
 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

 



 

 

 

 



 

 

ریز ساختار و رفتار تبلور  ثیر روش ساخت برتأ
   �SiO�-CaO-P�Oشیشھ ھای زیست فعال

علیرضا کیانی  ،٢سحر ملازاده بیدختی ،١ی قاسم نیائنگار نما
  ٣رشید

 

 چکیده

-�SiOھدف از تحقیق حاضر تھیھ ی شیشھ ی بایواکتیو در سیستم 
CaO-P�O�  ثیر روش ساخت بر خواص بھ روش سل ژل و بررسی تأ
بھ صورت  نمونھ در روش اول برای تھیھ. ھایی استمحصول ن

در حضور   تترااتیل اورتوسیلیکات ،)in-situ(ھمزمان و در جا 
و  تری اتیل فسفات سپس. ھیدرولیز شد در اتانول اسید نیتریک

  pH.بھ آن اضافھ شدکلسیم نیترات حل شده در اتانول در انتھا 
 در روش دوم بھ منظور تھیھ. ه شدمحلول بھ مقدار مناسب رساند

تترااتیل ھیدرولیز ،  )ex-situ(بھ صورت مجزا  نمونھ
 و بھ صورت جداگانھ صورت گرفت تری اتیل فسفات و اورتوسیلیکات
پس از آن دو . اضافھ شد تری اتیل فسفات بھ کلسیم نیترات

سل ھای بھ دست آمده از ھر دو . محلول بھ یکدیگر اضافھ شدند
 .خشک گردیدند روش ابتدا ژل شدند و سپس با فرآیند مناسب

، نمونھ ھای حاصل )DTA( آنالیز حرارتی افتراقیبراساس نتایج 
قرار  تحت عملیات حرارتی ٥ min/°Cدر دماھای متفاوت با نرخ 

 پراش پرتو ایکس برای ارزیابی نمونھ ھا از آنالیزھای. گرفت
)XRD( ،طیف سنج مادون قرمز تبدیل فوریھ )FTIR(  و میکروسکوپ الکترونی روبشی
)SEM( نتایج بھ دست آمده از آنالیزھای . ستفاده شداXRD  و

FTIR زھای حاکی از مؤثر بودن فرآیند تھیھ بر ترتیب و نوع فا
باندھایی  in-situو در نمونھ ھای متبلور شده ی نھایی می باشد 

تغییر مکان کھ در عددھای موج پایین تر بودند بھ سمت چپ 
و داشتند کھ دلالت بر ایجاد پیوندھای شیمیایی بین سیلیس 

عملیات حرارتی در  XRDطبق نتایج  .ترکیبات کلسیم فسفات است
ر منجر بھ تجزیھ ھیدروکسی دماھای بالاتر و مدت زمان بیشت

، SEMنتایج  .آپاتیت بھ کلسیم فسفات و سیلیکات کلسیم می شود
ی یکسان بودن مورفولوژی فازھا در ھمھ ی نمونھ نشان دھنده 

اما ابعاد فازھای کریستالین و مقدار . ھای سنتز شده بود
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فازھای بلورین بھ صورت ویژه ای در نمونھ ھا با یکدیگر 
 . تفاوت داشت

 

  in-situ ،ex-situشیشھ ھای زیست فعال، سل ژل، : کلمات کلیدی



 

 

 مقدمھ

بھ  ھستند کھ مواد زیستی، موادی با کاربرد ھای پزشکی
. منظور تعامل با سیستم ھای بیولوژیکی استفاده می شوند

مواد بایواکتیو، دستھ ای از مواد زیستی ھستند کھ توانایی 
تشکیل استخوان و  .]١[چسبندگی شیمیایی بھ بافت ھا را دارند

کنترل رشد معدنی و باکتریایی آن، از موضوعات چالش برانگیز 
شیشھ ھای بایواکتیو بھ  .]٢[زمان ساخت مواد پزشکی است از

