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 Abstract     Alpha-tricalcium phosphate can be used as a powder component in the preparation process of 

calcium phosphate cements in hard tissue applications. In this study, the mentioned powder was synthesized 

through chemical precipitation method using calcium nitrate and diammonium hydrogen phosphate as the raw 
materials. The resulting powder was heat-treated at 1250 °C and quenched at the ambient temperature. The 

results of X-Ray Diffraction (XRD) analysis and Fourier Transform Infrared (FTIR) spectroscopy confirmed the 

formation of crystalline Alpha-tricalcium phosphate phase and presence of P-O chemical groups, respectively. 
The Single-component cement was prepared using Alpha-tricalcium phosphate powder with the liquid phase 

containing 2.5 % disodium hydrogen phosphate. The resulting cement sample had an initial setting time of 17±1 

minute and the compressive strength of 21±2 MPa. The XRD and FTIR experiments revealed the formation of 
a great amount of calcium deficient hydroxyapatite as the resulting cement product. According to the findings, 

the cement setting occurred through the hydrolysis of Alpha-tricalcium phosphate powders and the formation of 

calcium deficient hydroxyapatite nanoflakes of approximately 500 nm in length. Finally, the cement acellular 
bioactivity experiment confirmed that the hydroxyapatite was formed on the outer surface of the cement during 

14 days of immersion in the simulated body fluid. 
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1. INTRODUCTION 

One of the main reasons why calcium phosphates are 

used as the bone fillers and substitutes is to obtain a 

bone-like mineral composition and chemical affinity. 

Hydroxyapatite is an important mineral component in 

hard tissues such as teeth and bone. The synthesis of 

hydroxyapatite for biomedical applications usually 

requires high temperatures. For this reason, the 

produced apatite is very crystalline and insoluble at 

physiological pH [1]. One solution to this problem is to 

use formulations that react at the room temperature to 

produce Calcium Deficient Hydroxyapatite (CDHA) 

products. Of note, α-TCP is an unstable phase under 

1100 °C that dissolves in water or phosphate solutions 

and then precipitates as CDHA, which is known as a 

stable component compared to α-TCP. The CDHA 

formation at the room temperature allows it to be set by 

forming a network of entangled crystals [2, 3]. This 

property, along with other advantageous characteristics 

such as biocompatibility, workability, injectability, 

bioactivity, and resorbability, has made α-TCP cement a 

bone replacement material for hard tissue engineering 

[4]. Resorbability is considered a desirable characteristic 

of implantable materials. Calcium phosphate cements 

show low resorption in both passive and active methods. 

Passive resorption depends on the chemical 

composition, porosity, and crystallinity of the hardened 

cement as well as the pH of cement surface and 

surrounding tissues interface [5]. Upon controlling the 

α-TCP characteristics using the synthesis method, its 

resorption rate can be improved. Different methods were 

used to prepare α-TCP powder, most of which are based 

on a solid-state reaction [3]. In this study, monophasic 

α-TCP powder was synthesized through the chemical 

precipitation-heat treatment process at low 

temperatures. The powder was then used to prepare the 

single-component α-TCP cement. The synthesis and 

physicochemical properties as well as the bioactivity of 

the cement were reported in this paper. 

 

2. MATERIALS AND METHODS 

In the first step, the α-TCP powder was synthesized 

using the chemical precipitation heat treatment method, 

as shown in Figure 1. Then, the single-component 

cement was prepared using the synthesized α-TCP 

powder with the liquid phase containing 2.5 % 

Na2HPO4. The cement was prepared by mixing the 

powder phase with the liquid phase at the P/L ratio of 2 

g/ml to form a homogeneous paste. The phase 

composition and microstructure of the synthesized 

powder and its hydrated cement were analyzed through 

XRD, FTIR, and FE-SEM analyses. The setting times of 
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the cement were assessed using the Gillmore needles 

(ASTM C266-89) [6]. The porosity of the cement was 

measured using Archimedes' principle [7], and the 

compressive strength of the cylindrical cement sample 

was tested according to the ASTM standard F451 using 

a universal testing machine. Kokubo method [8] was 

employed to investigate the in-vitro bioactivity via 

cement immersion in Simulated Body Fluid (SBF). The 

washout of the disc-shaped cement was determined by 

measuring the weight loss in a dynamic water 

environment [9]. 

 

 
Figure 1. Synthesis flowchart of α-TCP powder 

 

3. RESULTS AND DISCUSSION 

Figure 2a illustrates the XRD pattern of the 

synthesized powder, thus confirming the formation of 

the monophasic α-TCP. The X-Ray Diffraction (XRD) 

and Fourier Transform Infrared (FTIR) experiments 

done on the cement confirmed the formation of high 

amounts of Calcium Deficient Hydroxyapatite (CDHA) 

(Figure 2b), indicating the conversion of α-TCP to 

CDHA. However, the peak related to the α-TCP powder 

was almost observed mainly due to the fact that the 

hydrolysis reaction was not complete, and a certain 

percentage of the remaining unhydrolyzed α-TCP was 

identified in the cement. This is completely natural from 

the point of view of the dissolution chemistry of raw 

materials, as reported by other researches [4]. The XRD 

pattern of the cement after 14 days of immersion in the 

SBF conformed the formation of HA on the cement 

surface (Figure 2c). The intensity of the apatite peaks 

increased followed by their immersion in the SBF, 

compared to the apatite formed during the cement 

setting, thus confirming the re-formation of apatite on 

the cement surface during immersion in the SBF 

solution. Since the surface of the cement immersed in 

the SBF is covered by HA, the peaks corresponding to 

the remaining α-TCP powder cannot be; instead, HA can 

be observed as the dominant phase on the surface of the 

cement. Ginebra et al. also reported the complete 

conversion of α-TCP peaks to CDHA for the same 

cement mixture after 15 days of immersion in Ringer's 

solution [10]. It should be noted that the FTIR analysis 

also confirmed the phases identified by XRD among the 

chemical functional groups related to each phase. 

