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Etude des propriétés physiques et la bioactivité

de ’hydroxyapatite naturelle

Résumé

L'objectif principal de ce travail est d'étudier 'hyroxyapatite (HA: Ca;o(PO4)s(OH),)
qui a été extrait d'os de bovins. Cette derniere disponible en abondance et, par conséquent, est
une bonne source qui n'est pas particulierement coliteuse. Ce mémoire a été également
consacré a 1'étude de l'influence de diverses conditions expérimentales et des additions de P,Os
et B,0; sur la densification, la microdureté, la bioactivité et la compatibilité de HA.

Pour mieux caractériser les différents échantillons élaborés, plusieurs techniques ont été
utilisées. Les plus importants sont Microscopie Electronique a Balayage (MEB) et Infra-
Rouge (IR) et Diffraction des Rayons X (DRX).

Le Premier résultat tiré de cette recherche est l'effet de la température et le temps de frittage sur
les propriétés de HA. Ou on a constaté une corrélation étroite entre la température de frittage et
les propriétés mécaniques de ces échantillons. En effet, le temps de frittage a un influence
important sur la croissance de grains. En plus, l'effet du temps de broyage sur la taille des
particules n'a pas été négligé. Des poudres de tailles moyennes de grains de quelques dizaines
de micron ont été obtenues. Quant a l'influence des additions de P,Os et B,0; sur les
propriétés de HA, il a été évident. L'addition de P,Os a réduit la température de frittage a la
limite de 1200°C, ou un taux de densification d'environ 93% est obtenue pour les différentes
additions. En ce qui concerne la micro-dureté, la valeur de 5.2 GPa a été obtenue pour
I'addition de 3% P,Os dans les mémes conditions. Cette valeur est largement supérieur celle
(2.1 GPa) obtenue pour les échantillons sans ajouts. Quant a la valeur de la résistance en
tension une valeur de 67 MPa , a été mesurée pour les échantillons avec addition de 3% P,Os ,
nettement supérieure celle (13 MPa) des échantillons sans addition et frittés a 1250°C. Dans le
cas du deuxieme type d'addition (B,03), il n'a pas d'incidence positive sur la densité des
échantillons frittés. Les valeurs de la microdureté 4.97 et 5.68 GPa, ont été mesurées pour les
échantillons avec addition de 3% P,0Os et frittés a 1250 et 1300°C, respectivement. Ces valeurs
sont également relativement supérieurs aux 3.4 et 4.7 GPa, mesurées pour des échantillons
sans additions. Finalement, la possibilité de formation de 1'Apatite a la surface de HA lors de
leur immersion dans "Simulated Body Fluid (SBF)", a été confirmée. De plus, ces échantillons

ont une bonne résistance a l'acide lactique (le taux de la perte de poids est relativement faible).

Mots clefs: hydroxyapatite, frittage, P,Os, B,Os3, Bioactivité, SBF.
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Study of physical properties and the bioactivity of natural
hydroxyapatite

Abstract

The main objective of this research is to study the hydroxyapatite (HA:
Ca9(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 various experimental conditions and P,Os et B,0; additions
on sintering, microhardness, bioactivity and compatibility of HA have also been taken into
account.

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) and X-ray Diffractio
(XRD).

The first result from this research is the effect of temperature and time of sintering on
the properties of HA. Where there was a close correlation between the sintering temperature
and mechanical properties of these samples. Indeed, the sintering time has a significant
influence on the growth of grains. In addition, the effect of milling time on particle size has not
been overlooked. Powders of sub-micron particle sizes have been obtained. The influence of
P,0s and B,05 additions on HA properties was also studied. The addition of P,Os decreased the
sintering temperature to a maximum of 1200°C, where the rate of densification of about 93% is
obtained for the various additions. As far as micro-hardness is concerned, a value of 5.2 GPa
was obtained for 3 wt% P,0s addition, under the same conditions. This value is much higher
than that (2.1 GPa) obtained for samples without additions. A relatively higher tensile strength
value of 67 MPa, was measured for samples with 3 wt% P,0Os addition, well above that (13
MPa) of samples without addition and sintered at 1250°C. In the case of the second addition
type (B203), it has no positive effect on samples densification. Micro-hardness values of 4.97
and 5.68 GPa were measured for samples with 3 wt% P,0Os addition and sintered at 1250 and
1300°C, respectively. These values are also relatively higher than the 3.4 and 4.7 GPa,
measured for samples without additions. Finally, it has also been found that Apatite formation
on HA surface during its immersion in "Simulated Body Fluid (SBF), was confirmed. In

addition, these samples resisted well to lactic acid (the weight loss ratio was relatively low).

Key words: hydroxyapatite, sintring, P,Os, B,O3, Bioactivity, SBF.
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