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 /17D.PHM/3C/03 :لرقم التسجيـــــــــــ 

 الصفـــــــة المؤسسة  الرتبـــــــة العلمية  الاسم واللقب 
 رئيسا    جامعة المسيلة أستـــــــاذ التعليم العالي  والي عامر 

المسيلة جامعة  أستـــــــاذ محاضر أ مزاهي فاطمة الزهراء      مشرفاً و مقرراً  
 ممتحنا  جامعة المسيلة  أستـــــــاذ التعليم العالي  حرايز مناد 

 ممتحنا  جامعة المسيلة  أستـــــــاذ التعليم العالي  بلهوشات حسين
 ممتحنا  جامعة أم البواقي  أستـــــــاذ التعليم العالي  مسيف عبلة 
1جامعة سطيف  أستاذ محاضر أ  طلوش قمرة   ممتحنا  

 مدعوا  جامعة المسيلة  أستـــــــاذ التعليم العالي  سحنون فضيل 

         على الخصائص الفيزيائية و الكيميائية (Na, Mg, Si)تأثير عناصر التطعيم  
 هلام -سائلللهيدروكسي أباتيت المحضرة بطريقة 

 



 

  

 لشكر و التقدير ا
 وجل الذي بتوفيق منه و بفضل منه تمكنّا من إنجاز هاته الرسالة. نشكر الله عز 

مثالا للعلم و التواضع الأستاذة و   ت في نهاية عملنا هذا لا يسعنا إلا أنّ نتوجه بجزيل الشكر و الإمتنان لمن كان 

مة و دعمها و تشجيعها الدكتورة الفاضلة مزاهي فاطمة الزهراء، التي لم تبخل أبدا بتوجيهاتها و بنصائحها القيّ 

المتواصل خلال كافة مراحل إعداد الأطروحة. أمدّها الله في عمرها و متّعها بالصحة و العافية، و جزاها الله 

 خير جزاء.

لقبوله رئاسة لجنة   -جامعة المسيلة   -:الأستاذ والي عامر التقدير إلى أساتذتي الكرام    قدم بجزيل الشكر وكما أت

المناقشةالماقشة، و   البواقي–المتكونة من الأستاذة مسيف عبلة    أعضاء لجنة  أم  و الأستاذة طلوش   -جامعة 

لتكرمهم بقبول اذ بلهوشات حسين   جامعة المسيلة و الأست  -جامعة سطيف و الأستاذ حرايز مناد  –قمرة  

الرسالة الإكما أتقدم بشكري و  .  مناقشة هذه  المادة  كراممتناني إلى أساتذتي  و اخص بالذكر   في كلية علوم 

  .قسم الفيزياء الذي قدّم لنا يد العون سواء في إنجاز بعض التجارب أو تفسيرها-الأستاذ سحنون فوضيل

قسم   -و الأستاذ ركبي منصور –قسم الكيمياء    –ذ دخوش عاشور  كما لا ننسى أن نشكر كل من الأستا

على المساعدات التي قدّموها لنا. الشكر  -قسم الفيزياء-مهندسة المخبر عائشة مداح و  -الهندسة الميكانيكية

جمع مخابر ب ساتذة الأفاضل  الأو    -جامعة سطيف  –  البارزةبحث المواد  الموصول أيضا إلى مهندسي وحدة  

ركز ساتذة مأ  و   حليفة بشير  ،سعيدات أبوبكر  ،علاوي عمار  :خاصة منهم  غواط  الأ  جامعة -البحث العلمي  

على  C.R.N.D دراريةالجزائر  ركز البحث النووي  ساتذة مأو      C.R.N.B  عين وسارة  البحث النووي

  خطاكم د على طريق الحق  سدّ   جزاكم الله جميعا عنا خير الجزاء، والتحاليل التي قاموا بها.



 

  

 هداء إ

الأماني   ت بي نحو الأمل وبؤرة النّور التي عبرَ   إل   ئيلو بجزء من الوفاء، فإهدا  إذا كان الإهداء يعبر و 
لكة سار في ح   أجلي و عاب من  ض الصّ فرو    ،سع قلبه ليحتوي حلمي حين ضاقت الدّنياو إتّ  الجميلة

 ضلّ لن   ، العلم  علّمني معنى أن أعيش من أجل الحق و   الصفاء في قلبي و  الدرب ليغرس معاني النّور و
 شهادة قلدةحنّت عيناه إل رؤيتي مت   لطالما تفطّر قلبه شوقا و   أجسادنا و   الروححتى لو فارقت    أحياءً 

آثر من يحب على ما يحب   " محمد مرزوقي ".   والدي الحبيب  لأقدمها بين يديه.   أينعَت  هاهي  و  الدكتوراه
ن بشهادة التي تعترف  مامه الآأثل  تمن أجل أن أم  أحضان علم نافع كريم و  فيمن أجل أن نحيا   عاش و

قد كان إرضائك جزء من   و ذن الله.و خلودها في مدارك العلم بإ كل قصاصة فيها بأنهّ سبب وجودها
 طيب غرسك فكنت معنى الحياة.  جزء من سيري في طريق الدكتوراه حتى ترى ثمرة جهدك و   طموحي و 

بصدر المشقات حمتني،   بعيون التعب رعتني و  بأيدي الآلام ربتني و  التي على بساط الأوجاع ولدتني وإل  
 أمي الغالية .   من حلمت بهذه اللحظة أكثر مني. سر نجاحي  إل

 ،تمام هذا الجهدلإندني   اإل رفيق دربي  الذي آزرني وس  .إل الذي صبر عنّي سنوات طوال

 . "مراد أحميدي " زوجي الغالي   ، إل من تنحني الكلمات أمام روحه المفعمة بالعزيمة والثقّة

 .فشكراً لكم جميعاً   ،خوتي الغالين على قلبيإإل القلوب الرقيقة والنفوس البريئة  

خاصة منهم العم طيب، مختار مرزوقي   الحاج بلقاسم  كما لا يفوتني أن أشكر عائلة
كذلك    و. الدين   عماد  ،عبداللطيف ،مصطفى   ةخو الإ. و  لخضر   ،سليمان، عمر  

  بعيد.   ل كل من ساعدني من قريب أوإ
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 الأشكال و الجداول 

 

(A) 𝛼 − 𝑇𝐶𝑃(B) 𝛽 − 𝑇𝐶𝑃

 𝑁𝑎  𝑀𝑔  𝑆𝑖
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عامة  ةمقدم  

Ca10(PO4)6(OH)2

.

𝑁𝑎   𝑀𝑔  𝑆𝑖 

.



   مقدمة عامة ............................................................................................ 

 

2 

 

Na   Mg  Si

 



 

3 

   

 

 ولالفصـــــل الأ

 عموميات حول المواد الحيوية  

 مدخل

 

 

 𝐂𝐚𝐎 − 𝐏𝟐𝐎𝟓 
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 الحيوية   المواد   حول   عموميات   الأول:   الفصل  .1

  مقدمة .1.1

 [1]

 [2،3]

2000[4]

[5]

 

 [6]

[7،8][9]

[10] [12،11] [13]
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[14]

 تعريف المواد الحيوية   .2.1

1976Chester

1986

 

11[16،15]

 

 :1. 1الشكل 

[17]. 
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  الحيوية  المواد أنواع .3.1

 

• 

•  

 صطناعي امواد حيوية ذات أصل   .1.3.1

 

 (𝐌𝐞𝐭𝐚𝐥𝐬)    المعادن  .1.1.3.1

•  (… . . 𝐀𝐮  𝐏𝐭  𝐓𝐢  𝐓𝐚 )

•  (𝐋𝟑𝟏𝟔)(𝑻𝒊𝑨𝒍𝟔𝑽𝟒)

• (… 𝐀𝐠 − 𝐒𝐧 − 𝐀𝐠 )

[19،18]

   ( 𝐂𝐞𝐫𝐚𝐦𝐢𝐜𝐬)   الخزفيات  .2.1.3.1

[20] 
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• (Hydroxapatite)  ،

(bioglass)

 [21]

• bioinert𝐀𝐥𝟐𝐎𝟑𝐙𝐫𝑶𝟐

•     

 

 ( 𝐏𝐨𝐥𝐲𝐦𝐞𝐫𝐬)   ات مير بولي ال  .3.1.3.1

[22]

[23]

 [24]

   PLA: 

Polylactic AcidPGA: Poly Gycolic Acid PLGA: Polylactic- Co-Gycolic Acid

[26،25].

   ( 𝐂𝐨𝐦𝐩𝐨𝐬𝐢𝐭𝐞𝐬)   خلائط ال  .4.1.3.1
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[27]

 

 طبيعي الصل الأ حيوية ذات المواد ال .2.3.1

ECM(Extra 

Celllular Matrix)[28]

[29]

   بشري   أصل   من  .1.2.3.1

 ( Autograftsطعوم العظام الذاتية )  .1.1.2.3.1

[30]

 ( Allograftsالذاتية ) غير  طعوم العظام .2.1.2.3.1

Complexe Majeur 

d’Hystocompatibilité: CMH[31]
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[32]4

 [33]

 (𝐂𝐨𝐥𝐥𝐚𝐠𝐞𝐧𝐞الكولاجين )  .3.1.2.3.1

[34]

[35]

 [37،36]

 ( 𝐗𝐞𝐧𝐨𝐠𝐫𝐚𝐟𝐭𝐬)   حيواني   أصل   من  .2.2.3.1

 [38]

 

  (𝐂𝐨𝐫𝐚𝐢𝐥المرجان )  .1.2.2.3.1

1979

  [39]

[40]
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   الحيوية المواد ستخداما مجال .4.1

[41]12

 [43،42] طب القلب •

 [44] طب العيون •

 [45]...العظامة جراح •

 [46] طب الأسنان •

 [41]مثانةأمراض الكلى   •

 [47] الرئـــــــــــــــــة •

 [41]  الجراحة العامة •

 

 [48] :2.  1الشكل            
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   الحيوية المواد وتصنيف خصائص .5.1

 (  Biocompatibilityلتوافق الحيوي )ا .1.5.1

 

Williams

ESB1999 "

  "

[20] . 

