
Journal of Metallurgical and Materials Engineering 111  Vol.33, No.2, 2022 (111-132 ) 

DOI: 10.22067/jmme.2022.73523.1032 https://jmme.um.ac.ir/ 

 

 

The Effect of Chemical Composition on 

Sintering Process and Microstructural, 

Mechanical, and Biological Properties of 

HA/ Borate Glass Composites* 
Research Article 

 

Zeinab Ebrahimi Kahoo1           Negar Akrami2 
Mehrnoosh Ghanad 3      Simin Nazarnezhad4   

Saed Kargozar5          Sahar Mollazadeh Beidokhti6. 
 

1- Introduction 
Nowadays, using bioactive ceramics for repairing 
damaged tissues has received much attention. One group 
of bioceramics used to repair damaged tissues, especially 
hard tissues, is calcium phosphates. Hydroxyapatite (HA) 
is a form of calcium phosphates with a low rate of 
reactivity and adsorption in the body environment. 
Bioactive glasses, which have antimicrobial properties 
and a high ion release, can be used as a sintering aid to 
solve the sintering problems of HA containing bodies. 
Adding bioactive glass to the HA scaffold can reduce the 
final sintering temperature and improve the biological 
properties of the scaffold.  

The scaffold created with HA and borate bioactive 
glass is a more promising candidate than silicate bioactive 
glass for regenerating both soft tissues and hard tissues. 
Borate glass has several advantages over silicate glass, 
including a faster conversion rate into HA in the body 
environment, sintering at a lower temperature, and 
angiogenic properties due to the presence of boron. The 
present study focuses on the preparing of the porous 
scaffolds containing different weight percentages of 
HA/borate glass nanoparticles. Study objectives include 
reducing sintering temperature, increasing mechanical 
properties, controlling ion release, and enhancing the 
bioactivity of scaffolds. 
 

2- Experimental 

1. Amorphous borate compound synthesis 
 All raw materials, including calcium nitrate, magnesium 
nitrate, potassium nitrate, sodium nitrate, boric acid, 

phosphoric acid, and glycine, were dissolved in the least 
possible amount of water to synthesize amorphous borate 
compound. The final solution was synthesized at different 
temperatures.  
 

2. HA synthesis 
  HA nanopowder was synthesized using the solution 
combustion method. Briefly, an aqueous solution of 
calcium nitrate, glycine, and ammonium phosphate was 

prepared and heated at 330 ºC. 

 

3. Preparation of HA/ borate glass composition 
 Borate glass and HA nanopowders were mixed at 
different weight ratios. Then, to obtain proper porosity in 
the scaffold and adhesion between the particles in green 
bodies  0.04 g of 3.33 wt.% gelatin solution was added to 
the mixture. Subsequently, the mixture was pressed into 
disks and sintered at different times and temperatures 
(Table 1) to find the most favorable condition.  

Borate glass powder was characterized using MTT 
assay, x-ray diffraction analysis (XRD), and particle size 
analysis (PSA). To study the scaffolds, XRD, inductively 
coupled plasma optical emission spectroscopy (ICP-
OES), field emission scanning electron microscopy 
(FESEM) and diametral tensile strength test (DTS) were 
conducted. 
 

3- Results and Discussion 

1. Amorphous borate compound  
The XRD results of the synthesized glass powders in the 
presence of glycine as fuel are shown in Figure 1. 
Contrary to the samples synthesized at 200 ˚C (G200) and 
300 ˚C (G300), the sample synthesized at 400 ˚C has an 
amorphous nature (G400). The diffraction pattern of the 
sample which has been calcined at 700 ˚C (G700) 
indicates that the sample has a crystalline phase.  

The mean values of particle size and particle size 
distribution of the G400 are demonstrated in Figure 2. The 
G400 powder has a particle size ranging from 20 to 40 nm 
based on the synthesis method.  

 

 
Table 1. Sample codes, T: sintering temperature, and t: sintering time. 

T and t
 

HA wt.% 

600 ˚C, 1 h 650 ˚C, 0.5 h 650 ˚C, 1 h 700 ˚C, 0.5 h 700 ˚C, 1 h 

20 20H-600-1 20H-650-0.5 20H-650-1 20H-700-0.5 20H-700-1 

50 50H-600-1 50H-650-0.5 50H-650-1 50H-700-0.5 50H-700-1 

80 80H-600-1 80H-650-0.5 80H-650-1 80H-700-0.5 80H-700-1 

100 100H-600-1 100H-650-0.5 100H-650-1 100H-700-0.5 100H-700-1 
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Figure 1. XRD patterns of synthesized borate compounds. 

 

Figure 2. Particle size distribution of the G400 sample. 

 

Figure 3. MTT results of the G400 sample. 

The results of the MTT test for the G400 sample at 

different concentrations on the fibroblast cells (3T3) are 

shown in Figure 3. The results indicate that this sample is 

not toxic and contributes to more cell proliferation than 

the control group. 

 

2. Composite scaffolds 

According to Figure 4, DTS results show that with 

increasing the borate glass content, sintering time and 

temperature, the tensile strength will increase. 

Consequently, the sample with 20 wt.% HA, which was 

sintered at 700 ºC for 1 hour (20H-700-1), accounts for 

the highest tensile strength (4.87 ± 0.02 MPa).  

 

 
 

Figure 4. DTS results of the scaffolds. 

The XRD patterns of the samples containing 20 wt.% HA 

are depicted in Figure 5. The graph illustrates the 

transition of the crystalline structure to an amorphous 

structure by increasing the sintering temperature. This 

might be due to the formation of borate glass viscous flow, 

which covers the HA crystals. The reason is that the borate 

glass is stable up to approximately 650 ºC.  

 

 
 

Figure 5. XRD patterns of the scaffolds with 20 wt.% HA. 

FESEM images shown in Figure 6, explain that the HA 

crystals are covered by an amorphous phase. 

Additionally, crack path observation suggests brittle 

fracture within the samples. 
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Figure 6. FESEM images of the 20H-650-1 sample. 

 

Table 2. ICP results of the 20H-700-1 sample. 

Ions Ca2+ Na+ Mg2+ K+ BO3
3- PO4

3- 

Concentration (PPM) 118.73 2465.89 53.16 624.79 61.94 19.59 

 

 
 

Figure 7. XRD pattern of immersed sample in SBF after 7 days. 

 

Moreover, Scaffolds were immersed in simulated 

body fluid (SBF) for 7 days. The results indicate that the 

release of Ca2+ ions and their reaction with PO4
3- ions 

from the SBF solution leads to HA nucleation and growth, 

which is in accordance with XRD results (Figure 7). By 

comparing different ion concentrations in this study 

(Table 1) with other works, it can be concluded that the 

scaffold has a higher ion release than the HA scaffold and 

a lower ion release than borate glass fibers. 

 

4- Conclusion 

XRD pattern and particle size analysis show that the G400 

sample has an amorphous nanostructure, in addition, 

biological assays explain the positive effects of this 

sample on fibroblast cells (3T3). To fabricate a scaffold, 
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which can bond to both hard and soft tissue, G400 and HA 

powders were mixed and sintered. XRD patterns depict 

that with increasing the sintering time and temperature, 

the crystalline structure transforms into an amorphous 

structure. The highest tensile strength belongs to the 20H- 

700-1 sample. FESEM images reveal the effect of borate 

glass as a sintering aid, which covers HA particles and 

binds them together. The ICP results show the controlled 

ion release of the scaffolds. Furthermore, HA was the only 

phase formed on the scaffold after immersion. 
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 هایثیر ترکیب شیمیایی بر رفتار زینترینگ و خواص ریزساختاری، مکانیکی و بیولوژیکی کامپوزیتأت

 هیدروکسی آپاتیت/شیشه بوراتی 
 مقاله پژوهشی 

 (6)حر ملازاده بیدختی س       (5) کارگذار دیسع       (4) سیمین نظرنژاد       (3) مهرنوش قناد       (2) نگار اکرمی       (1) زینب ابراهیمی کاهو

