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 خدا نامبه

 ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة با آشنايي

و  اسـتاندارد  مؤسسـة  مقـررات  و قـوانين  اصـلاح  قـانون  3مـادة  يـك  بند موجب به ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة

اسـتانداردهاي   نشـر  و تدوين تعيين، وظيفه كه است كشور رسمي مرجع تنها 1371 ماه بهمن مصوب ايران، صنعتي تحقيقات

  .دارد عهده به را ايران) رسمي(ملي 

مؤسسـات   و كزمرا نظران صاحب *كارشناسان مؤسسه از مركب فني هاي كميسيون در مختلف هاي حوزه در استاندارد تدوين

توليـدي،   به شرايط توجه با و ملي مصالح با همگام وكوششي شود مي انجام مرتبط و آگاه اقتصادي و توليدي پژوهشي، علمي،

كننـدگان،  مصـرف  توليدكننـدگان،  شـامل  نفـع،  و حـق  صـاحبان  منصـفانة  و آگاهانـه  مشـاركت  از كـه  است تجاري و فناوري

نويس  پيش .شود مي حاصل دولتي غير و دولتي هاي سازمان نهادها، تخصصي، و علمي مراكز كنندگان، وارد و صادركنندگان

از  پـس  و شـود مـي  ارسـال  مربـوط  فنـي  هاي كميسيون اعضاي و نفع ذي مراجع به نظرخواهي براي ايران ملي استانداردهاي

ايران  )رسمي( ملي استاندارد نوانع به تصويب صورت در و طرح رشته آن با مرتبط ملي كميتة در پيشنهادها و نظرها دريافت

  .شود مي منتشر و چاپ

كننـد   مـي  تهيـه  شده تعيين ضوابط رعايت با نيز ذيصلاح و مند علاقه هاي سازمان و مؤسسات كه استانداردهايي نويس پيش

يـب،  بـدين ترت  .شـود  مـي  منتشـر  و چـاپ  ايـران  ملـي  اسـتاندارد  عنوان به تصويب، درصورت و بررسي و طرح ملي دركميتة

ملـي   كميتـة  در و تـدوين  5 شـمارة  ايـران  ملي استاندارد در شده نوشته مفاد اساس بر كه شود مي تلقي ملي استانداردهايي

  .باشد رسيده تصويب به دهدمي تشكيل استاندارد مؤسسه كه مربوط استاندارد

(ISO)دارد اسـتان  المللـي  بـين  سازمان اصلي اعضاي از ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة
المللـي   بـين  كميسـيون  1

2الكتروتكنيك 
(IEC) 3 قانوني شناسي اندازه المللي بين سازمان و

(OIML) 4رابط تنها عنوان به و است
كـدكس   كميسـيون  

 غذايي 
5
(CAC) هـاي  نيازمندي و كلي شرايط به توجه ضمن ايران ملي استانداردهاي تدوين در .كند مي فعاليت كشور در 

 .شودمي گيريبهره المللي بين استانداردهاي و جهان صنعتي و فني علمي، پيشرفتهاي آخرين از كشور، خاص

 مصـرف  از حمايـت  بـراي  قـانون،  در شـده  بينـي  پيش موازين رعايت با تواند مي ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة

 و محيطـي  زيسـت  ملاحظـات  و تمحصـولا  كيفيـت  از اطمينـان  حصـول  عمـومي،  و فردي ايمني و سلامت كنندگان، حفظ

 ـ وارداتـي،  اقـلام  يا / و ر كشو داخل توليدي محصولات براي را ايران ملي استانداردهاي از اجراي بعضي اقتصادي،  تصـويب  اب

 اجـراي  كشـور،  محصـولات  براي المللي بين بازارهاي حفظ منظور به تواند مي مؤسسه . نمايد استاندارد، اجباري عالي شوراي

 از كننـدگان  اسـتفاده  بـه  بخشـيدن  اطمينـان  بـراي  همچنين . نمايد اجباري را آن بنديو درجه صادراتي كالاهاي استاندارد

 و كيفيـت  مديريت هاي سيستم صدورگواهي و مميزي بازرسي، آموزش، مشاوره، در زمينة فعال مؤسسات و زمانها سا خدمات

 و ها سازمان گونه اين استاندارد مؤسسة ، سنجش وسايل )واسنجي(كاليبراسيون  و مراكز ها آزمايشگاه محيطي،زيست مديريت

 تأييـد  گواهينامـة  لازم، شـرايط  احـراز  صـورت  در و كنـد  مي ارزيابي ايران تأييد صلاحيت نظام ضوابط اساس بر را مؤسسات

 وسـايل  )واسـنجي (سـيون  كاليبرا يكاهـا،  المللي بين دستگاه ترويج .كند نظارت مي آنها عملكرد بر و اعطا ها آن به صلاحيت

 ايـن  وظايف ديگر از ايران ملي استانداردهاي سطح ارتقاي براي تحقيقات كاربردي انجام و گرانبها فلزات عيار تعيين سنجش،

  .است مؤسسه

                                                
 ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد موسسة *

1
- International organization for Standardization 

2
 - International Electro technical Commission 

3-  International Organization for Legal Metrology (Organization International de Metrology Legal)  
4
 - Contact point 

5
 - Codex Alimentarius Commission 
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  -كاشتني هيدروكسي آپاتيتي –كاشتني هاي جراحي  «ميسيون فني تدوين استانداردك

  »حالت بلوري و خلوص فازي آناليز شيميايي و تعيين مشخصات: قسمت سوم

  

  سمت يا نمايندگي:                                                                        رئيس 
  ضيائي مويد، علي اكبر                                                       عضو هيئت علمي دانشگاه صنعتي شريف

                                 ) دكتراي مهندسي مواد(
  

  :دبير

  كارشناس گروه پژوهشي مهندسي پزشكي                         فرجي، رحيم                                        
  موسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران          )                                     ليسانس شيمي كاربردي(

                                                                         

  )به ترتيب حروف الفبا(  :اعضا

  دانشگاه تهران دانشكده پزشكي اسپندار، رامين                                                             استاديار

  )متخصص ارتوپديپزشك، (

  

  كارشناس اداره نظارت بر اجراي استاندارد                                           آغشتي، زهرا                   
  موسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران                                         )    ليسانس مهندسي پزشكي(

                                                                                
                                 اماني، حميد                                                              كارشناس اداره كل تجهيزات پزشكي وزارت                

  شكيبهداشت و درمان و آموزش پز          )                                 مهندسي سراميك ليسانس(
                                                                       
  كارشناس گروه پژوهشي مهندسي پزشكي          حاذق جعفري، كوروش                                        

  رد و تحقيقات صنعتي ايرانموسسه استاندا      )                                            دكتراي  دامپزشكي( 
  

  شركت تهران اركاك      خليليان، وحيد                                                       
  )مهندسي مكانيكليسانس (
  

  دلفي، حسين                                                               كارشناس گروه پژوهشي مكانيك
  موسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران)                                            متالورژيمهندسي  ليسانس(
  

  شركت آتيلا ارتوپد        رضائي راد، عارف                                                    
  )ليسانس مهندسي  صنايع(
  

  مدير علمي مركز متالورژي رازي                              عطاريان، ميترا                                 
  )   فوق ليسانس مهندسي مواد(

                       
  صيادي، سعيد                                                              انجمن صنفي توليد كنندگان تجهيزات پزشكي،  

  دندانپزشكي و آزمايشگاهي                                 )   مهندسي الكترونيك فوق ليسانس(
-  
-  
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-  
  فائقي، فرانك                                                              سرپرست گروه پژوهشي مهندسي پزشكي  

  قيقات صنعتي ايرانموسسه استاندارد و تح)                                         فوق ليسانس فيزيك پزشكي(
     
