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(54) 발명의 명칭 구형 세라믹 과립 및 이의 제조방법

(57) 요 약

본 발명은 구형 세라믹 과립 및 이의 제조 방법에 관한 것으로, 세라믹 과립은 기공을 포함하는 세라믹 조성물;

및 상기 세라믹 조성물에 포함된 산화칼슘(CaO)을 포함하며, 세라믹 과립 제조 방법은 유무기 복합액을 준비하는

a)단계; 정전하 방식의 미세과립코팅기에 상기 a)단계에서 준비한 유무기 복합액을 주입하여 구형 과립을 제조하

는 b)단계; 상기 b)단계에서 제조된 구형 과립의 중합반응을 유도하는 c)단계; 상기 c)단계에서 중합된 구형 과

립을 세척 및 건조하는 d)단계; 및 상기 d)단계에서 세척 및 건조된 구형 과립을 소결하여 세라믹 비즈를 형성하

는 e)단계를 포함하여, 종래의 분무건조법을 대체할 수 있다. 
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명 세 서

청구범위

청구항 1 

삭제

청구항 2 

삭제

청구항 3 

삭제

청구항 4 

삭제

청구항 5 

삭제

청구항 6 

a) 유기 입자 1에 대한 무기 입자의 질량비가 1 내지 10인 유무기 복합액을 준비하는 단계;

b) 정전하 방식의 미세과립코팅기에 상기 a)단계에서 준비한 유무기 복합액을 주입하여 구형 과립을 제조하는

단계;

c) 상기 b)단계에서 제조된 구형 과립의 중합반응을 유도하는 단계;

d) 상기 c)단계에서 중합된 구형 과립을 세척 및 건조하는 단계; 및

e) 상기 d)단계에서 세척 및 건조된 구형 과립을 소결하여 세라믹 비즈를 형성하는 단계를 포함하는 세라믹 과

립 제조 방법.

청구항 7 

제 6 항에 있어서,

상기 a)단계는,

유기 입자가 포함된 용액에 무기 입자를 혼합하여 상기 유무기 복합액을 제조하는 세라믹 과립 제조 방법.

청구항 8 

제 6 항에 있어서,

상기 a)단계에서 준비되는 유무기 복합액의 유기 입자는,

알지네이트, 콜라겐, 젤라틴, 키토산, 셀룰로스, 자연 및 생체 고분자 중 적어도 하나의 유기물을 포함하는 세

라믹 과립 제조 방법.

청구항 9 
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제 6 항에 있어서,

상기 a)단계에서 준비되는 유무기 복합액의 무기 입자는,

하이드록시아파타이트(HA:  hydroxy  apatite),  제이인산칼슘(DCP:  dicalcium  phosphate),  제삼인산칼슘(TCP:

tricalcium  phosphate),  제사인산칼슘(TTCP:  tetracalcium  phosphate)  및  제8인산칼슘(OCP:  octacalcium

phosphate) 중 적어도 하나를 포함하는 세라믹 과립 제조 방법.

청구항 10 

제 6 항에 있어서,

상기 b)단계는,

상기 미세과립코팅기의 분사노즐 크기, 공압 조건 및 진동수의 변화에 따라 과립의 평균 직경을 제어하는 세라

믹 과립 제조 방법.

청구항 11 

제 6 항에 있어서,

상기 b)단계는,

상기 a)단계에서 준비한 유무기 복합액을 주입하는 단계; 및

상기 유무기 복합액을 노즐을 통해 전기장 내로 분사하여 상기 구형 과립을 형성하는 단계;를 포함하는 세라믹

과립 제조 방법.

청구항 12 

제 6 항에 있어서,

상기 c)단계의 중합반응 유도 방법은,

이온가교, 화학적가교, 광가교 중 어느 하나의 방법에 의해 수행되는 세라믹 과립 제조 방법.

청구항 13 

제 12 항에 있어서,

상기 이온가교는,

염화칼슘(CaCl2), 황산칼슘(CaSO4), 탄산칼슘(CaCO3) 중 적어도 하나의 중합유도 물질을 사용하는 세라믹 과립

제조 방법.

청구항 14 

제 8 항에 있어서,

상기 e)단계는,

1000 내지 1300 ℃ 의 온도범위에서 소결하여 상기 유기물을 제거하는 세라믹 과립 제조 방법.

청구항 15 
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제 6 항에 있어서,

상기 a)단계는,

유기물에 대한 무기물의 함량을 설정하는 단계를 포함하고, 상기 e)단계에서 제조된 세라믹 비즈의 크기 및 기

공률은 상기 a)단계에서 설정된 상기 유기 입자에 대한 무기 입자의 함량에 의해 제어되는 세라믹 과립 제조 방

법.

청구항 16 

제 6 항에 있어서,

상기 형성된 세라믹 비즈는 산화칼슘(CaO)을 포함하는 과립화된 입자이고, 상기 산화칼슘의 함량은 1 내지 10

질량퍼센트인 세라믹 과립 제조 방법.

발명의 설명

기 술 분 야

본 발명은 구형 세라믹 과립, 이를 포함하는 골충진재 및 이의 제조방법에 관한 것이다.[0001]

배 경 기 술

미세캡슐을 제조하는 상업화된 방법 중, 가장 오래된 방법으로 분무건조법(spray drying)이 있다. 분무건조법은[0003]

피복물질을 수화시킨 후 대상물질에 분산시켜 혼합물을 고온의 챔버로 분무하는 방법을 말한다. 이러한 분무건

조법은 대량의 미세캡슐을 연속적으로 생산가능한 장점이 있으나, 입자의 제조를 위한 장치의 크기가 크고, 운

전조건이 까다로우며, 제조된 입자의 입자의 모양이 및 크기 분포가 불균일한 문제점이 있다. 

한편. 전기분무란 전기적인 힘(전기장)에 의해 액체를 분무화하는 방법이다. 전기분무에 의해 형성되는 액체방[0005]

울은 높은 대전성을 가지므로 자체적인 분산에 의해 응집을 방지할 수 있는 이점이 있기 때문에 최근 유용한 나

노기술로서 주목되고 있다. 특히, 전기분무 기술은 대기환경에서 저렴한 장비와 간편한 조작으로 미세하고 복잡

한 구조의 퇴적이 가능하기 때문에 다양한 분야에서의 응용이 기대되고 있다.

전술한 바와 같이 정전하 방식을 이용한 전기분무장치로 미세과립코팅기를 예로 들 수 있다. 미세과립코팅기는[0007]

주로 유기물에 적용된다. 즉, 고분자 및 수화겔을 이용하여 과립을 만들고 내부에 오일이나 각종 약물 등을 포

함하는 코어-쉘과립을 형성하는 것으로써 유효성분의 전달목적으로 제약, 화학, 화장품, 식료품, 농업 등의 분

야에서 응용되고 있다. 특히, 캡슐화가 가능한 미세과립코팅기를 제공하여 숙성향상, 저장안정성, 유해물질 차

단 등의 효과를 구현하여 식료품 산업에 적용하고 있다. 또한, 방출제어, 용해도 및 삼투성 향상 등의 효과를

구현하여 의약 산업에 적용하고 있다. 또한, 생체내 검사에서 다양한 효과를 구현하며 바이오-의약 산업에 적용

하고 있다.

