
  مولایت-بررسی تاثیر نوع عملیات حرارتی بر ریزساختار شیشه سرامیک هاي آپاتیت

طاهره سادات جعفرزاده  ،2،عباس یوسفی

   

دندانپزشکی دانشگاه  دانشکده 3ووس مشھد، 

قابلیت کنترل خواص مکانیکی، فیزیکی و زیستی مناسب شیشه سرامیکها، توجه بسیاري از محققین را در دهه اخیر به کاربردهاي 

ت ترمیم بافت هاي استخوانی مواد ترمیمی دندانی و شیشه سرامیک هاي زیست فعال جه

با در نظر گرفتن اثر مورفولوژي ذرات و فازهاي 

فازهاي آپاتیت و  و نوع موجود در تغییر و بهبود خواص مکانیکی هدف کار حاضر بررسی اثر نوع عملیات حرارتی ، بر مورفولوژي

  .لایت با هدف استفاده به عنوان یک شیشه سرامیک دندانی و یا به عنوان فاز تقویت کننده در کامپوزیت هاي دندانی میباشد

به عنوان ترکیب پایه انتخاب گردید و علاوه بر آن 

درجه سانتی  1500کلیه نمونه ها پس از ذوب در دماي 

بر اساس . بر روي شیشه هاي بدست آمده انجام گرفت

حضور فازهاي  XRDآنالیز . ایش قرار گرفتند

نشان داد که با تغییر برنامه عملیات حرارتی و نوع 

تر و یا مدت زمانهاي کمتر فاز به گونه اي که ابتدا در دماهاي پایین 

  .ذرات مولایت میگردد

 مورفولوژي با Ca5(PO4)3F فلورآپاتیت .

. میگردد یافت بدن معدنی بافتهاي در جزیی

است که مشکلات زیبایی مربوط به آن در حال حاضر منجر به این مسئله گردیده 

سایر مواد دندانی مانند شیشه سرامیک ها که تفاوت چشمگیري با دندان طبیعی از خود نشان نمیدهند تحقیقات وسیعی را به 

 حساب به ها سرامیک با مقایسه در مزیت یک
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،عباس یوسفی1بیژن افتخاري یکتا،1جعفر جوادپور،1یدخت

 1یعادله معط 1رزا صحت ،3کاشی

ووس مشھد، موسسھ پرطا 2دانشکده مھندسی موادو متالورژی دانشگاه علم و صنعت، 
  تھران

قابلیت کنترل خواص مکانیکی، فیزیکی و زیستی مناسب شیشه سرامیکها، توجه بسیاري از محققین را در دهه اخیر به کاربردهاي 

مواد ترمیمی دندانی و شیشه سرامیک هاي زیست فعال جه. زیستی این مواد جلب نموده است

با در نظر گرفتن اثر مورفولوژي ذرات و فازهاي . آسیب دیده از جمله کاربرد هاي عمده شیشه سرامیک ها در این حیطه می باشد

موجود در تغییر و بهبود خواص مکانیکی هدف کار حاضر بررسی اثر نوع عملیات حرارتی ، بر مورفولوژي

لایت با هدف استفاده به عنوان یک شیشه سرامیک دندانی و یا به عنوان فاز تقویت کننده در کامپوزیت هاي دندانی میباشد

به عنوان ترکیب پایه انتخاب گردید و علاوه بر آن SiO2-  Al2O3- P2O5 –CaO- CaF2به این منظور در ابتدا ترکیب  پایه

TiO2, کلیه نمونه ها پس از ذوب در دماي .مورد استفاده قرار گرفتوانه زا به عنوان ج

بر روي شیشه هاي بدست آمده انجام گرفت DTAدر مرحله نخست آنالیز . گراد به صورت بالک ریخته گري گردیدند

ایش قرار گرفتندنتایج بدست آمده از این آنالیز برنامه هاي عملیات حرارتی مختلف مورد آزم

نشان داد که با تغییر برنامه عملیات حرارتی و نوع  SEMنتایج آنالیز  . فلورآپاتیت و مولایت را در کلیه نمونه ها تایید مینماید

به گونه اي که ابتدا در دماهاي پایین . جوانه زا، مورفولوژي و اندازه ذرات کریستالین تغییر مینماید

ذرات مولایت میگردد فلورآپاتیت به وجود می آید و افزایش دما و زمان منجر به جوانه زنی و رشد 