  وزارت صنايع و معادن     كارشناس                قديمي، سعيد                                             
   )ليسانس شيمي(
  

 كارشناس گروه پژوهشي مهندسي پزشكي                                 طيب زاده، سيد مجتبي               

   موسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران                                  )    ندسي پزشكيفوق ليسانس مه(
  

   محمد پور، حسين                                                       موسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران
  )مكانيكمهندسي ليسانس (
  

 كارشناس گروه پژوهشي مهندسي پزشكي                                  معينيان، سيد شهاب                  

  موسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران                                  )                 فوق ليسانس شيمي(
         
-  
-  
-  
-  
-  
  -                                                             
-  

-  

-  
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  پيش گفتار

تعيـين  آنـاليز شـيميايي و   : قسـمت سـوم   -كاشتني هيدروكسي آپـاتيتي  -كاشتني هاي جراحي" استاندارد

 استاندارد توسط مؤسسة مربوط هاي دركميسيون آن نويس پيش كه حالت بلوري و خلوص فازي مشخصات

اسـتاندارد   ملـي  كميتـة  اجـلاس  و در دويسـت وسـيزدهمين   شـده  تـدوين  و تهيه ايران تحقيقات صنعتي و

 قـانون  3 مـادة  يـك  بند استناد به اينك ،تاس گرفته قرار تصويب مورد 26/11/87 مهندسي پزشكي مورخ

 عنـوان  بـه  ،1371 مـاه  بهمـن  مصـوب  ايران، صنعتي تحقيقات و استاندارد مقررات مؤسسة و قوانين اصلاح

   .شودمنتشر مي ايران ملي ارداستاند

خـدمات،   و علوم صنايع، زمينة در جهاني و ملي هاي پيشرفت و تحولات با هماهنگي و همگامي حفظ براي

اين  تكميل و اصلاح براي كه پيشنهادي هر و شد خواهد نظر تجديد لزوم مواقع در ايران ملي استانداردهاي

بنـابراين،   . گرفت خواهد قرار توجه مورد مربوط فني كميسيون رد نظر تجديد هنگام شود، ارائه استانداردها

   .كرد استفاده ملي استانداردهاي تجديدنظر آخرين از همواره بايد

  

 :است زير شرح به گرفته قرار استفاده مورد استاندارد اين تهية براي كه منبع و ماخذي

ISO 13779-3:2008, Implants for surgery— Hydroxyapatite —Part 3: Chemical analysis and 

characterization of crystallinity and phase purity. 
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  -كاشتني هيدروكسي آپاتيتي –كاشتني هاي جراحي 

  تعيين مشخصات حالت بلوري و خلوص فازي آناليز شيميايي و: قسمت سوم

  

  هدف و دامنه كاربرد         1

و حالت بلوري  1تعيين روشهاي آزمون ارزيابي و آناليز شيميايي تركيب فازيهدف از تدوين اين استاندارد 

  .مي باشد2هيدروكسي آپاتيت بر پايه موادي از قبيل پوشش ها و محصولات سينترشده

  

  مراجع الزامي          2

دين ترتيب ب. حاوي مقرراتي است كه در متن اين استاندارد به آن ها ارجاع داده شده است زير مدارك الزامي

يا اصلاحيه ها و /در مورد مراجع داراي تاريخ چاپ و. آن مقررات، جزئي از اين استاندارد محسوب مي شود

  .تجديد نظر هاي بعدي اين مدارك مورد نظر نيست

معهذا بهتر است كاربران ذينفع اين استاندارد، امكان آخرين اصلاحيه ها و تجديد نظر هاي مدارك الزامي زير 

يا تجديد نظر آن /يا تجديد نظر، آخرين چاپ و/در مورد مراجع بودن تاريخ چاپ و. بررسي قرار دهند را مورد

  .مدارك الزامي ارجاع شده است مورد نظر است

  

  :استفاده از مراجع زير براي كاربرد اين استاندارد الزامي است

 

 ويژگيها و - آزمايشگاه آناليزآب مورد مصرف در: 1381سال  1728استاندارد ملي ايران به شماره  1- 2

 )تجديد نظر(روشهاي آزمون 
2-2 ISO 565, Test sieves –Metal wire cloth, perforated metal plat and electroformed sheet- 

Nominal size of opening. 

2-3 ISO 10993-14, Biological evaluation of medical devices — Part 14: Identification and 

quantification degradation products from ceramics. 
2-4 ISO 13779-2, Implants for surgery — Hydroxyapatite — Part 2: Coatings of 

hydroxyapatite. 
2-5 ISO/IEC 17025, General requirements for the competence of testing and calibration.   
 
2-6 laboratories Sheets JCPDS 09-0169; JCPDS 9-348; JCPDS 9-432; JCPDS 72-1243;  

                                                
1
- Phase composition 

2
- Sintered 

   

 
1  



   2

JCPDS 25-1137; JCPDS 70-1379; JCPDS 4-0777; JCPDS 82-1690 Elements of X-ray 

Diffraction, B. D. CULLINITY, 2nd ed., Addison-Wesley, Reading, MA, 1978 (JCPDS = 

Joint Committee on Powder Diffraction Standards). 
 
 

  علائم و تعاريف، اصطلاحات      3

  تعاريفو  اصطلاحات           1- 3

 : رود مي كار به زير تعاريف و اصطلاحات استاندارد، اين در

3 -1 -1        

  منحني كاليبراسيون  

 اندازه گيري شده از روي الگوي پراش اشعه ايكس را به محتواي 1ترسيم حاصل از محاسبه كه، انتگرال شدت

2فازهاي خارجي
  .تبديل مي كند ، (Ca:P)يا نسبت كلسيم به فسفر 

3 -1 - 2        

  حد تشخيص 

  .3ده برابر مقدار انحراف استاندارد يك آزمون شاهد

3 -1 -3     

  ارتفاع

  . فاصله نوك پيك و خط پايه در الگوي پراش اشعه ايكس كه مقدار زمينه از آن كم شده است

3 -1 -4        

  شدت تابع اوليه

مساحت ناحيه بين  پيك و خط پايه در الگوي پراش اشعه ايكس در حالتي كه مقدار  زمينه از آن كم شده 

  . باشد

3 -1 -5     

  تراشيدن

  برداشتن پوشش از روي مواد پايه بدون برداشتن مواد پايه 

3 -1 -6       

  نسبت سيگنال به نوفه

  انحراف نوسان خط پايهنسبت ارتفاع يك پيك از الگوي پراش اشعه ايكس به بيشترين 

3 -2          

  علائم 

 P          دانسيته    

 d       فاصله بين شبكه هاي داخلي  

  

                                                
1- Integrated intensity 
2
- Foriegn phases content 

3
- Blank 
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  روش هاي آناليز            4

  .اين فهرست محدودكننده نيست. روشهاي ذكر شده در زير مورد آزمون قرار گرفته اند

  ، 1هطيف سنجي جذب اتمي، روش هيدريدي با اصلاح نوفه زمين -الف 

  ،2طيف سنجي جذب اتمي الكترو حرارتي با اصلاح كننده ماتريكس -ب

  .نيترات پالاديم منيزيم: مثال  براي

  ،3طيف سنجي  جذب اتمي شعله اي بعد از امتزاج و جداسازي  -پ

  ،(ICP)كوپل القائي پلاسما   -ت

  . (ICP – MS
4
طيف سنجي جرمي كوپل القائي پلاسما  -ث (  

  :مورد استفاده قرار مي گيرند 5عناصر زير عموماً براي آناليز مقدار ناچيزروشهاي طيف سنجي 

،(AAS66) طيف سنجي جذب اتمي  - ج  

  .طيف سنجي جرمي كوپل القائي پلاسما  -ح

  

  دستگاهها، واكنشگرها و نمونه هاي كاليبراسيون         5

  دستگاههاي آناليز شيميايي      1- 5

  .حداقل ويژگي هاي زير نگه داري شود نمونه آزمون بايد در وسايلي با

كه به دقت با اسيد شسته شده و با آب درجه دو مطابق با استاندارد ملي ايران به   Aشيشه كلاس -الف 

  ،شسته شده باشد 1381سال 1728شماره 

   ،)يا مشابه آن( بالن تفلوني -ب

  اده شده در استاندارديك دستگاه آناليز كمي مناسب كه حداكثر حد تشخيص آن برابر  حد د -پ

 ISO13779-2باشد.   

