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لات على التحو ةالمعالجة الحراريكيفية تأثير درجة حرارة أنه يبحث في  العمليمكن تلخيص هذا         

كالسيوم ( النشط حيويا، بالاعتماد على أكسيد ال3CaSiOالطورية أثناء تحضير مسحوق الولسطانيت )

CaO  كسيد در لأيكا كمص، بالإضافة إلى غبار السيلمن قشر بيض الدجاج المتوفر بكثرةالمعاد تدويره

ص ذا الخصائ. و تم توظيف عدة تقنيات لدراسة الخصائص الفيزيائية و الكيميائية و ك2SiOالسيليسيوم 

عة السينية و بفلورة الأش (XRD)الحيوية لهذا المركب المحضر، من بينها التحليل بالأشعة السينية 

(XRF)  و باستخدام الأشعة تحت الحمراء(FTIR) كتروني النافذ و المجهر الإل(TEM) المجهر  و كذا

 .(SEM)الإلكتروني الماسح 

طه الحيوي، تهدف هذه الدراسة إلى تحسين خصائص مركب الولسطانيت المعد من ثم تقييم نشا و        

مقطر الماء الجة بالمعال وهذا بالاعتماد على هدرتة مسحوق أكسيد الكالسيوم. حيث بينت النتائج مدى تأثير

 على الحجم الحبيبي وبالتالي تحسين التلبيد.  

طانيت ولس-αتحول إلى الو  C°1000ولسطانيت كطور رئيسي عند -βكما أظهرت النتائج تشكل        

             الفيزيولوجي المحاكى   سائل غمس مساحيق الولسطانيت في خلال نتائج من  ، وC°1250عند 

( (SBF ي فيزيولوجسائل ال -تأثير كبير على مراحل التفاعل ولسطانيت المعالجة حرارة ةدرجأن لتبين

وفي  .تولسطاني-βولسطانيت يكون أسرع من -αلاحظنا أن تشكل الأباتيت على سطح عينات ف ،المحاكى

-αات ولسطانيت، بينما تتشكل على سطح عين-βسطح  (CAP)الأخير تغطي طبقة الأباتيت الكربوني 

 الاستجابة ارتباط مدىيثبت  ام، م(CHA) أباتيت-الهيدروكسيالكربونات ولسطانيت طبقة من 

 . تغير البنية البلورية للولسطانيتب البيولوجية

 لهمهدرة من المواد الفي هذه الدراسة  المحضريمكن القول أن مركب الولسطانيت وفي الأخير 

 قابلية لأن يكون مادة نشطة حيويا.
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 .أباتيت-الهيدروكسيالكربونات الأباتيت الكربوني،  ،المحاكى

       

 

 



 

 

 

        This study examines the impact of sintering temperature on phase transformations 

during the preparation of bioactive wollastonite (CaSiO3) powder. The process utilizes 

calcium oxide (CaO) recycled from chicken eggshells, which are abundantly available, along 

with silica fume as a source of silicon dioxide (SiO2). Several techniques were employed to 

investigate the physical, chemical, and biological properties of the prepared compound. 

Among these techniques were X-ray diffraction (XRD), X-ray fluorescence (XRF), Fourier-

transform infrared spectroscopy (FTIR), transmission electron microscopy (TEM), and 

scanning electron microscopy (SEM). 

        The study also aims to enhance the properties of the synthesized wollastonite and 

evaluate its bioactivity through the hydration of calcium oxide powder. The results revealed 

that treatment with distilled water influenced particle size, subsequently improving the 

sintering process. 

        Additionally, the findings indicated the formation of β-wollastonite as the primary phase 

at 1000°C, with a transition to α-wollastonite at 1250°C. Immersing wollastonite powders in 

simulated body fluid (SBF) demonstrated that sintering temperature significantly impacted the 

interaction stages between wollastonite and SBF. It was observed that apatite formed more 

rapidly on the surface of α-wollastonite samples compared to β-wollastonite. Finally, a 

carbonated apatite (CAP) layer covered the surface of β-wollastonite, whereas a hydroxy-

carbonate-apatite (CHA) layer formed on α-wollastonite samples. This indicates a strong 

correlation between biological response and the crystalline structure of wollastonite. 

        In conclusion, it can be said that the wollastonite compound prepared in this study, 

derived from waste materials, has the potential to serve as a bioactive material. 

Keywords: Wollastonite; Chicken eggshells; Silica fume; Carbonated apatite; Sintering; 

Hydroxy-carbonate-apatite; Simulated body fluid. 

 

 

 



 

        Cette étude explore l'impact de la température de frittage sur les transformations de 

phases au cours de la préparation de la wollastonite bioactive (CaSiO3) en poudre. Le 

processus repose sur l'utilisation d'oxyde de calcium (CaO) recyclé à partir de coquilles 

d'œufs de poule, ressource abondante, associé à des fumées de silice comme source de 

dioxyde de silicium (SiO2). Plusieurs techniques ont été employées pour analyser les 

propriétés physiques, chimiques et biologiques du composé préparé. Parmi celles-ci figurent 

la diffraction des rayons X (DRX), la fluorescence des rayons X (FRX), la spectroscopie 

infrarouge à transformée de Fourier (FTIR), la microscopie électronique à transmission 

(MET) et la microscopie électronique à balayage (MEB). 

        L’objectif de cette recherche était également d’améliorer les propriétés de la wollastonite 

synthétisée et d’évaluer sa bioactivité via l’hydratation de la poudre d’oxyde de calcium. Les 

résultats ont montré que le traitement avec de l'eau distillée influençait la taille des particules, 

ce qui favorisait le processus de frittage. 

        De plus, les conclusions ont révélé la formation de β-wollastonite en tant que phase 

principale à 1000°C, suivie par une transition vers l’α-wollastonite à 1250°C. L’immersion 

des poudres de wollastonite dans un fluide corporel simulé (SBF) a démontré que la 

température de frittage affectait significativement les interactions entre la wollastonite et le 

SBF. Il a été observé que l’apatite se formait plus rapidement à la surface des échantillons 

d’α-wollastonite comparés à ceux de β-wollastonite. Enfin, une couche d'apatite carbonatée 

(CAP) a été détectée sur la surface de β-wollastonite, alors qu'une couche d'hydroxy-

carbonate-apatite (CHA) s’est formée sur les échantillons d’α-wollastonite. Cela met en 

évidence une forte corrélation entre la réponse biologique et la structure cristalline de la 

wollastonite. 

        En conclusion, il ressort que le composé de wollastonite obtenu dans cette étude, dérivé 

de matériaux recyclés, présente un fort potentiel comme matériau bioactif. 

 

Mots-clés : Wollastonite; Coquilles d'œufs de poule; Fumées de silice; Apatite carbonatée; 

Frittage; Hydroxy-carbonate-apatite; Fluide corporel simulé. 

 

 



 هو وحدهه، فإن هذا العمل ما هو إلا نبعٌ من فيض كرم الله عز وجل، وقطرةٌ من بحور عطايا

لحمد له افالميسر والمعين، وبفضله وحده تحققت هذه الثمرة بعد جهدٍ وسنواتٍ من السعي، 

 .لطانهفي الأولى والآخرة، حمداً طيباً مباركاً كما يليق بجلاله وعظيم س

 .أهدي هذه الثمرة الغالية إلى سندي وأمان عمري، أبي الحبيب وأمي الغالية

 .فسيح جنانه االله وأسكنه ا، رحمهةي العزيزتإلى روح جد

 .الحبيبة خالتيإلى أغلى الناس وأقربهم إلى قلبي، 

 .إلى من أجد الأمل في حديثها والنور في ابتسامتها، صديقة دربي

ء.الأحباإلى أجمل عطايا الله وأروع هداياه، إخوتي 



 

 

 

 من و صحبه و لهآ على و محمد سيدنا على السلام و الصلاة و الصالحات تتم بفضله الذي لله الحمد       

 لهذا وفقنا الذي انالامتن و المنة ذي إلى الشكر و بالحمد نتوجه بدأ ذي بادئ الدين، يوم إلى بهديه اهتدى

 .العالمين رب بالله إلا توفيقنا ما و خطانا، سدد و البحث

 بقسم  - أ -رمحاض أستاذ سهيلة زواي تقدم بأسمى آيات الشكر والتقدير إلى الأستاذة المحترمةأ       

 على - تبسة - لتبسيا العربيالشيخ الشهيد  جامعة الحياة و الطبيعة علوم و الدقيقة علوم كلية المادة علوم

 الوصول سبيل يف تفانيها و القيمة نصائحها و المستمر تتبعها و عليه إشرافها و البحث لموضوع اقتراحها

 .النتائج أحسن إلى

لمناقشة، وإلى اعلى قبوله ترؤس لجنة  شمام فيصل توجه بخالص الشكر والتقدير إلى الأستاذأكما        

لأستاذ بوزرارة ا و الأستاذة مزاهي فاطمة الزهراء والأستاذ خشبة مراد   أساتذتنا الكرام أعضاء اللجنة

 .على تفضلهم بالمشاركة كأعضاء ممتحنين في لجنة المناقشة فرحات

 سهاماتهوإ دعمه على الحفيظ عبد فارس للأستاذ وعرفان خاص بشكر تقدمأ أن ييفوتن لا كما       

 ولا. مهمادع على فتيحة قرفة والأستاذة حسيبة موالكية للأستاذة يشكر خالص عن عبرأ كما القيمّة،

 يمسيرت لخلا وتشجيعهم مساندتهم على والزميلات الزملاء جميع إلى والتقدير بالشكر توجهأ أن نسىأ

 .البحثية

 .بعيد أو قريب من سواء البحث هذا إثراء في ساهم من كل إلى العرفان و بالشكر أتقدم أخيرا و      
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 المقدمة العامة 1

 المقدمة العامة 

      

أكسيد السيليسيوم  و ثاني )CaO(يتزايد اهتمام الباحثين بالمواد التي تتكون من أكسيد الكالسيوم         

)2SiO(  ذه المواد على . ينبع هذا الاهتمام من قدرة ه]1[كحل واعد للتطبيقات المتعلقة بتجديد العظام

ة في ، و هو خطوة حاسم(SBF)تكوين الأباتيت بسرعة عند غمسها في سائل الفيزيولوجي المحاكى 

 على وجه )3CaSiO([. من بين هذه المواد يظهر الولسطانيت 2،3]الانسجام مع أنسجة العظام 

رة على القد تلاكه خصائص فريدة و مميزة، إذ أن لهالخصوص كمادة رائدة و متوافقة بيولوجيا بسبب ام

 لتطبيقاتلاسبا تحفيز نمو الأوعية الدموية و توافقه الحيوي ممتاز و كذا تحلله الطويل، مما يجعله من

ما بجديد العظام هذه الخصائص تجعل الولسطانيت يحظى بتقييم كبير كمادة محتملة لت الطبية طويلة الأمد.

 لتي تهدفدمة افي ذلك إعادة بناء الفك، و بالتالي يصنف كمرشح أساسي في مجال العلاجات الطبية المتق

 [.   5،4]إلى استعادة بنية العظام 

ليكا بار السيغة( و و هي قشر البيض )نفايات حيوي تكمن أهمية هذا البحث في إعادة تدوير النفايات        

ضير جل تح)نفايات صناعية( كمصادر لأكسيد الكالسيوم و ثاني أكسيد السيليسيوم على التوالي من أ

. [6]يائية الكيم و الحد من استخدام المواد و هذا لحماية موارد الولسطانيت الطبيعيةمركب الولسطانيت، 

نحناء و ة الابحث امتلاك الولسطانيت لخصائص ميكانيكية جيدة بما في ذلك قوو أيضا من محفزات هذا ال

 مكن أن يشكل ضرراي[. بينما قابلية الذوبان له عالية نسبيا مما 7،8] أباتيت-بالهيدروسيالصلادة مقارنة 

جل الحصول أ، و بالتالي تم التركيز بشكل كبير على تطوير طريقة التحضير من [9]بالخلايا المحيطة 

 على مادة مناسبة لزراعة الخلايا العظمية خارج الجسم. 

ة ت المحضرسطانيو عليه الهدف الأساسي من هذا البحث هو تقييم النشاط البيولوجي لمساحيق الول        

لى اتيت عو هذا من خلال التحقيق عن كثب في تكوين الأبمن المواد الخام من مصادر محلية مهملة، 

 سطح المادة عند تعريضها لسائل الفيزيولوجي المحاكى. 

 :على ضوء ما تقدم تم تقسيم بحثنا إلى ثلاث فصول

كذا  واتيت تطرقنا في هذا الفصل لدراسة مرجعية حول الخزفيات الحيوية و الأب :الفصل الأول 

يف و الخصائص، و كذا التعرف على مختلف طرق تحضير الولسطانيت من حيث التعر

 مسحوق الولسطانيت.

بعة المت يعرف هذا الفصل بالمواد الأولية المستخدمة و الطريقة التجريبية :الفصل الثاني 

 ة.لدراسالتحضير مسحوق الولسطانيت، بالإضافة الى طرق التحليل و القياس المتبعة في هذه 

 الأول تطرقنا في المحورصل الأخير قمنا بتقسيمه إلى ثلاث محاور، فبالنسبة للف :الفصل الثالث 

جل نتائج أما المحور الثاني فشمل  لى نتائج تحليل المواد الأولية المستخدمة في التحضير.إ

في  و دراسة تأثير درجة الحرارة على التغيرات الطورية. تحضير الولسطانيت و مناقشتها

على تشكل طبقة الأباتيت على سطح الحرارية  المعالجةتم دراسة تأثير )المحور الثالث( الأخير 

 بدلالة زمن الغمس. الولسطانيت



 

 
 

 

 

 

 



 

 

 

حول الخزفيات الحيوية و الأباتيت و الولسطانيت دراسة مرجعيةالفصل الأول:  2  

.1.I  دراسة مرجعية حول الخزفيات الحيوية 

.1.I1 .تعريف الخزفيات الحيوية Bioceramic)) 

لكائن لبيولوجي لامع النظام الخزفيات الحيوية مواد غير عضوية و هي من المواد الحيوية تتوافق         

 لترميميةاراحة و تشكل كبسولة ليفية، و تستخدم في العديد من التطبيقات الطبية، بما في ذلك الج الحي

 [.10] الأعضاء البشرية المتضررة كاستبدال أو اصلاح أحد

 

.1.I2و تطبيقاتها الخزفيات الحيوية . تصنيف 

 :الخزفيات الحيوية و هذا بمختلف أصنافها تطبيقات I.1 الجدول يلخص        

 

 

 مرجعال طبيةالتطبيقات ال أمثلة الاستجابة البيولوجية صنفال

الخزفيات الخاملة 

 حيويا

(Bioinert) 

 

لا تتفاعل داخل  -

 الوسط الفيزيولوجي 

تثبت ميكانيكيا داخل  -

 الجسم

  )3O2Al) الألومينا -

 (2ZrOالزركونيا ) -

 

 زراعة الورك -

الركبة  -

 الاصطناعية

 مسامير العظام -

 إعادة بناء الفكين -

 زراعة الأسنان -

 الحشو الجراحي -

 

 

[11]  

 

 

القابلة الخزفيات 

 للانحلال

((Resorbable 

 

تختفي بشكل  -

   تدريجي مع الوقت

و تستبدل بالنسيج 

 الجديد

 

 

 

كبريتات الكالسيوم  -

)4CaSO( 

ثلاثي فوسفات  -

 )PO3Ca)4(2(الكالسيوم 

  )3CaCO(الكالسيت -

 ترقيع العظام -

 إعادة بناء الجمجمة-

تصحيح عيوب -

 الهيكل العظمي

 

// 

الخزفيات النشطة 

ا حيوي

(Bioactifs) 

 

تتفاعل و تندمج مع 

 النسيج الحي

 

 

 

 أباتيت-الهيدروكسي -

)2(OH)6)4(PO10Ca( 

 الولسطانيت -

)3CaSiO( 

 الديكالسيوم سيليكات -

)4SiO2Ca( 

 حشو عيوب اللثة -

 ترقيع العظام -

 إصلاح الجمجمة -

الأذن الوسطى  -

 الاصطناعية

 

// 

 تصنيف الخزفيات الحيوية و تطبيقاتها.: I.1 الجدول
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.1.I3الخزفيات الحيوية زراعة . متطلبات  

 بيقات الطبيةفي التطلكي تؤدي الغرض المطلوب منها  البديلة المواد ختيارا شروطيمكن تلخيص         

 أساسية: نقاطخمس  في

بشكل  جة الحيةيشير إلى قدرة الخزفيات الحيوية على التفاعل مع الأنس :مع الأنسجة الحيوي التوافق -

مر أساسي أ، كما أن التحكم في ردود الفعل الأولية مناعيالرفض الأو  تسممالتسبب  و أن لامناسب 

 .[12]لضمان التوافق الحيوي 

ية و الفيزيائ لخزفيات الحيوية القدرة على الاحتفاظ بخصائصهالكون ييجب أن الاستقرار الكيميائي:  -

 .لتفاعل مع السوائل البيولوجيةامحدودية الكيميائية داخل الجسم الحي و 

و بذلك  لانسانمن المستحسن أن تكون الخزفيات الحيوية قابلة للتحلل داخل جسم االتحلل الكيميائي:  -

 تجديد الأنسجة.ب السماح

لأولية امواد توفر ال كذا طبيقات وتيراعى في ذلك امكانية التشكيل بسهولة لتتناسب مع ال :التصنيع -

 للتصنيع بأقل تكلفة.

عضو مشابهة لل ميكانيكية يجب أن تكون الخزفيات الحيوية ذات خصائص: الميكانيكيةصائص الخ -

 المستبدل لتحمل الضغط الميكانيكي داخل الجسم.

 

.2.I لأباتيتدراسة مرجعية حول ا 

.2.I1تعريف الأباتيت . (Apatite) 

الأباتيت هو مادة خزفية حيوية يتشابه كيميائيا مع العظام البشرية، و يستخدم كبديل للعظام من أجل         

حيث يتواجد في هو من المعادن الأكثر وفرة بشكل طبيعي على الأرض تعزيز تكوين عظام جديدة. و 

2-( الكيميائية صيغته، الصخور النارية و المتحولة  و الرسوبية
3CO,-,OH-,Cl-(F3)4(PO5aC  و

أباتيت -الفلور و )Hydroxyapatite( HAp )2)H(O6)4(PO10Ca( أباتيت-الهيدروكسي المتمثلة في

)Fluorapatite( pFA )2F6)4(PO10Ca( أباتيت -و الكلور)Chlorapatite( ) 2lC6)4(PO10Ca(

ClAp  و الأباتيت الكربوني apatite) CAP (Carbonate  ))3(CO6)4(PO10Ca([13،14]. 

 

.2.I2تصنيف و خصائص الأباتيت . 

