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 Abstract  β-Tricalcium phosphate (β-TCP) is a widely studied calcium phosphate phase due to its well-

defined crystal structure and its ability to accommodate ionic substitution within the lattice. In this 

work, β-TCP powders were synthesized via a controlled precipitation route, followed by partial 

substitution of Ca²⁺ with Zn²⁺ to examine the influence of Zn incorporation on phase formation and 

structural evolution. The formation of the β-TCP phase and the absence of detectable secondary phases 

were verified using X-ray diffraction (XRD), Fourier-transform infrared spectroscopy (FTIR), 

scanning electron microscopy (SEM), and thermal analysis. The results show that Zn²⁺ substitution 

induces measurable changes in the diffraction features consistent with lattice modification and is 

accompanied by increased crystallinity and improved microstructural uniformity. Overall, the findings 

demonstrate that controlled Zn²⁺ incorporation provides an effective approach for tuning the structural 

and physicochemical characteristics of β-TCP powders. 

   https://doi.org/10.30501/jamt.2026.577674.1360                   URL: https://www.jamt.ir/article_245800.html 
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1. INTRODUCTION 

Calcium phosphate systems have been extensively 

investigated as a versatile class of inorganic materials due 

to their compositional diversity, phase transformations, 

and the wide range of physicochemical behaviors that can 

be achieved through controlled processin (Bohner et al., 

2020). These materials are commonly categorized into 

ceramics and cementitious systems. Calcium phosphate 

ceramics are typically produced through sintering routes 

using phases such as hydroxyapatite (HA) and α- or β-

tricalcium phosphate (β-TCP), whereas calcium 

phosphate cements (CPCs) are formulated as reactive 

powder–liquid systems capable of hardening in situ via 

dissolution–precipitation mechanisms (Nikpar, 

Khavandi, et al., 2025; Sinusaite et al., 2020). From a 

materials engineering perspective, key parameters such 

as setting time, rheological behavior of the paste, and 

post-hardening mechanical performance are critical for 

evaluating the processing–structure–property 

relationships of CPCs (Sainz et al., 2023). The final phase 

assemblage obtained in CPCs systems is highly sensitive 

to reaction conditions, particularly pH, which governs the 

thermodynamic stability and kinetic pathways of calcium 

phosphate precipitation. At pH values above 4.2, 

hydroxyapatite formation is generally favored, whereas 

under more acidic conditions, brushite (CaHPO₄·2H₂O) 

or monetite (CaHPO₄) becomes the predominant reaction 

product (Zhang et al., 2024). These phases exhibit 

distinct stability profiles and transformation behavior; 

HA is comparatively stable, while brushite and monetite 

are metastable under a range of aqueous environments 

and may undergo faster dissolution or phase conversion 

depending on the chemical conditions (Bohner et al., 

2020). Consequently, precise control of reaction 

chemistry and phase evolution remains a central 

challenge in tailoring the structural and physicochemical 

characteristics of calcium phosphate cement systems. 

2. MATERIALS AND METHODS 

Zinc-substituted β-TCP powders were synthesized 

via a controlled wet-chemical precipitation method using 

analytical-grade reagents and deionized water. The Ca/P 

molar ratio was fixed at 1.5 to favor β-TCP formation 

(Bohner et al., 2020). Calcium and zinc nitrate solutions 

were gradually added to a diammonium hydrogen 

phosphate solution, while the pH was maintained 

between 10 and 11 using diluted ammonium hydroxide 

to ensure complete precipitation (Pejchalová et al., 2021). 

The suspension was aged for 24 h, filtered, washed, and 

dried at 100 °C, followed by calcination at 700 °C for 3 

h (Bohner et al., 2020). Phase composition and structural 

features were evaluated using X-ray diffraction (XRD), 

Fourier-transform infrared spectroscopy (FTIR), and 

Scanning Electron Microscopy (SEM). 

2.1. Synthesis of β-TCP Cement 
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Undoped β-TCP powder was synthesized using 

calcium nitrate tetrahydrate and ammonium phosphate as 

precursors. Calcium nitrate tetrahydrate (7 g) was 

dissolved in 70 mL of deionized water, while ammonium 

phosphate (2 g) was dissolved in 40 mL of deionized 

water under magnetic stirring at 500 rpm. The phosphate 

solution was gradually added to the calcium solution, and 

the pH was adjusted from approximately 6 to 10 by the 

dropwise addition of aqueous ammonia. The resulting 

precipitate was dried at 50 °C for 24 h, washed under 

vacuum to remove residual ammonia, and dried again at 

50–60 °C. After grinding, the powder was calcined at 700 

°C at a heating rate of 5 °C·min⁻¹ to obtain the final β-

TCP powder. 

2.2. Preparation of Zn-Substituted β-TCP 

Zinc-substituted β-TCP powders were prepared using 

a controlled precipitation method. Aqueous solutions of 

calcium nitrate and zinc nitrate were gradually added to 

a diammonium hydrogen phosphate solution, while the 

pH was maintained between 10 and 11 using diluted 

ammonia to ensure complete precipitation (Bohner et al., 

2020). The resulting suspension was aged at room 

temperature for 24 h, then filtered, washed, and dried at 

100 °C for 12 h, followed by calcination at 700 °C for 12 

h. The Zn²⁺ substitution level was fixed at x = 0.02 in the 

Ca₃₋ₓZnₓ(PO₄)₂ composition, and the samples were 

designated as C1 (undoped) and C2 (Zn-substituted) 

(Sainz et al., 2023). Table 1 presents the naming 

convention for the synthesized β-TCP  Powders. 

