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  شده سنتز و طبيعي نانوكريستال آپاتيت هيدروكسي ساختاريي  مقايسه

  
  ،2كرباسي سعيد دكتر ،1تبريزي  نصيري بهمن ،1فروغي محمدرضا

  3كهريزسنگي ابراهيمي رضا دكتر
  
  

  چكيده
 در استفاده مورد هاي كاشتني ساخت يا و استخوان ضايعات درمان در كه باشد مي استخوان ي دهنده تشكيل اصلي و معدني جزء آپاتيت هيدروكسي :مقدمه

 ريز فازي، و شيميايي تركيب نظير، زيادي عوامل به آپاتيت هيدروكسي زيستي رفتار .دارد فراوان كاربرد آن سازگاري زيست علت به ارتوپدي يا دندانپزشكي
 بافت با بندي هم جمله از زيستي كارايي بهبود دليل به پاتيتآ هيدروكسي يها نانوكريستال، ديگر سوي از .دارد بستگي ها تخلخل حجم و اندازه ،ساختار

 .اند گرفته قرار توجه مورد بسيار شان سطح روي بر جديد استخوان تشكيل و استخواني

 .است گرفته رارق ساختاري ي مقايسه مورد و شده سنتز مكانوشيميايي و حرارتي هاي روش به آپاتيت هيدروكسي نانوكريستال پودر تحقيق، اين در :ها روش

 نشان محاسبات نتايج .نشد مشاهده اضافي پايدار فاز هيچگونه و باشد مي پاتيتآ هيدروكسي فاز تك ،فرايند دو هر از آمده دسته ب محصول :ها يافته
به طور  ذرات .است بوده درصد 72/6 و 86/92 ترتيب به مكانوشيميايي و حرارتي هاي روش به شده توليد محصول شدن بلوري ي درجه كه دهد مي
 .بود نانومتر 58 و 85 حدود ترتيب به مكانوشيميايي و حرارتي روش به شده سنتز ي نمونه در ذرات ي اندازه وند داشت كروي شبه مورفولوژيه عمد

 هاي گروه بررسي، ديگر سوي از .باشد مي آپاتيت هيدروكسي فاز تك يندافر دو هر از حاصل محصول كه دهد مي نشان فازي آناليز نتايج :گيري نتيجه
  .است برخوردار بالايي خلوص ي درجه از محصول ورد دا وجود محصول در آپاتيت هيدروكسي ي مشخصه هاي پيك تمام كهگر آن است  بيان عاملي

  آپاتيت هيدروكسي نانوساختار، مكانوشيميايي، حرارتي، سنتز :كليدي واژگان
 

  مقدمه
 ي دهنده تشكيل صليا و معدني جزء آپاتيت هيدروكسي
 يـا  و اسـتخوان  ضايعات درمان در كه باشد مي استخوان
 يـا  پزشـكي  دنـدان  در استفاده مورد هاي كاشتني ساخت
 فـراوان  كـاربرد  آن سـازگاري  زيسـت  علت به ارتوپدي

 عوامـل  بـه  آپاتيـت  هيدروكسـي  زيسـتي  رفتار ).1( دارد
 ،سـاختار  ريـز  فـازي،  و شـيميايي  تركيـب  نظير، زيادي
، ديگـر  سـوي  از .دارد بسـتگي  ها تخلخل حجم و هانداز

 كارايي بهبود دليل به آپاتيت هيدروكسي يها نانوكريستال
 تشـكيل  و اسـتخواني  بافـت  با بندي هم جمله از زيستي

 توجـه  مـورد  بسـيار  شـان  سطح روي بر جديد استخوان
 منظـور  به متعددي هاي روش امروزه ).2( اند گرفته قرار
 گرفتـه  كـار  به آپاتيت هيدروكسي ياه نانوكريستال توليد
ــه بســته كــه شــوند مــي ــوع ب ــا محصــولاتي روش، ن  ب

 متفاوت بلوري ي درجه و ظاهري ساختاري، مشخصات
 توليـد  هـاي  روش كلـي  طـور  بـه  ).3( شوند مي حاصل

