the drug was released during the subsequent 2 h, 

exhibiting a slower slope than that in the initial 0.5 h in 

the intestine-simulated environment. Following 12 h 

from the start of the experiment, the drug release 

continued gradually, reaching 55% and eventually 

stabilizing at 58%. 

 
Figure 3. In-vitro 5FU release profile from 5-FU@ L-

Gln/MGO at pH 1.2 and 7.4 at 37 ◦C up to 30 h. 

 

4. CONCLUSION 

In summary, the current study aimed to prepare a 

novel magnetic L-Gln/MGO bio-nanocomposite used 

for loading the 5FU drug. In this research, the 

electrostatic interactions, π-π electron donor and 

acceptor interactions, and formation of hydrogen bonds 

were identified as the contributing factors in the 

adsorption of 5FU onto the synthetic biocomposite. 

Approximately 31% of 5FU was released from the L-

Gln/MGO@5FU nanocarrier during the first 0.5 h in the 

simulated stomach environment (pH 1.2) at 37 °C, 

followed by an additional 27% release in the simulated 

intestinal environment (pH 7.4) over 30 h.  
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یک بستر زیستی  عنوانبه گلوتامین-Lبا  شدهداراکسید مغناطیسی عاملگرافن ییشناسا و ساخت

 فلوئورواوراسیل-5 ةشدکنترلنوین برای رهایش 
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 :مقاله خچهیتار
 01/05/1402: هیاول ثبت

 23/05/1402: بازنگری

 05/07/1402: یقطع رشیپذ

ستیز نظر ازآن  یهاتیبر محدود تواندیم زیستی هایمولکول با (GO) دیاکسصلاح سطح گرافنا     هدیچک 

را  یپزشکستیز یاز کاربردها یعیوس فیغلبه کند و ط رسانیدارو اثربخشی درو  ورود به درون سلول ،یسازگار

 نیگلوتام-L ینواسیدآمشده با دارعامل یِسیمغناط دیاکسگرافن تیوکامپوزیب، پژوهشدر این . سازدممکن 

 (L-Gln/MGO) ی راب یعال یدارو و خواص آزادساز یریبارگ یبالا تیبا ظرف مناسب یحاملنانو عنوانبه و شد تهیه

دارو جذب بیشترین میزان  یبرا نهیبه  pH.کار برده شدبه است، ضدسرطان یدارو کیکه  (5FU) فلوئورواوراسیل-5

 ی. برخیافتدما کاهش  شیبا افزا، جذب ندایفر دهگرما تیماه لیدلبهجذب  تیظرفبود.  4، سلسیوس درجة 20 در

 کاربهجذب  کینتیس یبررس ی، برایاذرهدوم و انتشار درون ةتبمرشبه، اوّل ةتبمرشبه ازجمله، شدهشناخته یهامدل

رار ق مورداستفاده ،جذب یهاهمدما مطالعه یبرا ترسونیپ-چیو ردل چیفروندل ر،یلانگمو یهامدل ،ینبراعلاوه. رفتند

 حدود. است دوم ةتبمرشبه کینتیو س ریلانگموهمدمای  یهامدل پیرو ،جذب نداینشان داد که فر حاصل جیگرفتند. نتا

 ؛شد رها اوّل قهیدق 30در  ،سلسیوس درجة 37( در pH 2/1) معده ةشدیسازهیشب عیدر ما 5FU از درصد 26

آمده دستبه جیآزاد شد. نتا ،ساعت بعد 30 درطول ،(pH 4/7) روده ةشدیسازهیشب عمای دیگر در درصد 32 کهیدرصورت

 .باشد دیمف  5FUهدفمند  یو دارورسان شدهکنترل یِبارگذار ةسامان کی یطراح یبراتواند می

  https://doi.org/10.30501/jamt.2023.408409.1283           URL:  https://www.jamt.ir/article_180296.html 
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 مقدمه -1
سرطان یک بیماری بسیار پیچیده و یکی از عوامل اصلی 

سرطان  به ابتلاءموارد جدید . استومیر در سراسر جهان مرگ

 ینیبشیپو است رسیده  نفر میلیون 20حدود به، 2023در سال 

، به شدهدادهصیتشخهای میلیون مورد از سرطان 10 که شودمی

 60 درحدودآینده  ةده بار سرطان طی دو .مرگ منجر شوند

، مردم و جوامع سلامت هاینظامدرصد افزایش خواهد یافت و 

ش دان .(Siegel et al., 2023)د را تحت فشار قرار خواهد دا

 های مختلفعلل متنوع بروز سرطان و پیچیدگی ةدرباراندک 

ائمی که درمان د است ا آن موجب شدهمرتبط ب زیستیِ -شیمیایی

باشد. تشخیص زودهنگام  روروبهاین بیماری همچنان با چالش 

در نبرد علیه سرطان ضروری  عواملدرمانی از  مؤثرو راهبرد 

 :از عبارتندهای درمانی کنونی برای سرطان هستند. روش

و درمان  یدرمانهورموندرمانی، رادیوتراپی، جراحی، شیمی

. (Makvandi et al., 2020)های ترکیبی هدفمند یا درمان

 هرچه بهبود و توسعه یپ در پژوهشگران و دانشمندان، حالنیباا

   اندمهلک بیماری این با مقابله برای درمانی هایروش بیشتر
روزافزون به استفاده از فناوری نانو در درمان  ةعلاق

فرد نانومواد در های منحصربهزیادی به ویژگی ةاندازسرطان تا 

 گردد.دارورسانی، تصویربرداری و کاربردهای تشخیصی بازمی
شکل و ترکیبات  مواد گوناگونی با ابعاد،نانو اخیر، ةده در دو
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ها، اکسیدهای آنشیمیایی مختلف شامل نانوذرات فلزی و 

های کربنی و نانولوله دندریمرها ها،لیپوزوم های پلیمری،مایسل

کشف و  ،درمانی عواملهایی برای رساندن حاملنانو عنوانبه

استفاده از گرافن  ،انیمنیدرا .(Shah et al., 2022)اند معرفی شده

های دارویی سامانه عنوانبهنظیرشان های بیدلیل ویژگیبه  GOو

 ،شدهکنترلمتمرکز و  هدفمند،نوین و رقابتی در دارورسانی 

 .(Itoo et al., 2022) اندنوینی را به روی محققان گشوده ةچیدر

GO  ةنداکسعامل  کیبا  تیگراف ییایمیش یبردارهیلااز 

 شی. اکساشودتهیه می یقو یِمعدن دیاس کیدر حضور  یقو

 یهاکنشبرهم فیموجب تضع تیگراف رساختا دِیشد

گرافن و پراکنده شدن آنها در محلول  هایورقه انیم یواندروالس

و  استدار های عاملی مختلف اکسیژنشامل گروه GO .شودیم

 ةصرفبهمقروناولیه برای تولید انبوه و  ةمادپیش عنوانبه

 .(Liu et al., 2013)گیرد قرار می مورداستفاده ینانوموادگرافن

GO های دارورسانی مزایای فراوانی در مقایسه با سایر سامانه

توان به ظرفیت بالای بارگیری داروها و جمله میآندارد که از

روش ساده اشاره کرد. های درمانی مختلف بهمولکول

روش کووالانسی یا به GO، اصلاح سطح گرافن و وجودنیباا

ایش اختصاصی، افز زیستیغیرکووالانسی برای ایجاد فعالیت 

بدین ؛ها ضروری استسازگاری و پایدارسازی کلوئید آنزیست

های کوچک زیستی مختلف استفاده منظور از پلیمرها یا مولکول

 & Daneshmoghanlou et al., 2022; Orsu)شود می

Koyyada, 2020) .L- 
L-نیگلوتام (Gln) ی اسیدهاوترین آمینیکی از فراوان

بدن انسان  یاست که در بسیاری از عملکردهامحلول در آب 

ی و منیا دستگاه تیتقو، سلامت روده، هازخممانند ترمیم 

 در دسته Gln-L .نقش داردو پوست  ساخت پروتئین در عضلات

زیرا بدن انسان خود  ؛گیردآمینواسیدهای غیرضروری قرار می

 بهباتوجهتومور  یهااز سلول یاریبس .قابلیت ساخت آن را دارد

 ثیر و رشد، تکبقاء یبرانرخ بسیار بالای سنتز پروتئین در آنها، 

های ، نانوحاملرونیازا. اندوابسته یسلولخارج نیبه گلوتام

 به داروهای ضدسرطان ورود و گیریهدف بازده، L-Glnشامل 

 افزایشچشمگیری  صورتبه ممکن استرا  تومور هایسلول

شیمی دارویمزدوج با  اسیدِگلوتامیکپلی. در پژوهشی، دهند

سنتزی در  تهیه و نشان داده شد که حاملِ تاکسلپاکلیدرمانی 

سلول درتر قوی پتوزوآپ القای به قادرآزاد،  تاکسلپاکلیمقایسه با 

 .)(Milas et al., 2003 است سرطانی های

 پزشکیزیست کاربردهای ،(4O3Feمگنتیت )نانوذرات 

دارورسانی هدفمند به تومورها، تصویربرداری متنوعی در 

 .دارند روش هایپرترمیابهرا رزونانس مغناطیسی و درمان سرطان 

توان یک اکسید میهای گرافنروی نانوورقهمگنتیت  با قرارگیری

 حامل هدایت قیطر ازکه  سامانه دارویی هوشمند طراحی کرد

 بهموضعی،  مغناطیسی میدان تحت ،تومور بافت داخل به دارو

 Ashuri) رسید هدف بافت درمانی دارو روی اثرات بیشینه مقدار

et al., 2022) . 

( 5FU) فلوئورواوراسیل-5نظیر  یدرمانیمیشداروهای 

، FU-5بارگذاری شوند.  GOهای نانوکامپوزیتتوانند روی می

قوی است که برای درمان طیف وسیعی  یدرمانیمیشیک عامل 

پستان، تخمدان، ، کولون، رکتوم، سرطان معدهها مانند از سرطان

ولیت متابضدیک  عنوانبهاین دارو  کاربرد دارد.پانکراس  و کبد

کند و با آنزیمی که در ساخت خود را اعمال می سمیتاثر 

اهمیت دارد،  (DNA برای ساختاصلی  ةمادپیش) تیمیدین

اختلال ایجاد می DNA در همانندسازی، جهیدرنتکند. رقابت می

را مهار  RNA ساخت ،میزان کمتری. همچنین، این دارو بهشود

 .(Pooresmaeil & Namazi, 2023) کندمی

هدف از این مطالعه، ارزیابی کارایی بیونانوکامپوزیت 

 L-Gln، مگنتیت و GO( شامل L-Gln/MGOمغناطیسی )

 5FUمنظور، دارورسانی است. بدین شرفتهیپ سامانهیک  عنوانبه

درمانی روی کامپوزیت بارگذاری شد. داروی شیمی عنوانبه

روش جذب سطحی بهمتغیرهای مؤثر بر میزان بارگذاری دارو 

 ،دارو ةاولی، مقدار جاذب، دما و غلظت ، زمان تماسpH :شامل

های مدل با تعادلی تجربی هایداده . همچنین،ندسازی شدبهینه

 شدند و رادشکوویچ برازش-دوبینین و فرندلیچ لانگمویر،

 ةتبمرشبه هایاستفاده از مدل با سینتیک فرایند جذب سطحی

 .قرار گرفت موردمطالعه ایذرهدرون دوم و نفوذ ةتبمرشبه ،اوّل

از  رهایش دارومیزان بررسی کارایی حامل،  منظوربهدرنهایت، 

5FU@L-Gln/MGO معده تنیبرون ةشدسازیشبیه محیط در 

 گیری شد. اندازه ساعت 30 مدت در روده و
 

 هامواد و روش -2
   مورداستفادههای دستگاهو  مواد شیمیایی -1-2

5FU  2 بستهبا فرمولO2FN3H4C  وزن مولکولیو 
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مواد دیگر . از شرکت سیگما تهیه شد گرم بر مول 08/130

پودر گرافیت با اندازه ذرات در این پژوهش شامل  مورداستفاده

پتاسیم (، درصد 99)خلوص میکرومتر  50تر از کوچک

(، اتانول 3NaNO(، سدیم نیترات )4KMnOمنگنات )پر

(OH5H2C سولفوریکدرصد 96 خلوص ،)( 4اسیدSO2H 

(، آب دیونیزه، HClاسید )ریککلرید(، درصد 98خلوص 

، آبهچهار دی( کلرII)آبه، آهن ( کلرید ششIII، آهن )ژنهیاکسآب

از  نیز سودو  3O2N10H5C بستهبا فرمول  Gln-L، مونیاکآ

 شرکت سیگما خریداری شدند. همچنین در سنتز بیوکامپوزیت

از آب دوبار تقطیر استفاده  ،های بارگذاری و رهایشآزمایش و

الف( -1در شکل ) بیترتبه L-Glnو  5FUساختار شیمیایی  شد.

 اند.ب( نشان داده شده-1و )

 

 .L-Gln )ب( و 5FU ساختار شیمیایی )الف( .1شکل 

 

دستگاه با استفاده از  داروهای گیری جذب محلولاندازه

 موجطول، ژاپن( در UV  ،2100 )مدل مرئی-فرابنفشسنج طیف

های شکل و سطح . ویژگیشد( انجام نانومتر 265) 5FU ةبیشین

با استفاده از میکروسکوپ الکترونی عبوری نشر مواد سنتزی 

، چک( TESCAN، شرکت MIRA 3، مدل FE-SEM)میدان 

تار ساخبرای بررسی بررسی شد. پوشیده از طلا  یهانمونهروی 

ایکس دستگاه پراش پرتواز  بلوری کامپوزیت مغناطیسی

(Philips PW1730آلمان ، ).ساختار شیمیایی و نوع  استفاده شد

 قرمزمادون فوریه تبدیل سنجطیفهای عاملی با استفاده از گروه

(FTIR شرکت ،Avatar ،مدل Thermoمشخص شد. ، آمریکا )

با آنالیز  L-Gln/MGOکامپوزیت های مغناطیسی ویژگی

 VSM،Meghnatis Kavirارتعاشی ) ةنمونسنج مغناطیس

Kashan Co.ایران( مشخص شد ، 

 

 (L-Gln/MGOبیونانوکامپوزیت مغناطیسی )سنتز  -2-2

از اکسایش گرافیت پودری به GOنخست،  ةمرحلدر 

  .(Hummers & Offeman, 1958)روش هامرز سنتز شد 

مقطر لیتر آبمیلی 125به  GOگرم  5/0دوم،  ةمرحلدر 

دقیق در دمای محیط  60مدت اضافه و بالن به ،گردتهدر یک بالن 

در آب  یخوببه GOدر دستگاه همزن فراصوت قرار داده شد تا 

گرم  4/3ایجاد خاصیت مغناطیسی،  هدف باپخش شود. سپس 

( کلرید چهارآبه IIگرم آهن ) 75/1آبه و ( کلرید ششIIIآهن )

دقیقه در دستگاه  30مدت اضافه شد و به GOبه سوسپانسیون 

قرار گرفت. سپس،  سلسیوس درجة 80همزن فراصوت با دمای 

 80 با دمایرفلاکس درصد در شرایط  25معینی آمونیاک  مقدار

همزدن مداوم و سریع، به محتویات بالون و سلسیوس  درجة

آن، رفلاکس ازبرسد. پس 5/10سوسپانسیون به  pHاضافه شد تا 

دقیقه دیگر در همان دما ادامه یافت. در تمام مدت 120 مدتبه

زدایی واکنش استفاده شد. از گاز نیتروژن برای اکسیژن ،رفلاکس

مقطر و بار با آب( چندینMGOحاصل ) مغناطیسیِاکسید گرافن

 .(Rokni et al., 2020)اتانول شسته و در آون خشک شد 

لیتر آب مقطر میلی 20 در MGOگرم  1/0، سوم ةمرحلدر 

دقیقه در دمای اتاق در حمام فراصوت  120 مدتبهو شد راکنده پ

دست آید. انسیون کلوئیدی یکنواخت بهپقرار گرفت تا یک سوس

 10 و بر لیتر( گرم 20) گلوتامین-  Lوللمحلیتر میلی 50 ،سپس

ی انسیون قبلپبه سوس بر لیتر( گرم 20) محلول سود لیترمیلی

دقیقه روی همزن  60 مدتبهافزوده شد. مخلوط حاصل 

های کربوکسیلیکزده شد تا با واکنش میان گروهمغناطیسی هم

، پیوند آمیدی تشکیل شود. L-Gln وللمحو آمین  GO اسید

MGO بادارشده عاملL -گلوتامین (L-Gln/MGO)، مقطر با آب

 ,.Rao et al)خشک شد  خلأتحت  و اتانول شسته و در آونِ

2018). 

 

 سطحی جذببارگذاری به های آزمایش -2-3

-Lروی کامپوزیت  5FUهای جذب داروی آزمایش

Gln/MGO ،های مخروطی حاوی ناپیوسته درون ارلن صورتبه

بر  pHاثر  ةمطالع منظوربهلیتر از محلول دارو انجام شد. میلی 10

 )الف(

 
 )ب(
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میلی 20با غلظت معین  5FUهای محلول ةیاول pHفرایند جذب، 

 ةمحدوددر  رقیق دِیاسکیدریکلرگرم بر لیتر با استفاده از سود یا 

به محلول  L-Gln/MGOگرم میلی 5تنظیم شد. سپس،  8-3

 20تکاننده در دمای  ةلیوسبهافزوده و سوسپانسیون حاصل 

زده شد. در فواصل زمانی مناسب، جاذب با هم سلسیوس درجة

سرسرنگی عبور داده شد.  یِصافربا جداسازی و محلول از آهن

در محلول با استفاده از دستگاه  ماندهیباقداروی  غلظت

نانومتر5FU (265  )جذب  ةنیشیب موجطولمرئی در -فرابنفش

هر آزمایش سه بار تکرار و مقدار میانگین )با انحراف .تعیین شد

)مقدار داروی ظرفیت جذب درصد( گزارش شد.  ±5معیار 

با استفاده از  t( در زمان tqبه ازای هر گرم از جاذب،  شدهجذب

 ( محاسبه شد.1) ةمعادل

 

qt (1)معادله   =
(C0−Ct) V 

W
× 100 

 

 5FU ةماندیباقترتیب، غلظت اولیه و به Ctو  0Cفوق،  ةمعادلدر 

جرم  W)لیتر(، و  5FUحجم محلول  Vبر لیتر(، گرم میلی)

 جاذب )گرم( است. 

 درجة 20(، دمای 0/4) ةبهین pHهای سینتیک در آزمایش

های گرم بر لیتر از دارو و زمانمیلی 20 هیاول، غلظت سلسیوس

دقیقه( در سه مقدار مختلف از  5-90 ةمحدودتماس مختلف )

گرم( انجام شدند و دادهمیلی 15و  5 ،10) L-Gln/MGOجاذب 

شبه، اوّل ةمرتبشبههای سینتیکی های تجربی سینتیکی با مدل

آزمایشهمچنین،  ای برازش شدند.ذرهدوم و نفوذ درون ةمرتب

گرم جاذب، میلی 5(، مقدار 0/4بهینه ) pHهای همدمایی در 

مختلف از دارو  ةیاولهای دقیقه و غلظت 120زمان تماس 

و  40، 30، 20در دماهای  ،گرم بر لیتر(میلی 2-120 محدوده)

های تجربی تعادلی با انجام شدند و داده سلسیوس درجة 50

 رادوشکوویچ-دوبینینو لانگمویر، فروندلیچ های همدمای مدل

  برازش شدند.
 

 رهایش داروآزمایش  -2-3

-Lگرم نانوکامپوزیت  2/0حامل دارو،  ةیتهبرای 

Gln/MGO  5محلول آبی لیتر میلی 50درFU  میلی 100با غلظت

سوسپانسیون حاصل، روی مقدار  pHگرم بر لیتر پراکنده شد. 

