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 :چکیده 

تقويت کننده ازجمله راههاي  به عنوان فاز -Al2O3تهيه کامپوزيت هايي بر پايه هيدروکسي آپاتيت و استفاده از ذرات 

با  HAp-Al2O3در اين پژوهش پودر نانو کامپوزيتي .  بهبود خواص مکانيکي ضعيف بيوسراميک هاي آپاتيتي مي باشد 

به منظور بررسي تحولات فازي و شناسايي پيوندهاي شيميايي ايجاد . ژل کلوئيدي سنتزشد –وزني آلومينا به روش سل % 3 ،3 ،03

ريز ساختار و مورفولوژي . استفاده شد ( FT-IR)و طيف سنجي پرتو فروسرخ   X(XRD )از آناليز پراش پرتو  به ترتيبشده 

نتايج نشان ميدهد که تبلور . مورد بررسي قرار گرفت( SEM)پودر نانو کامپوزيتي توسط مطالعات ميکروسکوپ الکتروني روبشي 

0در دماي حدود (HAp)فاز زمينه 
C  033  افزايش درصد وزني آلومينا بر پايداري حرارتي و درجه بلورينگي فاز  .روي ميدهد

HAp 0تا دماي
C  033  تي جلوگيري نموده است رتاثيري نداشته و از رشد ذرا ت حين عمليات حرا. 

 

  ژل -هيدروکسي آپاتيت ، آلومينا، نانو کامپوزيت ،سل: های کلیدی واژه

 

 

 :قدمهم

تي به دليل زيست سازگاري مطلوب وهمچنين قابليت برقراري پيوند با بيو سراميک هاي هيدروکسي آپاتي

آنچه .  اند بافت استخوان ، از جمله مهمترين بيوسراميک هايي ميباشند که در ساليان اخير مورد مطالعه قرار گرفته

دي و که دامنه ي استفاده از اين بيو سراميک ها را به خصوص در مواضع تحت بار محدود نموده است ، تر
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 ....بررسي تحولات فازي و ريز ساختاري پودر 

 

راه حل هاي متعددي جهت بهبود خواص مکانيکي هيدروکسي . ]  [خواص مکانيکي ضعيف اين مواد ميباشد

 .آپاتيت ارائه شده است 

 

سيليکون نيتريد ( ZrO2)تهيه کامپوزيت هايي بر پايه هيدروکسي آپاتيت و استفاده از فايبرهاي فلزي ، زيرکونيا  

( Si3N4 ) تيتان ،(TiO2 ) و آلومينا(Al2O3 )باعث تقويت وبهبود خواص مکانيکي هيدروکسي آپاتيت ميگردد] 

4- [ . 

نانو کامپوزيت هايي بر پايه هيدروکسي آپاتيت علاوه بر خواص مکانيکي مطلوب ،  به دليل سطح 

مخصوص بالاي ذرات زيست فعالي بالاتري نيز در مقايسه با کامپوزيت هاي معمول بر پايه هيدروکسي آپاتيت 

از جمله اين نانو کامپوزيت .  ] 5[ه و در نتيجه قابليت استفاده از آن به عنوان بافت تحت بار افزايش مي يابد داشت

ميباشد که تلفيقي از زيست فعالي هيدروکسي ( HAp-Al2O3)آلومينا -ها ، نانو کامپوزيت هيدروکسي آپاتيت

-HApژوهش جهت سنتز پودر نانو کامپوزيتي در اين پ. آپاتيت به هراه خواص مکانيکي آلومينا در بر دارد 

Al2O3  ژل کلوئيدي علاوه بر خلوص ويکنواختي  -در فرايند سل. ژل کلوئيدي استفاده شد  –از روش سل

و  بالا PHنيازي به اعمال HApبالاتر محصول فراوري شده نسبت به فرايند هاي معمول ،جهت سنتز نانو ذرات 

 . ] 6[ نميباشد( ژل الکوکسيدي -ر خلاف فرايند سلب)همچنين استفاده از الکوکسيدها

 :مواد و روش تحقیق

%  03و  3 ،3 شامل زمينه هيدروکسي آپاتيت به هراه  HAp- Al2O3در اين تحقيق پودر نانو کامپوزيتي 

 .ژل کلوئيدي سنتز شد  -وزني تقويت کننده ذره اي آلومينا  به روش سل

و پنتا اکسيد فسفر  ( ( Ca(NO3)2.4H2O.MERCKيترات تتراهيدرات ابتدا مقاديرمشخصي از نمک کلسيم ن  

(P2O5. MERCK)  66با نسبت اتمي/   =Ca/P به صورت جداگانه در اتانول((C2H5OH .MERCK  حل شده