 

 
Figure 2. XRD patterns: α-TCP powder (a), cement (b), and cement after immersion in SBF (c) 

 

The initial and final setting times of the cement sample 

were measured as 17 ± 1 and 35 ± 2 minutes, 

respectively, and its porosity percentage was calculated 

as 39.7 % according to the Archimedes’ principle. The 

compressive strength of the cement sample was 21 ± 2 

MPa. The cross-section surface morphology was 

investigated using FE-SEM observations (Figures 3a 

and 3b). The resulting cement product was found to be 

formed as the flake-like nanocrystals on the non-

hydrolyzed α-TCP powder. According to the XRD 

experiments (Figure 2c) and results from the chemical 

cementation process, the nature of these flake-like 

nanocrystals was CDHA. In the set cement sample, the 

micrometer porosities with the size of about 2-4 μm 

were found in the region between particles. The setting 

of the cement through the hydrolysis of α-TCP powders 

could result in the formation of CDHA nanoflakes of 

approximately 500 nm in length. The FE-SEM images 

of the cement after immersion in the SBF solution 

confirmed the presence of a biomimetic coating with a 

granular structure at low magnification (5 kx) and flake-

like nanocrystals at high magnification (25 kx) (Figure 

3c and 3d). The washout rate of the cement was 

measured by its weight loss after 3, 7, 14, and 21 days 

of immersion in the SBF. The cement maintained its 

cohesion and geometric dimensions without any 

significant physical degradation. The minor assessed 

washout could be correlated to the ion dissolution and 

release. 
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Figure 3. FE-SEM images of cement (a, b: before and c, d after immersion in SBF) 

 

4. CONCLUSION 

The method used in the chemical synthesis made it 

possible to obtain the α-TCP compound at a lower 

temperature and higher phase purity than those in other 

conventional itineraries. The single-component cement 

was prepared using synthesized α-TCP with a liquid 

phase containing 2.5 % Na2HPO4. The XRD and FTIR 

experiments done on the cement sample confirmed the 

formation of great amounts of CDHA through the 

cementation process. Based on the porosity and 

mechanical strength values as well as the results from 

acellular bioactivity and washout experiments, it can be 

concluded that the single-component α-TCP cement 

prepared in this research work can be considered a 

suitable candidate for further cellular in-vitro 

experiment and in-vivo animal model trial. 
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 :مقاله خچهیتار
 10/14/1411: هیاول ثبت

 14/14/1411: شده اصلاح نسخة افتیدر

 20/14/1411 پذیرش علمی:

ازسازی های کلسیم فسفاتی جهت بیمانسعنوان جزء پودری در فرآیند تهیه کلسیم فسفات، بهتری-آلفا     هدیچک 

سفات آمونیوم هیدروژن فشود. در این تحقیق، پودر مذکور از مواد اولیه نیترات کلسیم و دیبافت سخت استفاده می

س تحت عملیات حرارتی قرار گرفت درجه سلسیو 1221ی شیمیایی سنتز شد. پودر حاصل در دهرسوببه روش 

سنجی فروسرخ تبدیل فوریه یفط( و XRDشد. نتایج آزمون پراش اشعه ایکس ) سرعت سردبهو در دمای محیط 

(FTIRپودر سنتز )ی شیمیایی هاگروهکلسیم فسفات بلوری و وجود تری-شده، تشکیل فاز آلفاP-O  یید کرد. تأرا

سدیم هیدروژن فسفات درصد دی 2/2کلسیم فسفات و فاز مایع حاوی تری-ر آلفاجزئی با استفاده از پودسیمان تک

 .بود مگاپاسکال 21 ± 2 ، دارای استحکام فشاریقهیدق 11 ± 1 تهیه شد. سیمان حاصل با زمان گیرش اولیه

 ییدتأن محصول سیما عنوانبهبا کمبود کلسیم را  آپاتیتهیدروکسی مقدار زیادی تشکیل FTIRو  XRD یهاشآزمای

 یهافلسنانو تشکیلکلسیم فسفات و تری-پودرهای آلفا کافتآب از طریقگیرش سیمان  ها،یافته. طبق کرد

فعالی، تشکیل . آزمایش زیستاست افتادهنانومتر اتفاق  211 طول تقریبی هبا کمبود کلسیم ب آپاتیتهیدروکسی

 .دادشده بدن، نشان سازییهشبدر مایع  یورغوطهروز  14 طیدر سطح خارجی سیمان را  آپاتیتهیدروکسی
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 :هادواژهیکل
 ،کلسیم فسفاتتری-آلفا