 ينـدهاي افر گـروه  دو بـه  تـوان  مي را آپاتيت هيدروكسي
 نظيـر تر هاي روش مزيت ).4( نمود تقسيم تر و خشك

 هيدروترمال سنتز و )7( هيدروليز ،)5- 6( گذاري وبرس
 فرعـي  محصـول  عنوان به آب توليدبه طور معمول  )8(
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 .كنـد  مي جلوگيري محصول آلودگي از كه است واكنش
 تـابع ( نظر مورد تركيب با محصول توليد، ديگر سوي از

 ي اوليـه  مـواد  خلوص تركيب، دقيق تنظيم نظير عواملي
 نسـبت  و استفاده مورد محلول يدما ،pH استفاده، مورد

ــه روزهــا اســت ممكــن )Ca/P اســتوكيومتري  طــول ب
 كنـد  نمـي  توجيه را صنعتي مقياس در توليد كه بيانجامد

ــين ).4(  از برخــي در كــه اســت شــده گــزارش همچن
 بـه  منجـر و  توليد آمونيوم نيترات نظير تركيباتيفرايندها 
 كـه  هنگامي بنابراين ).9( شود مي زيست محيط آلودگي
بـا   باشد، نظر مد كريستالي آپاتيت هيدروكسي انبوه توليد

 سـازي  فعـال  ينـد آفر حين در ها آلودگي از برخيوجود 
 توليـد  قابليـت  دليـل  بـه فرايندها  از دسته اين مكانيكي،
ــدد ــودن ارزان و مج ــه در ب ــا مقايس ــاي روش ب ــر ه  ت
 كـه  دهد مي نشان ها پژوهش نتايج ).4( هستند تر مطلوب
 توليــد بــراي مناســب و جــايگزين هــاي شرو از يكــي

 .باشد مي طبيعي منابع از آن استخراج آپاتيت، هيدروكسي
 و )11( مـرغ  تخـم  پوسـت  ،)10( دريـايي  پوستان سخت
 آپاتيت هيدروكسي توليد براي )12( شترمرغ تخم پوست

 و بررسي مورد استخوان براي جايگزين يك عنوان به يا
  .اند گرفته قرار آناليز

 اسـتخوان،  پوسـت  ي دهنـده  تشـكيل  اصـلي  ي ماده
 )درصد 1( كلسيم فسفات و )درصد 94( كلسيم كربنات
ــا همكــاران و Rivera .باشــد مــي  پوســت ســوزاندن ب
 2 مـدت  بـه  گراد سانتي ي  درجه 900 دماي در مرغ تخم

 بـه  را مرغ تخم پوست در موجود كلسيم كربنات ساعت
 بـا  را ديتولي ـ كلسيم اكسيد .كردند تبديل كلسيم اكسيد
 حاصـل  ي مـاده  و كردند مخلوط كلسيم فسفات محلول

 گراد سانتيي   درجه 1050 دماي در ساعت 3 مدت به را
 ).11( دادنـد  حـرارت  آپاتيت هيدروكسي توليد منظور به
 پـودر  توليد به اي كره محققين از گروهي راستا همين در

 ايـن  ).13( پرداختنـد  مـاهي  اسـتخوان  از كلسيم فسفات
 و Rivera توسـط  كلسيم اكسيد توليد روش مشابه يندافر

 هيدروترمال سنتز روش همچنين .باشد مي) 11( همكاران
ــي ــت هيدروكس ــتخوان از آپاتي ــاو اس ــ گ ــيلهه ب  ي وس

Jinawath 14( است شده گزارش همكاران و.(  
 آپاتيــت هيدروكســي توليــد بــه حاضــر پــژوهش در

ــ گــاو اســتخوان از نانوكريســتال  عمليــات ي وســيلهه ب
ــي ــا و حرارت ــتفاده ب ــدهاي از اس ــيميايي فرآين  مكانوش
 محصـولات  سـاختاري  مشخصات سپس وشد  پرداخته
  .گرفت قرار مقايسه و بررسي مورد
  