بلورية  لورية ) بنيةالأباتيت هو مصطلح يطلق على عائلة من المركبات التي لها تماثل في البنية الب       

 بعض هذه المركبات و خصائصها: I.2 الجدولسداسية( و يوضح 
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النسبة  الرمز الصيغة التسمية

Ca/P 

 المرجع

 أباتيت-الهيدروكسي

Hydroxyapatite 

2(OH)6)4(PO10Ca HA  

 HAp 

1.67 [51،61] 

 أباتيت-الفلور

Fluorapatite 

2F6)4(PO10Ca FA  

 FAp 

1.67 // 

 أباتيت-أكسي

Oxyapatite 

O6)4(PO10Ca OA  

OAp 

1.67 // 

الكربونات 

 أباتيت –هيدروكسيال

Carbonated 

Hydroxyapatite 

 y)3(COy-x-2(OH)x)3(COx-6)4(POx-10Ca 

 

CHA /    [17] 

 الأباتيت الكربوني

Carbonate 

apatite 

 

)3(CO6)4(PO10Ca CAP 1.67   [18] 

 

I.2.3 . 2نظام في آلية تكوين الأباتيتSiO-CaO 

لمحاكى  االفيزيولوجي في سائل  هعندما يتم غمس 2SiO-CaOنظام اليحدث تكوين الأباتيت في         

(Simulated Body Fluide)  (SBF) في  لتلك الموجودة مقاربةتركيزات أيونية  وذ و هو محلول

( و I.1 الشكل) SBF، و تتضمن هذه الآلية تبادل أيونات المادة المغموسة مع أيونات بلازما الدم البشري

 :[19] يمكن تلخيصها في المراحل التالية

 المرحلة الأولى:

، مع FSB لمحلول O3H+أو  H+تمع أيوناو تتبادل  للمادة 2Ca+ الكالسيوم أيوناتفي البداية تتحرر 

ى سطح عل (Si-OH)مما يؤدي إلى تكوين طبقة غنية بالسيلانول  (pH) تهملاحظة ارتفاع درجة حموض

 .(I.1 المعادلة) المادة

I.1                -+ OH2++ Ca +OH-Si                   -+ OH ++ H 2+Ca-O-Si 

 المرحلة الثانية: 

يتكون لنا ف SBFمحلول  ز أيونات الكالسيوم فيصل في المرحلة الأولى يرتفع تركينتيجة للتفاعل الحا

 .(I.2 المعادلة) O-Si-سطح مشحون سلبا لتشكل 

2.I                 O             2+H -O-Si                     -OH + OH-Si 

 

 تصنيف و خصائص الأباتيت.: I.2 الجدول
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 المرحلة الثالثة: 

3-و  2Ca+تهاجر أيونات 
4PO  ستاتيكي، و ترتبط بسطح المادة المشحون سلبيا نتيجة الانجذاب الكهرو

  .5O2P-CaOيليها ترسب طبقة لابلورية من 

  المرحلة الرابعة:

بذلك ( بمشاركة الأيونات السالبة للمحلول مشكلة 5O2P-CaOفي الأخير تتبلور هذه الطبقة اللابلورية )

 طبقة من الأباتيت.

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

دراسة مرجعية حول الولسطانيت   .3.I 

على  اهظام و قدرتالمفيدة في اصلاح الع اعلى نطاق واسع لتطبيقاته الخزفيات الحيويةتمت دراسة         

لمواد اعتبر ، و تامن خلال تكوين طبقة من الأباتيت على سطحه ابالأنسجة الحية المحيطة بهرتباط الا

مواد النشطة فهي من ال )سيليكات الكالسيوم( الأكثر أهمية (Si)سيليكون  -  (Ca)ذات الأساس كالسيوم

كسيد الكالسيوم و النسبة بين أ و باعتبار .[22،21]ها الحيوي الحيوي الممتاز و توافق لنشاطهابيولوجيا 

 سيليكاتتحديد العديد من سيليكات الكالسيوم مثل ديكالسيوم ال تم )2CaO/SiO(أكسيد السيليسيوم 

)Dicalcium silicate( )4SiO2Ca( سيليكات ثلاثي الكالسيوم  و)Hatrurite( )5SiO3Ca(            

                     ولسطانيت-βالولسطانيت في الشكلين:  كذاو   )Rankinite( )7O2Si3Ca(رانكنيت  و

)wollastonite-β(  )3CaSiO-β(  وα-ولسطانيت )pseudowollastonite( )3CaSiO-α([19] ،

 الذي هو موضوع دراستنا.

 2SiO-CaO [20.]نظام في آلية تشكل طبقة الأباتيت : I.1 الشكل

1 1 2 

3 4 
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 (Wollastonite)  تعريف الولسطانيت .1.3.Ι 

يليام هيد ونسبة لعالم المعادن  )3CaSiO(سيليكات الكالسيوم المعروف باسم "الولسطانيت"         

اجد في يتوو ميتاسيليكات الكالسيوم ب و يعرف أيضاهو معدن طبيعي  و[، 23( ]1822 عامولاسطون )

          ولسطانيت-αمنخفضة، و الحرارة العند درجات  )3CaSiO-β( ولسطانيت-βأساسيين:  شكلين

)3CaSiO-α(  في  أول استخدام تجاري للولسطانيتو كان  .[19،24]حرارة المرتفعة العند درجات

دامه التجاري استخ عو بعد اكتشاف مساهماته في الصناعة توس 1933 سنةالولايات المتحدة )كاليفورنيا( 

 [. 25]1970بشكل كبير منذ 

 Ι.2.3. خصائص الولسطانيت 

 الخصائص الجيولوجية .1

يات الولا وأبلغت بعض الدراسات عن تواجد رواسب الولسطانيت في كل من الصين و الهند و المكسيك  -

 .[26] (Ι.2 الشكل)المتحدة و بلدان أخرى 

و هو ، [27] (Ι.3 الشكل) في الطبيعة كصخور على شكل ألواح حادة تشبه الابر الولسطانيتيتواجد  -

 .Ι [28].4 الشكلفي كما هو موضح (CaO) والجير (SiO₂) ناتج التفاعل بين السيليكا

في  ولسطانيت-α يمكن ملاحظة تشكل طور (Ι.5 الشكل) 2SiO-CaOللنظام  بيان الاتزانمن خلال  -

 اتجعند درفيلاحظ ولسطانيت -β ، أما بالنسبة للطورC°1436إلى  1125من حرارة ال اتدرجمجال 

 .C [29]°1125حرارة أقل من ال

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 .[26]قائمة الدول المنتجة للولسطانيت  :Ι.2 الشكل

 صين

 الهند

 كندا

فنلند

)طن( 2019  

 المكسيك
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 .[27] عينة الولسطانيت :Ι.3 الشكل

 .2SiO-MgO-CaO [28] بيان الاتزان للنظام :Ι.4 الشكل
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 البنية البلورية .2

 جموعة البيروكسانو يشبه كيميائيا معادن مInosilicate) ) إلى عائلة الاينوسيليكات الولسطانيت ينتمي -

(PYROXENES)،  4و هو من المواد غير العضوية التي تحتوي على سلاسل لا نهائية منiOS 

ة خيط مكررة مشكل البلورية عبارة عن سلسة مكونة من رباعيات الأسطح ، بنيته[25] رباعي السطوح

 [.30] (Ι.6 الشكل) الفتل، و السلسلة عبارة عن رباعي السيليكا ترتبط مع الكالسيوم في ترتيب ثماني

 :[31]له ثوابت الشبكة البلورية التالية        

 a =15.42A°      b=7.32A°        c=7.06A° γ= 103°      β=95°    α= 90°  

 :اة و منهتبعا للظروف التي يتكون فيها و التأثيرات الخارجيمتعددة الأشكال  ة الولسطانيتبني -

• β-:ليالم ثلاثية بلوريةالذي يتبلور في بنية وهو  ولسطانيت(triclinic)  يتواجد ، و هو

تتعرض لضغوطات كبيرة مناطق التي العلى نطاق واسع في الصخور الغنية بالكالسيوم في 

ة 
ر
را

ح
 ال

جة
ر
د

(°
C

)
 

 ].2SiO-CaO ]29للنظام  بيان الاتزان: Ι.5 الشكل
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الناتجة عن تصادم الصفائح التكتونية و ينتج عن ذلك دفن الصخور في أعماق كبيرة مما 

 [.32] يعرضها للضغط المرتفع و درجة الحرارة المنخفضة

• α-الذي يتبلور في بنية بلورية أحادية الميل و هو :ولسطانيت (monoclinic)و أحد ه، و

 المكونة السيومالمكتشفة حديثا، يتواجد في الصخور المتحولة و النارية الغنية بالكالمكونات 

 .[32] الميت(الموجودة في منطقة البحر للصخور في الحفريات الطينية البركانية )

 

 

 

 

 الفيزيائية و الكيميائية الخصائص  .3

 و لومنيوممثل الأ أخرى عناصر من يتكون أن يمكن أنه إلا نسبيا، نقي الولسطانيت أن من الرغم على-

 للولسطانيت الكيميائية يوضح التركيبة Ι.3 الجدولالصوديوم، و  و البوتاسيوم و المغنزيوم و الحديد

 [.34( ]ولسطانيت-βالمحضر ) الولسطانيت و الطبيعة من المستخلص

لعينة  X-ray diffraction (XRD)نتائج التحليل بواسطة الأشعة السينية  Ι.7 الشكليوضح - 

طور وجود  لوحظولسطانيت(، حيث -(βالمحضر الولسطانيت المستخلصة من الطبيعة و الولسطانيت 

ولسطانيت( بالنسبة لمسحوق الولسطانيت المحضر دلالة على نقائه على عكس مسحوق -β)وحيد 

و الديوبسايد  ولسطانيت-αتواجد أطوار أخرى مثل به طبيعة الذي لوحظ الولسطانيت المستخلص من ال

(diopside CaMgSi₂O₆( و بريهنيت )prehnite Ca₂Al(AlSi₃O₁₀)(OH)₂ )[34.] 

 .[33] البنية البلورية للولسطانيت :Ι.6 الشكل
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  (%)الولسطانيت المحضر  (%)الولسطانيت الطبيعي المكونات

CaO 44.3 48.2 

2SiO 50.1 51.3  

3O2Al 0.75 0.18  

MgO 1.99 0.13  

O2Na 0.24 0.019  

O2K 0.069 0.076  

MnO 0.026 0.029  

3O2Fe 0.14 0.042  

2TiO 0.019  

SrO 0.041 0.013  

BaO 0.043  

ZnO 0.012  

5O2P 0.077 0.029  

3SO 0.15  

 

    

 

إ(
و.

( 
دة

ش
ال
 

2θ (°) 

β-ولسطانيت 

 ديوبسايد

α-ولسطانيت 

(1) بريهنيت  

(2)  

 .[34]ولسطانيت الطبيعي و المحضرالتركيب الكيميائي لل Ι.3: الجدول

 .[34] ( الطبيعي2( الاصطناعي، )1لمساحيق الولسطانيت: ) XRD مخططات: Ι.7 الشكل
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  كما يلي: .Ι4 الجدولالخصائص الفيزيائية و الكيميائية للولسطانيت ملخصة في - 

 

 المراجع الخصائص الفيزيائية                          

 6GPa [35]-4.5 الصلادة المجهرية

 33.09g/cm-2.87 [23] النظرية الكتلة الحجمية

 أو أصفر فاتح أو رمادي أو وردي أو أخضر أو بني، و أبيض  اللون

 أو شوائب أخرى يتغير لونه لوجود عناصر

[23] 

 C°1540الولسطانيت النقي  - درجة حرارة الانصهار

 C°1380لولسطانيت التجاري ا -

[23] 

 K6-10×6.5-1: ولسطانيت-β - معامل التمدد

- α-1: ولسطانيت-K6-10×11.8 

[35] 

 530GPa [36]-300 المرونةمعامل 

 4100MPa [36]-2700 مقاومة الشد

  الخصائص الكيميائية                         

  (O)الأكسجين  (Si)السيليكون  (Ca)الكالسيوم  المكونات

 3CaSiO [29] الصيغة الكيميائية

 

 

.3.3.Ι تطبيقات الولسطانيت 

ية مو الأوعحفيز نتيعتبر الولسطانيت من المواد الحيوية الواعدة في التطبيقات الطبية لقدرته على       

و  العظمية غرائسالدموية و توافقه الحيوي الممتاز و كذا انحلاله الطويل، فهو يعتبر كبديل اصطناعي لل

[. و لا 37،38عيوب الجمجمة ]ترميم العظام كإعادة بناء الفك و ترميم قناة الأذن الخارجية و حشو 

 صائصهختقتصر تطبيقات الولسطانيت على المجال الطبي فقط بل يستخدم في عدة مجالات أخرى بسبب 

اف ناء الجفاش أثالمتنوعة، إذ أنه يستخدم كمادة مضافة في صناعة الطلاء لتحسين الملمس و تقليل الانكم

ي مجال يضا فين الخصائص الميكانيكية، و يستخدم أو يستخدم أيضا في البلاستيك و المطاط كمادة لتحس

 [.  39البناء كمادة مضافة من أجل زيادة مقاومة التآكل ]

 

 

 

 .ولسطانيتالكيميائية للو الخصائص الفيزيائية  .Ι:4الجدول 
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.4.3.Ι تحضير الولسطانيت 

 المواد الأولية .1

 Ι.5 الجدوليبين و من حيث التكلفة و آلية التحضير،  المستخدمة تعددت مصادر المواد الأولية         

  تحضيرها. كيفيةالمواد و  هذه بعض

 

 المراجع التحضير آلية المواد الخام

 تفاعل الحالة الصلبة رماد قشر الأرز و الحجر الجيري

 (Solid-State reaction) 

[40] 

 [41] تفاعل الحالة الصلبة كربونات الكالسيومرماد قشر الأرز و 

 قشر البيض و رماد قشر الأرز

 

 

 

 [37،42] تفاعل الحالة الصلبة

 [39،43،44] (Sol-Gel) هلام-محلول

 [45] تفاعل الحالة الصلبة رماد قشر الأرز و قوقعة الحلزون

 

 تحضير الولسطانيت آليات .2

 من المواد من طرف الباحثين فهوشهد مركب الولسطانيت اهتماما كبيرا في السنوات الأخيرة         

ذ ا. هتحضير تعددت طرق و آلياتلذا ، و هذا راجع لخصائصه المميزةكثير من التطبيقات الالمفضلة في 

يضا من كيميائية و هناك أالمواد النجحت بعض الدراسات في تصنيع مساحيق الولسطانيت باستخدام 

 :الآلياتبعض هذه نذكر  والمواد بمواد محلية هذه استبدل 

 (Solid-State reaction)تفاعل الحالة الصلبة  . آلية1.2

 كمصدرRice husk ash (RHA ) الأرزقشر رماد استخدم الباحث اسماعيل و زملاؤه         

احل يوضح أهم مر Ι.1المخطط [، و 41]و كربونات الكالسيوم كمصدر للكالسيوم  2SiOللسيليكات 

  :التحضير

 

 

 .تحضير الولسطانيت آلياتو المستخدمة المواد الأولية  Ι.5: الجدول
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 (XRD)بعد تحليل المساحيق المحضرة من طرف الباحث اسماعيل و زملاؤه بواسطة الأشعة السينية 

 Fourier Transformed Infrared الأشعة تحت الحمراء بتحويل فورييهو  (Ι.8ل الشك)

Spectroscopy (FTIR) (9 الشكل.Ι) [ 41، اتضح مدى تأثير التعقيم على تشكل طور الولسطانيت.]   

لمدة  C°135تعقيم عند 

على التوالي  8hو  4

 0.24MPaتحت ضغط 

من  100mLإضافة 

الماء المقطر للخليط 

مع التحريك يدويا   

  10minلمدة 

5.5g                 

من                 

 أكسيد الكالسيوم

كلسنة كربونات  

الكلسيوم عند 

1100°C/5h 

 

5.03g           

من السيليكا 

 )رماد قشر الأرز( 

 

حرق قشر الأرز  

 C/1h°950عند 

 سحق      

 24hتجفيف لمدة 

معالجة المسحوق 

حراريا عند 

950°/2h/1h  

 .[41]تفاعل الحالة الصلبة  آليةب ولسطانيتمراحل تحضير مركب ال :Ι.1المخطط 
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و   ( غير معقم3أكسيد الكالسيوم، )( 2، )رماد قشر الأرز( 1لمساحيق: ) XRD مخططات: Ι.8 الشكل

( 7[،)8hملبد و معقم]غير  (6) [،4hغير ملبد و معقم] (5[، )2h( غير معقم و ملبد]4[ ، )1h]ملبد

[ و 2h( ملبد ]10[، )8h[ و معقم]1h( ملبد ]9[، )4h[ و معقم]2h( ملبد]8[، )4h[ و معقم]1hملبد]

 .C[41]°950[ عند 8hمعقم]

(عند [8h[ و معقم ]2h)ملبد ]سحوق الولسطانيت المحضرة لم FTIRأشعة  مخطط: Ι.9 الشكل

950°C[41.]  

 



 

 

 

حول الخزفيات الحيوية و الأباتيت و الولسطانيت دراسة مرجعيةالفصل الأول:  15  

 Co-precipitation)) الترسيب آلية .2.2

 يدراتيبينتاه( و 3CaCOكربونات الكالسيوم المخبري )ها ئالباحثة أميرة و زملا تاستخدم        

[، و 46]pentahydrate-sodium metasilicate (O2.5H3SiO2Na ) الصوديوم ميتاسيليكات

   :يوضح أهم مراحل التحضير Ι.2المخطط 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ترشيح و غسل الراسب بالايثانول  

 و الماء المقطر

تجفيف المسحوق عند      

60°C/6h 

خلط مع التحريك        

(pH=10.8) 

 

 من 100.09g إذابة 

3CaCO  500فيml  من

 حمض النتريك

تعديل درجة الحموضة  

(pH=9.25)  

 O2.H3NH بإضافة 

 
 من 212.14g إذابة

O2.5H3SiO2Na              

 من الماء المقطر 500mlفي 

 

 معالجة المسحوق حراريا           

(800-1100°C)   2لمدةh 

 

 .[46]الترسيب بآلية  ولسطانيتمراحل تحضير مركب ال :Ι.2المخطط 
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 ل نتائجخلامن النانوية بنجاح من طرف الباحثة أميرة و زملائها، و  ولسطانيت-βتم تحضير مساحيق 

تحسين التبلور  اتضح مدى تأثير درجة حرارة التلبيد على (Ι.10 الشكلبواسطة الأشعة السينية )التحليل 

 Ι.11 كلالش يالمبينة ف الأشعة تحت الحمراء بتحويل فورييهكما تم تأكيد هذه النتائج بواسطة مخططات 

[46.]   
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β-ولسطانيت 

 [.46المحضرة بآلية الترسيب ] الولسطانيت لمساحيق XRD مخططات: Ι.10 الشكل

 [.46الولسطانيت المحضرة بآلية الترسيب ] لمساحيق FTIR مخططات: Ι.11 الشكل

 (cm-1) عدد الموجة 

(%
) 

ية
اذ

نف
ال
 



 

 

 

حول الخزفيات الحيوية و الأباتيت و الولسطانيت دراسة مرجعيةالفصل الأول:  17  

 (Sol-Gel)  هلام-محلول آلية .3.2

 ي الهيدراتنترات الكالسيوم رباع) فقطو زملاؤه مواد كيميائية  أنجانيولواستخدم الباحث         

 Calcium nitrate tetrahydrate (10O2N8CaH و )حمض الجلايسين Glycine (2NO5H2C)) 

   :يوضح أهم مراحل التحضير Ι.3المخطط [، و 47من أجل تحضير مسحوق الولسطانيت ]

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

–– 

 

 

 

 

 

 

 

  

C2H5NO2 

 

CaH8N2O10 

 

إذابة الخليط في الماء  

 المقطر مع الخلط جيدا

 

 تحريك الخليط

 10min لمدة

   5H2Si(OC(4 إضافة

  

Si(OC2H5)4 

عند     تسخين

400°C/90min  

المعالجة الحرارية 

 C/12h°900عند 

التجفيف عند          

100 °C/5h 

 حمض النتريك إضافة

  

Si(OC2H5)4 
 عند تحريك الخليط

40°C/18h 

   .[47] هلام-محلول آليةمراحل تحضير مسحوق الولسطانيت ب: Ι.3المخطط 
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        ةو زملاؤه بواسطة الأشعة السيني أنجانيولوبعد تحليل المساحيق المحضرة من طرف الباحث 

الانعراج  أن جميع خطوط، اتضح  (Ι.13 الشكل) الأشعة تحت الحمراء بتحويل فورييهو  (Ι.12 الشكل)

جيد لاتبلور المما يشير إلى  عدم ظهور أي طور آخر مع ولسطانيتو هو ال الظاهرة تنتمي إلى طور واحد

 .FTIR  [47]مخططاتتم تأكيد هذه النتائج بواسطة ، كما ولسطانيتلل

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 [.47] هلام-محلول المحضر بآلية حوق الولسطانيتلمس XRD مخطط: Ι.12 الشكل
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 [.47] هلام-محلول المحضر بآلية حوق الولسطانيتلمس FTIR مخطط: Ι.13 الشكل
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 الولسطانيت

2  θ (°) 
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          ير سامةغهي الأبسط مقارنة بالطرق الأخرى فهي بآلية التفاعل الحالة الصلبة إن طريقة التحضير 

 اساس قمنذا الأو صديقة للبيئة و خالية من المذيبات و غير مكلفة على عكس الطرق الكيميائية، و على ه

و   بخسة ومهملة من مواد أولية  باستخدام آلية التحضير بتحضير مسحوق الولسطانيت في هذه الدراسة

   متوفرة في الطبيعة.

