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  چكيده

دماهاي اين ماده سياه رنگ در .  دقيقه توليد شد60مدت  گراد به  درجه سانتي350-450در محدوده دمايي  خاكستر استخوان از سوزاندن استخوان گاو
 ز تركيبي مادون قرمزيآنال. شد  دقيقه در معرض هوا حرارت داده90مدت  گراد براي توليد هيدروكسي آپاتيت به  درجه سانتي1100 و 900، 800 ،700

)FTIR( منظور  ختلف بههاي توليدي در دماي م  بر روي نمونهتفرق اشعه ايكس آناليزهمچنين . گرديد اين دماها انجام بر روي پودرهاي توليدي در
سنجي  آناليز تركيبي طيف .باشد  پودر حاصله هيدروكسي آپاتيت ميمشخص گرديد. گرفتبررسي اثر دما بر خواص ساختاري ماده توليدي انجام 

پراش  ايج آناليز نت.باشد  آلي ميگونه تركيب عاري از هرگراد   درجه سانتي800 بر روي اين پودرها نشان داد كه پودر توليدي در دماي مادون قرمز
هيدروكسي آپاتيت توليد شده تا دماي . باشد  هيدروكسي آپاتيت مي،گراد  درجه سانتي800پرتو ايكس همچنين نشان داد كه پودر توليدي در دماي 

 گرم 187/3 ،گراد سانتي درجه 800و دانسيته پودر هيدروكسي آپاتيت توليد شده در دماي  باشد  پايدار مي،گراد از لحاظ ساختاري  درجه سانتي1100
  .باشد متر مكعب مي بر سانتي

  
  

  : كليديهاي واژه
  .آپاتيت، پراش اشعه ايكس، اسپكتروسكوپي مادون قرمز هيدروكسي

  
  
  مقدمه -1

دهنـده اسـتخوان     هيدروكسي آپاتيت جزء معدني و اصلي تشكيل      
هاي  باشد كه در درمان ضايعات استخوان و يا ساخت كاشتني          مي

ــتف  ــورد اس ــه  م ــدي ب ــا ارتوپ ــكي ي ــست   اده در دندانپزش ــت زي عل
 خـاطر  بهكلسيم  فسفات   .]2 و   1[دآن كاربرد فراوان دار   ازگاري  س

وپـدي اسـتفاده    طـور وسـيع در ارت      ه ب ـ آن 1فعـالي خاصيت زيـست  
  . ]3[شود مي

هاي متفاوتي براي توليد هيدروكسي آپاتيت مورد اسـتفاده          روش
، ]5 و 4[گـذاري  وبتـوان رس ـ  گيرد كـه از آن جملـه مـي    ميقرار  
در ميـان   .  را نام برد   ]9 و   8[ و سنتز هيدروگرمايي   ]7 و   6[روليزدهي

. باشد تر مي  گذاري از همه مرسوم     روش رسوب  ،ها همه اين روش  
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تيت هاي مورد استفاده براي توليد هيدروكسي آپا       يكي از واكنش  
آمونيـوم   ديرات كلـسيم بـا    گـذاري، واكـنش نيت ـ     روش رسوب  به

  .باشد ترتيب زير مي هيپوفسفات به
10Ca(NO3)2+6(NH4)2HPO4+8NH4OH→ 
Ca10(PO4)6(OH)2+20NH4NO3+6H2O                         (1) 

باشد  توليد نيترات آمونيوم مي   يند  آيكي از مشكلات اصلي اين فر     
يكــي ديگــر از . گــردد مــيكــه باعــث آلــودگي محــيط زيــست  

اكـنش بـين    گـذاري و   هاي مورد استفاده در روش رسوب      واكنش
  :باشد اسيد فسفريك و هيدروكسيد كلسيم مي

H3PO4+10Ca(OH)2→Ca10(PO4)6(OH)2+18H2O        (2) 

باشـد كـه     محصولات واكنش بالا هيدروكسي آپاتيت و آب مـي        
  . هيچ مشكل آلايندگي براي محيط زيست ندارد

