
 

 
 

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  



 

 
 

  
  
  
  
  

 روش بھ شده سنتز آپاتیت فازھایپایداری حرارتی  بر لیات حرارتیعم دمای و pH تاثیر بررسی
 تر شیمی

  ١سحر ملازاده بیدختی، ١عرفان راستی، ١ نشاط اقبالی

  دانشکده مھندسی، گروه مھندسی متالورژی و مواد، دانشگاه فردوسی، مشھد ١

  چکیده

 سنتز محیط دمای در و قلیایی عامل متفاوت درصد با ھایی محیط در تر شیمی روش بھ فلورآپاتیت ذرات تحقیق این در
 گراد سانتی درجھ ١٠٠ دمای و خلا محیط در سانتریفیوژ و شستشو از پس متفاوت ھای pH در شده سنتز ذرات. شدند

 محدوده در ھا نمونھ کلیھ متفاوت و مشخص فشارھای در پرس عملیات با بالک ھای نمونھ تھیھ از پس. شدند خشک
 تھیھ ھای نمونھ فلوئور رھایش و باکتریال آنتی سایشی، خواص. شدند زینتر گراد سانتی درجھ ١٠٠٠ تا ٨٥٠ دمایی

 در فلورآپاتیت ذرات سنتز از حاکی XRD ھای بررسی نتایج. گرفت قرار بررسی مورد متفاوت دماھای و pH در شده
و درجھ حرارت  سنتز محیط قلیایی درصد افزایش کھ داد نشان آمده بدست نتایج. بود بررسی مورد ھای محیط کلیھ

رھایش یونھای  حالیکھ در میگردد شده تھیھ ھای نمونھ فلوئور یونھای رھایش درصد افزایش بھ منجر عملیات حارتی
  .   تفاوت قابل توجھی نداشت ھا نمونھ اینکلسیم و فسفر در

  فاز تراز  مورفولوژی، سنتز شیمیاییآپاتیت ،  :کلمات کلیدی

  مروری بر منابع مطالعاتی

بھ علت ترکیب شیمیایی مشابھ با فاز معدنی استخوان و زیست سازگاری بسیار بالا،ھیدروکسی آپاتیت سنتزی کاربردھا 
و زمینھ ھای تحقیقات بسیار وسیعی را بھ عنوان یک ماده کاشتنی و یا ترمیم پرکننده دندانی بھ خود اختصاص داده است 

تشکیل شده    ٢(OH)٦(PO٤)Ca١٠ ھیدروکسی آپاتیت با فرمول جزء معدنی است خوان طبیعی از نانو ذرات . ]١[.
را در  +Ca٢ھای     کھ مکان   +Na+  ،K+ ،Mg٢است کھ این ذرات میتوانند با مقادیر متفاوتی از کاتیون ھای  

نیز می توانند در ساختار     -F ،  -SO٢٤،   -CO٢٣علاوه بر این آنیون ھای   . ]٢[کریستال اشغال می کنند ؟ شده باشد
، بر اساس مطالعاتی کھ پیش از این انجام شده است ]٢-٣[شوند      -OHجایگزین مکانھایکریستال ھیدروکسی آپاتیت 

بیولوژیکی ھیدروکسی   نقش بسیار تاثیرگذاری بر خواص فیزیکی و یا -Fدر میان انیون ھای متفاوت نامبرده شده ،  
 ]٤-٦[فلورین منجر بھ کاھش اندازه کریستال ھا و افزایش پایداری ساختار ھیدروکسی آپاتیت می گردد . آپاتیت دارد

. ]٧[پایداری شیمیایی و حرارتی بیشتری در مقایسھ با ھیدروکسی آپاتیت دارد [FHAP] فلوئوروھیدروکسی آپاتیت 
این  ]٨[کھ مقادیر جزئی نقش بسیار موثری در کاھش پوسیدگی ھای دندانی داردبررسی ھای مختلف نشان داده است 

