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در تحقيق حاضر نانوذرات هيدروكسي آپاتيت مزومتخلخل با كاريرد رهايش دارو با استفاده از سورفكتانت بـلاك كـو    :چكيده
. براي كنترل اندازه حفرات در اين نانوذرات از تغيير در روش حـذف سـورفكتانت اسـتفاده گرديـد    . پليمر با موفقيت سنتز گرديد

نانومتر و  56گراد استفاده گرديد كه منجر به اندازه حفرات  درجه سانتي 550ليس و دماي ها از روش تك براي يك گروه از نمونه
ها با استفاده از روش شست و شـو بـا حلالـي مثـل اتـانول، انـدازه        در گروه ديگر از نمونه. متر مربع بر گرم شد 48سطح ويژه 

مورفولوژي نانوذرات و حجم حفرات در اين دو گـروه  . مترمربع بر گرم حاصل شد 96نانومتر و سطح ويژه  23حفراتي در حدود 
  .كند در حاليكه نظم ساختاري حفرات با كاربرد روش شست و شو به جاي تكليس بسيار بهبود پيدا مي تفاوتي با هم نداشتند

  .كنترل اندازه حفرات ،سورفكتانت، مزومتخلخل ،يتآپات يدروكسينانوذرات ه :كليد واژه

  مقدمه - 1
 مـنظم،  اريبس ـي سـاختارها  بـودن  دارا لي ـدل به مزومتخلخل مواد كاربرد و سنتز ،1990 دهه در مزومتخلخل وادم كشف زمان از

. است كرده جلب خودي سو به را محققان ازي اريبس توجه بالا، سطح مساحت و كرومتخلخليم مواد به نسبت بزرگ حفره اندازه
 ـزي كاربردهـا  مزومتخلخل مواد رياخ دهه در  مـواد . ]1[انـد  كـرده  داي ـپ زاتي ـتجه و سنسـورها  سـت، يكاتال ،يازجداس ـ دري ادي

ي هـا  مولكـول  ريسـا  و هـا  نيپـروتئ  داروهـا،  كـردن  انكپسـوله ي برا خوب،ي سطح خواص و داريپا ساختار ليدل به مزومتخلخل
 مزوحفرات در توان يم را بزرگ و كوچكيي داروي ها مولكول كه است شده ثابت قاتيتحق در. رسند يم نظر به آل دهيا ك،يوژنيب
 كـه ي زمـان  از]. 2[ نمـود  آزاد رايي داروي ها مولكول ،ينفوذ كنترل سميمكان قيطر از سپس و انداخته ريگي ساز اشباع نديفرآ با

Maria Vallet-Regi 3[ 2001سال در[، MCM-41 دري اديز قاتيتحق كرد،ي معرف ديجدي دارو شيرها ستميس عنوان به را 
ي بـرا  شـدن  دار عامـل  تي ـقابل نطـور يهم و متنـوع  تخلخلي ختارهاسا با مزومتخلخل مواد مختلف انواع ساختي برا حوزه نيا

 انـدازه  كنترل ك،يولوژيب فعالي ها مولكول انواع و داروها مختلف اندازه به توجه با]. 4-12[ است گرفته انجام دارو مداوم شيرها
 از ها مولكول نفوذ كننده نييتع فاكتور مزوحفره، قطر و دارو اندازه نيب رابطه. رسد يم نظر بهي ضرور مزومتخلخل مواد در حفرات
ي سـورفكتانت ي ها قالب از استفاده با كنترل حفرات، اندازه كنترلي ها روش ازي يك. است آني بعد شيرها و مزوساختار سيماتر
 حـاكم ي ترهاپارام رييتغ حفرات، اندازه كنترل در گريدي ها روش ازي كي]. 13[رديگ يم قرار استفاده مورد سنتز هنگام در كه است
  ].14-18[باشد يم سورفكتانت حذف روش رييتغ تينها در و pH سورفكتانت، غلظت سنتز،ي دما مثل سنتز نديفرآ بر
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بـراي كنتـرل   . در تحقيق حاضر نانوذرات هيدروكسي آپاتيت مزومتخلخل با استفاده از سورفكتانت بلاك كـوپليمر سـنتز گرديـد   
به اين ترتيب كـه در مـورد يـك    . يژه از تغيير در روش حذف سورفكتانت استفاده گرديداندازه حفرات و به تبع آن كنترل سطح و