Dorland   

  ASTM

 [49].

-

[50].

 [51].
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 تصنيف المواد الحيوية   .2.5.1

 [52]

 [53]

    ( 𝐁𝐢𝐨𝐢𝐧𝐞𝐫𝐭)   حيويا   الخاملة   المواد  .1.2.5.1

[54] 

   ( 𝐁𝐢𝐨𝐭𝐨𝐱𝐢𝐜)   السامة   الحيوية   المواد  .2.2.5.1

 [55]

   ( 𝐀𝐛𝐬𝐨𝐫𝐛𝐚𝐛𝐥𝐞  )المنحلة   للانحلال   قابلة ال   حيوية ال   مواد ال  .3.2.5.1
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 [54]

   ( 𝐁𝐢𝐨𝐚𝐜𝐭𝐢𝐯𝐞)   يا حيو   النشطة   الحيوية   المواد  .4.2.5.1

[56]11

[54]

 [54]:1.  1جدول ال

 (Titane) 

2ZrO3O2Al 

TCP. 

 

 

   للعظام  البديلة المواد بعض خصائص .6.1

 [57-61]
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[62]12

[63،53]

 :2.  1جدول ال

الخصائص  
 الفيزيائية 

 هيدروكسي أباتيت ال الألومين  الزركونيا 
HA 

 الزجاج الحيوي 

45S5 bioverre 

 التركيب 

 ( %)وزنا 
2<ZrO

97 

 3O2<Al

99.8

Ca10(PO4)6(OH)2 

( CaO 56.8 %
. P2O5 43.6 %)

(SiO2 45%.
CaO 24.5%.
Na2O 24.5%

. P2O56%)

 𝝆ة   الكثاف
(3-(g.cm 

6.05 

 

3.93< 3.162.65 

حد المرونة في  
  الضغط

P(MPa ) 

2000 4500 500-1000 

حد المرونة في  
 ( MPaالثني ) 

1000 595115-20042 

  E معامل يونغ
(GPa ) 

150 40080-11035 

   IcK المتانة 
) 1/2m.MPa ) 

15 6 – 5 1- 

 
 

   الكالسيوم  فوسفات حول عموميات .7.1

 𝐶𝑎2+

(𝑃𝑂4
3−) (𝑃2𝑂7

4−)

 De Jong1926

 [64]
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 [65]Ca / 

P

Ca(OH)2−H3PO4

13[67،66]

 :3.  1ول دالج

 أورتوفوسفات 
 الكالسيوم 

 النسبة المولية  الصيغة الكيميائية الرمز
Ca/P 

هيدرات فوسفات   أحادي
 الكالسيوم 

Monocalcium phosphate 

monohydrateMPCM 
𝐶𝑎(𝐻2𝑃𝑂4)2 . 𝐻2𝑂0.50

فوسفات أحادي  
 الكالسيوم اللامائي 

Monocalcium phosphate 

anhydrousMCPA 
𝐶𝑎(𝐻2𝑃𝑂4)20.50

هيدرات فوسفات   ثنائي
 الكالسيوم 

Dicalcium phosphate 

dihydrateDCPD 
𝐶𝑎𝐻𝑃𝑂4. 2𝐻2𝑂1.00

فوسفات الكالسيوم  
أحادي الهيدروجين 

 اللامائي

Dicalcium phosphate 

anhydrousDCPA 
𝐶𝑎𝐻𝑃𝑂41.00

فوسفات ثلاثي  
 الكالسيوم 

Tricalcium phosphate 

TCP)𝛼 β 

𝛼 − 𝐶𝑎3(𝑃𝑂4)2

1.50

𝛽 − 𝐶𝑎3(𝑃𝑂4)2 

 HydroxyapatiteHA هيدروكسي أباتيت 

 

𝐶𝑎10(𝑃𝑂4)6(𝑂𝐻)21.67

فوسفات رباعي 
 الكالسيوم 

Tetracalcium phosphate 

 TTCP 
𝐶𝑎4(𝑃𝑂4)2𝑂2.00
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 Ca / P

 14 

 [ 86]:4.  1جدول ال

أورتوفوسفات  
 الكالسيوم 

 الكتلة الحجمية  أبعاد الخلية الأولية  مجموعة الفضاء 
(3-g/cm ) 

MPCM  𝟏̅ ثلاثي الميل a = 5.626 A° ; b = 11.889A° 

;c=6.473A°  𝜶 = 98.633°; 
𝜷 =118.26°; 𝜸 = 82.34° 

 

2.23 

MCPA  𝟏̅ ثلاثي الميل a = 7.557 A° ; b = 8.253 A°; 

c = 5.550 A° ; 𝜶 =190.87°; 
𝜷 = 93.68°; 𝜸 = 109.15° 

 

2.58 

DCPD أحادي الميل a = 5.812 A° ; b = 15.180 A° ; 

c= 6.239 A° ; 𝜷 = 116.42° 
 

2.61 

DCPA  𝟏̅ ثلاثي الميل a = 6.910 A° ; b = 6.627A° ; 
c = 6.998 A° ; 𝜶 = 96.34°; 

𝜷 = 103.82°; 𝜸 = 88.33° 

2.89 

𝜶 − 𝐓𝐂𝐏  أحادي الميل  

𝑷𝟐𝟏/𝒂 

a = 12.887 A° ; b = 27.280A° ; 
c = 15.21 A°; 𝜷 = 126.20°; 

 

2.86 

𝛃 − 𝐓𝐂𝐏    معيني قائم
𝑹𝟑𝒄/𝑯 

a = b = 10.439 A° ; 

c = 37.375 A° ; 𝜸 = 120° 
 

3.07 

HA 
 

 أحادي الميل 

𝑷𝟐𝟏/𝒃 

a = 9.418 A° ; b =9.418; 
c = 6.881 A°; 𝜸 = 120° 

3.16 

 ;°𝑷𝟔/𝒎 a =b= 9.841 A°; c = 6.89 A سداسي  
𝜸 = 120° 

 

TTCP  أحادي الميل 𝑷𝟐𝟏 a = 7.023 A° ; b = 11.986A°; 

c=9.473A°; 𝜷 = 90.90° 
 

3.05 
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3.1 𝐶𝑎𝑂 − 𝑃2𝑂5 

 [67] 

 

. 5O2P -OaC  [67]   :3.  1الشكل 
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 الفصل الثاني 

هيدروكسي أباتيت ال   

دخل م   

 

 

 

 

 

 

. 
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 أباتيت   الهيدروكسي   :   الثاني   لفصل ا  .2

  (𝐇𝐲𝐝𝐫𝐨𝐱𝐚𝐩𝐚𝐭𝐢𝐭𝐞)  أباتيت هيدروكسيال .1.2

HA

[69،53]

 [70] [71]

HACa5(PO4)3(OH)

Ca10(PO4)6(OH)2

 أباتيت  للهيدروكسي  البلورية البنية .2.2

 PO4
3−

[73،72]c

 PO4
3−

c

1.2 [75،74]

1930

P6 3 𝑚⁄
 𝑐 = 6.881 𝐴°  𝑎 = 𝑏 = 9.418 𝐴°   β = 120°

[77،76].Ca/P=1.67           𝜌 =

3.156 (g/cm3)

HACa2+

 PO4
3−OH-

(Ca II)  (Ca I)21
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 [75]: 1.  2الشكل    

2.2tunnels001

 (Ca I) Ca2+

𝐴°2.5 (Ca II) Ca2+

 𝐴°3 𝐴°4.5

 [74،76]

 

 . HA [74،78]  001 :2.  2الشكل 
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3.2(  

JCPDS: 9-432

 

 .HA [79]  :3.  2الشكل 

24HA1.2

HA [79]
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 . HA[79]  :4.  2الشكل 

 

 . HA: 1.  2جدول ال

 ترددات الروابط cm)-1( الرابطة

O-H (OH−) (νS, νL)632.63570.4

P-O (PO4
3− )  (ν4)571.2603.2

P-O (PO4
3− )   (ν3)1057.761090.

P-O (PO4
3− )   (ν2) 472.8 

P-O (PO4
3− )   (ν1) 962.2 

PO4
3−

 

2002.72077.1

 

C-O (𝐶𝑂3
2−) 1415.61456.9 

 

HPO4
3− 873.7 

O-H (H2O) 16303429.3 

 

𝐶𝑂22364.2
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 أباتيت  للهيدروكسي  الأيونية لبدائلا .3.2

HA 

𝑀𝑒10 (𝑋𝑂4)6 (𝑌)2  

• MeCa 2+ Pb 2+ Cd 2+ 

•  𝑋𝑂4PO4
3− VO4

3− AsO4
3− 

• YOH− Cl−F−. 

[80،68]

HACa10(PO4)6(OH)239.68 Ca

18.45 PCa/P =  1.67

MeCa 2+

Ba 2+ C 2+(…Na + Li +K +

𝐿𝑎 3+ 𝐸𝑢 3+𝐺𝑎 3+PO4
3− 

VO4
3− MnO4

3−AsO4
3−CO3

2− SO4
2− HPO4

2−

SiO4
4− GeO3

4−OH−

Cl− I−Br−CO3
2−O2

2−S2
2−

MeY[81،68]

HA24[82]
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  HA :5.  2الشكل 

  +𝑪𝒂𝟐ستبدال إ .1.3.2

𝑀𝑔2+𝑁𝑎+

 𝑍𝑛2+

.a

HA𝐶𝑎2+𝑁𝑎 +𝑁𝑎 +

[83-85] 

𝐏𝐎𝟒ستبدال ا .2.3.2
𝟑− 

CO4
3−𝑃𝑂4

3−BOHAA

B

CO4
3−PO4

3−

B [86-88] 
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 −𝐎𝐇ستبدال ا .3.3.2

CO4
3−OHACO2

3−

 [89]

   الأيونية البدائل تأثير  .4.2

𝑁𝑎K 

HA

HA HA

[90،91]

 +𝐌𝐠𝟐أثير أيونات المغنزيوم  ت .1.4.2

 ( % 1.23   0.44)[93،92]

 [94 ]

(0.65A° )(0.99 A°)

Ca I    وII  Ca.Mg2+

Ca (II)  %10 𝑚𝑜𝑙   Mg [95].