한편, 전기분무를 이용하여 제조된 나노 입자와 관련하여 한국공개특허 제10-2016-0129386호(이하 '선행기술'이[0009]

라 약칭함)는 전기분무 기술을 이용한 피록시캄 함유 나노 입자 및 이를 포함하는 경구용 고형제제 조성물에 대

하여 개시하였다. 다만, 선행기술에서 제조되는 나노 입자의 크기는 제조과정간 사용되는 전기분무장치의 공정

조건에 따라 제어된다. 즉, 선행기술은 전기분무장치의 공정조건 변화를 배제한 상태에서 상이한 크기의 나노

입자를 제조하기 어려운 문제점이 있다. 이에 따라, 전기분무장치에서 기설정된 공정조건의 변화없이 입자의 크

기를 제어할 수 있는 제조방법이 요구되었다.

선행기술문헌

특허문헌

(특허문헌 0001) 한국공개특허 제 10-2016-0129386호 [0011]
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발명의 내용

해결하려는 과제

본 발명의 목적은 의약 및 미용소재에 적용될 수 있는 구형 세라믹 과립을 제공하는데 있다.[0012]

또한, 본 발명은 과립의 크기 제어가 가능하며 균일한 크기의 과립을 단시간에 다량으로 제조하는 구형 세라믹[0014]

과립의 제조 방법을 제공하는데 있다.

과제의 해결 수단

본 발명의 세라믹 과립은 기공을 포함하는 세라믹 조성물; 및 상기 세라믹 조성물에 포함된 산화칼슘(CaO)을 포[0016]

함한다.

또한, 상기 산화칼슘의 함량은 1 내지 100 질량퍼센트 일 수 있다.[0018]

또한, 상기 산화칼슘의 함량은 1 내지 10 질량퍼센트 일 수 있다.[0020]

또한, 본 발명의 실시 예를 따르는 세라믹 과립의 지름은 평균이 40 내지 2000 μm 일 수 있다.[0022]

또한, 본 발명은 상기의 세라믹 과립을 포함하는 골충진재를 포함한다.[0024]

또한, 본 발명은 세라믹 과립 제조 방법에 있어서, 유무기 복합액을 준비하는 a)단계; 정전하 방식의 미세과립[0026]

코팅기에 상기 a)단계에서 준비한 유무기 복합액을 주입하여 구형 과립을 제조하는 b)단계; 상기 b)단계에서 제

조된 구형 과립의 중합반응을 유도하는 c)단계; 상기 c)단계에서 중합된 구형 과립을 세척 및 건조하는 d)단계;

및 상기 d)단계에서 세척 및 건조된 구형 과립을 소결하여 세라믹 비즈를 형성하는 e)단계를 포함한다.

또한, 상기 a)단계는 유기 입자가 포함된 용액에 무기 입자를 혼합하여 상기 유무기 복합액을 제조할 수 있다.[0028]

또한, 상기 a)단계에서 준비되는 유무기 복합액은 알지네이트, 콜라겐, 젤라틴, 키토산, 셀룰로스, 자연 및 생[0030]

체 고분자 중 한 가지 이상의 유기물을 포함할 수 있다.

또한, 상기 a)단계에서 준비되는 유무기 복합액은 하이드록시아파타이트(HA: hydroxy apatite), 제이인산칼슘[0032]

(DCP:  dicalcium  phosphate),  제삼인산칼슘(TCP:  tricalcium  phosphate),  제사인산칼슘(TTCP:  tetracalcium

phosphate) 및 제8인산칼슘(OCP: octacalcium phosphate) 중 한 가지 이상의 인산칼슘계 무기물을 포함할 수

있다.

또한, 상기 b)단계는 상기 미세과립코팅기의 분사노즐 크기, 공압 조건 및 진동수의 변화에 따라 과립의 평균[0034]

직경을 제어할 수 있다.

또한, 상기 b)단계는 상기 a)단계에서 준비한 유무기 복합액을 주입하는 단계; 및 상기 유무기 복합액을 노즐을[0036]

통해 전기장 내로 분사하여 상기 구형 과립을 형성하는 단계;를 포함할 수 있다.

또한, 상기 c)단계의 중합반응 유도 방법은 이온가교, 화학적가교, 광가교 중 한 가지 이상의 중합반응 유도 방[0038]

법을 포함할 수 있다.

또한,  상기  이온가교는  상기  구형  과립의 중합반응을 유도하는 중합유도 물질로 염화칼슘(CaCl2),  황산칼슘[0040]

(CaSO4), 탄산칼슘(CaCO3)과 같은 2가 양이온이 포함된 물질중 한 가지 이상의 물질을 사용할 수 있다.

또한, 상기 e)단계는 1000 내지 1300 ℃ 의 온도범위에서 소결하여 상기 유기물을 제거할 수 있다.[0042]

또한, 상기 a)단계는 유기물에 대한 무기물의 함량을 설정하는 단계를 포함하고, 상기 e)단계에서 제조된 세라[0044]

믹 비즈의 크기 및 기공률은 상기 a)단계에서 설정된 상기 유기물에 대한 무기물의 함량에 의해 제어될 수

있다.

또한, 상기 형성된 세라믹 비즈는 산화칼슘(CaO)을 포함하는 과립화된 입자이고, 상기 산화칼슘의 함량은 1 내[0046]

지 10 질량퍼센트 일 수 있다.

발명의 효과

본 발명의 실시 예에 따른 구형 세라믹 과립의 제조방법은 준비된 원료소재를 효율적으로 이용하여 과립을 제조[0048]
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함으로써 높은 수율로 구형 세라믹 과립을 제조할 수 있는 이점이 있으며, 정전하 방식의 미세과립코팅기를 이

용함으로써 짧은 시간에 다량의 균일한 크기를 가진 구형 과립을 제조할 수 있는 이점이 있다.

또한, 본 발명의 실시 예에 따른 구형 세라믹 과립의 제조방법은 미세과립코팅기의 공정설정의 제어를 배제한[0050]

상태에서, 세라믹 비즈 형성 단계에서 진행되는 소결과정을 통해 준비된 유무기 복합액에 포함된 성분의 함량의

변화에 따라 산화칼슘을 포함한 조성비, 입자간 기공도, 기공구조, 결정상 및 과립의 크기를 제어할 수 있는 이

점이 있다.

또한, 본 발명의 실시 예에 따른 구형 세라믹 과립은 기존의 분무건조법과는 달리 유무기 복합액을 중합 및 소[0052]

결하여 생성된 산화칼슘(CaO) 등의 산화물을 포함할 수 있다. 이에 따라, 골충진재, 골이식재, 필러 등의 의료

분야에서 용이하게 사용할 수 있는 이점이 있다.

또한, 본 발명의 실시 예에 따른 구형 세라믹 과립은 그 용도에 따라 상이한 조성의 유무기 복합액을 기설정된[0054]

미세과립코팅기에 주입하여 제조될 수 있다. 이에 따라, 미세과립코팅기에 대한 전문지식이 없이 세라믹 과립의

제조에 적합한 조건을 가진 유무기 구형 과립을 용이하게 생산할 수 있는 이점이 있다. 

도면의 간단한 설명

도 1은 본 발명의 실시 예에 따라 제조된 구형 세라믹 과립을 나타낸다.[0056]

도 2는 본 발명의 실시 예에 따른 세라믹 과립 제조 방법의 단계도이다.