 

یابی ف مشخصهبا هد PSAو  XRD ،FTIRاستفاده شد. آنالیز .فعالترکیب آمورف بوراتی زیست سنتز جهت  در محلول در پژوهش حاضر، از روش احتراقی  چکیده

دارای  سنتز شدهدر سازگاری پودرها استفاده شد. پوبه منظور تعیین زیست Migrationو  MTTهای و تعیین اندازه ذرات انجام شد. از آزمایش فازی، تشخیص پیوند
های کامپوزیتی، ر ایجاد داربستنانوذرات هیدروکسی آپاتیت به منظوها است. ترکیب آمورف بوراتی با ابعاد نانو، ساختار آمورف و تاثیر مثبت بر تکثیر و مهاجرت سلول

عه ایکس به منظور ساعت زینتر شدند. مطالعه الگوی تفرق اش 1و  5/0های به مدت زمان Co 700و  650 ،600 در درصدهای وزنی متفاوت ترکیب شده و در دماهای

ستحکام اهای شکسته شده در تست از نمونه FESEMتست استحکام کششی قطری به منظور سنجش استحکام مکانیکی انجام شد. تصویربرداری  تشخیص فازها و
یشه ش wt 80%.یت و هیدروکسی آپات wt 20%.ی مسیر ترک، میزان تخلخل و نحوه تاثیر شیشه بوراتی بر زینتر انجام شد. نمونه با کششی قطری به منظور مشاهده

وکسی آپاتیت زینتر هیدر wt 20%.نمونه با  OES-ICPاست. آنالیز  87/4±02/0ساعت، دارای بالاترین استحکام به مقدار  1به مدت  Co 700بوراتی، زینتر شده در 
کسی آپاتیت خالص در مقایسه با هیدروی بدن، نشان دهنده افزایش رهایش یون وری در مایع شبیه سازی شدهروز غوطه 7ساعت بعد از  1به مدت  Co 700شده در 

اخته شده دارای سمشاهده شد. کامپوزیت  زینتر شده است. همچنین کنترل و کاهش رهایش یونی قابل ملاحظه شیشه بوراتی از طریق کامپوزیت و زینتر شدن در

 قابلیت پیوند با بافت نرم و سخت است.
 

 ، شیشه بوراتی، زینتر، داربست، کامپوزیت، نانوذره، استحکام کششی، رهایش یون.هیدروکسی آپاتیت، شیشه زیست فعال  های کلیدیواژه

 

 مقدمه

های استخوانی ناشی از برداشتن تومور و سوانح یکی درمان عیب
های متفاوتی برای این از مشکلات مرسوم کلینیکی است و راه

های از جمله روشمنظور و پیوند بافت پیشنهاد شده است. 

. 1شوند اشاره نمود : توان به مواردی که ذکر میپیشنهاد شده می
آتوگرافت که در آن بافت مدنظر برای پیوند از بدن خود بیمار 

. آلوگرافت که منبع بافت پیوند زده شده از 2شود، برداشته می
. زنوگرافت که بافت از بدنِ جاندار 3نوع بیمار است، بدن هم
های ذکر شده دارای شود. روشوعِ بیمار برداشته مینغیرهم

ی معایبی مانند: ایجاد زخم و جراحت، سالم نبودن محل دهنده

بافت و کمبود بافت احیا کننده برای آتوگرافت؛ احتمال انتقال 
عفونت و پس زده شدن توسط سیستم ایمنی برای آلوگرافت و 
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فته شده از . به منظور حل مشکلات گ[3-1]زنوگرافت هستند 
های جدید مانند سنتزِ مواد سازگار با بدن از جمله روش

های زیست فعال بر پایه کلسیم فسفات، به خصوص سرامیک
ها در داخل بدن استفاده هیدروکسی آپاتیت و قرار دادن آن

ای مناسب با ترکیب شیمیایی شود. هیدروکسی آپاتیت مادهمی
. این ترکیب [4] ,[2]درصد بافت استخوان است  65مشابه 

زایی دارد و داربست متشکل از آن سطح خاصیت استخوان
کند. علی رغم خواص مناسبی را برای رشد استخوان فراهم می

 مناسب هیدروکسی آپاتیت، سرعت واکنش و جذب آن در دما )

oC37 و )PH  ،بدن کم است و با سرعت ترمیم بافت برابر نیست
. [6] ,[5] ,[3]می با استخوان دارد بنابراین نرخ و سرعت پیوند ک

هایی که به علاوه استفاده آن در حالت بالک و داربست در مکان
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شود زیرا نیاز به دمای بالا برای تحمل بار مطرح است توصیه نمی
زینتر شدن دارد و عملکرد مکانیکی آن مناسب نیست )مانند 

 .[9-7]چقرمگی شکست پایین( 
 هیدروکسی آپاتیت  معمولا بیندمای مناسب برای زینتر  

 Co 1150  تاCo 1350  هیدروکسیل شدن ی دی. پدیده]10[است

 Co 1350شود و تا آغاز می Co 800هیدروکسی آپاتیت از دمای 
گازی و تشکیل  O2Hیابد که با آزاد کردن ادامه می

 هیدروکسی آپاتیت به شرح واکنش زیر همراه است: اکسی
 

Ca10(PO4)6(OH)2 → Ca10(PO4)6(OH)2−2yOy +

yH2Ogas 
 

باشد، اوکسی آپاتیت تشکیل  =1yزمانی که در واکنش بالا  
باشد، تجزیه  Co 1360(. اگر دما بالاتر از PO10Ca)4(O6شود )می

( و تتراکلسیم TCPکلسیم فسفات )دمایی شروع شده و تری
هیدروکسیله . دی[11,12]شوند ( تشکیل میTTCPفسفات )

شدن هیدروکسی آپاتیت با آزاد شدن بخار آب همراه است. بخار 
افتد و های بسته به دام میآب در پروسه زینتر در داخل تخلخل

شود و متراکم کند، این امر باعث افزایش حجم میایجاد فشار می
ا افزایش دما، کند. در ادامه بشدن در حین زینتر را سخت می

تجزیه باعث تغییر خواص مکانیکی، شیمیایی و بیولوژیکی 
 .[13]کند فعالی آن را کم میشود و زیستهیدروکسی آپاتیت می

برای رفع مشکلات ذکر شده اعم از جذب کم در محیط بدن و 
های زیست فعال در توان از شیشهخواص مکانیکی ضعیف، می

هندسی بافت استفاده کرد، نتیجتا کنار هیدروکسی آپاتیت برای م
فعالی ترکیب نهایی و پیوند آن با استخوان قابل کنترل و زیست

های بهینه کردن خواهد بود. بعلاوه محصولات حل شده از شیشه
زیستی در مایع بدن خاصیت ضدمیکروبی دارند و این امر فرآیند 

رای های توضیح داده شده دا. شیشه[2]ترمیم را سرعت میبخشد 

زایی، (، استخوانOsteogenesisخاصیت پیوند با استخوان )
فعالی و زیست تخریب پذیری بالایی هستند. برای ارتباط زیست

های زیست فعال مناسب داربست با بافت نرم میتوان از شیشه

استفاده کرد زیرا باعث تحریک رشد و تکثیر سلول بافت نرم 
در  Henchتوسط  45S5ل . اولین شیشه زیست فعا[14]شوند می

O, 2Na 4/24, 2SiO 1/46اختراع شد که دارای ترکیب  1969سال 

5O2P 6/2CaO,  9/26  )به تازگی ]2] ,[15[است )درصد مولی .
 45S5های آن نسبت به تمرکز روی شیشه بوراتی به دلیل برتری

به  45S5بیشتر شده است زیرا سرعت تبدیل کامل شیشه 
سازی شده به مایع بدن( )مایع شبیه SBFهیدروکسی آپاتیت در 

کمتر از شیشه بوراتی است و بعد از مدتی لایه غنی از سیلیکا 
شود که از تخریب کامل و تبدیل کامل روی سطح آن تشکیل می