 براي توليد هيدروكـسي     گذاري كل استفاده از فرآيند رسوب     در
ند تنظيم دقيق تركيـب و خلـوص مـواد اوليـه مـورد              مزآپاتيت نيا 
فرآينــد و دمــاي محلــول مــورد اســتفاده بــراي      pH اســتفاده،
ــوب ــري  رس ــذاري و مهمت ــارامترنگ ــسبت   ، پ ــرفتن ن ــر گ  در نظ

 . باشد  ميCa/Pاستوكيومتري 

اما يك روش جايگزين و مناسب براي توليد هيدروكسي آپاتيت          
، ]10[سخت پوستان دريايي   .باشد استخراج آن از منابع طبيعي مي     

 بـراي   ،]13[ و پوسـت تخـم شـتر مـرغ         ]12 و   11[پوست تخم مرغ  
عنــوان يــك جــايگزين بــراي  توليــد هيدروكــسي آپاتيــت يــا بــه 

  . اند استخوان مورد بررسي و آناليز قرار گرفته
 )%94(كربنـات كلـسيم   دهنده پوست استخوان  ماده اصلي تشكيل  
 بــا ،]11[و همكــارانش 2اريــور. باشــد مــي) %1(و فــسفات كلــسيم 

گــراد  ســانتيدرجــه  900ســوزاندن پوســت تخــم مــرغ در دمــاي 
  كربنات كلسيم موجود در پوست تخم مـرغ را         ، ساعت 2مدت   به

  :اكسيد كلسيم تبديل كردند بهطبق واكنش زير
CaCO3→CO2+CaO                                                    (3) 

 با محلول فسفات كلسيم مخلوط كردنـد   اكسيد كلسيم توليدي را   
ــه   ــل را ب ــاده حاص ــدت  و م ــاي  3م ــاعت در دم ــه 1050 س  درج

اكـنش زيـر هيدروكـسي      گـراد حـرارت دادنـد كـه طبـق و           سانتي
  :گرديدآپاتيت توليد 

3Ca3(PO4)2+CaO+H2O→Ca10(PO4)6(OH)2                (4) 

سفات توليـد پـودر ف ـ    اي به  در همين راستا گروهي از محققين كره      
اين فرآينـد مـشابه روش      . ]14[پرداختندكلسيم از استخوان ماهي     

  . ]11[باشد مي ريوراوسيله  هتوليد اكسيد كلسيم ب
وسـيله   هسنتز هيدروگرمايي هيدروكسي آپاتيت از استخوان گاو ب       

در ايـن تحقيـق    .]15[اسـت  و همكارانش گزارش شده 3جيناويت
وسـيله عمليـات    هو ب ـ توليد هيدروكسي آپاتيـت از اسـتخوان گـا        به

بررسي اثر دماي فرآيند عمليـات      پس از آن به    حرارتي پرداخته و  
وسـيله   حرارتي بـر تركيـب شـيميايي و خـواص سـاختاري آن بـه              

  .است آناليزهاي تركيبي و ساختاري پرداخته شده
  

   روش تحقيق -2
 سـاعت در    1مـدت    را بـه   پس از تهيه استخوان ران گـاو ابتـدا آن         

. آن جـدا شـود    هـاي متـصل بـه      چربـي  گوشت و آب جوشانده تا    
 درجــه 50 ســاعت در دمــاي 24مــدت  هــا را بــه ســپس اســتخوان

ــان ــود     يتس ــشك ش ــت آن خ ــا رطوب ــرار داده ت ــراد ق ــپس .گ  س
سـوزانده   سـاعت    2مـدت    بـه وسـيله مـشعل در هـوا         هبها   استخوان

 از ايـن    مـاده حاصـل   .  تا تركيبـات آلـي آن تجزيـه شـود          شود  مي
باشـد كـه بـراي توليـد         نـگ اسـتخوان مـي      ر  خاكستر سياه  فرآيند