 ،سنتز

 سیمان،

 با کمبود کلسیم آپاتیتهیدروکسی

 

 مقدمه -1
با  مشابهن آ ییایمیش لتمای کهی معدن به ترکیب یابیدست

 عنوانبه هافسفات میکلس استفاده از لیاز دلا یکیباشد، استخوان 

 میکلس انیدر م. است استخوان نیگزیو جا نندهپرک مواد

شباهت  لیدلبه (HA) 1آپاتیتهیدروکسی، هافسفات

 مورد ،از همه شتریب ،آن به استخوان یو ساختار یومتریاستوک

 یکاربردها با HAتولید برای  معمولاً. استقرار گرفته  مطالعه

 
 

1 Hydroxyapatite 
2 Biochemical 
3 Polycrystal 
4 Physiological 
5 Dicalcium Phosphate Dihydrate 
6 Calcium Deficient Hydroxyapatite 
7 Brown & Chow 
8 Hydration 

 دشدهیتولو آپاتیت  است ازیبالا ن یبه دما ،2ییایمیشزیست

[. 1] استنامحلول  4یشناختکاراندام pHدر  و 0بلوربس

و  دارندهایی که در دمای اتاق واکنش گیرش بندیفرمول

کمبود با  آپاتیتهیدروکسی( یا DCPD) 2محصول براشیت

 1وابراون و چتوسط  بارنیاول، ندکنیم تولید( CDHA) 4میکلس

 تانفعالا و فعلدر اثر  تواندیم[. واکنش گیرش 2] شدندگزارش 

تنها یک فاز  0پوشیآباسید و بازی مواد کلسیم فسفاتی و یا 
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         2کلسیم فسفاتتری-آلفا 1کافتآب. واکنش بیفتداتفاق 

(TCP–α ))2)4(PO3(Ca ( 1مطابق واکنش )است. 

 

3Ca3(PO4)2+ H2O = 3Ca9(PO4)5(HPO4)OH                              )1( 

 

α–TCP  فاز ناپایدار  کیسلسیوس  1111ی دما زیردر

 یهامحلول ایدر آب  قرارگیریهنگام  لیدلنیهمبه ؛تاس

که کلسیم فسفات  CDHA صورتبهو  حل شدهی، فسفات

 اتاقدمای در  CDHA لیتشک. دکنیمرسوب  ،پایدارتری است

سوزنی  یهابلور شبکه ایجاد قیاز طر مانیتا س دهدیم اجازه

همراه مزایای این خصوصیت به[. 4و  0]گیرش یابد  دهیچیپدرهم

، پذیریقیتزرکارپذیری،  ،یسازگارستیمانند زدیگر 

      یاتفسف میکلس یهامانیس، بازجذب تیو قابل فعالیستیز

α–TCP  نهیاستخوان در زم نیگزیو جا نندهپرک مواد عنوانبهرا 

 [.2است ] کردهمطرح بافت  یمهندس

 یژگیو ،مهندسی بافتکاشت مواد قابل جذبِباز تیقابل

قابلیت بازجذب  باجزو مواد  α–TCP یهامانیساست.  یمطلوب

 یوجود بافت استخوان لیدلدر بدن به وجودنیباا هستند؛

 جذبازب زانیم ،نفوذ به آن کاهش و کاشتنیدر اطراف  افتهیرشد

هر دو روش  کلسیم فسفاتی در یهامانیس[. 4کند است ] اریبس

به  ،رفعالیجذب غباز پایینی دارند.جذب باز ،فعال و فعالریغ

 pHر و تبلومیزان شده، تخلخل، سخت مانیس ییایمیش بیترک

دارد  یاطراف آن بستگ یهابافتو  مانیس سطحبین  میانیفاز 

 تیفعال ؛شودیم جادیجذب فعال توسط سلول اباز .[1]

 ،2/2حدود  pH با ایجاد 4هاکاهاستخوان ای 0هاخواردرشت

 [.0] دهدیم شیافزارا  مانیانحلال سطح س سرعت

 توانندیم α–TCP یهامانیسدر نظر گرفتن موارد فوق،  با

لسیم ک یهامانیس. باشند هااستخوان یبازساز یبرای مواد مناسب

 و نانو هاآن تخلخل .ندهست متخلخل طور ذاتیبه فسفاتی

 کهیهنگام 4هاکلوخه و 2هاخوشه لیاست. تشک یمترکرویم

CDHA  در اطراف ذراتα–TCP  باعث ایجاد ، کندیمرسوب

 ی، تخلخل نانومترگریطرف د. از شودیم یکرومتریم تخلخل

 
1 Hydrolysis 
2Alpha-Tricalcium Phosphate  
3 Macrophages 
4 Osteoclasts 
5 Clusters 
6Agglomerates  

 ودشیم ایجاد هاکلوخهدرون  یهابلورک نیب یفضاها وسیلهبه

ترکیب شیمیایی و  واسطهبه CDHAسیمان با محصول  [.0]