  مولایت، عملیات حرارتی، مورفولوژي- 

.استانجام گردیده فلورآپاتیت این مطالعه به منظور تولید شیشه سرامیک با فاز بلوري 

جزیی مقدار به و طبیعی صورت به که است سازگاري زیست معدنی

مشکلات زیبایی مربوط به آن در حال حاضر منجر به این مسئله گردیده  تفاوت ظاهري آمالگام با دندان طبیعی و

سایر مواد دندانی مانند شیشه سرامیک ها که تفاوت چشمگیري با دندان طبیعی از خود نشان نمیدهند تحقیقات وسیعی را به 

یک ها سرامیک شیشه در حرارتی عملیات تغییر با شده کنترل 
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دختیسحر ملازاده ب  

دانشکده مھندسی موادو متالورژی دانشگاه علم و صنعت،  1

قابلیت کنترل خواص مکانیکی، فیزیکی و زیستی مناسب شیشه سرامیکها، توجه بسیاري از محققین را در دهه اخیر به کاربردهاي 

زیستی این مواد جلب نموده است

آسیب دیده از جمله کاربرد هاي عمده شیشه سرامیک ها در این حیطه می باشد

موجود در تغییر و بهبود خواص مکانیکی هدف کار حاضر بررسی اثر نوع عملیات حرارتی ، بر مورفولوژي

لایت با هدف استفاده به عنوان یک شیشه سرامیک دندانی و یا به عنوان فاز تقویت کننده در کامپوزیت هاي دندانی میباشدمو

به این منظور در ابتدا ترکیب  پایه

 , درصد وزنی  3ر امقد

گراد به صورت بالک ریخته گري گردیدند

نتایج بدست آمده از این آنالیز برنامه هاي عملیات حرارتی مختلف مورد آزم

فلورآپاتیت و مولایت را در کلیه نمونه ها تایید مینماید

جوانه زا، مورفولوژي و اندازه ذرات کریستالین تغییر مینماید

فلورآپاتیت به وجود می آید و افزایش دما و زمان منجر به جوانه زنی و رشد 

- آپاتیت: کلمات کلیدي

  : مقدمه

این مطالعه به منظور تولید شیشه سرامیک با فاز بلوري 

معدنی مواد جمله از سوزنی

تفاوت ظاهري آمالگام با دندان طبیعی و .[1-4]

سایر مواد دندانی مانند شیشه سرامیک ها که تفاوت چشمگیري با دندان طبیعی از خود نشان نمیدهند تحقیقات وسیعی را به 

 . خود اختصاص دهند

 خواص به یافتن دست



ساختار بهم پیوسته آپاتیت و مولایت، حضور فاز فلورآپاتیت، پایداري شیمیایی نسبتا مناسب و استحکام خمشی خوب . آید می

عه قرار مولایت به عنوان مواد دندانی توسط گروه هاي متفاوتی مورد مطال –شیشه سرامیک هاي آپاتیت  باعث گردیده است که

  [5-3]گرفته اند

 SiO2 _ (5_x)Al2O3 _ 1/5P2O5 _  xCaF2-(5-x)(x_5)5 کلی فرمول اساس بر هیل جی رابرت و استانتون تی کنت

CaO  بررسی ها سرامیک را در این شیشه مولایت و فلوروآپاتیت وتشکیل کریستالیزاسیون دما و فلورین میزان تغییر با و 

 شیشه دررا  فلوروآپاتیت تشکیل اکتیواسیون انرژي و کریستالیزاسیون، مورفولوژي استانتون تی کنت و افیلین پی کوین [6].کردند

 آزمایش مورد SiO2 -(5-x) Al2O3 -1/5P2O5 -(5-x)CaO- xCaF2(x-5)1/5کلی  با فرمول مولایت آپاتیت هاي سرامیک

 کریستالیزاسیون اکتیواسیون انرژي ساز شبکه هاي اکسید مقادیر افزایش با که ه شدداد نشان تحقیق این در .دادند قرار

  .[7]یابد می کاهش ها کریستال  این سایز و افزایش فلوروآپاتیت

علی رغم تحقیقات گونـاگون در مـورد   . باشد می ها سرامیک شیشه تهیه در مرحله مهمترین رشد و زنی جوانه مراحل کنترل

 هـا  همچنین امکان استفاده از این شیشه سرامیک و خمشی این شیشه سرامیکهااثر تغییر ترکیب بر پایداري شیمیایی و استحکام 