نمونه از روش تكليس و با استفاده از حرارت، سورفكتانت موجود حذف گرديد و در مورد نمونـه ديگـر از روش شسـت و شـو بـا      
مله توزيـع انـدازه حفـرات، مسـاحت سـطح      هاي مواد حاصل از ج در نهايت ويژگي. حلال براي حذف سورفكتانت استفاده گرديد

BETحجم حفرات، موفولوژي نانوذرات و نظم ساختاري حفرات با يكديگر مقايسه گرديد ، .  

  هاي تجربي فعاليت -2
  مواد اوليه - 2-1

بـه عنـوان پـيش مـاده      )KH2PO4(، پتاسيم دي هيدروژن فسفات Sigma-Aldrich از )F127 )EO99PO65EO99سورفكتانت 
تهيه گرديد و به عنوان  Merckآمونياك از  و PanreacQuimca سيم استات به عنوان پيش ماده كلسيمي از، كلMerckفسفراز 

  .تمامي مواد بدون عمليات ثانويه استفاده شدند. مواد اوليه در اين سنتز مورد استفاده قرار گرفتند

  روش سنتز -2-2
در يـك  . دور بر دقيقه قرار گرفت 200ده و روي همزن با سرعت ميلي ليتر آب مقطر حل ش 50در F127گرم  3در سنتز نانوذرات ابتدا 

ميلي ليتر آب مقطر حل شده و بـه محلـول    50گرم ساكروز در  68/0مول به همراه  04/0گرم كلسيم استات معادل  32/6بشر جداگانه 
در . رسـانده شـد   12به  pHداري آمونياك با افزودن مق. اندازه گيري شد 30/7متر در حدود  pHمحلول اوليه با  pH .اوليه اضافه گرديد

ميلي  25ميلي ليتر آب مقطر حل شده و توسط بورت  60مول در  024/0گرم پتاسيم دي هيدروژن فسفات معادل با  27/3مرحله بعدي 
گ بـه  در مرحله بعـدي محلـول حاصـل سـفيدرن    . دقيقه به محلول اوليه اضافه گرديد 30ليتري به صورت قطره قطره و در مدت زمان 

. ساعت تحـت رفلاكـس بـود    24اين محلول به مدت . دور بر دقيقه منتقل گرديد 600گراد و سرعت  درجه سانتي 90رفلاكس با دماي 
براي خشك كـردن  . دقيقه با آب مقطر سانتريفوژ شد 4بار و هر بار  5ساعت، محلول به دست آمده به تعداد  24بعد از اتمام مدت زمان 
در مرحله آخـر بـراي   . ساعت منتقل گرديد 24گراد و مدت زمان  درجه سانتي 100سوب حاصل به آون با دماي رسوب به دست آمده، ر

درجـه   550سـاعت و در درجـه حـرارت     6در روش اول نمونه تهيه شده به مـدت زمـان   . خروج سورفكتانت از دو روش استفاده گرديد
روش دوم به اين صورت بود كه نمونه تهيه شده به مدت زمـان  . است HA-Aكد اين نمونه . گراد تحت كلسيناسيون قرار گرفت سانتي

  .در نظر گرفته شد HA-Bكد اين نمونه . تحت شست و شو با اتانول قرار گرفت 1ساعت و در دستگاه سوكسله 24

  هاي شناسايي مواد روش - 2-3
دهنـده   ، ولتـاژ شـتاب  Cuبا منبـع   JEOL (Model: JDX-8030)و دستگاه  XRDبراي بررسي فازي نانوذرات حاصل از آناليز 

طيف سنجي مادون قرمز بـه منظـور بررسـي خـروج سـورفكتانت در دسـتگاه       . استفاده گرديد آمپر ميلي 20كيلوولت و جريان 30
Equinox 55 bruker جهـت بررسـي مورفولـوژي نـانوذرات و تخمـين انـدازه ذرات از ميكروسـكوپ الكترونـي        . انجام گرفت 