 .]٨[ماده ھمچنین تاثیر مثبتی در کمیت و کیفیت ایمپلنت و یا ترمیم بھ کار گرفتھ شده در تحقیقات متفاوت داشتھ است
سختی مشابھ با . راه خواھد داشتھای ثانویھ را بھ ھمھای دندانی کاھش پوسیدگیاستفاده از ترکیبات فلوئور در ترمیم

فاز آپاتیت، . باشدھا میھای استفاده از فاز فلورآپاتیت در شیشھ سرامیکدندان و زیست سازگاری از جملھ مزیت
استفاده از . یونومر اتصال بر قرار نماید- ھای گلاسھمچنین، این قابلیت را داراست کھ بھ صورت شیمیایی با سیمان



 

 
 

ھای دندانی مورد بررسی قرار ھیدروکسی آپاتیت پیش از این بھ عنوان تقویت کننده در تھیھ ترمیمذرات سرامیکی 
ابعاد کوچکتر سلول واحد در . باشدترین فازھای کلسیم فسفاتی میفلورآپاتیت یکی از غیر قابل حل. گرفتھ است

بیشتر در این ماده و در نتیجھ حلالیت کمتر آن  فلورآپاتیت در مقایسھ با سایر فازھای آپاتیت منجر بھ نیروھای پیوستگی
در . شودھای اسیدی نیز میحضور یون فلور علاوه بر ایجاد حلالیت کم منجر بھ ناپایداری در برابر محیط. شودمی

قرار گرفتن فلورآپاتیت . ھا خواھد داشتنتیجھ حضور این یون در مواد ترمیمی دندانی نقش مھمی در حفاظت از دندان
البتھ قسمت بیشتر یون ھیدروکسید جذب . گرددموجود در محیط می  -OHبا یون  -Fمحیط مایی منجر بھ تعویض یون  در

در فاز فلورآپاتیت کھ حاوی مقادیر اندکی یون ھیدروکسیل است، یونھای ھیدروکسیل . شده در سطح ذرات قرار میگیرد
در سال ھای اخیر ، تحقیقات بسیار  .ھیدروژنی برقرار مینمایند در ھمسایگی یونھای فلور قرار گرفتھ و با آن ھا پیوند

- ١٠[فلورآپاتیت انجام شده است متنوعی در مورد روش ھای مختلف سنتز نانوذرات ھیدروکسی فلوئورو آپاتیت ویا 
برای ژل ،آلیاژ سازی مکانیکی و روش ھای سولوترمال از جملھ روش ھای بھ کارگرفتھ شده -رسوب شیمیایی ،سل.]٧

روش شیمی تر ، از جملھ روش ھای ساده و پربازده و اقتصادی در تھیھ نانوذرات می  ]٧- ١٠[سنتز این ذرات میباشد
این روش دارای متغیرھای بسیار فراوانی   ست کھ ھرکدام از آنھا بھ تنھایی و یا در کنار سایر متغیر ھا می . ]١٠[باشد 

،دما ، سرعت ھم زدن ،غلظت مواد   ]١٠[ی و کیفیت و کمیت آن داشتھ باشدتوانند تاثیرات بھ سزایی  بر محصول نھای
محلول برخی از متغیر ھای فرایند سنتز بھ روش شیمی تر می باشند کھ تاثیرات آنھا بر  PHاولیھ ، زمان پیرسازی و 

ساس ھدف تحقیق بر این ا. بعضی از خواص فیزیکی و یا بیولوژیکی نانوذرات آپاتیت مورد بررسی قرارگرفتھ است
محلول شیمیایی و دمای زینتر بر خواص شیمیایی و قابلیت فلوئور و خواص ریزساختاری  PHحاضر بررسی تاثیر 