도 3 내지 18은 본 발명의 실시 예에 대한 자료를 나타낸다.

발명을 실시하기 위한 구체적인 내용

이하, 첨부된 도면들에 기재된 내용들을 참조하여 본 발명을 상세히 설명한다. 다만, 본 발명이 예시적 실시 예[0057]

들에 의해 제한되거나 한정되는 것은 아니다. 각 도면에 제시된 동일 참조부호는 실질적으로 동일한 기능을 수

행하는 부재를 나타낸다.

본 발명의 목적 및 효과는 하기의 설명에 의해서 자연스럽게 이해되거나 보다 분명해 질 수 있으며, 하기의 기[0059]

재만으로 본 발명의 목적 및 효과가 제한되는 것은 아니다. 또한, 본 발명을 설명함에 있어서 본 발명과 관련된

공지 기술에 대한 구체적인 설명이, 본 발명의 요지를 불필요하게 흐릴 수 있다고 판단되는 경우에는 그 상세한

설명을 생략하기로 한다. 

도 1은 본 발명의 실시 예에 따른 세라믹 과립을 나타낸다. 본 발명의 실시 예에 따른 세라믹 과립은 기공을 포[0061]

함하는 세라믹 조성물; 및 세라믹 조성물에 포함된 산화칼슘(CaO)를 포함한다. 도 1은 세라믹 과립을 500배 확

대하여 나타낸 것으로, 세라믹 과립은 구형에 가까운 형태를 가질 수 있다. 또한, 세라믹 과립의 표면은 거칠기

가 각 영역마다 상이할 수 있으며, 기공이 형성되어 표면에 분포될 수 있다. 이에 따라, 

본 실시 예에 따라 제조된 세라믹 입자에서 산화칼슘의 함량은 1 내지 100 질량퍼센트 일 수 있다. 또한, 산화[0063]

칼슘의 함량은 1 내지 10 질량퍼센트 일 수 있다. 세라믹 과립에 함유된 산화칼슘의 함량은 유무기 복합액의 유

기물 함량에 따라 변동될 수 있다. 이에 따라, 본 발명의 실시 예를 따르는 세라믹 과립은 유무기 복합액에 포

함된 무기물로부터 유래된 산화칼슘이 필수적으로 포함될 수 있다. 

한편, 세라믹 과립은 유기물 및 무기물의 함량에 따라 세라믹 과립의 수축률이 상이할 수 있다. 또한, 세라믹[0065]

과립은 유기물 및 무기물의 함량에 따라 소결된 세라믹 과립의 기공률이 제어될 수 있다. 

상세하게는, 유기물에 1에 대한 무기물의 질량비가 0.1 내지 10인 유무기 복합액을 이용할 수 있다. 이와 같은[0067]

세라믹 과립을 제조함으로써, 전체 질량중 100내지 1 질량퍼센트의 산화칼슘이 포함된 세라믹 과립을 획득할 수

있고, 10 내지 1 질량퍼센트의 산화칼슘이 포함된 세라믹 과립을 획득할 수 있다. 더욱 상세하게는, 유기물 1에

대한 무기물의 질량비가 0.1 인 경우 세라믹 과립에 포함된 산화칼슘은 100 질량퍼센트 일 수 있다. 또한, 유기

물 1에 대한 무기물의 질량비가 1인 경우 세라믹 과립에 포함된 산화칼슘은 10 질량퍼센트 일 수 있다. 또한,

유기물 1에 대한 무기물의 질량비가 10인 경우 세라믹 과립에 포함된 산화칼슘은 1 질량퍼센트 일 수 있다.

 [0068]

특히, 상기 유기물에 대한 무기물의 질량비가 0.1 미만인 경우에는 세라믹 과립을 형성하는 무기물의 함량이 적[0069]

어 세라믹 과립이 제대로 형성될 수 없는 문제점이 있다. 이에 따라, 유기물에 대한 무기물의 질량비가 0.1 이
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상으로 포함된 경우에 산화칼슘과 나노아파타이트가 작은 입자로 혼합되며, 전체 질량중 산화칼슘은 10 질량퍼

센트 이하가 될 수 있고, 구형의 입자가 형성되어 구형의 세라믹 과립을 획득할 수 있다.

또한, 상기 유기물에 대한 무기물의 질량비가 10을 초과하는 경우에는 기공을 형성하는 유기물의 함량이 적어서[0071]

미세과립코팅기에서 유동성이 낮아 과립의 형성이 쉽지 않고 세라믹 과립의 기공률이 현저하게 작아 골충진재

등에 이용하기 어려운 문제점이 있다. 

이는, 인체 조직 중 경조직(hard ticcuse)에 해당하는 뼈와 치아가 교원 섬유(collagen fiber)로 구성된 유기질[0073]

성분과 인산칼슘계 화합물로 구성된 무기질 성분이 일정한 비율로 혼합된 유/무기 복합체로 형성되는 것과 유사

한 특징을 보인다. 

즉, 본 발명의 실시 예에 따른 세라믹 과립은 높은 수준의 생체활성을 유지하기 위하여 아파타이트의 화학론적[0075]

몰비율인 1.67에 유사한 수치를 나타내어야 하며, 이에 따라 1 내지 100 질량퍼센트의 산화칼슘이 포함될 수 있

다. 특히, 1 내지 10 질량퍼센트의 산화칼슘이 포함된 세라믹 과립은 높은 생체 활성을 나타내어 골충진재, 골

이식재, 필러 등의 의료분야에서 용이하게 사용될 수 있다. 

세라믹 과립의 지름은 평균 40 내지 2000μm 일 수 있다. 본 실시 예에서, 세라믹 과립을 제조하기 위해 정전하[0077]

방식을 이용한 미세과립코팅기를 사용할 수 있다. 세라믹 과립의 지름의 평균을 제어하기 위한 장비적 조건은

미세과립코팅기의 분사노즐 크기, 공압 조건, 진동 수 등이 포함될 수 있다. 

한편, 본 발명의 실시 예에 의한 골충진재는 전술한 세라믹 과립을 포함한다. 이처럼, 세라믹 과립은 제약, 화[0079]

장품 식품분야 뿐 아니라 해면골(spongy bone) 기공에 담지되어 골형성 촉진 등을 유도하는 골충진재, 미용 및

성형용 필러소재 및 미세플라스틱 소재가 사용되고 있는 분야에서 대체되어 사용될 수 있다.