.5.3.Ι لصلبةابآلية تفاعل الحالة  دراسة الخصائص الحيوية لمركب الولسطانيت المحضر 

ن ملبة بغرض دراسة الخصائص الحيوية لمركب الولسطانيت المحضر بآلية تفاعل الحالة الص       

ذه الطريقة لفترات زمنية مختلفة، و تعتبر ه SBFالعينات في  تم غمسا هئو زملا سازيا ةالباحثطرف 

لحيوية المادة إذ أن تكوين الأباتيت على سطح ا من أحد الاختبارات الرائجة لدراسة الخصائص الحيوية،

و لجسم خارج ا على الاستجابة البيولوجية للولسطانيت الخزفييعد دليلا في سائل الفيزيولوجي المحاكى 

 .قدرته على الارتباط داخل الجسم الحي

ت الولسطاني وقها مواد محلية )نفايات حيوية( من أجل تحضير مسحئو زملا سازيااستخدمت الباحثة       

   :يوضح أهم مراحل التحضير Ι.4المخطط [، و 48]

 

 

 

 

 

 

 

   

 

 ابواسطة الأشعة السينية المبينة نتائجها هئو زملا سازيا ةالباحثبعد تحليل المساحيق المحضرة من طرف 

و تم تأكيد هذه النتائج  ى خرأر اطوأظهور طور الولسطانيت هو السائد مع  أن، اتضح Ι.14 الشكلفي 

 .Ι [48].15) الشكلFTIR (مخططات بواسطة 

 

قشر 

 البيض

سحق 

30min 

معالجة 

 المسحوق

عند حراريا 

1000°C/3h  قشر

 الأرز

 .[48]آلية تفاعل الحالة الصلبة بمراحل تحضير مسحوق الولسطانيت  :Ι.4المخطط 
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  تروني الماسحالإلك وكذا المجهر الأشعة السينيةبواسطة انعراج بعد تعريض العينات المغموسة للتحليل 

Scanning electron microscopy (SEM )(16 الشكلين.Ι  17و.Ι). ل طبقة بينت النتائج بداية تشك

ادة زمن على سطح الولسطانيت بعد مرور يوم واحد من الغمس و مع زي (HAp) أباتيت-الهيدروكسيمن 

 [. 48الغمس تزايدت كثافة هذه الطبقة المترسبة ]
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 [.48] تفاعل الحالة الصلبة آليةب المحضر حوق الولسطانيتلمس XRD مخطط: Ι.14 الشكل

 [.48] تفاعل الحالة الصلبة آليةبالمحضر  الولسطانيت حوقلمس FTIR مخطط: Ι.15 الشكل
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 SBF [48.]قبل و بعد الغمس في  حيق الولسطانيتلمسا XRD مخططات: Ι.16 الشكل

إ(
و.

( 
دة

ش
 ال

2θ(°) 

CaSiO3 

CaSiO3 

CaSiO3 

يوم 0  

يوم 1  

يوم 3  

يوم 7  

CaSiO3 

يوم 0  

 SBF [48.]في  قبل و بعد الغمس حيق الولسطانيتلمسا SEMصور : Ι.17 الشكل

يوم 1  

يوم 3 يوم 7   
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.1.II  المـــواد الأوليــة المستــعملة 

مثلة المتو ة أقل تكلفب و تحضير مركب الولسطانيت بأبسط طريقةهو  هذه الدراسة أحد أهدافإن         

نطلاقا ا )3iOCaS( الصلبة، هذه الأخيرة تعتمد على تحضير الولسطانيت بآلية تفاعل الحالةالتحضير  في

ثلة و المتم بخسة مواد أولية مااستخدو في هذه الدراسة قمنا بمن خلط كميات محددة من الأكاسيد الأولية، 

 . يسيومالسيليكا كمصدر لأكسيد السيلغبار نفايات قشر بيض الدجاج كمصدر طبيعي للكالسيوم وفي 

.1.II1أكسيد الكالسيوم .  

، وهذا )3CaCO(من المعروف أن أكسيد الكالسيوم يمكن استخلاصه من كربونات الكالسيوم         

نه يتوفر أحيث ، [49]من القشرة الأرضية  %4الأخير يتواجد في جميع أنحاء العالم و يغطي أكثر من 

. [49،50]ض القواقع و الأصداف و كذا قشر البيو   من مصادره مثل الحجر الجيريفي الطبيعة الكثير 

تعماله تثبط اس النقل إلا أن التكلفة العالية لعميلة الشحن و من المصادر الأكثر شيوعاو يعد الحجر الجيري 

إلا دة )ناطق محدي مف ، أما بالنسبة للقواقع و الأصداف فندرة تواجدها إلاكمادة أولية في الدراسات الحديثة

لمصادر اض أحد قشر البي على استخدامها. في حين يعتبر ثرة سلباؤمالساحلية( من العوامل المناطق في ال

ار قشر نا باختيلق قمو توفره بكثرة. من هذا المنط تكلفته المنخفضة في الآونة الأخيرة و هذا بسبب الجذابة

 بيض الدجاج كمصدر لاستخلاص أكسيد الكالسيوم.

 قشر البيض .1

 عموميات حول قشر البيض .1.1

لحيوي ا[، و هذا المحتوى العالي للمكون 51] 3CaCOمن  %94يتكون قشر البيض أساسا من          

)3CaCO( 3في نفايات قشر البيض يسمح باستخدامها كبديل لـCaCO ن يصبح المخبري، و من المتوقع أ

 [.52مصدرا مهما للمواد المتوافقة حيويا في التطبيقات الطبية ]

خلفات من الم [، و هذه القشور51] من الكتلة الإجمالية للبيض %11و يشكل قشر البيض ما يقارب 

ا يشكل عبئا مهو [. و 53المنتشرة في أنحاء العالم و غالبا ما يتم التخلص منها في مدافن النفايات ]

مسببات  وسية والبيئية، بما في ذلك انتشار الأمراض الفير و هذا بالإضافة إلى بعض المخاوفاقتصاديا 

 [، لذا فإن إعادة تدوير هذه المادة يمكن أن يقلل من هذه المخاوف.54] الأمراض

 

 
 .قشر بيض الدجاج المستخدمII.1:  الشكل 
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 خصائص قشر البيض .2.1

o  المجهريةالبنية 

 II.2 .الشكل يمتلك قشر البيض بنية مجهرية فريدة من نوعها كما هو موضح في         

 

 

 

 

  

 

o  التركيبة الكيميائية 

وية و من المواد العض %3.5من المعادن )مواد غير عضوية( و  %95يتكون قشر البيض من         

م تشكل ما من الماء. و قد أبلغ بعض الباحثين عن أن نسبة كربونات الكالسيو %1.6يحتوي أيضا على 

 ( و كربوناتPO3Ca)4(2فوسفات الكالسيوم ) كما تم تسجيل وجودمن المعادن،  %98.4يصل إلى 

 ت الكبري كميات ضئيلة من أيونات الصوديوم و البوتاسيوم و أيضا ( بنسب قليلة و3MgCOالمغنزيوم )

الطبقة  و. [58-56]مسام صغير( تسمح بنفاذ الهواء 17000و السيليكا. و لقشر البيض بنية مسامية )

من  %4 من البروتينات السكرية و %90للقشرة )البشرة أو الكيوتكل( تحتوي أساسا على  الخارجية

 [.  59] أباتيت-بلورات هيدروكسي %3بالإضافة إلى و هذا  ،دهونالمن  %3كربوهيدرات و ال

o النشاط البيولوجي 

يوي مرتفع، حنشاط هذا الأخير لأن  يرجحبيض الالكالسيوم الموجود في تركيبة قشر  إن فوسفات        

كما أن . [58] كما يمتلك قشر البيض قابلية الانحلال الحيوي مما يجعله مناسب لأبحاث المواد الحيوية

 العظم دور مهم خلال تشكيل( الموجودة في قشر البيض لها the trace elementsالعناصر النزرة )

[51.] 

 

 

 مسام  الطبقة الخارجية
 طبقة البلورية

 صفوف متراصة من البلورات

 طبقة الحليمات

القشرة الداخلية   

 .[55] البنية المجهرية لقشر بيض الدجاجII.2: الشكل 
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.1.II2أكسيد السيليسيوم . 

ناصر الأكثر من السيليسيوم و الأكسجين و هما من الع أساسا )2SiO(يتكون أكسيد السيليسيوم         

 اعتمدنا ، و[60]وفرة في الأرض، و يتواجد بنسب كبيرة في الطبيعة و بنى بلورية عديدة مثل الكوارتز

يعرف أيضا  و، II.3) الشكل) في حالته اللابلورية (Silica fume)في هذه الدراسة على غبار السيليكا 

ديدة ش( Pozzolanic Materialعبارة عن مادة بوزولانية )و هو  Micro silica)بالميكروسيليكا )

ية يات صناعن نفاعبسبب نقائها و محتواها العالي لأكسيد السيليسيوم غير المتبلور، و هو عبارة  التفاعل

لأفران من ا (SiO)فيتبخر أحادي أكسيد السيليكون  C°1800تنتج عند درجات الحرارة التي تتجاوز 

سجين و الأك المنتجة للسيليكون و يخرج على شكل غاز، عندما يتلامس هذا الغاز مع الهواء يتفاعل مع

و أالأبيض  لونينيتأكسد ليشكل جسيمات رقيقة من السيليكا غير المتبلورة. و يتوفر غبار السيليكا في ال

 . [61]( و ذات شكل كروي و ناعمة جدا ≥ 1µmه صغيرة )الرمادي و تكون جزيئات

 

 

  

 

.2.II الدراسة التجريبية المتبعة 

يوي لنشاط الحابخسة، من ثم تمت دراسة  مهملةلتحضير مركب الولسطانيت اعتمدنا على مواد أولية       

 لهذا المركب.

1.2.II . الولسطانيتتحضير مسحوق 

ق التحليل مسحوق الولسطانيت و طرالمتبعة لتحضير لمراحل وبصفة عامة ا II.1المخطط يبين         

 المنتهجة.

 .غبار السيليكا المستخدمII.3: الشكل 
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 تحضير المواد الأولية

استخلاص أكسيد الكالسيوم 

 من قشر البيض

أكسيد  ماهةا

 الكالسيوم

كلسنة هيدروكسيد 

 الكالسيوم

 

مركب تحضير 

 الولسطانيت

 
 غبار السيليكا 

 أكسيد الكالسيوم

الناتج عن الكلسنة 

 الثانية

 السحق الجاف
 

معالجة المساحيق 

 حراريا

 دراسة الخصائص
دراسة التحولات الطورية 

ATG-DSC 

 

 

دراسة الخصائص الفيزيوكيميائية  

FTIRو XRDو XRF 

 

 

دراسة الخصائص الفيزيائية 

كثافة العينات و الحجم البلوري 

 و درجة التبلور

  

 

دراسة البنية المجهرية         

SEMو TEM 

 
 

 .و تحليله الولسطانيتمسحوق تحضير لالمتبعة  مراحليبين ال :II .1المخطط 
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2.2.II .الحيوي خارج الجسم دراسة النشاط 

 SBF. تحضير سائل الفيزيولوجي المحاكى 1

ها اتيت على سطحهو تكوين الأبتم اقتراح شرط أساسي للمادة التي ترتبط بالعظم و  1991في عام         

يبا لتلك ذو تراكيز أيونية مساوية تقر و هو محلول SBFعند غمسها في سائل الفيزيولوجي المحاكى 

لمواد وفق تكوين (. و منذ ذلك الحين، تم اعتماد تقييم اII.1 الجدولالموجودة في بلازما الدم البشري )

 SBF [62،63.]الأباتيت على سطحها بعد غمسها في 

لبيولوجية اكمحلول للغمس لفحص الاستجابة  SBFلذا قمنا بتحضير سائل الفيزيولوجي المحاكى        

المقطر  في الماءII.2  الجدولالمركبات الموضحة في للمادة المحضرة )الولسطانيت( و هذا بإذابة 

 ما يلي:ك[، 62،64] كوكيبو و زملاؤهمنزوع الأيونات و هذا وفق البروتوكول التجريبي الذي اتبعه 

  750وضعmL  1من الماء المقطر في بيشر سعتهL. 

  2 الجدولإضافة كل المركبات المبينة في.II درجة  ( بالترتيب مع المحافظة على9إلى1)من

 )باستخدام المدفأة المزودة بالحركة المغناطيسية(. C°37حرارة المحلول عند 

  تعديل درجة الحموضة(pH= 7.4) لكلي بإضافة حمض الهيدروكلوريك و من ثم تعديل الحجم ا

 .C°37عند  1Lللمحلول إلى 

 ( في الثلاجة ) (.°10إلى 5تخزين المحلول لفترة قصيرة ) بضعة أيام 

 

 

 بلازما الدم

 

SBF  تركيز الأيونات 

(mmol/l) 

142.0 142.0 Na+ 

5.0 5.0 K+ 

1.5 1.5 Mg2+ 

2.5 2.5 Ca2+ 

103.0 148.8 Cl - 

27.0 4.2 HCO3
- 

1.0 1.0 HPO4
2- 

0.5 0.5 SO4
2- 

 

 mmol/l [63،65.] بو بلازما الدم  SBF تركيز أيونات: II.1 الجدول
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 الترتيب المركبات (g)الكمية 

7.996 NaCl 1 

0.350 NaHCO3 2 

0.224 KCl 3 

0.228 K2HPO4.3H2O 4 

0.305 MgCl2.6H2O 5 

35 ml 1N- HCl 6 محلول 

0.368 CaCl2.H2O 7 

0.071 Na2SO4 8 

6.057 (CH2OH)3CNH2 9 

10 ml  المخفف  1N- HCl  10           محلول 

 

 غمس العينات  .2

 وفقا للخطوات التالية: SBFللغمس في محلول  احيقتم تحضير العينات على شكل مس        

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 .SBFمراحل تحضير العينات للغمس في  :II.2 المخطط

 

 سحق العينات المعالجة

 

 

غربلة المساحيق 

 الناتجة 

 و مجانستها 

(100-200µm) 
 

 

 غمس العينات المحضرة

 تقدر و في كميات محددة  

 النسبة بين المحلول

   1.5ml/mg بو المسحوق  
 

 

 .الترتيبب الفيزيولوجي المحاكىسائل  المستخدمة لتحضيرالمركبات : II.2 الجدول
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 .3.II هزة المستعملة و طرق القياسالأج 

1.3.II التحليل الحراري الكتلي و التفاضلي .(TGA-DSC) 

ز التحليل من أجل دراسة التحولات الطورية للمساحيق المحضرة خلال المعالجة استخدمنا جها       

 بجامعة قسنطينة METTLER TOLEDOمن نوع  TGA-DSCالحراري الكتلي و التفاضلي 

ي . حيث يعتمد التحليل الوزني الحرارC°1600تصل درجة حرارته القصوى إلى  ،(II.4 الشكل)

(TGA) اضلي على قياس التغيرات في الكتلة تحت تأثير درجة الحرارة، و التحليل الحراري التف

(DSC) الات لانتقيتيح تحديد التفاعلات الطاردة و الماصة للحرارة و درجة حرارة التبلور و كذا ا

 الطورية.

 

 

 

 

2.3.II .فلورة الأشعة السينية (XRF) 

 XRFسينية عة المن أجل تحديد التركيب الكيميائي للمساحيق المحضرة استعملنا جهاز فلورة الأش        

عة . يعمل الجهاز على تسليط الأش(II.5 الشكل) بجامعة قسنطينة BRUKER S8 TIGERمن النوع 

ذا هخلية. و الدا الإلكتروناتالسينية على العينة، تمتص الأشعة من قبل ذرات المادة مما يؤدي إلى تحفيز 

 الانتقال يؤدي إلى انبعاث أشعة تحمل بصمة مميزة لكل عنصر.

 .(TGA-DSC)جهاز التحليل الحراري الكتلي و التفاضلي  II.4:  الشكل

 



 

 
 

الثاني: الطرق التجريبية و الأجهزة المستعملةالفصل  29  

 

 

 

3.3.II .الأشعة السينية حيود (XRD) 

من نوع  لمحضرةلدراسة البنية البلورية للمساحيق ا  XRDالأشعة السينية  استخدمنا جهاز حيود        

Thermo-Scientific ARL Equinox 100 X-Ray Diffractometer بجامعة أم البواقي    

نعرج لعينة، تعلى ا ، يعمل هذا الجهاز على تسليط حزمة من الأشعة السينية أحادية اللون(II.6 الشكل)

  :علاقة براغعند اصطدامها بالمستويات البلورية وفق 

1.II                          sinθ = nλ  hkl2d 

:θزاوية انعراج الأشعة. 

:nرتبة الانعراج. 

hkld:البعد بين المستويات البلورية. 

:λطول موجة الأشعة السينية. 

 :Scherrer [66]للعينات من خلال معادلة  (Crystallites)كما يمكن تحديد الحجم البلوري 

D =  
Kλ

FWHM cos θ
                                 2.II 

 .عند منتصف خط الانعراج العرضFWHM معامل الشكل، K =0.9، بلوريحجم الال :D حيث

ود الأشعة ( الخاص بحيHighScore Plusلة في بحثنا  بواسطة برنامج )كالمتش تم التعرف على الأطوار

 للمركبات. JCPDS، الذي يحتوي على جميع بطاقات العناصر ةيالسين

 :[41]  باستخدام العبارة التالية XRDتم قياس درجة تبلور الولسطانيت من بيانات 

 .(XRF) جهاز فلورة الأشعة السينية II.5:  الشكل
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Xc = 1 − (Ic (Ic + I𝑎)⁄ ) × 100                  𝟑. 𝐈𝐈  

 ورة.مساحة تحت المناطق غير المتبل aIمساحة تحت القمم البلورية،  cIدرجة التبلور،  cX :حيث

 

 

 

 

4.3.II .تحويل فورييهب الأشعة تحت الحمراء (FTIR) 

 عة تبسةجامب JASCOمن نوع  FT/IR-4Xاستخدمنا جهاز الأشعة تحت الحمراء بتحويل فورييه         

اسة درل ات من خلالتحديد الطبيعة الكيميائية للمواد و دراسة التغيرات التي تحدث للجزيئ ،(II.7 الشكل)

لحمراء تحت ا داخل الجزيئات، يعتمد الجهاز على امتصاص المادة للأشعةاهتزازات الروابط الكيميائية 

 ، مما ينتج طيفا مميزا لكل مركب كيميائي.)4000cm-400-1(في المجال 

 

 .(XRD) الأشعة السينية حيودجهاز  II.6:  الشكل

 

 .(FTIR) فورييه بتحويل الحمراء تحت الأشعة جهازII.7:  الشكل
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5.3.II .الالكتروني الماسح المجهر (SEM) 

المشتتة للأشعة  لمزود بمطياف تحليل الطاقةا SEMتم استخدام جهاز المجهر الالكتروني الماسح          

لتغيرات ابجامعة باتنة، لدراسة البنية المجهرية و تتبع  Quanta FEG 250من النوع EDX  السينية

على  التي تحدث على مستوى سطح المادة، يعتمد الجهاز على تسليط شعاع عمودي من الإلكترونات

 . لكيميائياركيب سطح العينة، مما يؤدي إلى انبعاث إشارات تستخدم لتكوين صور عالية الدقة و تحديد الت

 

6.3.II .الالكتروني النافذ  المجهر(TEM) 

ت بدقة عالية تصل يستخدم لفحص و تحليل الهياكل الداخلية للعينا TEMالمجهر الالكتروني النافذ         

ة ط الناتجلأنمااإلى مستوى الذرات، يعتمد على طريقة إرسال شعاع من الإلكترونات عبر العينة ثم تحليل 

من النوع  TEMصورة تفصيلية. في هذه الدراسة تم استخدام عن تفاعل الإلكترونات مع العينة لتكوين 

JEM-F200 المتواجد بجامعة قسنطينة (8 الشكل.II). 

 

 

 .(TEM)المجهر الالكتروني النافذ  جهازII.8:  الشكل
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7.3.II . الفرن الكهربائي 

      من نوع NABERTHERMتمت عملية الكلسنة للعينات باستخدام فرن كهربائي         

HEARTH OVEN بجامعة تبسة (9 الشكل.II)والذي يتميز بدرجة حرارة قصوى تصل إلى حوالي ، 

1100°C زمن المعالجة درجة الحرارة وو ، إضافة إلى إمكانية برمجة سرعة التسخين. 