  واكنشگرها براي آناليز شيميايي      2- 5

  :واكنشگرها بايد داراي كيفيت آناليزي زير باشند

    ،1381سال 1728آب درجه دو مطابق با استاندارد ملي ايران به شماره   5-2-1

  ،33/1درصد با چگالي  5/52اسيد نيتريك حداقل   5-2-2

 ،11/1درصد حجمي با چگالي  30اكسيد هيدروژن پر  5-2-3

است تعيين شوند، به وسيله توزين و يا از محلول هاي  محلول استانداردي از عناصري كه قرار 5-2-4

 .استاندارد تجارتي موجود تهيه شود

                                                
1- Background noise 
2
- Matrix modifiers 

3
- Complexion and extraction 

4
-Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry 

5
- Trace elements 

6
- Atomic Absorption Spectrometer 
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 و نمونه هاي كاليبراسيون براي آناليز پراش اشعه ايكس وسايل 2- 5

  كليات 5-2-1

درجه داشته و  θ2در مقياس 02/0ابليت تفكيك و تكرار پذيري حداقل دستگاه پراش اشعه ايكس بايد ق

، يك منبع تغذيه تثبيت شده  1در صورت استفاده از گونيامتر. اجازه ثبت موقعيت پيك پراش و شدت را بدهد

ه در نيم عرض وري الگوي پراش اشعه ايكس، امكان كاهش اثرگذاري دستگاآ شرايط جمع. مورد نياز است

اين شرايط بايد براي نمونه آزمون و مخلوط مورد استفاده در آماده سازي . پهناي شدت را مهيا مي سازد

 .منحني كاليبراسيون يكسان باشد

  دستگاهها     2- 5-3

  .دستگاهها بايد شامل موارد زير باشند

   ،يا ساير مواد مناسب 2هاون از جنس آلومينيم، آگات 3-2-1- 5

  ،ISO565استاندارد غربال مطابق با  3-2-2- 5

  ،درجه سلسيوس) 1000±25(كوره با قابليت حفظ دما تا  3-2-3- 5

  CO2.  3دسيكاتور با  تله 3-2-4- 5

  نمونه هاي كاليبراسيون  3- 5-3

  .نمونه هاي ذكر شده در زير بايد مورد استفاده قرار گيرند

  ،JCPDS 09-0169ابق با الگوي پراش اشعه ايكس مط داراي خالصβكلسيم فسفات  تري - الف

  . باشد اين نمونه بايد مطابق با الزامات توصيف شده درپيوست ب 

  .ث  و يا از پودر استاندارد تجارتي تهيه شود مي تواند مطابق پيوست  βتري كلسيم فسفات   - 1يادآوري

  يك الگوي پراش اشعه ايكس طبق آنچه كه درخالص كه داراي  αتري كلسيم فسفات  -ب

  JCPDS09-0169 مي باشد ،توصيف شده است.  

  .مي تواند مطابق با پيوست ث و يا از پودر استاندارد تجارتي تهيه شود αتري كلسيم فسفات  - 2يادآوري

   JCPDS 72-124ا ي JCPDS 9-348 آپاتيت خالص داراي يك الگوي پراش اشعه ايكس طبق -پ

  . و آن بايد مطابق با الزامات توصيف شده درپيوست ب باشد مي باشد

  .و يا از پودر استاندارد تجارتي تهيه شود آپاتيت خالص مي تواند مطابق با   پيوست ث -3يادآوري

  يا JCPDS 25-1137 تترا كلسيم فسفات خالص داراي يك الگوي پراش اشعه ايكس طبق -ت

1379  JCPDS 70- مي باشد .  

                                                
 

1- Goniometric 
2
- Agate 

3- Trap 
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  .مي تواند مطابق با پيوست ث و يا از پودر استاندارد تجارتي تهيه شود  تتراكلسيم فسفات خالص - 4يادآوري

 يا JCPDS 4-0777 اكسيدكلسيم خالص داراي يك الگوي پراش اشعه ايكس طبق آنچه كه در  -ث

1690  JCPDS 82-پيوست ب باشد توصيف شده در و آن بايد مطابق با الزامات توصيف شده است مي باشد. 

  .مي تواند به طور تجارتي نيز تهيه شود خالص اكسيدكلسيم -5يادآوري

  دستگاه مادون قرمز         4- 5

مي تواند در تشخيص شيميايي تركيبات معدني و آلي مورد  (FTIR)دستگاه طيف سنج مادون قرمز فوريه 

و بوسيله تغيير طيف مادون  ي از پيوند شيميايي استطول موج نور جذب شده مشخصه ا. استفاده قرارگيرد

  .قرمز جذب شده، پيوند هاي شيميايي در يك مولكول مشخص مي شود

 cmبايد حداقل داراي قدرت تفكيك  مورد استفاده (FTIR)دستگاه طيف سنج مادون قرمز فوريه 
در   14-

 cmگستره 
 cmتا  1400-

  .   باشد 14000-

  عه ايكسجمع آوري الگوي پراش اش 6

  كليات          1- 6

و نسبت  θ2درجه در مقياس زاويه  02/0تنظيمات دستگاه پراش سنج بايد طوري باشد كه قدرت تفكيك 

در اغلب موارد نسبت سيگنال به نوفه (آپاتيت را ميسر سازد 211براي پيك   20سيگنال به نوفه بيشتر از 

  .)تتوصيه شده اس 50بيشتر از 

و يا نرم افزار تفكيك پيك ها،  1شدت انتگرال گيري شده پيك هاي مورد نظر بايد بدون حذف دكانولوشن

  .قابل اندازه گيري باشند

با  ،يا و 2درصد با استفاده از پلاني متري 5شدت انتگرال گيري شده پيك همه فازها بايد با صحت بهتر از 

شدت انتگرال گيري شده برابر مساحت  . امپيوتري تعيين شوداستفاده از نرم افزار مناسب درصورت نصب ك

  .ناحيه بين خط پايه و پيك مورد نظر است كه مقدار زمينه از آن كم شده باشد

  .درصد از هر فاز خارجي را ممكن مي كند 5كمي نمودن حداقل  زمان انتگرال گيري،

  تعيين فازهاي بلوري شده 2- 6

  :خطوط مشخصه زير  قابل شناسائي باشند فازهاي بلوري جدا شده بايد مطابق با

   ،باشد قابل شناسائي JCPDS 09-0169 بايد مطابق با خطوط داده شده در βتري كلسيم فسفات  - 

  ،باشد قابل شناسائي JCPDS 9-348  بايد مطابق با خطوط  داده شده در αتري كلسيم فسفات   - 

  ،باشد قابل شناسائي JCPDS 72-1243 ,JCPDS 9-432 اتيت خالص بايد مطابق با خطوط  داده شده درآپ -

قابل -JCPDS 70  1379و JCPDS 25-1137 تترا كلسيم فسفات بايد مطابق با خطوط داده شده در -

  .باشدشناسائي 

                                                
1
- Deconvolution

  

2- Planimeter 
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 قابل شناسائيJCPDS 82-1690 ، JCPDS 4-0777 اكسيد كلسيم بايد مطابق با خطوط داده شده در -

  .باشد

  :خطوط طيفي انتخاب شده مي تواند

d= 2.88×10)  0.2.10خط  -
-10

m)   از تري كلسيم فسفاتβ،  

d= 2.905×10)  441,170  خط -
-10

m)   از تري كلسيم فسفاتα، 

d= 2.995 ×10)  040خط -
-10

m)  ،از تترا كلسيم فسفات 

d= 2.405×10)  200 خط -
-10

m)  ،از اكسيد كلسيم 

d= 3.08×10) 211يا 210خط  -
-10

m or d= 2.88×10
-10

m)  از آپاتيت باشد.  

