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تیتلاکیویستیعوامل موثر بر سنتز نانوپودر زیبررس
)12)4(PO2)4(HPO2Mg18Ca(ییایمیشیرسوببه روش هم،

هاآنییایمیو شیکیزیخواص ف
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ها را الیافدرصد آن30بعدي هستند که حدود هایی سههاي سخت بدن، کامپوزیتبافتچکیده:
دهد. در این میاندرصد مابقی را آب تشکیل می10کننده معدنی و درصد را ذرات تقویت60کلاژنی، 

ندمانهاي بدنهاي معدنی سخت استخوانایجاد استحکام، مقاومت در برابر ضربه و فشار بر عهده بافت
هاي زیستی کلسیم فسفاتی مانند ویتلاکیتباشد. استفاده از سرامیکذرات کلسیم فسفاتی می

)12)4(PO2)4(HPO2Mg18(Caبه دلیل خواص شیمیایی، زیستی و ساختمان بلوري نزدیک با بافت سخت
باشد. میهاي استخوانی هاي درمان ناهنجاريترین روشطبیعی بدن، یکی از متداول

2Mg(OH) ,هدف از پژوهش حاضر سنتز ویتلاکیت به روش هم رسوبی شیمیایی با استفاده از مواداولیه 

2Ca(OH) 4وPO3H و بررسی تاثیر مولفه هايpH.دما و نسبت مواد بر ویتلاکیت سنتز شده است ،
ها بر روي فازهايبا تغییرات دما و تاثیر هر دوي این مولفهpHهمچنین به دلیل حساسیت و تغییر اندازه 

همزمان باهم و تغییرات فازي ایجاد شده در حین واکنش سنتزpHبلوري تشکیل شده، تغییرات دما و 
هايیابی پودرهاي سنتز شده در این پژوهش از آنالیزبررسی شده است. براي مشخصه

XRD, FTIR, SEM وEDS استفاده شد. با کاهش میزانpH80و افزایش دما تا=T5و=pHویتلاکیت
نسبت بهMg+2هاي به دست آمد. با افزایش نسبت غلظت یونnm61هاي بلوري خالص با اندازه دانه

و با کاهشMgHPO)4(در محلول واکنش علاوه بر فاز ویتلاکیت، فاز منیزیوم فسفات Ca+2هاي یون
به دست آمد.2.2(H4PO(CaH ((Oهیدراتیا دي کلسیم فسفات ديCaHPO)4 (این نسبت فاز مونتایت

فاز هیدروکسی آپاتیت تشکیل شد. اما هرچه واکنش در این76، در 70با افزایش دما تا 
هاي اسیدي پیش رفت، فاز هیدروکسی آپاتیت تبدیل به فاز پایدارتر ویتلاکیت شد. pHدما به سمت 
،ییایمیشیرسوبفعال، همستیزت،یآپاتیدروکسیهک،یسرامستیزت،یتلاکیو:يدیکلمات کل
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مقدمه-1
شیمیایی پیچیده است که به میزان زیادي به مواد جایگزین بافت -هاي بدن یک فرایند زیستی فیزیکیفرایند بازسازي استخوان
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ساز بدن تاثیرگذارندهاي استخوانمانی سلولاستخوان طبیعی و شرایط محیطی بستگی دارد، که همگی بر روي رشد، تکثیر و زنده
د. و ذرات معدنی کلسیم فسفاتی هستنبعدي تشکیل شده از الیاف غیرمعدنی کلاژن هایی سههاي بدن انسان کامپوزیت. استخوان]1[

سازي و رهایش پیوسته مواد معدنی مختلف مانند کلسیم، ایجاد انعطاف در برابر فشار، مقاومت در برابر ضربه، ایجاد استحکام، ذخیره
ها؛ ی استخوانترین اجزاي معدنی کلسیم فسفات. یکی از مهم]2[باشدها میمنیزیوم و فسفر همگی بر عهده بافت معدنی استخوان

که حدود ،]4[باشد می]3[و ساختمان بلوري رومبوهدرال4(HPO2Mg18(Whitlockite: Ca(PO2)4(12(ویتلاکیت با ترکیب شیمیایی 
هاي ویتلاکیت نسبت به سایر فازهاي ترین تفاوت. از اصلی]4[شود را شامل می]5[هادرصد وزنی بافت استخوانی دندان58تا 26

