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1. Introduction  

In the 19th century, at the same time as the industrial 

revolution, the use of metals as implant materials in the 

body was developed. The high degradation rate of 

magnesium and magnesium alloys in the physiological 

environment of the body leads to a decrease in the 

mechanical strength of the implant before the complete 

healing of the bone tissue. Therefore, the purpose of this 

research is to improve the bioactivity behavior of AZ31 

alloy by applying micro spark coating. 

 

2- Materials and methods 

In this research, commercial magnesium alloy AZ31, with 

dimensions of 2 x 2 cm and thickness of 5 mm, was 

prepared from AZ31 sheet. 

 

Table 1. Chemical composition of magnesium alloy 

AZ31 

AZ31 Cu Si Mn Zn Al Mg 

WP 0.003 0.02 0.4 0.82 3.05 Bal 

 

In order to carry out the process of micro-spark 

oxidation, an electrolyte with a silicate composition with a 

fluorine precursor has been used. For this purpose, a 

solution containing 50 grams per liter of sodium hydroxide 

(NaOH), 50 grams per liter of sodium silicate (Na2SiO3) 

in double distilled water was prepared. ..The microspark 

oxidation process was carried out under voltages of 45 and 

30 volts and for a period of 45 and 60 minutes..In order to 

investigate the corrosion behavior of all the samples, the 

electrochemical impedance spectroscopy (EIS) test was 

used in simulated body solution (SBF, pH=7.4). . In order 

to check the surface of the sample before and after the 

corrosion test, X-ray diffraction tests, elemental analysis 

and microscopy becomes bone tissue. Therefore, the 

purpose of this research is to improve the bioactive 

behavior of AZ31 alloy by applying micro spark coating. 

Scanning electron microscopy was used. In order to check 

the bioactivity properties of the prepared samples and 

detect the presence of apatite layer in the coating, infrared 
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spectroscopy methods with Fourier transform were 

performed. In order to investigate the effect of adding 

Baghdadite nanoparticles on the hydrophilic or 

hydrophobic behavior of the polymer coating applied on 

AZ31 magnesium, the wettability test was used. 

 

3-Results and discussion 

The results of EDS from the anodized sample surface in 

Figure 1 confirm the presence of Si, O and Mg elements, 

which indicates the presence of MgO and forsterite on the 

sample surface. The presence of this porous and uneven 

layer on the surface, in addition to increasing the corrosion 

resistance of the AZ31 substrate due to the created oxide 

layer, leads to the improvement of the adhesion of the 

polymer coating to the substrate. 

Based on the electrochemical impedance results for the 

coated sample (Figure 2), the MAO sample shows better 

corrosion resistance than the AZ31 sample (larger 

capacitance ring diameter). As can be seen, the impedance 

for the uncoated and coated sample MAO in the low 

frequency area has increased from 1980 to 4650 

respectively. According to the sources, it is said that the 

higher the impedance in the low frequency range. 

The results of elemental analysis on the MAO sample at 

different immersion times prove that a small amount of 

calcium-phosphate compounds was formed on the surface 

of the sample. 

The formation of calcium-phosphate compounds on 

the magnesium implantable surface has been able to 

reduce its degradability to a large extent. Because these 

compounds are very resistant and stable in the 

environment containing chlorine ions and are not easily 

destroyed like the magnesium hydroxide layer. Therefore, 

it can control the degree of degradability, reduce the 

corrosion rate to a great extent, and also lead to the 

improvement of the connection of the implant to the body 

tissue and its stabilization in the body. 

Applying MAO coating on AZ31 leads to decrease of 

wetting angle from 79 degrees to 28 degrees. Considering 

that if the angle changes in the range of 0 to 90 degrees, 

the desired surface will be hydrophilic, the results of 
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applying the micro spark oxidation coating have increased 

the amount of water absorption, and this means that the 

surface has moved towards hydrophilicity, as a result of 

water absorption to The level will be higher. Figure 3. The 

results of the X-ray diffraction test for the MAO sample 

are in complete agreement with the results of the elemental 

analysis and scanning electron microscope images 

showing the reduction of corrosion products. 