  
1 Soxhlet 
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(Hitachi S4160)FESEM   واجـذب  -، جهت بررسي توزيع اندازه حفرات، حجم حفرات و همينطور سطح ويـژه از آنـاليز جـذب
 2گراد بـه مـدت    درجه سانتي 200ها در دماي  استفاده گرديد، براي اين منظور نمونه  BELSORP-mini IIنيتروژن در دستگاه

در دسـتگاه سـاخت   ) SAXS( عه ايكس زاويه پايينجهت بررسي نظم ساختاري حفرات از آناليز پراش اش. ساعت گاززدايي شدند
  .استفاده گرديد PIXel(Solid State)ميلي آمپر با دتكتور  40كيلوولت و  40در Cu(kα)با منبع  PANalyticalكمپاني 

  نتايج و بحث -3
آنـاليز پـراش اشـعه    هـا،   هاي سنتز شده و همينطور تك فاز بودن نمونـه  براي اطمينان از تشكيل فاز هيدروكسي آپاتيت در نمونه

  .آورده شده است 1طيف پراش اشعه ايكس هر دو نمونه در شكل . انجام گرفت HA-Bو  HA-Aايكس در مورد هر دو نمونه 

  
  .HA-Bو  HA-Aهاي  طيف پراش اشعه ايكس نمونه -1 شكل

ها  د در اين طيفهاي موجو شود كه پيك مشخص مي) 00-009-0432(با طيف استاندارد  1هاي موجود در شكل  با مقايسه طيف
داراي شدت كمتري هسـتند كـه ايـن     HA-Bها در طيف مربوط به نمونه  فقط بعضي پيك. مربوط به هيدروكسي آپاتيت هستند

 . شود مربوط مي HA-Aموضوع به بلورينگي پايين اين نمونه در مقايسه با نمونه 

  .آمده است 2نتايج مربوط در شكل . قرار گرفتند) FTIR(ز ها تحت طيف سنجي مادون قرم براي اطمينان از خروج سورفكتانت، نمونه
پيـك اصـلي گـروه فسـفات در      HAاولين شاهد براي تشكيل . قابل مشاهده است HA، پيوندهاي مربوط به 2با توجه به شكل 

PO4از  P-Oاست كه به ارتعاش كششي نامتقارن  cm-11100-960 ناحيه بين
 ناحيـه پيك مشـاهده شـده در   . شود مربوط مي -3

cm-11470-1420 مربوط به ارتعاشات كششي CO3
مربـوط بـه مـد     cm-11650پيك مشاهده شـده در طـول مـوج    . شود مي -2

HPO4هـاي   تواند مربوط به گـروه  مي cm-1 2920-2002پيك مشاهده شده در ناحيه بين  .شود مي O-Hخمشي گروه 
 .باشـد  -2

. ]26-19[در هيدروكسي آپاتيت اسـت  -OHط به ارتعاش كششي يون مربو cm-1 3670-3400پيك مشاهده شده در ناحيه بين 
در  C-O-Cهمينطور حـذف ارتعاشـات كششـي     و 2975و cm-1 2888هاي  در طول موج F127از  C-Hحذف باندهاي كششي 
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  در طـول مـوج    F127يـك پيـك مشخصـه ديگـر از     . نشان از حذف كامل سـورفكتانت از سيسـتم دارد   cm-1 1117طول موج 
cm-13455 هاي  وجود دارد كه اين پيك نيز در طيفFTIR 27[شود ها ديده نمي نمونه[.  