  ها روش

  حرارتي سنتز - 1
 سـاعت  1 مدت بهبايد  ،گاو ران استخوان ي تهيه از پس
 جـدا  آن به متصل هاي چربي تاگيرد  قرار جوش آب در

 ي درجـه  در آون در آن، دنكر خشك براي سپس .شوند
 تــابگيــرد  حــرارت گــراد ســانتي ي درجــه 50 حــرارت
فراينـد   ايـن  از حاصـل  ي ماده .گردد خشك آن رطوبت
 توليـد  بـراي  كـه  باشـد  مـي  استخوان رنگ سياه خاكستر

 ي مرحلـه  .گيرد مي قرار استفاده مورد آپاتيت هيدروكسي
 هـا  آن دادن حرارت و كوره در ها استخوان دادن قرار بعد
 باشـد،  مـي  دقيقه 90 مدت به گراد سانتي ي درجه 850 تا
 رنـگ  سـفيد  پـودر  مرحلـه،  ايـن  از حاصـل  ي مـاده  كه

  .است آپاتيت هيدروكسي
  مكانوشيميايي سنتز - 2
 پنتـا  از نانوكريسـتالي  آپاتيت هيدروكسي توليد منظور به

 كلسـيم  هيدروكسيد و )P2O5;Merck( فسفر دي اكسيد
)Ca(OH)2;Merck( شد استفاده زير واكنش قمطاب:  

10Ca(OH)2+3P2O5Ca10(PO4)6(OH)2+9H2O(1)  
 يك در مناسب هاي نسبت با مواد ،فرآيند انجام براي
 انجـام  منظـور  به .شدند تغذيه اي سياره اي گلوله آسياب
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 ايه ـ گلولـه  و فـولادي  پليمـري،  ي محفظـه  از عمليات
 و پودر به گلوله نسبت همچنين .شد استفاده زيركونيايي

 اعمـال  rpm600 و 1 بـه  20 ترتيب به چرخشي سرعت
 مـدت  بـه  فوق واكنش براي مكانوشيميايي عمليات .شد

 منظـور  بـه  .پـذيرفت  انجـام  هـوا  اتمسـفر  در ساعت 2
 ينــد،افر در حــرارت ي درجــه رفــتن بــالا از جلــوگيري

 15 مـدت  بـه  ،كاري آسياب دقيقه 45 هر از پس دستگاه
  .شد مي متوقف دقيقه

  ساختاري يابي مشخصه - 3
 اسـتفاده  با فازها ي مطالعه و ساختاري تغييرات بررسي

يـا  X-ray diffraction ( ايكـس  پرتـو  پـراش  روش از
XRD( ــام ــد انج ــراي .گردي ــاليز ب ــو از آن  CuKα پرت
 ولتاژ دقيقه، بر درجه 1 معادل روبش نرخ .شد استفاده
 آمپـر  ميلي 30 معادل جريان و كيلوولت 30برابر اعمالي

 انتخـاب  درجـه  90 تا 10 از )2θ( پراش ي زاويه و بود
 ايكـس،  پرتـو  پـراش  الگـوي  حصـول  از پـس  .گرديد
 مـادون  سـنج  طيف از عاملي هاي گروه ي مطالعه جهت
 يا Fourier transform infrared spectroscopy(قرمز

FT-IR( )FT-IR:6300,JASCO,Japan( ــتفاده   اســــ
  SEM  روبشـــي الكترونـــي ميكروســـكوپ .شـــد 

   )Scanning electron microscope يــــــــا
)FE-SEM: HITACHI S-4160( مطالعه منظور به نيز 
 اسـتفاده  مـورد  محصـول  ظاهري مشخصات بررسي و

  .گرفت قرار
  

  ها افتهي
 ايكــــس پرتــــو پــــراش الگوهــــاي 1 شــــكل در

ــد آپاتيــت هيدروكســي ــه شــده تولي ــي روش ب  حرارت
  .ستا شدهارايه  )شده سنتز( مكانوشيميايي و )طبيعي(

