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Abstract: Hydroxyapatite (HA), which is represented by the formula 

Ca10(PO4)6(OH)2, is one of the inorganic components of the hard tissues of 

living bodies such as bones, teeth, etc. HA is a calcium phosphate-based 

bioceramic, which has been used in medicine and dentistry for more than 20 

years because of its excellent biocompatibility with human tissues. The 

precipitation process, considered here, can add orthophosphoric acid solution 

to a calcium hydroxide solution. The precipitated powder samples were 

examined by XRD, FTIR, SEM and FESEM (Field emission electron 

microscopy) methods. The results revealed that the final precipitated powder 

is HA and using SEM with high magnification showed that these HA 

consists of small rod-like particles. In addition, the morphology and size of 

the precipitated particles change during different stages of process. After 

drying, these nano-particles tend to form small agglomerates. 

Keywords: Nanomaterials, Bioceramics, Hydroxyapatite, Crystallography, 
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 ذرات نانومتري پودر  يشناسريختو شناسي  بررسي بلور

 هيدروكسي آپاتيت ةسنتز شد

 محمدرضا نيلفروشان ،محمدرضا سائري

 مهندسي، دانشگاه شهركرد.فني  انشكده دگروه سراميك، 

 Saeri_mohammad@Yahoo.com :پست الكترونيكي

 
 

 

است. اين  استخوان و دندان ةترين جزء معدني سازند اصلي (HA) آپاتيت هيدروكسي :چكيده

سطح اين  بركه بافتهاي استخوان  كند و هنگامي بيوسراميك قابليت رشد استخوان را زياد مي

 ياين كار پژوهشند. در ده ند با آن تشكيل يك پيوند شيميايي محكم ميكنسراميك رشد مي

تابش ميداني جاروبي  يالكترون وسيله ميكروسكوپه سنتز شده ب HAپودر  يشناسريخت

FESEM بااين تركيب فازي و مولكولي  بر  مورد بررسي قرارگرفته است. علاوه 

دست آمده نشان ه د. نتايج بشدنبررسي  )FTIR(فروسرخو اسپكتروسكوپي  XRDوشهاير

. اين شودنشين ميتهبا خلوص بالا  HAكار رفته پودره دهند كه با استفاده از روش سنتز ب مي

ذرات طول و قطر  ابعاد تقريبي متوسط اي شكل كوتاه و ميله شناسييختپودر داراي ذرات با ر

مدتي پس  براي كردن ذرات معلق. رها است nm02و  nm022نشين شده، به ترتيب تهاوليه 

و نيز بروز تغييراتي در  ذرات ةباعث افزايش ابعاد، كاهش سطح ويژ ،حلول اسيدياز افزودن م

 سنتز شده HA. همچنين ديده شد كه ذرات پودرشودمي آنها و شكل شناسيريخت

 .اي دارندسمتگيريهاي ويژه

 واد.نانوم ،يشناسريختبلورشناسي،  آپاتيت، بيوسراميك، هيدروكسي  :ي كليديها واژه
  

 46 تا 00، از صفحة80ستان تابو  بهار، 1شمارة 

 

 (02/9/1186دريافت نسخه نهايي   ، 04/11/1181)دريافت مقاله
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 05 ...ذرات نانومتري شناسيريختشناسي و  بررسي بلور

 مقدمه

شباهت نسبي مدل پراش پرتو ايكس پودر  نخستين بار يبرا 1ميلادي، دجونگ 1904در سال 

0آپاتيت متشكل از هيدروكسي شتريكه بمعدني استخوان را با تركيبي 
)HA(  كشف بوده است

 ةعنوان يك ماده برا  HAو همكارانش استفاده از 1ميلادي مونرو 1951د. در سال كر

اصلي HA[.1]شنهاد كردنديپو استخوان  يپزشكدر دندانبدني  ساختماني براي مواد كاشت

لذا در حال حاضر اين بيوسراميك در بازسازي و ترميم  ،ستاستخوانها ةسازند معدني ةمادترين 

 د فراموش كرد كهينبا كاربرد فراواني دارد. ولي  ضايعات دنداني و ارتوپدي درمانفك, 

تعويض يون كلسيم با يونهاي  پس از. قابليت اين بيوسراميك ستفراتر از اينها HAكاربردهاي