دلیل دارا بودن خواصی از جملھ  بایواکتیویتھ، قابلیت جذب 
مجدد، تولید و ھدایت استخوان، محدوده ی وسیعی از کاربردھا 
را از قبیل ایمپلنت ھا برای نقایص استخوانی، ترمیم و 
جایگزینی بافت ھای آسیب دیده، آماده سازی داربست جھت 
پیوند استخوان و نیز بھ عنوان مواد پوشش روی ایمپلنت ھا 

شیشھ ھای کلسیم سیلیکات و سیستم ھای سھ تایی  .]٢, ١[دارند
SiO�-CaO-P�O�    با مقدار کمP�O�   توجھ زیادی را بھ ،

مواد قادر این . عنوان مواد بایواکتیو بھ خود جلب کرده اند
بھ تشکیل پیوندی محکم با استخوان ھای زنده ھستند زیرا 

یون ھای سیلیکا و کلسیم (محصولات حاصل از تجزیھ ی آن ھا 
توانایی شبیھ سازی استخوان سازی در محل ایمپلنت ) قابل حل

سنتز شیشھ ھای  .]٣[و ترویج رشد بافت استخوان دارند
ذوب و ریختھ روش : بھ دو روش عمده صورت می گیردبایواکتیو 

شیشھ ھای بایواکتیو تھیھ شده بھ روش  .گری و فرآیند سل ژل
سل ژل خاصیت بایواکتیو بودن بیشتری را نسبت بھ روش ذوب و 

شیشھ ھای . یک ترکیب مشابھ نشان می دھند ریختھ گری در
بایواکتیو تھیھ شده بھ روش ذوب، از طریق مخلوط کردن مواد 
معدنی بھ دست می آیند و این مخلوط بھ یک مایع ذوب شده ی 

این روش معایبی دارد از جملھ دسترسی بھ .ھمگن تبدیل می شود
 بالا بھ منظور ذوب وخلوص بالا کھ مربوط بھ درجھ حرارت 

می شوند شیشھ ھایی کھ بھ روش سل ژل تھیھ  .]٤[اختلاط است
نسبت بھ روش متداول ترکیبات ساده تری دارند و ھم بندی با 

ا بیشتر استخوان در این شیشھ ھا بھ علت ساختار متخلخل آن ھ

واکنش ھای سطحی شیشھ ھای بایواکتیو با یون قابلیت . [٥]است
ھای حاضر در مایعات بیولوژیکی، منجر بھ شکل گیری یک لایھ 

از نظر شیمیایی و ساختاری معادل با از کربنات آپاتیت کھ 
فصل مشترکی مناسب جھت استخوان است، می شود کھ  فاز معدنی

اگر چھ این لایھ ی . با استخوان را فراھم می کند اتصال
 .]٦, ٤[آپاتیت می تواند در حین ساخت شیشھ متبلور شود

ھیدروکسی آپاتیت یکی از مھم ترین مواد مطرح در اورتوپدی و 



 

 

دندان پزشکی است و در پزشکی بھ صورت ھای مختلفی از جملھ 
واکنش سل ژل  .]٧[پودر، کامپوزیت و حتی پوشش کاربرد دارد

توسط پارامتر ھای زیادی از جملھ ساختار و غلظت واکنش 
دھنده ھا، حلال ھا، کاتالیزور و ھمچنین نرخ حذف حلال تحت 

ماده بھ انتخاب  بھ عنوان مثال خواص. تأثیر قرار می گیرد
لازم بھ ذکر است کھ خاصیت  .]٣[کاتالیست وابستھ است

بایواکتیو بودن شیشھ ھا بھ اندازه ی ذرات، مورفولوژی، 
تحقیقات  .]٨[بستگی داردماده  خصوصیات سطح و ریز ساختار

زیادی بر روی مشخصات خواص بیولوژیکی این دستھ از مواد بھ 
. خصوص ارتباط بین ساختار و این خواص متمرکز شده است

ات حرارتی روی ساختار شیشھ و خواص بیولوژیکی آن تأثیر عملی
می گذارد بھ طوری کھ دماھای بالا منجر بھ تشکیل ولاستونیت، 

فسفات می / ھای کلسیم سیلیکاتتری کلسیم فسفات و سایر فاز
وجود مقادیر زیاد سیلیس در شیشھ ھای بایواکتیو،  .]٣[شود