 [.0و  1] استتخلخل دارای قابلیت بازجذب بهتری داشتن 

مورد استفاده  α–TCPمختلفی برای تهیه پودر  یهاروش

و  4] ندها بر پایه واکنش حالت جامدکه اکثر آن گیرندمیقرار 

دون بو آسان  ،ارزان ،در این تحقیق رفته کارهب[. روش سنتز 11

که در زمان و دمای عملیات  استنیاز به تجهیزات پیچیده 

حالت جامد انجام  یهاروشدر مقایسه با  یترپایینحرارتی 

. در کردتهیه  فازتک α–TCPپودر  توانیم. با این روش دشویم

فاز پودری سیمان  عنوانبه ،شدههیته فازتک α–TCPاین تحقیق 

و فیزیکی شیمیجزئی استفاده شد و خصوصیات تک

 فعالی سیمان مورد ارزیابی قرار گرفت.زیست

 

 روش تحقیق -1
 α–TCPتهیه پودر  -1-1

 برایعملیات حرارتی  -شیمیایی یدهرسوباز روش 

نیترات کلسیم  (. پودر1)شکل  شداستفاده  TCP–αتهیه پودر 

[O Merck2.4H2)3Ca(NO] آمونیوم هیدروژن  به محلول یآرامبه

، pHبرای تنظیم  واضافه  [Merck 4HPO2)4(NH]فسفات 

شد و ظرف  افزودهبه محتویات ظرف واکنش  OH 4NHمحلول

همزن روی ساعت  2به مدت  هادهندهواکنشحاوی مخلوط 

جداسازی،  1صافیحاصل با استفاده از  رسوبقرار گرفت. 

درجه  1221 در دمای شده خشک. پودر شدشستشو و خشک 

عملیات سلسیوس بر دقیقه درجه  11با نرخ حرارتی سلسیوس 

       )تبدیل بهحرارتی شد و جهت جلوگیری از تغییرات فازی 

β-TCP )د. بررسی خصوصیات سرد شدر دمای اتاق  سرعتبه

(، XRD) 0پراش اشعه ایکس هایآزمونشده با  پودر سنتز

(، میکروسکوپ FTIR) 0فروسرخ تبدیل فوریه یسنجفیط

 یسنج فیط ( وSEM-FE) 11الکترونی روبشی نشر میدانی

 .شدانجام  EDS 11یپراکنده انرژ

 

7 Filter 
8 X-Ray Diffraction 
9 Fourier-Transform Infrared Spectroscopy 
10 Field Emission Scanning Electron Microscope 
11 Energy Dispersive Spectroscopy 
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 شیمیایی یدهرسوبروش به α–TCPمراحل سنتز پودر  .1 شکل

 

 تهیه سیمان -1-1

 ،شدهسنتزα–TCP تهیه فاز پودری سیمان، پودر  منظوربه

مش عبور داده شد. فاز  411ساعت آسیاب و از الک  4مدت به

 عنوانبهدرصد  4HPO2Na 2/2مایع با استفاده از محلول 

و  α–TCP. برای تهیه سیمان، پودر شدگیرش تهیه  دهندهشتاب

. خمیر حاصل جهت ندمخلوط شد =2P/Lنسبت  بهفاز مایع 

 شکلیااستوانهانجام آزمون استحکام فشاری داخل قالب تفلونی 

الی فعزیست هایآزمونبرای نیز و  مترمیلی 0و قطر  10ارتفاع  هب

 2/4و ارتفاع  0قطر  هشکل دیسک ببه یشوئآببه و مقاومت 

حاصل جهت کامل شدن  یهانمونه. همه شد یریگقالب متریلیم

 111با رطوبت  1نوَتاساعت در داخل  24مدت گیرش به ندیفرا

 .گرفتندقرار درجه سلسیوس  01و دمای  درصد

 

 یابیمشخصه -1-3

شده و سنتز TCP–α 2شناسیریختتغییرات فازی و 

در مایع  یورغوطهقبل و بعد از ، α–TCPاز  شدههیتهسیمان 

، XRD ،FTIR هایآزمون( توسط SBF) 0شده بدنیسازهیشب

FE-SEM  وEDS  شدندبررسی. 

 
1 Oven 
2 Morphology 
3 Simulated Body Fluid 

 ،شدههیته نمونه سیمانیاولیه و نهایی زمان گیرش 

با استفاده از روش و  C266 4ASTM-89استاندارد  براساس

. این آزمایش سه بار تکرار شد یریگاندازه 2گیلمور یهاسوزن

 نیسیما نمونهروی  سوزن ماندهیباقآثار ، روشدر این د. ش

های متفاوت زمانی مخصوص در دوره یهاسوزن لهیوسبه

 نمونهروی اثری از سوزن  در صورت باقی نماندنو  ارزیابی

 .[11] شودمی دییتأگیرش  ی،سیمان

 براساس شدههیتهاستحکام فشاری نمونه سیمانی 

توسط  ،(مترمیلی 0طر و ق 10ارتفاع  هب یااستوانهاستاندارد )

 1استحکام فشاری با سرعت بارگذاری  یریگاندازهدستگاه 

رار این آزمایش نیز سه بار تک شد. یریگاندازهمتر بر دقیقه میلی

 شد.

