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Amélioration des propriétés mécaniques et biologiques de

I'Hydroxyapatite naturel

Résumé

L'objectif principal de ce travail est d'étudier I'nyroxyapatite (HA: Caio(PO4)s(OH),)
qui a été extrait d'os de bovins. Cette derniére disponible en abondance et, par conséquent, est
une bonne source qui n'est pas particulierement colteuse. L'effet du temp de broyage, la
temperature de frittage et I'addition de P,Os et B,03 sur la densité, la microdurete, la bioactivité
et la compatibilité de I' Hydroxyapatite ont été étudiés.

Pour mieux caractériser les différents échantillons élaborés, plusieurs techniques ont été
utilisées. Les plus importants sont: spectroscopie infrarouge (IR), microscopie électronique a
balayage (MEB-EDS), I'analyse par diffraction des rayons X et la spectroscopie d’émission au
plasma (ICP-OES).

Dans la premiére partie nous avons étudié I'effet de broyage sur la taille des particules
de I'Hydroxyapatite naturel. De plus, nous avons étudié I'effet de la température de frittage sur
la stabilité de I'Hydroxyapatite naturel. Nous avons trouvé que ce dernier est stable, de sorte
que, a toutes les températures la seule phase présente était I'Hydroxyapatite. Aussi, ce dernier
posséde des propriétés mécaniques significatives. En outre, nous avons étudié I'effet de
I'introduction de certains additifs en Hydroxyapatite, tel que P,Os et B,O3 avec un pourcentage
de 3% aux températures suivantes: 1050 ° C et 1250 ° C. Bien que l'introduction des additions
a 1050 ° C n'a pas enlevé le pourcentage de frittage, mais il a amélioré les propriétés
mécaniques, en particulier lorsque on ajoute le B,O3, ou la valeur de la microdureté a augmente
a 0,96 GPa, comparativement a 0,61 GPa obtenu sans additions. En ce qui concerne la valeur
de la résistance a la traction a augmenté de 6,7 MPa a 17 MPa. tandis que a 1250 ° C, I'effet
des additions était évident, ou le pourcentage de frittage atteint 93%, et la valeur de la
résistance a la traction a bondi a 67 MPa dans les échantillons contenant 3% de B,O3 par
rapport a une valeur faible dans la gamme de 13 MPa pour les échantillons sans additions. ces
additifs ont conduit a la transformation de I' Hydroxyapatite on R-TCP, en différents
pourcentages, et ce dernier était plus grand a 1250 ° C. Lorsque l'immersion de ces
échantillons dans le SBF pour différents moments on a remarqué que, lorsque la température
est 1050 ° C, la couche d'apatite apparaisse sur la surface des échantillons qui ne contiennent
pas des additions et celles qui contiennent le P,Os était au bout de 14 jours. Mais pour les
échantillons contenant le B,O3; I'apparition de la couche d'apatite était plus rapide, et qui
apparaisse aprés seulement 3 jours d'émersion. Alors qu'a la température 1250 ° C, on ne
remarque la couche d'apatite sur la surface des différents échantillons et cela est di a la densité
relative élevée.

Mots clefs: Hydroxyapatite, B-TCP, P,Os, B,O3, SBF, Bioactivite.



Improvement of mechanical properties and bioactivity of
natural Hydroxyapatite

Abstract

The main objective of this research is to study the hydroxyapatite (HA:
Cai0(PO4)s(OH),,) which was extracted from cortical bovine. This latter because of both its
abundance and high purity may be considered as an exciting starting material for cheap bio-
ceramics production. The effect of milling time, sintring temperature and P,Os and B,0;
additions on density, microhardness, bioactivity and compatibility of Hydroxyapatite have
been studied.

In order to accomplish the above objectives, many techniques have been used to study

and characterize the chemical and physical properties of prepared samples. The most important
of them are Scanning Electronic Microscope (SEM), Infra-Red (IR), X-ray Diffraction (XRD)
and the Induced Coupled Plasma (ICP-OES).
In the first part the effect of milling time on the natural hydroxyapatite particles size has been
studied. In addition, we studied the effect of sintring temperature on natural hydroxyapatite
stability. and found that this latter is stable, so that at all temperatures the only phase present
was Hydroxyapatite. Also, this latter has significant mechanical properties. In addition, we
studied the effect of the introduction of certain additives in Hydroxyapatite as P,Os and B,O3
with a percentage of 3% at the following temperatures: 1050 ° C and 1250 ° C.. Although the
introduction of the additions at 1050 ° C has not removed the percentage of sintering, but
improved mechanical properties, in particular when B,O;3 is added, where the value of
microhardness increased to 0.96 GPa compared to 0.61 GPa obtained without additions and the
value of the tensile strength increased from 6.7 MPa to 17 MPa. At 1250 ° C, the effect of
additions was evident where the sintering percentage reached 93%, and the value of the tensile
strength has jumped to 67 MPa in the samples containing 3% of B,O3; compared to a low value
in the range of 13 MPa for samples without additions. these additives led to the transformation
of the hydroxyapatite in R-TCP, in different percentages. We can also observe that the 3-TCP
percentage was higher when the sintering temperature is 1250 ° C. After the immersion of the
different samples in SBF for different times, it was found that when the temperature is 1050 °
C, for the samples whithout additions and those containing P,Os the apatite layer appears on
the surface of samples after 14 days. But for samples containing B,O3 the appearance of the
apatite layer was quicker, and that appears after only 3 days of immersion. While at the
temperature 1250 ° C, any apatite layer has been observed on the surface of the different
samples and this is due to the high relative density.

Key words: Hydroxyapatite, 3-TCP, P,Os, B,Os, SBF, Bioactivity.
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