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ВПЛИВ ТЕМПЕРАТУРИ МІКРОХВИЛЬОВОГО СПІКАННЯ НА СТРУКТУРУ                            
І МЕХАНІЧНІ ВЛАСТИВОСТІ ГІДРОКСИАПАТИТНОЇ КЕРАМІКИ 

The aim of the paper was to investigate features of microwave sintering of biogenic hydroxyapatite obtained for filling 
of various bone defects in medicine. The samples were prepared at high-temperature muffle furnace (1,5 kW, 
2,45 GHz) at 800, 900, 1000 and 1100 °С. It was established that increasing of microwave sintering temperature did 
not lead to a rapid increasing of grain size and agglomerate formation. The prepared materials have homogeneous 
fine-grained structure with average grain size 0,42—0,56 мm and average pore size is equal to 0,5 мm. It was             
established that the porosity of materials prepared at 800—1000 °С was equal to 40 % and for materials prepared at 
1100 °С reduced down to 33 %. The compressive strength increased from 31 to 59 MPa with increasing of 
temperature and was close to that of cancellous human bone. Studies in vіtro showed that the solubility of the             
materials in physiological solution did not depend on sintering temperature and was equal to 0,1—0,15 wt. %/day. 
Thus, the possibility of preparation of ceramics based on biogenic hydroxyapatite by microwave sintering at 800— 
1100 °C with sufficient structural-mechanical properties for medical use for the substitution of bone defects was 
shown in the present work. 
Keywords: biomaterial, calcium phosphate, hydroxyapatite, microwave sintering. 

Вступ 

В Україні, як і у всьому світі загалом, все 
гострішими стають проблеми, пов’язані з ліку-
ванням травм опорно-рухового апарату різного 
походження, в тому числі заміщення дефектів 
кісткової тканини. Хворі потребують тривалого 
й складного лікування, та його результати не 
завжди задовільні, а такі травми часто стають 
причиною первинної інвалідності пацієнтів [1]. 
Тому розробка нових і вдосконалення вже іс-
нуючих імплантаційних матеріалів є одним із 
найпріоритетніших завдань сучасного матеріа-
лознавства. 

Серед великого різноманіття матеріалів, 
які застосовують у медичній практиці для за-
міщення кісткових дефектів — металів, керамі-
ки, полімерів і композитів, — найбільш перс-
пективними та найпоширенішими є біоактивні 
матеріали на основі гідроксиапатиту (ГА). ГА — 
найближчий аналог природної кістки за хіміч-
ним складом, тому він є найбільш прийнятним 
матеріалом для виготовлення імплантатів [2]. 
Розрізняють ГА синтетичний, отриманий твер-
дофазовим синтезом, методом осадження або 
золь-гель методом тощо [3, 4], а також біоген-
ний ГА (БГА), який найчастіше отримують із 
кісток великої рогатої худоби [5, 6]. Завдяки 
збереженню хімічного складу, природній струк-
турі та невеликій собівартості одержання БГА 
має значну перспективу застосування. Крім того, 
з літератури відомо, що БГА краще сприяє 
процесам регенерації кісткової тканини [6, 7]. 

Вироби на основі ГА-кераміки отримують 
традиційними методами порошкової металургії, 
гарячим пресуванням, методом дублювання 
структури полімерної матриці, методами “freeze 
casting” і “spark plasma sintering” [8—10].  

Використання мікрохвильового спікання 
як способу отримання виробів медичного при-
значення з високою міцністю та збереженням 
достатньої пористості є одним із найперспек-
тивніших методів. Наразі мікрохвилі найчасті-
ше використовують для синтезу ГА [11—13] і 
практично не застосовують для виготовлення 
виробів. Не достатньо висвітлено в літературі 
особливості спікання та формування структури 
ГА при мікрохвильовому спіканні. 

Постановка задачі 

Завдання роботи — дослідити особливості 
мікрохвильового спікання БГА, а також вста-
новити вплив температури на структуру і влас-
тивості БГА-кераміки. 

Матеріали і методи 

Вихідним матеріалом у роботі вибрано 
БГА ТМ “Остеоапатит Керамічний” з розміром 
частинок до 160 мкм. Методом двостороннього 
пресування при тиску 200 МПа виготовлені 
зразки циліндричної форми, які були спечені у 
високотемпературній мікрохвильовій муфель-
ній печі (1,5 кВт, 2,45 ГГц) за температур 800, 
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900, 100 і 1100 °С з витримкою за максималь-
ної температури спікання протягом 30 хв. 