. ]6[در ساختمان بلوري ویتلاکیت است Mg+2و HPO)4-2(وجود )–PO3Ca)4(2(تتري کلسیم فسفا-βکلسیم فسفاتی مانند 
در چسبندگی را، نقش حیاتیCa+2به همراه توانند که می]7[دباشنمیاز عوامل تاثیرگذار در ترمیم استخوان در بدن،Mg+2وجود 

در تشکیل ویتلاکیت Ca/Pو Ca/Mgهاينسبتلذا تعیین نسبت دقیق.]8[ایفا کنند لاستبساز استئوهاي استخوانو رشد سلول
هاي ویتلاکیت نسبت به سایر تفاوتدیگر ازیکی. ]10و9[تواند یکی از عوامل بسیار مهم در سنتز ویتلاکیت محسوب شودمی

و در جایی که پایینpHویتلاکیت در محدوده .]12و11[هاي اسیدي استpHها در ی محدوده پایداري آنفازهاي کلسیم فسفات
ار بلوريدر ساختH)+(و Mg)+2(هاي یون.]41و31[کندمیوجود دارد، پایداري خود را حفظ Mg)+2(هايمقدار زیادي از یون

گیرندرومبوهدرال قرار میساختمان بلوري گانه سههاي در محور4(PO(Hو MgO)6(وجهی هشتهاي ویتلاکیت به صورت زنجیره
]4[.

با و حساس بودن محدوده دمایی سنتز )pH=7(طبیعی بدنpHسنتز ویتلاکیت به دلیل پایداري اندك ترمودینامیکی این ماده در 
صورت ه تواند بفرایند سنتز، ویتلاکیت میدر طی و دماي واکنشی pHبسته به تغییرات همچنین .]15، 5[گیرد صورت میدشواري

.]16[خالص یا همراه با سایر فازهاي کلسیم فسفاتی تولید شود
، روش شیمیایی خشک ]18[، هیدروترمال ]17[رسوبی شیمیایی هاي گوناگون سنتز نانوذرات ویتلاکیت همچون هماز میان روش

یل دماي سنتز پایین، امکان کنترل پارامتر هاي فرایند، خلوص نسبتا بالاي تر به دلرسوبی شیمیایی، روش هم]19[ژل-و سل
.]9و13[گیرد حاصل شده و مقرون به صرفه بودن، مورد استفاده قرار می

هاي گرماگیر براي ادامه سنتز به یک ورودي انرژي نیاز داشته و به طور کلی واکنش تشکیل ویتلاکیت گرماگیر است. واکنش
شوند. این بدین معنی است که سنتز ویتلاکیت نیاز به زمان سنتز طولانی و یا دماي هاي گرماده انجام میتر از واکنشعموما کند

پذیري مواد اولیه تاثیر گذاشته پذیري و یا انحلالسنتز بالاتري دارد. استفاده از دماهاي سنتز بالاتر نیز ممکن است بر روي واکنش
. علاوه بر آن انرژي آزاد شده در ]20[ها در طول واکنش نیست ازهاي میانی شود که نیازي به ایجاد آنو باعث ایجاد ناخالصی یا ف

. استفاده از دماهاي سنتز ]21[تواند اثر به سزایی را بر پایداري و تشکیل فازهاي خالص در طول واکنش دارد طی واکنش نیز می
شود. دماهاي سنتز مختلف وري و مورفولوژي ویتلاکیت سنتز شده میمشخص باعث کنترل ساختار بلpHتر و محدوده پایین
زنی تواند سینتیک و شرایط ترمودینامیکی انجام واکنش را تغییر دهد، که این عوامل به خودي خود باعث تغییر در سرعت جوانهمی

هاي ان به بلورهاي ویتلاکیت با اندازه دانهتوواکنش سنتز ویتلاکیت میpHباشد. با تنظیم دما و هاي ویتلاکیت میو یا رشد بلور
تري دست یافت. همچنین استفاده از دماهاي سنتز متفاوت و خلوص بالاتر و درصد بلورینگی بیشبلوري و مورفولوژي مناسب،

خشد ده را بهبود بهاي ثانویه و ایجاد فازهاي میانی جلوگیري کرده و کیفیت ماده نهایی سنتز شتواند از ایجاد واکنشتنظیم آن، می
]22[.