                                                 
1 Fourier Transform Infrared 

اتاق با سرعت دقیقه در دمای  60 مدتبه( تنظیم و 0/4) ةبهین

حامل دارو  ةسامانزده شد. سپس، دور بر دقیقه، هم 300

(5FU@ L-Gln/MGOبا آهن ) ربا جدا و شسته شد تا داروی

آزاد در فاز مایع با  5FUنشده خارج شود. میزان بارگذاری

جذب  ةنیشیبموج در طول مرئی -فرابنفش سنجفیطاستفاده از 

 تعیین شد. ،نانومتر( 265دارو )

         رهایش دارو در شرایط آزمایشگاهی، ةمطالعبرای 

L-Gln/MGO 5شده با بارگذاریFU (5FU@ L-Gln/MGO )

لیتر بافر معده با میلی 2 با دست آمد، همراهقبل به ةمرحلکه از 

pH  لویک 14دیالیز با وزن مولکولی  ةسیک، به یک 2/1 برابر 

 50و در بشری حاوی بسته  ور کاملطبهمنتقل شد. کیسه  دالتون

سلسیوس  درجة 37دمای  در 2/1برابر با   pHلیتر بافر با میلی

 3دقیقه،  30تا  شدهنییتعپیشهای زمانی ازشناور شد. در بازه

خارج و به همان  ،نمونه عنوانبهداخل بشر  از محلولِلیتر میلی

 ثابت ،جایگزین شد تا حجم محلول ،تازه رمحلول باف ،میزان

 و درون بشرِشد دیالیز خارج  ةکیسدقیقه،  30بماند. پس از 

 درجة 37در دمای  pH  4/7لیتر بافر روده بامیلی 50حاوی 

دار تعیین مق منظوربهسلسیوس انداخته شد )تعویض بافر(. 

های بازهروش مشابه در گیری از محلول بهداروی رهاشده، نمونه

موجود در  5FUساعت ادامه یافت. میزان  30زمانی مشخص تا 

آنالیز و مرئی -فرابنفش سنجطیف از استفاده با ،نمونههای محلول

 ةمعادل(، با استفاده از ꝏM/tM) tدرصد داروی رهاشده در زمان 

 .( تعیین شد2)

 

𝑀𝑡 (2)معادله 

𝑀∞
(%) =

𝐶𝑡 

𝐶0
× 100 

 

در زمان  رهاشدهداروی ةدهندنشان، بیترتبه ꝏMو tMکه در آن 

t 0است.  شدهیریبارگو کل دارویC  وtC مقدار داروی بیترتبه ،

 هستند. tدر زمان  شدهیریبارگو  رهاشده
 

 نتایج و بحث -3
 سنتزی موادهای ساختاری ویژگی -3-1

-Lو  GOهای عاملی و نوع گروه ساختار شیمیایی

Gln/MGO  1با استفاده از طیفFTIR (. 2)شکل  شناسایی شد

      و 4051، 5170 اعداد موجیدر  شدهمشاهده جذبی نوارهای
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1-cm 1032 کششیات ارتعاش ، ناشی ازبیترتبه C=O  گروه

‒C، کربوکسیل کربونیل یا O‒ H و فنلیهای گروه C‒ O‒ C 

 هستند.  GOاپوکسی گروه 

             و 587واقع در  هایقله، Gln/MGO-Lدر طیف 
1-cm 630 متقارن و نامتقارن ارتعاشات کششی بهترتیب به    

Fe‒ O 4 نانوذرات مغناطیسی درO3Fe تعلق دارند               

(Abdi et al., 2022). 1 ة           محدوددر  ظاهرشدهنوار جذبی-

cm 1587 ارتعاش کششی به  مربوطC=O  است  دومآمید نوع

های گروهبه  L-Glnمولکول آمین های گروهپیوند موفق  و

قوی و پهن  قله. دهدرا نشان می GOاسید کربوکسیلیک

‒O کششیات ارتعاش به cm 3410-1در  ظاهرشده H  وN‒ H 

 در ساختار بیونانوکامپوزیت دلالت دارد.
 

 
 .L-Gln/MGOو  GOبرای تبدیل فوریه فروسرخ  طیف .2شکل 

 

 L-نانوکامپوزیت و  GOهای نانوورقه 1XRD یالگو

Gln/MGO  نشان داده شده است (3)در شکل.GO  قلهیک 

 درجه 12پراش  ةیزاودر را ( 001بلوری ) ةقوی متعلق به صفح

، L-Gln/MGOنانوکامپوزیت  XRD یالگو در .دهدنشان می

 ،1/3زوایای پراش  در 4O3Fe ذرات مغناطیسی های شاخصقله

شوند که مشاهده میدرجه  7/62 و 1/57، 2/43، 5/35 ،18/30

(، 311(، )220(، )111) یصفحات بلور ، منطبق بربیترتبه

. (Abdi et al., 2022) هستندآهن  دی( اکس511( و )422(، )400)

                                                 
1 X-Ray Diffraction 
2 Field Emission Scanning Electron Microscopy 

نشان  7/12پراش  ةیزاو( در 001)بسیار ضعیف  ةقلظهور 

 4O3Feنانوذرات  قرارگیری هنگامدهد که ساختار گرافن می

 Azizi & Kalantar, 2020; Rezakhani et) تخریب نشده است

al., 2022). 

 

 
 .L-Gln/MGOوGO برای  پراش پرتو ایکس یالگو .3شکل 

 

 ریدر تصاو L-Gln/MGO و GO های سطحیویژگی

با  )FESEM(2 میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدانی

شده دارای سنتز GO. (4)شکل شود دیده میبزرگنمایی بالا 

در . استخورده چینهای ای با سطح زبر و لبهورقه ساختار

شبهنانوذرات ، Gln/MGO-Lکامپوزیت  FESEM تصویر

که به  اندمشاهدهقابل نانومتر 30 ةانداز میانگینبا  4O3Fe کروی

و بین صفحات  هستندپراکنده  GOسطح روی  ،تعداد بسیار زیاد

GO  اند.نفوذ پیدا کردهنیز  



 33 24-37(، 1402، )زمستان 4، شماره 12های پیشرفته: دوره و همکاران / فصلنامه مواد و فناوری پورمحمد شریف

 

 

 )الف(

 
 )ب(

 
 )ج(

 
ی اندینشر م یروبش یالکترون کروسکوپیم تصاویر .4شکل 

طیف پراش انرژی پرتو )ج( و  L-Gln/MGO)ب( ، GO)الف( 

 .L-Gln/MGOبرای ایکس 

سنجی پراکندگی طیف آنالیز، نتیجه همچنین (4) شکل

                                                 
1 Energy-dispersive X-ray 
2 Hysteresis 
3 Coercivity 
4 Remanenc 

نشان می Gln/MGO-Lبرای را  )EDX(1 انرژی اشعة ایکس

 ،کامپوزیت مغناطیسیبیو ایندهد. عناصر شیمیایی موجود در 

درصد(  24)، اکسیژن درصد( 52) ، آهندرصد( 19) کربنشامل 

 دکنندهییتأ ،آهن قویِ یهاقله. درصد( است 5و نیتروژن )

است. اکسید گرافنصفحات روی  4O3Feقرارگیری نانوذرات 

منجر به ایجاد اکسید گرافنروی گلوتامین L- آمینواسیدپوشش 

 .شده است EDXنیتروژن در طیف  ةقل

در دمای اتاق با اعمال  L-Gln/MGOخاصیت مغناطیسی 

 مشاهده عدمکیلو اورستد بررسی شد.  ±10میدان مغناطیسی 

 شکلدر  4و پسماند 3، وادارندگی مغناطیسی2هیسترزیس حلقه

نتزی سکامپوزیت بیو مغناطیسیابرپاراخاصیت  ةدهندنشان (5)

 برای g.emu 6/27–1برابر با اشباع مغناطیسی است. 

L-Gln/MGO اشباع مغناطیسی از مقدار  که دست آمدبه

 کمتر است. دلیل این کاهش، 4O3Fe نانوذرات برای  شدهگزارش

         در گلوتامینL–و اکسیدگرافنحضور مواد غیرمغناطیسی 

L-Gln/MGO میدان  با تواندمی آسانیبه، وجودنیباا .است

 شود. تیموردنظر هدامغناطیسی خارجی به بافت بدخیم 

 

 
 .L-Gln/MGO نانومادهبرای  سنج ارتعاشیمغناطیس منحنی. 5شکل 

 

 بارگذاری دارو یندافربرای   pHسازیبهینه -3-2

برای  L-Gln/MGOظرفیت  بر pHدر این پژوهش، اثر 

بر  pHاثر ( 6) بررسی شد. شکل 3-8 محدودهدر دارو جذب 

گرم بر لیتر، زمان میلی 20ة یاولرا با غلظت  5FUظرفیت جذب 

 . دهدیمنشان  سلسیوس درجة 20دقیقه و در دمای  120تماس 

https://en.wikipedia.org/wiki/Energy-dispersive_X-ray_spectroscopy
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 0/8، ظرفیت جذب )4برابر با   pH، در (6) مطابق شکل

 4از  pHبر گرم( به بیشترین مقدار رسید و با افزایش گرم میلی

با  شایدشده مشاهدهمیزان جذب دارو کاهش یافت. روند  ، 8تا 

 .باشدبار سطحی جاذب مرتبط 

 

 
 20شرایط: دمای  .L-Gln/MGOبر ظرفیت جذب  pH ریتأث .6شکل 

محلول دارو با لیتر میلی 10 جاذب،گرم میلی 5 ،سلسیوس درجة

 دقیقه. 120 و زمان همزدن بر لیترگرم میلی 20غلظت 

 

پیو  pH برای تفسیر نتایج (pzcpHبار صفر جاذب ) ةنقط

های متفاوت تعیین  pHجاذب در  ساختار سطحی نوع بار به بردن

سطح  pHدر این  آمد.دست هب 3/4 ,بیونانوکامپوزیت  zc ppHشد و

L-Gln/MGO ،خنثی و فاقد بار الکتریکی است. 

که  دهدمینشان ، zc ppHبهینه به pHنزدیک بودن مقدار 

های کنشبرهم قیطر از pHدر این  5FU جذب سطحی

الکترون های کنشبرهم ،. بلکه؛گیردنمیالکتروستاتیکی صورت 

هیدروژنی نقش اساسی  یوندهایپو تشکیل   π‒π رندهیگ-دهنده

 دنکنمی فاءیاروی بیوکامپوزیت سنتزی  5FUرا در جذب 

(Yadav et al., 2021). در pH دارای  جاذب که سطح های بازی

 هایگروه مزاحمت دلیلبهدارو  جذب ، از میزانشودمی بار منفی

 .شودمی بسیار کاسته ،موجود در محلول هیدروکسیل

 سطحیسینتیک جذب  -3-3

مدلسرعت فرایند جذب سطحی با استفاده از  ةمطالع

 معادله)دوم  ةمرتبشبه، ((3) معادله) اوّل ةمرتبشبهسینتیکی های 

منظور، اینبهانجام شد. (( 5) معادله)ای ذرهدرون، و نفوذ ((4)

بهینه و سه مقدار  pHدر  5FUتجربی جذب داروی های داده

های مدل( با گرممیلی 15و  5 ،10) L-Gln/MGOمختلف 

 برازش شدند.  ،سینتیکی فوق
 

𝑞𝑡 (3)معادله  = 𝑞𝑒(1 − e−𝑘1𝑡) 

𝑞𝑡 (4)معادله  =
𝑘2𝑞𝑒

2 𝑡

1 + 𝑘2𝑞𝑒  𝑡
 

𝑞𝑡 (5)معادله  = 𝑘𝑖𝑡
0.5 + 𝐶 

 

ظرفیت جذب در زمان تعادل ، cal,eq در معادلات فوق،

 tدر زمان  شدهجذب یزارنگ ةمادمقدار  tqبر گرم(، گرم میلی)

 ةمرتبشبه، ثابت سرعت ترتیببه ikو  1k، 2kبر گرم(، گرم میلی)

ذرهدروننفوذ ( و min 1–g mg–1) دوم ةمرتبشبه، (min–1) اوّل

تعیین پارامترهای سینتیکی با برازش  است.( mg 1/2–g min) ای

 ةروش غیرخطی با نسخسینتیکی بههای مدلتجربی با های داده

. مقادیر پارامترهای سینتیکی شدانجام  Mathematicaافزار نرم 9

( 1)در جدول  ،مختلفمقادیر ( برای 2R) یبستگهمو ضرایب 

دوم،  ةمرتببرای مدل سینتیکی شبه یبستگهمآمده است. ضرایب 

 مدل دو برای یبستگهمو بیش از ضرایب  یکبسیار نزدیک به 

( cal,eq)شده محاسبهجذب های ظرفیت. همچنین، دیگر بود

همخوانی  اوّل ةمرتبدوم در مقایسه با شبه ةمرتبمدل شبه یبرمبنا

آخرین مندرج در ( )exp,eqجذب تجربی )های ظرفیتبیشتری با 

 . شتسطر جدول( دا

 *Gln/MGO-Lروی مقادیر مختلف  FU-5سینتیکی برای فرایند جذب داروی های مدلغیرخطی های شکلپارامترهای  .1جدول 

 پارامتر یکینتیس مدل
 (گرمیلیم) جاذب مقدار

5 10 15 

 min1 k 224/0 221/0 222/0)1−( اولّ ةمرتبشبه

 )−1(mg g e,calq    668/7 301/4 815/2 

 2R 9986/0 9986/0 9983/0 

 1min −1(g mg 2k 049/0 083/0 129/0−( دوم ةمرتبشبه

1.0

3.0

5.0

7.0

9.0

3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0

q
(m

g
/g

)
pH
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 پارامتر یکینتیس مدل
 (گرمیلیم) جاذب مقدار

5 10 15 

 )−1(mg ge,cal q 175/8 600/4 010/3 

 2R 9999/0 000/1 9999/0 

 1/2min −1(mg gi k 352/0 204/0 133/0−( ایذرهدروننفوذ 

 )−1(mg g C 272/5 909/0 910/1 

 2R 9984/0 9983/0 9984/0 

 )−1(mg g e,expq    000/8 472/4 919/2 
بر لیتر.گرم میلی 20محلول دارو با غلظت لیتر میلی 10 ،وسیسلس درجة 20دمای  شرایط: *

 20 به 5جاذب از  مقداربا افزایش ، (1)جدول مطابق 

 min g–1به  049/0از   2kدوم  ةمرتبشبهثابت سرعت  ،گرممیلی

1–mg 912/0  فرایند جذب در زمان ، جهیدرنتیافت، افزایش

 5جاذب از  مقدارافزایش ، حالاین. با دیرستعادل تری بهکوتاه

( از cal,eqتعادلی )ظرفیت جذب موجب کاهش  گرممیلی 20به 

کاهش ظرفیت جذب با شد. بر گرمگرم میلی 100/3به  517/8

برخورد ذرات جاذب  ممکن است ناشی از ،افزایش مقدار جاذب

، سطح جاذب و سویکو تشکیل توده باشد که از  با یکدیگر

و از سوی دهد میسطحی فعال آن را کاهش های مکان تعداد

  . کندمیدیگر، طول مسیر نفوذ دارو به حفرات جاذب را زیاد 

 

 سطحیجذب  همدمای -3-4

شونده جذبجاذب و  کهیهنگامفرایند جذب سطحی تا 

تعادلی با  رابطه. یابدمیبه یک تعادل دینامیکی برسند، ادامه 

 مورد درکه اطلاعاتی شود میهمدماهای جذب سطحی توصیف 

در این . سازدمیمیان سطح جاذب و دارو فراهم  کنشبرهم ةویش

 روی  5FUتعادلی برای جذب سطحیهای دادهپژوهش، 

L-Gln/MGO  دوپارامتری  یهمدما هایمدلبا استفاده از

-دوبینینو  ((7) معادله((، فروندلیچ )6) معادله) لانگمویر

، 30، 20روش غیرخطی در دماهای (( به8) معادلهرادوشکوویچ )

 شد.  برازش سلسیوس درجة 50و  40
  

𝑞𝑒 (6)معادله  =
𝑞𝑚𝐾𝐿𝐶𝑒

1 + 𝐾𝐿𝐶𝑒  
 

𝑞𝑒 (7)معادله  = 𝐾𝐹𝐶𝑒
1 𝑛⁄  

𝑞𝑒 (8)معادله  = 𝑞𝑠𝑒−𝐾𝑎𝑑(𝑅 𝑇 ln[1+1 𝐶𝑒⁄ ])2 

 

ظرفیت جذب جاذب برای  بیشینة mq  ه در معادلات فوق،ک

ابتث، ترتیببه adKو  LK ،FK ،(بر گرمگرم میلی) لایهتکایجاد 

( g 1/nL 1/n–1mg–1فروندلیچ ) ،(L mg–1) همدمای لانگمویر های

بعد بدون ثابت، n .هستند J 2(mol–2(رادوشکوویچ -ینینبدوو 

 مقدار.ناهمگنی سطح استمیزان  ةدهندنشان وفروندلیچ مدل 

n از یک و برای جذب مطلوب ترکوچک ،برای جذب نامطلوب، 

 شدگی نظریظرفیت اشباع،  sq (mg g–1) بیشتر از یک است.

ثابت ، R، رادوشکوویچ-دوبینین( در مدل بر گرمگرم میلی)

 ، دمای مطلق در مقیاس کلوینT( و K 1–J mol–1) جهانی گازها

 .است

تجربی جذب در دماهای های دادهبا ها مدلنتایج برازش 

 آمده است. (2)در جدول  مختلف

 *در دماهای مختلف Gln/MGO-L روی FU-5داروی  همدما برای فرایند جذب سطحیهای مدلغیرخطی های شکلپارامترهای  .2جدول 

 پارامتر ییهمدما مدل
 (وسیسلس ةدرج) دما

20 30 40 50 

 mg g mq 815/36 186/35 963/34 827/31)1−( لانگمویر

 )−1(L mg LK 021/0 017/0 014/0 013/0 
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 پارامتر ییهمدما مدل
 (وسیسلس ةدرج) دما

20 30 40 50 

 2R 9999/0 000/1 9999/0 9999/0 

 FK 027/2 592/1 227/1 020/1( g 1/nL 1/n–1mg–1) فروندلیچ

 n 816/1 725/1 621/1 591/1 

 2R 9960/0 9974/0 9974/0 9975/0 

 mg g sq 536/23 332/21 740/19 534/17)1−( رادوشکوویچ-ینینبدو

 −5)×10−2kJ 2(mol adK 787/5 180/6 765/6 937/6 

 )−1(kJ molfree E 093/0 090/0 086/0 084/0 

 2R 9779/0 9776/0 9779/0 9776/0 

 دقیقه. 120 محلول دارو و زمان همزدنلیتر میلی 10جاذب، گرم میلی 5 شرایط: *

دریافت که مدل توان می یبستگهمضرایب  ةسیمقااز 

در تمامی تجربی های دادهبا  همدمای لانگمویر برازش بهتری

L-روی   5FUجذبآن است که  دهندهنشاندارد. این امر  دماها

Gln/MGO سطحشودمیانجام لایه تک صورتبه بیشتر . L-

Gln/MGO   تمایل ، فعالهای مکانیکنواخت است و تمام

 ..Asemaneh et al)(2020 ,دارند   5FUداروی یکسانی به جذبِ

کاهش  ،با افزایش دماهر دو  ،مدل لانگمویر در  L Kو maxqمقادیر 

در دمای  بر گرمگرم میلی maxq  ،158/36. بیشترین مقدار یابندمی

در  بر گرمگرم میلی 830/31و کمترین آن،  سلسیوس درجة 20

  L Kو maxq یکاهش روند دست آمد.به سلسیوس درجة 50 دمای

 در .است گرماده ،جذب فرایند که دهدمی نشاندما  با افزایش

گروهو میان دارو  کنشبرهم ممکن است نیروهای بالاتر دماهای

 ،جهیدرنتو  جاذب تضعیف شوند سطح روی موجود عاملیِ های

مقدار ضریب ناهمگنی سطح کاسته شود. 5FU از میزان جذب

(n)  سلسیوس درجة 20-50برای دماهای ، فروندلیچدر مدل ،

-Lبنابراین کامپوزیت  ؛آمددست به 591/1-816/1 ةمحدوددر 

Gln/MGO  5داروی میل زیادی به جذبFU  در دماهای

 صورتبهبیوکامپوزیت روی دارد و فرایند جذب  موردمطالعه

 شده است. انجاممطلوب 

در بیشتر فرایند جذب سطحی،  سازوکار برای تعیین

( با استفاده از ثابت freeF) آزاد انرژی متوسطنام کمیتی به مواقع،

ه زیر محاسب ةمعادل برطبق رادوشکوویچ-دوبینینمدل همدمای 

 :شودمی

𝐸𝑓𝑟𝑒𝑒 (9)معادله  = 1 √2 𝐾𝐷𝑅⁄ 
 

نشانگر  باشد، کیلوژول بر مول 8 از کمتر freeF مقدار چنانچه

کیلوژول  16تا  8آن بین  مقدار اگر و جذب فرایند بودن فیزیکی

 این درجذب است.  فرایند بودن شیمیایی نشانگرباشد،  بر مول

 ةمحدودسطحی در  جذب آزاد انرژی متوسط مقدار پژوهش،

  5FU. بنابراین، جذبقرار دارد کیلوژول بر مول 084/0تا  093/0

فیزیکی انجام می صورتبه بیشتر L-Gln/MGO توسط جاذب

 شود.
 