Figure 4 shows the result of the infrared spectrometry 

test with Fourier transform for the sample sample at two 

times of 7 and 28 days of immersion. As can be seen in the 

picture, the peaks observed at 1621 and 501 cm-1 belong 

to the hydroxyl group (H-O) in the structure of apatite. 

 

 

 
 

Figure 1. A) Scanning electron microscope image of MAO 

sample surface. b) Elemental analysis of the MAO sample 

surface. 

 

Figure 2. The results of the electrochemical 

impedance test a) Phase b) Nyquist c) Bad. 

 
Figure 3 X-ray diffraction test result 

 

 
Figure 4. The pattern obtained from infrared 

 

4-Conclusion 

In this research, the results of the electrochemical 

impedance test after one hour showed a decrease in 

corrosion tendency. With the application of anodizing 

coating, the percentage of water absorption increased from 

1.7% to 3.5%, and it leads to a decrease in the wetting 

angle from 79 degrees to 28 degrees, and by creating a 

porous and uneven layer on the surface, it leads to the 

creation of a suitable substrate for applying the secondary 

coating. The results. From the simulating body fluid (SBF) 

test, it has been shown to increase the amount of apatite 

and increase bioactivity. According to these results, it can 

be concluded that the application of anodizing on AZ31 

alloy can lead to the improvement of the behavior of this 

alloy as medical implants. 
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 *در مهندسی بافت سرامیک(  -با غشاء نانوکامپوزیت )پلیمر 31AZ منیزیم بهبود سطح آلیاژ
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به منظور بهبود مقاومت به خوردگی، زیست فعالی و زیست  AZ31هدف اصلی از تحقیق حاضر اعمال پوشش اکسیداسیون میکرو جرقه بر روی آلیاژ   چکیده

 SBF دقیقه درمحلول 30-60وزمان  60V-45ژبااستفاده از روش اکسیداسیون میکروجرقه در ولتا AZ31ژپس از اصلاح سازی سطح آلیاسازگاری این آلیاژ است.
نتایج حاصل از تست امپدانس  ب برروی سطح منیزیم شد.سمنجر به ایجاد لایه ای منا ،های مختلفاعمال ولتاژ و زمان ش قرار گرفت.یمورد آزمانمونه ها 

طیف ، (XRD) پرتو ایکسها از تست های پراش ه به منظور بررسی نمونندایز شده است. آ AZ31الکتروشیمایی نشان دهنده بهبود مقاومت به خوردگی آلیاژ 

ندایز آ ل پوششااعم .( استفاده شدEDS) ( و تحلیل عنصری با تفکیک انرژی پرتو ایکسSEM(، میکروسکوپ الکترونی روبشی )FTIRسنجی فرو سرخ )
(MAOمنجر به )  لیاژآدوست شدن سطح آب AZ31  لیاژ آ سطح نسبت به درب آمیزان جذب شد و در نتیجهAZ31 (درصد 7/1درصد جذب آب از افزایش یافت

با توجه به این که زاویه .درجه میشود 28درجه به 79منجر به کاهش زاویه ترشوندگی از  AZ31ندایز آ عمال پوششابا توجه به نتایج  (درصدافزایش یافت 5/3به 
ایجاد یک لایه  ربهمنج AZ31بر سطح نمونه   هجرق باشند اعمال عملیات اکسیداسیون میکرو ب دوست میآدرجه بوده است تمامی سطوح 90تا 0ترشوندگی بین 

بمنظور ارزیابی توانایی تشکیل آپاتیت روی  انویه میشود.ثایجاد بستری مناسب جهت اعمال پوشش  هموار برروی سطح شده و در نتیجه منجربهمتخلخل و نا

ه تشکیل لایه آپاتیت روی سطح نمونه ها می تواند به عنوان معیاری از زیست ( استفاده شد. نتایج نشان می دهد کSBFها، از آزمون مایع شبیه ساز بدن )نمونه
ای که اعمال پوشش بالاترین قابلیت تشکیل آپاتیت ورهایش کنترل شده یون و کمترین سرعت خوردگی را ازخود نشان داد به گونه فعالی در نظر گرفته شود.