 

 

 

الذي  (II.10 الشكل) بجامعة قسنطينة NABERTHERM جريت باستخدام فرن أأما عملية التلبيد، فقد 

 C°1600.يتميز بدرجة حرارة قصوى تصل إلى حوالي 

 

 

 . C°1600درجة حرارته القصوى فرن كهربائي  II.10:  الشكل

 . C°1100درجة حرارته القصوى فرن كهربائي  II.9:  الشكل
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8.3.II .الميزان 

  وذي دقة قياسSHIMADZU AUW 220D  نوع ميزان من  استخدمنا        

d=0.1 mg /0.01mg (11 الشكل.II). 

 

 

 

 

9.3.II .جهاز السحق 

 . (II.12 الشكل) اعتمدنا في هذه الدراسة على السحق اليدوي باستخدام الهاون        

 

 

 .الهاون II.12:  الشكل

 ميزان. II.11:  الشكل
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10.3.II .الغربال 

           [200µm-100]من أجل مجانسة المساحيق المحضرة تم استخدام غرابيل في مجال         

 .(II.13 الشكل)

 

 

 

11.3.II .جهاز الخلط المغنطيسي 

 لنااستعممحددّة  بغرض مزج ومجانسة المحاليل و المركبات الكيميائية المختلفة عند درجة حرارة         

 .(II.14 الشكل) الخلط المغنطيسيجهاز 

 

 .جهاز الخلط المغنطيسيII.14:  الشكل

 الغربال. II.13:  الشكل
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12.3.II . قياس درجة الحموضة 

 Waterproof Pen Testerمن أجل قياس درجة حموضة المحاليل استخدمنا جهاز         

pH/mV/Temp (15 الشكل.II)المحلول ، يقيس درجة الحرارة  و كذا درجة حموضة . 

 

 

13.3.II . الحاضنة الكهربائية 

جهاز  يبائية و هالحاضنة الكهرفي سائل الفيزيولوجي المحاكى تم استخدم لغمس العينات                 

 .(II.16 الشكل) C°37  مبرمج على درجة حرارة

 

 

 .الحاضنة الكهربائيةII.16:  الشكل 

 .الحموضة درجة قياس جهازII.15:  الشكل
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14.3.II . تركيز الأيونات قياس 

 EDTAالاستخدام بطريقة المعايرة  تعملنالقياس تركيز أيونات الكالسيوم  لمحلول الجسم المقلد اس      

 حلولي الم)ثنائي أمين رباعي حمض الأسيتيك(، و هي طريقة شائعة لقياس تركيز أيونات الكالسيوم ف

 . (II.17 الشكل)

 

 

 

15.3.II .  قياس الكتلة الحجمية 

قياس  ونة في الماء الكتلة الحجمية تعبر عن مقدار الكتلة لكل وحدة حجم من المادة، يتم غمر العي        

 كمية الماء المزاح ، و كذلك قياس كتلة العينة بواسطة ميزان حساس. 

ق خيرة وفهذه الألفتحسب بقسمة الكتلة الحجمية للعينة على القيمة النظرية  معالجة الحراريةنسبة الأما 

 II.4:العلاقة 

ρ𝑒𝑥𝑝

ρth
 × 100 =  II.4                                   نسبة المعالجة الحرارية(%)

 

 

 .EDTAالمعايرة باستخدام II .17:  الشكل
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16.3.II .لظاهريةنسبة الفراغات ا حساب 

 II.5:العلاقة يتم حساب نسبة الفراغات وفق         

P (%) = 100 − .𝟓                      نسبة المعالجة الحرارية(%) 𝐈𝐈 
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 .1.IIIالمواد الأولية نتائج تحليل 

ها لتحضير نهدف في هذا المحور لتحسين الشروط التجريبية لتحضير المواد الأولية و استخدام      

كل ضيح ور تو. و من هذا المنطلق تم في هذا المحالولسطانيت اطلاقا من نفايات حيوية و صناعية مركب

و  TGA-DSCالإجراءات و الشروط التجريبية اللازمة لتحضير المواد الأولية باتباع عدة تحاليل )

XRF و XRD و SEM و  TEM كذا و(FTIR رض استنتاج درجة حرارة التفكك و هذا من خلال غب

 تتبع التحولات الطورية للمادة الأولية. 

.1.1.III  أكسيد الكالسيومتحضير 

اء الصنبور يدويا تحت م كمية كافية من مخلفات قشر البيضغسل  أكسيد الكالسيوم تم لتحضير         

دقيقة في الماء  30وغليها لمدة . لنقوم بعد ذلك بوضعها في بيشر لإزالة الأوساخ و الغشاء الداخلي للقشر

سنة هذه لك كلذ، ليتم بعد لبضعت أيام من ثم تجفف هذه المخلفات في الهواءالمقطر مع التحريك المستمر 

المادة في  الاحتفاظ بكمية كافية من هذهيتم  و .(III.1 المخطط) العينات عند درجات حرارة مختلفة

ه توحيد الشروط التجريبية في هذبغرض من الرطوبة  هالحفظمحكمة الإغلاق قارورات زجاجية 

  الدراسة.

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 الكلسنة الأولى لكربونات الكالسيوم 1.

  التحليل الحراري 1.1.

و  التحولات التي تحدث للمادة الأولية المستخدمة كمصدر لأكسيد الكالسيوم التعرف على بهدف        

 تحليلهال يدويا المسحوق جيداالخام من قشر البيض  0.2gقمنا بوزن  الكلسنة المناسبة، درجة حرارة تحديد

  الشروط التجريبية التالية: عتمدنا، حيث االتحليل الحراريفي جهاز 

 

1 

 

2 

 

3 

 

4 

البيض  قشر و غسل جمع  غلي قشر البيض لمدة  

30min 

في البيض  قشرتجفيف 

 الهواء

كلسنة عند درجات ال

 حرارة مختلفة

 أكسيد الكالسيوم.يوضح مراحل تحضير  :III.1المخطط 
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  :1300.درجة الحر ارة العظمى °C 

  :6.  سرعة التسخين°/min  

لمعالجة تبين أنه أثناء ا III.1 الشكل الموضح في (TGA-DSC)من خلال نتائج التحليل الحراري و 

جود من خلاله و يتضحالذي  TGAمنحنى  يوضحهوهذا ما  الحرارية لقشر البيض تحدث عدة تغيرات.

 : كتلةمرحلتين لفقدان ال

o المرحلة الأولى :  

 لمقدرو ا الكتلةطفيف في التناقص ال C°700 و 100لاحظنا خلال هذه المرحلة الممتدة بين 

 .[68،67] والمركبات العضوية في هذه المرحلة الماء خروجل ارجاع ذلكيمكن و  ، %4.2ب

o المرحلة الثانية :  

 و 700بين  دالممت في المجال الحراري كتلة و هذاكبير في الالفقد ال المرحلةلاحظنا خلال هذه 

879°C  3تحول بو يفسر ذلك  %46.41بو المقدرCaCO  الىCaO  نتيجة خروج ثانيو هذا 

 .DSCىما يتوافق مع الذروة الماصة للحرارة التي أظهرها منحنهو و ،[69]أكسيد الكربون 

 التفاعل الحر اري التالي: وفقويحدث هذا التحول 

  

III.1                      2CaO + CO            3CaCO 

 

 

 

  

900°C 

 .لقشر البيضالتحليل الحراري III.1:  الشكل

ن
وز

ال
ة 

ار
س

خ
 

(m
g
)

 

ي
ار

حر
ال
ق 

دف
ت

 
(m

W
)

 

 (C°)درجة الحرارة 
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فترات و هذا ل C1000°و 950و 900و المتمثلة في درجات حرارة عدة  تحديدو من هذا المنطلق تم 

لمناسبين او هذا بهدف تحديد درجة الحرارة و الزمن على التوالي،  1hو  2و  3و هي زمنية مختلفة 

   بأكثر وفرة و أقل تكلفة. CaOلعملية الكلسنة لاستخلاص 

 

 التحليل الكيميائي 2.1.

 حبيبات هشة، بعد معالجة المادة الأولية )قشر البيض( حراريا تحصلنا على مساحيق بيضاء ذات        

كمية  و هذا بأخذ،  (XRF)بواسطة جهاز فلورة الأشعة السينية ها الكيميائيةتبتحليلها بغية تحديد تركيب قمنا

ائج نتالفكانت  (h1/°C1000 و h2/°C950 و 3h/C°900)من مسحوق قشر البيض قبل و بعد الكلسنة 

 .III.1 الجدولموضح في  وكما ه

عد معالجته بيمكن أن يستخلص بنسب عالية من قشر البيض  CaO أكسيد الكالسيوم ظهر أنتهذه النتيجة، 

 . مقارنة مع درجات الحرارة الأخرىو هذا لمدة ساعة فقط  C1000°عند 

أكسيد  امنه لمدة ساعة و C1000° عند المكلسنفي قشر البيض كيميائية  عناصروجدت إلى جانب ذلك، 

     5O2P و أكسيد الفوسفور  )0.176%( O2Naو كربونات الصوديوم  )MgO )0.969%المغنزيوم 

د حيث . و التي من المتوقع أن تحسن خصائص التلبي)0.166%( 3SOأكسيد الكبريت  و كذا )0.346%)

يكية و كبير في تحسين الخصائص الميكان دور O2Naو MgOبينت الدراسات السابقة أن لإضافة كل من 

نصهار ادرجة حرارة  ، و من المعروف أن[70،71تحسين الخصائص الحيوية للمادة المراد تحضيرها ]

5O2P  3وSO  600أقل من و هي منخفضة°C، ية عزز تشكل الطور السائل و بالتالي تحسين عملي ما

تظهر  (CuO)و أكسيد النحاس  (Ag)الفضة  على و من المعروف أيضا أن المواد التي تحتوي.التلبيد

أكسيد ل لةالنسب الضئي كما أن[. 72،73نشاطا إضافيا مضادا للميكروبات ) تثبيط نمو الميكروبات( ]

وية تحسن التلبيد و حيالمتواجدة في قشر البيض المكلس  2ZrOو أكسيد الزركونيوم  ZnOالزنك 

 .[74]المادة
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قبل الكلسنة     العناصر

 (قشر البيض)

بعد الكلسنة 

900°C/3h 

كلسنة بعد ال

950°C/2h 

كلسنة بعد ال

1000°C/1h 

CaO %96.8 %98.0 %97.8 %98.1 

MgO %1.11 %1.04 %1.08 %0.969 

5O2P %0.782 %0.385 %0.514 %0.346 

3SO 0.780% %0.175 %0.173 %0.166 

O2Na %0.230 %0.243 %0.232 %0.176 

O2K 962 PPM 656 PPM 684 PPM 699 PPM 

2SiO 649 PPM 147 PPM 150 PPM 146 PPM 

SrO 605 PPM 427 PPM 433 PPM  

Cl 452 PPM 84.6 PPM 110 PPM  

3O2Al 185 PPM    

3O2Fe 168PPM 154 PPM 140 PPM 105 PPM 

2TiO 145 PPM    

Rh 75.1 PPM 60.3 PPM 63.4 PPM 55.4 PPM 

CuO 67.5 PPM 46.6 PPM 49.1 PPM 35.0 PPM 

NiO 44.5 PPM   31.1 PPM 

3MoO 31.2 PPM    

2ZrO  142 PPM 4.6 PPM 88.9 PPM 

ZnO  24.7 PPM 26.6 PPM 23.5 PPM 

Ag    56.9 PPM 

 

 التحليل بحيود الأشعة السينية 3.1.

 الطورية التحولات 

 ساحيققشر البيض الخام والم قمنا بتعريض مسحوق قشر البيضكلسنة نتائج بغرض توضيح          

عراج ان للتحليل بواسطة (h1/°C1000 و h2/°C950 و 3h/C°900) بعد المعالجة الحرارية ةالناتج

  .III.3 وIII.2  ينالشكلي ف ةالمبين النتائج فتحصلنا على  الأشعة السينية

o  كلسنةقبل ال الخام قشر البيضلاحظنا من خلال طيف الانعراج لمسحوق  : الكلسنةقبل           

يت الكالس أن جميع خطوط الانعراج الظاهرة تنتمي إلى طور واحد و هو مادة (III.2 الشكل)

)3CaCO( طابق وهي تت ،°49.32و  °39.88و  °30.25نعراج الاقمم عند زاويا الو الذي يتميز ب

وة النقا يرجح، الأمر الذي عدم ظهور أي طور آخركما لاحظنا ، JCPDS(0586-5)  بياناتمع 

 العالية لقشر البيض.

o بعد معالجة قشر البيض حراريا : بعد الكلسنة (3 الشكل.III) نعراجالاخطوط  لاحظنا اختفاء 

المتمثل في أكسيد  مع ظهور طور جديد )لكل العينات( كليا 3CaCO كربونات الكالسيوملالمميزة 

و كذا   °64.58و  °54.26و  °37.93و  °32.81نعراج الاو هذا عند زوايا  (CaO) الكالسيوم

 التحليل الكيميائي لقشر البيض قبل و بعد الكلسنة.III.1:  الجدول
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يدل على أن قشر البيض  ما وهذا ،JCPDS(037-1497) ت وهي تتطابق مع بطاقة بيانا 67.88°

أن شدة  XRDكما أظهرت نتائج .  CaOإلى  يتفكك عند درجات حرارة مختلفة هواءالفي  مكلسنال

هي الأعلى مقارنة بالمساحيق الأخرى، مما يثبت  C/1h°1000قمم العينات المعالجة حراريا عند 

 . صحة الفرضية السابقة
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 انعراج الأشعة السينية لمسحوق قشر البيض. مخططIII.2:  الشكل

 

 درجات حرارة مختلفة. عندانعراج الأشعة السينية لمسحوق قشر البيض المعالج  مخططاتIII.3:  الشكل

 

 قشر البيض قشر البيض
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 كسيد الكالسيوم المستخلصلأ بلوريحساب الحجم ال 

الناتجة عن   CaOلمساحيق XRD نتائج التحليل بواسطة انعراج الأشعة السينية اعتمادا على         

لهذه  بلوريتم حساب الحجم ال ،(h1/°C1000 و h2/°C950 و 3h/C°900)معالجة الحرارية ال

 لخط FWHM، و ذلك بقياس عرض نصف القمة  Scherrer[76]بعلاقةالمساحيق المستخلصة 

  III.2 .الجدول لهذه العينات مبينة في  بلوريو نتائج الحجم ال°37 عند   CaOالانعراج الخاصة بطور 

 

 درجة حرارة 

T (°C) 

D(nm) 

3h/C°900 27.68 

2h/C°950 48.74 

1h/C°1000 23.78 

 

لعينة المكلسنة إذ كان منخفضا بالنسبة ل درجة حرارة الكلسنة،يختلف باختلاف  بلورينلاحظ أن الحجم ال

 لمدة ساعتين C°950( على عكس العينة المكلسنة عند 27.68nmساعات ) 3لمدة  C°900عند 

(48.74nm) لحجم كان ا ، بينماالمعالجة الحرارية و يمكن ارجاع ذلك للمدة الزمنية المستغرقة أثناء

يمة تعتبر لمدة ساعة، و هذه الق C°1000( بالنسبة للعينة المكلسنة عند 23.78nmالبلوري الأصغر )

  29nm [75.]و  25التي تتراوح بين  الباحث علي و زملاؤهأبلغ عنها  النتائج التيبمقارنة جيدة 

 

  التحليل بالأشعة تحت الحمراء 4.1.

باستعمال  عيناتال تحليل تم قبل و بعد الكلسنةقشر البيض ل التركيب الكيميائيمن أجل تحديد           

               تمجال الترددا، حيث تم مسح )FTIR (مطيافية الأشعة تحت الحمراء بتحويل فورييه

(1-4000cm-450) ينالشكلفي  ةالموضح طياففتحصلنا على الأ III.4  وIII.5. 

ظهور ترددات بتواجد المجموعة المميزة للكربونات و هذا III.4  الشكل لاحظنا من خلال : الكلسنة قبل

O-C  712-1عندcm  876-1وcm 1409-1وcm ]75[ 468-1امتصاص عند ، كما ظهر خطcm  خاص

ت [، كما ظهر42]1795cm-1 في حدود C=Oبينما وجد نمط اهتزاز للرابطة  ،O-Ca [42] بالرابطة

 2511cm [76.]-1عند  )-OH(عصابة امتداد المجموعة الهيدروجينية الحمضية 

التركيبة الكيميائية التي  بعد تعريض قشر البيض للمعالجة الحرارية من المتوقع تغير : بعد الكلسنة

أين لاحظنا بالنسبة لجميع العينات  ،III.5 الشكلو هذا ما يتضح من خلال ) قبل الكلسنة( حددناها سابقا 

و اختفاء   1409cm-1 و 876cm-1تناقص شدة خطوط الامتصاص الخاصة بمجموعة الكربونات عند 

 OHرابطة لل ظهور خط جديد مميز لاحظناكما  ،712cm-1عند  O-Cخط الامتصاص المميز للرابطة 

إلى  468cm-1لاحظنا انزياحه من   O-Ca  أما بالنسبة لخط امتصاص الرابطة .]3643cm ]77-1عند 
1-503cm ]78[( الشكل، كما اختلفت حدة قمته باختلاف درجة حرارة الكلسنة III.5)  إذ أن العينة

 .الناتجة عن المعالجة الحرارية CaOبلوري لمساحيق الحجم الIII.2:  الجدول
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أكثر وفرة  CaOمما يرجح أن الأعلى مقارنة بالعينات الأخرى  الحدة كانت ذات C°1000المعالجة عند 

      [.79] المخبري CaOنتائج  بها. و هذه النتائج تتوافق مع
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 )cm-1( عدد الموجة

 .مختلفة درجات حرارة عندالمعالج قشر البيض الامتصاص للأشعة تحت الحمراء ل مخططاتIII.5:   الشكل

 

 قشر البيض.الامتصاص للأشعة تحت الحمراء ل مخططIII.4:  الشكل
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 CaOسيوم من تحديد الشروط المثالية لاستخلاص أكسيد الكالتمكنا في هذا المحور من هذه الدراسة 

بعد معالجته  (3CaCOانطلاقا من مادة تستعمل بكثرة في حياتنا اليومية المتمثلة في قشر بيض الدجاج )

عند درجة  CaOيتحول إلى  3CaCO تبين أن  )DSC-TGA(لتحليل الحراري حراريا، فمن خلال ا

 و 3h/C°900) للكلسنة ر ثلاث درجات حرارة مختلفةيااختتم من هنا  C°879. حرارة أعلى من

h2/°C950 و h1/°C1000)طرق التحليل ستخدام. و با XRF و XRD وFTIR،  أكدت النتائج

و  C/1h1000°عند % 98.1بعالية قدرت  ةبنسبو  CaO استخلاص أكسيد الكالسيومعليها  المتحصل

ذه و من خلال ه .مقارنة مع درجات الحرارة الأخرىو هذا بال  D=22.47nmمنخفض  بلوريبحجم 

راحل في الم خدامهلاست C/1h1000° عندمن معالجة قشر البيض المستخلص  CaOالنتائج تم اقتراح 

    هذا البحث. فيالمتبقية 

 

 اماهة أكسيد الكالسيوم2.

هذا عن طريق  وعلى تغيير الشكل الحبيبي لأكسيد الكالسيوم بغرض تحسين عملية التلبيد نعتمد         

تفاعل  ، لاحظنامع التحريك المستمر CaOالماء المقطر لمسحوق إماهته، لذا قمنا بإضافة كمية كافية من 

 :يةو هذا حسب المعادلة التالهذا الخليط بشكل سريع عند مزجه مباشرة منتجا للحرارة 

 

III.2            O + ∆E21)H-+ (n 2O                   Ca(OH)2CaO + nH 

 

نا حبيبات دقيقة لمشكلا  C°130ساعة قمنا بتجفيف هذا الخليط لإزالة الماء المتبقي في الفرن عند  24بعد 

  :وفق المعادلة التاليةو هذا  هيدروكسيد الكالسيوم من

 

3.III                    2O                    Ca(OH)21)H-+ (n 2Ca(OH)     

   

 التحليل بحيود الأشعة السينية 1.2.