이하, 본 발명의 실시 예를 따르는 세라믹 과립 제조 방법에 대하여 설명한다. [0081]

도 2는 본 발명의 실시 예를 따르는 세라믹 과립 제조 방법의 단계도이다. 도 2를 참조하면, 세라믹 과립 제조[0083]

방법은 유무기 복합액을 준비하는 a)단계(S1); 정전하 방식의 미세과립코팅기에 a)단계에서 준비한 유무기 복합

액을 주입하여 구형 과립을 제조하는 b)단계(S3); b)단계에서 제조된 구형 과립의 중합반응을 유도하는 c)단계

(S5); c)단계에서 중합된 구형 과립을 세척 및 건조하는 d)단계(S7); 및 d)단계에서 세척 및 건조된 구형 과립

을 소결하여 세라믹 비즈를 형성하는 e)단계(S9)를 포함한다.

a)단계(S1)에서는 실험 조건에 알맞은 유무기 복합액을 구매, 제조 등의 방법을 통해 준비할 수 있다. 이하 a)[0085]

단계(S1)에서 수행하는 유무기 복합액의 제조방법에 대하여 상술하도록 한다. 

a)단계(S1)의 유무기 복합액을 준비하기 위해, 용매에 유기 입자가 포함된 용액을 준비할 수 있다. 상기 유기[0087]

입자는 알지네이트(alginate), 콜라겐, 젤라틴, 키토산, 셀룰로스, 하이알우로네이트 및 생체 고분자 중 적어도

하나일 수 있으며, 이들을 적절히 조합한 것일 수 있다. 상기 용매는 유기 입자를 분산하는 데 일반적으로 사용

하는 것으로, 물, 글리세린, 지질 오일 중 하나 일 수 있다. 상기 유기 입자가 포함된 용액에서 상기 유기 입자

의 함량은 0.5 내지 5 wt%의 일 수 있다. 상기 유기 입자의 함량은 1 내지 2wt% 일 수 있다.

다음으로, 상기 유기 입자가 포함된 용액에 무기 입자를 혼합할 수 있다. 상기 무기 입자는 평균 지름이 20nm[0089]

내지  10  μm  일  수  있다.  상기  무기  입자는  평균  지름이  20  내지  100  nm일  수  있다.  상기  무기  입자는

인산칼슘, 생체유리계, 알루미나계, 지르코니아계 및 이들의 복합체 중 어느 하나일 수 있다. 상기 인산칼슘계

는 하이드록시아파타이트(HA: hydroxy apatite), 제이인산칼슘(DCP: dicalcium phosphate), 제삼인산칼슘(TCP:

tricalcium  phosphate),  제사인산칼슘(TTCP:  tetracalcium  phosphate)  및  제8인산칼슘(OCP:  octacalcium

phosphate) 중 어느 하나일 수 있으나 이에 제한하지 않는다. 

상기 무기 입자를 상기 유기 입자가 분산된 용액에 고르게 분산하기 위해, 상기 유기 입자가 분산된 용액 내로[0091]

분채를 이용하여 상기 무기 입자를 투입할 수 있다. 또한, 분산기를 통해 상기 무기 입자를 분산시킬 수 있다.

이 때, 분채를 이용한 투입 및 분산기를 이용한 분산은 동시에 수행함으로써 분산률을 높일 수 있다. 상기 분산

기는 초음파 분산기일 수 있다. 상기 분산 공정은 상기 무기 입자를 상기 유기 입자가 분산된 용액에 고르게 분

산하기 위해 적절한 시간 및 조건으로 수행될 수 있다. 해당 과정은, 미세과립코팅기를 이용한 과립 제조시 노

즐막힘 현상으로 야기되는 수율 저하를 막기위한 중요한 요소로 이해될 수 있다.

한편, 유기 입자가 포함된 용액에 투입되는 무기 입자의 함량에 따라 세라믹 과립의 수축률이 상이하게 나타날[0093]

수 있으며, 이를 통해 미세과립코팅기의 공정조건 변경이외의 과립의 제조조건을 제어함으로써 세라믹 과립의
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크기를 제어할 수 있다. 

다음으로, a)단계(S1)에서는 상기 유기 입자 및 무기 입자가 포함된 용액을 교반하여 상기 유기 입자 및 무기[0095]

입자가 뭉치는 것을 방지할 수 있다. 상기 교반은 초음파 믹서를 이용하여 수행할 수 있다. 상기 교반 공정은

상기 유기 입자 및 무기 입자가 뭉치는 것을 방지하기 위해 적절한 시간 및 조건으로 수행될 수 있다. 특히,

a)단계(S9)는 유기물에 대한 무기물의 함량을 설정하는 단계를 포함할 수 있다. 이를 통해, 후속하는 과정을 통

해 제조되는 세라믹 비즈의 크기 및 기공률이 제어될 수 있다. 

b)단계(S3)는 미세과립코팅기를 이용하여 원하는 크기의 구형 과립을 제조할 수 있다. b)단계(S3)는 미세과립코[0097]

팅기의 분사노즐 크기, 공압 조건 및 진동수의 변화에 따라 과립의 평균 직경을 제어할 수 있다. b)단계(S3)를

거침으로써 바람직하게 40 내지 2000 μm 의 범위에서 직경의 평균값이 형성되는 구형 과립을 제조할 수 있다. 

특히, b)단계(S3)는 a)단계(S1)에서 준비한 유무기 복합액을 주입하는 단계; 및 유무기 복합액을 미세과립코팅[0099]

기의 노즐을 통해 전기장 내로 분사하여 구형 과립을 형성하는 단계를 포함할 수 있다.

상기 b)단계(S3)에서 사용하는 미세과립코팅기는 용액을 액적 형상의 과립으로 만드는 장치이다. 상기 미세과립[0101]

코팅기는 노즐에서 용액을 분사하고, 상기 노즐 및 용액에 진동을 가함으로써 일정한 크기의 액적 형상의 과립

을 형성하여 떨어지도록 할 수 있으며, 상기 액적 형상의 과립에 정전하를 가함으로써 상기 과립이 분산되어 떨

어지도록 할 수 있다. 상기 노즐의 하부에 용액이 담긴 용기를 배치함으로써 상기 과립은 상기 용기 내의 용액

에 적하할 수 있다. 

일 예로, 상기 미세과립코팅기는 용액이 분사되는 노즐, 용액을 노즐로 공급하는 펌프, 노즐에 진동을 가하여[0103]

노즐에서 분사되는 용액이 액적 형상의 과립을 형성하도록 하는 진동기, 형성된 액적 형상의 과립을 분산시키도

록  정전하를  가하는  정전하기를  포함할  수  있다.  본  발명의  실시  예에서  미세과립코팅기는  Buchi  사의

Encapsulator B-395 Pro를 사용하였다. 

본 발명의 실시 예를 따르는 세라믹 과립의 제조 방법은 미세과립코팅기를 사용함으로써 과립의 크기의 균일성[0105]

이 향상되고, 과립 크기 및 형상의 제어가 가능하다.

c)단계(S5)에서는 b)단계(S3)에서 제조된 과립에 포함된 유기 입자의 중합반응을 유도하여 구 형태의 형상을 유[0107]

지시킬 수 있다. 이를 위해, 상기 미세과립코팅기에서 생성된 과립이 적하된 용액에 중합유도 물질을 첨가할 수

있다. 보다 바람직하게는, 상기 미세과립코팅기에서 분무되는 과립형상의 액적을 중합유도 물질이 포함된 용액

에 직접 적하할 수 있다. 이를 통해, 과립의 생성과 동시에 중합 반응이 일어나도록 할 수 있어 중합에 의해 생

성된 과립의 형상 및 크기를 보다 효율적으로 제어할 수 있고, 미세과립코팅기에서 가해진 정전하에 의해 분산

된 과립의 분산성이 높은 상태에서 중합반응이 일어나도록 함으로써 중합에 의해 생성된 과립의 크기를 균일하

게 제어할 수 있다.