علاوه بر این کھ باعث بھبود چسبندگی سلولی می شود، پایداری 
علی رغم تحقیقات وسیع صورت . شیمیایی را افزایش می دھد

گرفتھ در مورد خواص زیستی و شیمیایی این دستھ از شیشھ ھا، 
ش ساخت بر روند تبلور آنھا مورد بررسی تاکنون تاثیر رو
ترکیب  ٣ بھ ھمین علت در این تحقیق. قرار نگرفتھ است

متفاوت از شیشھ ھای بایو حاوی مقادیر قابل توجھ سیلیس 
ژل و دمای عملیات  -و تاثیر جزییات روش سل  انتخاب گردید

 .مطالعھ گردید حرارتی بر روند تبلور آنھا

 

 مواد و روش تحقیق

اورتو سیلیکات تترااتیل ( TEOSدر این تحقیق از 
((C�H�O)�Si  (Merck) ،TEP )تری اتیل فسفات(Merck) (C�H�O�P   و

بھ ترتیب بھ عنوان منبع  (Merck) (٤H�O*�CaN�O) کلسیم نیترات
SiO� ،P�O�  وCaO نمونھ ھای نھایی برای تھیھ . استفاده شد

مقادیر مختلف تئوس بھ ازای یک نسبت ثابت کلسیم بھ فسفر 
)١.٦٧=Ca/P( جدول شماره  .بھ کار رفت)مقدار مصرفی تئوس و ) ١

بھ منظور بررسی  .کد نمونھ ھای تھیھ شده را نشان می دھد
تاثیر روش ساخت بر روی خواص و ریز ساختار، نمونھ ھا بھ دو 

 in-situ ھایر ساخت نمونھد. آماده شدند ex-situو  in-situصورت 
اضافھ شد سپس  TEPو  TEOSمنبع کلسیم بھ سل حاصل از مخلوط 

 ١١بھ   pHبرای فراھم کردن شرایط تشکیل ھیدروکسی آپاتیت،
بھ  TEPو  TEOSسل ھای  ex-situاما در نمونھ ھای . رسانده شد



 

 

 TEPآماده شدند و منبع کلسیم بھ سل  ھیدرولیز و صورت مجزا
صورت گرفت و در نھایت سل ھا با ھم  pHاضافھ شد و افزایش 

در ھر دو نوع نمونھ جھت ھیدرولیز از اتانول و . مخلوط شدند
مقداری آب دیونیزه و اسید نیتریک بھ عنوان کاتالیزور بھ 

بھ منظور . منظور سرعت بخشیدن بھ واکنش استفاده شد
و در نمونھ  ١بھ  ٣نسبت حجمی اتانول بھ آن  TEOSھیدرولیز 

، نسبت حجمی TEPبرای انجام ھیدرولیز مجزای  ex-situھای 
در ھر دو روش . در نظر گرفتھ شد ١بھ  ١٠، TEPاتانول بھ 

 ١٢نمونھ ھا  ageبرای . ساخت، سل ھای حاصل بھ ژل تبدیل شدند
 ٧٠سپس نمونھ ھا یک  روز در دمای . روز در نظر گرفتھ شد

درجھ ی سانتی  ١٥٠م در دمای درجھ ی سانتی گراد و یک روز ھ
 ١١٠٠و  ٧٠٠و  ٥٠٠پودر ھای حاصل در دماھای . گراد خشک شدند

برنامھ عملیات . درجھ ی سانتی گراد عملیات حرارتی شدند
حرارتی بھ صورت دو مرحلھ ای در نظر گرفتھ شد و کلیھ نمونھ 

درجھ سانتی گراد حرارت داده  ٦٠٠با سرعت گرمایش مشخصی تا 
داری در این دما تا دمای نھایی نگھساعت  ٣از شدند و پس 

با . حرارت داده شده و سپس تا دمای اتاق در کوره سرد شدند
داری نمونھ در نوع دمای عملیات حرارتی زمان نگھتوجھ بھ 