محلول )و پس از انحلال کامل، محلول حاوي پنتا اکسيد فسفر  به محلول کلسيم نيترات تترا هيدرات اضافه شد 

A . )انومتري پودر ن (-Al2O3 ( TAIMEICRON TM-D SERIES  با متوسط اندازه ذرهnm 33   در اتانول

سوسپانسيون مذکور . دقيقه التراسونيک گرديد  3 ريخته شد و به منظور شکسته شدن آگلومره هاي آن به مدت 

اعت بر روي همزن س  اضافه وبه منظور  ايجاد يکنواختي به مدت  A وزني به محلول %  03و 3 ،3 با نسبت 

ژل مورد نظر به . ساعت پير سازي در دماي اتاق سل به ژل تبديل شد  4 پس از حدود . مغناطيسي همزده شد 
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0 ساعت در دماي 4 مدت 
C 03   خشک و پس از هاون سايي، به منظور بررسي رفتار حرارتي پودر حاصله

  با نرخ حرارت دهي  NETZSCHرکت ساخت ش STA 409    PC/PG توسط دستگاه  STA آناليز حرارتي 
0 
c /min 3  ترکيبات فازي و کريستالي توسط آناليز پراش پرتو. بررسي شدX (XRD   ) و دستگاه ديفراکتومتر

 nm    Philips Expert 54/3 Cuk=   جهت شناسايي پيوندهاي شيميايي موجود . مورد مطالعه قرار گرفت

براي مشاهده مورفولوژي و ريز ساختار . استفاده شد  BRUCKERساخت شرکت  FT.IRاز دستگاه طيف سنج 

 .استفاده گرديد   VEGA/TESCANمدل (  SEM) ذرات از دستگاه ميکروسکوپ الکتروني روبشي 

 :نتایج وبحث

 ( : DTA/ TG)بررسي آناليز حرارتي 

نشان داده   در شکل وزني آلومينا % 3 با  HAp/Al2O3نمونه کامپوزيتي DTA/TG  نتايج آناليز حرارتي 

  .شده است

 

  وزنی آلومینا% 02پودر کامپوزیتی  DTA/TGمنحنی . 1شکل 

Exo    
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کاهش وزن مربوط به گرمايش نمونه از دماي اتاق %  6 . را نشان ميدهد%   5کاهش وزني حدود  TG منحني 

0تا حدود
C   63  0و 63بوده و اين درصد کاهش وزن همراه پيک هاي گرماگير در محدوده ي

C  53  ناشي از

تبخير اتانول باقي مانده در نمونه و همچنين خروج آب کريستالي کلسيم نيترات استفاده شده به عنوان ماده اوليه 

سهمي از کسيم نيترات هنگام انحلال در اتانول ، تشکيل الکوکسيد نيترات نداده و به صورت آزاد باقي . ميباشد 

حضور فاز کلسيم نيترات قبل ازعمليات حرارتي را   در شکل Xش پرتو بررسي الگوي پرا.  ] 6 [مانده است 

0تا 63 کاهش وزن در محدوده دمايي %  04. تاييد ميکند 
C  553  اين کاهش وزن همراه با پيک . روي ميدهد

0هاي ضعيف گرماگير در محدوده دمايي
C  433-033   0و پيک پهن گرماگير در دماي

C  505مربوط  به ترتيب

پيک .  ]6[باقي مانده در نمونه ميباشد NO3 الکوکسيد نيترات و تجزيه گرو ههاي(        OET)وج عوامل به خر

0گرمازاي ظاهر شده در محدوده دمايي
C  033 تبلور فاز هيدروکسي آپاتيت(HAp ) در اين دما را نشان ميدهد. 

 X (XRD: )آناليز پراش پرتو 

بيانگر   وزني آلومينا قبل از کلسيناسيون در شکل % 3 با  HAp-Al2O3براي کامپوزيت   Xالگوي پراش پرتو 

مقايسه الگوي پراش . در دماي محيط ميباشد  HApحضور فازهاي کلسيم نيترات ،کوراندوم  و عدم تشکيل فاز 

0اين نمونه پس از کلسيناسيون در Xپرتو 
C  433 (0شکل  )با اطلاعات موجود در کارت (JCPDS#9-432 )

در مقايسه با شدت HApپهن و نا واضح بودن پيک هاي فاز  .را به عنوان فاز غالب نشان ميدهد  HApاز تشکيل ف

0در اين دما را نشان داده  که با افزايش دما به HApبلورينگي کم فاز  ، -Al2O3 پيک هاي فاز 
C  633  پهناي

پس از (  -TCP)ري کلسيم فسفات تشکيل فاز بتا ت.آشکارتر ميگردند  HApپيک ها کاسته و پيک هاي فاز 

0کلسيناسيون در
C  633 مي باشد (   )برا ثر تجزيه فاز هيدروکسي آپاتيت به تري کلسيم فسفات مطابق واکنش. 