HA  1   0.5Mg2+CO2
3−

 (Yasukawa 1996)

Mg[96]
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 تأثير أيونات الصوديوم والكربونات  .2.4.2

Na-HA

[97]HANa

HA[98]Na-HAHA

Na

[99]

 ليكات ي تأثير أيونات الس .3.4.2

SiO4
4− PO4

3−

HA [100]Si(wt % 1.5   0.8  0.4)

 𝑎cHA

  [102،101] 

 أباتيت  الهيدروكسي تفكك عن  االناتجة الأطوار أهم .5.2

HA

(
𝐶𝑎

𝑃
) =

1.67 HA

. (Ca10(PO4 )6O) 

 HA .

[103][79]

[104] 
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HA

OH. (Ca10(PO4)Ox(OH)2(1−x)) 

 HA

(𝑇𝐶𝑃: 𝐶𝑎3(𝑃𝑂4)2)(TetCP: Ca4(PO4)2O) 

[106،105]Ca / P1.52

 [107] 

HA𝐶𝑎𝑂 𝐶𝑎3(𝑃𝑂4)2

 𝐂𝐚𝐎  (Calcium Oxide )أوكسيد الكالسيوم   .1.5.2

NaClcubic

26

𝑎 = 4.7978𝐴°[108] 

 

[108]   :6.  2الشكل 
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 ( Tri Calcium Phosphateثلاثي كالسيوم الفوسفات ) .2.5.2

HA℃1200 

 

Ca3(PO4)2 𝛼  3(PO4)2𝛽  𝐶𝑎3(PO4)2

𝛼𝛽[109]

HACa3(PO4)2[106،105]

21 C𝑎10(PO4)6(OH)2 → 2(𝐶𝑎3(PO4)2) + C4P2O9 + H2O           

27 Ca3(PO4)2    𝛼 − TCP

Monoclinic (P21
a⁄ )

𝐴°a = 12.89 b = 27.28 𝐴°c = 15.22 𝐴°[110]312

181248

(Si, Mg, Zn)[112،111 ]β TCP  

Rhombohedric𝑅3𝐶

[113،110 ]𝛼 =  𝛽 = 90°, 𝛾 = 120°/ 𝑎 = 𝑏 = 10.44 𝐴°, 𝑐 = 37.40 𝐴°

273
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𝜶 (𝐚) :7.  2الشكل  − 𝑻𝑪𝑷 (𝐛) 𝜷 − 𝑻𝑪𝑷[72][111] 

 أباتيت  هيدروكسيال تحضير طرق .6.2

 ( Precipitation) قنية الترسيب المائي  ت .1.6.2

HA

HA [114 ]

 HA[115]

𝐶𝑎 (𝑂𝐻)2 H3PO4

(2 .2)

pH

HA [116]

22         10 Ca (OH)2 + 6 H3PO4  →  C𝑎10(PO4)6 (OH)2 + 18 H2O
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HA

10 H3PO4 Ca (OH)2

 Ca / P = 1.67 𝑁𝐻4𝑂𝐻

24 1000 ℃

 

HA

𝐶𝑎 (𝑁𝑂3)2 .4𝐻2𝑂(𝑁𝐻4)2 𝐻𝑃𝑂4HA

[118]

HA100 𝑛𝑚

24[116]

 (Hydrothermal) التفاعل الحراري المائي  .2.6.2

HA

𝑇 >  25 ° 𝐶𝑃 >  100 𝑘𝑃𝑎[119]

Ca / P[120]

Manafi et alHA/𝐶𝑎𝐻𝑃𝑂4. 2𝐻2𝑂) (   /

 𝑁𝑎𝑂𝐻150 ℃

[121] 23

 60°C25024HA [122]

23    4 Ca(OH)2 + 6 CaHPO2. 4H2O →  Ca10(PO4)6(OH)2 + 18 H2O 
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 ( Reaction Solid-Stateصلب )  –تقنية التفاعل صلب  .3.6.2

1000 °C

• 

 

•  

• 

 [123]

HA 

 [124] 

HA

 [123،122](4 .2)

24 3Ca2P2O7 + 4CaCO3 + xH2 →  Ca10(PO4)6(OH)2 + (x − 1)H2O + 4CO2 

 ( Sol-Gel)هلام -سائلتقنية التحضير  .4.6.2

 

 

[126،125] 
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Sol[127]

(1000 𝑛𝑚  1 𝑛𝑚 ) 

Gel

[128]

M

ROH

25                          𝐌 − (𝐎𝐑) + 𝐇𝟐𝐎 → 𝐌 − (𝐎𝐇) + 𝐑𝐎𝐇 

𝑴 −  𝑶𝑯𝑴 − 𝑶 − 𝑴 

26      𝑴 −  𝑶𝑯 + 𝑴 −  𝑶𝑯 → 𝑴 − 𝑶 − 𝑴 + 𝐇𝟐𝐎 

2526

  (drying

[129]

 600 ℃  
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 [130]: 8.  2الشكل 

 ( SOL-GEL)  هلام-سائل  بطريقة لتحضير الأولية المواد .7.2

 [131] 

  غير الألكوكسيد المواد الأولية .1.7.2

 ألكوكسيد   المواد الأولية .2.7.2

M (OR)xMRx

 :  

HA



الهيدروكسي أباتيت  ثاني  .................................................................... الفصل ال  

34 

HA (C2H5)3PO4

𝐶𝑎(𝑁𝑂3)2. 4𝐻2𝑂 [132] 

Kim 2004Hsieh 2001HA

𝐶𝑎(𝑁𝑂3)2. 4𝐻2𝑂P2O5 

SEM

900 ℃HA(150 𝑛𝑚  50 𝑛𝑚 )

HA (𝐶2𝐻5)3𝑃𝑂4𝐶𝑎(𝑁𝑂3)2. 4𝐻2𝑂 [4،13313] 

HA 𝐶𝑎(𝑁𝑂3)2. 4𝐻2𝑂

(𝑁𝐻₄)₂𝐻𝑃𝑂₄CaP[513]

HA [135] 

   هلام-سائل طريقة محاسن .8.2

𝜇𝑚10[136]

 [137] 

•  

•  

•  

• . 

• 
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                                                       أباتيت  الهيدروكسي صخصائ .9.2

HA

[138] 

 :صيغة الكيميائيةال ✓

 :P/Ca =1.67نسبة  ✓

  حيويا:    ةنشط ✓

 

  حيويا:    ةمنسجم  ✓

 

22HA 

 HA [139-141] : 2.  2جدول ال

E )2N/m(80120730

VH450530

(MPa)430920100230

𝐾𝐼𝑐) 1/2mMPa1212

MPa1711050150

 أباتيت  الهيدروكسي تطبيقات  .10.2

HA

40[53][142]29 

✓ HA[142] 

✓ HA 
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✓ HA

[143] 

✓ HA

[144-146] 

✓  [147]. 

 

 . [148]  : 9.  2الشكل         
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 الفصـــــل الثالث

الطــرق التــجريبية المتــبعة والأجــهزة  

 المستعمـلة 

 مدخل
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   المستعملة   الأجهزة   و   المتبعة   التجريبية   الطرق   الثالث:   الفصل  .3

   مقدمة .1.3

HA

[149]

HA

[150،11]

[151،11].

HA

• 

• Na  Mg  S𝑖

 

XRD

FTIRTG-

DSC

XRFCa/P:
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SEM

 المستخدمة الأولية المواد .2.3

Ca(NO3)2, 4H2O

OP(OC2H5)3

C2H5OH

 

Na  Mg  Si

HACa/P=1.67

   

31HA

HA  : 1.  3جدول ال

% 

« TEP »

OP(OC2H5)3 99.8Aldrich 

  Ca(NO3)2, 4H2O 98 Biochem 

chemopharma 

NaNO3 99Panreac 

Mg(NO3)2, 6H2O 98Panreac 

 

 « TEOS » 

Si(C2H5O)4 98Aldrich
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 أباتيت  الهيدروكسي  مسحوق تحضير طريقة .3.3

   هيدروكسي أباتيتالشروط تحضير الجزء الأول:   .1.3.3

Ca / P = 1.67

HA31

Ca(NO3)2, 4H2OOP(OC2H5)3

C2H5OH

41624HAأولاً:

70 ℃

(℃ 90  70  50  25) ا:ثانيً 

HA24

70 ℃90 ℃

90 ℃

ا:ثالثً 

70 ℃24

DWEthHA 

1.32.3
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0.03 𝑀5 ml

30

0.05 𝑀25 𝑚𝑙

30

30

pH

Teflon

TEP

pH

70 ℃ 24

70 ℃24 . 