Методом растрової електронної мікроско-
пії з використанням мікроскопа РЭМ-106И 
(ВАТ “SELMI”, Україна) було досліджено струк-
туру отриманих зразків. За допомогою програ-
ми аналізу зображень та моделювання струк-
тур SIAMS Photolab (ТОВ “СИАМС”, Росія) 
було проведено аналіз розподілу зерен і пор              
за розміром. З використанням рентгенівського 
дифрактометра Ultima IV (Rigaku, Японія) про-
ведено контроль фазового складу. Хімічний 
склад перевіряли методом енергодисперсійного 
рентгенфлуоресцентного елементного аналізу 
за допомогою аналізатора Expert 3L (ІнАМ, 
Україна). Міцність на стиск визначено за до-
помогою випробувальної машини Ceram test 
system. Визначено також пористість, об’ємну 
усадку та втрату маси при спіканні. 

Для оцінки біологічної активності отри-
маних матеріалів було використано експеримен-
ти in vitro, зокрема визначення розчинності 
зразків у фізіологічному розчині (0,9 %-ний 
водний розчин хлориду натрію). Методика 
проведення передбачає визначення втрати ма-
си протягом перебування зразків у модельному 
середовищі протягом певного проміжку часу (в 
нашому випадку — 2 доби) за температури 36—
37 °С [14]. 

Результати і їх обговорення 

На рис. 1 зображені структури зразків БГА, 
отриманих за різних температур спікання. На 
основі аналізу структури встановлено, що зі 
збільшенням температури спікання структура 
матеріалу стає більш однорідною та дрібнозер-
нистою з рівномірним розподілом пор.  

Збільшення температури спікання приво-
дить до зростання мінімального розміру зерен 
від 0,1 до 0,2 мкм, середній розмір зерен збіль-
шується від 0,42 до 0,56 мкм (рис. 2).  

Мінімальний розмір пор зростає від 0,04 
до 0,2 мкм при підвищенні температури до 
1000—1100 °С (рис. 3), однак середній розмір 
пор не залежить від температури спікання і 
становить ∼ 0,5 мкм. Крім того, встановлено, 
що незалежно від температури спікання, основ-
на кількість зерен і пор мають розмір у діапа-
зоні 0,2—0,8 мкм. Таким чином, підвищення 
температури при мікрохвильовому спіканні від 
800 до 1100 °С не призводить до стрімкого рос-
ту розміру зерна та утворення агломератів. 

На основі РФА встановлено, що зі зрос-
танням температури спікання фазовий склад 
зразків не змінюється і матеріал представлений 
лише фазою ГА (рис. 4). Це повністю узгоджу-
ється з літературними даними про термостабіль-
ність біогенного ГА до 1350 °С [15]. Згідно з 
JCPDS Card # 09-0432 основні характерні лі- 
нії для фази гідроксиапатиту (Ca5(PO4)3(OH)) 
розміщені в інтервалі кутів 2θ  від 20 до 60°         
та повністю збігаються з експериментальни- 
ми даними. Невеликий пік при 2θ  ∼ 37,54° 
(рис. 4, а), який зникає при 900 °С, на нашу 
думку, може бути пов’язаний з виникненням 
дефектності структури, яка зростає зі збіль-
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Рис. 1. Мікроструктура зразків БГА, отриманих методом мік-
рохвильового спікання за різних температур: а — 
800 °С; б — 900 °С; в — 1000 °С; г — 1100 °С 
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Рис. 2. Розподіл зерен за розмірами для зразків БГА, отриманих методом мікрохвильового спікання за різних температур: 
а — 800 °С; б — 900 °С; в — 1000 °С; г — 1100 °С 
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Рис. 3. Розподіл пор за розмірами для зразків БГА, отриманих методом мікрохвильового спікання за різних температур: 
а — 800 °С; б — 900 °С; в — 1000 °С; г — 1100 °С 
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шенням температури. При подальшому зрос-
танні температури пік знову з’являється        
(рис. 4, в, г), але має меншу інтенсивність, що 
можна пояснити первинною рекристалізацією 
структури. 