 .باشد های استخوانیتواند انتخاب مناسبی برای ایمپلنتمی
 

 امپدانس الکتروشیمیایی.، استخوان، آندایز، پوشش، آلیاژ منیزیم  کلیدی هایواژه
 

Improvement the Surface of AZ31 Alloy for Using in Tissue Engineering Application 
 

Farzad Soleimani 
 

Abstract  The main purpose of this research is to apply micro spark oxidation coating on AZ31 alloy in order to 
improve the corrosion resistance, bioactivity and biocompatibility of this alloy. After modifying the surface of AZ31 
alloy using micro spark oxidation method at 60-45V voltage and 30-60 minutes in SBF solution, the samples was tested. 
Applying different voltages and times led to the creation of a suitable layer on the magnesium surface. The results of the 
electrochemical impedance test show the improvement of the corrosion resistance of the anodized AZ31 alloy. In order 
to examine the samples, X-ray diffraction (XRD), infrared spectroscopy (FTIR), scanning electron microscopy (SEM) 
and elemental analysis with X-ray energy dispersive analysis (EDS) were used. The application of anodizing coating 
(MAO) led to the hydrophilicity of the surface of the AZ31 alloy, and as a result, the amount of water absorption on the 
surface increased compared to the AZ31 alloy (the percentage of water absorption increased from 1.7% to 3.5%) 
according to the results of applying the anodizing coating of AZ31 It leads to a decrease in the wetting angle from 79 
degrees to 28 degrees. Considering that the wetting angle was between 0 and 90 degrees, all the surfaces are 
hydrophilic, applying the micro spark oxidation treatment on the surface of the AZ31 sample leads to the creation of a 
porous and uneven layer on the surface and in The result leads to the creation of a suitable substrate for the application 
of secondary coating. In order to evaluate the ability of apatite formation on the samples, simulating body fluid (SBF) 
test was used. The results show that the formation of apatite layer on the surface of the samples can be considered as a 
measure of bioactivity. The application of the coating showed the highest ability to form apatite, the controlled release 
of ions and the lowest corrosion rate, so that it can It is a good choice for bone implants. 

 

Keywords  Anodizing, Coating, Magnesium Alloy, Bone, Electrochemical Impedance.  
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 مقدمه
میلادی همزمان با انقلاب صنعتی، استفاده از فلزات  19در قرن 

. اولین استفاده [1,2] به عنوان مواد کاشتنی در بدن توسعه یافت
های برای بازسازی استخوانهای فلزی در بدن از کاشتنی

-های فلزی در جراحیشکسته شده، گزارش شده است. کاشتنی

های ارتوپدی به دو شکل موقتی و دائمی به طور گسترده مورد 
تری در گیرند. امروزه فلزات کاربردهای گستردهاستفاده قرار می

ها های ارتوپدی و دندانی دارند. تنها تعداد اندکی از آنجراحی
-سازگار بوده و به عنوان کاشتنی مورد استفاده قرار میزیست 

های آن به دلیل . از میان این فلزات منیزیم و آلیاژ[3,4] گیرند
خواص مکانیکی نزدیک به استخوان، آزادسازی یون منیزیم در 
داخل استخوان و قابلیت زیست تخریب پذیری آن در محیط 

های ن ایمپلنتشبیه سازی شده بدن، به طور گسترده به عنوا
موقت در کاربردهای پزشکی و ارتوپدی مورد توجه قرار گرفته 