   5FUتنیبرونرهایش  -3-5

در محیط  5FU@ L-Gln/MGOاز   5FUدارویرهایش 

 37( در دمای pH=4/7)و روده ( pH=2/1)معده  ةشدسازیشبیه

 ساعت بررسی شد.  30در طول سلسیوس  درجة

 

 
-5FU@ L نانوحامل از  5FUدارویدرصد رهایش  .7شکل 
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Gln/MGO  درpH 2/1  سلسیوس درجة 37در دمای  4/7و. 

از دارو درصد  26حدود که دهد مینشان  (7)شکل 

بی با شی معده بههیشبساعت در محیطی  5/0 طی نانوحامل سنتزی

بافر  اب با جایگزین کردن بافر روده سپس ،شودبسیار تند آزاد می

در محیطی  بعدیساعت  2از دارو در  درصد 44حدود  1معده

ساعت اولیه رهایش پیدا  5/0از تر ملایمروده با شیبی  بههیشب

 از ابتدای آزمایش، رهایش دارو تا ساعت 12با گذشت  کند.می

در  ،تیدرنهاو یابد میبسیار آهسته ادامه  صورتبه درصد 55

،  5FUةشدکنترلرهایش آهسته و  .دشومیثابت  درصد 58

در  L-Gln/MGO کامپوزیتبیو عملکرد موفق ةدهندنشانبسا چه

 .باشدکاربردهای دارورسانی 

 

 گیرینتیجه -4
در این پژوهش، یک بیونانوکامپوزیت مغناطیسی نوین  .1

L-Gln/MGO  زیستی مادهآمین های گروهبا واکنش میان L-Gln 

سنتز شد و برای با موفقیت  GOکربوکسیلیک اسید های گروه و

 قرار گرفت. مورداستفاده  5FUضدسرطانبارگذاری داروی 

تشکیل پیوند  به مربوط ارتعاشات ،FTIRدر طیف  .2

 متقارن و نامتقارن ارتعاشات کششیو  cm 1587-1آمیدی در 

Fe‒ O است.  مشاهدهقابل 

 4O3Fe کرویشبهنانوذرات ، SEM-FEمطابق تصاویر . 3

طح سة روی لب ،به تعداد بسیار زیاد ،نانومتر 30 ةانداز با میانگین

 . آنالیزاندپراکنده شده اکسیدگرافنای های صفحات پایهدیوارهو 

EDX حضور عنصر آهن ناشی از نانوذرات اکسید  وضوحبه

 Gln-Lو عنصر نیتروژن ناشی از پوشش آمینواسید  4O3Feفلزی 

 .دهدمیرا نشان 

emu g–برابر با  Gln/MGO-Lبرای اشباع مغناطیسی . 4

آن  بیانگر عملکرد موفق ممکن استدست آمد که به 16/27

 ةحوزنانوحامل حساس به محرک میدان مغناطیسی در  عنوانبه

 . باشددارورسانی هدفمند 

و تشکیل  π‒π رندهیگ-دهندهالکترونهای کنشبرهم .5

روی بیوکامپوزیت سنتزی  5FUدر جذب  هیدروژنی یوندهایپ

 . دنکنمی فاءیانقش 

در  5FUبرای جذب L-Gln/MGO ظرفیت  نهیشیب .6

                                                 
1 Buffer Changing 

pH  با استفاده از مدل  سلسیوس درجة 20و دمای  0/4بهینه

کاهش  بر گرم محاسبه شد.گرم میلی 82/36 ،همدمای لانگمویر

 جذب فرایند گرماده بودن  نشانگر ،با افزایش دما ظرفیت جذب

 بود.

 درجة 37دارو در دمای رهایش نتایج آزمون  .7

از نانوحامل  5FUدرصد  26حدود سلسیوس نشان داد که 

5FU@L-Gln/MGO سازیشبیهدر محیط  اوّل ساعت 5/0 طی

سازیشبیهدرصد دیگر آن در محیط  32( و pH=2/1معده ) هةشد

 . شودمیساعت آزاد  30( در طول pH=4/7روده ) ةشد

که نانوحامل دهد مینتایج این پژوهش نشان  درمجموع

ی دارو ةشدکنترلمناسبی برای رهایش  نهیگزتواند میسنتزی 

5FU  باشد. پزشکیزیستدر کاربردهای 
 

 یسپاسگزار -5
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 Abstract: One of the new methods for determining the mechanical properties of thin layers and coatings is 

nanoindentation, which is of interest to a number of researchers.  In this research, composite and graded coatings 

containing HA/Ti were deposited on Ti-6Al-4V substrate by mechanical coating technique and their cross-
sectional structure was determined and compared using Scanning Electron Microscope (SEM). Their mechanical 

properties including elastic modulus and hardness were also studied through the nanoindentation method. The 

SEM results show that due to the presence of more hydroxyapatite particles on the top layer of the graded coating, 
its surface enjoys more smoothness and compactness and less porosity than the non-graded composite coating. 

According to the nanoindentation test results, the elastic modulus and hardness of the graded coating (modulus 

36.6 ± 4.7 and hardness 0.94 GPa) is higher and more uniform than the composite coating (modulus 13.3 ± 8.5 
and hardness 0.26 GPa). As illustrated in the SEM images of the cross-section of the coatings, this happens due 

to the greater porosity and roughness of the non-graded composite coating. 
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1. INTRODUCTION  

    Due to their desirable properties, titanium alloys have 

been widely used as the bone substitutes. Efforts have 

been made to improve their surface properties by coating 

their surface with appropriate biocompatible materials 

such as hydroxyapatite (HA) and enhance their bonding 

with bone and the host tissue (McEntire, Bal, Rahaman, 

Chevalier, & Pezzotti, 2015). Additionally, the 

development and creation of Functionally Graded 

Coatings (FGCs) containing hydroxyapatite has 

received notable attention in recent years. In the graded 

coating, the gradual change of the composition or 

structure across the coating prevents rapid changes in 

the properties of the coating compared to the substrate 

(Kreller et al., 2021). 

   One of the methods for hydroxyapatite deposition is 

Mechanical Coating Technique (MCT), which is based 

on the mechanical alloying process that can be used to 

coat many types of materials on the metal substrates. In 

this method, balls, coating material (in the form of 

powder), and metal substrate are placed in a vibrating 

chamber, and the repeating impacts between the balls 

and surface of the substrate create a coating of powders 

on it. Upon optimizing the process variables such as 

frequency and amplitude of vibration, time, ball-to-

powder-weight ratio, and size of balls inside the 

chamber, suitable coatings are expected to be obtained. 

Since in the MCT process, the coating is formed at the 

ambient temperature, the problems caused by higher 

temperatures such as crystal phase alteration, coating 

dissolution, and reduced service life of the implants, 

coating brittleness , less crystallinity, and formation of 

cracks in the coatings become attenuated (Savrai & 

Morozova, 2021). 

     The elastic modulus of implants is one of their most 

important properties, and a large difference between the 

elastic modulus of an implant and the host bone in 

contact with it causes a phenomenon called stress 

shielding and reduces the service life of the implant. The 

nanoindentation test is one of the methods widely 

employed by researchers in recent years to measure the 

mechanical properties. This method is primarily used to 

measure the hardness and elastic modulus in materials, 

especially thin layers and coatings (Dey et al., 2009). Up 

to now, there has been no report on the application of 

nanoindentation method for measuring the mechanical 

properties of the MCT produced hydroxyapatite 

coatings. The main objective of this research is to 

measure and compare the elastic modulus and hardness 

of HA/Ti composite and graded coatings deposited by 

MCT.  
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Figure 1. SEM image of cross-section of compoaite coating Figure 2. SEM image of cross-section of graded coating 

 

2. MATERIALS AND METHODS 

    Circular sheets of Ti-6Al-4V alloy of 20 and 2 mm in 

diameter and thickness, respectively, were used as the 

substrate. The surface of these sheets was mechanically 

polished with 200, 400, and 600 sandpapers and washed 

with ethanol and distilled water before being coated. The 

coating materials include hydroxyapatite and titanium 

powders with an average particle size of 10-50 microns. 

The deposition equipment used in this research was 

designed and built by the authors, inspired by previous 

research projects (Zadorozhnyy et al., 2015). The 

microstructure of the cross-section and thickness of the 

coatings were examined using a Scanning Electron 

Microscope (SEM) model MIRA3 (TE-SCAN). The 

nanoindentation test was carried out to determine the 

hardness and elastic modulus of the coatings. Hysitron 

Inc. Triboscope nanohardness testing device equipped 

with Berkovich indenter along with Triboscope 3.5 PL 

software was used for this purpose. 

 

3. RESULTS AND DISCUSSION 

    The SEM image of the cross-section of the composite 

coating obtained from the 50% HA / 50% Ti powder 

mixture in Figure 1 shows a thickness of about 8 µm and 

suitable connection points at its interface with the 

substrate, which is mainly due to the presence of 

titanium particles. Figure 2 also illustrates the SEM 

image of the cross-section of the graded coating 

containing titanium and hydroxyapatite, which consists 

of two layers (the first and second layers are HA%25 / 

Ti%75 and HA%75 / Ti%25 powder mixtures, 

respectively). On the cross-sections, titanium particles 

(white color) with different sizes have a good dispersion 

and hydroxyapatite particles created favorable 

connections with them.  

    A comparison of Figures 2 and 3 shows that the top 

surface of the graded coating is much smoother with less 

roughness and more compression, while the composite 

coating has more porosity and roughness which is due to 

the presence of more titanium particles in its ingredients.  

    To measure the hardness and reduced elastic modulus 

(Er) of the coatings, the nanoindentation test was done 

based on the ISO 14577 standard on two composite and 

graded coatings. The test was repeated five times on 

each sample. The values of the reduced elastic modulus 

in the composite coating had a very high dispersion 

(13.3 ± 8.5 Gpa), and its hardness was also quite low 

(0.26 GPa). However, the elastic modulus in the graded 

coating had a much lower dispersion (36.6 ± 4.7 GPa) 

with the hardness of approximately 0.94 GPa. These 

results can be justified based on the SEM images of the 

cross-sectional surfaces of the coatings. In Figure 1, the 

surface of the composite coating has less smoothness, 

more non-uniformity, and more porosity due to the 

powder composition and higher percentage of titanium 

particles. Due to the lower brittleness, titanium particles 

are less likely to crush during the deposition process, and 

their larger dimensions create more empty spaces in the 

coating. On the contrary, in the graded coating of Figure 

2, the top layer is much smoother, denser, and less rough 

than that in the composite coating. More crushing of 

hydroxyapatite particles causes more compression and 

less porosity, especially on the coating surface. 

Therefore, more appropriate results have been obtained 

in the nanoindentation test. The large difference 

between the elastic modulus of titanium (100 GPa) and 

bone (10-30 GPa), which led to some problems in the 

application of implants, was taken into consideration, 

and the average size of the modulus of 36.6 GPa, which 

was quite close to the elastic modulus of bone, could 

provide mechanical compatibility between the coating 

and host tissue. 

 
4. CONCLUSION 

    Composite and graded HA/Ti coatings were applied 

through mechanical coating technique on the Ti-6Al-4V 

substrate, and their mechanical properties were 

determined using nanoindentation method. SEM images 

of the cross-sectional surface of the coatings showed 

more roughness and porosity in the composite coating 

and yet, a smoother surface with less roughness and 

more compression in the graded coating. The results of 

the nanoindentation test indicated that the elastic 

modulus was 36.6 and 13.3 Gpa, and the hardness was 

0.94 and 0.26 Gpa in the composite and graded coatings, 

respectively, due to the difference in the porosity, 

compactness, and roughness of these two coatings 

according to the SEM images of the cross sections of the 

above coatings.
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بهسنتزشده  HA/Ti هاینانوفروروندگی پوشش بر خواصای دهی مرتبهپوشش ریتأثبررسی 

  Ti-6Al-4V آلیاژ دهی مکانیکی برروی زیرلایهپوشش روش
 

 ۳ علی زمانیان ،*2 ردوایام دیحم ،۱ یداخویدیمحمود جلالی ب

 

 .ایران ،تهران ،دانشگاه صنعتی امیرکبیر ،مهندسی مواد و متالورژی دهدانشک ،دانشجوی دکترا 1
 .ایران ،تهران ،دانشگاه صنعتی امیرکبیر ،مهندسی مواد و متالورژی ده، دانشکدانشیار 2
 .ایران ،کرج ،پژوهشگاه مواد و انرژی پژوهشکده فناوری نانو و مواد پیشرفته، استاد، 3

 

 :مقاله خچهیتار
 31/05/1402: هیاول ثبت

 14/06/1402: بازنگری

 14/06/1402: یقطع رشیپذ

لایه آلیاژ بر روی زیرآپاتیت و تیتانیم هیدروکسیای حاوی های کامپوزیتی و مرتبهپژوهش پوشش یندر ا    هدیکچ 

Ti-6Al-4V مقطع آنها با میکروسکوپ میکروسکوپی سطحساختار  و ندعمال شددهی مکانیکی اِروش پوششبه

و بررسی فروروندگی خواص مکانیکی آنها شامل مدول الاستیک و سختی با روش نانو و (SEM)الکترونی روبشی 

دلیل حضور به ،آمدهدستبهای ، سطح پوشش مرتبهSEMتوسط  شدهانجامبراساس مشاهدات  .قرار گرفتندمقایسه مورد 

ردگی بیشتر فش ی وصافدارای ای، نسبت به پوشش کامپوزیتی غیرمرتبهآپاتیت در لایه رویی آن ذرات بیشتر هیدروکسی

حاکی از آن بود که مدول الاستیک و سختی در پوشش  ،آزمون نانوفروروندگینتایج همچنین  .بود تخلخل کمتریو 

و سختی  3/13 ± 5/8گیگاپاسکال( بیشتر از پوشش کامپوزیتی )مدول  94/0و سختی  6/36 ± 7/4)مدول  یامرتبه

سطحاز  SEMتصاویر  بهباتوجهبرخوردار است. علت این موضوع  یتوجهقابلگیگاپاسکال( بوده و از یکنواختی  26/0

ایسه با سطح در مق یامرتبهتخلخل بیشتر و ناصافی سطح پوشش کامپوزیتی غیرمتراکم بودن و ها، به مقطع پوشش

 باشد.مربوط می ایِپوشش مرتبه
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 ،دهی مکانیکیپوشش

 ،آپاتیتهیدروکسی

 ،Ti-6Al-4Vآلیاژ 

 ای،پوشش مرتبه

 نانوفروروندگی

 

 

 مقدمه -۱
دلیل چگالی پایین، رفتار خوردگی آلیاژهای تیتانیم به

عنوان جایگزین استخوان مناسب و خواص مکانیکی مطلوب، به

اند و ای پیدا کردهدیده، کاربرد گستردههای آسیبو بافت

گیرد تا با پوشش دادن سطح آنها با های زیادی صورت میتلاش

افته و سازگار مناسب، خواص سطحی بهبود یمواد زیست

و اتصال آنها با استخوان و بافت میزبان افزایش یابد.  یهمبند

ترین مواد برای پوشش آلیاژهای تیتانیم، یکی از مناسب

آپاتیت است که ساختاری مشابه بخش معدنی هیدروکسی

فعالی و از خاصیت هدایت استخوانی و زیست دارداستخوان 

                                                     
1 Graded Coating 

 .(Doudkanlouy Milan et al., 2022) بالایی برخوردار است

های ذاتی در خواص فیزیکی و مکانیکی سرامیک دلیل تفاوتهب

فلزی  آپاتیت بر روی زیرلایهدادن هیدروکسی و فلز، پوشش

هایی صورت گرفته تا با اغلب با مشکلاتی همراه است و تلاش

ایر آپاتیت و سهای کامپوزیتی حاوی هیدروکسیساخت پوشش

مواد که خواص نزدیکی به زیرلایه دارند، این مشکلات کاهش 

 سازگاری مطلوب کاشتنییابند. با این کار، ضمن حفظ زیست

د آپاتیت در ترکیب پوشش، امکان بهبودلیل حضور هیدروکسیبه

چسبندگی و مقاومت به سایش وجود دارد.  لیازقبسایر خواص 

 هایهای کامپوزیتی، توسعه و ایجاد پوششبر پوششعلاوه

های اخیر آپاتیت نیز در سالحاوی هیدروکسی 1ایمرتبه

http://www.jamt.ir/
https://doi.org/10.30501/jamt.2023.412015.1288
http://www.jamt.ir/article_??????.html
http://www.jamt.ir/article_??????.html
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ای هغیرمرتب هایموردتوجه محققین قرار گرفته است. در پوشش

دلیل تفاوت بین ماده پوششی و زیرلایه، تغییرات سریع در به

خواص پوشش نسبت به زمینه، ممکن است باعث افت خواص 

ییر ای، تغولی در پوشش مرتبه شود؛مکانیکی و فیزیکی آن 

تدریجی ترکیب شیمیایی، تا حد زیادی این مشکل را مرتفع 

 .(Kreller et al., 2021)کند می

دادن ترکیبات  برای پوشش مورداستفادههای اغلب روش

های فلزی )مانند پاشش روی کاشتنی آپاتیت برهیدروکسی

دهی پوشش و ژل-سل ،1کیالکتروفورتپلاسما، پاشش حرارتی، 

شود. این دماهای بالا باعث بروز با لیزر( در دمای بالا انجام می

زمینه  مواد پوششی و بلورینتغییر فاز  لیازقبمعایب مختلفی 

ها، فلزی، انحلال پوشش و کاهش عمر کاشتنی، تردی پوشش

و تشکیل فازهای بلورینگی کمتر و آمورف شدن، ایجاد ترک 

 ؛(Barry et al., 2013, Ohtsu et al., 2014)د شومیناخواسته 

ها تا این پوشش انجام شدههایی های اخیر تلاشرو در سالازاین

دهی ها، پوششدر دمای پایین ایجاد شوند. یکی از این روش

مکانیکی است که بر پایه فرایند آلیاژسازی مکانیکی بوده و برای 

کاربرد های فلزی قابلواع مواد بر روی زیرلایهپوشش دادن ان

ها، گلوله ،روش نیدر ا. (Savrai & Morozova, 2021) است

درون یک محفظه  ،شکل پودر( و زیرلایه فلزیماده پوششی )به

ها و ارتعاش قرار گرفته و ضربات متناوب بین گلوله در حال

مینه روی سطح ز سطح زیرلایه، باعث ایجاد پوششی از پودرها بر

دامنه  و بسامد لیازقبسازی متغیرهای فرایند شود. با بهینهمی

 هایارتعاش، زمان، نسبت وزنی گلوله به پودر و اندازه گلوله

دست آورد های مناسبی بهتوان پوششداخل محفظه، می

(Savrai & Morozova, 2021, Zadorozhnyy et al., 2015) . 