موقعي . سايرخطوط طيفي نيز ممكن است انتخاب شوند به شرط آنكه برحساسيت شناسائي تاثيرگذار نباشند

آپاتيت، تترا كلسيم، تري كلسيم (هستند فاز بلوري موجود  5كه محتويات فازهاي خارجي بالا و به ويژه اگر 

، اصلاح حساسيت با استفاده از نرم افزار كامپيوتري با احتساب تداخل طيفي، بايد )اكسيد كلسيم آلفا و بتا و

  .اعمال  شود

تعيين كمي فاز هاي خارجي امري دقيق و حساس است چرا كه از يك طرف تداخل طيفي و پهن شدگي خطوط  -يادآوري

وضعيت خطوط شدت ترسيم شده آپاتيت ناشي از حضور اكسي  حضور فازهاي خارجي و از طرف ديگر تغييرناشي از 

و β، تري كلسيم فسفاتαمقادير كم تترا كلسيم فسفات، تري كلسيم فسفات. هيدروكسي آپاتيت كار را مشكل مي كند

  . ا خط مرجع  فاز آپاتيتي كه هيچ گونه تداخلي با خطوط شدت اين فاز ها ندارد، مشخص مي شونداكسيد كلسيم  در ارتباط ب

  .پ داده شده است اطلاعات بيشتر در پيوست

  آماده كردن نمونه آزمون            7

  پوشش         7-1

ضروري است كه در صورتي كه پوشش  وجود داشته باشد، يك مرحله آماده سازي قبل از جدا سازي نمونه 

انجام گيرد بطوري كه سبب كمترين ميزان  ) و غيره 1تراشيدن، پاره كردن(مي تواند توسط روشهاي مختلفي 

  .براي پوششهاي نازك، جدا نمودن آن از لايه زيرين بسيار با اهميت است. آلودگي نمونه شود

به  ،واند توسط يك محلول پوشش داده شودمواد پايه نازكي كه شن پاشي مختصري روي آن انجام شده مي ت –يادآوري

  .طوريكه با خم كردن آن بتوان پوشش اصلي را جدا كرد

  .نمونه غير پودري بايد به شكل پودر در آيد      2- 7

  آناليز بوسيله اشعه ايكس         7-3

و سپس اندازه بايد كوبيده شده ) رسوب، پودر و غير پودري(براي آناليز  بوسيله اشعه ايكس همه نمونه ها 

اندازه ذرات پارامتر مهمي در اندازه گيري . باشد mµ40ماكزيمم اندازه دانه ها بايد . ذرات  بايد  بررسي شود

   هاي يك روش خرد كردن مشابه بايد براي آماده كردن نمونه هاي آزمون و مخلوط. ها مي باشد

                                                
1
-Tearing  
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همه نمونه هاي آزمون را . اجتناب از هر گونه آلودگي ضروري است. شودمنحني هاي كاليبراسيون بكار برده 

  .در دسيكاتور نگه داريد

  

  رسم منحني هاي كاليبراسيون        8

  كليات     8-1

. براي رسم منحني هاي كاليبراسيون استفاده كنيد 3- 3-5از نمونه هاي كاليبراسيون توصيف شده در بند 

. اندازه ذرات را بررسي نماييد. از آلودگي آنها جلوگيري كنيد را خرد كرده وهمه نمونه هاي كاليبراسيون 

روش خرد . اندازه ذرات پارامتر مهمي در اندازه گيري ها مي باشد. باشد mµ40ماكزيمم اندازه دانه ها بايد 

. راسيون مخلوط ها بايد بكار برده شودكردن مشابه براي آماده كردن نمونه هاي آزمون و منحني هاي كاليب

همان روش خرد كردن را بايد براي آماده كردن نمونه هاي . همه نمونه هاي آزمون را در دسيكاتور نگه داريد

  .آزمون و مخلوط هاي منحني هاي كاليبراسيون بكار برده شود

توصيف  6مان طور كه در بند حداقل سه الگوي پراش اشعه ايكس را  بايد براي هريك از مخلوط هاي زير ه

  .شده است جمع آوري كنيد

  رسم منحني هاي كاليبراسيون براي فازهاي خارجي       8-2

 βكلسيم فسفات تري  هيدروكسي آپاتيت نسبت بهرسم منحني كاليبراسيون     1-  8-2

از هيدروكسي  )جوع كنيدر 3-3-5بند  به(با خرد كردن و توزين، مخلوط هاي نمونه كاليبراسيون خالص 

يك الگوي . ايجاد نماييد βكلسيم فسفات تري حاوي مقدار بيشتري از  βكلسيم فسفات آپاتيت و  تري 

از  0.2.10پيك  و از آپاتيت 211 يا پيك  210 پيك (پراش اشعه ايكس در گستره طيف هاي انتخاب شده 

  .ايجاد نماييد) βكلسيم فسفات تري 

را اندازه گيري نموده و با استفاده از  βكلسيم فسفات تري آپاتيت و  انتگرال شدت  پيك هاي انتخاب شده

  : نسبت زير محاسبه نماييد

  

  

  

  

  .مي باشد βكلسيم فسفاتتري تابعي از درصد جرم جزئي    R1كه 

 كلسيماكسيد  هيدروكسي آپاتيت نسبت به رسم منحني كاليبراسيون          2-  8-2

  .لسيمي شده و در دسيكاتور نگه داري مي شود، استفاده نماييداز يك اكسيد كلسيم كه به تازگي ك

از هيدروكسي ) جوع كنيدر 3-3- 5بند به (با خرد كردن و توزين  مخلوط هاي نمونه كاليبراسيون خالص 

را در محدوده  يمنحني پراش. اكسيد كلسيم حاوي مقدار بيشتري از اكسيد كلسيم ايجاد نماييدآپاتيت و  

  .ايجاد نماييد) از اكسيد كلسيم 200پيك  و 211 يا پيك  210 پيك (اي انتخاب شده مربوط به پيك ه

اكسيد كلسيم را اندازه گيري نموده و با استفاده از نسبت زير  آپاتيت و انتگرال شدت پيك هاي انتخاب شده

  : محاسبه نماييد

  

  از آپاتيت211 يا پيك 210 انتگرال شدت   پيك 

   

  

R1=

  βكلسيم فسفات تري از  0.2.10انتگرال شدت  پيك   
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  .تابعي از درصد جرم جزئي اكسيد كلسيم مي باشد   R2كه 

 αتري كلسيم فسفات هيدروكسي آپاتيت نسبت به رسم منحني كاليبراسيون          3-  8-2

از ) جوع كنيدر 3- 3-5د بنبه (كاليبراسيون خالص  با خرد كردن و توزين كردن مخلوط هاي نمونه

. ايجاد نماييد αتري كلسيم فسفات حاوي مقدار فزاينده αتري كلسيم فسفاتهيدروكسي آپاتيت و 

تري  از 200پيك  و از آپاتيت 211 يا پيك  210 پيك (منحني پراشي را درگستره پيك هاي انتخاب شده 

  يك الگوي پراش اشعه ايكس درگستره مطابق با پيك هاي انتخاب شده. يجاد نماييدا) كلسيم فسفات