Table 1. Nomenclature of Precipitation-Synthesized β-TCP  

Powders 

No. 
Sample 

Code 
Sample 

Zn Substitution 

Level (x) in 

Ca₃₋ₓZnₓ(PO₄)₂ 

Ca/P 

Molar 

Ratio 

1 C1 β-TCP 0.00 1.5 

2 C2 β-TCP_Zn 0.02 1.5 

2.3. Phase Identification 

Phase identification of the synthesized powders was 

carried out using XRD with a Bourevestnik DRON-8 

diffractometer equipped with Cu Kα radiation (λ = 

1.5406 Å), operated at 40 kV and 30 mA. Diffraction 

patterns were recorded over the 2θ range of 10–60° at a 

scanning rate of 2°·min⁻¹. The obtained data were 

analyzed using reference patterns from the JCPDS 

database to confirm the formation of the β-TCP phase 

and detect any possible secondary phases (Sainz et al., 

2023). Finally, the nominal chemical composition of the 

β-TCP powders was designed according to the objectives 

of this study, with the substitution of Ca²⁺ by Zn²⁺ fixed 

at x = 0.02 and the Ca/P molar ratio maintained at 1.5 to 

ensure the formation of the β-TCP phase (Zhang et al., 

2024). 

2.4. In Vitro Degradation Evaluation 

The in vitro degradation behavior of undoped and Zn-

substituted β-TCP cements was evaluated by immersion 

in simulated body fluid (SBF) at 37 ± 1 °C. The 

degradation rate was determined based on the percentage 

of weight loss calculated from the difference between the 

initial and final weights of the samples after defined 

immersion periods. 

2.5. Characterization of hydrogels 

The microstructure of the samples was analyzed using 

SEM (VEGA-II, TESCAN, Czech Republic). 

Compressive mechanical properties, swelling behavior, 

biodegradation, and cytotoxicity were also assessed in 

this study. Compressive strength was then determined 

using a uniaxial compressive testing machine (DBBP-50, 

Bong Shin, Korea). 

3. RESULTS AND DISCUSSION 

XRD analysis confirmed the formation of phase-pure 

β-TCP at a calcination temperature of 700 °C, with no 

detectable secondary phases, indicating that higher 

temperatures primarily influence crystallinity rather than 

phase composition. Zinc substitution preserved the β-

TCP structure while inducing slight peak shifts toward 

higher 2θ values, which can be attributed to lattice 

contraction caused by the smaller ionic radius of Zn²⁺, 

along with a reduction in crystallite size (Fig. 1) (Bohner 

et al., 2020). 

 
Figure 1. Comparison of XRD patterns of β-TCP powders 

calcined at 700 °C and 800 °C. 

FTIR spectra further verified the stability of the β-

TCP phase after calcination, showing characteristic 

phosphate vibrational bands along with minor carbonate 

and hydroxyl groups, suggesting limited surface 

carbonation without phase alteration (Figs. 2 and 3) 

(Sainz et al., 2023). 

 

 

Figure 2. FTIR spectra of β-TCP . 
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Figure 3. FTIR spectra of Zn-substituted β-TCP. 

SEM observations revealed that Zn incorporation led 

to a more compact and homogeneous microstructure with 

finer crystallites, providing increased surface area and 

enhanced nucleation sites. Overall, the combined 

structural and microstructural results demonstrate that Zn 

substitution effectively improves the crystallinity, 

surface characteristics, and early bioactivity potential of 

β-TCP without compromising its phase stability (Figs. 4 

and 5). 

 
Figure 4. The SEM micrograph of the Zn-substituted β-TCP 

cement after 1 day of SBF immersion. 

 

 

Figure 5. Magnified view showing spherical apatite clusters 

formed on Zn-β-TCP surface after immersion in SBF for 1 

day. 

4. CONCLUSION 

Pure and Zn²⁺-substituted β-TCP powders were 

successfully synthesized via a controlled chemical 

precipitation route followed by calcination at 700 °C. 

XRD confirmed the formation of phase-pure β-TCP 

under the applied processing conditions, while the Zn²⁺-

substituted compositions exhibited slight peak shifts 

toward higher 2θ values, consistent with lattice 

contraction resulting from the incorporation of the 

smaller Zn²⁺ ion into Ca²⁺ sites. FTIR further verified the 

preservation of the characteristic phosphate vibrational 

bands of β-TCP, indicating that the fundamental 

structural framework remained intact after substitution 

and thermal treatment. In addition, immersion in an ion-

containing aqueous medium, SBF, revealed surface 

precipitation behavior consistent with dissolution-

reprecipitation processes, with the Zn²⁺-substituted 

samples exhibiting a denser and more uniform surface 

product layer compared to pure β-TCP. Overall, the 

results demonstrate that controlled Zn²⁺ incorporation 

provides an effective strategy for tuning the phase 

stability, lattice characteristics, and surface reactivity of 

β-TCP powders, offering a robust pathway for 

engineering their physicochemical properties through 

ionic substitution. 
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 : مقاله  یخچه یتار
 04/12/1404: هیثبت اول

 27/02/1404: یبازنگر

 24/03/1405: یقطع  رشیپذ

شده سنتز  کنترل  یدهبه روش رسوب  (TCP-β)فسفات  میکلسی تر-β ی پژوهش، پودرها نی در ا      هدیچک 

  ی . الگوهاشد یآن بررس یزساختاری و ر یساختار یهای ژگی بر و  ⁺Zn² (x = 02/0) یون ینیشد و اثر جانش

 ی شده براساس معادله کردند. محاسبات انجام  دییرا تأ TCP-βفاز خالص    ل یتشک  ( XRD)  کسی پراش پرتو ا

نانومتر در    0/3خالص به    ینانومتر در نمونه   2/ 0بلورک از حدود    ی( نشان داد که اندازه211)  کیشرر و پ

از    کیپ  ییجاجابه   ،نیاست. همچن  افتهی   شافزای   Zn²+  یحاو  ینمونه   انگر بی  °72/31  به   °36/31مشخصه 

 ل ی مادون قرمز تبد  یسنجف ی. طتاس  یبلور  یدر شبکه  یونی   ینیاز جانش  یناش  یساختار  راتییتغ  جادی ا

  یروبش   یالکترون  کروسکوپ یم  ر ی و تصاو  کرد  دییمشخصه را تأ  یفسفات  یهاحضور گروه   (FTIR)  هی فور