  .آپاتیت استنانوذرات فلوئور

  :روش انجام آزمایش 

حاوی  محلول ٣بھ منظور سنتز ذرات فلوئوروآپاتیت . سنتز ذرات از روش شیمی تر استفاده شد در این تحقیق بھ منظور
آمونیوم فلوراید، (و فلوئور )سدیم دی آمونیوم ھیدروژن فسفات، مرک(،فسفر )نیترات کلسیم، مرک( یون ھای کلسیم

ثابت نگھ داشتھ شد و پس از آن ابتدا   rpm٧٠٠دور ھمزن در .مولار تھیھ شد  ٠.١و  ٠.٣،  ٠.٥با غلظت ھای  )مرک
سرعت کنترل شده بھ محلول حاوی کلسیم افزوده شد پس از این محلول حاوی یون فلوئور بھ صورت قطره قطره و با 

. تنظیم گردید ٨،٩،١٠حالت متفاوت  ٣محلول در  PHمرحلھ محلول حاوی فسفر بھ مجموع دو محلول بالا افزوده شد 
دوبار  تقطیر شستھ شد و سپس بھ ساعت پیرسازی در دمای محیط ،بھ صورت کامل  ٢٤رسوب بھ دست آمده پس از 

 ٨٥٠دمای متفاوت  ٣ھای متفاوت در  PHپودرھای سنتز شده در . خشک گردید ٩٠ساعت در دمای  ٢٤مدت 
نوع فازھای متبلور شده در ھر  .کد نمونھ ھای تھیھ شده را نشان می دھد ١جدول شماره  .زینتر گردید ٩٥٠،١١٠٠،

. مورد بررسی قرار گرفت) Siemens-D٥٠٠و  Philips XPert HighScore Pro (ایکس  پرتونمونھ بھ کمک پراش 
مجھز بھ آنالیز ) ٣٠-SEM, Philips XL(مورفولوژی فازھای متبلور شده نیز بھ کمک میکروسکوپ الکترونی روبشی 

EDS ھفتھ در  ٤ و ٢ بھ منظور بررسی میزان رھایش یونھای کلسیم، فسفر و فلوئور کلیھ نمونھ ھا بھ مدت . بررسی شد
میلی  ٥/٠بدین منظور نسبت پودر بھ محلول .  درجھ سانتی گراد قرار گرفتند ٣٧شده بدن با دمای  محلول شبیھ سازی

بھ کمک طیف سنج جذب اتمی تغییر غلظت یون کلسیم و با استفاده از . گرم بر میلی لیتر انتخاب گردید
فسفر و فلوئور آزاد شده در ، غلظت یونھای ) BRUKER (Germany)ساخت کمپانی  SENTERRAمدل (اسپکتروفوتومتر

  .  محیط  شبیھ سازی شده، اندازه گرفتھ شد

  

  

  



 

 
 

  و دمای زینترینگ pHکد نمونھ ھای تھیھ شده در شرایط متفاوت . ١جدول 

  دمای زینتر             

 pH سنتز  

  درجھ سانتی گراد ١١٠٠  درجھ سانتی گراد ٩٧٠  درجھ سانتیگراد ٨٥٠

  ٣نمونھ  ٢نمونھ   ١نمونھ   ٨

  ٦نمونھ   ٥نمونھ   ٤نمونھ   ٩

  ٩نمونھ   ٨نمونھ   ٧نمونھ   ١٠

  : نتایج و بحث

این نتایج نشان  . نمایش داده شده است ١و دماھای متفاوت در تصویر شماره  pHنمونھ ھای سنتز شده در  XRDنتایج 
و ھیدروکسی آپاتیت تنھا فازھای متبلور شده در نمونھ ھای عملیات حرارتی  میدھد کھ فازھای ھیدروکسی فلوئوروآپاتیت