 ـ محصـول  كه شود مي ملاحظه شكل، به توجه با ه ب

 آپاتيـت  هيدروكسـي  فاز تك فرآيند، دو هر از آمده دست
 .شـود  نمي مشاهده اضافي پايدار فاز گونه  هيچ و باشد مي

 محصـول  پراش هاي پيك بين مناسبي خواني هم همچنين
 در اهميت زيحا ي نكته .دارد وجود شده هيارا استاندارد با

 پـراش  الگوهـاي  شـدگي  پهن ميزان در تفاوت ،1 شكل
 ي انـدازه  متوسـط  در تفـاوت  ي دهنـده  نشـان  كـه  است
 ،1 شـكل  بـه  توجـه  با بنابراين، .است كريستالي هاي دانه

 مكانوشيميايي فرآيند از حاصل محصول كه رود مي انتظار
 ميزان .باشد برخوردار تري پايين ي دانه ي اندازه متوسط از

 در فراواني كاربرد كه است ارامترهاييپ از پيك شدن پهن
 ي درجـه  جملـه  از محصـول  ساختاري مشخصات تعيين
  .دارد شدن بلوري
  

  
  

  
 شده توليد آپاتيت هيدروكسي ايكس پرتو پراش الگوهاي .1 شكل

 ).شده سنتز(مكانوشيمايي )ب( و )طبيعي( حرارتي )الف( روش به
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 دهاسـتفا  بـا  محصول شدن بلوري ي درجه رو اين از
  ):15( است شده محاسبه زير ي رابطه از

Xc = (K/B)3    (I) 
 ميـزان  B و )24/0 برابـر ( ثابت عدد K رابطه اين در
 نتــايج .باشــد مـي  )(°) FWHM( پيـك  شــــدگي پهـن 

 شـدن  بلـوري  ي درجـه  كـه  دهـد  مـي  نشـان  محاسبات
 و حرارتــي هــاي روش بــه شــده توليــد محصــول

 از .است درصد 72/6 و 86/92 ترتيب به مكانوشيميايي
 گـر آن اسـت كـه    بيـان  هـا  پـژوهش  نتـايج  ،ديگر سوي
 هـاي  دانـه  ي انـدازه  نظيـر  عـواملي  تـابع  بلوري ي درجه

 بلوري ي درجه با محصول كه طوريه ب ؛است كريستالي
 ي انـدازه  متوسـط  بـا  كريسـتالي  هـاي  دانه حاوي ،بيشتر
 شده، انجام محاسبات به توجه با بنابراين .باشد مي بالاتر

 از مكانوشـيميايي  روش به شده سنتز آپاتيت يدروكسيه
  .است برخوردار تري پايين ي دانه ي اندازه متوسط
ــكل در ــف 2 شـ ــادون طيـ ــز مـ  از FT-IR قرمـ

ــد محصــولات ــده تولي ــه ش ــاي روش ب ــي ه  و حرارت
 ،طيـف  ايـن  در .اسـت  شـده  داده نشان مكانوشيميايي

 ،cm-1569 نـواحي  در فسـفات  گـروه  اصـلي  هاي پيك
cm-1602، cm-1962 و cm-11048 پيـك  .اند شده ظاهر 
 بـه  مربـوط  cm-13448 ي محدوده در نيز كشيده و پهن
 در پيـك  حضـور  ،نمونـه  ايـن  در .است ساختاري آب

cm-1630 و cm-13571 ــان ــده نشــ ــروه ي دهنــ  گــ
 همچنـين  .باشـد  مـي  آپاتيـت  سـاختار  در هيدروكسيل

 cm-11457 و cm-1878، cm-11414 هــاي  پيك حضور
 كـه  دهـد  مي نشان ،باشد مي كربنات گروه به مربوط كه

 فسـفات  هـاي  يون جايگزين كربنات هاي يون از برخي
ــاختار در ــت س ــده آپاتي ــد ش ــا .ان ــه ب ــه توج ــايج ب  نت