یمان س، یشگاهیآزما طیدر شرا یفعالستیز یابیارز یبرا

 دمای در 4خانه تکانشیگرمشد و در داخل  ورغوطه SBFدر 

 SBFقرار گرفت. محلول  روز 14به مدت درجه سلسیوس  01

با آب  یآرامبهروز نمونه  14. بعد از شدساعت تعویض  24هر 

طح س شناسیریخت .شدخشک  اتاق یشسته و در دما زهیونیریغ

          توسط میکروسکوپ SBFدر  یورغوطهسیمان بعد از 

FE-SEM [ 12مورد بررسی قرار گرفت.] 

 گیریاندازهبا نمونه سیمانی  یشوئآب به مقاومت

 عوضساعت  24آب مقطر که هر  داخل کاهش وزن در راتییتغ

قبل و بعد از  ،شدههیته یسیمان سکید .[10] بررسی شد، شدیم

(، 1)معادله  به باتوجه وزن وبا دقت  ر آب مقطرد یورغوطه

، 1 ،0 یورغوطه یهازمان( پس از LW %کاهش وزن )درصد 

و نمونه  هیوزن اول 0W رابطهنیدرا شد. محاسبهروز  21و  14

tW  1، 0 یهازماندر  یورغوطهبعد از  شدهخشکوزن نمونه ،

 .استروز  21و  14

 

WL% = (
W0−Wt

W0
) × (1معادله )                                      100  

 

. دشدرصد تخلخل سیمان طبق اصل ارشمیدس محاسبه 

درجه  41 با دمای تاوَنساعت در  2مدت سیمانی بهنمونه 

( dryW) شدهخشک وزن نمونهقرار گرفت و سلسیوس 

ساعت در اتانول  24مدت  بهشد. نمونه سیمانی  یریگاندازه

4 American Society for Testing and Materials 
5 Gillmore Needles 
6 Shaker Incubator 
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 نمونه از .کندها نفوذ به تخلخل کاملاًتا اتانول  شد ورغوطه

 ،بود آند و بعد از حذف اتانولی که در سطوح شخارج اتانول 

 ،شد. در مرحله آخر یریگاندازه( satW) شدهاشباعوزن نمونه 

. تخلخل شد( در اتانول توزین suspWنمونه ) یورغوطهوزن 

 [.14د ]ش( محاسبه 2سیمان با استفاده از معادله )

 

Porosity(%) =
(Wsat−Wdry)

(Wsat−Wsusp)
× 100 (2معادله )                           

 

 نتایج و بحث -3
 ایکس اشعهپراش  -3-1

ده شپودر سنتز پراش اشعه ایکسالگوی  (الف-2) شکل

دهد. این الگو تنها حضور را بعد از عملیات حرارتی نشان می

         پراش کارتالگوی با  و دکنیم دییتأرا  α-TCPفاز 

(1040-110 )JCPDS  دهندهنشانمطابقت دارد. پیکی که 

باشد   β-TCPیا  HAتشکیل سایر فازهای کلسیم فسفاتی نظیر 

هده ، مشا(شوندیمایجاد  کردنکه در اثر تبدیل فازی حین سرد)

محصول سیمانی  XRDالگوی  (ب-2). شکل دشوینم

بعد از  CDHAبه  α-TCP. تبدیل دهدیمرا نشان  جادشدهیا

 ییاشناسقابل XRDدر الگوی پراش  ،شدن واکنش گیرشکامل

( α-TCPمربوط به ماده اولیه سیمان ) یهاکیپ ،وجودنیباااست. 

واکنش  دهدیمکه نشان  قابل مشاهده استبا شدت کمتر 

نکرده در واکنش α-TCPکامل نبوده و درصدی از  کافتآب

شیمی انحلال  ی کهدارد. این امر با نگاه وجودمحصول سیمان 

و در سایر تحقیقات و  استطبیعی  کاملاًدارد، مواد اولیه 

الگوی  (ج-2) [. شکل2] شودیممحصولات تجاری نیز دیده 

XRD  در  یورغوطهسیمان بعد ازSBF  تشکیل دهدیمرا نشان .

. تاس ییشناساقابلدر سطح سیمان  آپاتیتهیدروکسیفاز 

 یهاکیپ، HAهمچنین با پوشیده شدن سطح نمونه توسط 

و فاز غالب در  نیست ییشناساقابل α-TCPمربوط به ماده اولیه 

 .است HA ،سطح نمونه سیمانی

به  TCP-α یهاکیپو همکارانش تبدیل کامل  1جین ابرا

CDHA روز  12پس از  ،را برای ترکیب سیمانی مشابه

[. گیرش و 12] کردندگزارش  2در محلول رینگر یورغوطه

و  α-TCPسفت شدن سیمان مربوط به واکنش هیدراتاسیون 

 .است CDHAایجاد محصول 

 

 
 SBFدر  یورغوطهروز  14سیمان بعد از  (سیمان، ج (شده، بسنتز α–TCPپودر  (، الفکسیا اشعه پراشآزمون  .1 شکل

 

کنترل  سازوکار توسط دو طور عمدهبه α-TCP کافتآب

در  α-TCPسطح پودر  توسطواکنش  ،اوّلدر مرحله . شودیم

 هیکه لا داردی ادامه تا زمانو این  شودیمکنترل  عیما باتماس 

 ،هیاول α-TCPدر اطراف ذرات  CDHA شدهلیتشکی سطح

 
1 Ginebra 

 در این مرحله. بدهدرا  هیلا این میاناز  عیماسریع  نفوذاجازه 

. باشد ونی انتقالبه  پذیرنفوذ ای وستهینازک، ناپ، CDHA هید لایبا

کامل  طوربهشد و  ترمیضخ CDHA هیلای وقتدر مرحله دوم 

از لایه  عیما نفوذ سرعت ،پوشاندمیرا  α-TCP سطح ذرات

2 Ringer’s Solution 
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CDHA انحلال  سرعت کمتر از جادشدهیاα-TCP به .شودیم 

 کندیمکنترل  را کافتآب واکنشنفوذ،  سازوکارکه  یمعن نیا

[14.] 