حضور ھیدروکسی آپاتیت در نمونھ ھای تھیھ شده . درجھ سانتی گراد است ٩٧٠و  ٨٥٠ساعت در دمای  ١بھ مدت  شده
کامل پیش نرفتھ است و سئلھ است کھ علیرغم انتخاب غلظت ھای مناسب مواد اولیھ، واکنش ھا بھ طور منشان دھنده این 

درجھ سانتی گراد منجربھ  ١١٠٠افزایش دمای عملیات حرارتی بھ  .در نتیجھ فلوروآپاتیت تنھا فاز متبلور شده نمیباشد
و تشکیل فازھای اکسید کلسیم و کلسیم فلوراید کاھش شدت پیک ھای مربوط بھ فازھای آپاتیت در اثرتجزیھ این فازھا 

فقط در  SEMبررسی ھای  CaOھ میزان بلورینگی فازھا و عدم حضور فازھای سمی ھمانند با توجھ ب .فسفات میگردد
سنتز  ذرات  SEMنتایج بررسی ھای  .درجھ سانتی گراد انجام شد ٩٧٠مورد نمونھ ھای عملیات حرارتی شده در دمای 

نشان داده   ٢شماره در تصویر  درجھ سانتی گراد ٩٧٠ھای متفاوت پس از عملیات حرارتی شده در دمای  pHشده در 
و دمای عملیات حرارتی منجر  pHافزایش . ذرات از مورفولوژی یکنواختتر و کروی تری برخوردار ھستند. شده است

  . بھ غیریکنواختتر شدن شکل ذرات میگردد

دهد رهايش يو�ای اين نتايج نشان می. دهدنشان می سازی شده � بدنشبيه مقدار يو�ای رها شده را در طول زمان نگه داری اين نمونه ها در محيط  ٣و  ٢جدول های 

در اين مرحله يو�ای فسفر، فلوريد و ]. ١١،١٢[سراميکی می �شدمرحله در خوردگی سطوح ذرات  فسفاتی و � قليايی خاکی در اثر حضور آب در مراحل ابتدايی مهم ترين

H٣O) و � هيدرونيم(+H) يو�ای پروتون (های وابسته به آب مولکلخارج شده و آب و �  ذرات� قليايی خاکی از 
تعويض يونی مسيری را برای . گيرندجای آ�ا را می)  (+

  ].١٢- ١١[گرددکند و اين مسئله خود منجر به تعويض يونی بيشتر میفراهم می ذراتنفوذ آب به داخل 

  

  

  

  

  

  



 

 
 

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  نمونھ ھای سنتز شده XRDنمودار . ١شکل

  در محيط آبی هفته ١پس از  قرار گرفتن به مدت  سنتز شده  مقدار و نوع يو�ای رها شده از ذرات .٢جدول 

  نوع يون          

  کد نمونه      

PO٤يون  +Ca٢يون 
 -Fيون  -٣

٢ ppm  ١٠±١   ppm  ٥٠±٤   ppm  ٤٠±٢   

٥  ppm  ٤±١  ppm  ١٧±٣     ppm  ١٣±١   

٨  ppm  ١٢±٣   ppm  ٥٠±٥   ppm  ٣٠±٣   

  

  

Intensity (٢Theta) 

(a) 

(c) 

(b) 



 

 
 

  در محيط آبی هفته ٣پس از  قرار گرفتن به مدت  سنتز شده  مقدار و نوع يو�ای رها شده از ذرات .٣جدول 

  :نتیجھ گیری

از  pH=  ٩ذرات سنتز شده در . ھای متفاوت سنتز شدند pHبھ روش شیمی تر در  ذرات ھیدروکسی فلوروآپاتیت
درجھ سانتی گراد منجر بھ تجزیھ حرارتی  ٩٧٠زینتریگ در دماھای بالاتر از . خلوص بالاتری برخوردار بودند

  .منجر بھ از بین رفتن مورفولوژی تقریبا کروی ذرات میگردد pHافزایش . ذرات آپاتیت سنتز شده گردید