نسبت مواد اولیه بر سنتز ویتلاکیت به روش رسوب شیمیایی و ، دماي واکنشpHاز جملهدر این پژوهش تاثیر عوامل مختلف 
.گرفتمورد بررسی قرار 

هامواد و روش-2
رسوبی شیمیاییسنتز ویتلاکیت به روش هم

و 2Ca(OH)استفاده شد. در ابتدا مواد اولیه )1(ولیه مورد نیاز طبق جدولرسوبی شیمیایی مواد ابراي سنتز ویتلاکیت به روش هم
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2Mg(OH) با مقادیر مختلف نسبت به یکدیگر به همراهml500 آب مقطر به صورت محلول درآمده و پس از افزودن به یکدیگر

اضافه شده و در دماي مورد نظر به به صورت قطره قطره به محلول4PO3Hزده شد. سپس دقیقه هم30به مدت 45در دماي 
دست آمده، رسوبات جدا شده با استفاده از کاغذ صافی به مدت ه ساعت پیرسازي محلول ب18ساعت هم زده شد. پس از 10مدت 

خشک شد. 80ساعت در دماي 4

تیتلاکیويسنتز نانوذرات پودريبراازی: مواد مورد ن1جدول
مقدار مصرفی (درصد مولی)درصد خلوصشرکت سازندهترکیب شیمیاییماده شیمیایی

2Ca(OH)Merck9937/0کلسیم هیدروکسید
2Mg(OH)Sigma-Aldrich9513/0منیزیوم هیدروکسید

4PO3HMerck855/0فسفریک اسید

: ]13[تواند طی واکنش زیر حاصل شود دست آمده میه هاي بمشخصات نانوپودر
18Ca(OH)2 + 2Mg(OH)2 + 14H3PO4 → Ca18Mg2(HPO4)2(PO4)12 + 40H2O

) نسبت هاي مختلف مواد اولیه و اثر پارامترهاي موثر بر سنتز ویتلاکیت نمایش داده شده است.2جدول (در
تر مواد سنتز شده، رسوب شود. همچنین براي خلوص بیشبا استفاده از میزان اسید فسفریک مصرف شده انجام میpHتنظیم 

دهیم. بار با استفاده از آب مقطر و اتانول شستشو داده سپس در داخل خشک کن قرار می3حاصل از واکنش شیمیایی را طی 

4و زمان 80شدن با دماي خشکشیمیایییرسوبهمهاي واکنشی سنتز نانوبلورهاي ویتلاکیت با استفاده از روش : تغییر متغیر2جدول 
عت سا

)دماي هم زدن4PO3HpH(ml)(درصد مولی)2Mg(OH)(درصد مولی)2Ca(OH)نمونهشماره )

137/013/0270480
237/013/0200580
337/013/0130680
437/013/0200550
537/013/0200560
637/013/0200570
737/013/0200590
84/01/0180580
935/015/0230580

یابی مواد سنتز شدهارزیابی و مشخصه
Diffractometer D-500مدل  (XRD)ها از آنالیز پراش اشعه ایکسبلوركابعادو دست آمدهه هاي بمطالعات فازي پودربا منظور 

انجام گرفت.=52θ-80°ه محدوددر 54/1با طول موجCu(Kα)استفاده شد. آنالیز پراش اشعه ایکس با تابش Siemensساخت 
هاي ماده ها تنها وابسته به اندازه دانهشدگی پیکدر این روش پهنهال استفاده شد.-ها از رابطه ویلسونبراي تعیین ابعاد بلورك

دت نصف شبر اساس این رابطه عرض پیک درها بسیار موثر است.هاي شبکه نیز در کاهش شدت و پهناي پیکنبوده و کرنش
هاي استخراج شده از هاي درون شبکه است. در این روش با استفاده از دادهتابعی از اندازه دانه و همچنین کرنش (FWHM)بیشینه

شیب خط نمودار نیز معادل باشد. میcosx Bمعادل Yو محور sinها نشانگر xشود که محور الگوي پراش، یک خط رسم می
ها به جاي ها است. به همین دلیل در این پژوهش براي تعیین ابعاد بلوركمبدا خط معادل با ابعاد بلوركکرنش شبکه و عرض از 