(SEM)  نتا  شناسیریختو    یکنواختی در    رییتغ داد. در مجموع،  را نشان  از آن است که    یحاک  جی ذرات 

 TCP-β  زساختاری و ر  یبلور  یهایژگی و  می تنظ  یبرا  رمؤث  یکردی عنوان روبه   تواندمی   Zn²+  مقدارکم  ینیجانش

 .شودشده استفاده کنترل  یسنتز رسوب ندی ادر فر

   https://doi.org/10.30501/jamt.2026.577674.1360            URL: https://www.jamt.ir/article_245800.html 

 :هادواژه یکل

β-میکلسیتر ( فسفاتβ-TCP)، 

 ،Zn²  ونی ینیجانش

 ، هاکیوسرامبی

 م یکلس یهافسفات 

   مقدمه  -1
فسفات   میکلسیتر-β  م،یمتعدد فسفات کلس  ی فازها  انیاز م

(β-TCP)  بلور  ل یدل  به جا  ی ساختار  وجود    ی هاگاهیمشخص، 

مح  ی میکلس قابل   ی هماهنگ  یهاطی با  و    رش یپذ  ت یمتفاوت 

Schröter )  مورد توجه گسترده قرار گرفته است   ،یونی  ی نیجانش

et al., 2020)  .TCP-β  یی تاسه  یدر سامانه  H₂O–P₂O₅–CaO  

فازبه پا  یعنوان  م  یحرارت  یداریبا  شناخته  و    شودیمناسب 

تغ  یزساختار یر  راتییتغ به  پاسخ  در    ط ی شرا  ای  ب یترک   رییآن 

س   یمهم  یالگوها  تواندیم  یفرآور رفتار  و    ی کینتیاز 

 Vallejos Baier et)  را آشکار سازد  یمواد فسفات  یکینامیترمود

al., 2019)ی ساختار  یداریو پا  یکیمکان  یهایژگ یو  ،نی. همچن  

کلس   یمبتن   ی هاکیسرام فسفات    ر ی تأثتحت   تشدبه  میبر 

 رو،نیازا  .تخلخل قرار دارد  زانیبلورک و م  یاندازه  زساختار،یر

هم بلورکنترل  ساختار  ر  یزمان  تحول  از    یکی  زساختاریو 

) Bohner  دسته از مواد است   ن یا  یدر مهندس  ی اساس  یهاچالش

)Sinusaite et al., 2020 ;et al., 2020  .بیدر ترک  یجزئ  راتییتغ  

م  ریمس  ای   ییایمیش تغ  تواندیسنتز  پارامترها  رییبه  شبکه،   یدر 

  یی ای میش  و   ک یزیذرات و رفتار ف  یاندازه  ع یتوز  ، ینگیبلور  زانیم

عوامل شود؛  مق  یمنجر  در  نقش   کرو یم  اسیکه  نانو  و 

et al.,  Nikpar) مواد دارند نی ا ییدر عملکرد نها یاکنندهنییتع

Sainz et al., 2023 ;a2025).   فسفات    یفازها  انیم  از متعدد 

بلور  لیدل  به  β-TCP  م،یکلس حضور   یساختار  مشخص، 

قابل  یهماهنگ  ی ها طیبا مح  یمیکلس   یهاگاهیجا   تیمتفاوت و 

-β. مورد توجه گسترده قرار گرفته است  یونی  ینیجانش رشیپذ

TCP  سامانه فازبه  CaO–P₂O₅–H₂O  ییتاسه  یدر  با    یعنوان 
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  ی زساختار یر  راتییو تغ  شودیمناسب شناخته م  یحرارت  یداریاپ