کند. مکانیزم تبدیل شیشه آن به هیدروکسی آپاتیت جلوگیری می

شامل واکنش بین  SBFبدن و یا  بوراتی به هیدروکسی آپاتیت در
+2Ca  3-آزاد شده از شیشه و

4PO  از محیط، در نتیجه تشکیل لایه
کلسیم فسفاتِ آمورف و سپس تبدیل به هیدروکسی آپاتیت 

 45S4. علاوه بر دلایل گفته شده، زینتر شیشه [16]بلوری است 
 .[17]تر است نیز مشکل

8O, 2K 8O, 2Na 6 با ترکیب  3B93-13بوراتی  شیشه 

5O2P 2, 3O2B 54CaO,  22MgO,   درصد مولی( در مقایسه با(
فعالی پذیری و زیستسازگاری، تخریبزیست 45S5شیشه 

قابلیت ترمیم زخم را دارد. واکنش  45S5بیشتری دارد و مانند 

 45S5تر از واکنش شیشه برابر سریع SBF ،5با  93B3-13شیشه 
  Bی عنصر آرایی سهشیشه بوراتی به دلیل عدد هم. [18]است 

تواند به دارد( نمی 4آرایی )که عدد هم  Siدر مقایسه با عنصر 

طور کامل یک شبکه سه بعدی تشکیل دهد، بنابراین شیشه بوراتی 
از دوام شیمیایی کمتری برخوردار است و از این رو سرعت 

 . [19]انحلال بیشتری دارد 
ل شیشه سیلیکاتی در محیط بدن، سیلیسیوم آزاد در اثر انحلا 

 3B(OH)شود، در حالی که شود که باعث تشکیل استخوان میمی
زایی )یون بورات( و کلسیم آزاد شده از شیشه بوراتی باعث رگ

 . [20] ,[18] ,[16]شود می

توان به ترین خواص شیشه بوراتی میدر نتیجه از مهم 
افت نرم به علت واکنش پذیری بالا و ارتباط بسیار مناسب با ب

های خونی( اشاره کرد. با توجه به زایی )ایجاد رگخاصیت رگ
مخصوصا در محیط استاتیک  SBFتخریب کامل شیشه بوراتی در 

ها باعث و ثابت در زمان اندک، نه تنها رهایش سریع و زیاد یون
لکه شود، بدر آن ناحیه و ممانعت از تکثیر سلولی می PHتغییر 

رهایش سریع آنیون بورات ممکن است باعث مسمومیت شود 
[17], [21]. 

-13در این پروژه، نانوذرات هیدروکسی آپاتیت و شیشه  

93B3  نانوذرات به علت مرزدانه زیاد باعث چسبندگی و تکثیر(
ها به علت ریزدانه شوند و بدنه زینتر شده از آنسلولی زیادی می

های متفاوت ( با درصد[22]ری دارد بودن، خواص مکانیکی بهت
شوند و داربست متخلخل وزنی با هم ترکیب و کامپوزیت می
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)تخلخل تا حدی مناسب است زیرا مانند بافت استخوان است و 
. این مقدار برای بافت [23]تواند از میان آن رشد کند بافت می

شود،  ( ساخته می.[23]درصد پیشنهاد شده  50سخت بیشتر از 
تا ارتباط مناسب نه تنها با بافت سخت، بلکه با بافت نرم نیز 

توان رهایش برقرار شود. به علاوه با ترکیب کردن این دو ماده می
یون و تخریب سریع شیشه بوراتی را کنترل کرد. و در نهایت 

توان از این شیشه به عنوان کمک زینتر برای زینتر هیدروکسی می
و از افت خواص مکانیکی بدنه زینتر شده  آپاتیت استفاده کرد

هیدروکسیله و تجزیه شدن جلوگیری کرد. در این توسط دی
اند تحقیق، ترکیب پودرها به صورت قرص درآمده و پرس شده

و در آخر نیز زینتر شدند. تست استحکام کششی قطری و یا 
DTS (Diametral tensile strength جهت )  ارزیابی خواص

ها، انجام شد. این تست برای ارزیابی صی قرمکانیکی رو
استحکام کششی مواد ترد و دارای مقاومت کششی پایین به کار 

شود رود. در این تست بار فشاری به دو سر قرص اعمال میمی
، در صفحه قطری (1)و باعث ایجاد تنش کششی مطابق شکل 

 . [26–24]شود می

 

 

 
 

شماتیک تست در سمت راست، و  تست استحکام کششی قطری:  1شکل 

 اندالمان و توزیع تنش در شکل سمت چپ، نمایش داده شده

 

 مواد و روش تحقیق
 سنتز ترکیب آمورف بوراتی

به منظور سنتز احتراقی در محلول، تمامی مواد اولیه شامل نیترات 

کلسیم، نیتزات منیزیم، نیترات پتاسیم، نیترات سدیم، اسید 

و گلایسین از شرکت سیگما آلدریچ تهیه بوریک، اسید فسفریک 

8O, 2K 8O, 2Na 6 شد. به منظور سنتز ترکیب بوراتی آمورف )

5O2P 2, 3O2B 54CaO,  22MgO, ها (، ابتدا تمامی نیترات

)نیترات منیزم، نیترات کلسیم، نیترات سدیم و نیترات پتاسیم( را 

ی یونیزه در داخل بشر ریخته و رودر کمترین مقدار آب دی

استیرر در دمای محیط قرار داده تا به طور کامل در آب حل شوند. 

در بشر دیگری اسید بوریک، سوخت )گلایسین( و اسید 

فسفریک را نیز در داخل آب دی یونیزه ریخته و روی استیرر 

شود. در نهایت محتوای       قرار داده تا محلولی همگن حاصل 

هات پلیت با دماهای  هر دو بشر را باهم ترکیب کرده و برروی

متفاوت قرار داده شدند، سپس به مقدار لازم زمان داده تا سنتز به 

 طور کامل صورت گیرد. 

 

 سنتز هیدروکسی آپاتیت

( توسط روش سنتز PO10Ca)4(6(OH)2سنتز هیدروکسی آپاتیت )

. برای انجام واکنش، مواد اولیه [27]احتراقی در محلول انجام شد 

 بق واکنش استوکیومتری زیر برداشته شد.به مقدار لازم ط
 
 

82C2H5NO2 + 90Ca(NO3)2 ∗ 4H2O + 54(NH4)H2PO4 
 

→ 9Ca10(PO4)6(OH)2 + 164CO2 + 718H2O + 158N2 
 

( و NO)3Ca(O2H4*2آبه ) 4ابتدا مقدار لازم کلسیم نیترات  

( به آب دی یونیزه اضافه سپس روی استیرر 2NO5H2Cگلایسین )

شود تا مواد در آب زمان داده میشود و مغناطیسی گذاشته می

( به محلول اضافه 3HNOحل شوند. در مرحله بعد نیتریک اسید )

برسد. در قدم آخر،  0-1محلول به میزان  PHشود تا می

شود ( به محلول  افزوده میNH)H4(4PO2مونوآمونیوم فسفات )

دهیم تا محلول همگن شود. محلول به بوته منتقل شده و زمان می

در  Co 330پلیت با دمای وکسی آپاتیت جامد روی هاتو هیدر

طی فرآیند سنتز احتراقی در محلول در زیر هود و اتمسفر اتاق، 

 شود.تشکیل می
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 تهیه کامپوزیت هیدروکسی آپاتیت / شیشه بوراتی

هر دو ترکیب )هیدروکسی آپاتیت و شیشه بوراتی( به صورت 

ساب شدند تا پودرهای نانوذره به جداگانه در هاون آگات نرم

های متفاوت، مطابق دست آید. سپس پودرها با درصد وزنی

 گرم بوده است(. 08/0( ترکیب شدند )وزن کل 1جدول )

به منظور عملکرد به عنوان چسب و ایجاد تخلخل در  

ژلاتین استفاده شد.  wt.% 33/3های کامپوزیتی ، از محلول ونهنم

 30گرم یا  30گرم ژلاتین در  1جهت آماده سازی این محلول، 

حرارت داده  Co 50لیتر آب مقطر حل شد و پس از آن در میلی

گرم  02/0شد تا محلولی همگن حاصل شود. به ترکیب پودرها 

ای ها در قالبی استوانهاز محلول ژلاتین افزوده شد. سپس ترکیب

شوند تا به صورت پرس می MPa 65/1و فشار  cm 1به قطر 

ژلاتین به سطوح  wt.% 33/3گرم از محلول  01/0قرص دربیایند. 