، XRDتست ھای  .ساعت انتخاب گردید ١٢و  ٦، ٣دمای نھایی 
DTA  وFTIR آزمون . انجام شدXRD توسط آنالیز فازی، جھت 

 ،)A( )PHILIPS PW١٧٣٠˚١/٥٤٠٥٩٨=x-ray Tube:Cu LFF λ(دستگاه پرتو پراش
 DTA )(Selb, Germany) (NETZSCH Gerätebau آنالیز حرارتی افتراقی

 ی مطلوب برنامھ دمای تحولات و دستیابی بھ تعیین منظوربھ 
فازھا و بررسی مورفولوژی  جھت. انجام شد عملیات حرارتی

بھ ترتیب از میکروسکوپ  ساختاری حاصلھتعیین گروه ھای 
 .استفاده گردیدFTIR   (Bruker)آنالیزو  (Oxford) روبشی 

 

ترکیب شیمیایی و کد نمونھ ھای تھیھ شده. ١جدول  

)کد نمونھ(روش ساخت  )درصد مولی(ترکیب   میلی (حجم مصرفی تئوس  

)لیتر  

in-situ (٨in) ex-situ (٨ex) SiO�=٥٠% ،CaO=٣٩% ،

P�O�=١١% 

٨ 

in-situ (١٢in) ex-situ (١٢ex) SiO�=٥٨% ،CaO=٣٢% ،

P�O�=١٠% 
١٢ 



 

 

in-situ (١٥in) ex-situ (١٥ex) SiO�=٦٤% ،CaO=٢٨% ،

P�O�=٨% 
١٥ 

 

 

 نتایج و بحث

مونھ ھای خام کاملأ ، نXRDنتایج  براساس )١(شکل  طبق
عملیات حرارتی نشان می دھد کھ  )٢(آمورف ھستند و شکل 

جزیی درجھ ی سانتی گراد سبب تبلور  ٥٠٠نمونھ ھا در دمای 
) ٣(در شکل ھای  .در نمونھ ھا می شود و فاز غالب آمورف است

در ساعت عملیات حرارتی  ٣پس از  مشاھده می شود کھ) ٦(و 
درجھ ی سانتی گراد، فاز ھیدروکسی آپاتیت متبلور  ٧٠٠دمای 

بھ منظور بھبود مقدار فاز بلورین، زمان عملیات  .شده است
 )٧(و ) ٥(، )٤(شکل ھای براساس اما  حرارتی افزایش داده شد

باعث افزایش فاز آمورف  دما، ساعت در این ١٢نگھداری بھ مدت 
حجم مصرفی ( ٨نمونھ ی در ) ٤(و ) ٣(طبق شکل ھای  .شده است

از  ex-situ سیستم تبلور بھتری را نسبت بھ in-situ سیستم) تئوس
مشاھده می  )٥(ھمان طور کھ در شکل  اما. خود نشان می دھند

بین تفاوت چندانی ) حجم مصرفی تئوس( ١٢ نمونھ ی در شود،
از مقایسھ ی شکل ھای . وجود ندارد ex-situو  in-situسیستم ھای 

درجھ ی سانتی گراد عملیات  ٧٠٠مربوط بھ نمونھ ھایی کھ در 
ھر چھ مقدار تئوس بیشتر می واضح است کھ  حرارتی شده اند،

حجم مصرفی (١٥یابد کھ در نمونھ ی  تبلور کاھش می شود،
، )٨(و) ٧(، شکل ھای  )تئوس

 .کاملا� مشھود است
 



 

 

نمونھ ھای عملیات حرارتی شده  XRD. ٥شکل
ساعت  ١٢درجھ ی سانتی گراد بھ مدت  ٧٠٠در
 ex-situو  in-situسیستم  -میلی لیتر تئوس ١٢حاوی 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 
 

                                                                              