 مهم اریبسها یکی از خواص مدول الاستیک کاشتنی

آنهاست و اختلاف زیاد بین مدول الاستیک یک کاشتنی با بافت 

و  2در تماس با آن، باعث بروز پدیده تحلیل تنشی استخوانِ

گیری خواص اندازه رو،ایناز ؛دشویمکاهش عمر کاشتنی 

وی ر شده برآپاتیت اعمالمکانیکی پوشش حاوی هیدروکسی

. (Dey et al., 2009)است کاشتنی از اهمیت زیادی برخوردار 

گیری خواص های اندازهآزمون نانوفروروندگی، یکی از روش

                                                     
1 Electrophoretic 
2 Stress Shielding 
3 Berkovich 
4 Polishing 

های اخیر بسیار موردتوجه قرار گرفته مکانیکی است که در سال

ترین کاربرد این روش، یافتن مقدار سختی و مدول است. اصلی

 نیدر ا. ستهاهای نازک و پوششویژه لایهالاستیک مواد ب

نوک فرورونده در تماس با سطح پوشش یا ماده موردنظر  ،آزمون

در جسم فرو رفته و سپس  ،و دراثر اعمال نیرو گیردمیقرار 

شود. بسته به ترکیب پوشش یا جنس ماده باربرداری می یآرامبه

شود که مختلفی استفاده می یهافروروندهموردنظر، از 

 زاویهوجهی با نیم)هرم سه 3ترین آنها فرورونده برکوویچمعروف

 دستگاهبه همواره درجه( است. تجهیزات این روش  3/65

 ببرحسنمودار نیرو  لیازقبافزاری مجهز است که اطلاعاتی نرم

ه و سفتی تماس را بهیافتجابجایی، عدد سختی، مدول کاهش

 & Dey et al., 2009; Saber-Samandari)دهد دست می

Gross, 2009). 

کارگیری روش نانوفروروندگی برای هتاکنون گزارشی از ب

ت آپاتیگیری خواص مکانیکی پوشش حاوی هیدروکسیاندازه

از  است. هدف نشدهروش مکانیکی تولید شده باشد، ارائه که به

و مقایسه مدول الاستیک و سختی  یریگاندازهاین پژوهش، 

روش شده بهاعمال HA/Tiای های کامپوزیتی و مرتبهپوشش

 .استمکانیکی 

 

 قیتحق روش -2
 (1)در پژوهش حاضر مطابق جدول  کاررفتههبمواد اولیه 

 5گرید  Ti-6Al-4Vاز جنس آلیاژ  شکلیارهیداهای . ورقهاست

(ASTMبه ) عنوان زیرلایه به متریلیم 2و ضخامت  20قطر

 ،دهیها قبل از پوششقرار گرفتند. سطح این ورقه مورداستفاده

مکانیکی و سپس  4پرداخت 600و  400، 200با کاغذهای سنباده 

شستشو داده شدند. مواد  طور کاملبهمقطر با اتانول و آب

و آپاتیت شامل پودرهای هیدروکسی رفتهکاربه دهیِپوشش

 میکرون بودند.  10-50با میانگین اندازه ذرات  میتانیت

در این پژوهش، با الهام  مورداستفادهدهی دستگاه پوشش

از تحقیقات و مقالات قبلی، توسط نویسندگان این مقاله طراحی 

 دهد.مینشان را آن  طرحوارهتصویر (، 1)شکل و  و ساخته شد

(Hayashi et al., 2012; Romankov et al., 2009; Romankov 
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Komarov et al., 2009; Zadorozhnyy et al., 2015; 

Zadorozhnyy et al., 2017).  برای تنظیم متغیرهای فرایند

 ینهاآزموقبلی،  یهاپژوهشدهی، ضمن استفاده از نتایج پوشش

 هایدست آوردن پوششانجام شد و مقادیر بهینه برای به یاهیاول

جدول  نیدر اگونه که همان (.2)جدول  شدمناسب تعیین 

ای دولایه، برخی از پوشش مرتبه دیدر تولشود، مشاهده می

ع . علت این موضوکردندمتغیرهای فرایند برای لایه دوم تغییر 

که . ازآنجاییاستتشریح قابل ،فرایند سازوکار بهباتوجه

انرژی بیشتری را به ذرات پودر منتقل  ،تربزرگهای گلوله

ز تر اپوشش، چون زمینه سخت اوّلکنند، درحین ایجاد لایه می

مخلوط پودری است، فشار بیشتری برای وارد کردن پودرها به 

های مرحله، گلوله نیدر ابنابراین  ؛داخل سطح زیرلایه لازم است

ا ضربات شوند تکمتر و دامنه بیشتر انتخاب می بسامدبا  تربزرگ

ها با انرژی بیشتری به سطح برخورد کنند. حال اگر گلوله

ایجاد کنیم،  اوّللایه دوم را با شرایطی مشابه لایه بخواهیم 

 اولّهایی از لایه ها ممکن است بخشخاطر انرژی زیاد گلولهبه

 اقع درحین تشکیلکنده شده و پوشش دلخواه حاصل نشود. درو

شود، نیروی کوبش کمتری نشانده می اوّللایه دوم که روی لایه 

با تعداد ضربات  ترکوچکهای گلوله رو،ازاین ؛موردنیاز است

بیشتر و دامنه کمتر( جهت رسیدن به یک پوشش  بسامدبیشتر )

همچنین برای تعیین مقدار مناسب  شود.مناسب انتخاب می

ها، ضمن استفاده از نتایج کیب پوششدر تر HA/Tiهای نسبت

 نسبت وزنی ،(Zadorozhnyy et al., 2015)پژوهش مشابه قبلی 

HA50Ti/50  برای پوشش کامپوزیتی انتخاب شد. برای پوشش

زیرین  هیدر لادرصد تیتانیم باید  کهنیا بهباتوجهای نیز مرتبه

در لایه رویی )برای  HAدرصد نیز )برای اتصال بهتر با زمینه( و 

های وزنی باشد، نسبتبیشتر  تر(خواص سختی و زیستی مناسب

HA25/Ti75  وHA75/Ti25 و دوم  اوّلهای برای لایه بیترتبه

 .ندشدپوشش انتخاب 

ها توسط نمونهابتدا ها، مقطع پوششسطحجهت مطالعه 

شدند.  پرداختوایرکات برش داده شده و پس از مانت کردن، 

ها، توسط و ضخامت پوشش مقطعسطح سپس ریزساختار

ساخت  MIRA3( مدل SEM) 1میکروسکوپ الکترونی روبشی

. از آزمون ندقرار گرفت یررسموردب TE-SCANشرکت 

ها نانوفروروندگی برای تعیین سختی و مدول الاستیک پوشش

                                                     
1 Scanning electron microscopy 

سنجی دستگاه آزمایش نانوسختی ،برای این منظوراستفاده شد. 

(Hysitron Inc. Triboscope مجهز به فرورونده برکوویچ )

 قرار گرفت.  مورداستفاده Triboscope 3.5 PLافزار همراه با نرم

 در پژوهش شدهاستفاده ةاولیمشخصات مواد . ۱جدول 

 مشخصات سازنده ماده نام

یدروکسیه پودر

 تیآپات
 Apatech، رانیا

 ییایمیش فرمول
2(OH)6)4(PO10Ca 

: ذرات اندازه نیانگیم

 ،کرونیم 10-50

 درصد 5/97 خلوص

 Umicore،کیبلژ میتانیت پودر

: ذرات اندازه نیانگیم

 ،کرونیم 10-50

 درصد 99خلوص 

 Loterios،ایتالیا میتانیت اژیآل ورقه

 متریلیم 2: ضخامت

 ییایمیش بیترک
(Wt%) 

Al: 5.8, V: 4.13, Fe: 

0.05, O: 0.06, 

C: 0.009, H: 0.001; 

Ti: Remained 

 

 

 دهی مکانیکیمقادیر بهینه متغیرهای فرایند پوشش .2جدول 

 دنیفرا یرهایمتغ
 پوشش

 یتیکامپوز

 ۱ ةیلا

پوشش 

 یامرتبه

 2 ةیلا

 پوشش

 یامرتبه

 25 20 20 )هرتز( بسامد

 25 30 30 (متریلی)م دامنه

یلی)م گلوله قطر

 (متر
7 7 5 

 یوزن نسبت

 پودر به گلوله
7:1 7:1 5:1 

 45 45 90 (قهی)دق زمان

 

 

https://www.sciencedirect.com/topics/chemistry/electron-microscopy
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 دهیفرایند پوشش طرحوارهتصویر  .۱شکل 

 

 نتایج و بحث -۳
 کامپوزیتی پوششمقطع از سطح SEMتصویر  (2)شکل 

دهد. را نشان می HA%50 /Ti%50آمده از مخلوط پودری دستبه

و  داردمیکرون  8مطابق تصویر، این پوشش ضخامتی درحدود 

شود نقاط اتصال مناسبی در فصل مشترک آن با زمینه دیده می

مقطع، طحس نیدر ا. استدلیل حضور ذرات تیتانیم به بیشترکه 

 ( از پراکندگیدرنگیسف)های مختلف با اندازهذرات تیتانیم 

آپاتیت نیز اتصالات و ذرات هیدروکسی ندمناسبی برخوردار

 اند. مطلوبی را با آنها ایجاد کرده

 

 
 مقطع پوشش کامپوزیتی از سطح SEMصویر ت .2شکل 

 

ای مقطع پوشش مرتبهاز سطح SEMتصویر  (3)شکل 

و  وّلاآپاتیت که شامل دولایه )لایه حاوی تیتانیم و هیدروکسی

و  HA%25/Ti%75های پودری از مخلوط بیترتبهدوم 

HA%75/ Ti%25اندازه دهد. در این شکل، ( است را نشان می

میکرون متغیر  5تا حدود  1ذرات تیتانیم کمتر از  رنگنقاط سفید

و  اوّلهای دهد که لایهوشش نشان میمقطع این پاست. سطح

در  یدرقبهحاوی مقادیر متفاوتی از تیتانیم هستند،  که ،آندوم 

راحتی اند که فصل مشترک آنها بهیکدیگر پیوسته و یکپارچه شده

گرفتن شیب ناشی از اختلاف غلظت تیتانیم بین  در نظرو بدون 

 & Yazdani)یزدانی و همکارانش نیست.  ییشناساقابلدو لایه، 

Isfahani, 2018) 3ای که پوشش کامپوزیتی مرتبهO2Al-Ni  را

روش مکانیکی برروی زیرلایه آلومینیم ایجاد کردند، تشکیل به

مشترک با چنین ساختاری را گزارش نمودند. این فصلفصل

 هایهای پوششتوان یکی از ویژگیمشترک پیوسته را می

 روش مکانیکی در نظر گرفت.ای تولیدشده بهمرتبه

 

 
 ایپوشش مرتبه مقطعاز سطح SEM ریصوت .۳شکل 

 

دهد که سطح رویی نشان می (3)و  (2)های مقایسه شکل

و این پوشش دارای زبری کمتر  استتر صاف ،ایپوشش مرتبه

ی از پوشش کامپوزیت ،کهدرحالی ؛باشدو فشردگی بیشتری می

تخلخل و زبری بیشتری برخوردار است که علت آن وجود مقدار 

 .استآن  دهندهلیتشکتیتانیم در مواد  ذرات شتریب

( rEکاهشی )گیری سختی و مدول الاستیک جهت اندازه

 14577 ایزو استاندارد براساسها، آزمون نانوفروروندگی پوشش

( و HA%50/ Ti%50بر روی دو پوشش کامپوزیتی )از مخلوط 

های پودری از مخلوط بیترتبهو دوم  اوّلای )لایه مرتبه

HA%25/ Ti%75  وHA%75/ Ti%25انجام شد. در این آزمون )، 

8 µm 

7.5 µm 
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فرورونده برکوویچ با اعمال نیرو برحسب میکرونیوتن 

فرورونده، قرار گرفت. رایانه متصل به دستگاه نانو مورداستفاده

شده به پوشش و عمق نفوذ فرورونده را نیروی عمودی اعمال

 (5)و  (4)های شکلدر  آننمودارهای که  کردلحظه ثبت  در هر

اند. آزمون نانوفروروندگی بر روی هریک از نشان داده شده

 شدهارائه  (3)و نتایج آن در جدول  شدبار تکرار  5 هانمونه

 ، مقادیر مدول الاستیکشودیمگونه که مشاهده است. همان

ای از پراکندگی بسیار مرتبهکاهشی در پوشش کامپوزیتی غیر

(. سختی این پوشش GPa 5/8 ± 3/13بالایی برخوردار است )

در پوشش مدول الاستیک اما  است؛ (GPa26/0 نیز بسیار کم )

( و GPa 7/4 ± 6/36پراکندگی بسیار کمتری داشته ) ای،مرتبه

دست آمده است. این نتایج به GPa 94/0 درحدودنیز آن سختی 

 هاپوشش هایمقطعسطح SEMویر اگرفتن تص در نظربا 

پوشش کامپوزیتی مقطع سطح) 2. در شکل است هیتوجقابل

( سطح پوشش از HA%50/ Ti%50حاصل از مخلوط پودری 

صافی کمتر و غیریکنواختی بیشتری برخوردار است و تخلخل 

ترکیب پودری و  خاطربهکه  شودیمآن مشاهده  بیشتری نیز در

دلیل ذرات تیتانیم به .استدرصد بیشتر ذرات تیتانیم در آن 

و  ددارنتر، امکان خردایش کمتری در طی فرایند سختی پایین

آنها باعث ایجاد فضاهای خالی بیشتری در پوشش  تربزرگ ابعاد

 نانوسختی، نوک فرورونده یریگاندازه نیدرح ،بنابراین شود.می

و اعداد سختی و مدول  کندیمی با تراکم کم برخورد یبا فضاها

 3شکل  ،ایاما در پوشش مرتبه ؛ندیآیمدست الاستیک پایین به

 HA%25/Ti%75 پودری هایمخلوط از بیترتبه دوم و اوّل لایه)

تر و با زبری پوشش بسیار صاف لایه روییِ ،(HA%75/Ti%25 و

اعث آپاتیت بخردایش بیشتر ذرات هیدروکسی باشد.کمتری می

 شود.ویژه در سطح پوشش میهفشردگی بیشتر و تخلخل کمتر ب

 دستبه یترمناسبدر آزمون نانوفروروندگی، نتایج  رو،ازاین

 GPaاختلاف زیاد بین مدول الاستیک تیتانیم ) بهباتوجه. آیدمی

( که منجر به مشکلات زیادی GPa 10-30( و استخوان )100

 GPa  6/36مدول میانگین شود، اندازهدر کاربرد کاشتنی می

که بسیار نزدیک به مدول الاستیک استخوان  یامرتبهدرپوشش 

بافت میزبان را  باسازگاری مکانیکی پوشش  تواندیماست، 

 افزایش دهد.

                                                     
1 High Velocity Oxy-fuel 

 

که  (Zadorozhnyy et al., 2015) همکارانزادوروژنی و 

روش آپاتیت را بر روی زمینه تیتانیم خالص و بههیدروکسی

را گزارش  GPa 100مکانیکی پوشش دادند، مدول الاستیک 

 کمتر از مدول الاستیک تیتانیم درصد 10کردند که تنها درحدود 

 .اردد زیادی استخوان تفاوت الاستیک و با مدول استزیرلایه 

 

 
 نمودار نانوفروروندگی پوشش کامپوزیتی .4شکل 

 

ی های حاوالبته نتایج دیگری از مدول الاستیک پوشش

گزارش  ،اند نیزها تولید شدهآپاتیت که با سایر روشهیدروکسی

 ,.Gross et al) همکارانشمثال گراس و طور شده است. به

آپاتیت تولیدهای هیدروکسیخواص مکانیکی پوشش (2010

 و ندکردرا با این روش بررسی روش پاشش پلاسما شده به

 GPa 6±48و مدول الاستیک را  3-7سختی را در محدوده 

. در یک تحقیق دیگر، صابر سمندری و دست آوردندبه

روش به (Saber-Samandari & Gross, 2009) همکارانش

آپاتیت را بر روی زیرلایه تیتانیم، پاشش حرارتی، هیدروکسی

ظیمات و تن مورداستفادهداده و با تغییر اندازه ذرات پودر پوشش 

و مدول الاستیک  5/4تا  5/3فرایند، سختی پوشش را در محدوده 

. همچنین قدمی گزارش کردندگیگاپاسکال  120تا  108را بین 

فروروندگی، با روش نانو (Ghadami et al., 2020) و همکارانش

جنس زیرلایه را بر خواص مکانیکی پوشش  ریتأث

قرار  یموردبررس 1HVOFروش بهآپاتیت ایجادشده هیدروکسی

-Ti-6Alهایی از جنس تیتانیم خالص، آلیاژ دادند. آنها زیرلایه

4Vتیت آپانزن را با هیدروکسیکرم و فولاد زنگ-، آلیاژ کبالت
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و مدول  11/7تا  4/2و سختی را در محدوده  ندپوشش داد

دست آوردند. در این پژوهش، به GPa 71 تا 34 نیبالاستیک را 

-Tiسختی و مدول الاستیک پوشش ایجادشده بر روی زیرلایه 

6Al-4V  گیگاپاسکال گزارش کردند. 59و  25/4 بیترتبهرا 

 

 
 اینمودار نانوفروروندگی پوشش مرتبه .5شکل 

 

 نیدر اآمده دستهای بهمقایسه خواص پوشش ،بنابراین

های با روش بیشتر اوقاتپژوهش با نتایج سایر محققین که 

اند، سختی و مدول الاستیک کمتری را نشان دست آمدهدمابالا به

 دهی، تخلخل بیشتر ودهد که علت آن نیز به روش پوششمی

رایند ام فهای دمابالا و عدم انجفشردگی کمتر آنها نسبت به روش

 .استمرتبط روی آنها  جوشی برتف
 

ینانوفروروندگآزمون  یعدد جینتا. ۳جدول   

 شماره

 یامرتبه پوشش یتیکامپوز پوشش

 یسخت
(GPa) 

 مدول

 افتهیکاهش
(GPa) 

 یسخت
(GPa) 

 مدول

 افتهیکاهش
(GPa) 

1 23/0 3/26 23/1 38 

2 3/0 4/17 69/0 7/29 

3 24/0 4/6 01/1 5/42 

4 18/0 3/7 00/1 3/37 

5 35/0 9/8 77/0 3/35 

 6/36 94/0 3/13 26/0 نیانگیم

 7/4 21/0 5/8 066/0 اریمعانحراف

 

 

 گیرینتیجه -4
ی ای حاوهای کامپوزیتی و مرتبهدر این پژوهش، پوشش

بر  دهی مکانیکیروش پوششآپاتیت و تیتانیم بههیدروکسی

عمال و خواص اِ Ti-6Al-4Vروی زیرلایه از جنس آلیاژ 

صاویر . بررسی تشدمکانیکی آنها با روش نانوفروروندگی تعیین 

ها بیانگر مقطع پوششمیکروسکوپ الکترونی روبشی از سطح

که در الیدرح ؛استزبری و تخلخل بیشتر در پوشش کامپوزیتی 

تری تر با زبری کمتر و فشردگی بیشای، سطح صافپوشش مرتبه

نیز مدول الاستیک نوفروروندگی . نتایج آزمون ناشدمشاهده 

گیگاپاسکال  26/0و  94/0و سختی گیگاپاسکال  3/13و  6/36

که  ای نشان دادهای کامپوزیتی و مرتبهدر پوشش بیترتبهرا 

های فوق، پوشش هایمقطعسطحتصاویر  بهباتوجهعلت آن 

  .استتفاوت در تخلخل، فشردگی و زبری این دو پوشش 

 

 سپاسگزاری -5
از مسئولین  دانندیملازم  بر خودنگارندگان این مقاله 

سنجی دانشگاه علم و صنعت ایران جهت آزمایشگاه نانوسختی

 همکاری در انجام آزمون نانوفروروندگی قدردانی نمایند.
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 Abstract:    In this study, wollastonite nanoparticles were synthesized and calcined at different temperatures. 

The resulting particles were added to a polymeric gelatin containing drug, and the gelatin/wollastonite 
nanocomposite was prepared as a carrier for gentamicin drug. The structure and morphology of the prepared 

particles and composites were evaluated using X-Ray Diffraction (XRD), Fourier Transform Infrared (FTIR) 

Spectroscopy, Field Emission Scanning Electron Microscopy (FESEM), and Transmission Electron Microscopy 
(TEM). The results showed the synthesis of single-phase wollastonite nanoparticles with sizes less than 10 

nanometers, which agglomerate in some regions. The drug delivery rate in phosphate buffer solution, as analyzed 

by UV analysis at λmax=201 nm, indicated rapid degradation of the composite, with about 60% of the drug 
delivered in the initial hours and complete delivery after 2 days. Therefore, it can be concluded that the resulting 

composite is biodegradable and has the potential to be used as filler for bone defects and local drug delivery. 
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1. INTRODUCTION 

After the discovery of bioactive glasses by Hench in 

1970 (Hench et al., 1971), extensive research has been 

conducted on the replacement of glass and glass 

ceramics as human tissue. Bioactive glasses can be 

considered as one of the most important groups in 

biomaterials widely used in biomedical applications 

(Hench, 2006). Studies have shown that ceramic 

materials based on calcium silicate, such as wollastonite 

(CaSiO3) and dicalcium silicate powder (Ca2SiO4), are 

characterized by remarkable biological activity and 

good biocompatibility. In addition, Kokubo et al. 

observed the rapid formation of hydroxyapatite layers 

on glass under simulated body fluid conditions (Amin et 

al., 2021). Wollastonite consists of tetrahedral chains of 

SiO4
4- with the same crystal structure as perovskite 

ABO3. This crystal is formed by covalent bonds of silica 

modified with Ca2+
 cations. The formation of apatite on 

its surface is much faster than that of other bioceramics. 