های کامپوزیتی اضافه شد. سپس جهت پشتی و جلوی قرص

دقیقه در  15به مدت  Co  700ها در دمای ایجاد  استحکام، قرص

ها آذر کوره تحت عملیات حرارتی قرار گرفتند. پس از آن، نمونه

از کوره خارج و در اتمسفر محیط سرد شدند. در گام بعد، به 

ها در شرایط متفاوت، منظور بررسی زینتر پذیری کامپوزیت

ها با درصد وزنی متفاوت هیدروکسی آپاتیت با توجه به ترکیب

های عملیات الگوی تفرق اشعه ایکس کامپوزیتتوضیحات و 

دقیقه، انتخاب شدند و  15به مدت  Co 700حرارتی شده در 

 ( زینتر شدند2صورت قرص خام تهیه و سپس به توضیح جدول )

 

 
 

  های شیشه/ هیدروکسی آپاتیتترکیب کامپوزیت  1جدول 
 

 نام نمونه درصد وزنی هیدروکسی آپاتیت درصد وزنی شیشه بوراتی

90 10 10H 

80 20 20H 

70 30 30H 

60 40 40H 

50 50 50H 

40 60 60H 

30 70 70H 

20 80 80H 

10 90 90H 

0 100 100H 

 

 

 های انتخاب شدهشرایط زینتر و نحوه کدگذاری ترکیب  2جدول 
 

 دما و زمان زینتر نمونه oC 600 و 1 ساعت oC 650 و 0/5 ساعت oC 650 و 1 ساعت oC 700 و 0/5 ساعت oC 700 و 1 ساعت

20H-700-1 20H-700- 5/0  20H-650-1 20H-650- 5/0  20H-600-1 20H 

50H-700-1 50H-700- 5/0  50H-650-1 50H-650- 5/0  50H-600-1 50H 

80H-700-1 80H-700- 5/0  80H-650-1 80H-650- 5/0  80H-600-1 80H 

100H-700-1 100H-700- 5/0  100H-650-1 100H-650- 5/0  100H-600-1 100H 

 



 119 سحر ملازاده بیدختی -کارگذار دیسع -سیمین نظرنژاد -مهرنوش قناد -نگار اکرمی -زینب ابراهیمی کاهو

 

 

مواد نشریۀ مهندسی متالورژی و 4011، دو، شماره سی و سومسال    

یابی،آنالیز فازی، ارزیابی ریزساختار، تست مشخصه 

 مکانیکی، بقا و مهاجرت سلولی

ی الگوی پراش های کامپوزیتی، مطالعهبه منظور آنالیز فازی نمونه

انجام  ( ’PW  Pert X 3040/60 ( )دستگاه:XRDاشعه ایکس )

بود. میزان افزایشِ زاویه در تست  2θ=  15-70˚شد. زاویه تفرق 

XRD  درجه بوده است. تست مکانیکی استحکام  02/0در هر قدم

میلیمتر بر دقیقه انجام  2/0کششی قطری با سرعت بارگذاری فک 

های هیدروکسی آپاتیت و کامپوزیت هیدروکسی شد تا نمونه

ی ( سپس مشاهده2آپاتیت/شیشه دچار شکست شوند )شکل 

ی ریزساختار و مسیر رشد ترک، توسط میکروسکوپ الکترون

کیلوولت  15( با ولتاژ شتاب دهنده FESEMروبشی نشر میدانی )

( انجام شد. به این منظور MIRA3 ،TESCAN)مدل دستگاه: 

ها با لایه نازک طلا برای ایجاد رسانایی، پوشش داده سطح نمونه

ها توسط گیری زیست فعالی کامپوزیتشدند. به هدف اندازه

ها با ایل ایجاد پیوند آنایجاد فازهای حاوی کلسیم و میزان تم

( به SBFساز بدن )ها در مایع شبیهاستخوان و بافت نرم، نمونه

ور شدند تا فازهای حاوی مدت هفت روز به روش کوکوبو غوطه

وری در دستگاه شیکر . غوطه[28]کلسیم مشخص شوند 

انجام شد. طیف  Co 37( با دمای shaker incubatorانکوباتور )

 ICP-OES, Spectroی القایی )جفت شدهسنجی پلاسمای 

Arcos, Germanyهای ( به منظور مشخص کردن غلظت یون
+2Ca ،+K ،+2Mg ،-3

4PO ،-3
3BO  و+Na  در مایع شبیه ساز بدن

های جدا شده توسط ها، انجام شد. نمونهبعد از برداشتن نمونه

( به منظور مشخص کردن Explorer GNR, Italy) XRDآنالیز 

 θ2=  15-80˚وری، در زوایای فازهای تشکیل شده پس از غوطه

یابی ترکیب آمورف مورد مطالعه قرار گرفتند. به منظور مشخصه

( در FTIRبوراتی، طیف سنجی مادون قرمز تبدیل فوریه )

( به منظور تشخیص cm-1عدد موج )  600-2400محدوده 

 Thermoر پروسه سنتز انجام شد )های عاملی ایجاد شده دگروه

Nicolet, AVATAR 370 FT-IR آنالیز سایز ذرات به هدف .)

اندازه گیری سایز ذرات شیشه بوراتی انجام شد 

(CORDOUAN, Vasco3 به منظور انجام تست ،)گرم  01/0

 پودر در آب مقطر توسط دستگاه آلتراسونیک حل شد.
 

 

 
 

 استحکام کششی قطریشکست نمونه در طی تست   2شکل 

 

های ثیر ترکیب آمورف بوراتی بر بقا، رشد و تکثیر سلولأت 

3T3 های فیبروبلاست موش، تهیه شده از انستیتو پاستور )سلول

-5و  4)-3(ایران( توسط آزمایش رنگ سنجی ام تی تی )

فنیل تترازولیوم برمید(( انجام دی-5و  2-تیازولیل(-2-متیلدی

سلول در هر خانه در  5000(. تعداد Sigma-Aldrich, USAشد )

( در محیط کشت SPL Lifesciences, Koreaای )خانه 96پلیت 

DMEM  10با گلوکز بالا که با% ( سرم جنین گاویFBS و )1% 

( تقویت شده است، Gibco, USA) سیلین/استرپتومایسینپنی

ساعت، محیط کشت، توسط محیط کشت  24کشت شدند. بعد از 

از افزودن پودر ترکیب آمورف بوراتی )استریل شده با  آماده شده

لیتر از میلی 1گرم به میلی 5/2و  1، 5/0فرابنفش( به میزان 

DMEM  سرم جنین گاوی  %10با گلوکز بالا، تقویت شده با

(FBS و )سیلین/استرپتومایسین، جایگزین شد. سپس پنی %1

 100ا سرعت ساعت ب 3انکوباسیون به همراه تکان دادن به مدت 

گرم بر میلی 5تی )تیساعت ام 24دور بر دقیقه انجام شد. بعد از 

اکسید انکوباسیون % کربن دی 5و  Co 37لیتر( افزوده شد و در 

ساعت انجام شد. سپس تمام محیط کشت جدا شد و  4به مدت 

( جایگزین شد Sigma-Aldrich, USAمتیل سولفوکساید )با دی

دور بر دقیقه در تاریکی  20دقیقه با سرعت  10و پلیت به مدت 

های پلیت با دستگاه تکان داده شد. در نهایت چگالی نوری خانه

با  570( در Synergy HT, BioTek, USAمیکروپلیت ریدر )