 از آمـده  دسته ب محصولات ،قرمز مادون سنجي طيف
   .باشند مي برخوردار مناسبي خلوص

 روبشـــي الكترونـــي ميكروســـكوپ تصـــاوير

  
 از) FT-IR )Fourier transform infrared .2 شكل

 و )طبيعي( حرارتي روش )الف( به شده توليد آپاتيت هيدروكسي
  .)شده سنتز( ايييمكانوشيم )ب(

  
)FE-SEM (  هـاي   از محصولات توليد شـده بـه روش

  نشـان داده شـده   3ارتي و مكانوشيميايي در شـكل  حر
شود كـه ذرات بـه    با توجه به شكل ملاحظه مي. است

 ي طور عمده مورفولوژي شبه كروي داشـتند و انـدازه  
ــه ــي و   ي ذرات در نمون ــه روش حرارت ــده ب ــنتز ش س

ــدود   ــب ح ــه ترتي ــيميايي ب ــانومتر  58و  85مكانوش ن
شـود   مـي  همچنين با توجه به شكل، ملاحظه. باشد مي

كه محصول به دسـت آمـده از فراينـد مكانوشـيميايي     
اي شدن دارد، كه دليل اين امر  تمايل بيشتري به كلوخه

كـاري   انرژي انتقال يافته به ذرات در طي فرايند آسياب
ها است كه منجر بـه افـزايش    و ريز شدن پي در پي آن

ي تصاوير  مقايسه. شود تماس ذرات در سطوح آزاد مي
نمايـد كـه محصـولات حاصـل از      ه تأييد مـي ارايه شد

ــي و مكانوشــيميايي از مشخصــات   ــدهاي حرارت فراين
توانند در كاربردهـاي   ظاهري مناسبي برخوردارند و مي
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ــند  ــه باشـ ــورد توجـ ــكي مـ ــه . پزشـ ــايي كـ از آنجـ
آپاتيت نانوكريستالي با مورفولـوژي كـروي    هيدروكسي

ــوژي  ــا مورفول ــه ب ــد   در مقايس ــامنظم در فراين ــاي ن ه
سازي از اهميـت بيشـتري برخـوردار اسـت،      استخوان

توانــد در  بنــابراين، محصــولات بــه دســت آمــده مــي 
. كاربردهاي مهندسي بافت استخوان مورد توجه باشـد 

 فرآينـدهاي  در كـه اسـت  ذكر اين نكته حايز اهميـت  
 شــرايط و مصــرفي ي اوليــه مــواد ،مكانوشــيميايي

 انــواع ســنتز بــر مــؤثر وامــلع جملــه از ســازي فعــال
 عنـوان  به .باشند مي آپاتيت هيدروكسـي نانوساختارهاي

 و كاري آسياب محيط مصرفي، ي اوليه تغييرموادبا  مثال

   بـا  محصـول  توليد امكان كاري آسياب اتمسفر همچنين
  .دارد وجود متفاوت ظاهري و ساختاري مشخصات

 از عبوري الكتروني ميكروسكوپ تصاوير 4 شكل در
 متفـاوت  مورفولـــوژي  با آپاتيت هيدروكســي نانوذرات

 در شـده  هي ـارا هاي نمونــه تفاوت .است شده داده نشان
 كـه  اسـت  حالي در اين .باشد مي كاري آسياب محيط نوع
 و )آرگـون ( كـاري  آسـياب  اتمسفر مصرفي، ي اوليه مواد

 كنتــرل بـا  بنـابراين  .اسـت  يكســان كـاري  آسـياب  زمـان 
 نانوسـاختارهايي  بـه  تـوان  مـي  فرآيند بر ثرمؤ پارامترهاي

 در توانند مي شده هيارا مشخصات به بسته كه يافت دست
  .باشند توجه مورد ها كاتاليست نظير ديگري كاربردهاي

  

  
   )SEMيا Scanning electron microscope ( روبشي الكتروني ميكروسكوپ تصاوير .3 شكل

  .مكانوشيميايي )د و ج( و حرارتي روش )ب و الف( به شده توليد آپاتيت هيدروكسي از
  

  
   آپاتيت هيدروكسي از )TEMيا  Transmission Electron Microscopy( عبوري الكتروني ميكروسكوپ تصاوير .4 شكل