انجـام  هـا  به عنوان یک پوشش زیست سازگار تاکنون تحقیقات مشخصی در مورد بررسی نحوه جوانه زنی و رشد در ایـن سیسـتم   

سی اثر عملیات حرارتی بر نحوه تشکیل آپاتیت و مولایت و بررهدف از مطالعه اخیر تحقیق در مورد مورفولوژي فازهاي . نشده است

 اولیـه،  شـیمیایی  ترکیـب  تغییـر  و نمـودن  بهینه با که است مبنا این بر اولیه فرض. فازهاي موجود و تغییر مورفولوژي آنها میباشد

د که با توجـه بـه   بتوان ترکیب فازهاي نهایی و مورفولوژي آنها را به گونه اي کنترل نمو  مناسب حرارتی و عملیات زا جوانه انتخاب

 هـا  این شیشه سرامیک .به ترکیب بهینه اي از فازهاي آپاتیت و مولایت و مورفولوژي مناسب دست یافتکاربرد و خواص مورد نظر 

   [12-8] ندستهد، زیست سازگار بوده و داراي حلالیت کنترل شده نخواص سایشی مناسبی را دارا می باش

  :فعالیت ھای تجربی

، زیرکونیـا و  )Merck(، اکسید تیتانیم)Merck(ترکیبات سیلیس همدان اسید شویی شده،کربنات پتاسیمدر این پژوهش از 

، کربنـات  )Riedel De Haune(، اسـید فسـفریک  )Merck(، فلوریـد کلسـیم  )Merck(اکسـید بـاریم، هیدروکسـید آلـومینیم    

روند آماده سازي نمونه  هـا  . یت استفاده گردیدمولا - سرامیک آپاتیت-به عنوان ترکیب اولیه براي ساخت شیشه). Merck(کلسیم

ها و نتایج حاصل از آنها نشان با این وجود ادامه آزمایش. به عنوان ترکیب پایه انتخاب شد GBبدین صورت بود که در ابتدا ترکیب 

ا مـواد گـداز آور در ترکیـب اولیـه     زا و ی ـداد که ترکیب شیشه پایه باید تا حدودي تغییر نماید و نیاز به استفاده از اکسیدهاي جوانه



  . مورد نیاز است

  

ساعت در  2مقادیر محاسبه گردیده از اکسید هاي نامبرده شده با یکدیگر به خوبی مخلوط گردیدند و پس از نگه داري به مدت 

کلیه مذاب ها در قالب فولادي پیش گرم شده تخلیه گردیدند و به . ه آلومینایی ذوب گردیدنددرجه سانتیگراد در بوت 1450دماي 

قطعات بالک به دست آمده به وسیله دستگاه برش به . مورد عملیات آنیل قرار گرفتند 550الی  500ساعت در دماي  2مدت 

تحت برنامه هاي متفاوت عملیات  DTAست آمده از آنالیز ابعاد بسیار کوچک و هم اندازه بریده شدند و با استفاده از دماهاي بد

و نتایج اولیه  DTAبا توجه به توجه به نتایج .در شکل شماره یک نشان داده شده است DTAنتایج آنالیز . حرارتی قرار گرفتند

XRD  و SEM  برنامه هاي عملیات حرارتی نامبرده شده در زیر و افزودنی هايTiO2 مورد اثر این  به منظور تحقیق در

  :تغییرات بر ترکیب و مورفولوژي انتخاب گردیدند

3-C : درجه  بر دقیقه تا دماي 10گرمایش با سرعتTG-TS  ساعت در این دما و در ادامه  3نمونه ها به مدت  نگه داري

نگه داري به ) 970و  780،830دماهاي (  DTAدرجه  بر دقیقه تا پیکهاي نشان داده شده به وسیله  10  گرمایش با سرعت 

  ساعت در این دما ها و سرمایش در کوره 3تا  1.30مدت زمان هاي 

ابتدا نمونه ها مانت شده و  SEMقرار گرفتند ودر ادامه به منظور بررسی هاي  XRDنمونه هاي حاصله ابتدا تحت آنالیز هاي 

 . دقیقه اچ گردیدند 3رخی از نمونه ها تا ثانیه و در مورد ب 80تا  25درصد وزنی در بازه هاي زمانی  HF 2.5بوسیله 

  : نتایج و بحث

هاي شکل حاضر   XRDبررسی هاي  .در شکل شماره یک نشان داده شده است GBBمربوط به نمونه  DTAنتایج آنالیز 