همچنین تأثیر محتوای  نانومتر مشخص شد. 630طول موج مرجع 

ابی ارزی 3T3حاوی ترکیبات امورف بوراتی بر پویایی سلول های 

سلول در  410ای تعداد خانه 24شد. به طور خلاصه، در پلیت 
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 ٪1و  FBS ٪5حاوی  DMEM-F12در محیط  ،هر خانه

pen/strep ساعت در دمای  24ها به مدت کشت داده شد. سلول

Co 37 ها به دست آید. سپس لایه ای از سلولانکوبه شدند تا لایه

ه شد و تصاویر سلولی با نوک پیپت به صورت مستقیم خراشید

زمان صفر در زیر میکروسکوپ کانفوکال گرفته شد. پس از آن، 

  ٪1و  FBS ٪1محیط حاوی ترکیبات آمورف بوراتی حاوی 

pen/strep  به هر خانه اضافه شد و در دمایCo 37  24به مدت 

ساعت انکوبه شد. مقدار مهاجرت سلولی با مقایسه تصاویر گرفته 

 Image Jبا استفاده از نرم افزار ساعت  24و  0شده در زمان 

(NIH.اندازه گیری شد )ایالات متحده آمریکا ، 

 

 نتایج و بحث
 ترکیبات آمورف بوراتی

 یالگو 3در شکل  . (XRDمطالعه الگوی پراش اشعه ایکس )

XRD  نمونه های سنتز شده در دماهایoC 200 ،oC 300  وoC 

نمایش داده  oC 700در دمای  پس از فرآیند کلسیناسیون 400

 Co 300و  Co 200های سنتز شده در دماهای شده است. در نمونه

هایی با شدت نسبتا زیاد مربوط به ماده اولیه پتاسیم شاهد پیک

رود ایم که احتمال می( بوده96-210-4623نیترات )کد مرجع: 

ها با توجه به دمای تجزیه بالاتر این نیترات نسبت به بقیه نیترات

و از طرفی دیگر حلالیت کمتر  ]29[د باشمی Co 400که حدود 

ها درآب که در نتیجه باعث برهم این نیترات نسبت به بقیه نیترات

شود، بتوان این نتایج را توجیه نمود. با خوردن هموژنیته نیز می

ی دما بر عدم به دلیل غلبه Co 400افزایش بیشتر دما و در دمای 

جزیه تمامی وجود هموژنیته و همچنین رسیدن به دمای ت

 ایم.کاملا آمورف در این نمونه بوده XRDها، شاهد الگو نیترات

دهد نگهداری نشان می 3در شکل  G700همانطور که گراف 

ور فاز بلمنجر به ت Co  700 ساعت در دمای 1ها به مدت نمونه

CaMgB2O5 [30]  :( به همراه 96-901-0723)کد مرجع

)کد مرجع:  P3MgNaO10H8هایی با شدت کم از فاز پیک

شده است.، (1759-220-96

 

 

 
 

 های سنتز شده.نمونه تفرق اشعه ایکس الگو  3شکل 
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.  (FTIR)مطالعه طیف سنجی مادون قرمز تبدیل فوریه 
حاوی  ئیجز چند یبورات مطالعات پیشین در رابطه با ترکیبات

نشان دهنده تمایل اتم بور به ، قلیایی خاکیقلیایی و اکسیدهای 

پیوند با سه یا چهار اتم اکسیژن و در نتیجه تشکیل واحدهای 

 طیفگراف مربوط به  (4)باشد. شکل می 4BOو  3BOساختاری 

 Co 400ترکیب بوراتی آمورف سنتز شده در دمای   FTIR سنجی

نشان داده شده است  (4)دهد. همانطور که در شکل را نشان می

cm-600-1باشد. منطقه بین این گراف شامل سه منطقه مجزا می

و  3BO)های مختلف بورات به ارتعاشات خمشی گروهکه  800

4BO ) 1. باندهای بین شودمیاختصاص داده-cm800–1200 

 و در نهایت است. 4BO یواحدها O-Bربوط به ارتعاش کششی م

به دلیل ارتعاش کششی نامتقارن  cm1200- 1600-1بین  طقهمن

O-B 3 ز واحدهایاBO به وضوح شاهد  . در نتیجه]31[ست ا

 خواهیم بود.   FTIRهای در گراف B-Oباندهای 

 

 
 

نمونه سنتز شده در  یطیف سنجی مادون قرمز تبدیل فوریه گراف  4شکل 

 Co 400دمای 

 

توزیع اندازه ذرات .  (PSA)مطالعه بررسی اندازه ذرات 

نشان داده  (5)، در شکل  Co 400پودرهای تهیه شده در دمای 
دهد که به دلیل استفاده از روش شده است. این نتایج نشان می

سنتز ذکر شده، تمام ذرات سنتز شده دارای توزیع اندازه ذرات 
بسیار ریز و در حد نانومتری هستند. همچنین همانطور که در 

 20ی داده شده است بیشتر اندازه ذرات در بازهنمایش  (5)شکل 
 نانومتر هستند. 40تا 

 
 

 Co 400نمونه سنتز شده در دمای  بررسی اندازه ذراتِ نمودار  5شکل 

 

 MTT تست جینتا (6) در شکل.  (MTT)مطالعه بررسی سمیت 
 .داده شده است نمایش oC 400برای نمونه سنتز شده در دمای 

های مختلف غلظتشده در  تهیه یهاپودردهد که ینشان منتایج 
بر  یاثر مخرب چیه، روز 1لیتر پس از گرم/میلیمیلی 2.5و  1، 5/0

های فیبروبلاست )سلول 3T3 یهاسلولرده  ریرشد و تکث یرو
لیتر شاهد گرم/میلیمیلی 1و  5/0های موش( ندارند و در غلظت

های ها نسبت به گروه کنترل به دلیل وجود یونتکثیر بیشتر سلول
. علاوه بر این باتوجه [32]ایم درمانی مانند کلسیم، بور و ... بوده

به این که روش سنتز ذکر شده باعث به وجود آمدن ذراتی با 
الاتر، بار بویژه سطح دارای  نانوذراتابعاد نانو شده است و 

توانند عملکرد یم تر نیز هستند،و رهایش سریع بالاتر یسطح
عملکرد بیولوژیکی  .[33]را از خود نشان دهند  یبهتر یکیولوژیب

تر لایه هیدروکسی آپاتیت و همچنین بهتر به معنی تشکیل سریع
 .[16]خاصیت رگزایی ناشی از رهایش عنصر بور است 

 

 
 

 .Co 400برای نمونه سنتز شده در دمای  MTT نتایج تست  6شکل 
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پتانسیل  (7)شکل .  (Migrationمطالعه تست مهاجرت سلولی )
انکوبه شده با محتوای حاوی ترکیبات  3T3های مهاجرت سلول

دهد. همانطور که ساعت نشان می 24آمورف بوراتی را پس از 
گروهِ کنترل نرخ مهاجرت  3T3های شود، سلولمشاهده می

ساعت نشان دادند، در حالی که میزان  24% را پس از  24/28

به ترتیب  G400و  G700های ها مربوط به گروهپویایی سلول
 ، ثبت شد.%56/45و 59/38

 

             
 

 
 

 G700و  G400های برای نمونه Migrationنتایج تست   7شکل 

 

 کامپوزیت هیدروکسی آپاتیت/شیشه بوراتی
به منظور انتخاب و .  (XRDپراش اشعه ایکس )مطالعه الگوی 

دستیابی به کامپوزیت با استحکام مکانیکی بالا، ریزساختار مناسب 
و قابلیت زینتر شدن در زمان کم، پودرهای هیدروکسی آپاتیت و 

 wt.% 0-100آمورف بوراتی )به عنوان افزودنی و کمک زینتر( 
به مدت  Co 700با  هم ترکیب شدند و تحت عملیات حرارتی )

ارائه  (8)در شکل  XRDدقیقه( قرار گرفتند. نتایج آنالیز فازی  15
شده است. شکل بیانگر این امر است که هرچه ترکیب بوراتی در 