  .ايجاد نماييد) αتري كلسيم فسفات از 441 ,170پيك و از آپاتيت 211 يا پيك  210 پيك (

را اندازه گيري نموده و با استفاده از  αتري كلسيم فسفاتآپاتيت و  انتگرال شدت از پيك هاي انتخاب شده

  :.نسبت زير محاسبه نماييد

  

    

 

 

 

  .مي باشد αتري كلسيم فسفاتتابعي از درصد جرم جزئي    R3كه 

 تترا كلسيم فسفات هيدروكسي آپاتيت نسبت به رسم منحني كاليبراسيون          4-  8-2

از ) جوع كنيدر 3- 3-5بند به (با خرد كردن و توزين كردن مخلوط هاي نمونه كاليبراسيون خالص 

يك الگوي . اييدكلسيم فسفات ايجاد نمتري كلسيم فسفات حاوي مقدار فزاينده هيدروكسي آپاتيت و تترا

تترا از  040پيك  و از آپاتيت 211 يا پيك  210 پيك (پراش اشعه ايكس در گستره پيك هاي انتخاب شده 

  .ايجاد كنيد) كلسيم فسفات

كلسيم فسفات را اندازه گيري نموده و نسبت زير را آپاتيت و تترا انتگرال شدت پيك هاي انتخاب شده

  :. محاسبه نماييد

  
 

 

 

 

  .تابعي از درصد جرم جزئي از اكسيد كلسيم مي باشد  R4  كه

-  

-  

-  

  

  از آپاتيت211 يا پيك 210 انتگرال شدت پيك 

  

  

R2=

  از اكسيد كلسيم 200انتگرال شدت پيك   

  

  از آپاتيت211 يا پيك 210 انتگرال شدت پيك 

  

  

R3=

  αتري كلسيم فسفات از441 , 170پيك  انتگرال شدت  

  

  از آپاتيت211 يا پيك 210 يك  انتگرال شدت پ

  

  

R4=

  را كلسيم فسفاتتت از 040پيك  انتگرال شدت  
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    كلسيم به فسفات نسبته رسم منحني هاي كاليبراسيون براي محاسب     8-3

  βكلسيم فسفات تري  نسبت به  اتيتهيدروكسي آپ رسم منحني كاليبراسيون     8-3-1

از ) جوع كنيدر 3- 3-5بند به (كاليبراسيون خالص توزين كردن مخلوط هاي نمونه با خردكردن و

يك . يجاد نماييدا βكلسيم فسفات تري حاوي مقدار فزاينده  βكلسيم فسفات هيدروكسي آپاتيت و تري 

پيك  و از آپاتيت 211 يا پيك  210 پيك (الگوي پراش اشعه ايكس در گستره با پيك هاي انتخاب شده 

  .ايجاد نماييد) βكلسيم فسفات تري از  0.2.10

اندازه گيري نموده و با استفاده  را βكلسيم فسفات آپاتيت و تري  انتگرال شدت از پيك هاي انتخاب شده

  :. از نسبت زير محاسبه نماييد

 

  

 

 

 

 

 

محاسبه  مخلوط از  (Ca:P)نسبت يا از .مي باشدβكلسيم فسفاتتري جرم جزئي از  تابعي از درصد R5 كه 

  .شده مطابق مقادير توزين شده مي باشد

  كلسيماكسيد  هيدروكسي آپاتيت نسبت به رسم منحني كاليبراسيون  8-3-2

  .از يك اكسيد كلسيمي كه به تازگي كلسيمي شده و در دسيكاتور نگه داري مي شود استفاده نماييد

از ) جوع كنيدر 3-3-5بند به (كاليبراسيون خالص ط هاي نمونهبا خرد كردن و توزين كردن مخلو

يك الگوي پراش اشعه . اكسيد كلسيم حاوي مقدار فزاينده اكسيد كلسيم ايجاد نماييدهيدروكسي آپاتيت و 

  .ايجاد نماييد) از اكسيد كلسيم 200پيك  و از آپاتيت 202پيك (ايكس را در گستره پيك هاي انتخاب شده 

اكسيد كلسيم را اندازه گيري نموده و با استفاده از نسبت  آپاتيت و از پيك هاي انتخاب شده انتگرال شدت

  :. زير محاسبه نماييد

  

  

  

  

محاسبه شده  از مخلوط )فركلسيم به فس( نسبت يا از اكسيدكلسيم تابعي از درصد جرم جزئي از R6 كه

  .مطابق مقادير توزين شده مي باشد

  آناليز شيميايي           9

  كليات 9-1

براي تشخيص آرسينيك، مس، كادميم و سرب موجود در پوششهاي كاشتني هاي اين بخش روشهايي را 

  . ممكن است آناليز ساير عناصر نيز لازم باشد .جراحي بر پايه فسفات كلسيم مشخص مي كند

  

  از  آپاتيت211 يا پيك 210 انتگرال شدت   
  

  

R5=

  
  βكلسيم فسفات تري از  0.2.10انتگرال شدت پيك 

  

  از آپاتيت 202انتگرال شدت  پيك 

  

  

R6=

  از اكسيد كلسيم 200انتگرال شدت  پيك   
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اسيد و آب بوده و تشخيص عناصر توسط روش / ين آزمون شامل تهيه محلولي از مخلوط پراكسيد هيدروژنا

  .طيف سنجي انجام مي شود

كه براي روش مورد نظر مناسب مي باشد، را ) توصيف شده است 7همان طور كه در بند (يك نمونه آزمون 

 ،)بدليل مشكل بودن تشخيص جيوه(ي يا مشابه آن درصورت لزوم نمونه آزمون را در يك بالن تفلون. برداريد

ميلي ليتر پراكسيد هيدروژن عمل آورده دو ميلي ليتر اسيد نيتريك و   يك آب درجه دو به اضافه ml 30با 

پس از آن . ساعت قرار دهيد 4 حداقل به مدت، درجه سلسيوس )110± 10(يك آون با دماي و آن را در

آب درجه دو را تا  .ريخته و آب آبكشي را اضافه نمائيد ml 50در يك بالن  آن را. خنك شود اجازه دهيد تا

يك نمونه شاهد . درب آن را گذاشته و آن را همگن كنيد سپس. ميلي ليتر اضافه كنيد 50رسيدن حجم به 

  . نيز همزمان با آن تهيه كنيد

اف استاندارد را محاسبه كرده و در اندازه گيري را براي حداقل سه نمونه انجام دهيد مقدار ميانگين و انحر

  .گزارش آزمون ثبت كنيد

 بيان نتايج  آزمون  9-2

  :مقدار  ناخالصي هايي كه كمتر ازحد تشخيص هستند بايد به صورت زير بيان شوند
As<1   mg/kg   
Cd<1.5  mg/kg 
Hg<1.51  mg/kg 
Pb<101 mg/kg 

  

براي  mg/kg 1و تا  Cdو  As ،Hgبراي mg1/0  ااگر مقدار ناخالصي بزرگتر از حد تعيين شده باشد بايد ت

  .مس كاهش داده شود

  

   نسبت كلسيم به فسفر 10

  كليات      1- 10

درجه سلسيوس، فسفات كلسيمي كه حاوي نسبت اتمي  1000در  بعد از يكنواخت كردن و كلسينه كردن

  :شامل حداكثر  دو فاز ،است  2و 5/1بين   كلسيم به فسفر

-   α يا/وβ  باشد667/1پايين تر از   كلسيم به فسفرتري كلسيم فسفات وهيدرو كسي آپاتيت اگر نسبت.  