  از  مشخص شده اند در دماهاي پایین منجر به ف DTAدرجه بر دقیقه تا دماهایی که توسط  10مشخص نمود گرمایش با سرعت 

و  970و سرمایش سریع منجر به تبلور فاز کریستوبالیت و افزایش ذما تا  870بلورین مشخصی نمیگردد ولی گرمایش تا دماي 

 2عملیات حرارتی حاضر در شکل  XRDنتایج . سرمایش سریع منجر به تیلور فاز مولایت و رشد کریستالهاي فلور آپاتیت میگردد

  .نشان داده شده است

 SiO2 Al2O3 CaO CaF2 P2O5 TiO2 
GBT 24% 40% 9.8% 21.6% 18.7% 3% 



  

  

  

  

  

  

  GBTنمونه  DTAنتایج آنالیز ) : 1(یر شماره تصو

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

دقیقه  10به مدت  780نمونه عملیات حرارتی شده در دماي ) : a(،   GBTنمونه XRDنتایج آنالیز ) : 2(تصویر شماره 

یات حرارتی نمونه عمل): c(دقیقه سرمایش سریع،  10به مدت  870نمونه عملیات حرارتی شده در دماي ): b(سرمایش سریع، 

 دقیقه سرمایش سریع، 10به مدت 1100شده در دماي 



فاز  درجه سانتیگراد 970یک ساعت در دماي نهایی به مدت با عملیات حرارتی نشان می دهد  )3(شمارهمانطور که تصویر ه

عدم تشکیل مولایت را می توان ناشی از عدم حضور مقادیر کافی اکسیدهاي گدازآور که . اله نشده استمولایت در نمونه کریست

). 13(سبب کاهش دماي بالاي تشکیل مولایت، کاهش ویسکوزیته و علاوه بر آن تسهیل جوانه زنی و رشد ذرات مولایت دانست 

) 00- 011-0695با شماره کارت ( کریستوبالیت   970دماي  و در) 00-015- 0876با شماره کارت (فلوروآپاتیت  870در دماي 

که نشان دهنده مورفولوژي کروي ذرات فلور  800نمونه عملیات حرارتی شده در دماي  SEMتصویر  .فازهاي غالب می باشند

 .دیده میشود) 4(کل ش آپاتیت میباشد در

  

 

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

گرمایش با سرعت (درجه سانتی گراد 970و 770،870شده در دماهاي  عملیات حرارتیي ي ایکس نمونه هاپرتونمودارهاي پراش : )3(تصویر

  )ساعت 1درجه سانتیگراد بر دقیقه و مدت نگهداري  10

 

 

 

 

 

  

 

 

  ثانیه 50درجه سانتی گراد زمان اچ  800ساعت در دماي  1نمونه عملیات حرارتی شده به مدت  SEMتصویر ) 4(شکل



نشان  ))5(شکل(در این دما 1.30درجه سانتی گراد و به مدت  780در دماي  TiO2وزنی افزودنی  %3نمونه حاوي  BSEتصاویر 

دهنده حضور حفرات سیاه رنگی است که در مرکز آنها ذرات مستطیل شکل نسبتا بزرگی وجود دارند ، در اطراف این ذرات جهت 

مستطیل شکل موجود در حفره مقدمه جوانه زنی و رشد  گیري ترجیحی فازي با رنگ روشن دیده میشود، به نظر میرسد که ذرات

نمونه حاضر وجود فازهایی با جهت گیري ترجیحی را در اطراف  BSEبا وجود آنکه تصویر . فازهاي اطراف خود را فراهم مینماید

از ذرات با  فقط نشان دهنده حضور حجم وسیعی ،)5(نمونه حاضرشکل SE ذرات مستطیل شکل نشان میدهد با این وجود تصویر

نمونه حاضر فقط نشان دهنده حضور فازهاي فلورآپاتیت و کریستوبالیت میباشد  XRDنتایج . مورفولوژي کروي شکل میباشد

بنابراین به نظر میرسد که جوانه هاي اولیه فاز فلورآپاتیت و یا حداقل قسمتی از ذرات فلورآپاتیت مورفولوژي کروي شکل داشته 

 HFثانیه با  75ساعت و اچ آن به مدت  3به مدت  970که پس از عملیات حرارتی این نمونه در دماي  SEMنتایج آنالیز . باشند

قابل مشاهده بودند، پس از نگه داري  BSE، نشان داد که فازهایی که قبلا فقط در حالت )6(درصد وزنی انجام گرفت،شکل  2.30