이때, 중합유도 물질이 포함된 용액의 농도는 50 내지300 mM 일 수 있으며, 100 mM 일 수 있다. 상기 중합유도[0109]

물질은 유무기 과립의 중합반응을 유도하여, 상기 미세과립코팅기에서 분무되어 적하된 과립을 생장시킬 수 있

는 물질로 이해될 수 있다. 또한, 일반적으로 중합유도는 염화칼슘(CaCl2), 황산칼슘(CaSO4), 탄산칼슘(CaCO3)

과 같은 2가 양이온을 이용한 이온가교, 알지네이트 뿐만 아니라 콜라겐, 젤라틴, 하이알우로네이트 및 수용성

고분자 가교에 이용 가능한 N-(3-Dimethylaminopropyl)-N'-ethylcarbodiimide(EDC),  Glutaraldehyde,  Adipic

acid  dihydrazide(ADH),  Genipin,  과  같은  화학물질을  이용한  화학적  가교,  그리고  acrylate기  또는

methacrylate기를 도입한 수용성 고분자 물질을 자외선(UV)을 이용하여 중합한 광가교를 사용할 수 있다. 상기

중합유도 물질이 포함된 용액의 용매는 물, 메탄올, 에탄올, 이소프로판올, 글리세린, 폴리 에틸렌 글리콜, 지

질 오일 중 하나일 수 있다.

d)단계(S7)는 c)단계(S5)에서 중합된 과립을 세척 및 건조한다. d)단계(S7)는 30분 내지 2시간 동안 중합된 과[0111]

립을 안정화 시킨 후, 과립에 잔여한 미반응 성분을 제거하기 위한 세척과정을 진행할 수 있다. 상기 안정화 및

세척은 인산완충식염수(PBS: phosphate buffer saline)를 이용하여 수행할 수 있다. 이어서, 세척된 과립을 건

조시키기 위한 과정이 진행될 수 있다. 상기 건조 공정은 상기 과립을 상온에 충분한 시간 동안 방치함으로써

수행될 수 있고, 건조기를 이용하여 수행될 수 있다. 이 때, 상기 건조 조건은 대기압 이하의 압력(1x10
-5
Pa 내

지 1x10
5
Pa) 및 상온 이상의 온도(0℃ 내지 60℃)에서 수행될 수 있으나 특별히 제한되지 않는다

e)단계(S9)는 d)단계(S7)에서 세척 및 건조된 과립의 소결을 진행한다. 상기 소결 온도는 과립에 포함된 유기[0113]

입자 및 무기 입자의 종류에 따라 500℃ 내지 1500℃에서 수행될 수 있고, 바람직하게는 1000℃ 내지 1300℃ 에
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서 수행될 수 있다. 이러한 소결과정을 통해 유기물이 제거된 과립화된 입자 형태의 세라믹 비즈를 형성할 수

있다. 즉, e)단계(S9)는 소결을 통해 유기물을 제거하여 구형 세라믹 과립을 안정화 할 수 있다. 

상기 소결 공정을 통해 제조된 세라믹 과립은 기공을 포함하는 세라믹 조성물 및 세라믹 조성물에 포함된 산화[0115]

칼슘(CaO)을 포함한다. 상기 산화칼슘(CaO)은 앞서 설명한 중합유도 물질에서 유래한 것이다. 본 발명의 실시

예를 따르는 세라믹 조성물 및 그 제조 방법은 앞서 설명한 일련의 공정을 통해 제조됨으로써 높은 수율로 세라

믹 과립을 제조할 수 있는 이점이 있으며, 정전하 방식의 미세과립코팅기를 이용함으로써 짧은 시간에 다량의

과립을 제조할 수 있는 이점이 있다. 또한, 중합반응 공정을 미세과립코팅기에 의한 과립 생성 공정과 구분하여

진행함으로써 균일한 크기의 세라믹 과립을 생성할 수 있다. 

이하, 본 발명을 하기 실시 예 및 실험 예에 의해 더욱 상세히 설명한다.[0117]

단, 하기 실시 예 및 실험 예는 본 발명을 예시할 뿐, 본 발명의 내용이 하기의 실시 예 및 실험 예에 의해 한[0118]

정되는 것은 아니다.

<실시예1>[0120]

아파타이트 복합액 제조[0121]

유기  입자인  알지네이트와  무기  입자인  나노  아파타이트의  함량비를  제어한  유무기  복합액의  샘플을[0122]

제조하였다. 함량비는 1:0(Alg)으로 설정하였고, 샘플의 명칭은 나노 아파타이트의 상대적 비율을 참조하여 명

명하였다.

미세과립코팅기를 이용한 과립 제조[0124]

앞서 제조한 각각의 유무기 복합액을 미세과립코팅기에 주입하여 유무기 과립을 제조하였다. 해당 실시예에는[0125]

Buchi 사의 정전하 방식을 이용한 미세과립코팅기인 B-395 pro를 사용하였다. 각 복합액 샘플은 미세과립코팅기

의 노즐을 통해 분사되어 중합유도 물질이 포함된 용액으로 적하되었으며, 용액 내부에서 중합반응이 발생하여

구형의 유무기 복합과립을 제조하였다.

과립의 안정화 및 세척[0127]

앞서 공정을 통해 제조된 유무기 과립의 안정화를 위한 공정을 수행하였으며, 미반응 입자의 세척 및 건조를 수[0128]

행하였다. 안정화 및 세척은 인산완충식염수(PBS: phosphate buffer saline)를 이용하여 수행하였다. 

소결과정을 통한 세라믹 과립 제조[0130]

앞서 공정을 수행한 유무기 과립을 소결하였다. 특히, 해당 실시 예에서는 유기 입자가 알지네이트로 한정된[0131]

바, 소결과정의 온도범위는 1000 내지 1300℃ 였으며, 상세하게는 1200℃에서 소결과정이 진행되었다.

<실시예2>[0133]

유기 입자인 알지네이트와 무기 입자인 나노 아파타이트의 함량비를 1:0.1(Alg_HA0.1)로 하여 아파타이트 복합[0134]

액을 제조하였다. 상기 알지네이트와 나노 아파타이트의 함량비를 제외하고는 <실시예1>과 동일한 공정을 수행

하여 세라믹 과립을 제조하였다.

<실시예3>[0136]

유기 입자인 알지네이트와 무기 입자인 나노 아파타이트의 함량비를 1:0.25(Alg_HA0.25)로 하여 아파타이트 복[0137]

합액을 제조하였다. 상기 알지네이트와 나노 아파타이트의 함량비를 제외하고는 <실시예1>과 동일한 공정을 수

행하여 세라믹 과립을 제조하였다.

<실시예4>[0139]

유기 입자인 알지네이트와 무기 입자인 나노 아파타이트의 함량비를 1:1(Alg_HA1)로 하여 아파타이트 복합액을[0140]

제조하였다. 상기 알지네이트와 나노 아파타이트의 함량비를 제외하고는 <실시예1>과 동일한 공정을 수행하여

세라믹 과립을 제조하였다.

<실시예5>[0142]

유기 입자인 알지네이트와 무기 입자인 나노 아파타이트의 함량비를 1:2.5(Alg_HA2.5)로 하여 아파타이트 복합[0143]

액을 제조하였다. 상기 알지네이트와 나노 아파타이트의 함량비를 제외하고는 <실시예1>과 동일한 공정을 수행
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하여 세라믹 과립을 제조하였다.