  . گيرد هيدروكسي آپاتيت مورد استفاده قرار مي
ــودر هيدروكــسي آپاتيــت و    ــراي توليــد پ پــس از ايــن فرآينــد ب

ايـن خاكـستر سـياه       همچنين بررسي اثر دماي فرآينـد توليـد آن،        
گـراد    درجـه سـانتي    1100 و   800،  700،  600رنگ را در دماهاي     

مـاده حاصـل از ايـن مرحلـه         . دهـيم  رارت مي  دقيقه ح  90مدت   به
  .باشد پودر سفيد رنگ هيدروكسي آپاتيت مي

يـك ابـزار توانمنـد بـراي       ) FTIR( اسپكتروسكوپي مـادون قرمـز    
راي شناسايي  ـاز اين ابزار ب   . باشد ها مي  آناليز و شناسايي بيومتريال   

هيدروكــسيلاسيون  وجــود تركيبــات آلــي و همچنــين درجــه دي
. اسـت  طي عمليات حرارتي اسـتفاده شـده   تيت درهيدروكسي آپا 

ــادون قرمــز توســط يــك    ــاليز تركيبــي م ــراي همــين منظــور آن ب
وي پودرهـاي  ر بـر ) Shimadzu 8300( اسپكترومتر مادون قرمـز 

  . توليدي در دماهاي مورد نظر انجام شد
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  خاكسترسپكتروسكوپي مادون قرمز مربوط بهطيف ا): 1(شكل 

 .سياه رنگ استخوان

  
 و تركيب فـازي    بررسي اثر دماي فرآيند بر ساختار     چنين براي   هم

و همچنين خلوص مـاده توليـدي آنـاليز سـاختاري اشـعه ايكـس               
ــعه ايكــس     ــراش اش ــتگاه پ ــط دس ــر) Bruker D8(توس وي ر ب

 در ايـن روش     .پودرهاي توليدي در دماهاي مورد نظر انجـام شـد         
ــعه  ــد  Kاز اش ــتفاده ش ــس اس ــدي د  وم ــاي تولي ــاليز پودره ر  آن

مورفولـوژي پـودر توليـدي     .انجام گرديد  θ2>100<5هاي   زاويه
ــ ــشي    هبـ ــي روبـ ــكوپ الكترونـ ــيله ميكروسـ -JEOL،JSM(وسـ

5410LV scanning electron microscope (SEM)( مــورد 
  .فتگر بررسي قرار

  
  نتايج و بحث -3
  آناليز مادون قرمز -3-1

 طيف اسپكتروسكوپي مادون قرمـز خاكـستر اسـتخوان در شـكل           
يـك سـري از بانـدهاي       در ايـن طيـف      . اسـت  شـده   نشان داده  )1(

 يـك بانـد     ،شود جذبي در ناحيه مياني امواج مادون قرمز ديده مي        
  وج ـدد م ـ ـر در ع ـ  ـاند ديگ ـ ـب ـ ،cm-11043وج  ـدد م ـ ـوي در ع ـ  ـق

cm-11456   در   باند ضعيف ، يك cm-11417        و يـك بانـد جـذبي
 اخيـراً   كه تخوان مادون قرمز اس   آناليز. cm-1667تيز در عدد موج     

 نـشان داد كـه تركيبـات        ،انجـام شـد    5كاماچو و   4 بروسكي توسط
باشـد كـه مربـوط        فسفات و كربنـات مـي      ،معدني اصلي استخوان  

يــك ســري از بانــدهاي جــذبي  و اســتهيدروكــسي آپاتيــت  بــه
هـاي   پـروتئين باشـد كـه مربـوط بـه       هاي آميدي مي   گروهمربوط به 

ايج مربـوط   ت ـمقايـسه ن  . ]16[)كـلاژن  (اسـت موجود در اسـتخوان     

طيف مادون قرمـز اسـتخوان بـا پـودر خاكـستر اسـتخوان نـشان               به
همه تركيبات آلي استخوان بعـد از سـوزاندن حـذف           دهد كه    مي
   هـاي آميـدي    گـروه ال بانـدهاي مربـوط بـه      ـعنوان مث ـ  هـب. شود مي