  700 ℃5 ℃/

min

100 µm 
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  -HA:  1.  3الشكل 

 𝐒𝐢 و 𝐌𝐠 و 𝐍𝐚بـ   ةهيدروكسي أباتيت المطعمّالتحضير   الجزء الثاني: .2.3.3

HA

70°C24

1 %5 %   %10 %CaP

SiTEPTEP

Ca+Na(Mg))/P= 1.67 

(Ca/(P+Si))= 1.67)  
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𝑺𝒊 و𝑴𝒈 و HA 𝑵𝒂  :2.  3الشكل 

1100°C1200°C1300°C 45°C/min 

 رةالمحضّ  المساحيق لتحليل المستعملة الأجهزة .4.3

 هاز حيود الأشعة السينية ج .1.4.3

   

αKCu 

 λ=1.5418 A° 

 :

31         𝟐𝒅𝒉𝒌𝒍 𝒔𝒊𝒏 𝜽 = 𝒏 𝝀             
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nθλhkld

HA XRD [152]

32Xc = 1 − (
V(112 300)⁄

I(300)
)

300I300112/300V

112300

DHAScherrer [153]

33𝑫 =  
𝟎.𝟗 

𝑭𝑾𝑯𝑴𝒄𝒐𝒔

𝜆αKCu 1.5406 𝐴°FWHM

rad°

00221122225.8° 31.75° 46.7°

X'Pert Pro Pan Analytical (40 KV, 30 mA)

0.016°0.5° /min

 ( XRF) فلورة الأشعة السينية مساحيق المحضرة باستعمالتحليل ال .2.4.3

 XRF  Rigaku ZSX Primus 3.3

.
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 XRFRIGAKU ZSX PRIMUS:  3.  3الشكل 

 ( FTIR) المساحيق المحضرة باستعمال مطيافية الأشعة تحت الحمراءتحليل  .3.4.3

FTIR

1 -cm 4004000  

 -1-cm 1-cm 4

JASCO FTIR – 4200298KBr

34
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Agilent ATR

34

 

FTIRJASCO FTIR – 4200  :4.  3الشكل 

 AGILENT ATR.نوع 

رة باستعمال جهاز التحليل الحراري الكتلي  التحليل الحراري للمساحيق المحضّ  .4.4.3

 ( DSC-TGو المسح التفاضلي )

LABSYS evo DSC Setaram

DTA
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 LABSYSEVO  :5.  3الشكل 

LABSYS evo DTA/ DSC-TG Setaram

25-1000°C20°C /min Ar

 CRND 

 المعالجة الحرارية العينات )الفرن(  .5.4.3

ST-

1800MXC1750

 6.3

℃1300℃1200℃1100

10°C/min 
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 ST-1800MX-III :6.  3الشكل 

 لكتروني الماسح المجهر الإ .6.4.3

TESCAN Easy Probe7.3

 

 TESCAN EASY PROBE  :7.  3الشكل 
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   حجم الحبيباتتوزيع  جهاز .7.4.3

LA-960HORIBALaser scattering 

particle size distribution analyzer8.3  

Expert

Methodnm 10mm5

 .

 

 HORIBA LA-960.  :8.  3الشكل 

 إختبار مضاد البيكتيريا  .8.4.3

.𝑚 = 0.03 𝑔𝐷 =

5 𝑚𝑚  1 𝑡𝑜𝑛
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24 37 ℃
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 رابعالفصـــــل ال

مناقشتهاو التجريبية النتائج   

 لمدخ 

 

.

Na  و Mg  و Si

  

Ca/P
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 مناقشتها   و   التجريبية   النتائج   الرابع:   الفصل  .4

 مقدمة  .1.4

Na

MgSi

الجزء الأول

 ℃70

 h 4h 16h 24  

24

 (90 ℃   70 ℃  50 ℃   25 ℃)  

 ℃ 7024

 

Si Mg Naالجزء الثاني

 0%1% % 5%10

Ca/P=1.67

 HA

 X )(XrfCa /P=1.67

 

 

 SEM
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  باستعمال أباتيت الهيدروكسي  لتحضير التجريبية الشروط دراسة الأول: الجزء .2.4

 هلام  -سائل تقنية

 ( HAأثير زمن التعتيق على تحضير الهيدروكسي أباتيت ) ت .1.2.4

 70 ℃

  h 4h 16h 24 

pH

41 pHpH

5.68024pH

TEP

Ca2+

Ca-O-P

Anjaneyulu et al[154]

𝑷𝑶(𝑶𝑬𝒕)𝟑−𝒙(𝑶𝑯)𝒙 + 𝑪𝒂𝟐+ + 𝑵𝑶𝟑
−→(𝑵𝑶𝟑

−) − (𝑶𝑯) − 𝑪𝒂 − 𝑶 − 𝑷𝑯𝑶(𝑶𝑬𝒕)𝟑−𝒙′

+ 𝑯+ + 𝑪𝟐𝑯𝟓𝑶𝑯 + 𝑯𝟐𝑶 … (1.    ( معادلة 𝟒

pH

Ca-O-

P[155] 
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 pH: 1.  4جدول ال

 زمن التعتيق 

(h)

   موضة حدرجة ال

(pH ) 

05.68 

41.50 

160.15 

240 

 

 XRD  التحليل باستخدام الأشعة السينية  .1.1.2.4

41 XRDh4

h 16h 24C700

PDF # 00-009-0432

CaO(PDF # 01-077-2376)

CaOHA32.1°2

CaO

TEP [156]

CaO[157،152-159]

𝛽 − 𝑇𝐶𝑃CaO[160-163]

HA [164،154]. 

 CaO 

HA

42Ca/P

HACaO

XRD Ca / P3.36
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1.97 HA

2442CaO

Ca / P

24

 

XRD ℃700:  1.  4الشكل 

 



 الفصل الرابع.................................................النتائج التجريبية و مناقشتها 

56 

 (Ca/P) : 2.  4جدول ال
 

  الحبيبي  البعد( hزمن التعتيق )

(nm) 

 نسبة المولية ال(%)درجة التبلور  

 (Ca/P )

0 

448.58 813.36

1656.20 902.73

2458.54 931.97

 

 FTIR  الحمراء   تحت   الأشعة   باستخدام   التحليل  .2.1.2.4

(2.4)FTIR

h4h16h24700 ℃

(PO4
3−)O-P1-cm9591υ 1-cm1044

10933υO-P-O1-cm4682υ1-cm

5681-cm 6044υ

OH−)(1-cm6391-cm3573 [6،16561]

1-cm14141-cm1464

1-cm879

(HPO4)HA[167]

HAAOH−B(PO4
3−)[671].

1-cm19942094(PO4
3−)[661]  .

1-cm3640H-OCa(OH)2

Ca(OH)2

Ca(OH)2[169]XRD
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2HA1-cm16441-cm 3400

[165 ]HA

Ca(OH)2

XRDHA

 

FTIR  700°C : 2.  4الشكل 

 HA  ل ـ  (TG-DSC)  الحراري   التحليل  .3.1.2.4

(3.4)(TG-DSC)HA 

TG-DSCh  4h24C30

150C150350C350500C500650C

650
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30150 ℃ 

TEP

150 ℃350

C185 C284XRD 

C30024 

CaCO3CaO[168]Vijayalakshmi 2012[164]

TEPCaCO3HA

C300 

500 ℃-350 

C3854C35224

XRD

C30024HA

650 ℃-500 

C572C640424

[170،169]

XRDC700

CaO[170]

Ca(NO3)2, 4 H2O→ Ca(NO3)2+4H2O……. ..…(2.4   معادلة) 

Ca(NO3)2→ CaO+2NO2+
1

2
O2 ……. ..……………(3.4 معادلة ) 
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[171،163،162،160،155-173]

Fathi 2009Liu 2002

[172،162]

TG457%10 

24( 67 %) Fathi 2009P2O5

[162]

Liu 2002OP(OC2H5)3

[172]

TEP

P-O-Ca

24
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TG-DSC:3. 4الشكل 

 HA  لل ـ  المجهرية   البنية   و   الحبيبي   الحجم   توزيع  .4.1.2.4

4445

𝜇𝑚0.05𝜇𝑚0.5

𝜇𝑚0.6𝜇𝑚164

𝜇𝑚 5.12𝜇𝑚3.41𝜇𝑚 = 4.39 50D 

𝜇𝑚= 7.15 90Dh 4𝜇𝑚= 2.52 50D𝜇𝑚=5 90Dh 24
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700℃  :4.  4الشكل 

 

 

SEM℃700 :5.  4الشكل 
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pH

TEP

Ca-O-P[155]

HA [174،162،159]

24 hTEP 

HA
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 HAالهيدروكسي أباتيت   تأثير درجة حرارة تعتيق المحلول على تحضير  .2.2.4

24

90 ℃    70 ℃    50 ℃   25 ℃

pH

43 pH

(90 ℃  70  50  25).pH5.35

pH 24

90 ℃pH

24

TEP70 ℃0pH

 pH :3.  4جدول ال

 ( pH) موضة حدرجة ال (℃)درجة الحرارة  

253.60 

50 1.72 

70 0 

90 --- 

 XRD  السينية   الأشعة   بواسطة   التحليل    .1.2.2.4

46XRD

(90 ℃  70  50  25)PDF # 00-009-

0432CaO25°C 50°C



 الفصل الرابع.................................................النتائج التجريبية و مناقشتها 

64 

70°CHACaO

HAHA

 70 ℃

HA90 ℃HA

β-TCPICDD N ° 9-0169Ca(OH)2(PDF # 

01-084-1271)

Kim 2004 β − TCP

TEP [175]Tredwin 200940 ℃

 [173]Fathi 200936

HAHATCPCaO

[162][173،162]

HA β − TCP
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XRD 700°C :6.  4الشكل 

 

HA

70 ℃ Ca / P

HATCP90 ℃ 44

CaOXRDCa / 

P4.101.78

HA70 ℃1.9790 ℃1.78CaO

Ca / P



 الفصل الرابع.................................................النتائج التجريبية و مناقشتها 

66 

 Ca/P:4.  4جدول ال
 

 (nm)حبيبيال بعد ال (℃)درجة الحرارة  

 

 (%)درجة التبلور

 

 نسبة المولية ال

 (Ca/P ) 

25 ℃50.75 87 4.10 

50 ℃ 52.77 88 3.06 

70 ℃ 58.54 93 1.97 

90 ℃   1.78 

 

 FTIR  الحمراء   تحت   الأشعة   بواسطة   التحليل  .2.2.2.4

47

HA70 ℃  50  25 

(PO4
3−)56860495910441-cm 1093

-OH6391-cm 3573[66،1651]1634

1-cm3400 [651]879

14141-cm 1464

1-cm879(HPO4)HA

[167]HA

1-cm3640

O-HCa (OH)290 ℃

HA4987269431-cm 985

β-tricalcium phosphate (β-TCP)

1-cm604TCP-β [761]5467568791-cm 1211

HPO4[177]HA

1-cm1080HA

FTIR XRD



 الفصل الرابع.................................................النتائج التجريبية و مناقشتها 

67 

 

FTIR  700°C  :7.  4الشكل 

 

 HA  ل ـ  (TG-DSC)التحليل الحراري   .3.2.2.4

48TG-DSC

TG-DSCTG

25 ℃(24 )200 ℃ − 30 ℃

(48 ) 723 ℃ − 200 ℃

TEP

159 ℃  190 ℃

400 ℃ − 290 ℃
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721 ℃   561 ℃

 [170،169]723 ℃

663 ℃

70 ℃TG

90 ℃TG20%

 256 °C − 150 °C        150 °C − 30 °C

TEP

150 °C 272 °C − 256 °C 

31

266 °C 272 °C 

600 °C XRD

682 °C  (β − TCP)