This biological activity results from the formation of Si-

OH bonds on the surface when immersed in a simulated 

body fluid as well as Ca+ ions exchange with hydrogen 

ions (Riaz et al., 2019). Despite all the bioceramics 

properties such as high biocompatibility and bioactivity 

as well as low fracture toughness (low ductility) and 

resistance to crack propagation, their application in 

biomedicine has been restricted.  Gelatin is one of the 

biological derivatives of collagen with numerous 

biological properties. Since the majority of the organic 

phase in hard tissue is made of collagen due to 

inflammatory ability, biodegradability, 

biocompatibility, and gelatin availability, this polymer 

has found remarkable applications in drug delivery 

systems. In this study, hybrids of gelatin/elastomeric 

containing different amounts of bioactive glass were 

prepared, and their ability to gentamicin delivery as an 

effective antibiotic was investigated. This system can be 

used as bone tissue filler through injectable gels which 

results in delivery of certain drug. 

 

2. MATERIALS AND METHODS 

2.1. Wollastonite synthesis 
In the first step, calcium nitrate tetrahydrate was 

completely dissolved in deionized water and then, 

ammonia (25%) was added drop by drop to the solution 

to reach pH of 9.  In the next step, sodium metasilicate 

pentahydrate solution was added to the previous solution 

and stirred at 50°C for several hours. Subsequently, 

hydrothermal process was completed at 120°C for 4 

hours. The product was filtered and washed several 

times with distilled water. The resulting powder was 

dried in an oven and calcined at 700°C and 1000°C for 

2 hours. 

 

2.2. Synthesis of Polymer Composite with Wollastonite 

In order to synthesize the composite materials 

containing glass nanoparticles and polymer gelatin and 

investigate the effect of composite composition on their 

bioactivity, different amounts of particles were added to 
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the polymer solution and well mixed at 50°C for 3 hours. 

Ultrasonic bath was then employed to disperse the 

particles in the polymer matrix and prevent 

agglomeration. Finally, each of the resulting composites 

was formed as a thin film and dried at 80°C. 

Gentamicin, as a common antibiotic in orthopedics, 

was used as a model drug. In this research, 10 mg of the 

drug was added to the composite mixture and well 

mixed for a certain period of time to obtain a 

homogeneous gel solution. The resulting composite 

solution was allowed to dry at room temperature. 

Specific amounts of the prepared composites were 

placed in phosphate buffer solution at pH=7.4 and 

temperature of 37°C and then, it was gently shaken. In 

order to determine the amount of delivered drug at 

various times, samples were taken from the buffer 

solution and measured using UV-visible 

spectrophotometer at the wavelength of λ=201nm. 

 

3. RESULTS AND DISCUSSION 

The XRD pattern of the initial powder produced by 

sol-gel method indicates an amorphous and impurity-

free glass which is consistent with the reports of other 

researchers. Several peaks appear at 700 ˚C which are 

representatives of semi-crystalline structure. Upon 

increasing the calcination temperature up to 1000 ˚C, 

sharp peaks appear in the XRD spectrum at the angles 

of 21.97˚, 23.24˚, 25.54˚, 26.99˚, 30.26˚, and 49.94˚, 

indicating the formation of crystalline phase in the 

bioactive glass structure which is consistent with the 

XRD pattern of wollastonite (CaSiO3) phase. The 

diffraction peaks were indexed using Xpert software 

according to the standard X-ray card (JCPDS:043-1460) 

(Fig. 1).  

 

 
Figure 1 . XRD pattern of wollastonite bio-glass at different 

heat treatment temperatures. 
 

TEM test results given in Fig. 2 confirm the 

formation of nearly spherical wollastonite particles with 

the particle size of less than 30 nanometers which is 

approximately consistent with the Dubey-Scherer 

equation and XRD spectra. Fig. 3 presents the FTIR test 

results carried out on the produced composites. Gelatin 

absorption bands in the infrared spectrum are located in 

the amide band region. In this study, Amide-I represents 

the stretching/bending hydrogen bonds C=O with COO, 

Amide-II the bending vibrations of N-H groups and 

stretching vibrations of C-N groups, and Amide-III the 

vibrations in the C-N and N-H groups of amided (Das et 

al., 2017). 

The peaks attributed to Si-O and Si-O-Ca bonds in 

the range of 500-1100 cm-1 imply the presence of 

wollastonite mineral phase in the structure. The drug 

release profile represents rapid delivery rate during the 

initial hours, followed by a constant and continuous rate. 

Approximately 60% of the drug in the composite was 

released after 10 hours of immersion, and almost all 

drugs were released after two days. 

 

 
Figure 2. TEM images of wollastonite nanoparticle 

 

 
Figure 3. FTIR curve of gelatin/ wollastonite nanocomposite. 

 
4. CONCLUSION 

The results of this study demonstrate that the 

hydrothermal method could be used as a suitable method 

for producing relatively homogeneous wollastonite 

nanoparticles. According to X-Ray Diffraction (XRD) 

results, the presence of pure wollastonite phase was 

completely crystallized after calcination at 1000 ˚C 

without any side phases. Different amounts of glass 

nanoparticles added to gelatin polymeric matrix and 

hybrid gelatin/wollastonite formation were confirmed 

through the FTIR and XRD tests. Gentamicin was added 

to the composite for targeted drug release evaluation. 

The hydrophilic and unstable structure of gelatin led to 

rapid delivery of 60% of the drug in initial hours and 

gradually delivered the rest during subsequent hours. 

According to the findings, the produced nanocomposite 

can be used in bone tissue engineering as a bone filler 

and through simultaneously delivering antibiotics, the 

local infection recovery process will be accelerated. 
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 ها:کلیدواژه
 ،نانوکامپوزیت

 ولاستونیت،

 رهایش دارو،

  پذیرتخریبکامپوزیت زیست

 

 

 مقدمه -1
آلی/معدنی مشابه آنچه طبیعت  کامپوزیتیتوسعه مواد 

را در کاربردهای بیولوژیک به توجه بسیاری است  ایجاد کرده

عنوان بستری است. بخش آلی این مواد زیستی به خود جلب کرده

کنند. برای مثال، در حین زنی فازهای معدنی عمل میبرای جوانه

و محلکند میعنوان بستر آلی عمل تشکیل استخوان، کلاژن به

 Rhee) کندهایی را برای رسوب هیدروکسی آپاتیت فراهم می

& Tanaka, 1998). را  درصد از جرم کلی استخوان 65 میزان

هیدروکسی کربنات آپاتیت و مابقی را آب و کلاژن تشکیل می

های شیمیایی و با توجه به شباهت .(Regí, 2006-Vallet) دهد

بیولوژیکی هیدروکسی آپاتیت با بافت معدنی استخوان، از این 

ترکیب در تهیه هیبریدهای جدید برای کاربردهای پزشکی 

نشان داد که  (2005) کیم .(Dorozhkin, 2011) شودمیاستفاده 

های عاملی بیولوژیکی فراوانی کلاژن و ژلاتین دارای گروه

کن انجمادی، ها توانستند با استفاده از روش خشکهستند. آن

عنوان داربست های هیدروکسی آپاتیت/ژلاتین را بهنانوکامپوزیت

 چانگ .(Kim et al., 2005) بافت سخت تهیه کنندبرای مهندسی 

 نتیجهن و به ایکند نیز توانست این نانوکامپوزیت را تهیه  (2003)

های کلسیم در هیدروکسی دست یابد که پیوند شیمیایی میان یون

تواند به تغییر موقعیت باندهای آپاتیت و کربوکسیل در ژلاتین می

FTIR  شود منجر(Chang et al., 2003) که با نتایج سایر 

هایی را نیز تطابق داشت. چانگ همچنین کامپوزیتپژوهشگران 

اتر به مخلوط ژلاتین ونیل الکل و اتیلن گلیکول دیبا افزودن پلی

گروهی . (004Chang et al., 2) و هیدروکسی آپاتیت تولید کرد

http://www.jamt.ir/
https://doi.org/10.30501/jamt.2022.297036.1185
file:///C:/Users/Windows%2010/Desktop/صفحه%20آرایی/زمستان%201402/10.30501/jamt.2023.405574.1282
http://www.jamt.ir/article_??????.html
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هایی برپایه ژلاتین/هیدروکسی آپاتیت کامپوزیت نددیگر توانست

د. نها استحکام بخشنو با کمک گلوتارآلدهید به آکنند را تهیه 

زایی عنوان عاملی برای هستهشده بهژلاتین کراس لینک

 .(Touny et al., 2008) هیدروکسی آپاتیت عمل کرد

های فعال در محیط بیولوژیک توسط از کشف شیشه پس

 درخصوصتحقیقات فراوانی  ،(Hench et al., 1971) هنچ

انجام عنوان بافت انسانی ها بهجایگزینی شیشه و شیشه سرامیک

 .شد

های توان ازجمله گروهفعال را میهای زیستشیشه

کرد که کاربرد وسیعی در موردتوجه در مواد زیستی قلمداد 

;Mollaqasem et  Hench, 2006) اندزمینه پزشکی پیدا کرده

al., 2013). های این ترکیبات قابلیت تحریک رشد سلول

در هنگام قرارگیری در محیط  ،توانندو می رنداستخوانی را دا

هیدروکسی کربنات آپاتیت را بر روی  ازای بیولوژیک، لایه

ان قوی با بافت سخت استخو یو پیونددهند سطح خود تشکیل 

توان از اجزای را می 5O2Pو O, CaO2, Na2SiOبرقرار کنند. 

ها به شمار آورد که موجب دهنده ساختار شیشهاصلی تشکیل

فعال و زیستهای زیستگیری طیف وسیعی از شیشهشکل

ها ثابت کرده است بررسی. (Kokubo, 1998) نداسازگار شده

که مواد سرامیکی مبتنی بر کلسیم سیلیکات به نام ولاستونیت 

(3CaSiO) 4(کلسیم سیلیکات و پودر دیSiO2(Ca  فعالیت

سازگاری خوبی دارند. علاوه بر این، زیستی عالی و زیست

شاهد تشکیل  (Kokubo et al., 1990) کوکوبو و همکارانش

 ،بر روی شیشه (HAPهای هیدروکسی آپاتیت )سریع لایه

 ,.Amin et al) بودند ،شده بدنسازیشرایط مایع شبیه تحت

2021). 

4-ولاستونیت شامل زنجیرهای از تتراهدرال 
4SiO  است

است  ایدارد. شبکه 3ABOکه ساختاری شبیه به پروسکایت 

 Ca+2 هایشده با کاتیونکه از پیوند کووالانسی سیلیکا اصلاح

است. تشکیل آپاتیت بر روی سطح آن در مقایسه  شکیل شدهت

فعال بسیار سریع است. فعالیت های زیستبا سایر سرامیک

وقتی  ،ماده است به سطحOH- Siتشکیل پیوند  دلیلبه ،زیستی

با  Ca+های شود و یونور میشده بدن غوطهسازیدر مایع شبیه

  .(Riaz et al., 2019) شوندهای هیدروژن مبادله مییون

های زیستی رغم تمامی خصوصیات سرامیکعلی

سازگاری بالا، شکنندگی و فعالی و زیستازجمله زیست

ها را در در مقابل رشد ترک کاربرد آنها آنمقاومت پایین 

پزشکی محدود کرده است. از طرف دیگر، نرخ تخریب شیشه

توان از طریق ترکیب آنفعال در محیط بدن را میهای زیست

پژوهشگران  .(Rezwan et al., 2006) ها با پلیمر کنترل کرد

فعال، متااکریلات به شیشه زیست متیلبا افزودن پلی ،توانستند

  بیوتیک را کنترل کنندنرخ رهایش آنتی

(Arcos et al., 2001)تواند . ایجاد تخلخل در ساختار شیشه می

 Wu) دمناسب برای رهایش پروتئین تبدیل کن یها را به حاملآن

et al., 2010)ًتوانستند مقداری از سیلیکا را پژوهشگران  . اخیرا

جایگزین کنند و  3O2Bفعال با بورات در ساختار شیشه زیست

فعال از این شیشه زیست .نرخ تخریب شیشه را افزایش دهند

بیوتیک مانند ونتومایسین رهایش داروی آنتی منظوربهبوراتی 

در سیستم رهایش دارو، رهایش  ،ترین اصلاستفاده شد. مهم

های تومر و سرطانی سلول سمتبهشده کنترل یدارو با نرخ

 Zhang) های سالم آسیب برساندکه به سلولبدون این ،است

et al., 2010) . 

ژلاتین از مشتقات کلاژن با خصوصیات بیولوژیکی 

بخش عمده فاز آلی در بافت سخت  کهازآنجاییفراوان است. 

از کلاژن تشکیل شده است و با توجه به قابلیت تورم، زیست

سازگاری و دسترسی آسان ژلاتین، این ی، زیستپذیرتخریب

های رهایش دارو پیدا کرده کاربرد فراوانی در سیستمپلیمر 

کامپوزیت کردن ژلاتین با کیتوسان، سیلیس و داروی  است.

 بعد از قرارگیری بر روی ایمپلنت ،انسته استجنتامایسین تو

ها و ایجاد عفونت در مراحل فولاد ضدزنگ، از تکثیر باکتری

  اولیه کاشت ایمپلنت در بدن جلوگیری کند

(Aydemir et al., 2020) از هیدروژل ژلاتین/لیگنین برای .

ه نتایج نشان داد ک رهایش داروی ریباویرین استفاده شده است.

ر سرعت دکننده میزان لیگنین و غلظت عامل کراس لینک

رغم ی. عل(Chiani et al., 2023) گذاردمی تأثیررهایش دارو 

در این زمینه، تاکنون گزارشی مبنی  شدهانجامهای تمامی فعالیت

هایش ر منظوربهبر استفاده از کامپوزیت ژلاتین/ولاستونیت 

 ،در این تحقیق ،داروی جنتامایسین مشاهده نشده است. لذا

 10تین/ولاستونیت حاوی از ژلا کامپوزیتیتا سعی بر آن است 

در  و قابلیت آنشود فعال تهیه شیشه زیست از درصد وزنی

این  .شودبررسی  مؤثر یبیوتیکعنوان آنتیرهایش جنتامایسین به

های قابل تزریق به عنوان پرکننده عنوان ژلتواند بهسیستم می
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بافت استخوان مورد استفاده قرار گرفته و داروی موردنظر را 

 نیز آزاد کند.

 

 روش تحقیق -2
 سنتز ولاستونیت -2-1

 فعال ولاستونیت سازی شیشه زیستبرای آماده

 2SiO-CaO  با ترکیب شیمیاییCaO=48.3%  2%51.7=وSiO ،

 (merck) و O2.4H2)3Ca(NO (merck)از مواد اولیه شامل 

O2.5H3SiO2Na .استفاده شد 

زهدرات در آب دیونییکلسیم نیترات تتراه ،در مرحله اول

صورت بهدرصد(  25آمونیاک ) ،سپس .حل شد خوبیبهشده 

 ،سپس دست یابیم. =9pHای به محلول اضافه شد تا به قطره

ه هیدرات به محلول قبلی افزودمحلول سدیم متاسیلیکات پنتا

 سلسیوسدرجه  50مدت چندین ساعت در دمای شد و به

انتخاب شد که نسبت  ایگونهبهها غلظت محلول همزده شد.

 در نیز محلول نهاییpH  دست آید.ه ب Ca/Si=1 نهایی مولی

هیدروترمال در دمای  فراینددر ادامه، تنظیم شد.  8/10حدود 

هساعت تکمیل شد. محصول ب 4مدت  و سلسیوس درجه 120

آمده فیلتر شد و با آب مقطر چندین مرتبه شسته شد. پودر دست

درجه  1000و 700حاصله در آون خشک شد و در دماهای 

 ,.Amin et al) ساعت در کوره کلسینه شد 2مدت به سلسیوس

2021). 

 

 سنتز کامپوزیت پلیمری ولاستونیت -2-2

 پلیمر و ولاستونیتسنتز کامپوزیت نانوذرات  منظوربه

و بررسی زیست (104070شماره  )مرک میکروبیولوژی ژلاتین

از ذرات به محلول پلیمری  درصد وزنی 10، مقادیر فعالی آن

ساعت  3مدت به سلسیوس درجه 50در دمای  وشد اضافه 

. برای پراکنده کردن ذرات در بستر پلیمر و همزده شد خوبیبه

از حمام اولتراسونیک استفاده شد.  ن،شد جلوگیری از اگلومره

نازک درآمد و در  یحاصل به شکل فیلم کامپوزیت ،درنهایت

 خشک شد. سلسیوس درجه  80دمای 

سولفات تولیدشده توسط شرکت از جنتامایسین 

BioBasic  کانادا به شماره کاتالوگGB0217 عنوان آنتیبه

 قدارم در اورتوپدی استفاده شد.و مدل دارویی رایج  یبیوتیک

مدت بهدارو به ترکیب کامپوزیت افزوده شد و گرم از میلی 10

دست آید. ه ب یای همگنمشخصی همزده شد تا محلول ژله

تا  شده محلول کامپوزیتی حاصله را در دمای اتاق قرار داد

شده در محلول تهیه خشک شود. مقادیر مشخصی از کامپوزیت

قرار سلسیوس درجه  37و دمای  =pH 4/7بافر فسفاتی در 

 کمکبه. میزان داروی آزادشده شدآرامی تکان داده گرفت و به

بنفش در طول موج ءسنجی نوری ماورادستگاه طیف

=201nmλ  و ارزیابی شدسنجش . 

 

 یابیمشخصه -2-۳

پراش  تکنیک کمکبهساختار فازی ترکیبات سنتزشده 

 X-ray Diffraction) آنالیز فازیافزارنرمپرتو ایکس مجهز به 

XRD, Philips PW1730, X pert PANalytical )شد تحلیل .

 ⁰A54/1برای تولید پرتو ایکس با طول موج  αCuKمنبع  از

تنظیم  05/0کیلو ولت و طول گام  40استفاده شد. ولتاژ دستگاه 

 .شد

و  شودمیها موجب تشکیل فاز عملیات حرارتی شیشه

توان به ترکیب ماده پی برد. علاوه با شناسایی فاز تبلوریافته می

 رف به حالتوکه شیشه از حالت آمرا بر آن، بیشترین دمایی 

تواند در دست آورد که می هتوان بشود میبلوری تبدیل می

. انتخاب دمای باشدانتخاب کاربرد و مکان استفاده مفید 

بوده پژوهشگران های سایر عملیات حرارتی برپایه گزارش

 . (Amin et al., 2021) است

 Fourier Transform) سنجی مادون قرمزاز آنالیز طیف

Infrared, Thermo AVATAR FTIR ) ر بررسی ساختابرای

قرص  گیری شد.شیمیایی و پیوندها در ترکیبات تولیدشده بهره

KBr های پودری تهیه شد و طیف جذبی در محدوده از نمونه
1-cm 0040-400 دست آمد.ه ب 

 کندگیامشاهده و بررسی اندازه نانوذرات و پر منظوربه

 ها در کامپوزیت، از میکروسکوپ الکترونی روبشیآن

FESEM, Zeiss HV-300-Germany)) و Map .استفاده شد 

بررسی قابلیت رهایش دارو، از جنتامایسین به منظوربه

گرم از میلی 10 میزان عنوان داروی ضدمیکروبی استفاده شد.