  ی الگوها  تواندیم  یفرآور  طیشرا   ای  بیترک   رییآن در پاسخ به تغ

 آشکار کند  یمواد فسفات  یکینامیو ترمود  یکینتیاز رفتار س  یمهم

(Zhang et al., 2024 ;Pejchalová et al., 2021)ن،ی. علاوه بر ا  

غالباً    میبر فسفات کلس  یمبتن  ی هاکیسرام  یک یمکان  یهایژگ یو

کنترل   جهیتخلخل قرار دارد و درنت  زانیو م  زساختار یر  ریتأثتحت 

  ی محور  یهااز چالش   یکی  زساختاریو ر  یزمان ساختار بلورهم 

 . (Maslova et al., 2023) است دسته از مواد  نیا یدر مهندس

-β  زساختاریساختار و ر  میتنظ  ی مؤثر برا  یاز راهبردها  یکی

TCP  ق یکه ازطر  یکردیاست؛ رو  ی ونی   ینیاز جانش  یریگبهره  

آزاد   ی و انرژ  یاکرنش شبکه  ،ی کیدر تعادل بار الکتر   رییتغ  جادیا

  ی رها یو مس  یرفتار حرارت  ،یفاز   یداریبر پا  تواندیفاز م  لیتشک

بل  انیم  در.  (Copete et al., 2024)  باشد  رگذاری تأث  یوررشد 

 ی ونی اختلاف شعاع    لیبه دل (⁺Zn²)  یرو   ونی  ن،یجانش  یهاونی

  ی هماهنگ  یهاطیبر مح  یرگذاریتأث   ییو توانا ⁺Ca² با سهیمقا  در

 نیشی. مطالعات پ(Sainz et al., 2023)  دارد  یاژهیو  ت یشبکه اهم

داده که حضورنشان  تشک   تواندیم⁺Zn² اند  پا  لیبر   ی داریفاز، 

 باشد   گذاراثر  زساختاریر  یکنواختیو    بلورهانرخ رشد    ،یبلور

(Sainz et al., 2023 ;Nikpar et al., 2026)  .ریحال، اثر مقادنیباا 

کنترل و  پارامترها ⁺Zn² ینیجانش  یشدهکم  و    ی بر  شبکه 

بر    یمبتن  یسنتز  یرهایدر مس  ژه یوپراش، به  یهاکیپ  یشدگ پهن

نشده  ی مند بررسصورت نظام شده، تاکنون بهکنترل یدهرسوب

 ی ندیا فر  طیبه شرا  راتییتغ  نی ا  یتگوابس  گر،ید  یاست. از سو 

جانش سطح  تجرب  ینیو  مطالعات  انجام  را    قیدق  یضرورت 

 . (Sainz et al., 2023) دسازیبرجسته م

به روش    β-TCP  یپودرها  ،اساس، در پژوهش حاضر  نیا  بر

 ⁺Zn²  با  ⁺Ca²  یهاونیاز    یشده سنتز و بخشکنترل  یدهرسوب

 ,.Dong et al)  شدند  نیگزیجا   = 0.02x  ینی جانش  نسبت   با

ا(2024 به   نی.  به  مقدار  هدفمند  سطحصورت  و    یعنوان  کم 

 ⁺Zn²اثر خالص    ه،یثانو   یفازها  جادیانتخاب شد تا بدون ا  داریپا

تغ  لیتشک  بر ر  یپارامترها   راتییفاز،  تحول  و    زساختار یشبکه 

نوآور(O’Neill et al., 2017)  شود  یابیارز در   نیا  ی.  مطالعه 

شده و  کنترل  یسنتز  ریمس  در  ⁺Zn²مقدار  کم  ینیتمرکز بر جانش

جابه  ی ساختار  راتییتغ  یکم  لیتحل   ی هاقله  ییجابراساس 

 
1. X-ray diffraction 
2. Fourier transform infrared spectroscopy 

3. Scanning electron microscopy 

بلورک با    یو برآورد اندازه  (XRD)1کس یپرتو ا  پراش  یالگو 

رابطه از  به  یاستفاده  است.  نهفته  و    ییشناسا  منظور  شرر  فاز 

براXRDاز    یساختار  راتییتغ  یبررس   ی هاگروه  لی تحل  ی، 

تبد  ی سنجفیطاز    یفسفات  یارتعاش قرمز   2ه یفور  ل یمادون 

(FTIR)  برا از    ی کنواختیو    ی شناسخت یر   یابی ارز  یو  ذرات 

  ن ی ا  جیشد. نتا  دهاستفا(  SEM)  3ی روبش  یالکترون  کروسکوپیم

 میتنظ  در  ⁺Zn²  ینینقش جانش ترقیبه درک عم  تواندیپژوهش م

  ی طراح  یبرا  ییو مبنا  کندکمک    β-TCP  زساختاریساختار و ر

سامانه  یبلور  یهایژگ یو  شدهیمهندس فراهم    یفسفات  یهادر 

 سازد. 

 ق یتحق روش و مواد -2
 مواد  -1-2

  د یپژوهش از گر  نیمورد استفاده در ا  ییا یمیمواد ش  یهیکل

 ه یته(  Merck, Germanyو محصول شرکت مرک )  یشگاهیآزما

 ومیآمونی( و دNO)3Ca(O2·4H2چهارآبه )  تراتین  میشدند. کلس

به2HPO4(NH(4)  فسفاتدروژنیه منابع  به  ب یترت  (  عنوان 

  ترات ین  یرو  ،نی. همچنشدندو فسفات استفاده    میکلس  یهاونی

)شش بهO2·6H2)3Zn(NOآبه  پ(  کار    Zn+2  سازشیعنوان  به 

  ک یترین  دیو اس  اک یاز محلول آمون  pHو کنترل    میتنظ  یرفت. برا

تمام آزما  یاستفاده شد. در  عنوان  به  زهیونییآب د  ش،یمراحل 

مول نسبت  گرفته شد.  کار  به  نظر   1/ 5برابر    Ca/P  یحلال  در 

-βفاز    ل یتشک  یمناسب برا   ی ومتری استوک   طیتا شرا   شدگرفته  

TCP  شود فراهم(Bohner et al., 2020) . 

 فسفات بتاتری کلسیم  سیمان سنتز  -2-2

از سیمان  گر  5حدود    دیتول  یبرا افزودنی    β-TCPم  بدون 

  لیتر میلی  70کلسیم چهارآبه در    تراتیگرم ن  7  از  ،روی  نیترات

آب دیونیزه لیتر  میلی  40گرم آمونیوم فسفات در    2آب دیونیزه و  

 SH-130V مغناطیسیتحت هم زدن توسط همزن  استفاده شد که  

دور در دقیقه حل شد.   500با سرعت  (  Vison Scientificکره، )

شد اضافه  کلسیم  محلول  به  تدریجاً  فسفات  با    pH.  محلول 

تنظیم شد. رسوبات   10  به آن تا عددآمونیاک  ای  قطرهافزودن  

ی سلسیوس  درجه  50در دمای  ت عسا 24مدت  آمده بهدست هب

،  V-40JP)   ،Kawakiخلأخشک شدند. سپس، با استفاده از پمپ  
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مانده حذف شود  وشو داده شدند تا آمونیاک باقیشست   (تایوان