دود وسايل  ةبراي تصفيتواند يم ،و كربناتها ،ديگري نظير سرب, كادميم, منگنز, مس, كبالت

 .رديگقراراستفاده  مورد آبهاي صنعتي زنقليه و ني

ن ينشتهد كه مهمترين آنها عبارتند از روش نوجود دار HAبراي سنتز ديگريروشهاي  

بستگي زيادي به  HA[. ويژگيهاي0] يگرمابتر(، روش خشك و روش  )روش محلولشدن در 

ند، روشهاي مختلف نشان داد[ 1همكارانش ]و  6طوريكه مكدووله آن دارد، ب ةروش تهي

شبكه، ميزان  ابتهايمانند حلاليت، ث ،تواند باعث ايجاد تفاوت در خواص محصول مي HAتهيه

 . شد يعنصر سنجنظمي در مواضع بلور و  ناخالصي، درجه بي

ازي حاوي ب محلولدر روش تر از افزودن تدريجي يك تركيب اسيدي حاوي فسفر به 

د. در اين رابطه اغلب از كراستفاده  HAتهيه توان دريمكلسيم و انجام واكنش اسيد ـ باز 

[. اين روش 6-4شود ] به عنوان مواد اوليه استفاده مي 43POHو  OH(Ca(2واكنشگرهاي

 [:8و  5،  6اين روش عبارتند از]  يهايبرتررسد و  براي توليد صنعتي مناسب به نظر مي

 ـ تنها محصول فرعي آب است.1

 خارجي در محلول وجود ندارد.  يندةـ عوامل آلا0

 و NO(Ca(23 از تركيب  آمده بهتر از روش استفاده  دسته ب  محصول شدن يبلورـ 1

424)( HPONH .است  

اند، نسبت به ساير  ين روش ساخته شدها اشده ب كه از پودر سنتز ياقطعات فشرده يچگالـ 6

 است. بيشتر روشها 

در روش محلول عواملي نظير كيفيت مواد اوليه، نسبت كلسيم به فسفر مواد اوليه، 

، غلظت محلولهاي واكنش كننده، زمان و سرعت همزدن تركيب، دمامحلولهاي واكنش كننده، 

ند. همچنين سرعت افزودن عوامل شيميايي گذار و خلوص و محصول نهايي اثر مي يعنصرسنج

                                                      
1  - Dejong 

2 - Hydroxyapatite or Hydroxylapatite (HA) = Ca10 (PO4)6(OH)2 

3 - Monroe 
4 - H. McDowell 
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 08 ننيلفروشا ،سائري

 HAهاي ذرات هاي بلورها و دانه ترتيب بر اندازه ه[ ب12] نشستهاته[ و سرعت خشك كردن 9]

ثر بر واكنش، پس از تهيه ؤنظر از جزئيات مربوط به مواد اوليه و عوامل ممؤثرند. صرف نشستهته

ماده  ،شدنيبلورايش زهاي فرار و اف آن را شستشو داده و براي حذف ناخالصي HAنشستته

كار هدف اين [ 12كنند. ] مي برشته 522ـ  C1222دمايي ةگستر، را در نشست شدهته

خواص مختلف آن  ةسنتز پودر هيدروكسي آپاتيت، مقايس يفناورعلاوه بررسيدن به  يپژوهش

با  نجايادر رهاي موجود در بازار و يا سنتز شده توسط ساير محققين بوده است. لذا با پود

 دو ساعت پس از ة آن،ذرات پودر سنتز شد يشناسريختسنتز و  HA،استفاده از اين روش

پس از خشك سو   پس از صاف شود وي، قرار داده مراكتور ، درپايان افزودن محلول اسيدي

 اند.بررسي و با يكديگر مقايسه شده حاصل هاي پودر( رسوب )انباشته آن ردنك

 كار روش 

با استفاده از آب  ،فسفريك اسيد مولار  1/2و   محلولهاي نيم مولار كلسيم هيدروكسيد نخست

 ترازوي با يك mg 1/2هيدروكسيدكلسيم با دقت ند. توزيشدنگاززدايي تهيه  ،مقطر

)&.,.(الكتريكي JapanCoDA در  ن،ينشتهاساس ضرايب واكنش ايجاد   . برصورت گرفت

مولار  1/2مولار و غلظت محلول فسفريك اسيد  اين روش غلظت محلول كلسيم هيدروكسيد نيم

د، محلول شده بونگه داشته  ثابت C60در نظر گرفته شد. در حاليكه دماي راكتور در دماي

هيدروكسيد واقع در  قطره در دقيقه به محلول كلسيم 1ـ0مولار فسفريك اسيد با سرعت  1/2