 

 فروسرخ تبدیل فوریه یسنجفیط -3-1

شده را سنتز α-TCPپودر  FTIRطیف  (الف-0)شکل 

 نوارهایدهد. در این طیف بعد از عملیات حرارتی نشان می

  گسترده در نواردو از طریق  TCP-αجذبی مشخصه ساختار 
1-cm 201-412 ُمتقارننا یخمشد با م O-P )4(ν و                 
1-cm 044-1114 متقارننا یکشش دمُ اب O-P )3(ν ،دشویم دییتأ 

. دهدیمسیمان را نشان  FTIRطیف  (ب-0). شکل [11و  4]

از طریق شناسایی  CDHAدر این طیف مقادیر غالب ترکیب 

2-جذبی مربوط به  نوارهای
4HPO 1 در محدوده-cm 011 و    

1-cm 1101، جذبی  نوار-OH  1در محدوده-cm 0211 ( مربوط

و همچنین مدهای  (OH-به پیوند غیر هیدروژنی مد کششی 

 cm 1111-1111-1و  cm 241-411-1در محدوده  O-Pارتعاشی 

سیمان را  FTIRطیف  (ج-0)شکل [. 10و  11] دشویم دییتأ

. تشکیل فاز دهدیمنشان  SBFدر  یورغوطهروز  14بعد از 

. است ییشناسا قابلکربناته در سطح سیمان  آپاتیتهیدروکسی

کربناته از  HAجذبی مشخصه ساختار  نوارهایدر این طیف 

2-جذبی مربوط به کربنات  نوارهایطریق 
3CO در محدوده    

1-cm 1411-1211 است. وارد شدن یون کربنات  مشاهده قابل

دلیل به، SBFدر  شدهلیتشک آپاتیتهیدروکسیدر ساختار 

[. 21-10] است SBFکربنات در محلول  یهاونیحضور 

2-جذبی مربوط به  نوارهای
4HPO ،-OH  وO-P در طیف  که

CDHA  ،لازم به شوندیم دیدهدر این نمونه نیز مشاهده شد .

ساختار آپاتیتی  دهندهنشانجذبی  نوارهایذکر است که این 

 .هستند
 

 
 SBFدر  یورغوطهروز  14سیمان بعد از  (سیمان، ج (شده، بسنتز α–TCPپودر  (، الفFTIRآزمون  .3 شکل

 

( 1)در جدول  HAو  α-TCPجذبی اختصاصی  نوارهای

از محیط  شدهجذبآب به مربوط  نوارهای خلاصه شده است.

در هر سه طیف مربوط به  cm 1402-1و  cm 1110-1110-1در 

شده ورغوطهو سیمان  CDHA، محصول سیمانی α-TCPپودر 

ساختاری  ،CDHAکربناته و  HA[. 10] اندمشاهده قابل SBFدر 

در اثر کمبود کلسیم  CDHAبا این تفاوت که  ؛دارند HAمشابه با 

 ،HAکربناته در اثر جایگزینی یون کربنات در ساختار  HAو 

 .ندشویمایجاد 

 

 زمان گیرش و آزمون استحکام فشاری یریگاندازه -3-3

شده با سوزن یریگاندازهزمان گیرش اولیه و نهایی 

 02 ± 2 و 11 ± 1 بیترتبه ،شدههیتهنمونه سیمانی  درگیلمور 

دارای استحکام  شدههیته. همچنین نمونه سیمانی بوددقیقه 

 .مگاپاسکال بود 21 ± 2 فشاری
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 [11 و 12] HAو   α-TCPمدهای ارتعاشی ویژه. 1جدول 

 مد ارتعاشی cm)-1(بسامد ارتعاش 
HA α-TCP 

369 369 )1(υ 4PO 

399 

334 
364 )2(υ 4PO 

9243 

9293 

9239 

9234 

9201 

9263 

9241 

9942 

9922 

9243 

9240 

332 

)3(υ 4PO 

042 

039 

621 

693 

031 

049 

014 

003 

)4(υ 4PO 

9012 - )1OH (υ 

 

و  (FE-SEM)میکروسکککوا الکترونی نشککر میدان   -3-4
EDS 

شده بعد از پودر سنتز FE-SEMالف( تصویر -4شکل )

درجه سلسیوس که از الک  1221 از عملیات حرارتی در دمای

  . اندازه تقریبی ذراتدهدیمرا نشان  شدهدادهمش عبور  411

α-TCP میکرومتر  11فاز پودری سیمان، زیر  عنوانبه شدههیته

ب( تصویر سطح خارجی سیمان است که -4است. شکل )