  
  .  HA-B نمونه) ب و HA-A نمونه )الف FTIR زيآنال -2 شكل

آورده  3تصـاوير حاصـل در شـكل    . استفاده گرديـد  FESEMبراي بررسي موفولوژي نانوذرات حاصل از ميكروسكوپ الكتروني 
انـدازه نـانوذرات در   . ود تغيير روش حذف سورفكتانت تاثيري بر موفولوژي نـانوذرات نـدارد  ش همانطور كه مشاهده مي. شده است

  .است HA-Aبه دليل نبود حرارت كوچكتر از نمونه  HA-Bنمونه 

  
  .HA-Bنمونه ) و ب HA-Aنمونه  )الف FESEMتصاوير ميكروسكوپ الكتروني  -3 شكل
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. واجذب نيتـروژن اسـتفاده گرديـد   -نطور سطح ويژه نانوذرات از آناليز جذببراي بررسي توزيع اندازه حفرات، حجم حفرات و همي
  .آورده شده است 4نتايج مربوط به توزيع اندازه حفرات در شكل 

  
  .HA-Bنمونه ) و ب HA-Aنمونه ) منحني توزيع اندازه حفرات الف -4 شكل

نانومتر و توزيع اندازه حفـرات   20-40حدوده در م HA-Aشود، توزيع اندازه حفرات در نمونه  مشاهده مي 4همانطور كه در شكل 
گيري كرد كه به كـارگيري حـرارت    توان اينطور نتيجه با توجه به اين نتايج مي. نانومتر است 0-20در محدوده  HA-Bدر نمونه 

علـت  هاي حفرات و در نتيجه بزرگ شدن اندازه حفرات شده است و بـه همـين    در مرحله خروج سورفكتانت باعث ريزش ديواره
ساير مشخصات مربوط به اين دو . كه حرارتي استفاده نشده است اندازه حفرات بزرگ نشده است HA-Bاست كه در مورد نمونه 

  .آورده شده است 1نمونه شامل حجم حفرات و سطح ويژه نانوذرات در جدول 
  ب نيتروژن در مورد هر دو نمونهذواج - مشخصات مربوط به آناليز جذب -1 جدول

 )m2/g(BET سطح ويژه  )cm3/g( حجم حفرات )nm( حفرات ميانگين اندازه 

HA-A  56 58/0 48 

HA-B 23 56/0 96 

 56شود كه با تغيير روش حذف سورفكتانت از تكليس به شست و شو بـا اتـانول، انـدازه حفـرات از      مشاهده مي 1از نتايج جدول 
در اين  BETكرده است و همين امر باعث افزايش مساحت كاهش پيدا  HA-Bنانومتر در نمونه  23به  HA-Aنانومتر در نمونه 
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 HA-Aعليرغم كوچك بودن اندازه حفرات، تغيير چنداني نسبت بـه نمونـه    HA-Bنمونه شده است ولي حجم حفرات در نمونه 
  .نداشته است

نتايج مربوط بـه هـر   . استفاده گرديد) SAXS(براي بررسي نظم ساختاري حفرات از طيف سنجي پراش اشعه ايكس زاويه پايين 
فاقد نظم بلند برد در ساختار   HA-Aمشخص است، نمونه ) الف ( 5همانطور كه در شكل . آورده شده است 5دو نمونه در شكل 

پراش اشعه ايكس زاويه پايين مربوط ) ب( 5در شكل . شود باشد، بنابراين پيكي در طيف پراش اين نمونه مشاهده نمي حفرات مي
قابل مشاهده است كه نشانگر نطم بلند  5/0در پراش اين نمونه يك پيك در زاويه حدود . شان داده شده استن HA-Bبه نمونه 

  .باشد برد حفرات مي

  
  .HA-B نمونه )ب و HA-A نمونه )الف نييپا هيزاو كسيا اشعه پراش فيط -5 شكل
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  گيري نتيجه -4
براي حذف سورفكتانت استفاده شده . وفقيت سنتز گرديددر تحقيق حاضر نانوذرات هيدروكسي آپاتيت با ساختار مزومتخلخل با م

مشاهده گرديد كه روش شسـت و شـو   . در سنتز اين نانوذرات، دو روش تكليس و شست و شو با اتانول مورد استفاده قرار گرفت
فـرات و همينطـور   تاثيري بر نوع فاز تشكيل شده و موفولوژي نانوذرات ندارد ولي باعث كاهش اندازه نانوذرات، كـاهش انـدازه ح  

  .شود نانوذرات و بهبود نظم ساختاري حفرات مي BETافزايش سطح 
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