  .مي باشد. باشد667/1بالاتر از  كلسيم به فسفراگر نسبت هيدروكسي آپاتيت واكسيد كلسيم   -

  س هيدروكسي آپاتيت و پيك اين روش شامل مقايسه شدت پيك منحني مشخصه پراش اشعه ايك

و يا پيك  667/1و 5/1آنها بين  كلسيم به فسفربراي نمونه هائي است كه نسبت اتمي  βتري كلسيم فسفات

  .مي باشند 2و  667/1بين آنها  كلسيم به فسفراكسيد كلسيم براي نمونه هايي است كه  نسبت اتمي 

  روش كار      2- 10

درجه سلسيوس )  1000 ±25( ون را در در يك بوته آلومينيومي يا پلاتيني قرار داده و در دماي نمونه آزم

 1000در حد دما در حالي كه (نمونه را از كوره بيرون آورده . ساعت در هوا بسوزانيد15به مدت حداقل 
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اين . اكسي آپاتيت باشدنمونه بايد عاري از . دسيكاتور قرار دهيد و آن را بلافاصله در) درجه سلسيوس است

  .موضوع را توسط طيف سنج مادون قرمز  طبق روش كار زير ارزيابي كنيد

  .از نمونه آزمون تهيه كنيد mg 2حاوي KBrميلي گرمي از  400يك قرص  -

Cmعدم وجود خط در . طيف مادون قرمز آن را ثبت كنيد -
 .مويد عدم حضور اكسي آپاتيت است 434  1-

 :مشاهده گردد، يكي از روشهاي زير را بكار بريدچنانچه اكسي آپاتيت  

ساعت در يك بوته آلومينيومي  15درجه سلسيوس به مدت حداقل ) 1000 ±25( نمونه را دوباره در دماي 

  .پاسكال قرار دهيد 105و پلاتين با  بخار آب تحت فشار 

  يا

  .ساعت  قرار دهيد15به مدت درجه سلسيوس ) 840 ± 10(يك بار ديگر نمونه را در هواي محيط و دماي  

اندازه ذرات پارامتر مهمي در اين . در صورت لزوم آن را تراشيده و به يك دستگاه آناليز گرانولي منتقل كنيد

همان روش تراشيدن براي آماده سازي نمونه آزمون و مخلوط منحني كاليبراسيون . اندازه گيري مي باشد

  .بايد بكار گرفته شود

  Ca10 (PO4)6(OH)   (HA) , 2درجه سلسيوس در هوا، تبديل هيدرو كسي آپاتيت احيا شده 1000در دماي -يادآوري

  .بصورت جزئي مي تواند اتفاق بيفتدxO0/5x,  (OHA)   Ca10 (PO4)6(OH-2(هبه هيدرواكسي آپاتيت  اكسيد شد 

  اندازه گيري بر روي نمونه       3- 10

اگر بيشتر از يك فاز خارجي مشاهده شود و يا اگر . ون تهيه كنيدالگوي پراش اشعه ايكس را  براي نمونه آزم

تترا ( يا اكسيد كلسيم قابل تشخيص باشد αتري كلسيم فسفات يا/و βحضور يك فاز خارجي غير از

  .)رجوع كنيد 7بند به (ا بسوزانيدنمونه ها را خرد كرده و آنها ر ،)كلسيم فسفات، پيروفسفات كلسيم و غيره

  

به  Ca:Pبراي تعيين نسبت . را محاسبه كنيد R6يا  R5 شدت پيك هاي انتخابي را اندازه گرفته و نسبت

ل تري كلسيم فسفات، قابβيا/و αدر صورتي كه اكسيد كلسيم و. منحني هاي كاليبراسيون مراجعه كنيد

اندازه گيري را حداقل براي سه نمونه آزمون . تشخيص نباشند، آپاتيت استوكيومتريك محسوب مي شود

  .مقدار ميانگين و انحراف استاندارد را محاسبه و درگزارش آزمون ثبت كنيد. انجام دهيد

  انتخاب پيك هاي پراش      4 - 10

  :667/1كمتر از   كلسيم به فسفر

d=3.08×10)سي آپاتيت هيدروك 211يا  210پيك  -
-10

m)،  

d=2.880×10)تري كلسيم فسفات   0.2.10پيك  -
-10

m). 

 

 :667/1بيشتر از   كلسيم به فسفر

d=2.405×10)اكسيد كلسيم   200پيك  -
-10

m)، 

d=2.631×10)هيدروكسي آپاتيت  202پيك -
-10

m). 

  بيان نتايج        5- 10

  . تا دو رقم اعشار گرد شده بيان شود  Ca:Pاتمي  نتايج بايد به وسيله اعداد بدون واحد و بصورت نسبت
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  كيفي فازهاي خارجي  تعيين كمي و          11

   شرح    11-1

كه در  شدت پيك هاي انتخاب شده را همان طور. يك الگوي پراش اشعه ايكس از نمونه آزمون تهيه نماييد

اجعه به منحني كاليبراسيوني كه در را با مر 4Rبه  1Rنسبت هاي. توصيف شده است اندازه بگيريد 6بند 

اندازه گيري را حداقل براي سه نمونه انجام . كنيدتشخيص محتويات فاز هاي خارجي بكار مي روند محاسبه 

  .مقدار ميانگين و انحراف استاندارد را محاسبه كرده و درگزارش آزمون ثبت نمائيد. دهيد

  بيان نتايج آزمون     11-2

  .صد فازهاي خارجي نسبت به فاز آپاتيت بيان شوندنتايج بايد بر حسب در

فاز آپاتيتي كه متشكل از تعداد بي شماري رسوبات پلاسما مي باشد، اساساً از اكسي هيدروكسي آپاتيت تشكيل   - 1يادآوري

  .گرديده كه شدت خطوط پراش آن تفاوت قابل توجهي با هيدروكسي آپاتيت استوكيومتريك دارد

  منجر به يك الگوي پراش اشعه ايكس )تركيبات مختلف، شبكه ها، عيوب توده اي و غيره(آپاتيت  عيوب فاز - 2يادآوري

لذا مقادير به دست آمده نمي تواند نشانگر . آن كمتر از آپاتيت بلوري صد درصد است) سطح خط(مي شود كه انتگرال شدت 

اط با هيدروكسي آپاتيت تعيين مي شوند و مجموع بعلاوه همه فازهاي خارجي در ارتب. وضعيت درست و دقيق رسوبات باشد

  .نمي باشند%  100درصد هاي بدست آمده برابر 

  

  تعيين نسبت بلوري      12

  كليات  1- 12

تعيين نسبت فاز آپاتيتي بلوري شده، بر پايه اندازه گيري انتگرال شدت ده خط به درستي انتخاب شده از 

  .يري همان ده خط در الگوي بلور كامل مرجع انجام مي شودالگوي پراش اشعه ايكس نمونه و اندازه گ

  

نسبت تبلور محاسبه شده، تنها يك برآورد از فاز آپاتيتي بلوري شده است، بدون اينكه فاز هاي خارجي در نظر   –1يادآوري

  .گرفته شده باشد

  

اكسي هيدروكسي آپاتيت تشكيل  ساً ازفاز آپاتيتي كه شامل تعداد بيشماري از رسوبات پلاسما مي باشد، اسا  - 2يادآوري

  .شده است كه شدت پراش اشعه ايكس آن اختلاف قابل توجهي با هيدرو كسي آپاتيت استوكيومتريك دارد

  آماده سازي نمونه  2- 12

  .كلسينه شود نمونه نبايد حرارت داده شده يا. توصيف شده است 7آماده كردن نمونه در بند 

  روش كار  3- 12

با استفاده از . ايجاد نماييد 6س از نمونه آزمون و از استاندارد توصيف شده در بند يك الگوي پراش اشعه ايك

كامپيوتر استفاده مي شود، انتگرال شدت ده خط  يك پلاني متر يا با كمك يك نرم افزار مناسب اگر از

انحراف استاندارد را مقدار ميانگين و . درصد فراهم نمائيد 5آپاتيت، از نمونه و از استاندارد با دقتي بهتر از 