کامپوزیت بیشتر شده است، تجزیه آن فاز نیز بیشتر بوده و باعث 
، 30، 26˚ایجاد بورات کلسیم شده است. پیک بورات کلسیم در 

42 ،62  =2θ های در نمونهH10  تاH70  ،قابل مشاهده است
ها با افزایش درصد وزنی شیشه بوراتی بیشتر شدت این پیک

های هیدروکسی آپاتیت کمتر شود و در مقابل شدت پیکمی

، تجزیه شیشه بیشتر بوده است. H70تا  H10در نمونه شود. می
 H70تا  H10های توان از مقایسه الگوی پراش نمونهاین امر را می

و  42در زاویه  H80دریافت. الگوی نمونه  H80با الگوی نمونه 

 H70تا  H10های ها در نمونهدرجه پیکی ندارد، اما این پیک 26
شود که نشانه تبلور کلسیم بورات به میزان بالاتر مشاهده می

ی بورات پیکی که نشانگر ترکیبات پیچیده H80. در نمونه است
شود. همچنین در نمونه مشاهده می 2θ=  21˚کلسیم است، در 

H10ها تجزیه ، فاز آمورف بوراتی به میزان بالایی با توجه به پیک
باشد. با توجه به نتایج به دست آمده شده است که مطلوب نمی

هیدروکسی  wt.% 80و  wt.% 20ها با ، نمونهXRD یاز الگو
 ورآپاتیت برای بررسی در تحقیق حاضر انتخاب شدند. به منظ

های کامپوزیتی که حاوی مشاهده اثر شیشه بر روند زینتر، نمونه

wt.% 100  وwt.% 50  هیدروکسی آپاتیت هستند )درwt.% 50 
باشد(، نمی     هیدروکسی آپاتیت فاز زمینه هیدروکسی آپاتیت 

نیز انتخاب شدند. دلیل این انتخاب زینتر نشدن هیدروکسی 
 . ]11[دقیقه است  15به مدت  Co 700آپاتیت خالص در 

های کامپوزیت شده نتایج الگوی تفرق اشعه ایکس نمونه 

( توضیح داده شده 2های متفاوت که در جدول )در دماها و زمان

 wt.% 20ها با ( نشان داده شده است. در نمونه9در شکل )

، تبلور و  H20-600-1نمودار  (، درaهیدروکسی آپاتیت )گراف 

های هیدروکسی آپاتیت و فاز غیر سمی کلسیم بورات را پیک

های . در نمونه[34]ی تجزیه شیشه است داریم که نشان دهنده

های هیدروکسی آپاتیت، تعدا کم پیک wt.% 20حاوی 

تواند به علت مقدار کم آن باشد. در نمودار هیدروکسی آپاتیت می

5/0-650-H20  650-1و-H20 ها نسبت به نمودار شدت پیک

1-600-H20  700-1و-H20 تواند به کمتر است که این امر می

دلیل فراگرفته شدن فاز متبلور هیدروکسی آپاتیت توسط جریان 

)دمای پایداری شیشه مورد استفاده  [35]ویسکوز شیشه آمورف 

است(، به هنگام بالا رفتن دما تا  Co 600در این تحقیق حدود 

Co 650 های کلسیم بورات در باشد. افزایش شدت و تعداد پیک
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-1و  H20-650-5/0نسبت به دو نمودار  H20-700-1نمودار 

650-H20 ی تبلور بیشتر شیشه است. ممکن است نشان دهنده

(، در bهیدروکسی آپاتیت )گراف  wt.% 50های حاوی در نمونه

هر دو فاز کلسیم بورات و هیدروکسی  H50-600-1 نمودار

 Coاند. با ثابت گرفتن زمان و بالا بردن دما تا آپاتیت متبلور شده

ها کم (، شدت پیکH50-650-1و  H50-600-1)نمودار  650

شده است. این امر ممکن است به دلیل احاطه شدن فاز کریستالی 

شه باشد )شیشه توسط شیشه آمورف و یا کاهش بلورینگی فاز شی

سیال ویسکوز شده و دور فاز کریستالی را گرفته است و به علت 

سیال ویسکوز شدن و در پی آن انجماد سریع، شیشه آمورف شده 

داشته(. از  H50-600-1است و تبلور کمتری نسبت به نمودار 

تاثیر زمان  H50-650-1و  H50-650-5/0مقایسه نمودار 

که همانند توضیح قبل باعث شود )در دمای ثابت( مشخص می

و  H50-650-5/0کاهش شدت پیک شده است. مقایسه نمودار 

5/0-700-H50 کند که تاثیر دما را در زمان ثابت مشخص می

ها به دلیل کم شدن بورینگی افزایش دما باعث کاهش شدت پیک

شود )با بالا شیشه و احاطه شدن فاز کریستالی توسط شیشه می

ل ویسکوز شده و دور فاز کریستالی را رفتن دما شیشه سیا

(، cهیدروکسی آپاتیت )گراف  wt.% 80فراگرفته(. در نمونه با 

تاثیر افزایش درصد وزنی هیدروکسی آپاتیت نسبت به دو گراف 

های هیدروکسی آپاتیت ( با افزایش تعداد و شدت پیک aو bقبل )

 H50-700-5/0شود. از مقایسه این نمودار با نمودار مشخص می

توان به این امر پی برد. احتمال زینتر و تجزیه می bدر گراف 

 Coهیدروکسی آپاتیت در دماهای زیر  wt 80%.ها با شدن نمونه

بسیار کم است و به همین علت این دما برای مطالعه انتخاب  700

 %.wtهای حاوی شده است. الگوی تفرق اشعه ایکس برای نمونه

ها در زیر هیدروکسی آپاتیت مطالعه نشده، زیرا این نمونه 100

Co 1000 11[شوند تجزیه و زینتر نمی[.
 

 

 
 

 دقیقه 15و  Co 700الگوی تفرق اشعه ایکس، دما و زمان زینتر به ترتیب   8شکل 
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 هیدروکسی آپاتیت c )wt.% 80و  a )wt.% 20 ،b )wt.% 50( تصویر 2های زینتر شده در جدول )الگوی تفرق اشعه ایکس نمونه  9شکل 
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نتایج مطالعات بر روی خواص مکانیکی )استحکام کششی 
های زینتر شده نمونهنتایج استحکام کششی  میانگین  .قطری(

های ه نمونهاند. با مقایسآورده شده 10در شکل  2طبق جدول 

توان نتیجه گرفت که هرچه درصد وزنی می Co 700زینتر شده در 
توان شیشه بیشتر شده، استحکام نیز بالا رفته است. این امر را می

عملکر مناسب شیشه در جهت سهولت زینتر، نسبت داد. ماکسیمم به 

-1های گفته شده، متعلق به نمونه استحکام کششی در بین نمونه
700-H20  مگاپاسکال، شامل  87/4   ±02/0 به میزانwt.% 20 

هیدروکسی آپاتیت است که با توجه به مقدار شیشه این مقدار 

استحکام مطلوب است. مینینمم استحکام کششی متعلق به نمونه 
1-700-H100  شاملwt.% 100  هیدروکسی آپاتیت است که

توان با می فاقد کمک زینتر بوده(. روند افزایشی در استحکام را

ثابت در نظر گرفتن شرایط زینتر و افزایش درصد وزنی شیشه 
از روند گفته شده  H20-700-5/0ی مشاهده کرد. تغییرات نمونه

شود و دلیل این امر کند و خطا در آزمون حساب میپیروی نمی
تواند فشار کم پرس، اندازه پودر اولیه بسیار ریز و در نتیجه می

های پودر اسب باشد. در هم شکستن تخلخلعدم فشرده شدن من
تر و نیازمند فشار بیشتری است و این امر ریز در پرس سخت

ممکن موجب کاهش استحکام با توجه به فشار پرس کم باشد 

ها با درصد وزنی . با بالا رفتن دما و زمان زینتر در نمونه[36]
یابد به جز یکسان هیدروکسی آپاتیت، استحکام افزایش می