يك بِِِِشر پر از آب  رونراكتور اضافه شد. براي كنترل فشار مثبت داخل راكتور، گاز خروجي از د

. دماسنج وجود آيده ب (اهآزمايش تمامدر )حباب در دقيقه  0تعداد  اي كه گونهه بعبور داده شد 

),,,..( USAOhioClevelanGroupMtyMalin  راكتور در  درونمستقيماً با محلول

 رونصورت دماي ده دما ب ةكنترل كنند وسيله  بهتماس قرار داشت و ولتاژ الكتريكي حاصل 

ك دستگاه يبا استفاده از ن شده از محلول ينشته HAجداسازي. شديخوانده مراكتور 

. شد يجداسازاز محلول د يچرخيم 1222ـrpm6222دقيقه با سرعت  12مدت ه ب زيمركزگر

خشك  .شد ز قرار دادهيدر دستگاه مركزگر دوبارهبا آب مقطر شسته و ن شده ينشذرات تهاين 

 C 80دمايبا آون  درونساعت در  06 تاشده   آپاتيت سنتز هيدروكسي ينشستهاتهكردن 

  .يمداد قرار

و اسپكتروسكوپي  XRDروشهاي بهپودرهاي خشك شده تركيب فازي و مولكولي 

مستقيماً اطلاعات مولكولي ساختار و تركيب  FTIR. طيف نددشبررسي  FTIR)(فروسرخ

 فروسرخعنوان مثال با استفاده از روش اسپكتروسكپي  ه. بگذاردياختيار م در را فازهاي مختلف

 HAشدن جزئي را در دارنو كرب ييزداآبتوان  خلاف روش پراش پرتو ايكس، مي فوريه بر

1000بر اساس استاندارد  KBrدر اين بررسي از قرص .[6تشخيص داد ] EASTM 

)K )5418.1مس تكفام پرتوآزمايش پراش پرتو ايكس از در [ استفاده شد. 11] 


K  با
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 09 ...ذرات نانومتري شناسيريختشناسي و  بررسي بلور

شد. نتايج  استفاده mA12 (Siemens Diffractometer, D500)جريان و KV12ولتاژ

STPASTM.1194مل استاندارد اساس دستورالع بررسي پراش پرتو ايكس بر  [10 ]با 

).(جستجوي كامپيوتري از ميان كارت فايلهاي استاندارد JCPDSASTM  .موجود انجام شد

 برابر از ميكروسكوپ هزار 12با بزرگنمايي بيشتر از  HAبا توجه به لزوم بررسي ذرات 

استفاده شد. قابل  KV 1ةولتاژ شتاب دهند با FESEM)(جاروبي تابش ميداني يالكترون

روي نشست ذرات تهروش از  FESEMهاي ميكروسكوپ نمونه ةتهي يبراذكر است 

 د. شاستفاده  يفراصوتهاي ويژه از دستگاه  نگهدارنده

 ةسطح ويژ با كربن پوشش داده شدند.سطح آنها  ،ها مونهاين نبراي رسانا كردن همچنين 

0ياروش جذب گاز تك لايهه پودرها ب
)(BET  ،با استفاده از دستگاه آناليز سطح ويژه

 د. شگيري  اندازه

 و بررسي بحث

 فرايند از  سپ تلفمخ يهابا بزرگنمايي نشين شدهته HAپي ذرات پودروتصاوير ميكروسك

 يشناسريختدهند كه ذرات داراي  اند. اين تصاوير نشان مي آورده شده 1در شكل  نشينيته

هاي  تيز و با اندازه چند ده نانومتر هستند. اين نتيجه با يافته ةاي شكل و عموماً بدون لب ميله

 قطر آنها و nm022ذرات طول تقريبي ميانگينمطابقت دارد.  [11و  0] پژوهشگران ديگر

nm02 فد با صايان افزودن اسياپاز  پس كه دو ساعت نشين شدهذرات ته. تصاوير اندبوده  

 ةكه مقايس  شوندديده ميصدهزار برابر  با بزرگنمايي a0 در شكل ند،كردن از محلول جدا شد

ذرات پودر  يشناسريختدر  چشمگيريتغييرات  a1  كلآن با تصاوير با بزرگنمايي مشابه در ش

ده كرو شكل ذرات تغيير  يشناسريخت. بنابراين ندادهكردهد ابعاد ذرات رشد زيادي  نشان مي

 ميانگين طول و قطر به ترتيبطوريكه ه ها كاهش يافته است. ب و نسبت طول به قطر اين ميله

nm 002  وnm 122 است.  