نتائج فتحصلنا على ال ةانعراج الأشعة السينيالناتج باستخدام  هيدروكسيد الكالسيومحللنا كمية من           

كسيد هيدرو انعراج واضحة جدا مميزة لطور خطوطوجود  أظهرت النتائج ،III.6 الشكلالمبينة في 

 بالإضافة إلى ذلك لاحظنا ،JCPDS (7330-040)و هي متطابقة مع بطاقة  2Ca(OH) الكالسيوم

ه ، الأمر الذي يمكن ارجاع]3CaCO ]80تنتمي لطور  2θ=30.25°ظهور قمة ذات شدة صغيرة عند 

 قليلة في الهواء لتتشكل لنا كمية 2Ca(OH)لثاني أكسيد الكربون و هذا عند تحضير  CaOلامتصاص 

 [.81]هئزملا من كربونات الكالسيوم و هذا ما يتوافق مع النتائج التي أبلغ عنها الباحث حسين و جدا

25°C 

130°C 
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 التحليل بالأشعة تحت الحمراء 2.2.

يل ت الحمراء بتحومطيافية الأشعة تح خدامباست هيدروكسيد الكالسيومقمنا بتحليل كمية من مسحوق         

 الموضح في طيففتحصلنا على ال (4000cm-450-1) تمجال الترددا، حيث تم مسح )FTIR (فورييه

OH-ة الخاصة بالرابط 3648cm-1، الذي من خلاله يمكننا ملاحظة عصابة عند التردد III.7 الشكل

ط خكما سجلنا   cm6414[83،]-1و  873cm-1عند  O-C[، بينما ظهرت ترددات اهتزاز الرابطة 82]

 2Ca(OH) نتائج تتوافق هذه النتائج مع .512cm [84]-1عند  O-Ca امتصاص الخاص بالرابطة

   .مو عليه يمكننا القول أننا تحصلنا على هيدروكسيد الكالسيو ،[79]المخبري للباحث هابتي
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 .الكالسيوم هيدروكسيد لمسحوق السينية الأشعة انعراج مخطط :III.6 الشكل
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 الكلسنة الثانية . 3

ض وجب علينا ولسطانيت، لهذا الغرالأكسيد الكالسيوم من المكونات الأساسية لتحضير مركب         

سيد من المعروف أن هيدروكلاستخلاص أكسيد الكالسيوم. و هيدروكسيد الكالسيوم كلسنة مسحوق 

 ى ذلك قمناليتحول إلى أكسيد الكالسيوم، بناء عل C°580الكالسيوم يتفكك عند درجة حرارة أعلى من 

 للمعالجة الحرارية لمدة ساعتين. (C°800و  700و  006)بتحديد درجات حرارة مختلفة 

 التحليل بواسطة حيود الأشعة السينية1.3.

ليل مساحيق من أجل تحديد الشروط التجريبية المثالية لهذه المرحلة من التجربة، قمنا بتح        

2Ca(OH) لمتحصل ئج االمعالجة عند درجات حرارة مختلفة باستعمال جهاز حيود الأشعة السينية و النتا

  .III.8 الشكلعليها مبينة في 

قد ف،  C 800°أما عند   .C 700°، وتزايدت عند C 600°حيث بدأت مؤشرات التحول بالظهور عند 

درجة المثلى الكالسيوم، مما يجعلها ال، ما يدل على استخلاص فعّال لأكسيد CaOسُجلت أعلى شدة لقمم

 .لهذه المرحلة

 )cm-1( عدد الموجة
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 .هيدروكسيد الكالسيوممسحوق امتصاص الأشعة تحت الحمراء ل مخططIII.7:  الشكل
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 كسيد الكالسيوملأ البنية المرفولوجية تأثير الإماهة على. 4

للبنية المرفولوجية و قياس حجم الحبيبات أهمية بالغة في تحديد تأثير الإماهة على أكسيد           

 قبل الإماهة و  CaOلمساحيق  (SEM)الكالسيوم، لذا قمنا بمشاهدة صور المجهر الالكتروني الماسح 

2Ca(OH) ( الشكلبعد الإماهة III.9) ،كذا مشاهدة صور المجهر الالكتروني النافذ  و)TEM( 

بنية المرفولوجية ال III.11 الشكل حيث يبين .(III.10 الشكلقبل و بعد الكلسنة الثانية ) CaOلمساحيق 

غير المنتظمة لكل من أكسيد الكالسيوم و هيدروكسيد الكالسيوم على شكل تجمعات صغيرة و بالتدقيق 

 TEMو هذا ما تؤكده نتائج  .CaOحجم بأصغر حجما مقارنة  2Ca(OH)أكثر لاحظنا أن حبيبات 

 بفعند حساب حجم الحبيبات المادة الأولية )بعد الكلسنة الثانية( و الذي قدر  III.10 الشكلالمبينة في 

1µm  3 بوجد أنه أصغر من حجم حبيبات أكسيد الكالسيوم قبل المعالجة بالماء المقطر المقدرµm . و من

بالذكر أن الحجم الحبيبي يتناسب عكسا مع الطاقة السطحية، إذ أن تناقصه يؤدي إلى الزيادة في  الجدير

و بناء على ذلك و  ،[75،85]الطاقة السطحية و التي تتولد عنها القوى المحركة المساهمة في عملية التلبيد

لاستخدامها كمادة  بعد الإماهة C°800عند  مكلسنة للمرة الثانيةالعلى  النتائج المبينة تم اعتماد العينات 

 .أولية لتحضير مركب الولسطانيت
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 و C°006المعالجة عند  2Ca(OH) مساحيقلانعراج الأشعة السينية  مخططات :III.8 الشكل

700°C 800 و°C لمدة ساعتين. 

 



 

 
 

التجريبية و مناقشتهاالثالث: النتائج الفصل  49  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

(1) (2) 

(1) 

(2) 

( أكسيد 2( هيدروكسيد الكالسيوم، )1) :لمساحيق  SEMالشكل المرفولوجي باستخدام III.9:  الشكل

 الكالسيوم.

 

( الكلسنة 2سنة الأولى، )( الكل1) :لمساحيق أكسيد الكالسيوم صور المجهر الإلكتروني النافذ III.10:  الشكل

 الثانية.
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.2.1.III أكسيد السيليسيوم 

 التحليل بحيود الأشعة السينية1.

ي ف 0.3µm-0.2يبي الحجم الحب وذ )غبار السيليكا( هذه الدراسة أكسيد السيليسيوم  خلال استعملنا        

لنتائج او شعة السينية باستعمال حيود الأ يلهحلتم تبغية التحقق من نقاوة هذا المسحوق  و  الحالة اللابلورية

 عدم ظهور أي خطظهور خاصية الهضبة وحيث لاحظنا  III.11 الشكلفي  المتحصل عليها مبينة

 انعراج.

 

 
 

 الكيميائيالتحليل  2.

شكل ب ئج أنه يتكونحيث أظهرت النتا ،بواسطة جهاز فلورة الأشعة السينيةتم تحليل غبار السيليكا         

 .III.3 الجدولموضح في  تفصيل النتائجشوائب طفيفة،  وجودأساسي من أكسيد السيليسيوم مع 

 

 

 

 CaO 2SiO MgO 5O2P O2Na 3SO O2K 3O2Fe 3O2Al العنصر

 0.63 3.39 0.62 0.17 0.43 0.13 0.44 92.68 0.58 (%الوزن )
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  .السيليسيوم انعراج الأشعة السينية لأكسيد مخطط III.11: الشكل

 

 .لغبار السيليكاالتحليل الكيميائي III.3:  الجدول
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من قشر البيض و تحضير  (CaO) الكالسيومأكسيد لخص خطوات وشروط تحضير III.4  الجدولو 

 أكسيد السيليسيوم.

 

 

 الناتج الزمن درجة الحرارة العملية 

 تحضير أكسيد الكالسيوم

 في القشر غلي القشر غلي

 مع مقطر ماء

 التحريك

 المستمر

قشر بيض  دقيقة 30 –

 نظيف

 قشر تسخين الكلسنة الأولى

 البيض

1000°C تحويل ساعة 

CaCO₃ إلى 

CaO 

اماهة مسحوق  الإماهة عملية

اكسيد 

 الكالسيوم

 هيدروكسيد لحظي -

 الكالسيوم

(Ca(OH)₂) 

أكسيد  ساعتين C°800 ازالة الرطوبة الكلسنة الثانية

 الكالسيوم

 تحضير أكسيد السيليسيوم

استخدامه دون  غبار السيليكا

 كلسنة

أكسيد  - -

السيليسيوم 

 لابلوري

 

 

 .ملخص خطوات و شروط تحضير المواد الأوليةIII.4:  الجدول
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 .2.III حراريا الولسطانيت معالجةوتحضير 

.1.2.III  ولسطانيتالتحضير 

السيوم أكسيد الك المواد الأولية المتمثلة في دراسةبناءا على نتائج المحور الأول أين قمنا ب        

يغة الص ذوالولسطانيت و بهدف تحضير مركب  المستخلص من قشر البيض و كذا أكسيد السيليسيوم،

 تم خلط هذه الأكاسيد مع بعضها البعض. 3CaSiOميائية يالك

ليها بعد ع) هذه النسب تحصلنا  أكسيد الكالسيوم من48.3%  و أكسيد السيليسيوممن  51.7%تم خلط  

 القيام بعملية حسابية(. 

 

 دراسة تأثير زمن السحق .1

 و 1) تينمختلف لفترتين زمنيتينتم سحق المواد الأولية مع بعضها البعض يدويا باستخدام هاون         

2h،) 12 الشكللناتج عملية السحق و المبين في  و قد تحصلنا على طيف الأشعة السينية.III. 

o  السحق لمدة ساعة:عند ( لاحظنا خط انعراج ذو شدة ضعيفة تابع للمادة الأوليةCaOب ،) الإضافة

و من  3CaCOو طور  2Ca(OH)إلى ذلك لاحظنا خطوط انعراج طور هيدروكسيد الكالسيوم 

بون عند ثاني أكسيد الكرفي الهواء و امتصاص  CaOالممكن ارجاع ظهور هذه القمم لسرعة إماهة 

  السحق.

o :مع زيادة زمن السحق لاحظنا تناقص قمة  عند السحق لمدة ساعتينCaO (2θ= 32.62°) ن م، و

 خلال هذه النتائج تم اقتراح ساعتين كمدة زمنية للسحق.
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 .ساعتينساعة و لمدة  عملية السحقبعد  انعراج الأشعة السينية مخططاتقارنة مIII.12:  الشكل
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 دراسة التحولات الطورية وآليات التبلور .2

كان ة بخسة لتحقيق ما نهدف إليه من هذا البحث و هو تحضير مركب الولسطانيت من مواد أولي        

لشروط احيث استخدمنا  ،التحليل الحرارياستعمال جهاز بعلينا أولا تحديد درجة حرارة التبلور 

 التجريبية التالية:

 0.2.  : الوزنg  

 : 1300.درجة الحرارة العظمى °C 

  :6.  سرعة التسخين°/min  

 ،تبين أنه أثناء المعالجة الحرارية تحدث عدة تغيرات (III.13 الشكل) DSCمن خلال نتائج التحليل 

، أما الذروة الطاردة لإزالة الماء ارجاع ذلكيمكن و  C°425لاحظنا وجود ذروة ماصة للحرارة عند 

 و هذا وفق التفاعل التالي: ،ولسطانيت-β طور فتشير إلى بداية تبلور C°888عند للحرارة الظاهرة 

III.4                      3SiOCa                   2SiOCaO +  

 

رارة رجة حدهذه النتيجة تتوافق مع ما تم الابلاغ عنه من طرف الباحث راجان و زملائه و الذي حدد 

 [.C ]42°883 بتبلور الولسطانيت 

 ية مبينة فيو نتائج تحليل الأشعة السين لمدة ساعتين C°700حراريا عند  مزيجتمت معالجة ال و عليه

 .  III.15و  III.14ينالشكل

 

 

888°C 

 .لمسحوق الولسطانيتDSC منحنى  III.13:  الشكل

س
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  (C°)درجة الحرارة 
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 .لمدة ساعتين C°700انعراج الأشعة السينية للمزيج المعالج عند  مخططIII.14:  الشكل

 

 C°700المعالج عند و 2hانعراج الأشعة السينية للمزيج المسحوق لمدة  مخططاتمقارنة  III.15: الشكل

 .لمدة ساعتين
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.2.2.III ولسطانيت حرارياال معالجة 

 الإماهة دراسة تأثير  .1

غرض بق إماهته اعتمدنا في دراستنا على تغيير الشكل الحبيبي لأكسيد الكالسيوم و هذا عن طري        

قتين ت بطريقمنا بتحضير مركب الولسطاني قترحةفرضية المالتحسين عملية التلبيد، و للتحقق من صحة 

 مختلفتين: 

 الطريقة الأولى

نفس ب أكسيد الكالسيوم و السيليسيومأكسيد من  قمنا بتحضير خليط مكونفي هذه الطريقة 

لناتج المسحوق ا معالجةمن ثم تم  ،III.2المخطط  الخطوات المذكورة سابقا و التي يلخصها

 لمدة ساعتين. C°1000و  900عند حراريا 

 الطريقة الثانية

 تحضيرقمنا بهذه الطريقة تختلف عن الطريقة الأولى من حيث تحضير أكسيد الكالسيوم، حيث 

عالجته المستخلص من قشر البيض بعد م أكسيد الكالسيوم و أكسيد السيليسيومخليط مكون من 

لخليط (، بعد ذلك تم سحق اIII.2المخطط مباشرة دون إماهة ) 1hلمدة  C°1000حراريا عند 

 C°1000و  900و هذا عند  C/2h°700)المسحوق حراريا ) معالجةيدويا لمدة ساعتين من ثم  

 .لمدة ساعتين

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

كلسنة قشر البيض 

 C/1h°1000عند 

 إضافة الماء المقطر

 C°130عند  تجفيف

كلسنة عند 

800°C/2h 

 %48.3 CaO   +SiO  %51.7  

 سحق جاف

  2SiOغبار السيليكا 

عند  معالجة

700°C/2h 

و  C°900معالجة المساحيق عند  

1000°C لمدة ساعتين 

 1الطريقة 

 2الطريقة 

 الطرق المتبعة في تحضير الولسطانيت.III.2: المخطط 



 

 
 

التجريبية و مناقشتهاالثالث: النتائج الفصل  56  

           في  المعالجة الحراريةنسبة اكما سجلنا النتائج المتحصل عليها و المتمثلة في الكتلة الحجمية و 

 III.5.  الجدول 

 

  900°C 1000°C 

 3g/cm( 1.65 2.53(الكتلة الحجمية  الطريقة الأولى

 88.75 57.80 (%) معالجة الحراريةال نسبة

 3g/cm( 1.50 2.46(الكتلة الحجمية  الطريقة الثانية

 86.26 52.73 (%) معالجة الحراريةال نسبة

 

نسبة  عينات والكتلة الحجمية لل الواضح في خلال النتائج الموضحة أعلاه يمكننا ملاحظة الاختلافمن 

ظنا ارتفاع ( لاحC°1000ففي الطريقة الأولى و مع زيادة درجة حرارة ) .بالنسبة لكل طريقة معالجتها

درجة الحرارة  و هذا عند نفس 86.26%، بينما كانت النسبة باستخدام الطريقة الثانية 88.75%نسبة إلى 

عند  محضرةو هي أقل مقارنة بالنتائج المسجلة في الطريقة الأولى و هذا أيضا بالنسبة للعينات ال

900°C لكالسيوماكسيد أ. و يمكن ارجاع هذا الاختلاف لتأثير الإماهة على البنية المورفولوجية لحبيبات ،

قة ي الطافيؤدي إلى الزيادة لامس بين الحبيبات مما فكلما كان حجم الحبيبات أصغر ازداد سطح الت

مبينة نتائج الى  الالسطحية و التي يتولد عنها قوة محركة تساهم في عملية المعالجة، و بناء على ذلك و عل

 تم اثبات فعالية الإماهة لتحسين عملية المعالجة.  (III.5الجدول )أعلاه 

 

 تبلور الو  المعالجة الحراريةعلى حرارة الدراسة تأثير درجة  . 2

 حراريا الولسطانيت معالجة علىحرارة التأثير درجة   .2.1

المزيج السابق  معالجةهم لتحضير قطعة خزفية، لذا قمنا بالعامل الأ معالجةتعتبر درجة حرارة ال        

 تحقيق بهدف، )درجة حرارة بداية تكثيف مركب الولسطانيت( لمدة ساعتين C°900ابتداء من حراريا 

معالجة ، كما سجلنا النتائج المتحصل عليها و المتمثلة في الكتلة الحجمية و نسبة المعالجةأعلى نسبة 

  III.6.  الجدول  في ظاهريةو كذا نسبة الفراغات ال الحرارية

 

 900°C 1000°C 1100°C 1200°C 1250°C 

 3g/cm( 1.65(الحجمية  الكتلة

± 

0.02 

2.53 

± 

0.03 

2.59 

± 

0.03 

2.61 

± 

0.07 

2.75 

± 

0.02 

 96.18 91.50 90.55 88.75 57.80 (%) لمعالجة الحراريةا نسبة

 3.82 8.5 9.54 13.41 42.2 (%) لظاهريةنسبة الفراغات ا

 

 .نتائج تأثير الإماهة على الكتلة الحجمية و نسبة المعالجة الحرارية III.5: الجدول

 

 .الولسطانيت معالجة مركب نتائج تأثير درجة الحرارة علىIII.6:  الجدول 
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 ملاحظة ثلاث مراحل: من خلال النتائج الموضحة أعلاه يمكننا

o :مرحلة تشكل الأعناق 

 و عليه نسبة [،86كدليل على بداية تشكل الأعناق] 65%وفق الدراسة النظرية تعد نسبة التكثيف أقل من 

ا يتوافق ترجع لمرحلة تشكل الأعناق و هذا م C°900( المسجلة عند 57.8%التكثيف المتحصل عليها )

 .42.2%ب مع تسجيل نسبة كبيرة من الفراغات قدرت

o  :مرحلة التكثيف و النمو 

لى إ 57.8%نسبة من ال( لاحظنا الارتفاع الكبير في C°1000) معالجةمع زيادة درجة حرارة ال

 لى من عملية، هذا الارتفاع السريع منطقي لكوننا في المرحلة الأو30.95% بأي بزيادة قدرت  %88.75

من  ملاحظته يمكن التكثيف، و التي من المتوقع بها بداية نمو الحبيبات و تناقص نسبة الفراغات و هذا ما

ن خلال النظرية م ، و يعود ذلك للاختلاف الكبير في كثافة العينة الملبدة عن الكثافةIII.16 الشكلخلال 

 [.86بحث عن حالة استقرار( ]الحركة الفراغات المفتوحة وانتشارها نحو السطح )

o :مرحلة تشكل الفراغات المغلقة 

رتفعة، ة المة هو تناقص سرعة التكثيف و هذا عند درجات الحرارلان ما يمكن ملاحظته خلال هذه المرح

ا التزايد فقط ليستمر هذ 3.96% بأي بزيادة قدرت  C°1100عند  90.55% ب معالجةحيث قدرنا نسبة ال

 C°1250، كما سجلنا عند درجة  0.95% ب( بزيادة قدرت C°1200حرارة )الببطء مع زيادة درجة 

  96.18%. بأعلى نسبة و التي قدرت 

ا مبيد إلى التل بناءا على هذه النتائج من المتوقع أن بداية تشكل الفراغات المغلقة تم عند وصول نسبة

و بالتي وحة، [، و هذا على حساب الفراغات المفت86و هذا ما يتوافق مع الدراسة النظرية ] 90%يقارب 

 C°1250عند  3.82%تتناقص نسبة الفراغات الظاهرية مع زيادة درجة حرارة التكثيف وصولا إلى 

 أي أن بنية المادة أصبحت أكثر استقرار عند هذه الدرجة. (III.16 الشكل)
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 الولسطانيت تبلور علىحرارة التأثير درجة  2.2.

 التحليل بحيود الأشعة السينية. 2.21. 