نمونھ ھای عملیات حرارتی  XRD. ٣شکل
 ٣درجھ ی سانتی گراد بھ مدت  ٧٠٠شده در

-inسیستم  -میلی لیتر تئوس ٨ساعت حاوی 

situ  وex-situ 

نمونھ ھای عملیات حرارتی  XRD. ٤شکل
درجھ ی سانتی گراد بھ مدت  ٧٠٠ر شده د
 -میلی لیتر تئوس ٨ساعت حاوی  ١٢

 ex-situو  in-situسیستم 



 

 

 

 
 

 
 

مقدار دمای عملیات حرارتی، با افزایش بدیھی است کھ 
 بررسی ازتوان  این موضوع را می .تبلور افزایش می یابد

و  ٧٠٠(لیات حرارتیھر نمونھ در دو دمای مختلف عم XRDنتایج 
دھد کھ  نشان می ٨شکل . دریافت )گراددرجھ ی سانتی  ١١٠٠

 ٨نمونھ ی  ex-situو  in-situتفاوت در میزان تبلور در سیستم ھای 
شکل ھای . ، کاھش یافتھ است٣شکل نسبت بھ  )حجم تئوس مصرفی(
را نشان می  ١٢تفاوت تبلور در دو سیستم نمونھ ی  ١١و ١٠

اما  استتبلور بھ  ex-situ سیستمتمایل بیشتر  دھد و بیانگر
درجھ  ١١٠٠طی عملیات حرارتی در دمای ، ١٣و  ١٢طبق شکل ھای 

تمایل تبلور   in-situ، سیستم ١٥ی سانتی گراد در نمونھ ی 
بر اساس مقایسھ ی شکل ھای  .بیشتری را از خود نشان می دھد

ی  نمونھدر  ex-situساعت سیستم  ٦زمان و  ١١٠٠دمای  در، ٩و  ٨
نشان   in-situپایداری حرارتی بھتری را نسبت بھ سیستم  ٨

 . میدھد

نمونھ ھای عملیات  XRD. ٧شکل
ی سانتی  درجھ ٧٠٠ رحرارتی شده د
میلی  ١٥ساعت حاوی  ١٢گراد بھ مدت 
 ex-situو  in-situسیستم  -لیتر تئوس

نمونھ ی عملیات حرارتی  XRD. ٦شکل
درجھ ی سانتی گراد بھ  ٧٠٠ر شده د
میلی لیتر  ١٥ساعت حاوی  ٣مدت 

 in-situسیستم  -تئوس



 

 

 
 

 

 

 

ی عملیات حرارتی ھانمونھ  XRD. ٨شکل
درجھ ی سانتی گراد بھ  ١١٠٠ر شده د
 -میلی لیتر تئوس ٨ساعت حاوی  ٣مدت 

 ex-situو  in-situسیستم 

ی عملیات حرارتی ھانمونھ  XRD. ٩شکل
درجھ ی سانتی گراد بھ  ١١٠٠ر شده د
 -میلی لیتر تئوس ٨ساعت حاوی  ٦مدت 

 ex-situو  in-situسیستم 

ی عملیات ھانمونھ  XRD. ١٠شکل
درجھ ی سانتی  ١١٠٠ر حرارتی شده د
میلی  ١٢ساعت حاوی  ٣گراد بھ مدت 

 ex-situو  in-situسیستم  -لیتر تئوس

ی عملیات ھانمونھ  XRD. ١١شکل
درجھ ی سانتی  ١١٠٠ر شده د حرارتی

میلی  ١٢ساعت حاوی  ٦گراد بھ مدت 
 ex-situو  in-situسیستم  -لیتر تئوس



 

 

 

 

 
 

 

 

 