هال استفاده شد.-رابطه شرر از رابطه ویلسون
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هال-لسونی: نمودار رابطه و2شکل

ار شیمیایی و پیوندهاي پودرهاي به منظور بررسی ساختcm400-4000-1در محدوده موج IR) -(FTآنالیزهاي انتقال فوریه فروسرخ
کشور آلمان Brukerساخته شرکت Tensorبا استفاده از دستگاه مدل XRDدست آمده از آنالیز ه حاصل و تکمیل تایید نتایج ب

مدل  (SEM)انجام شد. براي بررسی مورفولوژي و ریزساختار نانوذرات ویتلاکیت از میکروسکوپ الکترون روبشی
MIRA3FEG-SEM ساخت کمپانیTescan کشور چک استفاده شد. براي بررسی رفتار حرارتی ویتلاکیت و تعیین فازهاي ثانویه

ساخت کشور آمریکا استفاده شد. عملیات حرارتی نمونه TA-Q600مدل(STA)به وجود آمده، از دستگاه آنالیز حرارتی همزمان
) ثبت شد.DTA) و تغییرات دما (TGانجام شد و تغییرات جرم (10با سرعت گرمایش 1000پودري از دماي محیط تا 

نتایج و بحث -3
رسوبی شیمیاییهمهاي پودري سنتز شده به روش آنالیز فازي نمونه

70و محدوده دماي 6و 5، 4مختلف pHسنتز شده در سه 3و 2، 1هاي ) مشخص است، ترکیب3(همانطور که از شکل
فازهاي تشکیل شده شامل 4حدود pHدهد؛ در دست آمده نشان میه پراش اشعه ایکس ترکیب هاي بهستند. نتایج آنالیز 

باشد.میMonetite: CaHPO)4(مونتایتویتلاکیت و 
فازهاي ویتلاکیت و هیدروکسی آپاتیتpH=6حاصل شد. همچنین در nm61هاي بلوري با ابعاد دانهفاز ویتلاکیتpH=5در 

)2(OH)6)4(PO10(Hydroxyapatite: Ca .تشکیل شد

)pH=6(3) و pH ،(2)5=pH=4(1، ترکیب80نمونه سنتز شده در دماي : الگوي پراش اشعه ایکس3شکل
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شود که با توجه به انجام می90تا 45سنتز ویتلاکیت در دماي حدود ]22[و ]5[با توجه به مطالعات کورآ پینا و همکارانش 

هاي شیمیایی ، شرایط و ویژگی]4[، زمان واکنش pHبه عوامل گوناگونی مانند اندازه تواند متفاوت باشد که شرایط واکنش سنتز می
، pH=5. در مرحله دوم براي تعیین دماي مناسب براي سنتز نانوپودرهاي ویتلاکیت در ]23[واکنش و شرایط گرمادهی وابسته است 

فازهاي تشکیل شده در حین فرایند 50در دماي 4بررسی شد. در ترکیب 10هاي دماي با گام50-90دماهاي مختلف 
به صورت 2Ca(OH)). در این مرحله از سنتز تنها 4بودند (شکلو مونتایتOH)Mg)2((سنتز شامل فازهاي منیزیوم هیدروکسید 

06و دماي 5ترکیبدر گیرد.صورت نمی4PO3Hو 2Mg(OH)شوند و واکنشی میانوارد واکنش می4PO3Hجداگانه با محلول 
و nm58هاي بلوربعادفاز بلوري ویتلاکیت با ا70با دماي واکنشی 6ترکیبدر فاز مونتایت و منیزیوم فسفات تشکیل شد. 