 التحولات الطورية 

 تدرجا عندالولسطانيت المعالج  قمنا بتعريض مسحوق التحولات الطورية المتوقعة توضيحل        

عة انعراج الأش للتحليل بواسطة ( لمدة ساعتينC°1250و  1200و  1100و  1000)مختلفة  حرارة

لولسطانيت عند اأطوار مركب  تحديدبغية  و هذاIII.17  الشكلي ف ةالمبين النتائج فتحصلنا على  نيةالسي

  .كل درجة حرارة

 1000عند  عالجةلعينة الما°C 

ن أ (III.17 الشكل) C°1000عند  عالجالولسطانيت المالانعراج لمسحوق  مخططلاحظنا من خلال 

ميز و الذي يت )3CaSiO-β( ولسطانيت-βجميع خطوط الانعراج الظاهرة تنتمي إلى طور واحد و هو 

، JCPDS(0654-84) وهي تتطابق مع بيانات °41.51و  °39.50و  °30.43 بقمم عند زوايا الانعراج

 .ولسطانيتβ- مما يشير إلى تبلور عدم ظهور أي طور آخركما لاحظنا 

 1100عند  عالجةلعينة الما°C 

مما  ولسطانيت-βعن سابقتها هو تزايد شدة خطوط انعراج طور (C°1100)الملبدة ما يميز هذه العينة 

 يشير إلى استمرار تبلور هذا الطور. 

 .ظاهريةو الفراغات ال لمعالجة الحراريةا نسبة حرارة علىالمنحنى تأثير درجة  III.16: الشكل
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 1200عند  عالجةلعينة الما°C 

العينات باختلفت البنية البلورية اختلافا واضحا مقارنة  (C°1200) معالجةمع رفع درجة حرارة ال

لتناقص و يظهر هذا ا ولسطانيت-β طورالخاصة بال خطوط الانعراجالسابقة، أين لاحظنا تناقص شدة 

ارا عند أكثر استقر ولسطانيت-β، مما يشير إلى أن °23.75و  °25.89و  °29.38و  °30.43 جليا عند

لزاويا بالإضافة لذلك لاحظنا ظهور قمم جديدة عالية الشدة عند ا .C°1200أقل من  حرارة درجات

ع وهي تتطابق م ولسطانيت α-و الخاصة بالطور °32.48 و °46.09و °37.02و  °28.17و  26.62°

وريا ط يتحول، مما يشير إلى أن الولسطانيت عند هذه الدرجة JCPDS(96-900-2180) بطاقة بيانات

    و بالتالي يتحول جزئيا.  ولسطانيت α-إلى  ولسطانيت-β  من

 1250عند  عالجةلعينة الما°C 

ر تزايد شدة تقريبا مع استمرا ولسطانيت-βلاحظنا اختفاء طور  C°1250عند عالجة بالنسبة للعينة الم

بمقدار  حرارةالكإشارة على زيادة تبلور هذا الطور مع زيادة درجة  ولسطانيت-αخطوط انعراج طور 

50°C. 

 ةالبلوري و البنية التبلورتأثير كبير على  معالجةال حرارة ةدرجلأن لنتائج السابقة يبدو واضحا اخلال من 

تغير أطوار  باطارت مدىيثبت  امم ،(III.17 الشكل)للمساحيق  تحليل الأشعة السينيةو هذا لتباين نتائج 

  الولسطانيت بدرجة الحرارة.

 

 

 

  

عند درجات حرارة مختلفة  عالجانعراج الأشعة السينية لمسحوق الولسطانيت الم مخططات III.17: الشكل

 .لمدة ساعتين
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 و درجة التبلور بلوريالحجم ال 

              لتبلور للطوريناعلى الأحجام البلورية و درجة  معالجةتأثير درجة حرارة الIII.7 الجدول يبين         

β- ولسطانيت وα-الحجم  ولسطانيت، فكشفت النتائج أن درجة حرارة التلبيد تؤدي إلى تغييرات في

لور درجة تب ر علىالبلوري و درجة التبلور. كما أكدت هذه النتائج أن التلبيد يلعب دورا مهما في التأثي

الناتجة ساحيق ، بالإضافة إلى ذلك، بينت هذه النتائج أن الم 84%و 73الولسطانيت و التي تتراوح بين 

م البلوري [. فيتزايد الحج87،41]، و تتفق هذه الملاحظات مع الدراسات السابقة47nmو  25في حدود 

و مع  ،ولسطانيت-β ، مما يشير إلى نموC°1000عند  عالجو هذا مقارنة بالمسحوق الم C°1100عند 

م ولسطانيت، و ينمو الحج-αولسطانيت إلى -βيتحول  C°1250زيادة درجة الحرارة وصولا إلى 

ومن  3CaSiO-βلمع انخفاض الحجم البلوري  46.80nmإلى  09.35من  3CaSiO-α لالبلوري 

 3CaSiO-α [88.]رجع إلى تكوين بنية تالمرجح أن الزيادة في الحجم البلوري 

 

 

 درجة الحرارة 

T (°C) 

  بلوريالحجم ال

D (nm) 

 درجة التبلور

(%) cX 

β-ولسطانيت -α ولسطانيت 

1000 25.08 / 73.84 

1100 25.13 / 78.18 

1200 22.90 35.09 82.14 

1250 21.15 46.80 84.67 

 

 التحليل بالأشعة تحت الحمراء .2.2.2

عند  لجةعاالولسطانيت الم قمنا بتعريض مسحوقمن أجل توضيح هذه التحولات الطورية أكثر         

يافية للتحليل باستعمال مط ( لمدة ساعتينC°1250و  1200و  1100و  1000)مختلفة  حرارة درجات

 )4000cm-054-1(، حيث تم مسح مجال ترددات )FTIR (الأشعة تحت الحمراء بتحويل فورييه

 III.18.  الشكلفي  المبينة النتائج على فتحصلنا

 1000عند  عالجةلعينة الما°C 

 O-Si-Oو  Si-O-Siمتصاص للروابط الا خطوطIII.8 الجدول و III.18  الشكل خلاللاحظنا من 

 1010و  681و  645المسجلة عند امتصاص [، أما النطاقات 46،90،89]  476cm-1و 654بين 

كما ظهرت في هذه العينة خطوط الامتصاص المميزة ، Si-O-Si [46]الرابطة  فتخص 1069cm-1و

و لاحظنا كذلك بقاء خطوط العينة  في الموجودة الرطوبة محتوى عن المسؤولة هي و )OH-(للماء 

2-(الامتصاص المميزة للكربونات 
3CO( 3710-1عند الأولية  للمادة كأثرcm  1409-1وcm [91 بينما ]

و الذي يعتبر مؤشر على تشكل طور   945cm-1 في حدود Ca-O-Siوجد نمط اهتزاز للرابطة 

 .لولسطانيتنتائج تأثير درجة حرارة المعالجة على الحجم البلوري و درجة التبلور لIII.7: الجدول 
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[، و من الجدير بالذكر أن هذه النتائج المتحصل عليها تتوافق مع نتائج عينات 48الولسطانيت ]

 [. 92الولسطانيت الطبيعي ]

 1100عند  عالجةالم اتلعينا°C  1200و°C 

د رفع ذا عنهما يميز هاتين العينتين عن سابقتهما هو تناقص شدة خطوط الامتصاص المميزة للروابط و 

ة تحول طور الذي من الممكن أن يرجع إلى بداي وIII.18  الشكلدرجة حرارة التلبيد كما هو موضح في 

β-إلى طور ولسطانيت-α لسينية ا، و هذا ما يتوافق مع النتائج السابقة لتحليل الأشعة ولسطانيت

XRD(18 الشكل.III). 

 1250عند  عالجةلعينة الما°C 

       ابطةلاحظنا ظهور تردد الر ولسطانيت-αالخاصة بالطور  C°1250عند  بالنسبة للعينة المعالجة

Si-O-Si  1و  598و  564عند-cm9106 للرابطة جديدة متصاصا وطظهور خط سجلنا، في حين     

O-Si-O 1 و كذا 798و  714 عند-cm565[92] أطياف امتصاص الروابط ، بينما لاحظنا اختفاء

  المميزة للكربونات و كذا الماء.

 

 

           

 

 

(%
) 

ية
اذ

نف
 ال

 )cm-1( عدد الموجة

 عند عالجالملمسحوق الولسطانيت الامتصاص للأشعة تحت الحمراء مخططات  III.18:  الشكل          

 .لمدة ساعتيندرجات حرارة مختلفة 



 

 
 

التجريبية و مناقشتهاالثالث: النتائج الفصل  62  

 

 )FTIR  )1-cmمواضع نطاقات امتصاص الطور
3CaSiO-β 470 463 645 681 945 1010 1069 1410 1633 3710 
3CaSiO-α 479 565 645 714 985 936 798 1077 - - - 

 

 المجهر الالكتروني الماسح التحليل باستخدام . 3.2.2

ساحيق تغيرات البنية المجهرية التي تصاحب التحولات الطورية لمIII.19  الشكل يوضح        

ن رفع أصور المجهر الإلكتروني الماسح عند درجات حرارة مختلفة. فتظهر  عالجةالولسطانيت الم

. تدريجيا لحبيبيحرارة يؤدي إلى تحسين تكثيف المادة مما يقلل نسبة الفراغات و زيادة الحجم االدرجة 

ات سطح تندمج الحبيبات مع بعضها البعض مشكلة بنية ذ (C°1250)فعند درجات الحرارة المرتفعة 

 متراص و ذو خصائص ميكانيكية جيدة. 

 تكونيأن الولسطانيت المتشكل  فيظهر ،III.20 الشكلموضح في ال EDXالتحليل الكمي باستخدام  أما

الملحوظة أن الذروة كما  (O).الأكسجين  و (Siالسيليكون ) و (Ca) عنصر الكالسيوم منبشكل أساسي 

 الولسطانيت المحضر، تحلل معدلالتحكم في  احتمالية ( من الممكن أن تشير إلىNaالصوديوم ) لعنصر

 .SBF [71] في الأباتيت على تكوين قدرته و تعزيز

  

  
 

(1) 

 

(2) 

 

(3) 

 

(4) 

 

، C°1000( 1)عند: عالجلمسحوق الولسطانيت المالمجهر الالكتروني الماسح  صورIII.19:  الشكل          

(2 )1100°C( ،3 )1200°C ( ،4 )1250°C لمدة ساعتين. 

 .لولسطانيتل FTIR مواضع نطاقات امتصاص III.8: الجدول 
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Na K 

Na K 

Na K 

(1) (2) 

(3) (4) 

،    C( ،2 )1100°C°1000( 1)عند: عالجلمسحوق الولسطانيت المEDX تحليل III.20:  الشكل          

(3 )1200°C ( ،4 )1250°C لمدة ساعتين. 
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.3.III  تشكل الأباتيت  على التبلوردراسة تأثير 

لوجي جيد الأساسي من هذه الدراسة هو تحضير مادة خزفية حيوية ذات انسجام بيو الهدف إن        

 ن المادةأحقق من و من هذا المنطلق وجب علينا الت امكانية استخدامها في التطبيقات الطبية، تقييمبهدف 

لد، و المق الخزفية المحضرة لها امكانية تشكيل الأباتيت على سطحها عن طريق غمسها في سائل الجسم

 هي تعد من الدراسات الأساسية لإبراز الخصائص الحيوية.   

ت عند لسطانيالوبتحضير مساحيق  على النتائج التي تحصلنا عليها في المحور الثاني أين قمنا بناءو  

قمنا بمجانسة هذه  لمدة ساعتين، (C°1250و  1200و  1100و  1000)درجات حرارة مختلفة 

ات زمنية لفتر الفيزيولوجي المحاكى، و من ثم غمسها في سائل  200µmإلى  100منالمساحيق الملبدة 

 و هذا باتباع 50ml لكل 33.33mg بحوالي تقدر SBFمحددة من  كميات فيو  يوم 20تصل إلى 

لة المساحيق ، و بعد إزا1.5ml/mg[93] بالنسبة بين المحلول و المسحوق  تقدرالدراسة المرجعية التي 

شكل تعلى  رتأثير التبلوفها عند درجة حرارة الغرفة و من ثم تحليلها من أجل دراسة يتم تجف SBFمن 

    .بدلالة زمن الغمس الأباتيت

  الفيزيولوجي المحاكى سائلل درجة الحموضة تغير دراسة 1.

 تغير درجة طبقة الأباتيت على سطح المادة النشطة بيولوجيا مرتبط بقيمآلية تنوي و تطور إن      

ات و تتبع هذه ابراز التغيرات التي تطرأ على العين بهدفو  [،94]الفيزيولوجي المحاكىالحموضة لسائل 

ائل ضة لسعليها، قمنا بدراسة تغير درجة الحمو معالجةالمراحل و معرفة مدى تأثير درجة حرارة ال

 20 و 15 و 7و  3 و 1و ساعات4)بعد غمس المساحيق لفترات زمنية مختلفة  الفيزيولوجي المحاكى

 III.9.   الجدولبينة في وقد تحصلنا على النتائج الم، يوم(

 

 

 20 15 7 3 1 6/1 0 )يوم(  زمن الغمس

درجة 

 الحموضة

pH 

1000°C 7.4 7.60 7.78 7.8 7.67 7.62 7.62 

1100°C 7.4 7.43 8.07 8.05 8.01 7.96 7.96 

1200°C 7.4 8.08 8.04 8.15 8.06 7.99 7.99 

1250°C 7.4 7.29 7.44 7.63 7.58 7.55 7.55 

 

يمكننا  III.24وكذا  III.23و  III.22و  III.21 الأشكالو  من خلال النتائج المبينة في الجدول أعلاه 

ت مع زمن الغمس لعينا الفيزيولوجي المحاكىتغير درجة حموضة سائل تباين  أن نلاحظ بوضوح

و  7.4 بمس درجة الحموضة له قبل الغ، كما تم تحديد عند درجات حرارة مختلفة عالجةالولسطانيت الم

  .[63] هي تساوي تقريبا حموضة بلازما الدم البشري

 

لمسحوق عينات الولسطانيت  SBF بدلالة زمن الغمس فيدرجة الحموضة نتائج قياس  III.9: الجدول

 .المعالجة عند درجات حرارة مختلفة

. 
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  1000عند  عالجةلعينة المانتائج°C 

o أيام( 3 – 0مرحلة الانحلال ) : أولا 

باشر شكل مب الفيزيولوجي المحاكىلاحظنا خلال هذه المرحلة من التفاعل تزايد درجة الحموضة لسائل 

رجة دليستمر التزايد إلى أن تصل  ،الأولى من التفاعلساعة  24و هذا خلال  7.78إلى  7.4من 

 أيام.  3و هذا عند الغمس لمدة  (7.8)الحموضة إلى أعلى قيمة لها 

o يوم( 20 – 3سيب و النمو )مرحلة التر : ثانيا 

داء من ا ابتو هذ الفيزيولوجي المحاكىبالنسبة لهذا المجال تمت ملاحظة انخفاض درجة الحموضة لسائل 

 ، لتستقر حتى نهاية المجال.7.62من الغمس أين بلغت يوم  15إلى غاية  أيام 3

 

 

 

 

  1100عند  المعالجةلعينة انتائج°C 

o يوم( – 0مرحلة الانحلال ) : أولا 

حلول من مالضة ما يلاحظ في هذه المرحلة الأولى من الغمس بالنسبة لهذه العينة هو تزايد درجة حمو ان

 .ساعة 24و هذا عند الغمس لمدة  8.07إلى أعلى قيمة لها  7.4

o يوم( 20 – 1مرحلة التوازن ) : ثانيا 

درجة لاحظنا انخفاضا طفيفا في قيم  السابع اليومإلى غاية  الأول اليومفي المرحلة التي امتدت من 

مما يشير إلى احتمالية وجود توازن  8.01إلى  8.07و هذا من  الفيزيولوجي المحاكىحموضة سائل 

 .C°1000عند  عالجةللعينة الم SBFتغير درجة الحموضة بدلالة زمن الغمس في III.21:  الشكل

. 
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بالنسبة للعينات  7.96إلى بعد ذلك لدرجة الحموضة  يستمر الانخفاضل، غمسخلال هذه الفترة من ال

 نهاية المجال. هذه القيمة حتىثبت تثم من ، يوم 15المغمورة لمدة 

 
 

 

  1200عند  عالجةلعينة المانتائج°C 

o يوم( 6/1 –0الانحلال ) مرحلة : أولا 

عتبر لدرجة ، حيث لاحظنا الارتفاع المساعات 4امتدت المرحلة الأولى بالنسبة لهذه العينة لحوالي 

 . 8.08 بالحموضة أين قدرت 

o يوم( 20 – 6/1مرحلة التوازن )انحلال + ترسيب( ) : ثانيا 

حظنا تزايد من ثم لا ،(8.04)حوالي  في هذا المجال لاحظنا أولا انخفاضا طفيفا عند الغمس لمدة يوم

لدراسة. و وهي أعلى قيمة مسجلة خلال هذه ا أيام 3عند الغمس لمدة  8.15درجة الحموضة وصولا إلى 

التناقص  ، ليستمر هذا8.06إلى   8.15من من الغمس لاحظنا تناقص قيمة درجة الحموضة  أيام 7د عن

هاية حتى ن SBFدرجة الحموضة بعد ذلك لمحلول  . تستقريوم 15عند الغمس لمدة  7.99وصولا إلى 

 .7.99هذا المجال و هذا عند 

  1250عند  عالجةلعينة المانتائج°C 

o أيام 7 – 0(:)انحلال+ترسيب( مرحلة التوازن : أولا( 

 4 عند الغمس لمدة 7.29 بدرجة الحموضة أين قدرت في البداية يمكننا ملاحظة التناقص المباشر لقيمة 

بعد أربع ساعات من الغمس لاحظنا تزايد درجة الحموضة لسائل و  ،)عكس العينات الأخرى( ساعات

، ليستمر هذا التزايد إلى يومعند الغمس لمدة  7.44في هذه المرحلة وصولا إلى  الفيزيولوجي المحاكى

و هذا  7.58. من ثم لاحظنا عودة التناقص لدرجة الحموضة إلى أيام3و هذا عند الغمس لمدة  7.63حدود 

 .أيام 7عند الغمس لمدة 

 .C°1100عند  عالجةللعينة الم SBFتغير درجة الحموضة بدلالة زمن الغمس في  :III.22 الشكل

. 
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o يوم( 20 –7مرحلة الترسيب و النمو ) : ثانيا 

لى غاية وضة إفي هذه المرحلة )الأخيرة( من الغمس لاحظنا التباطؤ في الانخفاض التدريجي لدرجة الحم

 لغمس.من ثم تثبت درجة الحموضة خلال الزمن المتبقي من ا يوم 15و هذا عند الغمس لمدة  7.55

 

 
 

 

 

 

 

 .C°1200عند  عالجةللعينة الم SBFتغير درجة الحموضة بدلالة زمن الغمس في III.23:  الشكل

 

 .C°1250عند  عالجةللعينة الم SBFتغير درجة الحموضة بدلالة زمن الغمس في III.24:  الشكل

. 
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o الفيزيولوجي المحاكى سائل حموضة درجة تغير مناقشةو  تحليل 

وجي الفيزيول من خلال ملاحظتنا للنتائج السابقة يبدو واضحا أن كل العينات تتفاعل مع سائل        

على  لها تأثير كبير الولسطانيتالمختلفة لمساحيق  معالجةال درجات حرارةو أن  SBF المحاكى

 امم ،(III.25لالشك)الاستجابة البيولوجية و هذا لتباين نتائج السلوك البيولوجي للمساحيق بعد غمسها 

 .الخصائص البيولوجية بالبنية البلورية ارتباط مدىيوحي ب

  لنسبة با الفيزيولوجي المحاكىقيم درجة الحموضة لسائل ففي المرحلة الأولى من الغمس ترتفع

 رتفاعيشير هذا الا، و(C°1200و  1100و  1000)عند درجات الحرارة الأولى  عالجةللمساحيق الم

أيونات  لرجع لتبادي ذلك و من المرجح أن الفيزيولوجي المحاكىسائل في  O3H+إلى تناقص أيونات 

 حاكىالفيزيولوجي المسائل ل O3H+من شبكة الولسطانيت مع شوارد هيدرونيوم  2Ca+ الكالسيوم

 المحيط  و تسمى هذه المرحلة بمرحلة الانحلال.