هیدروکسی آپاتیت که  wt.% 100و  wt.% 80های دارای نمونه

به علت کم داشتن کمک زینتر )شیشه(، به طور مناسب زینتر 
آپاتیت دارای  هیدروکسی wt.% 20ها حاوی اند. نمونهنشده

بالاترین استحکام کششی در شرایط یکسانِ زینتر نسبت به سایر 

، H50-600-1های ها هستند. کاهش استحکام در نمونهنمونه
650-5/0-H50  6500-1و-H50 تواند به دلیل کاهش مقدار می

شیشه و زینتر نامناسب باشد. مقادیر کم استحکام به دلیل استفاده 

ترمیم بافت نرم و عیوب سطحی، نگران کننده ها در از کامپوزیت
بهینه است و دارای بالاترین استحکام  H20-700-1نیست. نمونه 

به دست آمده در در تحقیق حاضر است. در تحقیقی دیگر 

 45به مدت  Co 575استحکام فشاری شیشه بوراتی زینتر شده در
با . [37]مگاپاسکال گزارش شده است  5/1±2/0دقیقه به میزان 

هیدروکسی  wt.% 20توجه به اینکه استحکام کششی نمونه با 
شیشه بوراتی، بالاتر از استحکام فشاری  wt.% 80آپاتیت و 

توان دریافت که گزارش شده در تحقیق اشاره شده است، می
هیدروکسی آپاتیت تاثیر بسیاری در افزایش استحکام دارد. 

 

 
 

 نتایج تست استحکام کششی قطری  10شکل 
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  .روبشی نشر میدانیتصویربرداری میکروسکوپ الکترونی 
نشان دهنده تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی  (11)شکل 

نشر میدانی گرفته شده از سطح شکست و گسترش ترک در 
 a ،cاست. در تصاویر  H50-700-1و  H20-650-1های نمونه

زیرا تغییر شکل مومسان  شکست ترد کاملا مشخص است eو 
ود و با روی هم قرار شحتی در مقیاس میکرو هم مشاهده نمی

 .p. 38]شود دادن سطوح شکست، شکل قرص اولیه حاصل می

ها ترک به صورت ، و به علت وجود تخلخل زیاد در نمونه [241
کند. عوض شدن پیاپی مسیر ترک پیاپی مسیر خود را عوض می

شود. از مقایسه تصاویر باعث بالا رفتن استحکام نمونه می

توان دریافت که فاز می H50-700-1 و H20-650-1های نمونه
به میزان کمتر باعث زینتر و  H20-650-1آمورف در نمونه 

اتصال ذرات شده است. نتایج الگو تفرق اشعه ایکس نیز در 
پیک  H50-700-1راستای توضیح گفته شده است و در نمونه 

-1هیدروکسی آپاتیت مشاهده نشده است. در حالی که در نمونه 
650-H20 هیدروکسی آپاتیت مشاهده شده است. این  پیک

تواند به دلیل بالا رفتن دما و کم شدن گرانروی شیشه مشاهده می
تر توسط باشد، بنابراین سطح ذرات هیدروکسی آپاتیت آسان

شود و سپس جریان ویسکوز ذکر شده در شیشه تر و پوشیده می
شود.حین سرمایش به آمورف تبدیل می

 

 
 fو  e و تصاویر H20-650-1متعلق به دو نمونه از گروه  dو  a ،b ،cهای انتخاب شده. تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی متعلق به نمونهتصاویر   11شکل 

و فاز آمورف با نمایشگر فاز آمورف و کریستالی )فاز کریستالی با فلش آبی  fو  b ،dنشانگر مسیر رشد ترک، و  eو  a ،c. تصاویر H50-700-1 متعلق به نمونه

 اند(فلش زرد نشان داده شده



 127 سحر ملازاده بیدختی -کارگذار دیسع -سیمین نظرنژاد -مهرنوش قناد -نگار اکرمی -زینب ابراهیمی کاهو

 

 

4011، دو، شماره سی و سومسال  نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

طیف سنجی .  ی القاییطیف سنجی پلاسمای جفت شده

ی ( به منظور مشاهدهICP-OESی القایی )پلاسمای جفت شده

)دارای بالاترین  H20-700-1میزان رهایش یون انجام شد. نمونه 

 7هیدروکسی آپاتیت( به مدت  wt.% 20استحکام مکانیکی و 

ور شد و سپس ( غوطهSBFی بدن )روز در مایع شبیه سازی شده

 ICP-OESتوسط روش  SBFهای رها شده در غلظت یون

گزارش شد. هنگامی که نمونه در  (3)و در جدول  مشخص شد

SBF ور میغوطه( 2+شود، یون کلسیمCa به علت تخریب شدن )

3-زاد شده و با یون فسفات )ساختار شیشه بوراتی آ
4PO موجود )

کند و باعث ایجاد دهد و آن را جذب میواکنش می SBFدر 

. لایه ذکر شده [39] شودکلسیم فسفات آمورف روی نمونه می

در نهایت به هیدروکسی آپاتیت که ساختار کریستالی دارد تبدیل 

فتن های منیزیم، سدیم، پتاسیم باعث بالا رشود. وجود یونمی

PH  محلولSBF 3شود. از سوی دیگر میB(OH)  موجود در

SBF ( 3-بر اثر تشکیل یون بورات
3BO دارای خاصیت اسیدی )

. به منظور بررسی تغییرات در رفتار [40] ,[19]است 

آپاتیت در اثر کامپوزیت و زینتر کردن، غلظت یون هیدروکسی

 68فسفات و کلسیم ناشی از وجود نانوپودر هیدروکسی آپاتیت )

و میکروپودرهای زینتر شده توسط جرقه پلاسما  SBFنانومتر( در 

 های گزارش شده در این تحقیق، با غلظتSBFدر  Co 1050در 

در  SBFمقایسه شدند. غلظت یون کلسیم و فسفات موجودر در 

روز به ترتیب  7اثر حضور هیدروکسی آپاتیت زینتر شده بعد از 

. [41]اند ام  )از راست به چپ( گزارش شدهپیپی 1/27و  18/90

حاوی  SBFهای گزارش شده در محلول و همچنین غلظت

ام پیپی 210روز،  7پودرهای نانوذره هیدروکسی آپاتیت بعد 

. با [27]ام برای یون فسفات است پیپی 4برای یون کلسیم و 

توجه به تصاویر به دست آمده از میکروسکوپ الکترونی روبشی 

( به طور واضح مشخص است که زینتر و FESEMنشر میدانی )