)cm-11250، cm-11560  وcm-11650(    ــوط ــف مرب ــه در طي ك
ــهقابــل رويــت هــاســتخوان  بــه خاكــستر ستند در طيــف مربــوط ب

همچنـــين بانـــدهاي جـــذبي مربـــوط . اســـتخوان وجـــود نـــدارد
خاكـستر اسـتخوان مـشاهده       در طيف مربوط بـه     C-Hپيوندهاي   به

دهد كه سـوزاندن اسـتخوان باعـث         اين شواهد نشان مي   . شود نمي
بنـابراين همـه    . ]17[شـود  حذف كامل تركيبات آلي استخوان مي     

تركيبـات معـدني     مربوط بـه   ،)1 (در شكل باندهاي جذبي موجود    
  . باشد موجود در استخوان مي

هـاي   نمونـه  به  مربوط ،)2( هاي مادون قرمز موجود در شكل      طيف
 1100 و   800 ،700 ،600 كـه در دماهـاي       استخاكستر استخوان   

هـا   مقايسه ايـن طيـف    . اند عمليات حرارتي شده  گراد    درجه سانتي 
. دهـد  با افزايش دما نـشان مـي  وجود يك سري تغييرات جزئي را       

ترتيـب بـا افـزايش      بهcm-1 2341باند جذبي موجود در عدد موج
حذف كربن موجـود در     تواند مربوط به   شود كه مي   دما حذف مي  

  .اكسيدكربن باشد صورت دي خاكستر استخوان به
ر رنـگ خاكـستر اسـتخوان از سـياه          اين پديده كاملاً موافق با تغيي     

همچنين يك باند جـذبي پهـن در        . باشد ما مي سفيد با افزايش د    به
   .شود  ديده مي)1 ( در طيف شكلcm-13436عدد موج 

 يك باند جـذبي لاغـر و      به با افزايش دما     ،)2(هاي شكل    طيفدر  
شـود كـه ايـن بانـد مربـوط            حـذف مـي    ياكوچك تبديل شده و     

  .باشد كش آمدن پيوندهاي كربوكسيل مي به
درجـه   1100بـا افـزايش دمـا تـا         هـا ديـده شـد كـه          علاوه بر ايـن   

 كـه   cm-15/634بانـد جـذبي موجـود در عـدد مـوج             ،گراد  سانتي
ايـن افـزايش     بـه  ،باشـد  هيدروكسيل مـي   هاي لرزش يون مربوط به 

شود، ولي باند جـذبي موجـود در عـدد           حساس بوده و ناپديد مي    
هاي هيدروكسيل  كش آمدن يون كه مربوط به  cm-19/3571موج  
  . شود تر مي  داراي پايداري بيشتر بوده و پهن،باشد مي

  هيدروكـسيلاسيون هيدوركـسي    پديـده دي  اين پديـده مربـوط بـه      
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آپاتيـت كـه در      هيدروكـسي  آناليز مادون قرمز مربوط به     هاي  طيف): 2(شكل  

 )ج (،C700° )ب(،  C600° )الف( :است  دماهاي متفاوت عمليات حرارتي شده    
°C800 ،)د( °C1100. 

  
طيـف   .باشـد  مـي گراد    درجه سانتي  850اتيت در دماهاي بالاي     آپ

گراد   درجه سانتي  800 اي كه در دماي    نمونهمادون قرمز مربوط به   
 كـاملاً مـشابه بـا طيـف مـادون قرمـز مـاده               ،عمليات حرارتي شـد   

ــع   ــت مرج ــسي آپاتي ــده از روش  ) HA-SRM(هيدروك ــنتز ش س
كـارانش مـورد    و هم  6يچومـاركو وسـيله    هباشد كـه ب ـ    شيميايي مي 
  .]18[است گرفته آناليز قرار