نشان می دھد کھ روند ) ١٥(و ) ١٤(در شکل ھای  DTAنتایج 

. راحت تر است ex-situدر سیستم  تبلور در مقادیر کمتر تئوس،

تا  ٦٠٠یک پیک تقریبا� پھن کھ در بازه ی  ٨  inاما در نمونھ ی

گراد دیده می شود، می تواند حاکی از درجھ ی سانتی  ١٠٠٠

و  ١٢، ٨نمونھ ھای حاوی  DTA. ١٤شکل

 in-situسیستم  -میلی لیتر تئوس ١٥
 ١٢، ٨نمونھ ھای حاوی  DTA. ١٥شکل

 ex-situسیستم  -میلی لیتر تئوس ١٥و 

١٥ ex 

١٢ ex 

٨ ex 

١٥ in 

١٢ in 

٨ in 

نمونھ ھای عملیات حرارتی  XRD. ١٢شکل
درجھ ی سانتی گراد بھ مدت  ١١٠٠شده در

 -میلی لیتر تئوس ١٥ساعت حاوی  ٣
 ex-situو  in-situسیستم 

نمونھ ھای عملیات حرارتی  XRD. ١٣شکل
درجھ ی سانتی گراد بھ مدت  ١١٠٠شده در

 -میلی لیتر تئوس ١٥ساعت حاوی  ٦
 ex-situو  in-situسیستم 



 

 

این مسئلھ باشد کھ تبلور چندین فاز بھ صورت ھمزمان در این 

لازم بھ ذکر است . سیستم و محدوده ی دمایی امکان پذیر است

متبلور در این محدوده، بررسی ) ھای(کھ جھت تعیین دقیق فاز

ر افزایش مقدار تئوس منجر می شود کھ د. ھای بیشتری لازم است

روند برعکس گردد و تبلور و ھیدرولیز در  in-situسیستم ھای 

راحت تر پیش رود بھ گونھ ای کھ در نمونھ  in-situسیستم ھای 

درجھ ی  ٥٠٠و  ٤٠٠بھ ترتیب در دماھای  ١٥  inو ١٢  inھای

درجھ ی سانتی گراد،  ١٠٠٠تا  ٦٠٠سانتی گراد و محدوده ی 

حولات فازی و تغییرات پیک ھایی دیده می شود کھ مربوط بھ ت

 .کریستالوگرافی در این سیستم ھا می باشد

 

 

 

 
            

 

 

 

 
 

 

میلی  ١٥حاوی ھای نمونھ  FTIR. ١٨شکل 

 ex-situ و in-situسیستم  -لیتر تئوس

میلی  ١٢ی حاوی ھانمونھ  FTIR. ١٧شکل

 ex-situ و in-situسیستم  -لیتر تئوس

میلی  ٨نمونھ ھای حاوی  FTIR. ١٦شکل
 ex-situ و in-situسیستم  -لیتر تئوس



 

 

 
 

 ١٠٢٢) ١٠٣٣( ١-cm محدوده ی باند ھای مربوط بھ FTIRدر طیف 
می توانند  ٤٧٩) ٤٨٥(١-cmھمراه با باند    ١٠٥٢ )١٠٦٣(١-cm  و

ی جذب پیوندھا. اختصاص داده شوند  Si-O-Siبھ ارتعاش پیوند 
در واحدھای  SiO Vasبھ پیوندھای  ١-cm ٩٥٠و  ٩٠٠ نزدیک بھ

اختصاص ساز  اکسیژن غیر پل ٣ و ٢تتراھدران سیلیکات با 
-١٢٠٠ ١-cm از طرف دیگر، جذب پیوند در فرکانس . داده شده است

سیون خوبی در فرکانس ھای پایین تر برای پلیمریزا بھ ٨٠٠
با  ٩١٠  ١-cmحضور جذب پیوند در .شبکھ سیلیکات تعریف شده است

توجھ بھ  با �Si�Oم می تواند منسوب بھ حضور ساختار کشدت 
بوط بھ ارتعاش پیوند مر ٩٣٢ )٩٣٩( ١-cm. باشد XRDداده ھای 

SiOH/Si-O-Ca  و  ٤٧٢جذب باند ھای . استcm-بھ حالت ھای  ٩٦٥ ١
در مورد پودر ھای . مربوط میشودv� PO�-ᶟ و v� PO�-ᶟارتعاشی 

HA  ارجاع داده ( .استتجاری این جذب ھای پیوند مشاھده شده
 ١٠٥٢مربوط بھ جذب در   V� PO�-ᶟ)و ھمکارانش Rehmanشده توسط 