<실시예6>[0145]

유기 입자인 알지네이트와 무기 입자인 나노 아파타이트의 함량비를 1:5(Alg_HA5)로 하여 아파타이트 복합액을[0146]

제조하였다. 상기 알지네이트와 나노 아파타이트의 함량비를 제외하고는 <실시예1>과 동일한 공정을 수행하여

세라믹 과립을 제조하였다.

<실시예7>[0148]

유기 입자인 알지네이트와 무기 입자인 나노 아파타이트의 함량비를 1:7(Alg_HA7)로 하여 아파타이트 복합액을[0149]

제조하였다. 상기 알지네이트와 나노 아파타이트의 함량비를 제외하고는 <실시예1>과 동일한 공정을 수행하여

세라믹 과립을 제조하였다.

<실시예8>[0151]

유기 입자인 알지네이트와 무기 입자인 나노 아파타이트의 함량비를 1:9(Alg_HA9)로 하여 아파타이트 복합액을[0152]

제조하였다. 상기 알지네이트와 나노 아파타이트의 함량비를 제외하고는 <실시예1>과 동일한 공정을 수행하여

세라믹 과립을 제조하였다.

<실시예9>[0154]

유기 입자인 알지네이트와 무기 입자인 나노 아파타이트의 함량비를 1:10(Alg_HA10)로 하여 아파타이트 복합액[0155]

을 제조하였다. 상기 알지네이트와 나노 아파타이트의 함량비를 제외하고는 <실시예1>과 동일한 공정을 수행하

여 세라믹 과립을 제조하였다.

<실험예1> 알지네이트 : 아파타이트 비율이 상이한 복합액 비교[0157]

<실험예1>에서는 무기물의 담지 한계를 확인하고, 이에 따른 과립의 특징을 비교하기 위하여 유기 입자인 알지[0158]

네이트(alginate)와 무기 입자인 나노 아파타이트(HA: hydroxy apatite)의 함량비가 다른 <실시예1> 내지 <실시

예9>의 유무기 복합액 샘플을 일부 비교하였다. [표 1]은 알지네이트 : 나노 아파타이트의 비율이 1:0  내지

1:10으로 설정된 유무기 복합액의 이론적 질량비 및 실제 질량비를 나타낸다. [표 1]을 참조하면, 이론적 질량

비 및 실제 질량비는 나노 아파타이트의 상대적 함량비가 증가함에 따라 향상되는 경향을 나타냄을 확인할 수

있다. 특히, 이론적인 질량비는 알지네이트와 나노 아파타이트의 함량비와 일치하는 반면, 실제 질량비는 해당

비율과는 상이한 결과를 나타내는 것을 확인할 수 있다. 

[표 1][0159]

[0160]

<실험예2> 고함랑 나노 아파타이트 샘플의 결정형성 확인[0162]

도 3은 <실시예9>의 결정형성을 확인하기 위한 도면이다.  도 3은 알지네이트와 나노 아파타이트의 함량비가[0163]

1:10으로 혼합된 Alg_HA10 샘플의 유무기 복합액을 나타내며, 매우 균일한 크기의 구형과립이 형성된 것을 확인

할 수 있다. 

<실험예3> 무기물 함량에 따른 과립 크기 변화[0165]

<실험예3>에서는 a)단계에서 제조된 유무기 복합액에 포함된 무기물의 함량이 b)단계 내지 e)단계를 통해 제조[0166]

되는 과립 크기에 미치는 영향을 살펴보았다. e)단계의 소결은 알지네이트의 제거를 위해 1200℃에서 3시간 진
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행되었으며, <실험예3>에서 확인된 결과를 하기의 [표 2]에 정리하였다. 

[표 2][0167]

[0168]

[표 2]에 기재된 내용은 도 4 및 도 7을 통해 추가적으로 설명하도록 한다. 도 4는 b)단계 내지 d)단계를 통해[0170]

제조된 유무기 복합과립을 나타내며, 도 5는 d)단계 이후 e)단계를 통해 제조된 세라믹 과립을 나타낸다. 도 4

및 도 5의 (a)는 Alg, (b)는 Alg_HA0.1, (c)는 Alg_HA0.25, (d)는 Alg_HA1, (e)는 Alg_HA2.5, (f)는 Alg_HA10

의 샘플을 나타낸다. 

[표 2]의 After cross-linking(mm) 탭 및 도 4를 참조하면, 미세과립코팅기의 압력, 전압, 진동수와 같은 공정[0172]

조건을 동일하게 설정한 뒤 중합유도를 통해 제조된 유무기 복합과립은 무기물의 상대적 함량비와 관계없이 그

크기가 2.25 내지 2.36 mm로 유사하게 형성된 것을 확인할 수 있다. 

반면, [표 2]의 After sintering(mm) 탭 및 도 5를 참조하면, 최초 a)단계에서 포함되는 무기물의 함량비에 따[0174]

라 과립의 형상 및 크기가 상이하게 형성되는 것을 확인할 수 있다. 특히, <실험예3>에서는 나노 아파타이트의

함량비가 증가함에 따라 소결과정을 통해 제조되는 세라믹 과립의 크기는 커지는 경향을 나타내며, 수축률이 감

소함을 확인할 수 있다. 즉, (b)의 Alg_HA0.1의 샘플의 경우 약 80% 의 수축이 진행되는 반면, (f)의 Alg_HA10

의 샘플의 경우 (b) 샘플의 절반에 가까운 약 40%의 수축이 진행됨을 확인할 수 있다.

도 6 및 도 7은 e)단계(S9) 이후 제조된 세라믹 과립의 FE-SEM(Field Emission Scanning Electron Microscope)[0176]

이미지를 나타낸다. 도 6 및 도 7 역시 [표 2]에 기재된 각 샘플을 (a) 내지 (f)로 표기하였다. [표 2] 및 도 6

을 참조하면, 각 함량비율에 따라 제조된 유무기 과립을 e)단계를 통해 소결한 세라믹 과립은 혼합된 무기물의

비율에 따라 소결 후 입자 크기와 기공도가 달라짐을 확인할 수 있다. 특히, 나노 아파타이트의 함량비가 변화

됨에 따라 소결 후 세라믹 입자의 크기와 기공도가 달라짐을 확인할 수 있다.

한편, [표 2] 및 도 7을 참조하면, a)단계에서 포함된 무기물의 함량비에 따라 제조된 유무기 과립을 e)단계를[0178]

통해 소결한 세라믹 과립의 결정상과 표면 조도가 변화하는 것을 확인할 수 있다. 상세하게는, (a)를 참조하면

유기물인 알지네이트 만으로 구성된 과립은 소결된 과립이 없어지지 않고 잔존하는 것을 확인할 수 있다. 또한,

과립을 형성하고 있는 결정이 넙적한 형태의 플레이트 형상을 형성함을 확인할 수 있다. 이와 같은 결과는 알지

네이트의 중합을 위하여 사용된 중합유도체인 염화칼슘 용액에 포함된 산화칼슘이며, 일부 확인되는 침상형 결

정은 d)단계에서 과립을 PBS 용액에 보관하는 과정에서 칼슘이 형성한 아파타이트로 유추된다. 