ها پس از صاف و  تر از انباشته با بزرگنماييهاي پايين SEMپ الكترونيوتصاوير ميكروسك

ها نسبتاً فشرده بوده و حاصل  اند. اين انباشته نشان داده شده 1خشك كردن در آون در شكل 

از  ياگستردهگسترة اين ذرات داراي  ند.تهسبه يكديگر  يبه هم پيوستن ذرات با اندازه نانومتر

شوند كه توسط ي ديده ميياهصورت حفره ابعادند و در بزرگنمايي كم فضاي خالي بين ذرات ب

 [.11است]  به آن اشاره شدهپژوهشگران ي از رخب

ار كه بسي سانتيمتر مربع بر گرم است 0/06( BET)روش نشين شدهتهذرات  ةسطح ويژ

 ذرات پودر مِرك ة[. همچنين مقايسه با سطح ويژ0]پژوهشگران ديگر است نزديك با يافته 

 % است. 12حدود  كاهش در سانتيمتر مربع بر گرم( نمايانگر 42)

                                                      
5 - The monolayer gas absorption technique 
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 42 ننيلفروشا ،سائري

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 هيدروكسي ةاز ذرات پودر سنتز شد FESEM)(ميكروسكوپ تابش ميداني حاصل از تصاوير 1شكل 

 (.bبرابر ) هزارنود و( a) برابر هزارصدبا بزرگنمايي  .دييفزودن محلول اسا پايان قاٌ دريدق آپاتيت 

 

 

 

 

 

 

دو آپاتيت  هيدروكسي ةاز ذرات پودر سنتز شد )FESEM(تصاوير ميكروسكوپ تابش ميداني  0شكل 

 (.b( و هجده هزاربرابر)a). با بزرگنمايي صدهزاربرابرايان افزودن محلول اسيدي پس از پساعت 

 

 

 

 

 

 
 

پس از  هيدروكسي آپاتيت نشين شدةتههاي پودر  تصاوير ميكروسكوپ الكتروني از انباشته  1شكل 

( و aبرابر) با بزرگنمايي دوهزاروپانصد C 80 ساعت در داخل آون در دماي 06ك كردن به مدت خش

 (. b) برابر دوهزار

 ،HAكه با درشت شدن ذرات  رسيدنتيجه اين به  خودپژوهشهاي در ( .Wie M) “ويي” 

شدن  شدن سطح ويژه را به درشت  توان كمتريابد. بنابراين مي آنها كاهش مي ةسطح ويژ
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 41 ...ذرات نانومتري شناسيريختشناسي و  بررسي بلور

دار سطح براي ذرات ريزتر مق پژوهشگراننسبت داد. شايان ذكر است كه برخي از  HAذرات

 [.16اند] دهكرسانتيمتر مربع بر گرم را گزارش  62 ةويژ

، نسنتز شد پس از ي وعنصرسنج HAهاي مدلهاي پراش پرتو ايكس از پودر 6در شكل  

JCPDSASTM.9ـHA 610 استاندارد يهاقلهاند. با استفاده از نرم افزار،  آورده شده  

هستند.  HAمربوط به هاهمة قلهكه  معلوم شدو  ندترسيم شد XRD حاصل ازروي نتايج 

-قلهكه شدت  در حالي، داد  نشان نسبت به كارت فايل استاندارد يهاقلهشدت نسبي  ةمقايس

( 220مربوط به صفحات ) قلةاما  ردمربوط به تمامي صفحات مهم مطابقت خوبي وجود دا يها

كه  رسيدنتيجه  به اين توانلذا مي .سنتز شده، داراي شدت بيشتري هستند HAدر پودر

. با جستجو در نتايج هستند ياسمتگيري ويژهذرات پودر در جهت عمود بر اين صفحات داراي 

 يبلورهااين نتيجه را در بررسي رشد نيز  يديگر پژوهشگرديده شد كه پژوهشگران ديگر 

استفاده  C62دماي سنتز اين پروژه از . درقبلاً مشاهده كرده بود[ 10]آپاتيتهيدروكسي

 شدنيبلور[ 14] 4“لگروس”اساس نتايج آزمايشات  و لذا بربيشتر است،  C00گرديد كه از 

 بيشتر است. 