  أظهرت النتائج أن قيمpH  1100لعينة°C  1000أعلى من تلك المسجلة في العينة°C دل على مما ي

ح هذه لى سطأن معدل استبدال الأيونات لها عالي و بالتالي يفترض تكوين مزيد من طور الأباتيت ع

             ظهر طور (C°1200) معالجةومع زيادة درجة حرارة ال.  C°1100عند  عالجةالعينة الم

α-بأعلى شدة من  ولسطانيتβ-و هذا ما يفسر ارتفاع قيم  ولسطانيتpH قارنة في هذه الحالة م

 بالعينات الأخرى.

 محلول  درجة الحموضةو من المتوقع أن يشير التناقص لSBF ند ع عالجةبالنسبة للمسحوق الم

1250°C ير واضع غجديد و هذا في المالطور لفي المرحلة الأولى من الغمس إلى التنوي المباشر ل

 داخل الطور الأصلي.المستمرة 

 موضةالح درجة أما بالنسبة للفترة الثانية لجميع العينات )مرحلة الترسيب( فتتميز بتناقص قيم pH و 

استهلاك بآنيا  لبداية تشكل طبقة الأباتيت التي من الممكن أن تنمومن المرجح أن يرجع هذا التناقص 

 .OH-أيونات 

 لاحظنا أن درجة حموضة لمحلول  أما في المجال الأخيرSBF لغمس في تستقر في الأيام الأخيرة ل

   .عملية تشكيل الأباتيتجميع العينات المدروسة، الأمر الذي يمكن أن يرجع لتباطؤ 

 و من المعروف أن مركب الولسطانيت ذو معدل انحلال مرتفع مما يؤدي إلى ارتفاع حموضة 

خلايا ، و هذه القيمة المرتفعة يمكن أن تضر ال[9]ات في بعض الدراس 8.8المحلول لتصل إلى 

لتالي و با على خفض معدل الذوبان [9] )تشينغتي و زملائه(، لهذا ركز بعض الباحثين [95،96]

حصل عليها ، و بالمقارنة مع النتائج المت [9]8.3 خفض حموضة المحلول لتصل قيمتها المعدلة إلى

 رج الجسم.فإن المادة المحضرة مناسبة لزراعة الخلايا العظمية خا 8.15خلال هذه الدراسة و هي 
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 الفيزيولوجي المحاكى سائل في Ca 2+ الكالسيوم أيونات تركيز تغير دراسة .2

سائل في  )2Ca+ (الكالسيوم تركيز أيوناتقمنا بقياس بالإضافة إلى تتبع درجة الحموضة         

 20و  15 و 7و  3و  1و ساعات4) من الغمس خلال فترات زمنية متباينةو هذا  الفيزيولوجي المحاكى

               وقد تحصلنا على النتائج المبينة في، عند درجات حرارة مختلفة عالجة( للمساحيق الميوم

      III.10.  الجدول 

  

 

 20 15 7 3 1 6/1 0 )يوم(  زمن الغمس

تركيز 

أيونات 

 الكالسيوم

(mmol/l) 

1000°C 2.5 2.6 2.9 3.1 2.7 2.6 2.7 

1100°C 2.5 2.7 3.1 2 2.7 2.7 2.7 

1200°C 2.5 2.3 2.9 3 3.2 3.2 3 

1250°C 2.5 2.4 3.3 3.5 3.5 2.6 2.6 

 

و  III.27و  III.26 الأشكالو  من خلال النتائج المبينة في الجدول أعلاه يمكننا أن نلاحظ بوضوح

28.III  29وكذا.III  تباين رد فعل مساحيق الولسطانيت الملبدة في محلولSBF ،تركيز  حديدالذي تم ت

زما الدم يعادل تقريبا ما يتواجد في بلا و هو 2.5mmol/l بقبل الغمس  له 2Ca+أيونات الكالسيوم 

 .[97]البشري 

عند درجات  عالجةللعينات الم SBFمقارنة تغير درجة الحموضة بدلالة زمن الغمس في III.25:  الشكل

 .حرارة مختلفة

المعالجة  للعينات SBFبدلالة زمن الغمس في 2Ca+ نتائج قياس تركيز أيونات الكالسيوم :III.10 الجدول    

 .عند درجات حرارة مختلفة

. 
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  1000عند  عالجةلعينة المانتائج°C 

o أيام( 3 – 0الانحلال ) مرحلة : أولا 

إلى  2.5ن بشكل مباشر م  2Ca+أيونات الكالسيوم نلاحظ خلال هذه المرحلة من التفاعل تزايد تركيز 

2.9mmol/l  لى قيمة له ليستمر التزايد إلى أن يصل إلى أع ،الأولى من التفاعلساعة  24و هذا خلال

(3.1 mmol/l)  أيام.  3عند الغمس لمدة 

o يوم( 15 – 3) الترسيب و النمو مرحلة : ثانيا 

إلى  أيام 3ن و هذا ابتداء م  2Ca+أيونات الكالسيوم بالنسبة لهذا المجال تمت ملاحظة انخفاض تركيز 

ليها في هذه النتائج المتحصل عالجدير بالذكر أن  من، و mmol/l 2.6من الغمس أين بلغ يوم  15غاية 

جة الحموضة ( تتوافق عموما مع النتائج السابقة لدرC°1000عند  عالجةالمرحلة )بالنسبة للعينة الم

 .SBFلمحلول 

o يوم( 20 – 15) نهاية التفاعل : ثالثا 

الحموضة خلال  و الكلي لدرجة Ca 2+ الكالسيوم أيوناتفي نهاية التفاعل لاحظنا الثبات النسبي لتركيز 

 هذا المجال.

 

 

 

 

 .C°1000عند  عالجةللعينة الم SBFتغير تركيز أيونات الكالسيوم بدلالة زمن الغمس في III.26:  الشكل

. 
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  1100عند  عالجةلعينة المانتائج°C 

o  :يوم( – 0مرحلة الانحلال )أولا 

  Ca 2+سيوم ت الكالارتفاع تركيز أيوناما يلاحظ في المرحلة الأولى من الغمس بالنسبة لهذه العينة هو  نا

  .ساعة 24 و هذا بعد الغمس لمدة 3.1mmol/l أعلى قيمة لها إلى 2.5من 

o م(ايأ7 – 1)مرحلة التوازن )انحلال+ترسيب(  : ثانيا 

)فرضية  2Ca+حسب النتائج السابقة لدرجة الحموضة من المتوقع انخفاض تركيز أيونات الكالسيوم 

 ،mmol/l1.1 بانخفضت  أيام 3في هذه المرحلة ففي فترة لا تتجاوز  و هذا ما تمت ملاحظته الترسيب(

ما يدل على لال( )فرضية الانحأيام 7بعد الغمس لمدة و هذا   2.7mmol/lلترتفع شيئا ما هذه القيمة إلى 

و  الترسيب عمليةلاستمرار عملية الانحلال لفترة زمنية أطول، و هنا يمكننا القول أن هذه العينة تتعرض 

   لمحلول. ل الانحلال في آن واحد و هذا تزامنا مع الانخفاض الطفيف لدرجة الحموضة

o يوم(15 – 7)مرحلة النمو  : ثالثا 

عند  2Ca+ان ما لاحظناه في هذه المرحلة من الغمس هو الثبات النسبي لتركيز أيونات الكالسيوم 

2.7mmol/L ة تمراريو هذا الثبات يتزامن مع تناقص درجة حموضة المحلول، ما يدل على امكانية اس

 الأباتيت على سطح الولسطانيت. نمو

o يوم( 20 – 15)نهاية التفاعل  : رابعا 

و درجة  2aC+سيوم في المرحلة الأخيرة من هذا التفاعل يلاحظ الثبات لكل المتغيرات )تركيز أيونات الكال

 الحموضة( و بالتالي نهاية التفاعل.

 

 .C°1100عند  عالجةللعينة الم SBFتغير تركيز أيونات الكالسيوم بدلالة زمن الغمس في  III.27:  الشكل 
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  1200عند  عالجةلعينة المانتائج°C 

o يوم 15-0( )انحلال+ترسيب( مرحلة التوازن : أولا( 

ا لتركيز أيونات انخفاضا مباشر، حيث لاحظنا يوما 15امتدت المرحلة الأولى بالنسبة لهذه العينة حوالي 

ذي )فرضية الترسيب( خلال أربع ساعات الأولى فقط ال mmol/l2.3إلى  2.5من  2Ca+الكالسيوم 

 ركيزترتفع تزامن مع تزايد درجة الحموضة للمحلول )فرضية الانحلال(، و مع زيادة زمن الغمس ي

ع التناقص و الذي يتزامن م يومعند الغمس لمدة  mmol/l2.9بحدة وصولا إلى  2Ca+أيونات الكالسيوم 

الغمس  مع زيادة زمن 2Ca+الطفيف لدرجة الحموضة، من ثم تتناقص حدة التزايد لأيونات الكالسيوم 

رجة دمن الغمس و في المقابل تتناقص  يوم 15أين يثبت إلى أيام  7عند  3.2mmol/lوصولا إلى 

أن هذه  حد أيحموضة المحلول، الأمر الذي يعد نتيجة حتمية لوجود سلوكين 'انحلال و ترسيب' في آن وا

 المرحلة هي مرحلة التوازن. 

o يوم 20-15( مرحلة الترسيب و النمو : ثانيا( 

إلى  3.2إلى آخر المجال من  2Ca+ أيونات الكالسيومفي تركيز  اطفيف افي الأخير لاحظنا تناقص

3mmol/l نمو. لاترسيب و الامكانية  حبينما كانت درجة الحموضة ثابتة خلال هذا المجال ما يرج 

 

 

 

 

 

 .C°1200عند  عالجةللعينة الم SBFتغير تركيز أيونات الكالسيوم بدلالة زمن الغمس في  III.28:  الشكل
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  1250عند  عالجةلعينة المانتائج°C 

o أيام 7-0( )انحلال+ترسيب( مرحلة التوازن : أولا( 

تركيز نسبة لوهذا ما لوحظ أيضا بالها حسب النتائج السابقة لدرجة الحموضة سجلنا في البداية تناقص

عند  mol/lm0.1 بقدرت  2Ca+أيونات الكالسيوم، حيث لاحظنا تناقصا طفيفا لتركيز أيونات الكالسيوم 

 وصولا إلى 2Ca+زيادة زمن الغمس لاحظنا ارتفاع تركيز أيونات الكالسيوم، ومع ساعات 4 الغمس لمدة

mmol/l3.3  2+، ليستمر ارتفاع تركيز أيونات الكالسيوم يومو هذا عند الغمس لمدةCa ر حدة بأكث

ذا من الغمس الذي يتزامن مع تزايد درجة الحموضة خلال ه أيام 3عند  3.5mmol/lوصولا إلى 

من الغمس في ع اليوم السابإلى غاية  2Ca+المجال، من ثم لاحظنا ثباتا نسبيا لتركيز أيونات الكالسيوم 

كين د سلوحين أن درجة حموضة المحلول تتناقص خلال هذه المدة، الأمر الذي يعد نتيجة حتمية لوجو

 ي آن واحد أي أن هذه المرحلة هي مرحلة التوازن.'انحلال و ترسيب' ف

o يوم( 15 – 7) مرحلة الترسيب و النمو : ثانيا 

اليوم عند  و هذا 2.6mmol/lتدريجي للتركيز وصولا إلى التناقص الفي هذه المرحلة من الغمس لاحظنا 

ى يشير إلمن الغمس و هذا التناقص يتزامن مع تناقص درجة حموضة المحلول، مما الخامس عشر 

 استمرار عملية الترسيب و النمو لطبقة الأباتيت على سطح العينة.

o يوم( 20 – 15) نهاية التفاعل : ثالثا 

 في الأخير نلاحظ ثباتا لكل المتغيرات خلال هذا المجال مما يدل على استكمال التفاعل.

 

 .C°1250عند عالجة للعينة الم SBFتغير تركيز أيونات الكالسيوم بدلالة زمن الغمس في  III.29:  الشكل 
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o 2+تغير تركيز أيونات الكالسيوم  ومناقشة تحليلCa 

من خلال  SBFتحققنا سابقا من تفاعل مساحيق الولسطانيت المحضرة في هذه الدراسة مع محلول         

 2Ca+يوم لكالسنتائج قياس درجة الحموضة، و للوقوف أكثر على هذا التفاعل درسنا تغير تركيز أيونات ا

باتيت على أسلوب تشكل و تنوي طبقة الأ المعالجة حراريةالتي بدورها وضحت تأثير درجة حرارة 

 .(III.30 الشكل)

  2+تركيزيرتفع )مرحلة الانحلال( من الغمس في المرحلة الأولىCa ق على أن مسحو ما يدل

ادة مشكلا لسائل الجسم المقلد المحيط بالم O3H+لتتبادل مع شوارد  2Ca +الولسطانيت أطلق أيونات

 : [37] ة التاليةلو هذا وفق المعاد Si-OHمجموعات 

 

5.III            -+ OH-
3+ HSiO2+O          Ca2+ H 3CaSiO 

 

  2+الكالسيوم أيونات و من المتوقع أن يشير تناقص تركيزCa  لمحلولSBF ه بالنسبة السابق لأوان

و  1000)و هذا مقارنة بالعينات المحضرة عند  C°1250و  C°1200للمسحوق الملبد عند 

1100°C) تمرة تنوي طور جديد في المواضع غير مسامكانية الأولى من الغمس إلى  زمنةفي الأ

 .ور الأصليداخل الط

  2+ السيومأيونات الك تركيزكل من أما بالنسبة للفترة الثانية )مرحلة الترسيب( فتتميز بتناقصCa  و

أن  الممكن لبداية تشكل طبقة الأباتيت التي منو من المرجح أن يشير هذا التناقص درجة الحموضة 

  .2Ca+تنمو آنيا باستهلاك أيونات 

  1100أظهرت النتائج أن تشكل الأباتيت على سطح العينة الملبدة عند°C  عينة الملبدة أسرع من الكان

قل أ ولسطانيت-βطور ال كان (C°1250و  1200) ومع زيادة درجة حرارة التلبيد، C°1000عند 

هذه  فيمن الغمس ساعات فقط  4ما يفسر بداية ترسيب الأباتيت بعد  هوو  ولسطانيت-αشدة من 

 مقارنة بالعينات الأخرى.و هذا الحالة 

  معدل تركيز أيونات الكالسيوم في محلول فإن وفق الدراسات المرجعية  وSBF  للعينات المدروسة

[2.3-3.5mmol/l ] ينتمي[ 4-2إلى المجالmmol/l] مناسب لتكاثر الخلايا العظمية، في حين أنه ال

 10mmol/l [98.] بالمقدر  أقل بكثير من معدل تسمم الخلايا
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لتفاعل مراحل اتأثير كبير على  معالجةال حرارة ةدرجلأن لنتائج السابقة يبدو واضحا اخلال من 

 ،2Ca+سيوم قياس درجة الحموضة و كذا تركيز أيونات الكالو هذا لتباين نتائج  SBFسائل  -ولسطانيت

 .تغير البنية البلورية للولسطانيتب الاستجابة البيولوجية ارتباط مدىيثبت  امم

 

 التحليل بواسطة حيود الأشعة السينية  3.

 و ذلك لبلوريةتغير البنية اهو  SBFأن نتيجة تفاعل مساحيق الولسطانيت مع سائل  توقعمن الم        

نات ق العيبغية التحقق من هذا التغير تم تحليل مساحي و متمثل في الأباتيت،و الطور جديد  بتشكل

 .مختلفة باستخدام حيود الأشعة السينية خلال فترات زمنيةالمغموسة 

  1000عند  عالجةلعينة المانتائج°C 

تخدام لتحليل بالاسلو تعريضه  SBFفي سائل  يوم 20 لمدة C°1000عند  عالجالمسحوق الم سبعد غم

XRD (31 الشكل.III) و مقارنته مع نفس المسحوق قبل الغمس (31 الشكل.III)  ،لافا اخت لاحظنا

 تختفا( 2θ=26°،°29،°39) ولسطانيتβ–الخاصة بالمركب  الانعراج أن خطوط إذواضحا فيما بينهما 

ر مميزة لطوال 2θ=32.21°نعراجالا يةواجديدة عند ز مظهور قم كما لاحظنا، 2θ=30°و أهمها 

طحها و ساتيت على الأب، و عليه يمكننا القول أن هذه العينة لها القدرة على تشكيل طبقة من [91]الأباتيت

  .هو مادة نشطة حيويا C°1000عند تسمح لنا هذه التقديرات بالجزم أن المركب المحضر

عالجة للعينات الم SBFبدلالة زمن الغمس في  2Ca+تركيز أيونات الكالسيوم  مقارنة تغير :III.30 الشكل

 .حراريا
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 X 'Pert High Scoreمن أجل تحديد نوع الأباتيت المتشكل على سطح هذه العينة اعتمدنا على برنامج 

Plus  لرسم منحنياتXRD  الذي يحتوي على بطاقاتJCPDS 33 الشكلمن  ، ليتبين لنا.III  و

ذو  CAP الأباتيت الكربوني المسجلة بعد الغمس خاصة بطور خطوط الانعراج أن III.10 الجدول 

         JCPDS، و هذه الخطوط متطابقة مع بطاقة بيانات 4(PO10Ca(CO6)3(الصيغة الكيميائية 

(00-035-0180). 
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 لمدة SBFبعد غمسه في  C°1000عند  معالجللمسحوق الم  XRDنتائج التحليل بواسطة  III.32: الشكل

 .يوم 20

 

A 

A A A 

قبل و بعد  C°1000عند  للعينة المعالجةالانعراج  مقارنة نتائج تحليل مخططاتIII.31:  الشكل

 .يوم 20لمدة  SBFفي  الغمس

 



 

 
 

التجريبية و مناقشتهاالثالث: النتائج الفصل  77  

 

 2 θ (°) FWHM   (%)  I   hkld  بطاقة البيانات 

32.21 0,236160 100,00 2,78876  00-035-0180 

 

  1100عند  عالجةلعينة المانتائج°C 

ة تأثير هذا و لمعرف ولسطانيت-β استمرار تبلور طور ما يميز هذه العينة )قبل الغمس( عن سابقتها هو

ند ععالجة مأطياف الانعراج للعينة التحليل التغير على آلية تشكل و تنوي الأباتيت، درسنا نتائج 

1100°C ( 20و  15 و 7 و 3و 1و ساعات 4بعد غمسها خلال فترات زمنية مختلفة  )نتها مع و مقاريوم

 .(III.33 الشكل) قبل الغمس عينةنفس ال

افة إلى ، بالإضبشكل ملحوظ ولسطانيت β-بعد يوم من الغمس لاحظنا تراجع شدة خطوط الانعراج لطور

 ،[91]الخاصة بطور الأباتيت  و °45.48و °32.19و °26.38جديدة عند كل من  خطوط انعراجظهور 

ة مع زياد ول. ومما يشير إلى أن ترسيب الأباتيت على سطح المادة بدأ بعد يوم واحد من الغمس في المحل

بلور و نمو ت)فرضية الانحلال( و يقابله تزايد  ولسطانيت- βأيام( ينخفض طور7زمن الغمس )إلى غاية 

ي مرحلة ينة فحبيبات طور الأباتيت )فرضية ترسيب و نمو( و على هذا الأساس يمكننا القول أن هذه الع

ناء و بيوم، لكالساالتوازن و هذا ما تم تأكيده سابقا في نتائج قياس درجة الحموضة و قياس تركيز أيونات 

ى تشكيل طبقة له القدرة عل C°1100عند  عالجنا القول أن مسحوق الولسطانيت المعلى هذه النتائج يمكن

 الأباتيت و بالتالي هي مادة نشطة حيويا يمكن استغلالها في عدة تطبيقات طبية.