 H2O                 CaO +Ca10(PO4)6(OH)2                3Ca3(PO4)2 + (1)واکنش

 

 ینا قبل از کلسیناسیونوزنی آلوم% 02کامپوزیت  Xالگوی پراش پرتو  .0شکل
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    022(ب)  022(الف)وزنی آلومینا پس از کلسیناسیون در دمای % 02پودر نانوکامپوزیتی  Xالگوی پراش پرتو . 3شکل 

0(ج)
C  022 

0تجزيه  فاز هيدروکسي آپاتيت به تري کلسيم فسفات در دماي
C 633  عدم استوکيومتري شبکه بلوري

حضور مقاديري کلسيم نيترات تتراهيدرات بصورت آزاد  تشکيل شبکه . يدهدهيدروکسي آپاتيت  را نشان م

Caهيدروکسي آپاتيت هراه نقص ساختاري در مواضع کاتيون 
را موجب شده در نتيجه باعث بهم خوردن  2+

0نشان ميدهد با افزايش دما به  نتايج موجود در جدول. ميگردد   = Ca/P   /66نسبت اتمي
C  033  علاوه بر

 .نيز افزايش ميابد  TCP - ميزان فاز HApايش درجه بلورينگي فاز افز

 . ] 0[از رابطه زير محاسبه شد  pangمطابق با روش  Xبه کمک الگوي پراش پرتو  HApدرجه بلورينگي فاز 

    pangXc =1- (V112/300 /I300 ) :  رابطه  

شدت دره موجود بين پيک هاي  V 112 /300و ( 033)شدت پيک مربوط به صفحه  I300در رابطه فوق 

 .ميباشد ( 033)و(    )مربوط به صفحات 

 ]. 0[محاسبه گرديد (  )از رابطه - TCPکسر حجمي فاز 

 =P.W/1+(P-1)(W) X ( )رابطه  

P=IH(211)/I (0210)       ,       W=I (0210)/IB (0210) + IH(211)   
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 در دماهای مختلف -TCPو کسر حجمی  HApمقایسه درجه بلورینگی فاز .1جدول  

 

 

 

 

 

 

 

 3 ،3 با   HAp/Al2O3مربوط به نمونه هاي هيدروکسي آپاتيت خالص و کامپوزيت  X الگوي پراش پرتو

0وزني آلومينا پس از کلسيناسيون در% 03و
C 033 ( 4شکل ) نشان ميدهدد  (  )و همچنين نتايج موجود در جدول

و همچندين   -TCPبده   HApو افزايش درصد وزني آن تاثيري  بدر ميدزان تجزيده فداز      -Al2O3که حضور فاز 

از نظدر   ] ZrO2 ]0 به عبارت ديگر آلومينا بر خلاف تقويت کننده هايي مانند . ندارد  HApدرجه بلورينگي فاز 

0خنثي بوده و تا دماي HApنسبت به فاز  شيميايي
C  033  هيچ واکنشي با فازHAp  نميدهد. 

  

وزنی % 32( د) 02( ج) 12نانوکامپوزیت ( ب)هیدروکسی آپاتیت خالص  (الف)مربوط به نمونه های  Xالگوی پراش پرتو   .0شکل 

پس از کلسیناسیون در آلومینا
0
C  099 به مدت یک ساعت 

 

 دماي کلسيناسيون )%(درجه بلورينگي -TCPکسر حجمي 

- 4  433 

00/3 60 633 

46/3 0  033 

- Al2O3    

 - TCP      
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 در نمونه های مختلف TCP - و کسر حجمی فاز HApدرجه بلورینگی فاز  مقایسه.  0جدول 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 (: FT.IR)آناليز طيف سنجي پرتو فروسرخ 

وزني آلومينا پس از کلسيناسيون % 03و  3 ،3 پودر هيدروکسي آپاتيت خالص و همچنين پودر کامپوزيتي 

0در     
C033  موردبررسي آناليزFT.IR حضور باند .نشان داده شده است  5نتايج بررسي در شکل . قرارگرفتند

Cmهاي جذبي در نواحي تقريبي 
Cmو    63 1-

مربوط به حرکات خمشي گروه فسفات وپيک هاي  1563-

Cmموجود در نواحي
Cmو  06 1-

-1
نشان دهنده حرکات کششي گروه فسفات در شبکه بلوري   34   

Cmپيک هاي ضعيف وپهن موجود در نواحي. هيدروکسي آپاتيت هستند 
Cmو    4   1- 

مربوط به   453 1-

0)با توجه به دماي کلسيناسيون .   گروه  کربنات ميباشد
C 033   ) وهمچنين دماي تجزيه ترکيبCaCO3    (0