لیتر محلول کامپوزیت حل و چندین ساعت میلی 10دارو در 

روفایل پ در ساختار کامپوزیت پخش شود. خوبیبههمزده شد تا 

کامپوزیتی با استفاده از دستگاه طیف رهایش دارو از نمونه
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روز  2در طی  λ=201nmبنفش در طول موج ءماورا سنجی نور

منظور، مقدار مشخصی از کامپوزیت حاوی . بدینشدبررسی 

آرامی دارو در ظروف متعدد حاوی محلول بافر قرار گرفت و به

بعد از گذشت زمان  ،همزده شد. از بافر موجود در هر ظرف

ای برای تعیین میزان داروی آزادشده برداشته موردنظر، نمونه

و  شودمیمشخص استفاده  یهر ظرف برای زمان ،درواقع. شد

شده محلول برداشتهگزین کردن جای بهنیازی  ترتیببدین

 نیست.

فعالی پـودر تولیـدی، ارزیابی زیست منظوربه

 (SBF)شده بدن سازیمایع شبیهآمده در دستهی بانـانوپودره

که طبق استاندارد  ،(1)جدول  با ترکیبی مشابه پلاسمای انسانی

روز غوطه 21مدت به (Kokubo et al., 1990) تهیه شده بود

 کمکبهفعالی، برای بررسی خاصیت زیست ،درنهایت. ور شدند

 .شدندارزیابی  وسکوپ الکترونی روبشیمیکر

 

 و پلاسمای انسانی SBF غلظت یونی. 1جدول 

 SBF (mmol/l) (mmol/l)پلاسما  یون

+Na 142 142 
+K 5 5 
2+Mg 5/1 5/1 
2+Ca 5/2 5/2 
-Cl 103 8/147 

-
3HCO 27 2/4 

-2
4HPO 1 1 
-2

4SO 5/0 5/0 

 

 نتایج و بحث -۳
عنوان روش رسوبی بهاز روش هم ،در این تحقیق

تولید نانوذرات ولاستونیت برای قیمت شیمیایی سریع و ارزان

  استفاده شد. مراحل واکنش سنتز در ذیل آمده است

(Amin et al., 2021): 
1. Ca(NO3)2 = Ca 2+ + 2NO3

- 

2. Na2SiO3 = 2Na+ + SiO3 2- 

3. Ca(NO3)2.H2O + Na2SiO3.5H2O =  

    CaSiO3.H2O + 2NaNO3 + 5H2O 

 

 ،شودهای بالا مشاهده میکه در واکنش طورهمان

شان نسازگار با محیط زیست  محصولات جانبی واکنش کاملاً

 سریع، آسان و ارزان یفرایند منزلهبهش رواز این و دهند می

 توان در تولید با مقیاس صنعتی نیز استفاده کرد.می

 فعالمربوط به پودر شیشه زیست XRDالگوی 

ژل و همچنین پس از  - سنتزشده به روش سل ولاستونیت

در شکل  سلسیوسدرجه  1000و  700کلسینه شدن در دماهای 

مربوط به پودر اولیه  XRDنشان داده شده است. الگوی  1

بدون  یرفودهنده شیشه آمژل نشان - تولیدشده به روش سل

نیز پژوهشگران های سایر یافته هرگونه ناخالصی است که با

با  .(Riaz et al., 2019Amin et al., 2021 ;) مطابقت دارد

 درجه 700افزایش دمای عملیات حرارتی، تعدادی قله در دمای 

بلوری است. با نیمه یکننده ساختارظاهر شد که بیانسلسیوس 

های ، قلهسلسیوسدرجه  1000افزایش دمای کلسیناسیون به 

، 54/25، 24/23 ،97/21در زوایای  XRDتیزی در طیف 

دهنده شوند که نشاندرجه ظاهر می 94/49 و 26/30، 99/26

و با  استفعال تشکیل فاز بلوری در ساختار شیشه زیست

های مطابقت دارد. قله CaSiO)3(فاز ولاستونیت  XRDالگوی 

و با توجه به کارت پرتو  Xpert افزارنرمپراشی با استفاده از 

گذاری شد ( شاخصJCPDS:043-1460)استاندارد ایکس 

 (.2)شکل 

و  فازدهنده تبلور ولاستونیتی تکنشان XRDالگوی 

 برای شرر - دبایاز معادله  عاری از هرگونه فاز ثانویه است.

از عرض کامل در نصف ارتفاع شدیدترین بلور محاسبه اندازه 

 مربوطه استفاده شد. XRDاز الگوی قله 

پهنای متوسط در  Bاست و  D = kλ/B cos θبنابراین، 

 15406/0) طول موج λنیم ارتفاع بیشینه برحسب رادیان، 

 ( است9/0ثابت ) kزاویه براگ و  θپرتو ایکس،  نانومتر(

(2012  ,Khorsand et al.). 

 آورده شده است. 2در جدول ها قلهاطلاعات مربوط به 

برای محاسبه اندازه  2θ=30پراش با شدت بالا در زاویه قله 

خالص انتخاب شد. اندازه متوسط کریستالیت ولاستونیت بلور 

 انومتر است.ن 32/21-24/9محدوده در 
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گوناگون ولاستونیت که در دماهای  XRDی هاالگو. 1شکل 

 عملیات حرارتی شده است

 
 نمونه سنتزشده با طیف استاندارد xrdمقایسه طیف  .2شکل 

 

 ولاستونیت XRDهای قلهاطلاعات مربوط به موقعیت و خصوصیات  .2 جدول

Pos. [°2Th.] Height [cts] 
FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 
Rel. Int. [%] Tip Width Matched by 

2956/6 66/650 5904/0 03961/14 00/100 7085/0  

9770/21 45/542 3936/0 04454/4 37/83 4723/0 98-001-2192 

5420/25 46/124 3936/0 48754/3 13/19 4723/0 98-001-2192 

9997/26 73/112 4920/0 30246/3 33/17 5904/0 98-001-2192 

2645/30 11/560 3936/0 95324/2 08/86 4723/0 98-001-2192 

2710/36 54/143 4920/0 47679/2 06/22 5904/0 98-001-2192 

4675/41 26/92 4920/0 17763/2 18/14 5904/0 98-001-2192 

9420/49 51/130 3936/0 82618/1 06/20 4723/0 98-001-2192 

4189/53 37/91 5904/0 71523/1 04/14 7085/0 98-001-2192 

3974/57 15/66 9840/0 60544/1 17/10 1808/0 98-001-2192 

 

را برای ولاستونیت نشان  FT-IRنتیجه آزمون  3شکل 

بیان 1576و  cm 3464-1شده در ناحیه های مشاهدهدهد. قلهمی

شده در های آب جذبمربوط به ملکول O-Hهای کننده گروه

 cm-ظاهرشده در قله . (Amin et al., 2021) هستندسطح پودر 

 استفاز کربنات کلسیم  C=Oارتعاش کششی  دلیلبه 11422

(Lakshmi & Sasikumar, 2015). شده درمشاهدههای قله-cm 

نسبت  Si-O-Siتوان به ارتعاشات کششی را می 648و  11056 

 . (Zheng et al., 2021) داد
 

 

 ولاستونیت FTIRمنحنی . ۳شکل 

cm- توان دررا می O-Si-Oهای کشش پیوندهای حالت

در طی  .(,.Amin et al 2021) مشاهده کرد 783و  1473

شده، تجزیه سیلیس پیوسته اتفاق افتاد عملیات حرارتی اعمال

و به است همراه به داخل شبکه سیلیس  Ca+2که با جذب 

ظاهر  cm950-1شود که در حدود میمنجر  Ca-O-Siتشکیل 

ای برای نشانه Si-O-Caشده است. ارتعاشات کششی پیوندهای 

آمده دستبه XRDو با الگوهای است  CaSiO-βتشکیل 

در  TEMهای نتایج آزمون .(Amin et al., 2021) سازگار است

و با  کروی دهنده تشکیل ذرات ولاستونیت نسبتاًنشان 4شکل 

نانومتر است که  30نانومتر تا  10تر از ابعاد در محدوده کوچک

 XRDطیف  براساسشرر و  - با نتایج حاصل از معادله دبای

شده در تصویر را های تیره مشاهدهمطابقت دارد. بخش تقریباً

سنتز نسبت داد  فرایندمانده در طی توان به ترکیبات آلی باقیمی

 قرار داده است. تأثیرکه وضوح تصویر نانوذرات را تحت
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 تاز نانوذرات ولاستونی TEMتصاویر  .4شکل 

 

 
 ولاستونیتژلاتین/ نانوکامپوزیت XRDالگوی  .5شکل 

 

درصد  10حاوی  کامپوزیت XRDالگوی ، 5در شکل 

 8/31وایای با زهایی قله شود.مشاهده می وزنی از ولاستونیت

دیده  (0 2 3)درجه از صفحه  9/29و  (2 1 3)درجه از صفحه 

و است دهنده حضور ولاستونیت در ساختار که نشانشود می

توان به را می 2θ=21.9شده در مشاهده گستردهقله  همچنین

 .(Radev et al., 2009) ساختار آمورف ژلاتین نسبت داد

 

 
  ژلاتین/ولاستونیت نانوکامپوزیت FTIRمنحنی  .6شکل 

 

شده بر روی انجام FTIRنتایج آزمون . 6شکل 

دهد. باندهای جذبی ژلاتین در تولیدشده را نشان می کامپوزیت

 .طیف مادون قرمز در ناحیه باند آمید قرار دارند

Amide-I دهنده جفت کشش/پیوند هیدروژنینشان 

C=O اب COO است. 

Amide-II هایدهنده ارتعاش خمشی گروهنشان N-H 

 .است C-N هایو ارتعاشات کششی گروه

Amide-III های مربوط به ارتعاشات در صفحه گروهC-

N  وH-N آمید متصل است (Zamanian & Banafatizadeh, 

Das et al., 20172022;.) 1 جذب درهای قله-cm 3343 ،2896 ،

-O-H ،Cترتیب به ارتعاشات کششی هب 1024 و 1104، 1428

H ارتعاشات خمشی ،C-H  متیلن و متینیل، باندهای ارتعاشی

اضافی در طیف  ینوار .شوندنسبت داده می C-O-C کششی 

توان به حضور را می cm  1340-1 مشاهده درژلاتین خالص قابل

COOH  نسبت داد(Zhang et al., 2018)های مربوط به . قله

بیان cm 1100-500-1 در محدوده Ca-O-Siو  O -Siپیوندهای 

شاهده . مهستندکننده حضور فاز معدنی ولاستونیت در ساختار 

های کلسیم در های کربوکسیل در پلیمر و یوناتصال میان گروه

کنش مناسب کننده برهمبیان cm 1300-1 در حدود ولاستونیت

 .استمیان فاز معدنی و بستر پلیمری 

میکروسکوپ الکترونی روبشی از کامپوزیت  تصاویر

زنی دهنده جوانه( نشان7)شکل  SBFپس از قرارگیری در 

ل یونی کننده قابلیت تبادذرات ریزکلسیم فسفات است که بیان

های کلسیم و فسفات موجود در میان ذرات ولاستونیت و یون

SBF فعالی بالای این کامپوزیت و توانایی آن در است و زیست

های دهد. توزیع مناسب یونوند با بافت استخوان را نشان میپی

 های سیلیسیم و اکسیژن نیز که درهمراه یونفسفر و کلسیم به

نشان داده شده است تأییدکننده همین ادعا است.  Mapتصاویر 

و  45S5فعالی کامپوزیت شیشه بررسی خواص زیست

های لولایز سلاکتید گلیکولید اسید نشان داد که رشد و تمپلی

درصد وزنی  20و  10های حاوی استخوانی در مجاورت نمونه

بود.  45S5درصد شیشه  50شیشه بیشتر از نمونه حاوی 

فعال در کامپوزیت براساس آن تحقیق، مقدار شیشه زیست

دارای حدی بحرانی است و مقدار زیاد شیشه موجب افزایش 

pH شود در محیط اطراف و آسیب سلولی می(Borhan & 

Esmaeilzadeh, 2023 ) لذا، کامپوزیت تولیدشده در این .
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توان درصد وزنی ولاستونیت است می 10تحقیق را که حاوی 

فعالی در کاربردهای بیولوژیک به شمار مطمئن زیست گزینه

 آورد. 
 

 
ولاستونیت ژلاتین/ نانوکامپوزیت  Mapو  SEMتصویر . 7شکل 

 SBFوری در پس از غوطه

 

 کامپوزیت حاوی داروبررسی  -۳-2

که در تصویر میکروسکوپ الکترونی  طورهمان

FESEM  نشان داده شده است، ذرات ولاستونیت 8در شکل 

ی از هایکلوخه ،اند. در بعضی نقاطدر بستر پلیمر پخش شده

 ها وشوند که ناشی از کوچک بودن اندازه آنذرات مشاهده می

کشش سطحی زیاد و تمایل بالا به چسبیدن به یکدیگر است. 

دهنده حضور نشان 8در شکل  EDXنتایج مربوط به آنالیز 

جنتامایسین سولفات و ذرات ولاستونیت در بستر پلیمر است. 

و  Siو عناصر  استدارو  مربوط به ساختمان Sحضور عنصر 

Ca  با توجه به شباهت هستندمربوط به ذرات ولاستونیت .

ساختار شیمیایی جنتامایسین و ژلاتین، عناصر کربن و اکسیژن 

 .توان به ساختمان این ترکیبات آلی نسبت دادرا می

 

 پروفایل رهایش دارو -۳-۳

نشان  9نرخ رهایش دارو برحسب زمان در نمودار شکل 

کننده رهایش سریع شده است. پروفایل رهایش دارو بیانداده 

در ساعات اولیه بود و سپس با نرخ ثابت و پیوسته ادامه پیدا 

درصد از داروی موجود در  60طوری که در حدود به کرد.

 2وری آزاد شد و پس از ساعت غوطه 10کامپوزیت پس از 

ستی دوآبروز تقریباً تمامی دارو آزاد شد. با توجه به خاصیت 

پذیری بالای آن در محیط آبی، تخریب بستر ژلاتین و انحلال

پلیمری موجب رهایش مقدار بالایی از دارو در ساعات اولیه 

ند شوآرامی تخریب میازآن، ذرات ولاستونیت بهشود. پسمی

های دارو، که بر روی سطح ذرات ولاستونیت جذب و مولکول

 و پوریقی مشابه نیز، نبیدر تحق شوند.شده بودند، آزاد می

( موفق به سنتز نانوکامپوزیت 2018همکارانش )

 حامل دارو عنوانلاکتیک اسید بهژلاتین/هیدروکسی آپاتیت/پلی

 12. این کامپوزیت، در مدت (Nabipour et al., 2018)شدند 

زاد کرد. درصد از داروی ایبوپروفن را آ 70ساعت اولیه، بیش از 

ها این نرخ رهایش را به سازوکار نفوذ دارو به بیرون از آن

کامپوزیت نسبت دادند. در ابتدا که مسیر نفوذ کوتاه است، میزان 

رهایش دارو بالا است و، با افزایش مسیر نفوذ، از نرخ رهایش 

شود. مطالعات قبلی بر روی تخریب دارو نیز کاسته می

درصد وزن ولاستونیت پس از  17 دهنده کاهشولاستونیت نشان

 Palakurthy)روز بوده است  21قرار گرفتن در محیط بافر برای 

& Samudrala, 2019) پیوندهای ضعیف واندروالس و .

هیدروژنی، که میان ذرات سرامیکی و شبکه ژلاتین به وجود 

سته راحتی شکآیند، پس از قرارگیری در محیط بیولوژیک، بهمی

اده شوند. هرچند استفو موجب تخریب سریع بستر پلیمری می

منظور ایجاد کراس لینک در شبکه ژلاتین در از مشتقات سیلان به

مقالات گزارش شده است، این امر موجب افزایش پایداری و 

شود و نرخ رهایش دارو را تا حد کاهش نرخ تخریب پلیمر می

که رغم این. علی(Lao et al., 2016)دهد زیادی کاهش می

مدت دارو همواره دستیابی به نرخ رهایش آرام و طولانی

ویژه در جلوگیری موردتوجه بوده است، در بعضی از موارد و به

از انتشار عفونت یا هدف قرار دادن عضوی خاص که نیاز به 

م رد، ایجاد سیستبیوتیک با سرعت بالا دارهایش داروی آنتی
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ار تواند استراتژی مناسبی به شمحامل دارو با نرخ تخریب بالا می

توان از این سیستم . بنابراین، می(Huang & Brazel, 2001)آید 

 برای رهایش دارو سریع و پیوسته استفاده کرد.

 

 
 و اطلاعات مربوط به مقدار عناصر موجود در نانوکامپوزیت EDXآنالیز همراه به شدهاز نانوکامپوزیت تهیه FESEMتصویر . ۸ شکل

 

 
 (n=3)پروفایل رهایش دارو از نانوکامپوزیت  .9شکل 

 

 

 
Spectrum 1     

Element Line Type Weight % Weight % Sigma Atomic % 
C K series 39.12 0.51 52.75 
O K series 27.59 0.33 27.92 
Na K series 5.81 0.09 4.09 
Mg K series 3.00 0.06 2.00 
Si K series 15.60 0.16 8.99 
S K series 5.61 0.09 2.83 
Cl K series 1.85 0.05 0.84 
Ca K series 1.43 0.05 0.58 
Total  100.00  100.00 
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 گیرینتیجه -۴

زیر نکات توان میحاصله از این تحقیق با توجه به نتایج 

 :عنوان کرد

 قیمت، شرایط مطلوب و استفاده از مواد اولیه ارزان

آسان و بدون هرگونه آلودگی  فرایندسریع واکنشی، 

 و روش هیدروترمالاز مزایای  توانمحیطی را می

ن گتولید نانوذرات نسبتا هم منظوربهمناسب  یروش

 .ولاستونیت به شمار آورد

 بلورینگی  با توجه به این نکته که میزان

ر میزان تخلخل و انرژی سطحی دها سرامیک – شیشه

فعالی ر میزان قابلیت زیستدو لذا گذارد می تأثیرها آن

نتایج حاصل از پراش  براساساست و  مؤثرها نیز آن

فاز  توان بیان کرد کهمی ،در این تحقیقپرتو ایکس 

 1000خالص ولاستونیت پس از کلسینه شدن در دمای 

 متبلور شده است. سیوس کاملاًدرجه سل

 در نانوکامپوزیتدوست و ناپایدار ژلاتین ساختار آب 

ی درصد دارو 60به رهایش سریع ژلاتین/ولاستونیت 

 رمابقی دارو درهایش در ساعات اولیه و  جنتامایسین

توان بیان کرد شد و لذا میمنجر طی ساعات بعدی 

تواند در مهندسی نانوکامپوزیت تولیدشده می که

عنوان پرکننده استخوان استفاده بافت استخوان و به

کند بیوتیک را آزاد نیز داروهای آنتی زمانهمو  شود

جر منهای موضعی و به تسریع در روند بهبود عفونت

 .شود

 

 سپاسگزاری -5
های مادی و دانیم از حمایتدر اینجا، بر خود لازم می

 .کنیممعنوی دانشگاه صنعتی شاهرود قدردانی 
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 Abstract: Scarcity of fresh water has nowadays become a global problem and for this reason, a great deal of 

attention has been given to providing fresh water with new technologies and renewable energy. The purpose of 

this research is to synthesize Zeolite 13X or NaX powder using the hydrothermal method to identify the 
parameters affecting the synthesis process as well as the factors affecting the moisture adsorption of the material. 

Synthesis sample (S1) had the specific surface area of 25.53 m2/gr, total pore volume of 0.38 Cm3/gr, mean pore 

diameter of 60.1 nm, and water adsorption percentage of 22% of the total powder weight.  
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1. INTRODUCTION  

Zeolites are crystalline and hydrated 

aluminosilicates of the first and second groups of alkali 

and alkaline earth metals. Zeolite 13X or NaX with the 

chemical formula of Na86 [(AlO2)86(SiO2)106]XH2O 

and Si/Al=1.23 has 12-ring pores with the pore size of 

approximately 6-8 angstroms. This material is one of the 

hydrophilic zeolites that tend to adsorb polar molecules, 

especially water(Perkal & Walters, 1970; Shokroo et al., 

2016). The main objective of the current study is to 

determine the values of the effective parameters of the 

hydrothermal method of zeolite 13X synthesis. 

 

2. MATERIALS AND METHODS  

The raw materials used in this research are sodium 

silicate (Na2SiO3. H2O), Merck, code 1056212500 (8% 

Na2O, 26.5% SiO2, 65.5% H2O), sodium aluminate 

(NaAlO2), Sigma Aldrich code 13404, (38% Na2O, and 

62% Al2O3), sodium hydroxide (NaOH) Merck code 

1064621000 (99% NaOH), and deionized water. 