Vijayalakshmi 2012 [164]

TEPHA

TEPNO2CO2

300 ℃[164]  .Vijayalakshmi 2012 [164 ]

NO2266 ℃

700 ℃261 ℃

TG25 ℃10   5  
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90 ℃  70 ℃

90 ℃  70 ℃DSC 

 

   TG-DSC  :8.  4الشكل 

 HA  لل ـ  المجهرية   البنية   و   الحبيبي   الحجم   توزيع   .4.2.2.4

.49  410  

 25 ℃

𝜇𝑚0.17𝜇𝑚0.7

𝜇𝑚0.07𝜇𝑚0.5𝜇𝑚0.6𝜇𝑚30

 25 ℃

𝜇𝑚7.7𝜇𝑚3.4µm= 5.94 50D𝜇𝑚= 11.39 90D25 °C𝜇𝑚=  50D

2.62𝜇𝑚= 5.53 90D90 °C 
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90 ℃ β − TCP

 

 .700 ℃  :9.  4الشكل 

 

SEM: 10.  4الشكل 

℃700. 
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TEP

Ca-O-P[155]

HA

℃ 70و  [178،162،159]

HAβ − TCP
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 ( HA)   على تحضير الهيدروكسي أباتيت نوع الوسط المذيبتأثير  .3.2.4

 

•  

• 

 

• 

 

•  

 70 ℃ pH

5 70 ℃TEP

 Ca (OR)y (NO3)2−y [174]

PO (OEt)3−x  (OH)x Ca

Ca (OEt)3−x  (NO3)2−y Ca2+

Ca-O-P

Liu 2001

 [132] 

𝐏𝐎(𝐎𝐄𝐭)𝟑−𝐱(𝐎𝐇)𝐱 + 𝐂𝐚(𝐍𝐎𝟑)𝟐−𝐲(𝐎𝐄𝐭)𝐲→(𝐎𝐄𝐭)𝐲′(𝐍𝐎𝟑)𝟐−𝐲′ − 𝐂𝐚 − 𝐎

− 𝐇𝐏𝐎(𝐎𝐄𝐭)𝟑−𝐱′ + 𝐇𝟐𝐎 + 𝐂𝟐𝐇𝟓𝐎𝐇 … … … 𝟒 . 𝟒 )   

43 
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 XRD  السينية   الأشعة   بواسطة   التحليل  .1.3.2.4

411

 XRD HACaO

Ca + DW / TEP + DWCa + DW / TEP + DW + Eth

HACaOCa + DW / 

TEP + DWHA

HA

ml30HA2004Kim et al

 ml30[175]

TEP

TEP

OH−

TEP

TEP
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XRD°C 700 :11.  4الشكل 

 

45

Ca / P

HACaO

XRDCa / P3.031.97

HA

CaO

Ca / P 
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Ca / P : 5.  4جدول ال

 

 حبيبيلا بعدالالمساحيق

(nm) 

 

 (%) التبلوردرجة 

 
        نسبة المولية  

  (Ca/P ) 

 
Ca+Eth/TEP+ DW20.45 693.03

Ca+Eth/TEP+Eth+DW21.97 792.99
Ca+DW/TEP+Eth+DW55.32 912.67

Ca+DW/TEP+ DW 58.54 931.97

 FTIR  الحمراء   تحت   الأشعة   بواسطة   التحليل  .2.3.2.4

412  FTIRHA

 700 ℃

5001-cm700

(PO4
3−)

HA

14141-cm 1464

[671] 1-cm 879

(HPO4)HA

1-cm3640OHCa (OH)2 

FTIRXRD
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FTIR 700°C   :12.  4الشكل 

 HA  ل ـ  (TG-DSC)  الحراري   التحليل  .3.3.2.4

413(TG-DSC)HA 

TG-DSC

C30150C150350C350500C500650

C650

TEP

 Eth 5% +  DW 25%

572 ℃
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640 ℃  600 ℃ [170،169]

 

Liu et al 2001

alkoxynitrate

 Ca (OR)y (NO3)2−y

285 ℃[172] 340 ℃[154]364 ℃ [164]400 ℃[162]300 −

520 ℃[132]  602 ℃[170]

alkoxynitrateCa (OR)y (NO3)2−y

66%60%

5 𝑚𝑙  25 𝑚𝑙

HA

TEPP – O – Ca

 

(Liu et al 2001 HA

2% HA

60 ℃ [132] 

HA

TEPP – O – Ca 
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TG-DSC HA :13.  4الشكل 

 HA  لل ـ  المجهرية   البنية   و   الحبيبي   الحجم   توزيع  .4.3.2.4

414415  

𝜇𝑚0.07𝜇𝑚0.5𝜇𝑚0.6

𝜇𝑚25

𝜇𝑚5.9𝜇𝑚3.4𝜇𝑚= 4.74 50D 

𝜇𝑚= 8.63 90D𝑚𝑙 V (DW) = 5/ 𝜇𝑚= 2.52 50D𝜇𝑚D90 = 5V (DW) = 

30 𝑚𝑙
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TEP

 

Ca-O-P

[177] 

HA [178،162،159]  

 

C°700  :14.  4الشكل 

 

SEM700°C :15.  4الشكل 
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(Hsieh 2001)

(Chandanshive 2013)(Vijayalakshmi 2006)[180،179،161 ]

TeflonTEP

Ca2+

Ca-O-PTEP

[181]Ca / PCaO

Ca / PHA

TEPCaO

[179]

HA

• Hsieh 2001

90 ℃   80  48

600 ℃XRDCaO 

[179] 

• Chandanshive 2013

XRD900 ℃

HACaOβ-TCP [161]

• Vijayalakshmi 2006HA

24

120 ℃16
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XRD900 ℃

[180]

70 ℃

HA

Teflon

HA(350 ℃)Liu 2001

[132 ] [178،171،155]

Gross 1998

[171]

HACüneyt Tas 2000

HA 1300 ℃[182]Vijayalakshmi 2006HA

1200 ℃[180]HA

1200 ℃[162،154]Anjaneyulu 2016

HA𝛽 − 𝑇𝐶𝑃900 ℃HA

70 ℃24

1300 ℃  1200 ℃  1100 ℃  XRD416HA

XRDCaO

HAHA

TEPTeflon

CaP-O-CaHA
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XRD  HA ℃7002  :16.  4الشكل 
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 الخلاصة  .4.2.4

HA

TEP

 Teflon41624

(90 ℃  70   50   25 )

HA 700 ℃

HA

HA

70 ℃70 ℃

HA

TEPHA

HA24

70 ℃HA

Teflon

HA
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   𝐍𝐚 ، 𝐌𝐠 ، 𝐒𝐢  بـ أباتيت  الهيدروكسي  تطعيم تأثير دراسة الثاني:  الجزء .3.4

𝑁𝑎

K[91،90 ]  .

HA 

HA

Na  Mg  Si70 ℃24

(Ca+X)/P=1.67xNa  Mg

Si

Ca /(P+X) =1.67.
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 ستقرار الهيدروكسي أباتيت  إتأثير أيونات الصوديوم على  .1.3.4

HANaHA 

46pHNa (10% 5% 1% 0%)

pH5.683.9724

24pH0

pHTEP

Ca2+Na+ Ca-O-PNa-O-P 

NaTEPpH

Na

 pHHANa : 6.  4جدول ال

 (pH)درجة الحموضة  C   700°المساحيق عند 

24

0% Na _ HA5.680

1% Na _ HA4.520

5% Na _ HA4.010

10% Na _ HA 3.970
 
 

 𝐂°𝟕𝟎𝟎    عند   𝐍𝐚  تركيز   بدلالة   البنيوية   التغيرات  .1.1.3.4

 XRDالتحليل بواسطة الأشعة السينية   .1.1.1.3.4

417XRD

Na(Na 10 %  5 %  1 %  0%)

PDF # 00-009-0432

𝛽 − 𝑇𝐶𝑃CaNa
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HA°C 700CaO

Na10 %  1 HAHA

NaHA

HA3CaCOHA

3CaCO

2CO 

Ca(OH)23CaCO  [691]3CaCO

HA

CaONa

XRD

2011Pusparini [99]Yokota 2017 [183]

Adzila 2013HA 1 % 𝑁𝑎

Na9% − 7%HA

deficient HA 2+Ca

 HA

Ca/P[184]

Na

[99]2011Pusparini[99]

Na

2011Pusparini 

Ca(NO3)2, 4H2O H₆NO₄PNaNO3CaPNa 

HANa (0 − 15 % mol) [99]
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HANa

2017Yokota[183]،2012Adzila [184]2015Tkachenko

[185]

 

 XRDHA 𝑵𝒂   °C700 : 17. 4الشكل 

47

NaHA  [184]

NaHA

HA𝑐 = 6.881 𝐴°  𝑎 = 𝑏 = 9.418 𝐴°   β = 120°[77،76]

.(1.02 A° )Na+  Ca2+ (0.99 A° )   

[186،184] HANa

Ca

Ca[187]Ca+Na / P)1.971.79
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Na HA

10 % Na47Na3CaCO

HA [97]

Ca / PXRD 

   Ca2+   Na2+HAHACa+Na / P)

2011Pusparini[99]

(Ca+Na/P) : 7.  4جدول ال

Na°C700. 