در دماي سنتز شد. nm61فاز ویتلاکیت با ابعاد بلورهاي 80واکنشی در دماي2در ترکیب . هیدروکسی آپاتیت حاصل شد
دست آمد. ه بnm50بلورهايابعادفاز ویتلاکیت با ) 7نیز (ترکیب ) 90نزدیک به دماي جوش نیز (

ز بلوريفا، مواد اولیه شروع به واکنش کرده و افزایش یابد70زمانی که دما تا ،آنالیز پراش اشعه ایکسبر اساس نتایج حاصل از
رشد کرده و اندازه بلورها افزایش ویتلاکیت ایجاد شده، فاز بلوري 80تا 70دمايمحدوده در شود. میویتلاکیت تشکیل

لورهاي بابعادو تنها شتهتشکیل شده ندابلوري ویتلاکیتتاثیري بر روي فازهاي90تا 80. افزایش دماي واکنشی از یابدمی
دهد. میکاهش nm50ایجاد شده را تا حدود 

 pHهاي ویتلاکیت به دماي سنتز، زمان سنتز وزنی و میزان رشد جوانهسرعت جوانه، ]24[جنتایل و همکارانش با بررسی مطالعات

یابد و احتمال تشکیل میهاي موجود افزایش پذیري یونبا افزایش دماي واکنش، میزان واکنش. محیط واکنشی وابسته هستند
تر شده اما هاي ویتلاکیت بیشتر شود، تمایل به تشکیل جوانهشهر چه دماي واکنش بی. یابدهاي فاز ویتلاکیتی افزایش میجوانه

ه زنی را افزایش دهد، اما فرصت رشد کافی را ببنابراین، افزایش دما ممکن است سرعت جوانه. یابندها فرصت رشد نمیاین جوانه
.دهدبلورهاي ایجاد شده نمی

براي سنتز ویتلاکیت نه تنها تاثیر چندانی بر روي فازهاي تشکیل شده 80لذا با توجه به نتایج حاصل شده، افزایش دما بیش از 
بلوري ابعادبا لاکیتویتتا این مرحله از تحقیق، بنابرایننداشت، بلکه تغییر چندانی را نیز در ابعاد بلورهاي ویتلاکیت ایجاد نکرد.

nm615بهتري (به عنوان نمونه 2مربوط به ترکیب=pH ،80=T (شدانتخاب.
6(PO4)10Ca(OH)2هیدروکسی آپاتیت *      4(HPO2Mg18Ca(PO2)4(12ویتلاکیت ●

O2.2H4CaHPOهیدرات کلسیم فسفات ديدي  2Mg(OH)منیزیوم هیدروکسید     4CaHPOمونتایت 

2بیترک)، 70(6بی)، ترک60(5بی)، ترک50(4بی، ترکpH=5سنتز شده در يهانمونهکسیپراش اشعه ايالگو:4شکل
)90(7بی) و ترک80(
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ها به توان گفت، براي تشکیل ویتلاکیت نسبت کاتیونو همکارانش می]11[با توجه به مطالعات قبلی انجام شده توسط جانگ 
در روشxکاهش یا افزایش مقدار باشد.می)x :x-5/0: 5/0(برابر با)(Ca:Mg:Pهايو نسبت یون1برابر (Ca+Mg/P)هاآنیون
،15/0،13/0مقادیر در ادامه تواند بر روي فازهاي بلوري تشکیل شده در حین واکنش سنتز اثرگذار باشد. رسوبی شیمیایی میهم

1/0x= دهد. در ترکیبرا نشان می9و 2،8ترکیب 3) نتایج الگوي پراش اشعه ایکس 5(شکل.نددشدر نظر گرفته درصد مولی
فازهاي،استدرصد مولی =15/0xزمانی که 9در ترکیب و مونتایت فازهاي ویتلاکیت و ،استدرصد مولی =1/0xزمانی که 8

.شدتشکیل MgHPO)4(منیزیوم فسفاتویتلاکیت و

)T=80و pH=5(9و 2، 8شده هاي سنتز ایکس ترکیب: الگوي پراش اشعه 5شکل

ویتلاکیتتشکیل شدههايبلور) ابعاد8ترکیباست (درصد مولی =1/0xه ) مشخص است، زمانی ک5(همانطور که در شکل
بر طبق نتایج حاصل .دست آمده بnm34با برابرها) ابعاد آن9ترکیب(ستدرصد مولی ا=15/0xزمانی که بوده و nm25برابر 
است، فاز درصد مولی x=13/0تر از تر یا بیشکمدر محلولهاي منیزیومزمانی که غلظت یون،توان گفتمیشده