 

2.1. Selection of raw materials 

Table 1 lists the information from different sources 

to determine the composition ratio of raw materials and 

other parameters. 

 

2.2. Hydrothermal synthesis of zeolite 13X powder 

Samples S1 and S2, whose specifications are given 

in Table 1, were used for the synthesis of zeolite 13X 

powder. 

 

 

 
Table 1. Synthesis conditions of selected samples 

Ref. 
Time 

(hr) 

Temperature 

(°C) 
H2O/Al2O3 Na2O/Al2O3 SiO2/Al2O3 

 Sample 

code 

(Mezni et al., 2011) 6 90 320 10.39 3.43 S1 

(Zhang et al., 2013) 15 90 150 3.5 3.5 S2 

 
3. RESULTS AND DISCUSSION 

3.1. Structural studies  

Figure 1 shows the XRD pattern of the synthesized 

S1 and S2 samples and Commercial sample, Comm. 

The results obtained by the XRD pattern of S1 and 

Comm show that the structure of the synthesized and 

commercial sample matches that of zeolite 13X given in 

references(Treacy & Higgins, 2007). The XRD pattern 

of S2 confirms the formation of an amorphous structure. 
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Figure 1. X-ray diffraction pattern image of synthesized samples S1, S2, and Comm 

3-3. Surface area analysis (BET) 

The results obtained from the BET analysis of the 

samples are given in Table 2. 

The S1 sample has a higher specific surface area than 

the Comm sample mainly due to the visibility of the 

smaller particles in the SEM images. 

 

Table 2. The BET analysis results of the S1 and Comm samples 

Mean hole diameter 

Nm 

Total pore Vol. 

Cm3/gr 
Surface area(m2/gr) Sample code 

8.02 0.02 13.48 Comm 

60.15 0.38 25.53 S1 

3-6. Comparison of moisture adsorption and 

desorption 

Figure 2 refers to the moisture adsorption in the 

samples at different pressures.  

The water desorption under different pressures 

demonstrates that the S1 powder sample loses more 

moisture due to its larger mean pore diameter (46% vs. 

32% at 0.92(atm) pressure) under the same vacuum 

conditions. In sample S1, moisture absorption takes 

more time due to the agglomeration of the powder. 

 

 

 

Figure 2. Curves of the percentage of adsorbed moisture at different pressures for samples S1 and Comm 

 

4. CONCLUSION 

Primary compounds for the synthesis of zeolite 13X 

powder through the hydrothermal method involve a 

careful selection of different raw materials. For instance, 

the composition of the synthesized samples, as per 

references, includes 

3.43SiO2.Al2O3.10.39Na2O.320H2O for (S1) and 

3.5SiO2.Al2O3.3.5Na2O.150H2O for (S2). In the STA 

analysis, sample S1 demonstrated the 22% moisture 

adsorption, surpassing the 20% moisture adsorption 

observed in the commercial sample (Comm). Notably, 

the moisture absorption at ambient temperature by 

various pressures suggested that S1 exhibited a faster 

desorption due to its larger mean pore diameter. This 

characteristic thus makes S1 favorable for powder reuse. 

Conversely, despite the agglomeration of S1 powder, it 

displayed less moisture absorption within the same time 

frame compared to the Comm sample. Therefore, the 

suitable moisture absorption and desorption zeolite 13X 

powder proved to have a high specific surface area and 
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high pore volume with the presence of small 

macrodimension holes (nonagglomeration). 
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 شرفتهیپ یهایفناور و مواد فصلنامه
J o u r n a l  H o m e p a g e :  w w w . j a m t . i r 

 یپژوهش کامل مقاله

سنتزشده به روش  X13ت یزئولگذار در جذب رطوبت پودر ریتأث یپارامترها و بررسی سنتز

 دروترمالیه

 3یشاهمراد ریجهانگ ،*2یصلاح لیاسماع ،1یخانیمهد یعل
 .رانیا ،کرج ،یپژوهشگاه مواد و انرژ ک،یپژوهشکده سرام ،یدکتر یدانشجو 1

 .رانیا ،کرج ،یپژوهشگاه مواد و انرژ ک،یپژوهشکده سرام استاد،  2
 .رانیا ،کرج ،وزارت صنعت معدن تجارت ،یصنعت یهاشرکت شهرک ار،یدانش 3

 

 :مقاله خچهیتار
 20/02/1402: هیاول ثبت

 29/03/1402: بازنگری

 19/09/1402: یقطع رشیپذ

 ریدپذیتجد یانرژ با استفاده از دیجد یهایفناور و است شده یجهان یمعضل نیریشآب  کمبود امروزه    هدیچک 

مواد متخلخل  توسط شب هنگام درآب از رطوبت هوا  جذب موارد نیا از یکی .اندگرفته قرارمورد توجه  شدتبه

قطرات شبنم و جمع صورتبه دیخورش یانرژ از استفاده باروز  در شدهرطوبت جذب شدن خارججاذب رطوبت و 

رطوبت در  یجذب بالا تیبالا هستند که قابل یداریبا پا متیقارزان متخلخل مواد ازجمله هاتیزئول .است آن یآور

ت تیپژوهش سنتز پودر زئول نی.هدف ا. هستندخشک  طقاکاربرد در من نیو مناسب ا دارند را نییپا ینسب یهارطوبت

X13 ایNa-X  مؤثروامل ع ییشناسا و سنتز رد گذارریتأث یپارامترها نییو تع یبررس ،دروترمالیاز روش ه با استفاده 

 هیفور لیمادون قرمز تبد یسنجفیط از استفاده با هانمونه یابیمشخصه. استماده  نیا درجذب رطوبت  زانیم رد

(FTIR)  کسیا پرتوو پراش(XRD)، زمانهم یحرارت زیآنال ازآمده دستهب جینتا .شد انجام STA)) ریبا استفاده از تصاو 

درصد  با (BET) یسنجتخلخلآزمون  جیو نتا (FESEM) یدانیم لیگس یروبش یالکترون کروسکوپیم ازآمده دستهب

ینشان م قاتیتحق گرید جیآن با نتا سهیو مقا جینتا ی. بررسشدند یبررس گوناگون ینسب یهاجذب رطوبت در فشار

 حفرات قطر اندازهمتوسط  و هاتخلخلحجم  ،ژهیسطح و X13ت یزئولپارامتر جذب رطوبت در  نیترکه مهم دهد

 nm 1/60متوسط قطرحفرات ، gr3Cm 38/0/ هاحجم تخلخل، gr2m ۵3/2۵/ ژهی، سطح و((S1 . در نمونه سنتزشدهاست

حجم تخلخل ، gr 2m 48/13/ژهیبا سطح و ینمونه تجار دردست آمد. ه وزن پودر بدرصد  22درصد جذب رطوبت  و

/gr3Cm 02/0  و متوسط قطرحفراتnm 02/8 ،بودوزن پودر  درصد 20درصد جذب رطوبت. 

  https://doi.org/10.30501/jamt.2023.395082.1276           URL: https://www.jamt.ir/article_184876.html 

 :هادواژهیکل
 ،NaX تیزئول

 ،دروترمالیه سنتز

 رطوبت، جاذب مواد

 متخلخل، مواد

 هوا از رطوبت جذب

 

 

 

 مقدمه -1
از  یاریتوسط مواد جامد متخلخل در بس رطوبت جذب

. ودشمی استفاده ،آب دارند یبه جذب و رهاساز ازیکه ن ،عیصنا

 زانیم ،یسطح یوندهایپ و حفرات اندازه به بسته ،مواد نیا

ذب ادارند. مواد ج گوناگون ینسب یهادر رطوبت یجذب متفاوت

 تیکم و قابل نهیهز ،یداریپا ،یمنیا لحاظ از درکاربرد، ،رطوبت

                                                      
 

1. Electric dehumidifier 

2. Adsorption Heat Pumps 

3. Alcohol/organic solvent dehydration 

. کنندیم دایپ تیجذب ارجح ستمیس در مجدداستفاده 

 ییایلق فلزات دراتهیه و یبلور یهاکاتیلینوسیآلوم ها،تیزئول

 لحاظبهکه  هستند یاصل دوم و اول گروه عناصر یخاک ییایقل و

از مواد  یکی جذب رطوبت یکم و سرعت بالا نهیهز ،یداریپا

 یحرارت یهاپمپ ،1یبرق یهاریگرطوبت عیدر صنا پرکاربرد

 یهاستمیو س 3یآل/حلال الکل یریگآب ،2(AHPs) یجذب

mailto:e-salahi@merc.ac.ir
http://journals.merc.ac.ir/
http://www.jamt.ir/
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 ,.Mgbemere et al) ندیآیبه شمار م 1یانرژ رهیذخ و یابیباز

و   SiO]4[4-یهایچهاروجه وستنیپ همه از ب هاتیزئول .(2017
-4]4[AlO وو فراوان  دسترسدر هیکه مواد اول شوندیم لیتشک 

 ییایمیهستند. فرمول ش ییبالا یو حرارت ییایمیش یداریپا یدارا

 .است O2)y].WH2)x(SiO3O2Mx/n[(Al صورتهب آن یعموم

( W) و ونیکات تیظرف (n) ،کاتیون فلزی M)) این فرمول،در 

 Si/Al . نسبتاست آب در هر سلول واحد یهاتعداد مولکول

 تینوع زئول کنندهنییتع عوامل نیترمهم از یکی هیاول بیترک در

 کیبه  کینزد  Si/Alاست. نسبت  ۵تا  1 ریمقاد یدارا که است

 یدوستآب تیخاص نی( بالاترمینیاز آلوم یغن یهاتی)زئول

 دارد را یارچوب چهاروجههدر چ مینیآلوم زانیم حداکثر لیدلبه

. دیآیم وجوده ب یونیتبادل کات یهاتیسا یبالاتعداد  لهیوسهب و

 ییایمیبا فرمول ش NaX ای X13ت یزئول

O2)106]·XH2)86(SiO2Na86[(AlO  23/1 نسبتباSi/Al=  و 

 انگستروم 8 تا 6 حدود حفرات اندازه و یاحلقه 12با حفرات 

 ذبج به بسیاری لیتما که است دوستآب یهاتیزئول ازجمله

 ,Magee & Sullivan) .دارد آب ژهیوهب ،یقطب یهامولکول

Shokroo et al., 2016; Perkal & Walters, 1970; 2010). در 

 2بزرگ شامل حفره حفره نوع دو، X13 تیزئول یساختار هندس

(α)  به مربوط ترکوچک حفره وآنگستروم  13-8ر قطبا 

 Masoudian et) دارد وجودآنگستروم  8/2با قطر  (β) تیسودال

Perkal & Walters, 1970; al., 2013) .لینحوه تشک 1 شکل 

آن  هیاول باتیاز ترک را( تی)سودال A تیزئول و X13ت یزئول

 کاربرد یبراماده  نی. حجم و اندازه حفرات در ادهدینشان م

 .(Yan et al., 2019) دارد یجاذب رطوبت نقش اساس
 

 
ت یزئول دهندهلیتشک یواحدها ساختار .1 شکل

A ,X )Masoudian et al., 2013( 

                                                      
1. Energy recovery and storage systems 
2. Supercage 

Anbia ) لدروترمایه رینظ گوناگون یهابه روش تیزئول

et  Ezzeddine; Bandarchian & Anbia, 2015; , 2015et al.

Lima ; , 2004et al. Jänchen; Hunger et al., 1999; , 2018al.

, et al. Rostami ;Moneim & Ahmed, 2015; al., 2019et 

Stach et  ;, 2016et al. Sharma ;, 2016et al. Sayılgan ;2016

Vizureanu & ; Treacy & Higgins, 2007; al., 2005

; Zhao et al., 2020 ;Yan et al., 2019 ;Krivenko, 2021

Zhang et al., 2013)، و بالا یدما در ییایقل یهمجوش 

Mulu; ., 2011Mezni et al; , 2014et al. Chen ) دروترمالیه

Robson, 2001; , 2021et al. ،)ویماکروو امواج (Jansen, 

Zeng et al., 2021; 2001) مافوق صوت  امواج و(Kaya -Erten

Pal et al., 2013; Ozkan, 2012-& Cakicioglu) شودیم سنتز .

 ابتدا که ،ییایقل یروش همجوش ذکرشده، یهاروش انیم در

 یدر دما ینیچ عاتیضا و تیبنتون کائولن، رینظ هیاول مواد بیترک

 روش از استفاده با ،سپسو  شوندیم هیهم وارد واکنش اول بابالا 

 ییمحصول نها معمولاً شود،یم سنتز یینها پودر ،دروترمالیه

و  ویامواج ماکروو یهاروش کهییازآنجا .ندارد ییخلوص بالا

 روش ند،یآینم شماربه  یصنعت ییهاروش زیمافوق صوت ن

 صخلو با تیزئول پودر سنتز مناسب روش عنوانبه دروترمالیه

 .استمطرح  شدن یصنعت تیقابل و بالا

نتز در روش س ییر سنتز پودر نهادگذار ریتأث یپارامترها

 هیاول یمول یهانسبتشامل  X13 تیپودر زئول دروترمالیه

3O2/Al2SiO ،3O2O/Al2Na ،3O2O/Al2H دما، زمان، زمان ،

 ونیاسلتریقبل از ف یینها بیترک PHاستراحت قبل از اتوکلاو و 

 ت،ینوع زئول لیتشک رد گذارریتأث یپارمترها نی. در بهستند

 محصول بیترک در را نقش نیشتریب O2/Al2SiO ینسبت مول

ه ب شاهد باشد، ۵/1-4نسبت در محدوده  نیاگر ا .دارد یینها

 یدرصد کمتر، یهانسبت در خواهیم بود. Xتیزئول آمدن وجود

 نسبت یبرا و شد خواهد حاصل X ،Aنوع  تیدونوع زئول هر از

 نسبت شیافزا با و آمد خواهد وجوده ب Aنوع  تیزئول ۵/0

 ,.Zhang et al) فازآمرف فاز غالب خواهد بود زین 4 از شتریب

 یمول هیاول یهانسبت در Xت یزئول لیتشک رد(. 2013

3O2/Al2SiO 3 یبا کاهش نسبت مول ،۵/1-4 نیبO2/Al2SiO، 

تر اندازه ذرات بزرگ نیانگیبا م X13 تیزئول بلورهای لیتشک

 ,.Zhang et al) شودیم ترحاصلکیاندازه ذرات بار عیو توز

 ژهیسطح و بهکه  ،رطوبت جاذب عنوانبه کاربرد یبرا. (2013

 یولنسبت م جهیدرنتتر و ذرات کوچک نیانگیم ،نیاز استبالا 
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3O2/Al2SiO تر خواهد بود. مناسب بالاتر 

 قاتیتحق ،3O2O/Al2Na ینسبت مول ریتأث درخصوص

 شدتهبآن  بیو ترک تیزئول ونیزاسیستالیکه کر دهدینشان م

 رشدو  ییزابودن فاز محلول در طول هسته ییایقل زانیم به

 در دیبا هیاول بیمشخص کردن ترک یدارد. برا یبستگ تیزئول

 ودنب ییایقل زانیم ابد،یآب کاهش  یاگر محتوا ،که داشت نظر

در  ،نی. بنابراافتیخواهد  شیافزا یطور محسوسبه محلول

آب در محلول  زانیم ،3O2O/Al2Na یمحدوده نسبت مول نییتع

ت یلزئو یینها بیحصول به ترک یخواهد بود و برا گذارریتأث

X13 ،مقدار نسبت  ،باشد کم محلول آب زانیم کهیدرصورت

 ی. نسبت مولابدیکاهش  دیبا زین 3O2O/Al2Na یمول

3O2O/Al2Na  ردیگ قرار تواندیم 8/3-20در محدوده 

(Robson, 2001). ثابت آب  قدارموجود  صورت در ،نیهمچن

 لیسبب تشک 3O2O/Al2Na یمول نییپا در محلول، نسبت

 بالاتر وX ت یزئول موجب تشکیل بالاتر یهانسبت ،Pت یزئول

 )Anbia et al., 2015( شد دنخواه A تیزئول سبب تشکیل آن از

که  دهدینشان م قاتیاتوکلاو، تحق یدما درخصوص

 دارتریپا فرم لیتشک به وسیدرجه سلس 90بالاتر از  یدما

منجر خواهد شد  (A تی)زئول تیسودال یعنی تیزئول

(Mezni et al., 2011; Masoudian et al., 2013)  یدما درو 

) Zhang etشد خواهد لیتشک یکم نیبلور فاز زین 80 از کمتر

)al., 2013. 

آب در نسبت  شیکه افزا نشان داد هایبررس ،نیهمچن

بهتر ژل و  لیسبب تشک 31۵به  19۵از  3O2O/Al2H یمول

 ,.Masoudian et al) شودیم تیخلوص بالاتر زئول جهیدرنت

2013). 

 یپارامترها ریمقاد نییتع یهدف اصل ،پژوهش نیدر ا

 یاست که برا X13ت یزئولسنتز  دروترمالیروش ه گذارریتأث

سنتز  ردآن  ریتأثپارامترها و  تیبا توجه به اهم ،هدف نیتحقق ا

 هیاول یمول یهامحدوده پارامتر نسبت ،X13 تیزئول

3O2/Al2SiO ،3O2O/Al2Na ،3O2O/Al2Hو  ، دما، زمانPH 

 یتخابان گوناگون یپارامترها نییپس از تع و شده است یبررس

ر آن، خواص جذب رطوبت در نمونه سنتزشده با دو اثرگذار 

 شود.می یو بررس سهیمقا یتجار نمونه

 

 قیتحق روش -2
 هاروشمواد و  -1-2

 میسد کاتیلیاز س ندهست عبارت استفاده مورد هیاول مواد

O 2.H3SiO2Na ک )مر شرکتO2Na 8  ،2درصدSiO ۵/26 

 میسد ناتیآلوم ،10۵6212۵00کد درصد(،  O2H ۵/6۵درصد، 

2NaAlO چیآلدر گمایس شرکت O)2Na 38  3 ودرصدO2Al 62 

درصدNaOH (99  ) میسد دیدروکسیه ،13404کد  (درصد

 .شدهزهیونیو آب د 1064621000مرک کد شرکت

 

 هیاول مواد بیترک انتخاب -2-2

 هیاول مواد بیترک نییتع یبرا گوناگون مراجع اطلاعات

 .آورده شده است 1در جدول  سنتز رد مؤثر یپارامترها گرید و

 

ت یولزئ لیتشک رد گذارریتأث گوناگون ینسبت پارامترها .1 جدول

X13 گوناگون مراجع رد  

 

 ،یمول نسبت درخصوص شدهداده حاتیتوض به توجه با

3O2/Al2SiO یدما و سنتز پارامتر نیترمهم عنوانبه 3بالاتر از 

با  که بیبودن ترک ییایقل زانیم ،وسیسلس درجه 90 اتوکلاو

 نیترمناسب و آب در ارتباط است زانیو م 3O2O/Al2Naنسبت 

آب  زانیم باکم  3O2O/Al2Naنسبت  از ندهست عبارت هاحالت

یرد
 ف

 مرجع
زما

 ن
hr 

 دما
°C 

H2O

/ 

Al2
O3 

Na2

O/ 

Al2
O3 

SiO2

/ 

Al2
O3 

 روش

 سنتز

1 

(Bandarchi

an & 

Anbia, 

2015) 

1۵ 90 160 4 ۵/3 
دروترمیه

 ال

2 
(Mezni et 

al., 2011) 
6 90 320 

39/1

0 

43/

3 

دروترمیه

 ال،

همجوش

 ییایقل ی

3 
(Zhang et 

al., 2013) 
1۵ 90 1۵0 ۵/3 ۵/3 

دروترمیه

 ال

4 
(Masoudia

n et al., 

2013) 
4 7۵ 31۵ ۵/4 3 

دروترمیه

 ال

۵ 
(Anbia et 

al., 2015) 
۵ 

10

0 
1۵6 3 9/3 

دروترمیه

 ال
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 اطلاعات ،شتریآب ب زانیبا م بالا 3O2O/Al2Naنسبت  و کمتر

 .شدانتخاب  دروترمالیسنتز ه یبرا 1 جدول 3 و2 یهافیرد

 

 X 13تیزئول پودر سنتز -3-2

 2در جدول  شدهبا مشخصات آورده S2 ,S1 یهانمونه

 شدند. استفاده X13ت یزئولسنتز پودر  یبرا
 

 سنتز نمونه پودرها طیشرا .2 جدول

 