 المساحيق عند 

°C    700

أبعاد الشبكة  

 °( Aالبلورية ) 

 بعدال

 حبيبي ال

(nm)

 درجة التبلور 

(%) 

 

نسبة  ال

 المولية 

(Ca+Na/P) 

 ca=b

0% Na _ HA6.8809.41958.54931.97

1% Na _ HA6.8829.42049.2293.51.93

5% Na _ HA6.8839.42254.76941.83

10%Na _ HA 6.8849.42253.20961.79

 

 FTIRالتحليل بواسطة الأشعة تحت الحمراء   .2.1.1.3.4

418FTIRHA

Na700 ℃

(PO4
3−)(OH−)[166،165]

 (PO4
3−) 1-cm 562 O − P − O 4ν 

1-cm603O − P − O 4ν 1-cm 961P − O 4ν1-cm5102 1-cm 1091P −

O 3ν(PO4
3−) Na 

 10 % Na  1   1-cm633 1-cm3573

𝑂𝐻−[166،165]
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 𝑂𝐻− 1-cm 633. Na 

HANa

O2H1-cm0043

CO2
3−

1-cm14131-cm1450

[188،189]XRD3CaCO

1-cm3640

Ca(OH)210 % Na

1-cm879(HPO4)

HA[167]FTIR

XRD

 

 FTIRHA𝐍𝐚 °C700: 18.  4الشكل 
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 HA_Naالمجهرية للـ و البنية توزيع الحجم الحبيبي  .3.1.1.3.4

419420

NaHA 

 Na 1 % Na10 % Na

𝜇𝑚3𝜇𝑚300

𝜇𝑚50𝜇𝑚300𝜇𝑚

3𝜇𝑚501 % Na10 % Na

5 % Na 𝜇𝑚3

𝜇𝑚805 % Na

𝜇𝑚 3.4𝜇𝑚17.02

  . (D90(0%Na) = 5 𝜇𝑚   D50(0%Na) = 2.5 𝜇𝑚)

  . (D90(1%Na) = 33.01 𝜇𝑚   D50(1%Na) = 14.68 𝜇𝑚) 

 . (D90(5%Na) = 62.02 𝜇𝑚    D50(5%Na) = 16.6 𝜇𝑚) 

 (D90(10%Na) = 58.1 𝜇𝑚   D50(10%Na) = 18.76 𝜇𝑚)

50D 90D

[162].  
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 HA𝑵𝒂 :19.  4الشكل 

℃700

 

  SEMHA𝑵𝒂 :20.  4الشكل 

℃700

 Na  ب ـ  المطعمة   HA ل ـ  ( TG- DSC)   الحراري   التحليل    .4.1.1.3.4

421TG-DSCHANa0

 %10NaTG-DSC

TG
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 340 °C − 30°C

10 % 𝑁𝑎    27   (1 % 𝑁𝑎    0%  )     16

TEP

C175

230C320

486 °C − 340 °C (11 )

10 % 𝑁𝑎  1 % 𝑁𝑎    (5 )  0% 𝑁𝑎  

10 % Na

420 °C  

372 ℃ 0 % Na1 % Na353 ℃

10 % Na

660°C − 486 °C

15

℃560℃609℃626

 0 % Na1 % Na℃575℃ 52910 % Na

℃67110 % Na

NaNO3[190]

𝟐𝐍𝐚𝐍𝐎𝟑→ 𝐍𝐚𝐎𝟐 + 𝟐𝑵𝑶𝟐 +
𝟏

𝟐
𝐎𝟐  … … . . . … (𝟓 . 𝟒  )
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Yuvaraj 2003NaNO3740℃

[170]Hoshino 1981 680°C 

[191]

℃660℃1000

1 % Na

TEP

 

   TG_DSC HA 𝑵𝒂 :21.  4الشكل 

   الحرارة   درجة   و   𝐍𝐚  تركيز   بدلالة   البنيوية   التغيرات  .2.1.3.4

 XRDالتحليل بواسطة الأشعة السينية   .1.2.1.3.4

422423424 XRD  

 1300 °C  1200 °C  1100 °C  
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XRD HA

 HA   Na  

NaHA 2014Sang Cho

2017Yokota [183،97]10% Na

NaCaPO4  ICDD (PDF ⋕ 29 − 1193) 

2θ = 32.77°  33.77° 1300°C   1200°C

 [192]

 Na+ HA 

 

 XRDHA𝑵𝒂  °C1100  :22.  4الشكل 
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 XRDHA𝑵𝒂 °C 1200:  23.  4الشكل 

   

 

XRDHANa°C1300  :24.  4الشكل 
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 FTIRالتحليل بواسطة الأشعة تحت الحمراء   .2.2.1.3.4

425426427

HANa  1100 ℃ 

1300 ℃   1200 ℃ 

HPO4

HA𝛽 −

TCPFTIR XRD

 

 FTIRHA 𝐍𝐚 °C 1100 :25.  4الشكل 
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 .FTIRHA Na°C1200: 26.4الشكل 

 

FTIRHA 𝐍𝐚 °C1300 :27.  4الشكل 
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 1300  ℃  للعينات الملبدة عند Na  بدلالة تركيز إختبار مضاد البيكتيريا  .3.2.1.3.4

الجدول   )و    (4. 8)يبين  نتائج  28.  4الشكل  البيكتيريا(  مضاد           ةالنقي  HAلمسحوق    إختبار 

لبكتيريا من بالنسبة لنوعا ما أكبر منطقة التثبيط   أنّ   بدلالة نوعين من البكتيريا. لاحظنا  Naبـ   ةوالمطعمّ

نوع     E.coliنوع بالبكتيريا من  الجسيمات  .  S.aureusمقارنة  أن  يعني  فعالية    HAهذا  بكتيرية  لها 

لهناك عدّ .   E.coliأعلى ضد  للبكتيريا  المضادة  نتائج مختلفة للاختبارات   E Coli ـة أسباب لشرح 

ال.   S.aureusو موجبة  البكتيريا  بين  الخلية  جدار  سمات  تختلف   ، سالبة   (S.aureus) رامغأولاً  و 

نسبيًا،  E. coliخلية    جدار   (E. Coli) .  رامغال سميكف  S. aureus  أمّا  رقيق  جدارخلوي    لها 

إلى وبالتالي    بالإضافة  الخلية  نفاذية  تأثير  ااختلاف  البيكتيريا  HAختلاف  ذلك،  .على  على  علاوة 

على العموم أنّ منطقة التثبيط كانت  نلاحظ  .  [193]   للأكسدة  أكبر  مقاومة   S.aureusتعطي البكتيريا  

الطور   تواجد  إلى  ذلك  يرجع  المطعمة.  غير  العينات  في  بيّنت  2Ca(OH))ِأو    CaOأكبر  حيث   )

رتفاع  ال العينات داخل وسط الزراعة وبالتالي  الدراسات أنّ زيادة نسبة هذا الطور يزيد من نسبة تحلّ 

البيكتيريا  pHقيمة   نمو  يثبط  ي  .  [194]   ممّا  نسبة  هذا  تزايد  مع  التثبيط  منطقة  قطر  تناقص  فسّر 

 . CaOنسبة تناقص الصوديوم التي توافق 

mmHA : 8.  4جدول ال

𝑵𝒂 

𝐷0%𝑁𝑎 (𝑚𝑚) 𝐷1%𝑁𝑎  (𝑚𝑚)𝐷5%𝑁𝑎 (𝑚𝑚) 𝐷10%𝑁𝑎  (𝑚𝑚) 

S.aureus 9.80 9.75 7.55 7.61 

E.coli 9.89 10.310.38.71 
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 HA𝑵𝒂:28.  4الشكل 

℃1300

HA

CaONa℃700

Ca+Na/PNa

HA

 - TCPβ10 % NaNaCaPO4  

CaNa

HAac
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 تأثير إضافة أيونات المغنيزيوم على استقرار الهيدروكسي أباتيت  .2.3.4

HAMgHA

49pH

 (Mg 10% 5% 1% 0%)pH

5.683.9724pH

0pHTEP

Ca2+Mg2+

Ca2+Mg2+Ca-O-

PMg-O-P

 pHHAMg:9.  4جدول ال

 (pH)درجة الحموضة  C   700°المساحيق عند 

24

0% Mg _ HA5.680

1% Mg _ HA4.620

5% Mg _ HA4.030

10% Mg _ HA 3.970

 C°700   د عن   𝐌𝐠  تركيز   بدلالة   البنيوية   التغيرات  .1.2.3.4

 XRDالتحليل بواسطة الأشعة السينية   .1.1.2.3.4

429

Mg700℃ XRD

PDF # 9-432HA

𝛽 − 𝑇𝐶𝑃CaMg

HA°C700HAMg

HA 5% 𝑀𝑔    10% 𝑀𝑔  
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 1% 𝑀𝑔  

HAMg

HA[5،15619]3CaCO

HA

CaOMg

MgO42.96HA 

Mg%5Mg%10Farzadi 2014

Mg2+HA

[196]HA

 (Mg 10% 5% 1% )0%  MgKanchana 2012

Ca2+Mg2+

[197]Mg2+Ca2+HA 

Ziani 2013 [195]  Abinaya 2014 [198 ]

Correa 2021 [199 ]Abinaya 2014

[198]Ziani 2013

Correa 2021 قد استعمل طريقة الترسيب لتحضير الهيدروكسي أباتيت.ف 

 𝛽 − TCP

Mg [200،197]
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XRDHA 𝑴𝒈°C700  :29.  4الشكل 

Mg2+ ( 0.69 A° )Ca2+( 0.99 A° )[201]  .