اتصال ذرات هیدروکسی آپاتیت به کمک شیشه بوراتی )به عنوان 

ده و خود ذرات هیدروکسی آپاتیت در زینتر کمک زینتر( انجام ش

به صورت جزیی شرکت کردند. ذرات هیدروکسی آپاتیت به 

و از حالت نانوذره به تبدیل میکروذره  صورت موضعی رشد کرده

شدند. با توجه به توضیح گفته شده و این امر که رهایش یون 

 ، افزایش[42]تحت تاثیر ترکیب، ساختار و اندازه ذرات است 

در تحقیق حاضر، نسب به حالت زینتر کامل  SBFیون کلسیم در 

تواند به علت کمتر هیدروکسی آپاتیت توسط جرقه پلاسما می

بودن اندازه و میزان رشدِ ذرات هیدروکسی آپاتیت و کامپوزیت 

پذیر است، باشد. شدن با شیشه بوراتی که به شدت تخریب

حاوی نانوذرات  SBFهمانطور که گفته شد غلظت یون کلسیم در 

های زینتر شده، بیشتر هیدروکسی آپاتیت در مقایسه با کامپوزیت

تواند به علت میکروذره بودن و چسبندگی است و این نتیجه می

توان با ساخت کامپوزیت ذرات در کامپوزیت باشد. در نتیجه می

شیشه بوراتی/هیدروکسی آپاتیت، میزان زیست فعالی هیدروکسی 

لا برد و نرخ و میزان رهایش کلسیم را افزایش داد. آپاتیت را با

تخریب پذیری بالا در کنار غلظت بالای یون کلسیم ممکن است 

. غلظت یون فسفات در [40]در ترمیم بافت نرم تاثیرگذار باشد 

SBF  بر خلاف روند غلظت یون کلسیم بوده و هرچه رهایش
+2Ca  3-بیشتر بوده، مصرف یون

4PO یه آمورف برای تشکیل لا

 تر است.کم SBFکلسیم فسفات بیشتر و در نتیجه غلظت آن در 

به هدف زیر نظر گرفتن تغییرات در رهایش یونی شیشه  

بوراتی در اثر کامپوزیت شدن با هیدروکسی آپاتیت، تفاوت 

در مقایسه  SBFیون کلسیم، بورات و فسفات موجود در  غلظت

میکرومتر( شیشه  0.2-3میکروفیبر )قطر  با تحقیقی دیگر از

وری بررسی شد. روز غوطه 7بعد از  93B3-13بوراتی 

های اشاره شده برای یون کلسیم، بورات و فسفات به غلظت

. [40]اند ام گزارش شدهپیپی  1/3و  74/256، 39/195ترتیب 

توان دریافت که های ذکر شده میبا غلظت (3)از مقایسه جدول 

های ساخته شده، کمتر یون کلسیم و بورات کامپوزیت رهایش

تواند کنترل رهایش بر اثر کامپوزیت کردن و بوده و دلیل آن می

کم کردن مقدار شیشه باشد. بیشتر بودنِ غلظت یون فسفات در 

ام(، نسبت به غلظت پیپی 59/19) کامپوزیتحاوی  SBFمحلول 

 1/3ه بوراتی )حاوی میکروفیبر شیش SBFیون فسفات محلول 

تواند به دلیل وجود یون های فسفات در هیدوکسی ام( میپیپی

آپاتیت موجود در کامپوزیت باشد. در نتیجه کاملا طبیعی است 

شامل کامپوزیت از غلظت یون  SBFکه غلظت یون فسفات در 

شامل شیشه بوراتی خالص بیشتر باشد. از طرف  SBFفسفات در 

عث استفاده یون فسفات و تشکیل دیگر، رهایش یون کلسیم با

( 1شود. با توجه به این دو امر که هیدروکسی آپاتیت می
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و سطح ویژه  کامپوزیت زینتر شده است )به صورت قرص است(

کمتری نسبت به میکروفیبر دارد و در نتیجه رهایش کمتری دارد 

تر از هیدروکسی آپاتیت از سریع SBF( شیشه بوراتی در 2و 

، رهایش بیشتر یون کلسیم توسط میکروفیبر شیشه شودتجزیه می

بوراتی خالص در مقایسه با کامپوزیت دارای هیدروکسی آپاتیت 

شود. نتیجتا بیشتر یون فسفات می روز اول، باعث استفاده 7در 

کامپوزیت شیشه بوراتی/ هیدروکسی   دارای  SBFمحلول 

 آپاتیت، یون فسفات بیشتری دارد.

ای به منظور تشخیص فازهای تشکیل شده در سطح نمونه 

( 12انجام شد. شکل ) XRDور بوده،مطالعه غوطه SBFکه در 

روز  7پس از  H20-700-1برای نمونه  XRDدهنده الگوی نشان

است. همانطور که در شکل مشخص است  SBFوری در غوطه

مبنی بر وجود فاز هیدروکسی  2θ=32و  26های موجود در پیک

آپاتیت به عنوان تنها فاز متبلور شده روی سطح نمونه است. 

 

 وریروز غوطه 7ی بدن بعد از سازی شدهها در مایع شبیهغلظت یون  3جدول 
 

PO4
3- BO3

3- +K Mg2+ Na+ Ca2+ یون 

59/19 94/61 79/624 51/36 89/2465 73/118  (PPMساز بدن )غلظت در مایع شبیه 

 

 
 

 ی بدنسازی شدهشبیه وری در مایعروز غوطه 7بعد از  H20-700-1الگو تفرق اشعه ایکس نمونه   12شکل 
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 نتیجه گیری
در در تحقیق حاضر ترکیبات بوراتی توسط روش سنتز احتراقی 

ساخته شدند. به منظور بررسی پایداری، ترکیب سنتز شده محلول 
قرار گرفت.  Co 700، تحت عملیات حرارتی در Co 400در دمای 

نتایج مطالعه الگوی تفرق اشعه ایکس بیانگر ساختار آمورفِ 
بود. همچنین این ساختار در  Co 400ترکیب سنتز شده در دمای 

، تمایل به کریستالی Co 700عملیات حرارتی انجام شده در دمای 

شدن از خود نشان داد. نتایج مطالعه طیف سنجی مادون قرمز 
 Co 400)ترکیب سنتز شده در دمای  400G تبدیل فوریه نمونه

اکسیژن در -که دارای ساختار آمورف است( وجود پیوندهای بور

کند. نتایج تست اندازه را تایید می 3BOو  4BOساختار های 
تا  20درصد ذرات در بازه  55دهد که بالغ بر ذرات، توضیح می

سلولی های سمیت  و مهاجرت نانومتر قرار دارند. نتایج تست 40
، تاثیر مثبت محتوای حاوی 3T3های انجام شده بر روی سلول

در رشد و مهاجرت سلولی را نسبت به گروه  G400پودرهای 
کند. بخش دیگر تحقیق به ساخت داربستی که هم کنترل بیان می

کند با بافت نرم و هم بافت سخت پیوند مناسب برقرار می
و  G400های اختصاص داده شد. به این منظور نانوپودر

نانوپودرهای سنتز شده هیدروکسی آپاتیت با درصدهای متفاوت 

و  Co 600 ،Co 650وزنی کامپوزیت شدند و سپس در دماهای 
Co 700 ساعت زینتر شدند. نتایج  1و  5/0های به مدت زمان

XRD دهد که با بالا رفتن دما و زمان زینتر ساختار نشان می

این امر ایجاد سیال ویسکوز شود و دلیل بلوری مشاهده نمی
شیشه و سپس پوشاندن سطح ذرات هیدروکسی آپاتیت است. 

های زینتر شده نشان نتایج تست استحکام کششی قطری قرص

دهد با بالا رفتن درصد وزنی شیشه، دما و زمان زینتر، استحکام می
-1رود. بالاترین استحکام ثبت شده، متعلق به نمونه نیز بالاتر می

700-H20 دارای ،wt.% 20  هیدروکسی آپاتیت وwt.% 80 

ساعت زینتر شده،  1به مدت  Co 700شیشه بوراتی که در دمای 
مگاپاسکال بود. تصاویر میکروسکوپ  87/4± 02/0به مقدار 

الکترونی روبشی نشر میدانی نقش شیشه بوراتی را به عنوان کمک 

هم متصل زینر که ذرات هیدروکسی آپاتیت را احاطه کرده و به 
کند. شکست ترد و میزان تخلخل بالا در تصاویر کرده، آشکار می

ی القایی بعد از مشخص است. طیف سنجی پلاسمای جفت شده

دهنده ی بدن، نشانوری در مایع شبیه سازی شدهروز غوطه 7
در  H20-700-1افزایش رهایش یون کلسیم از نمونه کامپوزیتی 

ص زینتر شده، بود. از سوی مقایسه با هیدروکسی آپاتیت خال
نسبت به  H20-700-1های نمونه دیگر رهایش یون

میکروفیبرهای شیشه بوراتی کمتر بوده است. نتایج ایکس آر دی 
نشان  SBFوری در روز غوطه 7پس از  H20-700-1نمونه 

دهنده ایجاد فاز بلوری هیدروکسی آپاتیت روی سطح نمونه 
های ساخته شده کاندید تدهد کامپوزیاست. نتایج نشان می

 مناسب برای برقراری پیوند با بافت سخت و نرم هستند.

 

 تشکر و قدردانی
دانند از دانشگاه فردوسی مشهد به نویسندگان بر خود لازم می

دلیل حمایت مالی برای انجام این پژوهش قدردانی کنند.
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