 یمپلنتبه عنوان ا یزیماز من ینیکیاستفاده کل اولیناست. 
. در سال [5,6] گرددیبر م یشسال پ 100از  یشبه ب یارتوپد
 یبار استفاده از ورق ها یناول یبرا (payer) یر، پا1900
، 1906کرد. در سال  یرا معرف یارتوپد یدر کاربرد ها یزیمیمن

استخوان  یشکستگ یمترم یبرا هاییشتلا (lambotte) لامبوت
انجام  یآهن هاییچو پ یزیمیمن یهااز ورق ستفادهدر انسان با ا

و آهن با هم، باعث  یزیممن یریسفانه با به کار گأداد. مت
 یایییمالکتروش هایواکنش یلبه دل یزیممن یعسر یاربس یخوردگ

 وربروگ .[7,8] شد یزیمیمن یهایمپلنتا یکاف یداریو عدم پا
(verbrugge) یکدرمان  یبرا یزیمیو پلاک من یچاز پ 

کودک استفاده کردند و سه هفته بعد  یکدر شانه  یشکستگ
 تجزیه کامل صورتبه یزیمیمن هاییمپلنتمشاهده نمودند که ا

، 1948هم قابل مشاهده نبود. در سال  یخط شکست یچشده و ه
 یومکادم-یزیممن هاییاژو همکارانش از آل (troitskii) یتسکیترو
که  دادینشان م یج. نتا[9,10] نفر استفاده کردند 34 بهبود یبرا

 صورتبافت استخوان به یزیم،من یاژآل یبو تخر یهبا تجز
-یون یدامر را تول ینا دلیل هاشکل گرفت. آن یزیآم موفقیت

در داخل بدن و در  یزمیمن یکاشتن یهدر اثر تجز -OH های
. دانستندیم یدر اطراف کاشتن یطمح  pH یشافزا یجهنت

در  یزیمکردند که آزاد شدن من یانو همکارانش ب یتسکیترو
 یدیاس یطشدن مح یباعث خنث تواندیاطراف بافت ملتهب م

 کمک کند اریمب یعتراطراف بافت شود و به بهبود بهتر و سر
[10]. 
چهاگرچههه  هاییاژهههایآلآل  اگر مییزیمههیمنمن  یاژ سپتانسهه  یزی سبسهه  یلیلپتان را در را در   ییییبالابههالا  یاریارب
ستخوانمربهو  بهه اسهکلت اسهتخوان      هایهایو عفونتو عفونت  ییجراحجراح سکلت ا به ا بو   خود از خهود    ییمر از 

سبسه   هایهاینشان دادند، اما تلاشنشان دادند، اما تلاش سازاصهلاح سهاز    ییبرابهرا   یادییهادی زز  یاریارب صلاح    ییا
سترده کلبه منظهور کهاربرد گسهترده کل     یزیمیزیممنمن  یاژهاییاژهایآلآل کاربرد گ ظور  کیینیکهی به من   یلیهل به دلبهه دل   ینی

 ..[3,4]  استاست  انجامانجام  حالحال  دردر  هاهاآنآن  یفیفضعضع  ییخواص خوردگخواص خوردگ
 یطدر مح یزیممن هاییاژو آل یزیممن بالای یبتخر نرخ 
 یمپلنتا یکیبدن، منجر به کاهش استحکام مکان یزیولوژیکیف

 یکل یزم. دو مکان[5] شودیقبل از درمان کامل بافت استخوان م

آن وجود دارد که  یاژهایو آل یزیممن یبکاهش نرخ تخر یبرا
سازگار به  یستکردن آن با عناصر ز یاژشامل آل،اول  یزممکان