  .محاسبه كرده  و در گزارش آزمون ثبت كنيد
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  بيان نتايج  12-4

  
  .نتايج بايد برحسب درصد بيان شود

  

  درجه بندي سراميك ها  13

  ISO10993-14 استاندارد شناسائي و تعيين كمي محصولات درجه  بندي شده از سراميك ها بايد مطابق با

  .باشد

  

  گزارش آزمون 14

باشد و بايد شامل بازرسي چشمي در زمان ISO/IEC 17025 استاندارد گزارش آزمون بايد مطابق با الزامات  

  .تحويل محصول باشد

  :بعلاوه گزارش آزمون بايد حاوي اطلاعات زير باشد

   ،اين استاندارد شماره ارجاع به - الف

 ،محل آزمايشگاه و داده هاي آزمون -ب

 ،اسه  نمونه هاي آزمون شدهپ تعداد و شن

  ،مشخصات دستگاه هاي مورد استفاده در آناليز شيميائي -ت

  ، ثبت شرايط)ژنراتور، زاويه سنج و غيره(ماهيت دستگاه هاي مورد استفاده اشعه ايكس  -ت

  ،)طول موج، فيلتر ها، تك رنگ كننده ها، انواع اجزاء و غيره( 

  ،نهالگوي پراش اشعه ايكس  محصولات نمو -ج

  ،شرح دياگرام نمونه و محل نمونه برداري براي  آزمون -چ

  :مقدار ميانگين و انحراف استاندارد براي مشخصه هاي زير -ح

اگر مقدار اين فازها از . ، درصد هائي از فازهاي خارجي مرتبط با فاز آپاتيت)در صورت وجود(فاز خارجي - 1

  ،حد تشخيص وسايل كمتر است، همان حدود ذكر شود

 ،مشخص شود كلسيم به فسفر نسبت - 2

 .مقدار عناصر رد يابي - 3
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  پيوست الف

  )اطلاعاتي(

  آلودگي فسفات كلسيم

  

توجه به روش هاي رايج ساخت احتمال دارد مواد ناخواسته سبب آلودگي فسفات كلسيم گردد، به جزء آن  با

نياز، روشهايي را براي مواردي كه در اين متن اشاره شده است، به توليد كنندگان پيشنهاد مي شود درصورت 

ريسك آلودگي به علت فرايندهاي مختلف ساخت كه دركارخانه و يا توسط پيمانكاران فرعي مورد  آناليز

به صورت كمي،كيفي و نيز با تعيين حدود قابل قبول براي هر آلوده كننده بالقوه  ،گيرد استفاده قرار مي

  .شيميايي، بكار برند

و ساير آلودگي هاي ) به هنگام استفاده از مشعل پلاسما بوجود مي آيند كه(به فلزات مس، آهن، تنگستن

  .شودتوجه بايد به طور ويژه  انتخابي يا تصادفي،

-  

 --  

 --                                               

 --  

 --  

 --  

 --  

 --  

 --  

 --  

 --  

 --  

 --  

 --  

 --  

-  

  

-  

-  
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  پيوست ب

  )الزامي(

  براي دست يابي به منحني هاي كاليبراسيون آزمون خلوص فازهاي مورد استفاده

  

  هيدروكسي آپاتيت    1-ب

به صورت استوكيومتريك و خالص در نظر گرفته  كلسيم به فسفرهيدروكسي آپاتيت بايد با توجه به نسبت 

  :ساعت سه شرط زير را تامين نمايد 15درجه سلسيوس به مدت  1000اگر بعد از كلسينه كردن در . شود

در  0.2.10خط براي آزمون، عدم حضور . تري كلسيم فسفات تائيد شود βو αوجود فازهاي عدم  -الف 

(d=2.880×10
-10

m)  براي فازβ  در  441و 170و(d=2.905×10
-10

m)،  براي فازα  در الگوي پراش اشعه

نوفه بزرگتر يا مساوي  از آپاتيت به 211درجه و سيگنال پيك 02/0ايكس با قدرت تفكيك بزرگتر يا مساوي 

  .      تائيد شود 50

ميلي ليتر  1/0عدم وجود اكسيد كلسيم تائيد شود، براي آزمون، محلولي از فنل فتالئين با مخلوط كردن  -ب

درجه  1000از پودر آپاتيت را در  mg 100 .آماده كنيدآب   ml 50در  اتانولدرصد در  2/0فنل فتالئين 

  .حالت داغ به محلول اضافه كنيد را در و پودر. ساعت كلسينه كنيد 15سلسيوس به مدت 

 بي رنگ شدن محلول نشانه عدم حضوركلسيم اكسيد مي باشد اين آزمون از حساسيت زيادي برخوردار 

  .مي باشد 

  

 mg 400. شود، براي آزمون از طيف سنج مادون قرمز استفاده نماييدعدم وجود اكسي آپاتيت تاييد  -پ

. از نمونه آزمون هيدروكسي آپاتيت آماده كرده و طيف مادون قرمز آن را ثبت كنيد mg 2حاوي  KBr قرص

Cm عدم وجود يك خط در
اگر اكسي آپاتيت . مشخص كننده عدم وجود اكسي آپاتيت مي باشد 1434-

  .را انجام دهيد مشخص شد دو مورد زير

ساعت در بوته آلومينيومي يا پلاتيني  15درجه سلسيوس به مدت ) 1000±25(نمونه آزمون را دوباره در  -

  . حرارت دهيد Pa 105در فشار بخار آب 

  يا

ساعت در هواي محيط  15درجه سلسيوس به مدت ) 840±10(مرحله دوم فرايند حرارتي را در دماي -

  .انجام دهيد

  βلسيم فسفاتتري ك  2-ب

درجه سلسيوس  1000اگر بعد از كلسينه كردن در . بايد خالص در نظر گرفته شود βتري كلسيم فسفات

  :ساعت دو شرط زير را تامين نمايد 15به مدت 
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عدم وجود دو . ون مي شودتعيين عدم وجود هيدرواكسي آپاتيت، با استفاده از پراش اشعه ايكس آزم - الف

d=2.81×10)از آپاتيت در  211خط 
-10

m)  درالگوي پراش اشعه ايكس با قدرت تفكيك بزرگتر يا مساوي متر

  .      تائيد شود 30به نوفه بزرگتر يا مساوي ) تري كلسيم فسفاتاز 0.2.10 خط (درجه و سيگنال 02/0

  

به اين . از طيف سنجي مادون قرمز تاييد مي شود استفاده تعيين عدم وجود پيرو فسفات كلسيم، با -ب

از برميد پتاسيم  mg 300از تري كلسيم فسفات در  mg 2قرصي از برميد پتاسيم كه داراي نسبتي از  منظور

Cm عدم وجود خطوط در. آماده نموده و طيف مادون قرمز آن را ثبت نمائيد. باشد
Cm و 1757-

-1 434 

Cmازپيروفسفات كلسيم و عدم وجود خطوط   αبيانگر عدم وجود فاز 
Cm و 11210-

Cm و1185 1-
-1 454 

  .از پيروفسفات كلسيم مي باشد βبيانگر عدم وجود فاز

  

چنانچه كربنات كلسيم كمتر از يك درصد ناخالصي . اكسيد كلسيم بايد خالص در نظر گرفته شود  3-ب

ساعت كلسينه كرده و بلافاصله بعد از كلسينه كردن  15درجه سلسيوس به مدت  1000ماي جرمي را در د

  .آن را در يك دسيكاتور نگهداري كنيد اكسيد كلسيم خالص بدست مي آيد
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  پيوست پ

  )اطلاعاتي(

استفاده در مثال هائي از الگوي پراش اشعه ايكس جمع آوري شده از مخلوط هاي مختلف مورد 

  رسم منحني هاي كاليبراسيون

  

 
  

  خالص HA 1 - شكل پ

  

  
  

   TTCدرصد از 5مخلوطي از هيدرو كسي آپاتيت و  2- شكل پ
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  درصد TCP 5مخلوطي از هيدرو كسي آپاتيت و  3- شكل پ

  

  
  )TCPα-( فسفاتتري كلسيم  -αدرصد جرمي از  5مخلوطي از هيدرو كسي آپاتيت و   4- شكل پ

  

  
   CaOدرصد از  5مخلوطي از هيدرو كسي آپاتيت و   5- شكل پ
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  پيوست ت

  )الزامي(

  موقعيت خطوط مورد استفاده در اندازه گيري نسبت بلوري

  

هاي استاندارد انتخاب مي شود، بايد حاوي يونهاي فسفات،كلسيم و  كه براي توليد مخلوط آپاتيتي

gr/ هريك از ساير ناخالصي در مخلوط نبايد حاوي بيشتر از . وكسيد باشدهيدر grµ100 باشد .