خام ناشي از  HAها در مدل پراش پرتو ايكسقلهد پهن بودن كر اشاره 5“بارلت”ه كچنان

[ و نتايج محاسبه پارامترهاي شبكه با استفاده از اين مدلهاي 14] استتوزيع ذرات بسيار ريز 

 وسرخفرپي نور واسپكتروسك ياهنتايج آزمايش .نادرست استپراش پرتو ايكس اغراق آميز و 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 
-قله كه پس از خشك كردن هيدروكسي آپاتيت نشين شدهتهمدل پراش پرتو ايكس براي پودر    6شكل

JCPDSASTM. 9ـ610آپاتيت با شماره  فايل استاندارد هيدروكسي هاي آن براساس   نامگذاري

 اند. شده

                                                      
6 - LeGerous R.Z. 

7 - Barralet J. 

 [
 D

ow
nl

oa
de

d 
fr

om
 ij

cm
.ir

 o
n 

20
25

-0
7-

15
 ]

 

                             8 / 11

http://ijcm.ir/article-1-694-en.html


 40 ننيلفروشا ،سائري

 

 

 

 

 
 

پس از آپاتيت سنتز شده  هيدروكسينشين تهاز  )FTIR(فروسرخهاي اسپكتروسكپي منحني  0شكل 

 خشك كردن.

)(FTIR  يعنصرسنجو براي  0در شكلHAكه در اين طيف چناناست.   شده  ، نشان داده

 دارد: وجود  HAبراي  8ارتعاشي  مد، سه دسته شودديده مي

3بنيان 9انقباضي يدهامـ 1

4PO  1عدد موج گسترةدرcm
( و در  1 قلة) 909ـ940 

1cmعدد موج  گسترة
شود و اطلاق مي HA“يقلة سرشت” 1ةقل( به 3 قلة) 1264 

 [.15آيد ] به حساب مي FTIRةقلمهمترين 

3بنيان 12خمشي يمدها -0

4PO  1موج  يهاعددباcm422 (4 و )1cm
 102 (2.) 

پهن  قلةصورت يك ه ب 1cm 1052عدد موج باهيدروكسيل  11نقباضي بنيانا  مدـ 1

 .1cm 411[ .18]و  1cm1622موج  يهابرآمدگيهاي كوچك در عدد

 برداشت

. شودنشين ميته آپاتيت با خلوص بالا پودر هيدروكسي ،كار رفتههـ با استفاده از روش سنتز ب 1

 د.هستن ينانومتر ةانداز با اي شكل كوتاه و ميلهشناسي ريختاين پودر داراي ذرات با 

 nm02و  nm022متوسط ه ترتيبذرات اوليه رسوب ب طول و قطر تقريبي ميانگين - 0

  باعث تكميل ،س از افزودن محلول اسيديمدتي پ كردن ذرات معلق در محلول براي. رها است

ابعاد ذرات رشد زيادي  زنيو . شودو خواص مطلوبتر و بازدهي بيشتر مي نشينيتهواكنشهاي 

ده و نسبت طول به كرو شكل ذرات تغيير  شناسيريختو  يابدميآنها كاهش  ةده، سطح ويژكر

 nmمتوسط  ه ترتيبآنها بقطر ميانگين طول و طوريكه ه ب يابد،ميها كاهش  قطر اين ميله

 .خواهد بود nm 122و  002

( داراي 220آپاتيت سنتز شده در جهت عمود بر صفحات ) ذرات پودر هيدروكسي - 1

 هستند. ايسمتگيري ويژه

                                                      
8 - Vibration modes 

9 - Stretching 

10- Signature Peak 

11 - Bending Modes 
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 تشكر و قدرداني

خاطر تامين مالي و در ه استراليا ببدينوسيله از آقاي پروفسور سورل از دانشگاه نيوسات ولز 

 شود. اختيار گذاشتن تجهيزات آزمايشگاهي تشكر و قدرداني مي
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