MgHAFarzadi 2014 [196]

MgXRD

Ca+Mg / P1.971.80Mg

HA

HAMg410 MgCaO

3(CaCOCa+Mg / P

XRDMg2+   Ca2+HA 



 الفصل الرابع.................................................النتائج التجريبية و مناقشتها 

103 

:10.  4جدول ال

(Ca+Mg/P) HAMg°C  700 

 FTIRالتحليل بواسطة الأشعة تحت الحمراء   .2.1.2.3.4

430FTIRHA

Mg700 ℃(PO4
3−)

(OH−) [166،165]

(PO4
3−)cm−1561cm−1601cm−1961

cm−11024cm−11087[189،165  ،202-204]FTIR

MgO2H

1-cm0043

CO2
3−cm−11401cm−11446[205،195،189،188] 

 [189،188]

1-cm3640H-OCa(OH)2

1 %Mg1-cm879

(HPO4)HA[167]

FTIRXRD

 المساحيق عند

°C   700 

أبعاد الشبكة 

 °( Aالبلورية ) 

 الحبيبي بعدال

(nm) 

 التبلور درجة 

(%) 

 

 نسبة المولية 

(Ca+Mg/P) 

 

c a=b 

0%  Mg _ HA 6.880 9.419 58.54 93 1.97 

1%  Mg _ HA 6.871 9.405 47.32 94 1.92 

5%  Mg _ HA 6.872 9.415 53.53 94.2 1.85 

10% Mg _ HA 6.872 9.417 50.62 95 1.80 
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 FTIRHA Mg°C700 :30.  4الشكل 

 HA_Mgلـ المجهرية لو البنية توزيع الحجم الحبيبي  .3.1.2.3.4

431432

MgHA 

  Mg 𝜇𝑚2.75

𝜇𝑚400

𝜇𝑚37𝜇𝑚340𝜇𝑚130𝜇𝑚400

𝜇𝑚2.75𝜇𝑚37𝜇𝑚4.50𝜇𝑚1225 % Mg

10 % Mg1 % Mg 

𝜇𝑚3.65𝜇𝑚32𝜇𝑚32𝜇𝑚140

𝜇𝑚140𝜇𝑚40010 % Mg 
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𝜇𝑚3.4 𝜇𝑚20.68

 . (D90(0%Mg) = 5 𝜇𝑚   D50(0%Mg) = 2.5 𝜇𝑚)

 . (D90(1%Mg) = 121.32 𝜇𝑚   D50(1%Mg) = 25.83  𝜇𝑚)

 . (D90(5%Mg) = 121.32 𝜇𝑚  و D50(5%Mg) = 17.03 𝜇𝑚)  

 (D90(10%Mg) = 121.32 𝜇𝑚  D50(10%Mg) = 25.83 𝜇𝑚)

[162] 

 

HAMg  :31.  4الشكل 

℃700 
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SEMHAMg: 32.  4الشكل 

℃700

 HAلـ  (TG-DSC)التحليل الحراري  .4.1.2.3.4

433 TG-DSCHAMg%0

1%%10 1000 °C 

436

 350 °C − 30 14

TEP

195 °C   156 °C 275 °C  

Mg1%297 °C  Mg%10[195،175]  

540 °C − 330 °C 

10  𝑀𝑔(3 )(8 )

1  𝑀𝑔

 390 °C − 330 °C
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10 𝑀𝑔

℃540 ℃65020% 

1  𝑀𝑔(27 )10  𝑀𝑔

 617 ℃   566 ℃ [170،169]

℃650℃1000

 

TG-DSCHA 𝑴𝒈 :33.  4الشكل 

 الحرارة   درجة   و 𝑴𝒈  تركيز   بدلالة   البنيوية   التغيرات  .2.2.3.4

 XRDالتحليل بواسطة الأشعة السينية   .1.2.2.3.4

434435436

 1100 ℃1200 ℃1300 ℃

 HAHA

Farzadi 2013 [196 ]
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2013Salima Ziani  [195]Cacciotti 2009[204]2004Suchanek et al

[206]Adzila 2013[207]HA700 ℃

1300 ℃2003

FadeevSuchanek 2004Mg

WhitlockiteTCP- Ca4Mg5(PO4)6  [208،206]

TCP [197،196].

 

 XRDHA  𝑴𝒈°C1100  :34.  4الشكل 
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 XRDHA  𝑴𝒈 °C1200  :35.  4الشكل 

 

            XRDHA𝑴𝒈°C1300 :36.  4الشكل 
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 FTIRالتحليل بواسطة الأشعة تحت الحمراء   .2.2.2.3.4

437438439

HAMg 1100 ℃ 1200 ℃ 1300 ℃

FTIR 700 ℃

CO2
3− cm−1 

1401 cm−1 1446FTIR 

.XRD𝛽 − TCP

 

 FTIRHA Mg°C1100 :37.  4الشكل 
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 FTIRHA Mg°C1200 :38.  4الشكل 

 

   FTIRHA Mg°C1300 :39.  4الشكل 
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 1300 ℃للعينات الملبدة عند    𝐌𝐠بدلالة تركيز  إختبار مضاد البيكتيريا  .3.2.2.3.4

411440 HA

Mg

S.aureusE.coli

1 % MgCaO  Ca(OH)2

5 % Mg 10 % MgMgO

CaO [209] تثبيط البيكتيريا  الفعّال في.

mmHA :11.  4جدول ال

𝑴𝒈

𝐷0%Mg (𝑚𝑚) 𝐷1%Mg (𝑚𝑚)𝐷5%Mg (𝑚𝑚) 𝐷10%Mg (𝑚𝑚) 

E.coli 9.89 9.35 9.60 9.87 

S.aureus9.80 8.799.029.2 
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HA𝑴𝒈: 40.  4الشكل 

℃1300

MgCaO

HAMgO5 % Mg

 10 % Mg℃700HA

  𝛽 − 𝑇𝐶𝑃Mg

HACaMgHA

MgCaHAac
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 السيليسيوم على الهيدروكسي أباتيت   أيونات تأثير إضافة .3.3.4

HASiHA 

412pH

 (Si 10%  5%  1%  0%)pH

5.683.9624pH

0pHTEP 

SiTEPpH

Si

Ca2+ 

Ca-O-PCa-O-Si

 pHSi:12.  4جدول ال

 (pH)درجة الحموضة  C   700°المساحيق عند 

24

0 % Si _ HA5.680

1 % Si _ HA3.960

5 % Si _ HA3.960

10 % Si _ HA 3.960

 𝐂°𝟕𝟎𝟎    عند   𝐒𝐢  تركيز   بدلالة   البنيوية   التغيرات  .1.3.3.4

 XRDالتحليل بواسطة الأشعة السينية   .1.1.3.3.4

441XRDHA Si

700 ℃ XRD

PDF # 9-432HA

β − TCPSiP
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HA°C 700

CaOHA Si

SiO4
4− PO4

3−.HAXRD

HA

°34.12 °33=  2θ   وهذا يدلّ على زيادة نسبة التبلور في العينات المطعمّة 

°32.28=  2θ    غير بالعينة  مقارنة  المطعمّة  العينات  في  الخط  هذا  شدةّ  تناقص  لاحظنا  فقد 

عل يدلّ  وهذا  نسبة    ىالمطعمّة  المطعمّة.  2Ca(OH)تناقص  العينات  في 

3CaCOHA

CaO

Si.Si

HASiHA

HA 

2008  BalamuruganGibson 1999

Si4+P5+ HA [211،210]  

x-2(OH)x)4(SiOx-6)4(PO10aCSiO4
4−PO4

3−

HA2008  Balamurugan

Gibson 1999
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.XRDHA  𝑺𝒊 °C700  :41.  4الشكل 

413

a cHA

Gibson 1999Marchat 2013

PO4
3−SiO4

4− 

 OH

[212،211](1.1 𝐴°)

(1 𝐴°)[210221]

Si

XRDMoreno-Perez 2011 [222]

(Ca / P+Si)1.971.80Si

HA413
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 HA10 % SiSi

CaO(Ca / P+Si)

XRDSi P HA

P-OA°1 57Si-O1.66 A°

[211]  .

 :13.  4جدول ال

(Ca / P+ Si) HASi°C700 

 C  700°المساحيق عند 
 

أبعاد الشبكة  
 البلورية 

(A )°

 بعدال
 حبيبي ال

(nm)

درجة  
 التبلور 

(%) 

نسبة  ال
 المولية 
(Ca / 

P+ Si) 

 
ca=b

0%   Si _ HA 6.8809.41958.54931.97

1%   Si _ HA 6.8859.41243.89941.85

5%   Si _ HA 6.8899.41744.71951.82

10% Si _ HA 6.8909.41843.34951.80

 FTIRالتحليل بواسطة الأشعة تحت الحمراء   .2.1.3.3.4

442FTIRHA

Si700 ℃

(PO4
3−)(OH−)[166،165]

(PO4
3−)cm−1563 cm−1601

cm−1961cm−1 1020 cm−11089

 cm−1635

1-cm3573

OH[212،211]

CO2
3− cm−11398cm−1 1463
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[205،195،189،188]  

cm-1879

HPO4HA[167]

FTIRXRD

 

FTIRHA 𝑺𝒊°C700 :42.  4الشكل 

 HA_Si  لل ـ  المجهرية   البنية   و   الحبيبي   الحجم   توزيع  .3.1.3.3.4

    443444

SiHA 

  Si 1 % Si 

5 % Si𝜇𝑚1.80𝜇𝑚20

1 % Si 𝜇𝑚3.50𝜇𝑚3005 % Si

10 % Si
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𝜇𝑚3.50𝜇𝑚39.50𝜇𝑚39.50𝜇𝑚440

Si

10 % Si 

10 % Si    0 % Si 𝜇𝑚 3.4𝜇𝑚15.68

 . (D90(0%Si) = 5 𝜇𝑚  D50(0%Si) = 2.5 𝜇𝑚)

  . ( D90(1%Si) = 7.2  𝜇𝑚  D50(1%Si) = 5.22  𝜇𝑚)

 . (D90(5%Si) = 62.56 𝜇𝑚   D50(5%Si) = 15.41 𝜇𝑚)

 . (D90(10%Si) = 184.05 𝜇𝑚  D50(10%Si) = 33.02 𝜇𝑚)

Si

[162]   

 

HA𝑺𝒊  :43.  4الشكل 

℃700
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SEMHA𝑺𝒊 :44.  4الشكل 

℃700

 HAلـ  (TG-DSC)التحليل الحراري  .4.1.3.3.4

445 TG-DSCHASi%0

1%%10 1000 °C 

445

 360 °C − 3018 

TEPTEOS

193 °C   150 °C  274 °C  .

 [195،175]

540 °C − 360 °C (7 ) 

Si %10(10 %)Si

1%

370°C
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℃540 ℃650%22

1  Si31 %10  Si

 623 ℃   565 ℃ [170،169]

℃650℃1000

 

TG-DSCHA 𝑺𝒊: 45.  4الشكل 

   الحرارة   درجة   و   𝐒𝐢  تركيز   بدلالة   البنيوية   التغيرات  .2.3.3.4

 XRDالتحليل بواسطة الأشعة السينية   .1.2.3.3.4

446447448XRDHA HA 

Si(10 %  5%  1% 0%  )1100 ℃

1300 ℃   1200 ℃  HA

HA

HA Si  P HA

HA

1300 ℃   1200 ℃  1100 ℃SiP
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HA)2005 Botelho 2006Ibrahim 2011

Bang 2015Gibson 1999Moreno-Perez 2019Arshad 2020

Jamil 2018Honda 2012 [222،217،216،211-227] .