به صورت استوكيومتريك و خالص در نظرگرفته  كلسيم به فسفرهيدروكسي آپاتيت بايد با توجه به نسبت 

  :شرط زير را تامين نمايد ساعت سه 15درجه سلسيوس به مدت  1000اگر بعد از كلسينه كردن در . شود

در  0.2.10خط براي آزمون، عدم حضور . تري كلسيم فسفات تائيد شود βو αعدم وجود فازهاي  - الف

(d=2.880×10
-10

m)  براي فازβ  ،170در  441 و(d=2.905×10
-10

m)  براي فازα  در الگوي پراش اشعه

نوفه بزرگتر يا مساوي  از آپاتيت به 211درجه و سيگنال پيك 02/0ايكس با قدرت تفكيك بزرگتر يا مساوي 

  .      تائيد شود 50

فنل  ml 1/0عدم وجود اكسيدكلسيم تائيد شود، براي آزمون محلولي از فنل فتالئين با مخلوط كردن  -ب

درجه  1000از پودر آپاتيت را در  mg 100. آب آماده كنيد ml 50ل در ودر اتان درصد 2/0فتالئين 

بي رنگ شدن . ساعت كلسينه كرده و پودر را در حالت داغ به محلول اضافه كنيد15سلسيوس به مدت 

  .حساسيت زيادي برخوردار مي باشد محلول نشانه عدم حضوركلسيم اكسيد مي باشد اين آزمون از

  

 وقعيت ده خط مورد استفاده در اندازه گيري حالت بلوري فاز آپاتيتيم  1-جدول ت

 

  

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 خطوط

d1 = 3.44 × 10
−10 m 

d2 =3.17 × 10
−10 m 

d3 =3.08 × 10
−10 m 

d4 = 2.81× 10
−10 m 

d5 = 2.78× 10
−10 m 

d6 = 2.72× 10
−10 m 

d7 = 2.63× 10
−10 m 

d8 =2.26× 10
−10 m 

d9 =1.94× 10
−10 m 

d10 = 1.84× 10
−10 m 
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  پيوست ث

  )اطلاعاتي(

  مثال هايي از روشهاي آماده سازي مواد مرجع

 

β - TCP نمونه اي از يك روش آماده سازي براي     1- ث  

- TCP βخالص مي تواند از پودر تجارتي- TCP β زمان تهيه و يا بعد از كلسينه شدن در  در. بدست آيد

  :ساعت بايد دو شرط زير برقرار باشد 15درجه سلسيوس به مدت  1000دماي 

عدم وجود دو خط . عدم وجود هيدرو اكسي آپاتيت با استفاده از پراش اشعه ايكس آزمون مي شود  - الف

d=2.81×10)از آپاتيت در  211
-10

m) رت تفكيك بزرگتر يا مساوي الگوي پراش اشعه ايكس با قد در

  .      تائيد شود 30به نوفه بزرگتر يا مساوي ) تري كلسيم فسفاتاز 0.2.10 خط (درجه و سيگنال 02/0

به اين منظور . عدم وجود پيرو فسفات كلسيم با استفاده از اسپكتروسكوپي مادون قرمز تاييد مي شود -ب

از برميد پتاسيم  mg300  از تري كلسيم فسفات در mg 2از  يك قرصي از برميد پتاسيم كه داراي نسبتي

Cm عدم وجود خطوط در. آماده نموده و طيف مادون قرمز آن را ثبت نمائيد. مي باشد
Cm و 757 1-

-1 434 

Cmاز پيروفسفات كلسيم و عدم وجود خطوط  αبيانگر عدم وجود فاز 
Cm و11210-

Cm و1185 1-
-1 454 

  .از پيروفسفات كلسيم مي باشد βعدم وجود فاز بيانگر

  

  )TTCP(مثالي از يك روش آماده سازي تترا كلسيم فسفات           2-ث

  ،واكنشگرها         1- 2-ث

 ،)DCPA : يا تك آبه  DCPD:  دوآبه(دي كلسيم فسفات       1- 1- 2-ث

  ،كربنات كلسيم     2- 1- 2-ث

  .يتروژن مايعن     3- 1- 2-ث

  تجهيزات         2- 2-ث

   ،بوته پلاتيني عريض     1- 2- 2-ث

  ،مخلوط كن     2- 2- 2-ث

  .كوره     3- 2- 2-ث

  

  واكنش    3-2- ث

  :واكنش حالت جامد به صورت زير مي باشد
2CaCO3  +  2CaHPO4       Ca4(PO4)2O+2CO2 + H2O  

 --  
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  روش كار    4-2- ث  

  .كاملاً مخلوط كنيد) 2-2-2-ث(در مخلوط كن) DCPA(يا  DCPDسيم و پودرمقادير يكسان از كربنات كل

ساعت حرارت داده،  6درجه سلسيوس ترجيحاً تحت اتمسفر نيتروژن به مدت  1400و مخلوط را تا دماي 

  .به سرعت خنك نماييد)  3- 2-ث( سپس بوته پلاتيني را از كوره خارج نموده  و آن را  در نيتروژن مايع

  .بررسي كنيد پراش اشعه ايكس هاي خارجي را بوسيلهحضور فاز

  

α)(تري كلسيم فسفات  -αمثالي از روش آماده سازي    3-ث -TCP  

  ،واكنشگرها       1- 3-ث

 Mgري ازعا ) TCP β-(فسفات كلسيم،  تري β  1- 1- 3-ث
+2    ،Fe

و ساير يون هاي دو ظرفيتي  كه   2+

   ،موثر مي باشند  ) TCP β-(در استحكام

  .نيتروژن مايع     2- 1- 3-ث

  تجهيزات        2- 3-ث

   ،بوته پلاتيني عريض    1-2- 3-ث

  .كوره    2-2- 3-ث

  

  واكنش     3- 3-ث

  .درجه سلسيوس انجام مي شود 1125واكنش يك انتقال فاز است كه در دماي 

در دماي ) 2- 2-3-ث(در كوره) 1-2-3-ث(فسفات كلسيم را در يك بوته پلاتيني عريض تري β  4 - 3-ث

درجه سلسيوس به مدت يك ساعت حرارت داده، سپس بوته پلاتيني را از كوره خارج نموده و آن را   1350

  .ه سرعت خنك نماييدب) 3- 2-ث(در نيتروژن مايع

  .بررسي كنيد پراش اشعه ايكس حضور فازهاي خارجي را بوسيله

  مواد مرجع استاندارد   4-ث

در رسم منحني كاليبراسيون و به عنوان يك ماده مرجع براي (مواد مرجع استاندارد موجود بوده و مي توانند 

  .   در پيوست هاي ب و ت را تامين نماينداگر الزامات توصيف شده . مورد استفاده قرار گيرد) نسبت بلوري

-  

-  

-  

-  

-  

-  
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