  PO�-ᶟ از) �vو �v(حالت ھای کشش متقارن  .است١-cm ١٠٢٢و 

مشاھده شده است کھ این قلھ یک  ٩٧٢ ١-cmھمچنین در اطراف
 ٦٦٦ )٦٧١( ١-cmر واقع دپیوند ھای  .است HAمشخصھ از ساختار 

 .با گروه ھای ھیدروکسیل ھمراه بوده است ١٦٣٢ )١٦٣٠( ١-cmو
  -CO�²بھ حضور گروه  می تواند ١٢٩٦ ١-cmباندھای وسیع در

 ١-cm و  ٨٧٥ )٨٧٠( ١-cmدر جذب کوچک نوارھای. مربوط باشد
در آپاتیت ھای   -HPO�² تواند بھ حضور می ١٠٦٠) ١٠٥٨(

 SEMنتایج آنالیز  .]٩[اختصاص داده شود بیولوژیکی و مصنوعی
 ٦کھ بھ مدت  TEOSر میلی لیت ١٥و  ٨حاوی  in-situنمونھ ھای 

ی سانتی گراد عملیات حرارتی شده  درجھ ١١٠٠ساعت در دمای 
نمایش ) ب(و ) الف(بھ ترتیب در قسمت ھای  )١٩( اند، در شکل

دقت در این تصاویر نشان میدھد کھ مورفولوژی . داده شده است
. متبلور شده در ھر دو نمونھ کاملا� کروی می باشد) ھای(فاز

بھ طور قابل توجھی ) ب(دازه ذرات در نمونھ علاوه بر این ان
 .کوچکتر می باشد

 

 

 

 )ب( )الف(



 

 

 

 

 

 

 

 نتیجھ گیری
دھد کھ نوع انجام آنالیزھای انجام شده نشان مینتایج 

. آزمایش بر روند و ترتیب تبلور فازھا تأثیر گذار است
نشان می دھد کھ صرف نظر از نحوه ی انجام  SEMنتایج آنالیز 

واکنش ھیدرولیز و دیگر واکنش ھای مرتبط با آن، فاز ھای 
. سیستم ھا مورفولوژی کروی دارند متبلور شده در ھمھ ی

ئوس علاوه بر آن کھ دمای تبلور فازھا را  افزایش مقدار ت
افزایش می دھد، منجر بھ کاھش اندازه ی ذرات بلورین می 

-inدر سیستم ھای  ر فازھای بلورینتبلو XRDطبق نتایج . گردد
situ  در دماھای پایین تری اتفاق می افتد اما با افزایش

بر روند تبلور فازی بودن  in-situو  ex-situمقدار تئوس، تأثیر 
حاکی از این مسئلھ است کھ طی  FTIRنتایج . کاھش می یابد

 P-O-Pو  Si-O-Si، ماھیت پیوندھای in-situانجام فرآیند بھ صورت 
، سیستم شامل  ex-situسیستم ھایر تغییر می یابد، در صورتی کھ د

 .است P�O�+CaOو غنی از  �SiOمناطق غنی از 
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Abstract 

 
The objective of this work has been to develop sol-gel bioactive glasses based on SiO�-CaO-P�O� systems and 
investigate the influence of synthesis method on final properties. In the first method, for synthesizing an in-situ 
glass, tetraethyl orthosilicate hydrolysis is favored by nitric acid catalysis in ethanol. Triethyl phosphate and in the 
final stage dissolved calcium nitrate were added which then brought the pH of solution to the appropriate value. In 
the other method, tetraethyl orthosilicate and triethyl phosphate were hydrolyzed separately and calcium nitrate was 
added to the hydrolyzed triethyl phosphate. After wards two solutions were mixed together. The obtained sols from 
each method were gelled and then dried with a suitable process. According to the DTA analyses, samples were heat 
treated at the different temperatures with the ٥ ˚C/min heating rate. The sample’s features were characterized by X-
ray diffraction (XRD), Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR) and scanning electron microscopy (SEM). 
The results of XRD and FTIR inhibited the effects of synthesis process on the arrangement and type of the final 
crystalline phases. In each sample, the SEM results demonstrated identical morphology but the size and amount of 
the crystalline phases varied. 
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