또한, (b) 내지 (f)를 통해 나노 아파타이트의 상대적 함량비가 증가함에 따라 넓은 플레이트의 형상이 줄어들[0180]

고 침상형태의 결정이 증가함을 확인할 수 있다. 특히, (d) 내지 (f)를 참조하면, 나노 아파타이트의 함량비가

1.0 이상인 경우에는 작은 입자로 구성되며, 비로서 구형의 입자를 확인할 수 있다. 이는, 혼합된 나노 아파타

이트 입자로 유추된다.

전술한 <실험예3>의 결과를 통해, a)단계에서 포함되는 무기물의 함량비는 e)단계를 통한 소결 후 제조되는 세[0182]

라믹 과립의 크기에 영향을 미치는 주요한 변수로 이해될 수 있음을 확인할 수 있으며, 누적된 데이터에 따라

사용자는 원하는 크기의 직경을 갖는 세라믹 과립을 제조할 수 있음을 확인할 수 있다.

<실험예4> 소결된 세라믹 과립의 EDX(Energy Dispersive X-Ray) 분석[0184]

도 8 및 도 9는 소결된 세라믹 과립의 EDX 분석을 통하여 결정의 영역별 성분을 확인한 결과이다. 도 8의 (a)[0185]

와 (b)는 나노 아파타이트의 상대함량비가 0 내지 0.25인 샘플에 대한 결과이다. (a)를 참조하면, spectrum3 내

부에 확인되는 결정의 구조가 침상형인 것을 확인할 수 있다. 또한, 하단의 그래프를 통해, Ca와P의 atomic%(원

자  농도)비인  Ca/P가  1.66을  나타냄을  확인할  수  있다.  이는  전형적인  아파타이트에서  나타나는  Ca와P의

atomic%의 비인 Ca/P의 값 1.67과 유사하여, 아파타이트의 결정으로 유추할 수 있다.
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또한 (b)를 참조하면, spectrum2 내부에 확인되는 결정의 구조가 판상형인 것을 확인할 수 있다. 또한, 하단의[0187]

그래프를 통해, P의 atomic%가 0에 가까운 것을 확인할 수 있다. 이를 통해, 판상형의 구조는 중합에 의해 형성

된 산화칼슘일 것으로 추정된다.

한편, 도 9는 아파타이트의 상대적 함량비가 1 내지 10의 샘플에서 대부분 보이는 부분을 EDX 검출한 결과이다.[0189]

해당 영역에서는 Ca와P의 atomic%의 비인 Ca/P의 범위가 1.54 내지 1.72로 확인되었으며, 이는 제작에 사용된

나노 아파타이트와 TCP(tricalcium phosphate) 상이 혼재되어 있는 것으로 유추된다. 이를 확인하기 위해 XRD

측정을 실시하였다. 

<실험예5> XRD(X-ray diffractometry) 측정[0191]

도 10은 샘플에 대한 XRD 측정 결과를 나타낸다. 도 10을 참조하면, 유무기 복합액에 유기 입자인 알지네이트를[0192]

포함하는 세라믹 과립은 산화칼슘과 아파타이트를 포함하고 있음을 확인할 수 있다. 복합액 제조시 포함되는 나

노 아파타이트의 상대적 함량비가 0.1 에서 10으로 증가함에 따라 소결된 샘플의 결정에서 확인되는 아파타이트

의 함량이 증가하며, 이에 반해 결정에서 확인되는 산화칼슘의 함량이 줄어드는 경향을 나타내는 것을 확인할

수 있다. 

특히, 나노 아파타이트의 상대적 함량비가 10인 Alg_HA10 샘플의 경우, 소결후 과립에서 산화칼슘은 거의 검출[0194]

되지  않으며,  대부분  아파타이트로  구성되었다.  반면,  나노  아파타이트의  상대적  함량비가  0인  Alg  샘플의

경우, 소결후 과립에서 아파타이트 성분이 검출되지 않았다.

<실험예6> 나노 아파타이트 함량에 따른 결과 비교[0196]

<실험예6>에서는 미세과립코팅기의 공정조건을 제어하여 세라믹 과립을 제작하였다. 설정된 공전조건은 주파수[0197]

310Hz, 압력 186 내지 191mBar, 전압 1500V 이며, 직경이 200μm 인 노즐을 사용하였다. 도 11은 <실험예6>의

결과를 나타낸다. 

(a)는 Alg_HA1 샘플로, 알지네이트와 나노 아파타이트가 1:1의 함량비로 혼합된 유무기 복합액을 통해 제조된[0199]

과립을 나타낸다. (b)는 Alg_HA10 샘플로, 알지네이트와 나노 아파타이트가 1:10의 함량비로 혼합된 유무기 복

합액을 통해 제조된 과립을 나타낸다. (a)와 (b)를 비교하면, 제조된 과립의 평균 크기는 400 내지 600 μm로

확인된다. 즉, a)단계에서 유무기 복합액에 포함되는 나노 아파타이트의 상대적 함량비는 소결전 과립의 크기에

크게 영향을 미치지 않는 것을 알 수 있다.

한편, (c)는 Alg_HA1 샘플로, (a)의 샘플을 소결한 세라믹 과립을 나타낸다. 마찬가지로, (d)는 Alg_HA10 샘플[0201]

로, (b)의 샘플을 소결한 세라믹 과립을 나타낸다. (c)와 (d)를 비교하면, (c)의 과립은 (a)에서 75%정도 수축

하여 직경이 100 내지 150 μm의 과립이 형성됨을 확인할 수 있다. 반면, (d)의 과립은 (b)에서 50% 수준으로

수축하여 직경이 200 내지 300μm 의 세라믹 과립이 형성됨을 확인할 수 있다. (c)와 (d)의 비교를 통하여, a)

단계에서 준비되는 유무기 복합액에 알지네이트와 나노 아파타이트의 함량비는 소결 후 제조되는 세라믹 과립의

직경에 영향을 끼침을 알 수 있으며, 나노 아파타이트의 상대적 함량비가 높은 경우 수축률이 감소하는 경향이

있음을 확인할 수 있다.

<실험예7> 나노 아파타이트 함량에 따른 결과 비교2[0203]

<실험예7>에서는 미세과립코팅기의 공정조건을 <실험예6>과 상이하게 제어하여 세라믹 과립을 제작하였다. 설정[0204]

된 공전조건은 주파수 1900Hz, 압력 340 내지370 mBar, 전압 1500V 이며, 직경이 200μm 인 노즐을 사용하였다.

도 12는 <실험예7>의 조건하에 제조된 과립의 알지네이트와 나노 아파타이트 비율별 크기비교를 나타낸다.

(a)는 Alg_HA5 샘플로, 알지네이트와 나노 아파타이트가 1:5의 함량비로 혼합된 유무기 복합액에서 제조된 과립[0206]

을 나타낸다. (b)는 Alg_HA7 샘플로, 알지네이트와 나노 아파타이트가 1:7의 함량비로 혼합된 유무기 복합액에

서 제조된 과립을 나타낸다. (c)는 Alg_HA9 샘플로, 알지네이트와 나노 아파타이트가 1:9의 함량비로 혼합된 유

무기 복합액에서 제조된 과립을 나타낸다. (d)는 Alg_HA10 샘플로, 알지네이트와 나노 아파타이트가 1:10의 함

량비로 혼합된 유무기 복합액에서 제조된 과립을 나타낸다.