به دوباره  در    24مدت  و  سلسیوس    یدرجه  60تا    50ساعت 

خشک شدند. پس از خشک شدن، رسوب با استفاده از هاون  

نرخ گرم با  ی سلسیوس  درجه  700عقیق پودر شد و در دمای  

کوره    یدرجه  5شدن   در  دقیقه    ،L11F  ،AZAR)سلسیوس/ 

 . حاصل شود β-TCPکلسینه شد تا پودر نهایی   (ایران

 روی سازی نمونه با افزودنی نیتراتآماده  -3-2

  ی به روش رسوب روی شده با یونجانشین β-TCP پودرهای

محلولکنترل روش،  این  در  شدند.  سنتز  کلسیم شده  آبی  های 

آمونیوم  صورت تدریجی به محلول دی   نیترات و روی نیترات به

مقدار  هیدروژن شدند.  اضافه  با   pH فسفات  واکنش  سامانه 

تنظیم و ثابت    11تا    10  یدر بازه  آمونیاک استفاده از محلول رقیق  

شود    ممکندهی کامل فسفات کلسیم  نگه داشته شد تا رسوب

(Dridi et al., 2021 ;Bohner et al., 2020)  .  سوسپانسیون

سپس و    ساعت در دمای محیط پیرسازی   24مدت  آمده بهدست به

وشو داده شد و  یونیزه شست ، چندین مرتبه با آب دیشدصاف 

برای   دمای    12درنهایت  در  سلسیوس  ی  درجه  100ساعت 

منظور دستیابی به ساختار بلوری    شده بهپودر خشک  .خشک شد

به دمای    12مدت  پایدار  در   سلسیوس  یدرجه  700ساعت 

 x=    0/ 02  در فرایند سنتز ⁺Zn² . مقدار جانشینی یونشدکلسینه  

فرمول مطابق  ماده  شیمیایی  ساختار  و  شد   انتخاب 

Ca₃₋ₓZnₓ(PO₄)₂   د درستی پایدار شو تا ترکیب نهایی به  شدتنظیم  

)Uskoković & Rau, 2017(  .یو نمونه  افزودنیفاقد    ینمونه 

با کدهای  بهافزودنی روی  حاوی   گذاری  نام C2 و C1 ترتیب 

 (.1)جدول  شد

 یابی مشخصه  -4-2

 شناسایی فازی  -1-4-2

  XRDبرای شناسایی فازهای بلوری پودرهای تولیدشده از  

دستگاه  از  استفاده  به    Bourevestnik   DRON-8با  مجهز 

و شرایط عملیاتی    ˚λ = 1.5406 A  با طول موج   Cu Kαتابش

آمده دست های بهآمپر استفاده شد. دادهمیلی  30کیلوولت و   40

داده پایگاه  در  موجود  مرجع  الگوهای  از  استفاده   JCPDS با 

تأیید و وجود هرگونه فاز    β-TCPتا تشکیل فاز    شدندتحلیل  

 . احتمالی بررسی شود یثانویه

 ی ریزساختارمطالعه -2-2-4

استفاده  با   شدهتهیه  هایسیمانحفرات    یریزساختار و اندازه

، جمهوری  TESCAN  ، شرکتII-VEGA  )مدل  SEMاز دستگاه  

بررسی شد.    لوولت یک   20یا    10ی  دهندهتحت ولتاژ شتاب(  چک

نمونه این اساس،  افقی شکسته شدند و برای  بر  ها در راستای 

نازکی از نقره    یلایهها در سطح با  جلوگیری از تجمع الکترون

منظور   به  .پوشش داده و با میکروسکوپ الکترونی مطالعه شدند 

با    SEM  ریتصاو  لیتحل  ،شناختیریخت   راتییتغ  ی سازیکمّ

 انجام شد. ImageJافزار استفاده از نرم

 FTIR یمطالعه -3-4-2

شناسا  به بررس  یعامل  یهاگروه  ییمنظور   ی باندها  یو 

با    یارتعاش نمونه  یهاونیمرتبط  در  از   شده،هیته  یهافسفات 

FTIR  ط شد.  دستگاه    هافیاستفاده   ALPHAمدل  FTIRبا 

(Bruker, Germany)  1  یعدد موج  یدر بازه-cm  400    4000تا  

  KBrکامل با پودر    یسازها پس از خشکو ثبت شدند. نمونه 

 .شدند  هیصورت قرص شفاف فشرده ته مخلوط و به

 تنی ارزیابی رفتار تخریب برون -4-4-2

برون  به تخریب  رفتار  بررسی  نمونهمنظور    و   C1 هایتنی 

C2غوطه آزمون  شبیه،  محلول  در  بدنسازیوری  مایع   شده 

(SBF)  پس از    ،ها با ابعاد مشخص تهیه شده وانجام شد. نمونه

با ترازوی دیجیتال با   W)0(ها  آن  یسازی اولیه، وزن اولیهخشک

اندازه  0/ 0010دقت   سپسگرم  شد.  حجم  نمونه   ،گیری  در  ها 

در    وسلسیوس    یدرجه  37  ±  1  یدمادر    SBF معینی از محلول

پس از   .شدند  ورغوطه  روز(  7،  3های زمانی مشخص )نظیر  بازه

نمونهخشک نهایی  وزن  میزان اندازه   t(W(ها  سازی،  شد.  گیری 

نمونهتخریب برون ها براساس درصد کاهش وزن محاسبه  تنی 

 : (bet al., 2025 Nikpar) (1 ی)معادلهشد 

(1 ) ×100 
W0− WD

W0
Water loss [%] =  
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 به روش رسوبی  سنتزشده TCP-β ترکیبات شیمیایی پودرهایگذاری نام .1جدول 

   ییایمیفرمول ش  Ca/Pنسبت مولی  Ca₃₋ₓZnₓ(PO₄)₂ در  Zn (x)میزان جانشینی نمونه  هاکد نمونه ردیف 