دوم شامل  یزماست و مکان یزیممن یمنظور کاهش نرخ خوردگ

 یهلا یکبه منظور فراهم آوردن  یمپلنتسطح ا یاصلاح ساز
 .[11,12] بدن است یزیولوژیکیف یطو مح یمپلنتا ینمحافظ ب
بنابراین هدف از انجام این تحقیق بهبود رفتارزیست فعالی  
از طریق اعمال پوشش میکروجرقه است. در این  AZ31آلیاژ 

تحقیق به منظور بررسی قابلیت تشکیل آپاتیت بر روی نمونه و 
تغییرات وزنی بعد از اعمال پوشش میکروجرقه، نمونه در 

محلول شبیه ساز بدن و محلول بافر فسفات قرار داده شد و 
اهداف ایجاد پوشش چند لایه  که با  مورد ارزیابی قرار گرفت.

چندگانه مانند افزایش مقاومت خوردگی و زیست سازگاری 

همچنین ایجاد پوشش واسطه به منظور چسبندگی پوشش به 
  .باشدسطح زیرلایه می

 
 هامواد و روش

 سازی آلياژ منيزيمآماده
جاری در ایههن پههژوهش ، از آلیههاژ منیههزیم تجههاری  یزیم ت یاژ من پژوهش ، از آل ین  نوان ، بههه عنههوان AZ31در ا به ع  ،

عاد زیرلایه استفاده شد به همین منظور نمونهه ههایی بهه ابعهاد      به اب هایی  نه    2××2زیرلایه استفاده شد به همین منظور نمو
ضخامتبه ضهخامت   سانتی مترسانتی متر ترمیلیمتهر   55  به  ستفاده از بها اسهتفاده از     AZ31از ورق از ورق   میلیم با ا

-800800-320320ها توسط سنباده های ها توسط سنباده های وایرکات تهیه شد. سطح نمونهوایرکات تهیه شد. سطح نمونه
لودگی و سنباده زنی شد. سپس به منظهور رفهع آلهودگی و      24002400وو11000000 فع آ ظور ر سنباده زنی شد. سپس به من

به ها در محهیط اسهتون بهه    ا، نمونها، نمونهههچربی زدایی از سطح زیر لایهچربی زدایی از سطح زیر لایه ستون  حیط ا ها در م
یت دقیقه در حمام آلتراسونیک قرار داده شدند. در نهایهت    1515مدت مدت  دقیقه در حمام آلتراسونیک قرار داده شدند. در نها

شدندههی شهدند  ددزیرلایه ها  در دمای محیط خشک و آماده پوشش زیرلایه ها  در دمای محیط خشک و آماده پوشش    هی 
   ..((11)جدول)جدول

 

 AZ31ترکیب شیمیایی آلیاژ منیزیم   1جدول 
 

AZ31 Cu Si Mn Zn Al Mg 

WP 0.003 0.02 0.4 0.82 3.05 Bal 



 49 فرزاد سلیمانی
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اکسيدی با استفاده از روش اکسيداسيون  اعمال لايه
 (MAOميکرو جرقه )

Micro-are Oxidation Coating)) 
با به منظور انجام فرایند اکسیداسیون میکرو جرقه از الکترولیت بها   به منظور انجام فرایند اکسیداسیون میکرو جرقه از الکترولیت 

به بهه    [13]از فلوئور استفاده شده است از فلوئور استفاده شده است ترکیب سیلیکاتی با پیش سترکیب سیلیکاتی با پیش س
سدیم گهرم در لیتهر هیدروکسهید سهدیم       50این منظور محلول حاوی این منظور محلول حاوی  سید  تر هیدروک گرم در لی

((NaOH ،) ،)50   ( سدیم )گرم در لیتر سیلیکات سهدیم ( در آب ( در آب 3SiO2Naگرم در لیتر سیلیکات 
خت، دوبار تقطیر، تهیه شد. پهس از تهیهه ی محلهول یهک نواخهت،       یک نوا لول  یه ی مح پس از ته دوبار تقطیر، تهیه شد. 
یان فرایند اکسیداسیون میکروجرقه با استفاده از منبع تغذیهه جریهان    یه جر فرایند اکسیداسیون میکروجرقه با استفاده از منبع تغذ
مستقیم انجام گرفت. نمونه های منیزیم تهیه شده ، در نقش آند مستقیم انجام گرفت. نمونه های منیزیم تهیه شده ، در نقش آند 