Хімічний аналіз також підтверджує ста-
більність складу зразків, оскільки для всіх тем-
ператур спікання зберігається фаза стехіо-
метричного гідроксиапатиту. Також виявлені 
незначні кількості міді (0,01 мас. %), цинку 
(0,02 мас. %), а також 0,1—0,3 % заліза, поява 
яких є результатом намолу при виробництві 
вихідного порошку. Крім того, виявлено 0,07—
0,08 % стронцію, який міститься в тканинах 
здорових людей та тварин [16] і який, потрапи-
вши до зразків із вихідного матеріалу, вико-
ристовується для виготовлення порошку БГА 
(в нашому випадку — кісток великої рогатої ху-
доби). Стронцій в організмі є супутником каль-
цію, але завдяки збільшенню дози споживання 
кальцію можна знизити засвоєння стронцію та 
підвищити його виведення [17], тому наявність 
стабільного стронцію у виробах медичного 
призначення в незначній кількості не є проти-
показанням до їх застосування на практиці. 
Наявні також повідомлення про позитивний 
вплив стронцію при лікуванні остеопорозу, 

оскільки він збільшує густину кіст-
кової тканини, а також зменшує 
запалення [18]. 

На рис. 5 показані зміни 
об’ємної усадки та втрати маси 
при спіканні зразків БГА залежно 
від температури. Бачимо, що з пі-
двищенням температури втрата 
маси збільшується від 1,3 до 2,2 %, 
а об’ємна усадка зростає від 0,8 
до 13,2 %. Це пов’язано з інтен-
сифікацією дифузійних процесів 
при підвищенні температури спі-
кання, які забезпечують ущіль-
нення матеріалу та його зміц-
нення. 

Пористість отриманих зраз-
ків в інтервалі температур спікан-
ня 800—1000 °С практично не за-
лежить від температури і стано-
вить близько 39,6—40,4 %, а при 
збільшенні температури до 1100 °С 
стрімко зменшується до 33 %, ко-
релюючи з об’ємною усадкою. 
При цьому відкрита пористість 
становить більше 95 % від загаль-
ної, що є однією з необхідних 

умов, які висувають до пористих імплантатів, 
оскільки відкрита пористість відповідає за про-
цеси проникнення біологічних рідин і приско-
рення процесів регенерації кісткової тканини. 

Рис. 5. Вплив температури на зміну параметрів зразків БГА 
при мікрохвильовому спіканні: ● — об’ємна усадка; 
■ — втрата маси 

Міцність на стиск (рис. 6) зростає з під-
вищенням температури від 31 до 59 МПа. Ці 
значення є близькими до міцності губчатої кіст-
ки людини [19]. Збільшення міцності на стиск 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Рис. 4. Дебаєграми зразків БГА, отриманих методом мікрохвильового спі-

кання за різних температур: а — 800 °С; б — 900 °С; в — 1000 °С; г — 
1100 °С 
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при відносно стабільній пористості в інтервалі 
температур 800—1000 °С може бути пов’язане зі 
структурою отриманих матеріалів, яка стає 
більш дрібнозернистою зі зростанням темпера-
тури. 

Рис. 6. Залежність міцності на стиск зразків БГА від тем-
ператури мікрохвильового спікання 

На основі досліджень розчинності у фізіо-
логічному розчині встановлено, що розчин-
ність БГА-кераміки практично не залежить від 
температури спікання і становить 0,1—
0,15 мас. %/добу.  

Висновки 

На основі дослідження мікрохвильового 
спікання (1,5 кВт, 2,45 ГГц) біогенного гідрок-

сиапатиту за температур 800, 900, 1000 і 1100 °С 
встановлено, що: 

• при підвищенні температури спікання у 
мікрохвильовій печі не спостерігається утво-
рення агломератів і стрімкого збільшення роз-
міру зерен; 

• метод дає змогу отримати зразки з од-
норідною дрібнозернистою структурою з серед-
нім розміром зерен 0,42—0,56 мкм і з рівномір-
ним розподілом пор (розмір пор ∼0,5 мкм); 

• пористість отриманої кераміки досягає 
40 %; 

• міцність на стиск становить 31—
59 МПа, зростаючи з підвищенням температу-
ри, і є близькою до міцності природної кістки; 

• розчинність матеріалів in vіtro не зале-
жить від температури спікання і становить 0,1—
0,15 мас. %/добу. 

Таким чином, отриманий матеріал може 
бути перспективним для заміщення дефектів 
кісткової тканини, які не несуть механічних 
навантажень. 

У подальшому планується провести дослід-
ження ефективності клонування стовбурових 
стромальних клітин кісткового мозку на розроб-
лених зразках, а також експериментально-клі-
нічні дослідження для встановлення реакції  
кісткової тканини на отриману біокераміку та 
можливості її застосування в ортопедії та трав-
матології. 
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