 کاملاً زهیونید آب در NaOHابتدا  ب،یساخت ترک یبرا

 آن گرید میاضافه شد و ن 2NaAlOاز آن به  یمیحل و سپس ن

به  میسد کاتیلیمحلول س ،ادامه در .شدمنتقل  3SiO2Naبه

ساعت  2اضافه شد. پس از  جیتدربه میسد ناتیمحلول آلوم

درجه  90 یدر اتوکلاو با دما آمدهدستهژل ب ،استراحت

 ،2 جدول درمطابق کد نمونه  ،ساعت 1۵و  6 مدتبه وسیسلس

، 7به  PHپس از سرد شدن و رساندن  ،درنتیجه .شد داده قرار

داده شد وپس  قرار rpm4000 با دور وژیفیابتدا در دستگاه سانتر

 120 یساعت در دما 4مدت به ،یو عبور از صاف وشوشستاز 

 .شدخشک  وسیسلسدرجه 

 Comm کد با X13ت یزئول یتجار پودر مونهن ،نیهمچن

 شد. هیته سنتزشده یپودرها با آمدهدستهب جینتا سهیمقا یبرا

 ،هابلورک ذرات اندازه نییتع و مواد ساختار تعیین یبرا

 PHILIPS دل( مXRD)  1کسیا پرتو پراش دستگاه از

(PW3710 PMD control)  با تابشCu-Kα  .استفاده شد

 Al,Si,O,H نیب شدهبررسی و مقایسه پیوندهای تشکیل منظوربه

 (FTIR) 2هیفور لیبا تبد قرمز مادون یسنجفیط ها،در نمونه

 یبرا و شد استفاده Perkinelmer spectrum RXI مدل

                                                      
1. X-Ray Diffraction Analysis 

2. Fourier-Transform Infrared Spectroscopy 

3. Simultaneous Thermal Analysis 
4. Field Emission Scanning Electron Microscopy 

 از پودرها و قطر حفرات نمونه ژهیمساحت سطح و یریگاندازه

 ابBET  واجذب و جذب یسنجتخلخل یریگآزمون اندازه

استفاده شد. رفتار  نیدرجه کلو 77 یدر دما Belsorp II دستگاه

 و STA 3زمانهم یها با استفاده از آزمون حرارتنمونه یحرارت

 2۵-8۵0 ییدما طیبا شرا Mettler Toledo DSCمدل  دستگاه

درجه  10 یدهحرارت نرخ با هوا اتمسفر تحت درجه سلسیوس

 یبررس یبرا ،نیهمچن .انجام شد قهیبر دق وسیسلس

میزان کیفی تخلخل موجود، شکل  و پودرها سطح شناسیریخت

 لیگس از میکروسکوپ الکترونی روبشی وجودآمدههب هایحفره

 استفاده شد.  LMU-TESCAN\VEGA( مدل SEMFE) 4یدانیم

 

 و بحث جینتا –3
  یساختار یبررس -1-3

 S1 سنتزشده یهانمونه کسیپراش پرتو ا یالگو 2 شکل

 . دهدیرا نشان مComm یو تجار S2و 

 

 
 Commو  S1، S2در نمونه  کسیپراش پرتو ا یالگو ریتصو .2 شکل

 

 X13 (Crystallographicت یزئولپراش  یدر الگو

Information File: 1521411 1/6°(، قله پراش در Ɵ =2  مرتبط

مربوط به  یمشخصه بعد ( وجود دارد و قله111) هبا صفح

 .است 0/10Ɵ =2°ت یموقع( در 220) یستالوگرافیکر هصفح

 ،(331(، )311به صفحات ) مربوط گرید یهاقله ،نیهمچن

و  9/30°ی هاتیدر موقع بیترتبه( ۵۵۵)و( 642) ،(۵33)

 & Treacy) دنوجود دار Ɵ2 =7/11°و4/1۵°و  3/23°و °6/26

Higgins, 2007.) کسیپراش پرتو ا یاز الگو آمدهدستهب جینتا 

 ساختار که دهدینشان م  Commیو تجار S1در نمونه سنتزشده 

 کد
ونه

نم
 

 مرجع
 زمان

)hr( 

 یدما

 اتوکلاو 

(°C( 

H2O/ 
Al2O3 

Na2O/ 
Al2O3 

SiO2/ 
Al2O3 

S1 

(Mezni 

et al., 

2011) 
6 90 320 39/10 43/3 

S2 
(Zhang 

et al., 

2013) 
1۵ 90 1۵0 ۵/3 ۵/3 
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. دارد مطابقت X13ت یزئولبا ساختار  یو تجار سنتزشده نمونه

 دهدیم نشان زین S2 سنتزشده نمونه کسیا پرتو پراش یالگو

 فزارانرمشده است. با استفاده از  لیآمورف تشک یکه ساختار

MAUD، پودر  ونیزاسیستالیمقدار درصد کرS1  94برابر با 

شرر، اندازه  کیبا استفاده از تکن ،نیهمچن. آمد دست هب درصد

 یو نمونه تجار نانومتر ۵/32برابر  S1در نمونه  هاتیستالیکر

Comm  نانومتر محاسبه شد. 3/24 برابر با 

 

 هیفور لیتبد قرمز مادون یسنجفیط -2-3

نمونه  هیفور لیتبد مادون قرمز فیط، 3 شکلدر 

 نشان داده شده است. Comm یو تجارS1 سنتزشده 

 

 
و نمونه  S1ه سنتزشد نمونه هیفور لیمادون قرمز تبد فیط .3 شکل

 Comm یتجار
 

به کشش  مربوط cm3474-1پهن در  قله ،یمنحن نیا در

H-O شدهجذب یهامولکول ای لیدروکسیه یهامتعلق به گروه 

 است. O2H ای H-O-Hش خمبه  ربوطم cm1639-1 قله وآب 

 یهاگروه یوندهاینامتقارن در پ یکشش یهاارتعاش ،نیهمچن

4Si(Al)O ،مادون قرمز  هیدر ناح ،هستند یساختار اطلاعات که

 .رندیگیم قرار( cm1300-200-1در محدوده ) IR فیط یانیم

به ۵63 و 671 و cm 97۵-1 هایقله ،X13ت یزئول درخصوص

و  Al-O یوندهایپنامتقارن و متقارن  یکششرتعاش ا به بیترت

Si-O یعضوشش یهاو حلقه هایدر چهاروجه (D6R )مربوط 

و  Si -O-Si وندیکشش متقارن در پ ،cm7۵2-1 هایقلههستند. 
1-cm467 وندیپ در خمشO -Al مطابقت  دهندهنشان جینتا. است

 . است X13ت یزئول هایقله با Comm ،S1هنمون دو هایقله

 

 یزساختاریر مطالعات -3-3

 یو تجار S1 سنتزشده یپودرها از آمدهدستهب ریتصاو

Comm لشک در یروبش یالکترون کروسکوپیم ازآمده دستهب 

 .است شده آورده 4

 

  

  
ا ب یربرداریبا تصو پودرسطح  شناسیریخت ریتصاو .4 شکل

و   S1 سنتزشده پودر نمونه (ب ،الف یروبش یالکترون کروسکوپیم

 یتجار پودر نمونه( د ،ج

 

و  زیذرات ر ،S1 سنتزشده نمونه از آمدهدستهب ریتصاو

 دهدیم نشان را نامنظم یشکل با و وستهیپهمبه اغلبکوچک و 

 X13ت یزئولاز  شدهلیتشک یهاهسته کم فرصت کنندهانیب که

 نیوجود اتصال ب رسدیبه نظر م ،نیهمچن. استرشد  یبرا

 ،در ابعاد ماکرو خواهد شد یآمدن حفرات دوجوه ذرات سبب ب

مجزا و  صورتهذرات ب Comm یدر نمونه تجار که یدر صورت

شبه یشکل و اندگرفته شکل کرونیم 2 حدود هایاندازهدر 

 در حفرات تعداد رسدیبه نظر م ،لیدل نیبه هم .داشتند یکرو

 . باشد اندک Commدر پودر  ماکروابعاد 

 

 (BET) یسنجتخلخل آزمون -4-3

 تروژنیاندازه تخلخل و جذب و واجذب ن عیتوز ۵ شکل

 از آمدهدستهب جینتا. دهدیرا نشان م یو تجار شدهنمونه سنتز

 آورده شده است. 3 جدول در هانمونه یسنجتحلخل زیآنال
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 )الف(

 
 )ب(

و  جذب)ب( نمودار و  اندازه تخلخل عی)الف( توز .5 شکل

 Comm و S1نمونه  تروژنیواجذب ن

 

 Comm و S1 یهانمونه  BETزیآنال از آمدهدستهب جینتا .2 جدول

 نمونه
 ژهیو سطح

(/gr2m) 
ها تخلخل حجم

/gr3Cm 

قطر  متوسط

 nmحفرات 

 48/13 02/0 02/8 (Comm) یتجار

 ۵3/2۵ 38/0 1۵/60 (S1) سنتزشده

 

 ،Comm ینمونه تجار در مقایسه با S1 سنتزشده نمونه

شاهده م یزساختاریر ریکه در تصاو زتریداشتن ذرات ر لیدلبه

نشان  الف-۵ شکل ،نیدارد. همچن یبالاتر ژهیسطح و شد،یم

 از یترعیاندازه تخلخل وس عیتوز لیدلبه، S1که نمونه  دهدیم

یم که است یشتریب یهاحجم تخلخل یدارا ،Comm نمونه

 رد ذرات دنیچسب همه بودن و ب ییابه حالت کلوخه را آن توان

 ریتصاو در که ،ماکرو یهاتخلخل لیتشک و حالت نیا

نشان  ب-۵ شکل. داد نسبت بود، مشاهدهقابل زین یزساختاریر

برابر  10در حدود  تروژنیجذب ن زانیم ،S1که در نمونه  دهدیم

 حضور با که است Commدر نمونه  تروژنیجذب ن زانیم

  .دارد مطابقتماکرو  یهاتخلخل

 (TGA) یحرارت - یسنجوزن زیآنال -5-3

 یحرارت - یسنجوزن زیآنال ازآمده دستهب یمنحن 6 شکل

 8۵0-2۵ ییدما محدوده در را سنتزشده و یتجار یهانمونه

 C/min10°با سرعت  زیآنال نیا .دهدینشان م درجه سلسیوس

 در اتمسفر هوا انجام شده است. و

 

 
اتمسفر هوا و با سرعت سرعت  رد  TGA یمنحن .6 شکل

C/min10° یتجار و سنتزشده پودر یهانمونه 

 

درجه  300 یها تا دمادر وزن نمونه آمدهوجودهب کاهش

است ها در نمونه شدهمربوط به رطوبت جذب سلسیوس

(Moneim & Ahmed, 2015; Bandarchian & Anbia, 2015) .

مدت که به ییکه نمونه پودرها دهندینشان م 6شکل  یهایمنحن

 20 یو رطوبت نسبدرجه سلسیوس  2۵ یساعت در دما 72

در  ودرصد  S1، 22 شدهدر پودر سنتز ،گرفته بودند قرار درصد

. از شده استجذب  رطوبتدرصد  Comm، 20 یپودر تجار

 3تا  1کاهش جرم  درجه سلسیوس، 1000 یتا دما 300 یدما

آمده از نظر دستهب تیاست که زئول یمعن نیبه ا درصد

)Bandarchian & Anbia, 2015 ;است داریپا یساختار

)Moneim & Ahmed, 2015. یپودرها تا دما نمونه ،نیبنابرا 

 در، 6 شکل در ،نیهمچن. بودند داریپادرجه سلسیوس  8۵0

 یمقدار ،Commنمونه  در مقایسه با S1 نمونه DTA یمنحن

یم مشاهده وسیسلس درجه 7۵0تا  4۵0 یجذب حرارت از دما

مقدار  حضورو  S1نمونه  در سنتز ندیفرانبودن  کامل که شود

 درصد با که دهدرا نشان می یینها بیدر ترک یناخالص یکم

 4 جدولدارد.  مطابقت درصد 96 شدهمحاسبه ونیزاسیستالیکر

 شدهو درصد رطوبت جذب یکیزیف یهایژگیمشخصات و و

 .دهدیم نشان را گوناگون مراجع در X13ت یزئول یهادر نمونه
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و درصد رطوبت جذب یکیزیف یهایژگیمشخصات و و .4 جدول

 گوناگون مراجع درX13ت یزئول یهانمونه در شده

 

 شیافزا در مهم عامل دو هاتخلخل حجم و ژهیو سطح

 است شده انیب X13ت یزئولتوسط  شدهجذب رطوبت

)Stach et al., 2005; Sharma et al., 2016( .جینتا یبررس 

 یتمام که دهدیم نشان 4 جدول در شدهارائه قاتیتحق

 یهاژهیو سطح در درصد 24بالاتر از  جذب رطوبت یهادرصد

 .اندآمده دسته بپارامتر  نیترمهم عنوانبه gr2m 600/بالاتر از 

 ژهیبا وجود سطح و ،4 جدول 3 فینمونه رد ،مورد کی در

/gr2m 643 ،گزارش  درصد، 18در حدود  نییرطوبت پا جذب

 6/0) کم حفرات قطر اندازه متوسط امر نیا لیدل شده است که

 رطوبت جذب رد گذارریتأث مهم پارامتر گرید عنوانبه( نانومتر

 gr2m 10۵0/ ژهیبا سطح و ،4 جدول 7 فینمونه پودر رد .است

 رطوبت درصد 32 زانیبه م gr3Cm.38/0/ها و حجم تخلخل

حجم  ژه،یهر سه عامل سطح و ،نیبنابرا. است کرده جذب

جذب  زانیم کنندهنییتع قطر حفرات  اندازهها و متوسط تخلخل

 حجم ،S1 سنتزشده پودر. در هستند X13 تیرطوبت در زئول

 هاآن شدن آگلومره و ذرات بودن زدانهیر واسطههب بالا، تخلخل

که نشان  است شده جادیاماکرو،  یهاآوردن تخلخل وجودهب و

 جزء ،ندارد ییبالا ژهیو سطح گرچه سنتزشده، پودر دهدیم

 با هک استجذب رطوبت  یبا درصد بالا شدهسنتز یهاتیزئول

 .است شده هیته یصنعت یروش

 

  رطوبت واجذب تیوضع یبررس -6-3

 در هانمونه در رطوبت واجذب به مربوط 7 شکل یمنحن

از  شکل نیدر ا آمدهدستهب یمنحن. است ینسب خلأ جادیا اثر

 درجه 120 یدما در ساعت 4 مدتبه هانمونه کردن خشک

 24 مدتبه هاآن یریقرارگ پسس و هاآن نیتوز وس،یسلس

 درصد 20یو رطوبت نسب وسیسلسدرجه  2۵ یساعت در دما

آمده  دسته ب ها در محفظه تحت خلأنمونه زمانهم نیتوز و

 است. 

 

 
 یفشارهادر  شدهدرصد رطوبت جذب زانیم یمنحن .7 شکل

 Comm یتجار و S1 شدهنمونه سنتز یبرا متفاوت

 

یم نشان ینسب خلأ جادیا اثربرواجذب رطوبت  یمنحن

 تر،شیوجود متوسط قطر حفرات ب لیدلبه، S1که نمونه پودر  دهد

 دهدیم دست از یشتریبرطوبت  ،کسانی خلأ طیشرا اعمال با

 هجینت نیا(. اتمسفر 92/0 تا فشار درصد 32 مقابل در درصد 46)

 هاپودر نمونه تروژنین واجذب و جذب یمنحن با یخوب تطابق

 یپودر مناسب برا یدر طراح تواندیم که دارد ۵ شکل یمنحن در

 ،نیهمچن .شود استفادهجذب رطوبت و استفاده مجدد از آن 

در مقایسه ) ساعت 24 کوتاه مدت ها درنمونه یریقرارگ لیدلبه

یرد
جع ف

مر
 

 نوع

 نمونه

 درصد

 رطوبت

(C°300) 

 سطح

 ژهیو

gr/2m 

 حجم

ها             تخلخل

 gr3Cm/ا

 متوسط

قطر 

حفرات 
nm 

1 
(Moneim 

& 
, Ahmed

2015) 

 - - - 22 یسنتز

2 
(Bandarch

ian & 
Anbia, 
2015) 

 6/0 34/0 462 22 یسنتز

3 
(Sayılgan 

et al., 
2016) 

 0/1 33/0 643 18 یتجار

4 (Zhao et 

al., 2020) 
 6/9 29/0 383 19 یتجار

۵ (Yan et 

al., 2019) 
 - 27/0 3۵4 18 یتجار

6 
(Ezzeddin

e et al., 
2018) 

 - 32/0 74۵ 24 یتجار

7 
(Sharma 

et al., 
2016) 

  32/0 10۵0 32 یتجار

8 
(Hunger 

et al., 
1999) 

 - 29/0 - 18 یتجار

9 (Stach et 

al., 2005) 
    34 یتجار

1
0 

(Jänchen 

et al., 
2004) 

    19 یتجار

1
1 S1 1/60 38/0 ۵/2۵ 22 یسنتز 

1
2 comm 02/8 02/0 1/13 20 یتجار 
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 (یگرماسنج آزمون یبرا ساعت 72 مدتها بهنمونه یریقرارگ با

 دو هر یبرا آمدهتسدهجذب رطوبت، درصد رطوبت ب یبرا

 S1 نمونه و استجذب رطوبت  ییمقدرار نها زکمتر ا نمونه

 ذبج یبرا یشتریب زمانبه بودن  ییاکلوخه طیشرا لیدلبه

بودن پودر سرعت جذب  یاکلوخه ،جهیدرنت .دارد ازین رطوبت

تر و جذب بالا و دفع راحت یو برا دهدیرطوبت را کاهش م

 جمح و ژهیو سطح یدارا شدهنمونه سنتز دیرطوبت با ترعیسر

 یهااندازه قطر حفرات بزرگ در محدوده نیهمچن و بالا تخلخل

 و مزو باشد. کرویم

 

 یریگجهینت -4

روش  با X13ت یزئولسنتز پودر  یبرا هیاول یهابیترک

هب نگوناگو مراجعپارامترها در  یبا استفاده از بررس دروترمالیه

و  O2O.320H2.10.39Na23.43SiO.3O2Al ((S1 صورت

O2O.150H2.3.5Na23.5SiO.3O2Al (S2)   در  و شدندانتخاب

 1۵و  S1نمونه  یساعت برا 6 مدتبه وسیسلسدرجه  90 یدما

نشان  کسیا پرتوپراش  جینتا .سنتز شدند S2نمونه  یساعت برا

 هداد لیساختار آمورف تشک S2 شدهداد که نمونه پودر سنتز

 هیفور لیمادون قرمز تبد یسنجفیط و کسیا پرتوپراش  .است

 در. داشت مطابقت X13ت یزئول جیبا نتا S1 شدهپودر سنتز

 ،Comm یوتجار S1ه سنتزشد پودر یکیزیف خواص یبررس

 یهابالاتر و حجم تخلخل ژهیسطح و یدارا S1 سنتزشده پودر

 جیدر نتا ،و بود هشد شتریبود که سبب جذب رطوبت ب یبالاتر

 درصد S1، 22 سنتزشده نمونهبرای  ،TGAاز آزمون  آمدهدستهب

 ذبدرصد ج Comm، 20 ینمونه تجار یبرا ،جذب رطوبت و

 طیمح یواجذب رطوبت در دما ،نیهمچن .آمد دسته برطوبت 

حجم  لیدلهب ،S1نمونه  در که دادنشان  ینسب خلأو با اعمال 

استفاده مجدد از  منظوربهکه  ،رطوبت واجذب شتر،یحفرات ب

یم انجام ترعیسر آن در ،جذب رطوبت کاربرد دارد یپودر برا

سبب جذب رطوبت  S1پودر  شدن ییاکلوخه ،یطرف از .ردیپذ

شده بود.   Commنمونه  در مقایسه با مشابه زمانکمتر در 

 رطوبت دفع و جذب یبرا مناسب X13 تیپودر زئول ن،یبنابرا

 حفراتبالا و وجود تعداد  یهاو حجم تخلخل هژیو سطح یدارا

  ( خواهد بود.ونیزاسیآگلومر)عدم کم ماکرو ابعاد با
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