نزن ه فولاد زنگ نهزن  قرار گرفته و یک نمونقرار گرفته و یک نمون تد در نقهش کاتهد     L  316ه فولاد زنگ  قش کا در ن
شد.فاصله تیغه ها از هم دو سهانتی متهر انتخهاب شهد.    . . شدشدانتخاب انتخاب  خاب  تر انت سانتی م   فاصله تیغه ها از هم دو 
ولت و ولت و   3030وو  4545اکسیداسیون میکروجرقه تحت ولتاژهای اکسیداسیون میکروجرقه تحت ولتاژهای   فرآیندفرآیند

شد.دقیقه انجام شهد.   6060  وو  4545های های در مدت زماندر مدت زمان تاژ و انتخهاب ولتهاژ و     دقیقه انجام  خاب ول انت
های سعی و خطا انتخاب های سعی و خطا انتخاب زمان بر مبنای انجام تحقیقات و آزمونزمان بر مبنای انجام تحقیقات و آزمون

 شد.شد.
 

 وردگیانجام آزمون خ
خوردگیبه منظور بررسی رفتهار خهوردگی   تار  مون تمهامی نمونهه هها از آزمهون       به منظور بررسی رف ها از آز نه  مامی نمو   ت

شبیه ( در محلول شهبیه  EISاسپکتروسکوپی امپدانس الکتروشیمیایی )اسپکتروسکوپی امپدانس الکتروشیمیایی ) ( در محلول 
بدن )سههازی شههده بههدن )  شده  ستگاه ( بهها اسههتفاده از دسههتگاه  SBF, pH=7.4سازی  ستفاده از د با ا  )
شاستفاده شه     PARATAT 2273پتانسیواستات با مدل پتانسیواستات با مدل  ین د. بهه ایهن   استفاده  به ا د. 
الکتروشیمیایی حاوی سه الکترود که نمونه الکتروشیمیایی حاوی سه الکترود که نمونه منظور از  یک سلول منظور از  یک سلول 

یت هها در موقعیهت الکتههرود کهاری، الکتههرود پلاتهین در موقعیههت      تین در موقع ترود پلا کاری، الک ترود  یت الک ها در موقع
قرهو الکترود نقهره شمارنده شمارنده الکترود الکترود  شده در کلریهد نقهره اشهباد شهده در     -و الکترود ن شباد  قره ا ید ن کلر

های موقعیههت الکتههرود مرجههع قههرار گرفتنههد. تمههامی آزمههون هههای   مون  مامی آز ند. ت قرار گرفت جع  ترود مر یت الک موقع
پس از خوردگی پس از رسیدن به حالت پایا پهس از   جام دقیقهه انجهام     6060خوردگی پس از رسیدن به حالت پایا  قه ان دقی

ن پلاریزاسیون پتانسیو دینامیکی در سرعت روبش یک ن پلاریزاسیون پتانسیو دینامیکی در سرعت روبش یک شد. آزموشد. آزمو
مون میلی ولت بر ثانیه انجام شد و محهدوده فرکهانس بهرای آزمهون      برای آز کانس  حدوده فر میلی ولت بر ثانیه انجام شد و م

EIS   نیمیلی هرتز انتخاب شد. منحنهی   100100کیلوهرتز تا کیلوهرتز تا   100100بین بین -میلی هرتز انتخاب شد. منح

به منظور به منظور   های حاصل از امپدانس الکتروشیمیایی نیز رسم شدند.های حاصل از امپدانس الکتروشیمیایی نیز رسم شدند.
های ههای  زآزمونزآزمونبررسی سطح نمونه قبل و بعد از آزمون خوردگی ابررسی سطح نمونه قبل و بعد از آزمون خوردگی ا

نی پراش پرتو ایکهس، آنهالیز عنصهری و میکروسهکوپ الکترونهی       سکوپ الکترو صری و میکرو نالیز عن کس، آ پراش پرتو ای
   روبشی استفاده شد.روبشی استفاده شد.