به  EDXو   XRDبا توجه به نتایج  . نیز قابل مشاهده میباشند SEبه مدت زمان کافی در دماي مناسب رشد کرده و در حالت 

 .نظر میرسد که این ذرات، ذرات فاز مولایت باشند

ذرات کروي شکل به مقدار بسیاري کاهش یافته و فقط در ) 6تصویر(درجه سانتی گراد 970با عملیات حرارتی نمونه در دماي 

نمونه حاضر در بزرگنمایی هاي کم تر نشان  SEMتصاویر . قابل ملاحظه می باشندبزرگنمایی هاي بالاتر و زمان هاي اچ بیشتر 

دهنده ذرات میله اي شکل با سطح مقطع هگزاگونال و ابعاد بزرگ می باشد که با بررسی نتایج ارائه شده در مقالات به نظر میرسد 

ایی هاي بالاتر ذرات باریک تري را با مورفولوژي میله اي این نمونه در بزرگنم )14- 16(.این ذرات فاز فلورآپاتیت را تشکیل میدهند

اظهار نظر قطعی در مورد اینکه هر کدام از فازهاي تشکیل دهنده نمونه حاضر دقیقا چه نوع مورفولوژي را از خود . نشان میدهد

مقایسه آنها با نتایج  و XRDو  SEMنشان میدهند به بررسی هاي ریز ساختاري بیشتري احتیاج دارد ، ولی دقت در تصاویر 

سایر نمونه هاي حاضر نشان دهنده این مسئله است که ابتدا در دماهاي پایین و در مدت زمان هاي کم تر در حفراتی که در اثر اچ 

ترجیحی به وجود می آیند ذراتی با مورفولوژي مستطیلی دیده می شوند که منجر به جهت گیري ترجیحی فازهایی در اطراف خود 

همانطور که قبلا بیان شد ذرات به وجود آمده . د که در زمان ها و دماهاي بیشتر به صورت میله اي در نمونه دیده میشوندمیگردن

فقط فاز فلورآپاتیت را نشان میدهد بنابراین  به نظر  XRDدراي مورفولوژي کروي هستند و از آنجایی که نتایج  780در دماي 

افزایش دما موجب ایجاد ذرات میله اي میگردد . ها و یا ذرات اولیه فاز فلورآپاتیت باشند همیرسد که این ذرات کروي شکل جوا ن

به نظر میرسد ذرات میله اي باریک تر که در دماهاي پایین تر از  ))8(و شکل ) 7(شکل  (EDXو  XRD  که بر اساس نتایج 

در برخی از نواحی سطح مقطع هگزاگونال را از خود نشان دیده نمیشوند مربوط به فاز مولایت میباشند و ذرات بزرگتر که  970



قابل مشاهده هستند ذرات فلورآپاتیت میباشند که در دماهاي پایین تر مورفولوژي کروي داشته و با  830می دهند و از دماي 

و به مدت زمان  970ي مدت زمان اچ بیشتر در نمونه هایی که در دما. افزایش دما مورفولوژي میله اي را از خود نشان میدهند

ساعت عملیات حرارتی شده اند نشان دهنده حضور ذرات کروي شکل میباشد که بر روي ذرات میله اي شکل چسبیده  3تا  1.5

  )18-17(.اند

 

 

  

  

  

  

  

  

درجه سانتی گراد و تصویر سمت راست  780در دماي  1.30: تصویر سمت چپ  TiO2 افزودنی % 3نمونه هاي حاوي ) 5(شکل 

  ساعت در همان دما 3

 

 

 

 

 

 

 

 

 



  970ساعت در  3عملیات حرارتی شده به مدت  TiO2 افزودنی % 3نمونه هاي حاوي ) 6(شکل 

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

 C3نمونھ عملیات حرارتی شده بر اساس برنامھ  EDXنتیجھ : )7(شکل

  

  

  

  

  

  

  

  

 

  C3نمونھ عملیات حرارتی شده بر اساس برنامھ  XRDنتیجھ ): 8(شکل



  

  :نتایج

مورفولوژی کروی داشتھ و با افزایش دما بھ  870الی  780مطالعھ حاضر نشان می دھد کھ ذرات فلورآپاتیت در دماھای 
فاز مولایت کھ در دماھای بالاتر بھ وجود می آید مورفولوژی میلھ ای را از خود . صورت میلھ ای نیز رشد خواھند نمود
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