و كشـشي موجـود      cm-1634باند جذبي لرزشي موجود در نقـاط        
 و بانـدهاي موجـود     است OH- هاي گروه مربوط به  cm-13571در  

 مربــــوط cm-11089و  1049، 570 ،603 ،962 ،474در نقــــاط 
PO4گروه   به

، 7/873علاوه بر اين بانـدهاي جـذبي در         . باشد  مي -3
ــهcm-12/1456 و 7/1415 ــوط ب ــون مرب ــات  ي ــاي كربن ــستنده . ه

هـاي معمـول موجـود در هـر دو نـوع             ناخالصي ،هاي كربنات  يون
نتـايج  . ]19 و   17[باشـند  هيدروكسي آپاتيت طبيعي و سـنتزي مـي       

مـا   نـشان داد كـه بهتـرين د        تحقيـق ن قرمز در ايـن      وآناليزهاي ماد 

 800 ت دمـاي  هيدروكـسي آپاتي ـ  براي تبديل خاكستر استخوان به    
همـين خـاطر هيدروكـسي آپاتيـت         بـوده و بـه    گـراد     درجه سـانتي  

ــي     ــت طبيع ــسي آپاتي ــا را هيدروك ــن دم ــدي در اي ) NHA(تولي
  .ناميم مي

  آناليز پراش اشعه ايكس -3-2
و  هـاي پـراش اشـعه ايكـس خاكـستر اسـتخوان             طيف ،)3 (شكل

همچنين خاكـستر اسـتخوان عمليـات حرارتـي شـده در دماهـاي              
ايـن  . دهـد  را نشان مي  گراد    درجه سانتي  1100 و   800 ،700 ،600
هـا را بـا      هـا يـك گراديـان افـزايش وضـوح و تيـزي پيـك               طيف

)  الف -3(در طيف   . دهد افزايش دماي عمليات حرارتي نشان مي     
شـود كـه      مـشاهده مـي    ،باشـد  خاكستر اسـتخوان مـي    كه مربوط به  
دهنده انشدت و وضوح پاييني دارند كه نش      ها زياد و     پهناي پيك 

هاي هيدروكسي آپاتيت در     وجود مقادير بسيار كمي از كريستال     
  . استاين ماده 

هاي خاكستر   نمونههاي پراش اشعه ايكس كه مربوط به      بقيه طيف 
هـاي تيـز،     داراي پيـك ،باشـد  استخوان عمليات حرارتي شده مـي    

 زايشاف ـتواند مربوط به اين پديده مي. استباريك و با شدت بالا     
آپاتيــت و همچنــين كــاهش انــدازه  هــاي هيدروكــسي الكريــست
 7شيپمن .ش دما باشدــسي آپاتيت با افزايـهاي هيدروك الـكريست
 ذرات هيدروكــسي انــدازه نيــز ايــن تغييــر در ،]20[مكــارانشو ه

  . با افزايش دما مشاهده كردند راآپاتيت
 ،)3 (هاي پراش اشعه ايكس ارائـه شـده در شـكل          طيفبا توجه به  

ــده  ــيدي ــاي    م ــتخوان در دم ــستر اس ــه خاك ــود ك ــه  600ش درج
ساختارهاي ديگـر  كند بدون اينكه به تبلور ميشروع بهگراد    سانتي

هـاي   پيـك . هـاي كلـسيم تجزيـه يـا تبـديل شـود            خانواده فسفات 
كلـسيم     تـري  سـاختارهاي تجزيه هيدروكسي آپاتيـت بـه     مربوط به 
مربـوط  هـاي   در هيچ كـدام از طيـف  تتراكلسيم فسفات و فسفات  

مــشاهده ) ب(و ) الـف (گـراد   درجـه سـانتي   800دماهـاي زيـر    بـه 
  .شود نمي
 كـاملاً   ،)ج(هـاي تيـز، باريـك و واضـح موجـود در طيـف                پيك

دهنـده خلـوص و     باشـد و نـشان     هيدروكسي آپاتيت مـي   مربوط به 
  در طيف پراش. استكريستالينيتي بالاي ماده توليدي در اين دما 