1 C1 TCP-β 00/0 5/1 Ca₃(PO₄)₂ 

2 C2 TCP_Zn-β 20/0 5/1 Ca₂.₉₈Zn₀.₀₂(PO₄)₂ 

 فشاری استحکام  -5-4-2

مکان و    β-TCP  یهامانیس   یفشار  یکیخواص  خالص 

  یفشار   استحکام  آزمون  دستگاه  از  استفاده  با  ⁺Zn²با    شدهنیجانش

(  ی، کره جنوبShin Bong، شرکت  DBBP-50  ل)مد محورهتک

برا  یریگ اندازه پودرهانمونه  یهیته  یشد.  با    شدهنهیکلس  یها، 

اس در    کیتریس  دیاس  یحاو  کیفسفر  دیمحلول  و  مخلوط 

  متر یلیم  12  ±  0/ 2و    متریلیم  6  ±  0/ 2با قطر    یااستوانه  یهاقالب 

 37  یدر دما  یساعت نگهدار  24ها پس از  شدند. نمونه   ختهیر

به  ،وسیسلس   یدرجه در استون    قهیدق  5مدت  از قالب خارج، 

  2مدت  به  وسی سلس  یدرجه  60–50  یور و سپس در دما غوطه

  نه یشیبراساس نسبت ب  )cσ(  یساعت خشک شدند استحکام فشار

مطابق  (A) ینمونه  یهیبه سطح مقطع اول max(F( شکست   یروین

 : (Evdokimov et al., 2023) محاسبه شد (2) یرابطه

(2 ) σc = 
Fmax

𝐴
 

 بحث  و  جینتا -3

تبلور  -1-3 تبلور روی اثر جانشینی یون  رفتار  رفتار  -β  بر 

TCP 
سنتز    ینهیآمده با مطالعات مشابه در زم دست به  XRD  جینتا

مشخصه م  یهمخوان  TCP  یفازها  یابیو  نشان  و   دهدیدارد 

  ل یتشک  تواندیم  یحرارت  اتیو عمل   ییای میش  یدهرسوب  ریمس

 Güben)  طور مؤثر کنترل کندرا به  ی ساختار  ی هایژگ یفاز و و

et al., 2020).  یالگوها  XRD  یهانمونه  C1    وC2  بازه   ی در 

  XRD  آزمون  جی(. نتا1  شکل)  شدند  ثبت   درجه  80–10  یاهیزاو

را مطابق   β-TCP شاخص  یهاکیکه هر دو نمونه پ  دهدینشان م

و فاز غالب    هستنددارا   JCPDS No. 09-0169 با کارت مرجع

 . است  β-TCPدر هر دو حالت، 

پ  یسهیمقا  در الگو،  )  کیدو  نمونه211شاخص  در    ی ( 

+2با   شدهنیجانش
Zn  ی جزئ یی جاجابه خالص ینمونه به نسبت  

م حدود    ،مثال  ی )برا  دهدینشان    که (  ° 31/ 72  به   °31/ 36از 

  ی اکرنش شبکه جادیا ای  شبکه و  یپارامترها رات ییبا تغ تواندیم

حضور    یناش .  (Sainz et al., 2023)  باشد  سازگار  Zn+2از 

مربوط    یمشخص  کی، پXRD  صیتشخ  یدر محدوده   ،نیچنمه

 لیعدم تشک  انگریمشاهده نشد که ب  ZnO  رینظ  هیثانو   یبه فازها

 Sinusaite et)   در نمونه است   ی رو  یحاو  یمجزا  یفاز بلور

al., 2020). 

 
در حضور و   β-TCP یهانمونه XRD یالگوها یسه ی مقا .1شکل 

 Zn ونی  ینیعدم حضور جانش

  ی ورپس از غوطه  SEMها با  نمونه  زساختاری ر  یبررس  -2-3

 SBFدر 

  3را پس از    C2و    C1  یهادرصد کاهش وزن نمونه  2شکل  

  انگر ی ب  جی. نتادهدینشان م  SBFدر محلول    یورروز غوطه  7و  

افزا با  که  است  افزا  ،یورزمان غوطه  شیآن  نمونه  دو   شیهر 

  یکاهش وزن از خود نشان دادند که حاک  زانیدر م   ی توجهقابل

ز رفتار    است  هامانیس  نیا  یشدهکنترل  ریپذب ی تخرست یاز 

)Baino & Yamaguchi, 2020(یحال، نمونهنی. باا  C2   در هر

بازه کمتر  ژهیو به  ،یزمان  ی دو  کاهش وزن  هفتم،    از  یدر روز 

 شیبه افزا  توانیموضوع را م  نینشان داد. ا  C1خالص   ینمونه

حلال  یبلور  یشبکه  یداریپا کاهش  اثر  بر  β-TCPفاز    ت یو 

برابر    نسبت  ⁺Zn²  یونی  ی نیجانش در  مقاومت  بهبود  به  که  داد 

  شده است منجر    کیولوژ یزیف  شدهیسازهیشب  طیدر مح  ب یتخر

(Kamitakahara et al., 2022) . 
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  7و  3را پس از  C2و  C1 یهادرصد کاهش وزن نمونه  .2شکل 

 SBFدر محلول   یورروز غوطه 

  و   C1  نمونهذرات    یاندازه  عی توز  یسهیقا م  و   SEMریتصاو

C2    در محلول  یورساعت غوطه  24پس از  SBF  37  یدر دما  

  .ارائه شده است   4  و  3  یهادر شکل  ب یترت  به  وسیسلس  یدرجه

و    است نسبتاً زبر و متخلخل    ی بافت  ی، سطح داراC1  یدر نمونه

در فصل   یگذاربازرسوب ـ م انحلالسی از آغاز مکان  ییهانشانه

.  (Wang et al., 2025)  شودیمحلول مشاهده م  ـ مشترک جامد

 یپوشش سطح  ینسبتاً سست ذرات و گسستگ  شیآرا  ،نیهمچن

مرحله  یدهندهنشان  تواندیم بودن  اول  یغالب    در   هیانحلال 

هم  یمرحله  با   سهیمقا و  زمان    یوستگیپرشد  در  رسوبات 

باشد24 نمونه  .ساعته  از    C2  یدرمقابل،  ساعت    24پس 

  ی و ساختارها   زدانهیتر با تجمعات رمتراکم  یسطح  یورغوطه

م  شکلیالهیم نشان  افزادهدیرا  سطح  شی.  تجمعات    ی تراکم 

س  رییتغ  یدهندهنشان  تواندیم   یسطحنیب  ی ندهایافر  ک ینتیدر 

)جدول   ⁺Zn² حضور  در د2باشد  از    ی میش  و  کیزیف   دگاهی(. 

  در   یموضع  یهایناهمگن  جادی ا  با  تواندیم  یونی  ینی جانش  سطح،

  ند یافر  بر  ،ییزا هسته  طیشرا  در  ر ییتغ  و  سطح  یانرژ

Lotsari et al., 2018; ) داثرگذار باش یگذاربازرسوب  ـ انحلال

Wang et al., 2025 ;Vallejos Baier et al., 2019) . 