 را نشان شدهلیتشکشناسی یکنواخت سطح سیمان ریخت

ج(، نشان -4. تصویر سطح مقطع شکست سیمان )شکل دهدیم

کافت شده و تا عمق معینی آب α-TCPکه سطح ذرات  دهدیم

است که با کنده شدن ذرات  اندهمیباق α-TCPنکرده، مغز واکنش

CDHA ی هاتخلخل. اندشدهروی آن، نمایان  شدهلیتشک

میکرومتر در فضای بین ذرات  2-4میکرومتری با اندازه تقریبی 

 CDHAی هابلورکی نانومتری در فضاهای بین هاتخلخلو 

که در تصویر مشخص  طورهماناند. تیرؤ قابل، شدهلیتشک

اتفاق افتاده و  α-TCPح ذرات کافت در سطاست، آب

ی این رفتگدرهمو  دکنیمرا ایجاد  CDHAی هافلسنانو

. طول تقریبی این دشویمها باعث گیرش سیمان نانوفلس

 مشاهدهقابلد( -4نانومتر است که در شکل ) 211ها فلسنانو

 است.
 

 

   
   

   
مقطع شکست  (، جKX1سطح خارجی سیمان با بزرگنمایی  (، بKX2شده با بزرگنمایی سنتز α–TCPپودر  (، الفFE-SEMتصاویر  .4 شکل

 هشدسنتز α–TCPپودر  EDS (و و سیمان EDS (ه ،KX21در مقطع شکست با بزرگنمایی  CDHA یهافلس، د( نانوKX11سیمان با بزرگنمایی 
 

و سنتزشده  α-TCPبرای هر دو نمونه  EDSنتایج آزمون 

از آن، حضور عناصر کلسیم و فسفر را نشان  شدههیتهسیمان 

در  CDHAو در  2/1برابر  α-TCPدر  Ca/P. نسبت دندهیم

با استفاده  Ca/P. تعیین مقدار دقیق قرار دارد 2/1-41/1محدوده 
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مربوط به فسفر با  یهاکیپ یپوشانهمدلیل به EDS از آزمون

 نیست ریپذامکان ،شودیمپوشش استفاده  عنوانبهعنصر طلا که 

 α-TCPبرای  EDS یهایمنحندر  Ca/Pنسبت  همین دلیل،بهو 

 EDS. استفاده از نتایج ستهاکمتر از مقدار واقعی آن CDHAو 

دت ش کردنمفید باشد. با مقایسه  تواندیمکیفی  صورتبه

 α-TCPمربوط به عناصر کلسیم و فسفر در دو نمونه  یهاکیپ

مشخص  (،ه-4)و  (و-4) یهاشکلدر  بیترتبه CDHAو 

در نمونه سیمانی  Ca/Pنسبت  ،CDHAکه با تشکیل  شودیم

تواند برای این اتفاق می ازیموردنافزایش یافته است. مقدار فسفر 

 ن شده باشد.أمیتدرصد  4HPO2Na 2/2از طریق محلول گیرش 

 

 SBFفعالی در بررسی زیست -3-5

 ازبودن مواد با تشکیل یک لایه سطحی فعالزیست

 ییشناساقابل SBFدر  یورغوطهپس از  آپاتیتهیدروکسی

 هب یک لایه آپاتیت شبیه شناختی،کارانداماست. در شرایط 

 SBFدر  یورغوطهروز  14که بعد از  کندیماستخوان رسوب 

 [.21و  12] است صیتشخقابل

از سطح نمونه  FE-SEMالف و ب(، تصاویر -2شکل )

. دهدیمنشان  SBFی در ورغوطهروز  14سیمانی را بعد از 

 لهیوسبهکه روی سطح سیمان  دهدیمشناسی سطح نشان ریخت

 XRDآپاتیت پوشیده شده است که آزمون ی از هیدروکسیاهیلا

حضور عناصر  EDS. آزمون دکنیم دییتأنیز این موضوع را 

دلیل کمتر بودن نسبت  EDS. در دهدیمکلسیم و فسفر را نشان 

Ca/P  از مقدار معمول برایHA  ی پوشانهم، شدهلیتشککربناته

ت. نمونه اس روی شدهدادهی فسفر با پیک طلای پوشش هاکیپ

ا ی دهیتندرهم مانندفلسی هابلوری از اشبکهب( -2در شکل )

    هیر پابفسفات  های کلسیم مانند برای سیمان صفحات گلبرگ

α-TCP ی در ورغوطهروز  14، پس ازSBF .قابل مشاهده است 

 

   
سطح  EDS (ج ،KX21بزرگنمایی  (، بKX11بزرگنمایی  (، الفSBFدر  یورغوطهروز  14سطح سیمان بعد از  FE-SEMتصاویر  .5شکل 

 SBFدر  یورغوطهروز  14سیمان بعد از 

 

 سیمان یشوئآببه بررسی مقاومت  -6-3

آورده  (4)ها در شکل نمونه یشوئآببه نتایج مقاومت 

با افزایش زمان  دهدیمکه منحنی نشان  طورهمانشده است. 