 )ج(

 )د(

 )الف(

 )ب(
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هيدروكسي آپاتيت كه به مربوط پراش پرتو ايكسناليز هاي آ طيف): 3(شكل 

، C700° )ب( ،C600° )الـف ( :اسـت   شده در دماهاي متفاوت عمليات حرارتي    
  .C1100° )د( ،C800° )ج(

  
 ،)ه (گـراد   درجه سـانتي   1100 اشعه ايكس پودر توليدي در دماي     
شـود    ديـده مـي    1/31 برابر با    2يك پيك با شدت پايين در زاويه        

بـا حـرارت    . باشد مي  بتا -كلسيم فسفات    تري ساختاربهوط  كه مرب 
درجـه   1100 سـاعت در دمـاي       3مدت   دادن خاكستر استخوان به   

كـه   شـود، درصـورتي   اين پيك با شدت كم ظاهر مـي  گراد    سانتي
.  نـدارد   اين پيـك وجـود     ،تر دماهاي پايين هاي مربوط به   در طيف 

تـر از    اهـاي پـايين   دهنده اين مطلب است كه در دم      اين نتايج نشان  
تبـديل  گونه تغيير ساختار مربـوط بـه      هيچگراد    درجه سانتي  1100

 وجود ندارد، ولي   بتا-كلسيم فسفات تريهيدروكسي آپاتيت به

 
   مورفولوژي ذرات پودر هيدروكسي آپاتيت كه در دماي):4(شكل 

°C800است  عمليات حرارتي شده.  
  

سي آپاتيت شروع هيدروك ،گراد درجه سانتي 1100در دماي 
 .شود  تبديل مي بتا-كلسيم فسفات تريتغيير ساختار كرده و به به

ها  ها بر روي پهناي پيك طوركه گفته شد اندازه كريستال همان
 XRDاين نكته بايد خاطر نشان شود كه آناليز . گذارد تأثير مي

 بنابراين. دهد ها مي فقط يك تقريب از توزيع اندازه كريستال
دهنده تغيير در توزيع اندازه ها نشان پهناي پيكتغيير در
در كل فاكتورهاي شيميايي فراواني هستند . باشد ها مي كريستال

هاي هيدروكسي آپاتيت تأثير  كه بر روي اندازه كريستال
  .دارگذ مي

خاطر  تغيير ماهيت استخوان در فرآيند سوختن به،از آن جمله
اجزاء معدني  تالخارج شدن رطوبت آن، تبلور مجدد كريس

  استخوان و همچنين حذف كامل فيبرهاي كلاژن
وان ـهاي استخ الـدازه كريستــباشد كه بر روي ان يـاستخوان ماز 

 ذرات پودر هيدروكسي آپاتيت ،)4 (شكل. هستندتأثيرگذار 
  .دهد وسيله عمليات حرارتي استخوان را نشان مي هتوليد شده ب

  
  گيري نتيجه -4

 در هيدروكسي آپاتيت كه يك ماده بسيار پردر اين تحقيق پو
باشد از سوزاندن استخوان   ميدندانپزشكيمصرف در ارتوپدي و 

بررسي اثر دماي فرآيند توليد بر روي و پس از آن به توليد شد
پرداخته ص و تركيب شيميايي هيدروكسي آپاتيت توليدي واخ
 پراش نتايج حاصل از آناليزهاي مادون قرمز وبا توجه به. شد

)ه(  

)د(  

)ج(  

)ب(  

)الف(  
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توان نتيجه   ميگرديد،وي پودرها انجام ر اشعه ايكس كه بر
گرفت كه بهترين دما براي توليد هيدروكسي آپاتيت از استخوان 

. باشد ميگراد  درجه سانتي 800 دماي ،روش عمليات حرارتي به
در اين دما هيدروكسي آپاتيت توليدي هم از نظر خلوص و 

ها داراي  اندازه كريستالتركيب شيميايي و هم از نظر توزيع 
  .باشد بهترين شرايط مي
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