C 

موجود در هوا  در سطح ذرات  CO2جه گرفت حضور گروه کربنات ناشي از جذب شيميايي ، ميتوان نتي(  503

Cmپيک هاي ظاهر شده در نواحي. ميباشد  HAp  فاز
Cm  و  0563 1-

معرف حرکات کششي يونهاي  1603-

شدت اين پيک ها معرف تشکيل شبکه .  ]0[هيدروکسيل موجود درشبکه بلوري هيدروکسي آپاتيت ميباشد

0کسي آپاتيت با بلورينگي مناسب در هيدرو
C  033 نتايج بررسي الگوي پراش پرتو  .ميباشدX  و  4درشکل

پيک ظاهر شده در . ،   اين موضوع را تاييد ميکند    Pangهمچنين مقادير محاسبه شده به کمک رابطه

Cmناحيه
با افزايش  .  ]3  [ا ميباشد در شبکه بلوري آلومين   Al         Oمربوط به ارتعاش کششي پيوند   030 1-

 .درصد وزني  آلومينا پهنا وشدت اين پيک ها افزايش ميابد 

)%(درجه بلورينگي نمونه  -TCPکسر حجمي 

45/3  0 خالص  

 3%  0  46/3  

 3%  66 45/3  

03%    03 46/3  



 ....بررسي تحولات فازي و ريز ساختاري پودر 

 

 
 وزنی آلومینا پس از کلسیناسیون در%  09( ج) 09(ب)  09( الف)   HAp-Al2O3نانو کامپوزیت   FT.IRآنالیز  .5شکل 

0
C099 

 :بررسي ريز ساختار و مورفولوژي 

-HApنشان ميدهد پودر نانو کامپوزيتي    6در شکل  (  SEM)شي تصاوير ميکروسکوپ الکتروني روب

Al2O3  اين ذرات به علت سطح مخصوص بالاي نانو ذرات، بهم چسبيده . ازذرات ريز کروي تشکيل شده است

به کمک تحليل نرم افزاري تصاوير ميکروسکوپ الکتروني روبشي . و آگلومره هاي بزرگتري ايجاد نموده اند 

   وزني آلومينا% 3 محدوده اندازه ذرات در نمونه . زه ذرات در هر سه درصد وزني محاسبه گرديد محدوده اندا

nm  5-63  وزني آلومينا % 3 ، در نمونه nm 36-5   وزني آلومينا % 03و در نمونه nm 30- 00  ميباشد . 
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 آلومینا پس از کلسیناسیون در%  32( ج)        02( ب)      12( الف)  تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی نانوکامپوزیت  . 0شکل 

 0C  022   ساعت به مدت یک 

به نظر ميرسد با افزايش درصد وزني آلومينا اندازه ذرات کاهش يافته که ميتواند ناشي از ممانعت آلومينا از رشد 

 .ذرات حين عمليات حرارتي باشد 

 :نتيجه گيري 

 ب الف



 ....بررسي تحولات فازي و ريز ساختاري پودر 

 

در دماي  (HAp)تبلور فاز زمينهژل کلوئيدي ،  -به روش سل  HAp-Al2O3کامپوزيت  در سنتز نانو  -

0 حدود
C 033  0  در دماي پس ازکلسيناسيون صورت گرفته و

C 033  03درجه بلورينگي آن به حدود %

 .ميرسد 

آپاتيت   افزايش درصد وزني آلومينا تاثيري بر درجه بلورينگي و همچنين پايداري حرارتي فاز هيدروکسي -

0تا دماي
C  033  ندارد. 

وزني آلومينا پس % 03با افزايش درصد وزني آلومينا اندازه ذرات کاهش يافته به گونه اي که در نمونه ي  -

0از کلسيناسيون در 
C 033  محدوده اندازه ذراتnm   30-00  مي باشد. 
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Abstract  

Preparation of hydroxyapatite- based  nanoccomposites and the use of -Al2O3 particles as reinforcing phase,  

including ways to improve the mechanical properties of apatite Bioceramics. In this study, HAp-Al2O3  

nanocomposite with 10,20,30% wt alumina  was synthesized via colloidal sol - gel method . structural   

evolution  during the synthesis of hydroxyapatite /alumina nanocomposite is investigated by using X-ray  

diffraction (XRD) and infrared spectroscopy (FT-IR) .The microstructural and morphology were studied  

using scanning electron microscopy (SEM) . This study showed the successful formation of  HAp phase after  

a low tempreture calcination proccess at 300 
0
C. Increasing alumina weight percentage  has no effect on  

temperature and degree of crystallinity HAp phase and and presence of Al2O3 particles among   

hydroxyapatite particles resulted in grain growth inhibition of HA particles.  
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