نسبت 2همچنین در ترکیب .دست آمده استه ب)nm61(ویتلاکیت بلوري تشکیل شده بسیار ریزتر از حالت بهینه
)1 :14/0 :27/1(Ca:Mg:P=بطور نسبی نزدیک به حالت ویتلاکیت استوکیومتري با نسبتحاصل شد که) 14/0: 1هاي :

28/1(Ca:Mg:P=باشد. می
:) آمده است3(در جدولدر نهایت نمونه نانوپودر ویتلاکیت بلوري تشکیل شده بهینه

)2(ترکیب شدهبهینه نانوپودر ویتلاکیت سنتز ترکیب : 3جدول
نام 
نمونه

)2(Ca(OH)
مولی)(درصد 

)2(Mg(OH)
(درصد مولی)

O)2(H
(ml)

)4PO3(H
(ml)pH

دماي 
واکنش
( )

زمان 
واکنش

(h)

زمان 
پیرسازي

(h)

دماي 
کردنخشک

( )

زمان خشک
کردن
(h)

ابعاد بلورها
(nm)

237/013/0500200580101880461

نسبت به دما را در سنتز ترکیب ویتلاکیت و تغییرات فازهاي بلوري به وجود آمده در طی pH) نمودار تغییرات میزان 6(شکل
پذیري مواد اولیه واکنش تواند با اثرگذاري بر روي انحلالدهد. تغییر دماي واکنش سنتز ویتلاکیت میواکنش سنتز را نشان می

د با تاثیر بر تعادل بین مواد اسیدي و بازي در مخلوط واکنش، توانمحیط واکنش شود. در نتیجه تغییر دما میpHتغییر در باعث
pH را تغییر دهد. بنابراین کنترل و تنظیم آن با تغییرات دما در طول فرایند سنتز براي اطمینان از شرایط بهینه براي تشکیل

است. با شروع 11در حدود pHازه از شروع واکنش میان مواد اولیه اندقبل45. در ابتدا در دماي ]23[مهم استویتلاکیت
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کاهش یافت. در مرحله 4محلول تا حدود pHاندازه 90-50واکنش سنتز از مرحله اول تا مرحله پنجم و تغییرات دما در محدوده 

فاز میانی مونتایت به وجود آمده و منیزیوم هیدروکسید وارد واکنش با اسید pH=11-5و درمحدوده 50افزایش دما تا اول با
کلسیم ) تغییر کرده و فازهاي میانی ديpH=6-5در محدوده (pH؛ اندازه 60فسفریک نشد. با پیشروي واکنش و افزایش دما تا 

و افزایش pH=6-5له سوم، با کاهش تشکیل شد. در مرحMgHPO)4(و منیزیوم فسفات CaHPO)O)2.2H4هیدراتديفسفات
؛ فازهاي ویتلاکیت و هیدروکسی آپاتیت تشکیل شدند. در مرحله چهارم با تغییر دما در بازه 80تا 70دما در محدوده 

بلورهاي 80؛ فاز هیدروکسی آپاتیت به فاز بلوري ویتلاکیت تبدیل شد. در مرحله پنجم نیز در دماي pH=5در 70-80
تر شده و رشد کردند.یت حاصل شده در حین واکنش سنتز بزرگویتلاک

1) Mg(OH)2 + Ca(OH)2+ H3PO4 CaHPO4 + Mg(OH)2 + H3PO4 pH=6-11, T=50
2) CaHPO4+ Mg(OH)2 + H3PO4 CaHPO4.2H2O + MgHPO4 pH=5-6, T=60-50
3) CaHPO4.2H2O + MgHPO4 Ca18Mg2(HPO4)2(PO4)12 + Ca10(PO4)6(OH)2 pH=5-6, T=70-60
4) Ca18Mg2(HPO4)2(PO4)12 + Ca10(PO4)6(OH)2 Ca18Mg2(HPO4)2(PO4)12 pH=5, T=80-70
5) Ca18Mg2(HPO4)2(PO4)12 Ca18Mg2(HPO4)2(PO4)12 pH=5, T=80

رسوبی شیمیاییمرحله مختلف سنتز ویتلاکیت به روش هم5) در طی (بر حسب دماpH: نمودار تغییرات 6شکل