  .فولادي ي محفظه )ب( ،پليمري ي محفظه )الف( ساعت 60 زمان در آرگون اتمسفر در مكانوشيميايي روش به شده توليد
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 از عبـوري  الكتروني ميكروسكوپ تصوير 5 شكل
 روش بـه  شـده  سـاخته  آپاتيـت  هيدروكسـي  نانوذرات
 اسـت  مشـخص  كـه  طـور  همـان  كـه  باشـد  مي طبيعي

  .باشد مي كروي كاملبه طور  ذرات مورفولوژي
  

 
  TEM عبوري الكتروني ميكروسكوپ تصوير .5 شكل

)Transmission Electron Microscopy( از 
  .طبيعي روش به شده توليد آپاتيت هيدروكسي

  
  بحث

 با آميزي موفقيت طور به نانوكريستالي آپاتيت هيدروكسي
 توليـد  مكانوشـيميايي  و حرارتـي  ينـدهاي افر از استفاده

 حاصـل  محصول كه دهد مي نشان فازي آناليز نتايج .شد

 از .باشـد  مـي  آپاتيت هيدروكسي فاز تك يندافر دو هر از
 كـه  دهـد  مي نشان عاملي هاي هگرو بررسي ،ديگر سوي
ــام ــك تم ــاي پي ــت هيدروكســي ي مشخصــه ه  در آپاتي

 خلـوص  ي درجـه  از محصول و داشت وجود محصول
 نيـز  سـاختاري  مشخصات ارزيابي .بود برخوردار بالايي
 از حاصـل  محصـول  كـه  كنـد  مي نمايان را حقيقت اين

ــالاتري بلــوري ي درجــه ،حرارتــي ســنتز ــه نســبت ب  ب
 مشـاهدات  .دارد يمكانوشيمياي تزسن از حاصل محصول

 توليـــد نيـــز روبشـــي الكترونـــي ميكروســـكوپ
 و نمايـد  مـي  تأييـد  را نانوكريسـتالي  آپاتيـت  هيدروكسي

فراينــد  از حاصــل محصــول كــه دهــد مــي نشــان
 طبيعـي  نوع به ظاهري مشخصات نظر از مكانوشيميايي

 عبوري الكتروني ميكروسكوپ تصاوير .دارد شباهت آن
 توليـد  در را كـاري  آسـياب  اتمسـفر  و طمحي اهميت نيز

 بـا  .اسـت  داده هي ـارا آپاتيت هيدروكسي نانوساختارهاي
 و سـاختاري  مشخصـات  هـاي  بررسـي  نتـايج  بـه  توجه

 بـا  شـده  توليد نانوكريستالي آپاتيت هيدروكسي ظاهري،
 كاربردهــاي در توانــد مــي كـــــروي شــبه مورفولــوژي

  .باشد توجه مورد پزشكي
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Abstract 

Background: Hydroxyapatite is the main mineral component of bones. Due to its high 
biocompatibility, it is widely used in the treatment of bone lesions or production of dental or 
orthopedic implants. Biological behavior of hydroxyapatite depends on many factors such as chemical 
composition and phase, microstructure, size, and porosity volume. On the other hand, other 
hydroxyapatite nanocrystals have received increased attention due to their improved bio-efficiency 
including connectivity and formation of new bones on their surface.  

Methods: In this research, nanocrystalline hydroxyapatite powder was synthesized by thermal 
synthesis or mechanochemical methods. The structures of the two types were then compared. 

Findings: Products obtained from both processes was single-phase hydroxyapatite. No other stable 
phases were detected. Degrees of crystalline of the products of thermal synthesis and 
mechanochemical methods were 92.86% and 6.72%, respectively. Most particles had quasi-spherical 
morphology. In addition, particle sizes of products of heating and mechanochemical methods were 85 
and 58 nm, respectively.  
Conclusion: Phase analysis showed that the product of both processes was single-phase 
hydroxyapatite. On the other hand, all characteristic peaks were present in the product and it had high 
purity. 
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