نمونه  یاندازه  نیانگ یم  که  داد  نشان  جینتا در   C1  یذرات 

با   با   D50 مقدار  و  کرومتر یم 2/ 69 ± 0/ 36برابر   2/ 58برابر 

نمونه    کرومتریم در  مC2است.  به    نیانگی،  ذرات  اندازه 

  د یرس  کرومتریم  2/ 73به   D50 مقدار  و  کرومتر یم   2/ 97 ± 0/ 91

  ع ی توز  انگریب  C2  ینمونه  در  ار یمع  انحراف  شی(. افزا3)جدول  

است    یزساختاریر  یناهمگن  شیذرات و افزا  یاندازه  ترگسترده

م تغ  یناش  تواندیکه  بلور  کینتیدر س  رییاز  در حضور   یرشد 

Vallejos Baier et al.,  ;Sainz et al., 2023)باشد   ⁺Zn² ونی

نمونه (2019 و    یاندازه  ترگسترده  عی توز  یدارا  C2  ی.  ذرات 

  ش یافزا  انگری است که ب  C1  ینمونه  از  یتربزرگ  راتییتغ  یدامنه

 . است  ⁺Zn² ونیدر حضور   یزساختاریر یناهمگن

 
در محلول   یورساعت غوطه  24پس از  SEM ری تصاو .3شکل 

SBF الف( نمونه سلسیوس یدرجه  37  یر دماد( :ی C1   )و )ب

 C2 ینمونه

 

  ری شده از تصاوذرات استخراج  یاندازه  عی توز یسه ی مقا .4شکل 
SEM یهانمونه  یبرا C1  وC2  در یورساعت غوطه  24پس از 

SBF 
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  SEM ری شده در تصومشاهده  یزساختاری ر یهایژگی و .2جدول 

 SBFدر  یورروز غوطه  کی پس از  یرو  یحاو TCP-β ینمونه

 ی ژگیو حیتوض

 شناختیریخت

 هی ناح 

 و β-TCP زیمتراکم ذرات ر تجمع

 فشرده شده  یهاآگلومره  لیتشک

 A افته یتجمع یهاخوشه

از افزودن  یناش ینگیبلور  شیافزا

 یلورها ا توجه به ب ب  Zn یونی

 کنواخت یرشد  و β-TCP دهیکش

 B شکل یا لهیم  یبلورها

شدن و   حل  یهیمراحل اول 

ا ب   SBF در محلول یگذاررسوب

 ی اذرهنیفواصل ب توجه به

 C متخلخل  ینواح

شده از  ذرات استخراج  یپارامترهای آماری اندازه  یمقایسه .3جدول

 SEMر تصاوی 

 نمونه 

تعداد 

ذرات 

 شدهتحلیل

 میانگین

(µm) 

انحراف  

 معیار
D50 

(µm) 

C1 193 69/2 36/0 58/2 
C2  442 97/2 91/0 73/2 

 FTIRآنالیز  -3-3

  ل ی تشک  بر  یرو  ونی  ینیجانش   اثر  ترقی دق  یمنظور بررس  به

سنتزشده پس   یهانمونه   یبر رو  FTIR  ،ییایمیش  یوندهایپ  و  فاز

مرحله نتا  ونیناس ی کلس  یاز  شد.  که   FTIR جیانجام  داد  نشان 

 رییتغ  هانمونه   یتمام  در  ی اصل  یجذب  یباندها  ت یموقع

در شدت    یجزئ  یهاحال، تفاوت نیابا.  است   نداشته  یتوجهقابل

در    فیخف  راتییتغ  یدهندهنشان  تواندیم  که  شد  مشاهده  هاکیپ

 ,.Bohner et al) باشد یعامل ی هاو تعداد گروه یساختار سطح

  غالب  فاز  که  کنندیم  دیی( تأ5)شکل    FTIR  یهاف یط  .(2020

 یاحتمال  یهیاست و هرگونه فاز ثانو   β-TCP  هانمونه  یتمام  در

ترک  شامل    است  ⁻PO₄³ یهاگروه  یدارا  یفسفات  باتی عمدتاً 

(et al., 2021 Hammerli)  .مشاهده  یباندها در  مشخص  شده 

  ی هاگروه  یبه ارتعاشات خمش cm⁻¹ 604و   cm⁻¹ 560حدود  

  در   واقع  یجذب یباندها  کهیحالدر  شوند،یفسفات نسبت داده م

به   cm⁻¹  1090و    cm⁻¹  960،  cm⁻¹  1030  یمحدوده مربوط 

هستند که    ⁻PO₄³  یهاونیمتقارن و نامتقارن    یارتعاشات کشش

تأ  TCP-β  فاز  لیتشک Bohner et al., 2020; )  کنندیم  دییرا 

Hammerli et al., 2021)  .ف یضع  یجذب  باند  کی  ن،یعلاوه بر ا  

گروه  cm⁻¹  1390  حدود  در حضور  به  که  شد    ی هامشاهده 

باند پهن واقع در    ،نیهمچن.  شودینسبت داده م  (⁻CO₃²)  کربنات

مربوط   O–H وندیپ  یاز ارتعاش کشش  یناش  cm⁻¹  3400  یهیناح

ها است. حضور  شده بر سطح نمونهآب جذب  یهابه مولکول

سطح  کربناته  به  تواندیم  هاگروه  نیا  رطوبت   جذب  ،یشدن 

  ی فسفات  یشبکه  در  کربنات  یها ونی  یجزئ  ینیجانش  ای  یطیمح

در  .  (Uskoković, 2020 ;Hammerli et al., 2021)  دشمربوط با 

از    یناش  تواندیکربنات م   زیناچ  ریحضور مقاد  ز،ین  C1  ینمونه

  مجاورت   در  م یکلس  کمبود  با   تیآپات  ی دروکسیه   ینواح  لیتشک

 باشد.  β-TCP فاز

 