بیشترین مقدار  کهمیزان کاهش وزن بیشتر شده  ی،ورغوطه

روز بوده است.  21بعد از  درصد، 1 برابر با باًیتقرکاهش وزن 

با زمان برای سیمان  یشوئآبرابطه که  دهدیممنحنی نشان 

زن کاهش و راتییتغ تایج. ننیستخطی  صورتبه مطالعه مورد

 دهدیمنشان  ،در آب مقطر یورغوطهروز  21و  14، 1، 0بعد از 

انسجام و ابعاد هندسی خود را پس از  ،که نمونه سیمانی

 یاملاحظه قابلو تخریب فیزیکی  کندمیحفظ  یورغوطه

بیشتر مربوط به انحلال و رهایش  ،کاهش وزن شود.نمیمشاهده 

که بر ایجاد لایه آپاتیتی روی  است موردنظریونی از سیمان 

جدای از  ،که این امر دشویم خاطرنشان. است مؤثرسیمان 

ان است که در توده سیم یمدتیطولانزایی آرام و تکمیل آپاتیت

 [.20و  22] دهدیمدرون بدن رخ 
 

 
در  یورغوطهسیمان بعد از  یشوئآب به منحنی مقاومت. 6شکل 

 های مختلفآب مقطر در زمان
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 محاسبه درصد تخلخل سیمان -7-3

درصد تخلخل نمونه سیمانی طبق اصل ارشمیدس با 

. همچنین شدمحاسبه درصد  1/00(، 2استفاده از معادله )

و  11، 1پردازش تصاویر میکروسکوپی سیمان در بزرگنمایی 

KX21 را  درصد 2/00و  0/00، 0/04مقدار تخلخل  بیترتبه

. درصد تخلخل با افزایش بزرگنمایی اندکی افزایش دهدیمنشان 

های ریزتر در است که دلیل آن لحاظ شدن تخلخل کردهپیدا 

 .استتخلخل کل سیمان 

 

 یریگجهینت -4
 تا باعث شد سنتز شیمیایی ندیفرادر  شدهانجامنوآوری 

بت ی نسدر دمای کمتر و با خلوص فازی بیشتر α–TCPترکیب 

در  ماده اولیه عنوانبه. این ترکیب تهیه شودمتداول  یهاروش به

ه ک طورهمان. گیردمیجزیی مورد استفاده قرار تهیه سیمان تک

گیرش در اثر  دهدیمنشان  FE-SEMو   XRD،FTIRنتایج 

و  CDHAهای و تبدیل آن به نانوفلس α–TCP کافتآب

 . رشدافتدیمها اتفاق و قفل شدن مکانیکی آن یرفتگدرهم

باعث تقویت استحکام فشاری شده است.  CDHA یهابلور

های کلسیم فسفاتی هم در داخل بدن و هم در سیمان یشوئآب

فاتی های کلسیم فسشرایط آزمایشگاهی بسیار کند است و سیمان

در سطح نمونه،  CDHAو تشکیل  α–TCP کافتآب جهیدرنت

ه ربطولانی خیساندن تج زمانرا پس از  یاتودهافزایش  معمولاً

، CDHAدر مقایسه با  α–TCP حلالیت بیشتر  به باتوجه. کنندیم

 انحلال تواندیمبر سطح سیمان در محیط آبی  CDHAتشکیل 

α–TCP .را کاهش دهد 

یافته در محیط آبی شامل انحلال واکنش سیمان گیرش

. لازم به ذکر است ماندهیباق α–TCPو  CDHAمحصول سیمانی 

منجر به رسوب  تواندیم ماندهیباق α–TCP کافتکه آباست 

ه ک دهدیمنشان  یشوئآب به شود. نتایج مقاومت CDHAمجدد 

که ممکن است  CDHA، از مقدار CDHAو  α–TCPانحلال 

زن و ،بنابراین ؛بیشتر است کند،در محیط آبی رسوب  مجدداً

مقداری  ،های مختلفدر زمان یورغوطهنمونه سیمانی بعد از 

انسجام و ابعاد هندسی  کهنیا به باتوجه. دهدمیکاهش نشان 

بنابراین کاهش  شود؛میحفظ  یورغوطهنمونه سیمانی پس از 

 نظرموردوزن بیشتر مربوط به انحلال و رهایش یونی از سیمان 

دلیل افزایش سطح تماس به). تخلخل موجود در سیمان است

زایش ، میزان انحلال و رهایش یونی را اف(سیمان با محلول

، SBFفعالی نمونه سیمانی در محیط . بررسی زیستدهدیم

. دهدیمنمونه سیمانی را نشان روی  آپاتیتهیدروکسیتشکیل 

های فعالی سیستمهای زیستاین آزمایش در زمره آزمایش

های . البته در گامشودیم یبندطبقه ،مهندسی بافت استخوان

ی برای تکمیل های حیوانهای سلولی و مدلآزمایش ،بعدی

 است. ازیموردنفعالی اطلاعات زیست

 

 یسپاسگزار -5
مصوب دانشجویی  نامهانیپااین مقاله، حاصل بخشی از 

در مقطع دکتری است که با حمایت پژوهشگاه مواد و انرژی 

از کلیه همکاران سازمان که در انجام  لهیوسنیبداجرا شده است. 
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