نمونه نانوپودر سنتز شده ویتلاکیت(FTIR)فروسرخ سنجی تبدیل فوریه طیف
(FTIR)موج براي بررسی الگوي عدددهد. منطقه اصلی نشان می) را 2ویتلاکیت (ترکیبنانوپودر)(FTIRسنجی ) طیف7(شکل

.]31[استcm1100-1تا cm800-1محدوده ویتلاکیت و سایر ترکیبات کلسیم فسفاتی
cm1071-1عدد موجدرقوي باند جذبیوجود هاي فسفاتی است. هاي هیدروکسیل و گروهساختار بلوري ویتلاکیت شامل گروه

باشد.میPO)4(3-گروه فسفاتیکششیارتعاشدهندهنشان
و PO)4(3-در گروه فسفاتی O)-O)-Pاتصال تواند مربوط به ارتعاشات کششیمیcm609-1و cm299-1موجود در باندهاي جذبی

HPO)4(2-هاي مربوط به گروهcm872-1رشاخص دپیکباشد. PO)4(3-در گروه فسفاتی O)-O)-Pاتصال ارتعاشات خمشی 

در (PO4)3-همچنین باند کششی نامتقارن گروه فسفاتی ي وجود ویتلاکیت استخوانی در این نمونه است.مشخصهکه ،باشدمی
تواند مربوط نیز میcm3237-1و cm1648-1هاي موجعددهاي جذبی موجود در باندقابل مشاهده است.cm1132-1موج عدد

هاي مربوط به ارتعاشات کششی گروهcm3500-1تا3000جذبی ضعیف در بازه هايهمچنین باندباشد.2به آب ساختاري نمونه 
هیدروکسیل هستند. 
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)2(نمونهنمونه نانوپودر سنتز شده ویتلاکیت(FTIR)فروسرخ سنجی تبدیل فوریه طیف: نمودار 7شکل

ویتلاکیتنمونه مورفولوژيساختار میکروسکوپی و ریز بررسی 
داراي مورفولوژي ششسنتز شده ویتلاکیت حاصل از روش رسوب شیمیایی)2(مشخص است، نمونه ) 8(طور که در شکلهمان

باشد.همگن میي نسبتا هاتوزیع اندازه دانهو nm600حدود هاياندازه دانهضلعی با 
چه زمان انجام ها دارد. هرمورفولوژي آنشرایط رسوب ویتلاکیت در حین سنتز تاثیر به سزایی را در اندازه بلورهاي به وجود آمده و 

نمونهتري خواهد داشت.و مورفولوژي همگنترتر باشد بلورهاي تشکیل شده کوچکتر و دماي سنتز پایینواکنش سنتز طولانی
ود درجباشد. میزان هر یک از عناصر موتنها متشکل از عناصر اکسیژن، فسفر، منیزیوم و کلسیم میسنتز شده هاي ویتلاکیت 

. ها بر حسب درصد وزنی در شکل مشخص شده استنمونه
سنتز شدهدر نمونه ویتلاکیت، نسبت مولی قسمت و)-8(شکل حاصلEDSکمیتقریبیهمچنین با توجه به نتایج

خوبی با ویتلاکیتتطابق به طور نسبی که باشد،می74/10در آن برابر با و نسبت مولی 29/1برابر با )2(نمونه 
دارد.) P :Mg :Ca، 28/1: 14/0: 1(استوکیومتري 

، ب)برابر500بزرگنماییالف)سنتز شده به روش رسوب شیمیایینمونه ویتلاکیت(SEM): تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی8شکل
)2سنتز شده (نمونه نمونه ویتلاکیتEDSآنالیزو) nm600هاي تقریبی و اندازه دانهبرابر 200ج و د) بزرگنمایی،برابر1000بزرگنمایی 

و
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گیرينتیجه-4

، دماي واکنش و نسبت pHرسوبی شیمیایی و تاثیر عوامل مختلف واکنشی از جمله در این پژوهش سنتز ویتلاکیت به روش هم
مواد اولیه برفازهاي بلوري سنتز شده و تشکیل ویتلاکیت مورد ارزیابی قرارگرفت. با توجه به تشکیل ویتلاکیت بهینه در دماي 

pH=5-6هاي اسیدي است که قابلیت تشکیل در توان نتیجه گرفت، ویتلاکیت یک فاز بلوري پایدار در محیطمیpH=5و 80