 
 C1و C2  مربوط به FTIR هایطیف .5 شکل

 فشاری  استحکام -4-3

نمونه فشاری  مکانیکی  سیمانخواص  با  سنتز  یهای  شده 

تک فشاری  آزمون  از  بررسی  استفاده  آزمون   .شدمحوره  نتایج 

شکل  در  فشاری  نمونه 6 استحکام  است.  شده   C1  یارائه 

از خود نشان داد که با   مگاپاسکال 15استحکام فشاری حدود  

ریزساختاری    هایتوجه به ماهیت ترد این ماده و تأثیر تخلخل

. درمقابل،  (Copete et al., 2024)  انتظار است بر تمرکز تنش قابل

افزایش محسوسی در استحکام فشاری نشان داد و    C2  ینمونه

تواند  می ⁺Zn² حضور  .رسید  مگاپاسکال 22مقدار آن به حدود  

با ایجاد تغییرات ساختاری ناشی از جانشینی یونی، تغییر سینتیک  

تأثیر بر تجمع ذرات، باعث توزیع یکنواخت  تر  رشد بلوری و 

خواص   بهبود  عوامل  این  که  شود  آن  تمرکز  کاهش  و  تنش 

معمولاً موجب   ⁺Zn² جانشینی یونکنند.  مکانیکی را تسهیل می

اندازه یکنواخت   یکاهش  توزیع  و  دربلورها  تنش  ساختار    تر 
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مکانیکی می ارتقای خواص  به  در مجموع  این عوامل  که  شود 

 . (Pelletier et al., 2010)شوند میمنجر 

موجود در   یهامطالعه با گزارش  نیآمده در ادست به  ریمقاد

  ی استحکام فشار  ن،یشی. در مطالعات پشد  سهیمقا   یعلم  اتیادب

  10  یمعمولاً در بازه TCP-β بر  یمبتن  یهاکیو سرام   هامانیس

ترک   25تا   به  تخلخل و    ب،یمگاپاسکال گزارش شده است که 

Liu  ;Kamitakahara et al., 2022)  وابسته است   یفرآور  طیشرا

Lotsari et al., 2018 ;et al., 2017).  فشار استحکام   یمقدار 

  ر یمقاد  یدر محدوده C1 ینمونه  یبرا مگاپاسکال 15حدود  

استحکام   شیمتخلخل قرار دارد. افزا  TCP-β  یشده براگزارش

حدود   گزارش  زین  C2 ینمونهدر   مگاپاسکال 22به    یها با 

تأث به  مکان  نی جانش  یهاونی   ریمربوط  خواص  بهبود    ی کیبر 

است  نتا  در.  (Copete et al., 2024)  سازگار    ن یا  جیمجموع، 

 یدر محدوده  ب یو رفتار تخر  یپژوهش از نظر استحکام فشار

  ی نیقرار داشته و جانش   نیشیشده در مطالعات پگزارش  یهاداده

Zn²⁺  تنظ  معناداری  نقش رهم  میدر  خواص    زساختاریزمان  و 

 کرده است.  فایا یکیمکان

 

 یهانمونه  یاستحکام فشار یسه ی مقا یشی نما یاله ینمودار م .6شکل 
C1  وC2  ارمعی انحراف ± نیانگیصورت م ها بهداده  (2  = n  )

 . اندگزارش شده 

 یریگجه ینت -4
ا پودرها  نیدر  و   β-TCP  یپژوهش،  خالص 

رسوب  ت ی موفق  با  ⁺Zn²با    شدهنیجانش روش    ی دهبه 

 یدرجه   700  یدر دما  ونی ناسیدنبال آن کلس  و به  ییایمیش

نتا  وسی سلس را    β-TCPفاز    لیتشک  XRD  جیسنتز شدند. 

بلوربه فاز  تأ  یعنوان  شرا  ،و  کرد  دییغالب  و   طیدر  سنتز 

شواهدبه  یحرارت  اتیعمل تشک  یکاررفته،    ی فازها  لیاز 

نشد.   ت یآپاتیدروکسیه  ا ی  α-TCP  رینظ  هیثانو  مشاهده 

بالاتر   2θ  یایسمت زوا به  XRD  یهاکیپ  یجزئ   ییجاجابه

نمونه مؤثر  انگریب  شدهنیجانش  یهادر   به ⁺Zn²  ورود 

شبکه  یمیکلس  یهاگاهیجا انقباض  از    یناش  یوربل   یو 

  ز ین  FTIR  یها فیط.  است   ⁺Ca²و    ⁺Zn²  ی ونیاختلاف شعاع  

نما گروه  یارتعاش  یباندها  شیبا    ی فسفات  یها شاخص 

به   جذب  β-TCPمربوط  حضور    ، یکربنات  فیضع  یهاو 

  ون یناسیها را پس از سنتز و کلسنمونه  یساختار  یکپارچگی

بررس  دییتأ سطح  یزساختاریر  یهایکردند.  از   یو  پس 

مح  یورهغوط داد   دارونی   یآب  طیدر  نشان  استاندارد 

ها رخ  در سطح نمونه  یگذاربازرسوب ـ انحلال   یندهایافر

  ییزا تراکم مراکز هسته  شی افزا   با  ،⁺Zn²  ینیو جانش  دهدیم

  ی هاواکنش  ک ینتیس   ،یمحصولات رسوب  شتریب  ی کنواختیو  

. در دهدیقرار م  ریتأثتحت   یطور محسوسرا به  یسطحنیب

م  ن یا  یها افتهی مجموع،   نشان    ی نیجانش  دهدیمطالعه 

فاز    β-TCP  در  ⁺Zn²  ونی شده  کنترل حفظ    β-TCPضمن 

تغ پارامترهاقابل  راتییموجب  در  افزا   یتوجه   شیشبکه، 

ر  ینگیبلور تحول  م  شودی م  یسطح  زساختاریو    تواند یو 

رو به برا  یکردیعنوان  کنترل    یمهندس  یمؤثر  و  ساختار 

سامانه  ییای میکوشیزیف  یهایژگ یو کلس  یهادر    م یفسفات 

 .شودمطرح 
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