(a) 내지 (d)를 참조하면, 균일한 크기의 과립이 형성됨을 확인할 수 있다. 이에 따라, 본 발명의 실시 예에 따[0208]

른 세라믹 과립 제조방법을 통해 크기가 유사한 다수의 과립을 용이하게 제조할 수 있다.

한편, 도 13은 도 12에 도시된 각각의 샘플을 소결하여 제조한 세라믹 과립을 나타낸다. 도 13의 (a) 내지 (d)[0210]

를 참조하면, 나노 아파타이트의 상대적 함량비가 증가함에 따라 소결후 제조된 세라믹 과립의 크기가 증가하는
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것을 확인할 수 있다. 특히, (a)의 Alg_HA5 샘플의 경우, 소결전 347±57 μm에서 소결후 320±42 μm로 약 92%

크기로 수축되었으며, (d)의 Alg_HA10 샘플의 경우, 소결전 480±100 μm에서 소결후 466±50 μm으로 약 97%의

크기로 수축되었다. 이는 [표 2] 및 도 5의 결과와 동일한 양상을 나타낸다. 이를 바탕으로, 유무기 복합액에

포함된 나노 아파타이트의 상대적 함량비를 조절하여, 소결후 세라믹 과립의 크기 제어가 가능함을 확인할 수

있다.

<실험예8> 나노 아파타이트 함량에 따른 결과 비교3[0212]

<실험예8>에서는 150 μm의 노즐을 사용하여 나노 아파타이트의 상대적 함량비를 제어하는 경우, 소결후 세라믹[0213]

과립의 크기를 비교하였다. 알지네이트와 나노 아파타이트의 함량비는 1:5 내지 1:10으로 설정하였다. 도 14는

<실험예8>의 결과를 나타낸 그래프이다. 도 14를 참조하면, 150μm 노즐을 사용한 경우에도 나노 아파타이트의

상대적 함량비가 증가함에 따라 수축률이 감소하여 소결후 제조되는 세라믹 과립의 크기가 향상됨을 확인할 수

있다. 

알지네이트와 나노 아파타이트가 1:5의 함량비로 포함된 경우에는, 세라믹 과립의 평균적인 크기가 83±12 μm[0215]

이다. 한편, 알지네이트와 나노 아파타이트가 1:10의 함량비로 포함된 경우에는, 세라믹 과립의 평균적인 크기

가 132±15 μm 인 것을 확인할 수 있다. 

<실험예9> 나노 아파타이트 함량에 따른 결과 비교4[0217]

<실험예9>에서는 150 μm 노즐을 이용하여 세라믹 과립을 제조하였으며, 나노 아파타이트의 상대적 함량비에 따[0218]

른  세라믹  과립의  크기  및  형상을  FE-SEM  이미지로  나타내었다.  도  15  및  도  16은  <실험예9>의  결과를

나타낸다. 

도 15는 나노 아파타이트의 함량비별 세라믹 과립의 크기를 확인하기 위한 FE-SEM 이미지이다. (a)는 Alg_HA5[0220]

샘플, (b)는 Alg_HA7 샘플, (c)는 Alg_HA9 샘플이며 (d)는 Alg_HA10 샘플을 500배 확대하였다. (a) 내지 (b)를

참조하면, 나노 아파타이트의 함량비가 상이하여도, 세라믹 과립은 구 형상에 가까운 형태를 유지하는 것을 확

인할 수 있다. 

한편, 도 16은 도 15의 각 샘플을 10000배 확대한 이미지이다. (a) 내지 (d)를 참조하면, 알지네이트의 비율이[0222]

높은 샘플이 입자간 기공을 다수 형성하는 것을 확인할 수 있다. 정리하자면, 도 16의 결과를 바탕으로 나노 아

파타이트의 상대적 함량비에 따라 기공률의 제어가 가능할 것으로 확인된다.

<실험예10> 공정조건에 따른 세라믹 과립 비교[0224]

<실험예10>에서는 노즐크기 및 나노 아파타이트의 상대적 함량비에 따른, 소결후 세라믹 과립의 특징을 비교하[0225]

였다. 도 17 및 도 18에는 <실험예10>의 결과가 도시되었다. 

도 17의 (a)와 (b)는 각각 200 μm 및 150 μm 노즐을 사용하여 제조한 세라믹 과립의 나노 아파타이트 상대적[0227]

함량비에 따른 세라믹 과립의 크기를 나타낸다. (a)와 (b)를 참조하면, 나노 아파타이트의 상대적 함량비가 증

가할수록 세라믹 과립의 크기가 커짐을 확인할 수 있다. 이는, 앞서 설명한 바와 같이 a)단계에서 포함된 나노

아파타이트의 함량비가 증가함에 따라 소결후 제조되는 세라믹 과립의 수축율이 감소하는 것과 같은 양상을 나

타낸다. 

(c)는 (a)와 (b)의 비교를 위한 그래프이다. (c)를 참조하면, 200 μm 노즐을 사용하여 제조한 세라믹 과립이[0229]

150 μm 노즐을 사용하여 제조한 세라믹 과립보다 작은 크기를 가짐을 확인할 수 있다. 이를 통해, 노즐의 크기

와 나노 아파타이트의 상대적 함량비를 증가시켜 소결된 세라믹 과립의 크기를 향상시킴을 확인하였다.

한편, 도 18은 각각 200 μm 및 150 μm 노즐을 사용하여 제조한 세라믹 과립의 나노 아파타이트 상대적 함량비[0231]

에 따른 세라믹 과립의 조성을 나타낸다. 두 그래프 모두, 상단에 위치한 그래프가 나노 아파타이트를 높은 함

량비를 포함한 샘플을 나타내며, 최하단은 Alg 샘플, 이후 Alg_HA5, Alg_HA7, Alg_HA9, 및 Alg_HA10 샘플을 나

타낸다. 

특히, 도 18(a) 및 (b)를 참조하면 (a)의 200μm 과 (b)의 150μm 노즐 모두에서 알지네이트와 나노 아파타이트[0233]

의 함량비가 1:5 내지 1:10인 영역에서는 나노 아파타이트 상대적 함량비에 따른 결정상에 큰 변화가 확인되지

않았다. 즉, 노즐크기에 따른 조성변화가 확인되지 않음을 알 수 있다. 이를 통해, 해당 영역에서는 노즐의 크

기와 나노 아파타이트 상대적 함량비에 따른 과립의 크기제어만 가능하며, 조성에는 큰 영향을 미치지 않음을

확인할 수 있다.
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이상에서 대표적인 실시 예를 통하여 본 발명을 상세하게 설명하였으나, 본 발명이 속하는 기술 분야에서 통상[0235]

의 지식을 가진 자는 상술한 실시 예에 대하여 본 발명의 범주에서 벗어나지 않는 한도 내에서 다양한 변형이

가능함을 이해할 것이다. 그러므로 본 발명의 권리 범위는 설명한 실시 예에 국한되어 정해져서는 안 되며, 후

술하는 특허청구범위뿐만 아니라 특허청구범위와 균등 개념으로부터 도출되는 모든 변경 또는 변형된 형태에 의

하여 정해져야 한다.

도면

도면1

도면2
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