، پنج مرحله مختلف واکنش میان مواد اولیه و فازهاي 4PO3Hو افزودن 80را داراست. با شروع واکنش سنتز و افزایش دما تا 
ه فاز پایدار بلوري ویتلاکیت بpH=5بلوري میانی ایجاد شد، که در نهایت هیچ یک از این فازهاي بلوري میانی پایدار نبوده و در

دست آمد.
توان گفت، پایداري ویتلاکیت در محدوده تر میکمpHسی فازهاي بلوري تشکیل شده در دماهاي بالاتر و از طرفی با برر

6-5=pH 4بالاتر از=pH4است. در=pH تنها فاز ویتلاکیت تشکیل نشده و مونتایت نیز80علیرغم افزایش دماي واکنش تا
هیدروکسی آپاتیت به همراه ویتلاکیت تشکیل شد. در دماهاي سنتز نیز در همان دما فاز pH=6تشکیل شد. با نزدیک شدن به 

زنی شده باعث افزایش سرعت جوانهpH=5و 80-90فاز ویتلاکیت تشکیل نشده و افزایش دما در محدوده70تر از پایین
اما سرعت رشد را کاهش داده است.

4PO3H5/0 ،2Mg(OH)13/0و محلول اسید فسفریک، مقدار بهینه (هاي مواد اولیه نسبت به یکدیگر علاوه بر آن با بررسی نسبت
واکنش درMg+2به Ca+2هاي حاصل شد. کاهش نسبت یونPO2++Ca2+((Mg/(23-=1(ها نسبت غلظت یون) و 2Ca(OH)37/0و 

هیدرات در کنار يکلسیم فسفات دباعث ایجاد فاز منیزیوم فسفات شده و افزایش این نسبت باعث تشکیل فاز مونتایت یا دي
شده است. ویتلاکیت
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Abstract: Hard tissues in the body consist of intricate three-dimensional composites, wherein 
approximately 30% constitutes collagen fibers, 60% mineral reinforcing particles, and 10% water. The 
mineral copounds of Natural bone tissues, such as calcium phosphate materials play a fundamental role 
in enhancing strength, hardness, and pressure resilience. The use of calcium phosphate bioceramics as 
bone grafts, such as Whitlockite(Ca18Mg2(HPO4)2(PO4)12), offers a promising method for treating bone 
defects due to its close chemical, biological, and crystalline resemblance to natural hard tissue. Also, Its 
biocompatibility, functionality, stability under acidic pH, negative surface charge, osteo inductivity and 
osteo conductivity, and maintaining Mg ions in their crystal structure make it an ideal bone substitute 
as compared to the other Ca-P bio ceramics.
This study aims to synthesize Whitlockite nanopowders using the chemical precipitation method with 
the precursers Mg(OH)2, Ca(OH)2, and H3PO4, and investigate the effects of pH, temperature, and 
Ca/Mg and Ca/P ions  ratios on the synthesized Whitlockite. Additionally, the impact of varying 
temperature and pH on the reactions during Whitlockite synthesis is explored. To characterize the 
synthesized powders, XRD, FTIR, SEM, and EDS analyses were employed. The results revealed that 
optimizing pH to 5 and temperature to 80°C yielded Whitlockite with a crystal grain size of 61 nm. 
Increasing the ratio of (Mg2+/Ca2+) ions concentrations in the reaction solution resulted in the formation 
of the Whitlockite phase and the magnesium phosphate phase (MgHPO4), while decreasing that ratio 
produced the monetite phase (CaHPO4) or dicalcium phosphate dihydrate (CaHPO4.2(H2O)). 
Furthermore, at 70°C, the formation of hydroxyapatite initially occurred, however the reaction favored 
the transformation into the more stable Whitlockite phase as pH values became acidic. In conclusion, 
this research highlights the significance of chemical precipitation for Whitlockite synthesis, providing 
valuable insights into the influence of pH, temperature, and ion ratios on the resulting crystalline phases. 
The findings contribute to a deeper understanding of the potential applications of Whitlockite as a 
bioceramic material for bone defects treatment.

Keywords: Whitlockite Synthesis, Wet Precipitation Method, Hydroxyapatite, Process Optimization, 
Bioactivity, Bone regeneration