 

قبل و بعد  C°1100عند  عالجةللعينة المالانعراج  مقارنة نتائج تحليل مخططاتIII.33:  الشكل 

 .مختلفةلأزمنة  SBFفي  الغمس

 

المترسب على العينة المعالجة عند  لأباتيت الكربونيل قمم الانعراجو خصائص  مواضع  III.11: الجدول 

1000°C. 
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ام ا باستخدو هذ بعد تتبع مراحل انحلال و ترسيب طبقة الأباتيت وجب علينا تحديد نوع الأباتيت المترسب

بطور خاصة  أن هذه الخطوط III.12 الجدول و  III.34 الشكلمن  ، حيث تبين لنانفس البرنامج السابق

 .(JCPDS (0180-035-00و رقم بطاقته  CAP الأباتيت الكربوني

 

 

 

 

 

 

 2 θ (°) FWHM   (%)  I   hkld  بطاقة البيانات 

32.19 0,206640 100,00 2,77882  00-035-0180 

26.38 0,354240 3,76 3,37843  00-035-0180 

45.48 0,147600 15,55 1,99273  00-035-0180 

56,33 0,295200 3,19 1,63325  00-035-0180 

 

  1200عند  عالجةلعينة المانتائج°C 

عالجة الم لهذه العينة ولسطانيتβ– ولسطانيت و α-طور الأباتيت و اضمحلال طوريلمراقبة آلية تشكل 

و  15و  7و  3و  1ساعات و  4مختلفة )زمنية  اتلفترمساحيق القمنا بغمس هذه  C°1200عند  حراريا

            ة في مبينال باستخدام نتائج انعراج الأشعة السينية و مقارنتها مع نفس المسحوق قبل الغمسيوم(  20

 .III.35 الشكل
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 20 لمدة SBFبعد غمسه في  C°1100عند عالج للمسحوق الم  XRDنتائج التحليل بواسطة III.34:  الشكل

 .يوم

 

المترسب على العينة المعالجة  لأباتيت الكربونيل قمم الانعراجو خصائص  مواضع  III.12: الجدول 

 .C°1100حراريا عند 
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 مخططع مالمميزة للمركب مقارنة  خطوط الانعراجساعات تناقص شدة  4أين لاحظنا بعد الغمس لمدة 

XRD قبل الغمس، و يظهر هذا التناقص جليا لأطياف انعراج طورα -بأكثر حدة من ولسطانيت         

β-مما يشير إلى أن معدل انحلال ولسطانيت ،α -أكبر من  ولسطانيتβ-حتمالية مع وجود ا .ولسطانيت

يب' في )فرضية 'انحلال و ترس °45.93و 32.25°بداية تشكل طور جديد على سطح العينة و هذا عند 

بالتناقص أي  ( تستمر القمم الخاصة بالولسطانيتيوم 15آن واحد(. و مع زيادة زمن الغمس ) إلى غاية 

لجديد طور ااستمرارية انحلال العينة و في نفس الوقت لاحظنا تزايد شدة خطوط الامتصاص الخاصة بال

(45.93°،26.61°،2θ=32.25°) ذه و من المرجح أن تكون هذه الخطوط خاصة بطور الأباتيت، و ه

ازن ضية التوم )فراس درجة الحموضة و كذا تركيز أيونات الكالسيوالنتائج تتوافق مع النتائج السابقة لقي

 20لا إلى مع زيادة زمن الغمس وصو كما لاحظنا استمرار تزايد شدة هذه الخطوط يوم(. 15إلى غاية 

   يوم كإشارة على زيادة تبلور و نمو الأباتيت على سطح العينة.

بعد غمسها في سائل  C°1200الأمر الذي يعد نتيجة حتمية لتغير البنية البلورية لهذه العينة الملبدة عند 

SBF لها القدرة على تشكيل طبقة من أن بالجزم أن هذه العينة نشطة حيويا و  (هذا التغير)، مما يسمح لنا

 X 'Pert High Score Plusنامج الأباتيت على سطحها. يتم تحديد نوع الأباتيت المتشكل من خلال بر

-00تتطابق مع بطاقة بيانات أن أطياف الانعراج الجديدة  III.13 الجدول و  III.36 الشكلليتبين لنا من 

035-0180) JCPDS الأباتيت الكربوني( و هي خاصة بطور CAP. 

 

 

 

 .لأزمنة مختلفة SBFالمغموسة في  C°1200عند عالجة الانعراج للمساحيق الم مخططاتIII.36:  الشكل
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  2θ (°) FWHM   (%)  I   hkld  بطاقة البيانات 

32.25 0,177120 100,00 2,76987  00-035-0180 

26.61 0,354240 1,40 3,34113  00-035-0180 

45.93 0,295200 9,35 1,97296  00-035-0180 

 

  1250عند  معالجةلعينة الانتائج°C 

ح هذه على آلية تشكل طبقة الأباتيت على سط (C°1250)حرارة المرتفعة اللدراسة تأثير درجة 

 7و 3و  1و  ساعات 4مختلفة )زمنية  اتلفترمساحيق القمنا بغمس هذه  ولسطانيت(-α طورالعينة )

 .(III.37 الشكل) و مقارنتها مع نفس المسحوق قبل الغمسيوم(  20و  15و 

            و ولسطانيت- αجزئي لكلا الطورينالضمحلال الاساعات فقط  4أين لاحظنا بعد الغمس لمدة 

β-2)فرضية الانحلال( و ظهور خط انعراج جديد عند الزاوية  ولسطانيتθ=26.42°  و من المرجح

هذا دلالة على بداية ترسب طور جديد على سطح العينة و ،أن يكون هذا الخط خاص بطور الأباتيت

ساعات فقط من الغمس )فرضية الترسيب(. و مع زيادة زمن الغمس يستمر تناقص خطوط  4بعد 

خاصة  °56.88و°45.43 و °32.13انعراج كلا الطورين و الذي يتزامن مع ظهور قمم جديدة عند 

أيام من الغمس، مما يدل على وجود سلوكين 'انحلال و ترسيب' في 7هذا بعد و  [99]بطور الأباتيت 

. كما لاحظنا 2Ca+ الكالسيوم أيونات تركيز كذا و الحموضة درجة قياسآن واحد و هذا ما يؤكد نتائج 
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 20لمدة  SBFبعد غمسه في  C°1200عند عالج للمسحوق الم  XRDنتائج التحليل بواسطة III.36:  الشكل

 .يوم

 

المترسب على العينة المعالجة عند  لأباتيت الكربونيل قمم الانعراجو خصائص  مواضع  III.13: الجدول 

1200°C. 
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 20مع زيادة زمن الغمس وصولا إلى  (2θ=32°،°26،°45،°56)تزايد شدة هذه الخطوط استمرار 

 أن القول يمكننا النتائج هذه على بناء و على سطح العينة. يوم كإشارة على زيادة تبلور و نمو الأباتيت

 مادة هي بالتالي و الأباتيت طبقة تشكيل على القدرة له C°1250 عند عالجالم الولسطانيت مسحوق

   .طبيةال تطبيقاتال في استغلالها يمكن حيويا نشطة

م نفس ستخدابعد تتبع مراحل ترسيب طبقة الأباتيت وجب علينا تحديد نوع الأباتيت المترسب و هذا با

اصة بطور خأن هذه الخطوط  III.14 الجدول و  III.38 الشكلمن من البرنامج السابق، حيث تبين لنا 

 .01-070-0795 رقم JCPDS ة بطاق ذو CHAأباتيت -كربونات الهيدروكسي
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 .لأزمنة مختلفة SBFالمغموسة في  C°1250عند  عالجةالانعراج للمساحيق الم مخططاتIII.37:  الشكل

 

 SBFبعد غمسه في سائل  C°1250عند  عالجللمسحوق الم  XRDنتائج التحليل بواسطة III.38:  الشكل

 .يوم 20لمدة 
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2θ (°) FWHM (%)  I hkld  بطاقة البيانات 

32.13 0.177120 100,00 2.79509  01-070-0795 

32.38 0.118080 36.32 2.76699  01-070-0795 

26.43 0.413280 3.97 3.37358  01-070-0795 

45.43 0.088560 8.05 2.00255  01-070-0795 

56.88 0.177120 15.47 1.61957  01-070-0795 

 

 لطبقة الأباتيت بلوريحساب الحجم ال 

يت المغموسة في لمساحيق الولسطان نتائج التحليل بواسطة انعراج الأشعة السينية اعتمادا على         

SBF، معادلة استخداملهذه المساحيق المستخلصة ب بلوريتم حساب الحجم ال Scherrerك بقياس ، و ذل

 يوضح  III.15 الجدول و °32الأباتيت عند لخط الانعراج الخاص بطور  FWHMعرض نصف القمة 

و  الأباتيت رحبيبات طووي إثبات تن مت  نتائجهذه الخلال  منالنتائج المتحصل عليها للحجم البلوري. 

  .مع تزايد زمن الغمس مع تباينه باختلاف درجة الحرارة تزايد حجمها

 

 

 20 15 7 3 1 1/6  زمن الغمس )يوم(

الحجم 

 بلوريال

D(nm) 

1000°C  / / / / / 48.39 

1100°C  / 14.03 14.03 42.12 44.95 45.01 

1200°C  / 20.04 33.74 33.74 38.42 53.89 

1250°C  / 16.29 19.29 32.10 42.87 48.39 

 

 بتحويل فورييه التحليل بواسطة الأشعة تحت الحمراء .4

نا نتائج شناق SBFسائل  لتحديد التغيرات في البنية الكيميائية و الوظيفية للمادة نتيجة التفاعل مع        

فتحصلنا   )4000cm-450-1 (، حيث تم مسح مجال التردداتتحليل الأشعة تحت الحمراء بتحويل فورييه

 .III.42وكذا  III.41و  III.40و  III.39 الأشكالعلى 

 

 

المترسب على العينة  أباتيت-لهيدروكسيا كربوناتلل قمم الانعراجو خصائص  مواضع  III.14: الجدول 

 .C°1250المعالجة عند 

على سطح مساحيق الولسطانيت المحضرة عند  لطبقة الأباتيت بلوريالحجم النتائج تغير  III.15: الجدول

  .درجات الحرارة المختلفة
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  1000عند  عالجةلعينة المانتائج°C  1100و°C 

ن الغمس، حيث مأن تشكل طبقة الأباتيت يبدأ بعد يوم  III.40و  III.39 ينالشكليتضح من خلال         

س ساعات من الغم 4بعد  ولسطانيتβ–الخاصة بالمركب  كل خطوط الامتصاص لاحظنا انخفاض شدة

اص لامتصا، و يستمر هذا التناقص مع زيادة زمن الغمس إلى يوم مع زوال نطاقات )فرضية الانحلال(

      تختلف عن نطاقات    في نفس الوقت لاحظنا ظهور خطوط امتصاص جديدة ، Si-O-Si بالخاصة 

β–1 و 600 ولسطانيت عند-cm1034 و هي تدل على اهتزاز الرابطة ،O-P اتيت المميزة لطبقة الأب

 1655عند  OH-و  بالإضافة إلى ذلك، تظهر خطوط امتصاص الماء. ية الترسيب()فرض ]001-021[

و  0142و 870بينما تتوافق خطوط الامتصاص عند  [،031المرتبطة بمرحلة الأباتيت] 3628cm-1و 

1-1551cm  2مع اهتزاز الرابطة-
3CO [102،104،105]موسة . كما توضح بقية الأطياف للعينات المغ

الفعال  مما يدل على التبلوريوم أن قمم الفوسفات أصبحت حادة و ذات شدة متزايدة،  20على مدى 

 للأباتيت. 

 

 

 
لأزمنة  SBFقبل و بعد الغمس في  C°1000عند  عالجةللعينة الم FTIRمقارنة نتائج تحليل  III.39:  الشكل

 .مختلفة
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  1200عند  عالجةلعينة المانتائج°C  1250و°C 

 هو موضح  في ما يميز هاتين العينتين عن سابقتهما هو بداية تشكل طبقة الأباتيت مبكرا كما        

المميزة O-P (1-cm0341 )خطوط امتصاص  ، حيث لاحظنا بداية ظهورIII.42و  III.41 ينالشكل

ساعات من الغمس فقط مع انخفاض خطوط الامتصاص الخاصة بمركب  4بعد   لطبقة الأباتيت

 يت مبكرا.بتشكل طبقة الأبات XRDو هذا ما يؤكد نتائج  الولسطانيت في آن واحد )فرضية التوازن(،

ميزة له يوم، حيث لاحظنا ظهور كل الخطوط الم 20الأباتيت في الزيادة على مدى تستمر شدة خطوط 

 ظهور ( مما يدل على التبلور الفعال للأباتيت. زيادة على ذلك لاحظناcm0012-1و  1034 و 600)

 و التي تدل على وجود الكربونات في الأباتيت 1551cm-1و  1420و  870خطوط الامتصاص عند 

    .المتشكل

 

لأزمنة  SBFقبل و بعد الغمس في  C°1100عند  عالجةللعينة الم FTIRمقارنة نتائج تحليل  III.40:  الشكل

 .مختلفة
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لأزمنة  SBFقبل و بعد الغمس في  C°1200عند  عالجةللعينة الم FTIRمقارنة نتائج تحليل  III.41:  الشكل

 .مختلفة

 

لأزمنة  SBFقبل و بعد الغمس في  C°1250عند  عالجةللعينة الم FTIRمقارنة نتائج تحليل  III.42:  الشكل

 .مختلفة
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 الماسحالتحليل بواسطة المجهر الالكتروني  .5

، SBFين المادة و نظرة تفصيلية على التفاعل ب SEMمجهر الالكتروني الماسح اليقدم تحليل نتائج         

ه تحديد هذلة. و و هو أمر بالغ الأهمية لفهم الخصائص الحيوية للمادة و مدى توافقها مع البيئة الحيوي

كما  يوم 15لمدة  SBFلمساحيق الولسطانيت قبل و بعد الغمس في SEM الخصائص قمنا بمشاهدة صور

اتيت الضوء على تشكل طبقة كثيفة و متراصة من الأب SEMتسلط صور III.43.  الشكلهو مبين في 

لولسطانيت و ايوم، و هو علامة على التفاعل الإيجابي بين  15تغطي سطح هذه العينات بعد الغمس لمدة 

SBFد جة عنأن هذه الطبقة المتشكلة ذات شكل كروي بالنسبة للمساحيق المعال . كما يمكن ملاحظة

1000°C  1100و°C  1200و°C  1250على عكس المسحوق المعالج عند°C  تشكلت طبقة على شكل

و  XRDعصيات، و هذا ما يؤكد اختلاف نوع الأباتيت المتشكل على سطح العينات و يكمل نتائج 

.FTIR     

 

 غمسها عند ويةالحي استجابتها في حاسمًا دورًا يلعب المحضرة للمادة البلوري الطور أن الدراسة أظهرت

لى تسريع إ أدىز خصائص المادة، ما يتعزفي الإضافات الطبيعية في المواد الخام  تساهم كما. SBFفي

 و. لأباتيتا ترسيب تسريع و بالتالي الفيزيولوجي المحاكىالتفاعلات بشكل كبير عند الغمس في سائل 

ربونات ك طور تكون مع ،تها الحيوية الأسرعاستجابب C°1250 عند عالجة حرارياالم تميزت العينات

 لكربونيا الأباتيت طور تبلور على سطحها التي العيناتباقي  عكس على ،(CHA) أباتيت-الهيدروكسي

(CAP .)صور كما كشفت SEM رويًاك شكلاً  اتخذ حيث المتشكل، الأباتيت بنية واضح في اختلاف عن 

 البنية يرتأث يؤكد مما ،C°1250 عند عصيات هيئة على ظهر بينما ،درجة الحرارة منخفضة العينات في

يمكن ئج نتاحالية البالمقارنة مع الدراسات السابقة، أظهرت الدراسة  .الأباتيت وتبلور نمو على بلوريةال

 الأباتيت قةطب ترسيب تحفيز على وقدرته الولسطانيت تدعم النشاط الحيوي لمركبإذ إيجابية اعتبارها 

 معدل قليلت على التركيز تم ،[9] وزملائه تشينغتي دراسة في المثال، سبيل فعلى. SBF في غمسه عند

المحضر  الولسطانيت أن حين في ،8.3 إلى درجة حموضة سائل الجسم المقلد لخفض الولسطانيت انحلال

 في فضلأ تحكم الى يشير مما ،(8.15)في هذه الدراسة من مواد أولية مهملة حقق درجة حموضة أقل 

 دراسات معC°1100 و 1000 العينات الملبدة عند  نتائج تتماشى كما .الحيوي الوسط مع المادة تفاعل

سطانيت بعد ول-βالطور الأباتيت يتشكل على سطح  أن إلى أشارت ، التي[48] الباحثة سازيا و زملائها

اتيت يتشكل طور الأب أن ، فقد بينت[37]مرور يوم واحد من الغمس. أما دراسة الباحث حسين و زملائه 

       طحأيام من الغمس و هو ما يؤكد سرعة نمو الأباتيت على س 7ولسطانيت بعد مرور -αعلى سطح 

α- السابقة لأبحاثا الدراسة هذه تدعم بناء على هذه النتائج، .ساعات( 4الدراسة الحالية )ولسطانيت في 

 تقديم مع ظام،الع زراعة مجال في سيما لا الطبية، التطبيقات في واعدة مادة الولسطانيت أن تثبت التي

 .على سطحها الأباتيت ونمو المادة انحلال معدل في التحكم مستوى على تحسينات
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 خلاصة عامة 88

عامة خلاصة   

 

لتحضير الولسطانيت  )2SiO(و دخان السيليكا  )CaO(تم استخدام مستخلص قشر بيض الدجاج   

آلية التحضير من تفاعل الحالة الصلبة و معالجتها  باستخدام 3CaSiOالصناعي ذو الصيغة الكيميائية 

لمدة ساعتين، و من ثم دراسة  C°1250)و 1200و  1100و  1000حراريا عند درجات حرارة مختلفة )

 :بعض الخصائص الفيزيائية و الحيوية لمركب الولسطانيت المعد و لتجسيد ذلك

 تخلص قشر بيض الدجاج على خصائص قمنا أولا بدراسة تأثير المعالجة بالماء المقطر على مس

هذه المعالجة على الحجم الحبيبي ) تصغير الحجم النتائج مدى تأثير  مركب الولسطانيت، كشفت

، حيث C°1000عند المعالجة الحرارية  و بالتالي تحسين( 1µmالحبيبي لأكسيد الكالسيوم إلى 

مقارنة بمركب الولسطانيت غير المعالج  3%معالجة الحرارية بمقدار نسبة التزايد نتائج بينت ال

 بالماء المقطر.

  كشفت الدراسة تشكلβ- 1000كطور رئيسي عند ولسطانيت°C إلى  هو تحولα-  ولسطانيت عند

1250°C،  كما أظهرتα-درجة تبلور أعلى من  ولسطانيتβ-عند  84%وصلت إلى  ولسطانيت

1250°C . 

 ى سطح عينات و للتحقيق في آلية تكوين طبقة الأباتيت علβ-و  ولسطانيتα-تم  ولسطانيت

الغمس في سائل الفيزيولوجي المحاكى، أين لوحظ أن الإضافات الطبيعية في المواد الخام تعزز 

 .SBFخصائص المادة، مما يؤدي إلى تسريع التفاعلات بشكل كبير عند الغمس في 

  عند درجات الحرارة الأولىأظهرت النتائج (1100و  1000°C)   امكانية تشكل الأباتيت على

و  1200سطح عينات الولسطانيت بعد يوم من الغمس، أما بالنسبة للعينات المعالجة حراريا عند 

1250°C  و في  .ساعات من الغمس 4فتميزت عن سابقتها بتشكل طبقة الأباتيت مبكرا بعد

شكل على سطح ولسطانيت، بينما تت-βسطح  (CAP)الأخير تغطي طبقة الأباتيت الكربوني 

 ارتباط مدىيثبت  ام، م(CHA)أباتيت -كربونات الهيدروكسيولسطانيت طبقة من -αعينات 

وما يؤهلها لأن تكون بدائل حيوية داخل  تغير البنية البلورية للولسطانيتب الاستجابة البيولوجية

 جسم الكائن الحي.

يؤثران بشكل مباشر  معالجة الحراريةأن زيادة درجة التبلور وتحسين الهذه الدراسة أكدت         

كما  .، مما يعزز من فعاليتها في التطبيقات الطبيةللولسطانيت كمادة حيويةعلى الاستجابة البيولوجية 

 يساهم فيكمصادر للكالسيوم والسيليكا  نفايات حيوية و صناعيةاستخدام  أن تدعم هذه الدراسة فكرة

ويدعم توجهات البحث نحو ا، وافقاً حيويخيارًا مستدامًا وأكثر ت، مما يجعلها الولسطانيتن أداء يحست

 .تطوير مواد مبتكرة وصديقة للبيئة في المجال الطبي الحيوي
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