References  

١. Wei M, Evans JH. Synthesis and characterization of hydroxyapatite and fluorapatite. Key Engineering 

Materials ٣٨-٣٥ :٢٢٠-٢١٨ ;٢٠٠٢ . 
٢. Lugscheider E, Knepper M, Heimberg B, Dekker A,Kirkpatrick CJ. Cytotoxicity investigations of 

plasma sprayed calcium phosphate coatings. J. Mater. Sci.: Mater.Med. ٣٧٥-٣٧١ :٥ ;١٩٩٤ . 
٣. Adolfsson E, Nygren M, Hermansson L. Decomposition mechanisms in aluminum oxide-apatite 

systems. J. Am. Ceram. Soc. ٢٩١٢-٢٩٠٩ :٨٢ ;١٩٩٩ . 
٤. Downes S, Clifford CJ, Scotchford C, Klein CPAT. Comparison of the release of growth hormone from 

hydroxyapatite, heat-treated hydroxyapatite, and fluoroapatite coatings on titanium. J. Biomed. Mater. 

Res. ١٠٦٠-١٠٥٣ :٢٩ ;١٩٩٥ . 
٥. Dhert WJA, Klein CPAT, Wolke JGC, van der Velde EA, de Groot K, Rozing P M. Mechanical 

investigation of fluorapatite, magnesiumwhitlockite, and hydroxylapatite plama-sprayed coatings in 

goats. J. Biomed. Mater. Res. ١٢٠٠-١١٨٣ :٢٥ ;١٩٩١ . 
٦. Wong LH, Tio B, Miao X. Functionally graded tricalcium phosphate/fluoroapatite composites .

Materials Science and Engineering C ١١٥-٢٠:١١١ ;٢٠٠٢ . 
٧. Wei M, Vellinga D, Leavesley D, Evans J, Upton Z. Cell attachment and proliferation on 

hydroxyapatite and ion substituted hydroxyapatites. Key Engineering Materials ٢٤٠; ٢٠٠٣ -
٦٧٤- ٢٤٢:٦٧١ .  

٨. Jha LJ, Best SM, Knowles JC, Rehman I, Santo JD, Bonfield W. Preparation and characterization of 

fluoride-substituted apatites. J. Mater. Sci.: Mater. Med. ١٩١-١٨٥ :٨ ;١٩٩٧ . 
٩. Rodriguez-Lorenzo LM, Hart JN, Gross KA. Influence of fluorine in the synthesis of apatites .Synthesis 

of solid solutions of hydroxy-fuorapatite. Biomaterials ٣٧٨٥-٣٧٧٧ :٢٤ ;٢٠٠٣ . 

  نوع يون          

  کد نمونه       

PO٤يون  +Ca٢يون 
 -Fيون  -٣

٢ ppm  ١١±٣   ppm  ٥٢±٧   ppm  ٥٧±٤   

٥  ppm  ٠±١/٠   ppm  ٢٤±١     ppm  ٩±٣  

٨  ppm  ١٤±١   ppm  ٤٠±٧   ppm  ٤٨±٤    



 

 
 

١٠. Okazaki M, Tohda H, Yanagisawa T, Taira M, Takahashi J. Differences in solubility of two types of 

heterogeneous fluoridated hydroxyapatite. Biomaterials ٦١٦-٦١١ :١٩ ;١٩٩٨ . 
١١. Okazaki M, Miake Y, Tohda H, Yanagisawa T, Takahashi J. Fluoridated apatite synthesized using a 

multi-step fluoride supply system. Biomaterials ١٣٠٧-١٣٠٣ :٢٠ ;١٩٩٩ . 
١٢. Okazaki M, Miake Y, Tohda H, Yanagisawa T, Matsumoto T, Takahashi J. Functionally graded 

fluoridated apatites. Biomaterials ١٤٢٦-١٤٢١ :٢٠ ;١٩٩٩.  

  