SiHA

 𝛽 −

TCP𝛼 − TCP Si 

[228230]

 

 XRDHA 𝑺𝒊 °C1100  :46.  4الشكل 
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XRDHA  𝑆𝑖 °C1200:47.  4الشكل 

XRDHA 𝑺𝒊°C1300:48.  4الشكل 
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 FTIRالتحليل بواسطة الأشعة تحت الحمراء   .2.2.3.3.4

449450451

HASi 1200  ℃ 1300 ℃1100  و ℃ 

HPO4HA

𝛽 − TCPFTIR

XRD1-cm3632

O-HCa(OH)2

HPO4
2−cm−1873

Si 

 

 FTIRHA 𝑺𝒊°C1100: 49.  4الشكل 
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 FTIRHA 𝑺𝒊°C1200: 50.  4الشكل 

 

 FTIRHA 𝑺𝒊°C1300 :51.  4الشكل 
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 1300 ℃للعينات الملبدة عند    𝑺𝒊بدلالة تركيز   إختبار مضاد البيكتيريا  .3.2.3.3.4

414452 HA

 𝑆𝑖

E.coli S.aureus

CaO Ca(OH)2

 [193].𝑆𝑖

𝑆𝑖E.coli

 mm10.11. 

mmHA: 14.  4جدول ال

𝑺𝒊 

𝐷0% Si (𝑚𝑚) 𝐷1% Si (𝑚𝑚)𝐷5% Si (𝑚𝑚) 𝐷10% Si (𝑚𝑚) 

S.aureus 9.80 8.70 8.80 8.78 

E.coli 9.89 9.8910.1110.10 
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   HASi   :52.  4الشكل 

℃1300 

SiCaO HA

℃7001300 ℃  1200 ℃  1100 ℃

HA  𝛽 − 𝑇𝐶𝑃 

HASiHA

PSiHAc
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    الخلاصة .4.4

Na  Mg  Si70 ℃24

 

PCaNa MgSi TEP

Teflon

Na  Mg  SiHA

 .   ℃ 700  ℃ 1100  و  ℃ 1200   ℃1300

HA

HANa10% Na

HA NaCaPO4℃ 1200 و  ℃1300

CaNa HAacMg

CaMgHA

acPSiHA

cMgNaHA
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 الخاتمة 

4 hh16h24

(90 ℃   70    50  25 )

Na  و Mg  و Si

    

• TeflonTEP

• 

• 

90 ℃𝛽 − 𝑇𝐶𝑃

• TEP
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h2470 ℃

ml 30

 بالنسبة للجزء الثاني، فقد بيّنت النتائج ما يلي:

لهـا تـأثير علـى تبلـور واسـتقرار الهيدروكسـي أباتيـت.  Si و  Mg و  Na نّ إضـافةإ  

ا أدّ  إلـى تحسـين تبلـور    هذه العناصرمع زيادة تركيز    CaOشدةّ خطوط انعراج    نخفضت ا .  HAممـّ

داً مـع عـدم رهـور أطـوار   ةمتبلـور  HAتحصّلنا على طور    ℃ 700بعد المعالجة الحرارية عند    جيّـ

𝛽مثل  ثانوية − 𝑇𝐶𝑃 .  

حجـم الحبيبـات فـي زيـادة  تكتلات والحجم  نقصان  زيادة تبلور الهيدروكسي أباتيت يترافق مع   •

 المساحيق المحضرة.

نتيجـة     NaCaPO4رهر طور ثـانوي  % Na  10تركيز    عند درجات الحرارة العالية ونسبة •

 . لتفاعل أكسيد الكالسيوم وأكسيد الصوديوم وأكسيد الفسفور

  .cو  aلم يغيرفي أبعاد الشّبكة البلورية  HAداخل شبكة  Naبـ  Caستبدال ا •

  .cو  aأبعاد الشّبكة البلورية نخفاض اأدّ  إلى   HAداخل شبكة  Mgبـ  Caستبدال ا •

 .الشّبكة البلوريةأدّ  إلى تمدد  HAفي  Siبـ  P ستبدالا •

Na  أو  Mg  أو  Si

5%  1%  0%) (10% 
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   آفاق 

  

CaO

CaP

HA- TCP 
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Effet des éléments dopants (Si, Mg, Na) sur les propriétés physico-

chimiques de l’hydroxyapatite synthétisée par voie-sol-gel 

 

Résumé 

L'hydroxyapatite (HA) est un matériau biocompatible et bioactive utilisée comme matériau 

de substitution osseuse en orthopédie et en dentisterie. Les conditions expérimentales de 

préparation de HA cristallisée par la méthode sol-gel ont été étudiées. On a utilisé triéthyle 

de phosphate (TEP) et nitrate de calcium tétrahydraté comme sources de phosphore et de 

calcium, respectivement. Ainsi, l'effet de dopage d'hydroxyapatite par Na, Mg et Si avec 

différents ratios molaires (0-10 % mol) sur la stabilité de l'hydroxyapatite a été étudié. 

Tous les gels séchés ont été traités thermiquement à 700℃ pendant 1 h. Les résultats 

obtenus ont montré que le degré de cristallisation de HA augmente avec le temps et que la 

température de vieillissement que ne doit pas dépasser 70 ℃. À 90℃, le phosphate 

tricalcique (TCP) a été formé comme phase majoritaire et HA comme phase secondaire. 

Nous avons constaté que 24 h et 70 ℃ sont les conditions idéales pour la préparation de 

HA cristallisé. En outre, il a été conclu qu'une quantité suffisante d'eau est nécessaire pour 

que l'hydrolyse du phosphate de triéthyle se produise, obtenant ainsi un HA bien cristallisé. 

Les additifs n'ont pas affecté la stabilité de l'hydroxyapatite, bien qu'en raison de certains 

éléments, ils aient augmenté le volume du réseau et n'aient pas empoisonné les cellules, ce 

qui leurs permet d'être ajouté à l'hydroxyapatite pour une utilisation à l'intérieur du corps 

humain. 

Mots clés: Triéthyl de phosphate, Vieillissement, Sol-gel, Hydroxyapatite, Stabilité 

thermique.
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على الخصائص الفيزيائية و الكيميائية للهيدروكسي أباتيت المحضرة بطريقة  (Na, Mg, Si)تأثير عناصر التطعيم  

 هلام  -سائل

 ملخص 

ً   ( هو مادة متوافقةHAالهيدروكسي أباتيت ) تستخدم كمواد بديلة للعظام في كل من جراحة    ،حيوياً ونشطة حيويا

هلام. باستخدام ثلاثي    -المتبلورة بواسطة طريقة سائل  HAالعظام وطب الأسنان. تمّ دراسة الشروط التجريبية لتحضير 

( الفوسفات  كTEPإيثيل  الكالسيوم  نترات  هيدرات  رباعي  و  ل(  تطعيملكالسيوم  مصادر  تأثير  كذلك  و     والفوسفور 

بـ   أباتيت  مولية   Na ، Mg ، Siالهيدروكسي  الهيدروكسي    (  من0  إلى  𝑚𝑜𝑙 %10)  مختلفة   بنسب  استقرار  على 

عند   المجففة  الهلامية  المواد  لجميع  الحرارية  المعالجة  تمت  النتائج    ℃ 700أباتيت.  أرهرت  واحدة.  ساعة  لمدة 

ت أنّ درجة  تزيد عن    HAبلور  المتحصل عليها  ألا  التي يجب  التعتيق  الحرارة  الزمن ودرجة  . عند ℃ 70تزداد مع 

 24كطور ثانوي. وجدنا أنّ    HA( كطور رئيسي و  TCP، تم تشك ل ثلاثي فوسفات الكالسيوم ) ℃ 90درجة الحرارة  

المثالية لتحضير    ℃ 70سا و   الشروط  الماء لحدوث    HAهي  يلزم كمية كافية من  أنّه  استنتاج  أيضًا ، تم  المتبلورة. 

 متبلورة بشكل جيدً.   HAالتحلل المائي لثلاثي إيثيل الفوسفات وبالتالي الحصول على 

مم أنّهّا لم تس  اسبة لبعض العناصر زاد حجم الشبكة كمّ نلم تأثر الإضافات على استقرار الهيدروكسي أباتيت رغم أنهّا بال

  الخلايا ممّا يسمح بإضافنها إلى الهيدروكسي أباتيت لإستعمالها داخل جسم الإنسان.

.

 

Effect of doping elements (Si, Mg, Na) on the physico-chemical properties of 

hydroxyapatite synthesized by the sol-gel route 

Abstract 

Hydroxyapatite (HA) is a biocompatible and bioactive material used as a bone substitute 

material in orthopedics and dentistry. The experimental conditions for the preparation of 

crystallized HA by the sol-gel method have been studied. Triethyl phosphate (TEP) and 

calcium nitrate tetrahydrate were used as sources of phosphorus and calcium, respectively. 

Thus, the effect of the elements Na, Mg and Si with different molar ratios (0-10 mol%) on 

the stability of hydroxyapatite was studied. All dried gels were heat treated at 700℃ for 1 

h. The obtained results showed that the crystallization degree of HA increases with time 

and the aging temperature which should not exceed 70℃. At 90℃, tricalcium phosphate 

(TCP) was formed as the major phase and HA as the minor phase. We found that 24 h and 

70℃ are the ideal conditions for the preparation of crystallized HA. Furthermore, it was 

concluded that a sufficient amount of water is required for the completly hydrolysis of 

triethyl phosphate and consequently a well-crystallized HA is obtained. The additives did 

not affect the stability of hydroxyapatite, although due to certain elements they increased 

the volume of the network and did not kils the cells, which allows them to be added to the 

hydroxyapatite for use inside the human body. 

Keywords: Triethyl phosphate, Aging, Sol-gel, Hydroxyapatite, Thermal stability 