 

 بررسی رفتار زيست فعالی و زيست تخريب پذيری
 نمونه ها

 (SBFآزمون غوطه وری در مایع شبیه سازی شده در بدن )

(Scaning Electron Microscope)   به منظور بررسی زیست
به  [13] (2جدول ( فعالی نمونه های ساخته شده، انجام شد.

 منظور بررسی خواص زیست فعالی نمونه های ساخته شده و

در  تشخیص حضور لایه آپاتیت بررسی پیوند های موجود و
 با تبدیل فوریه از روش های طیف سنجی فرو سرخ پوشش 

(FTIR) (Fourier Transform  Infrared Spectroscopy) ، در

1−400 محدوده − 2400cm−1  2و با نرخ روبشcm−1  انجام
و ترکیب  همچنین به منظور بررسی مورفولوژی سطی شد.

خوردگی در زمان های آزمون نمونه ها قبل و بعد از  شیمیایی

 ,SEM, Philips) کترونی روبشیمیکروسکوپ المختلف از 

XL30)  با ولتاژKv30 عنصری با تفکیک انرژی  گرتحلیل و
-Energy-Dispersive X) (PhilipsXL30 EDS پرتو ایکس )

ray spectroscopy) استفاده شد . 
 

 [7] با پلاسمای خون SBFمقایسه ترکیب شیمیایی مایع   2جدول 
 

غلظت یون در محلول  یون

SBF (Mm) 

غلظت در پلاسمای خون 

(Mm) 
+Na 142 142 

+K 5 4 
+2Mg 1.5 1.5 
+2Ca 2.5 2.5 

-Cl 147.8 103 

3HCO 4.2 27 

4HPO 1 1 

SO4
2− 0.5 0.5 

Ph 7.4 7.4 

 
  MAOبررسی رفتار آبدوستی و آبگريزی پوشش

تار به منظور بررسهی تهاثیر افهزودن نهانو بره بغهدادیت بهر  رفتهار         بر  رف غدادیت  نانو بره ب فزودن  تاثیر ا سی  به منظور برر
بر رویآبدوستی و یا آبگریزی پوشش پلیمری اعمالی بهر روی  یزیممنیهزیم   آبدوستی و یا آبگریزی پوشش پلیمری اعمالی    من

AZ31  به کمک استاندارد به کمک استاندارد   از آزمون ترشوندگیاز آزمون ترشوندگیASTM D5964  
میکرولیتر میکرولیتر   22با حجم با حجم   ایای  با استفاده از دستگاه زاویه یاب از قطرهبا استفاده از دستگاه زاویه یاب از قطره
مدل استفاده شد که توسهط یهک نهازل مهدل      نازل  یک  سط  سطح روی سهطح    JV62782استفاده شد که تو روی 

یری . متداول ترین روش برای انهدازه گیهری   شدشدها گذاشته میها گذاشته مینمونهنمونه ندازه گ . متداول ترین روش برای ا
یه زاویه تماس روش قطره بی پایه است. برای اندازه گیری زاویهه   زاویه تماس روش قطره بی پایه است. برای اندازه گیری زاو

با این روش از دستگاه اندازه گیری زاویه تماس قطره با این روش از دستگاه اندازه گیری زاویه تماس قطره ی تماس ی تماس 
,,  22μμll  ofof  DIDI  waterwater))  سطحسطح  آب باآب با CACA −− 500500  AA  ,, IranIran))    ستفاده اسهتفاده ا
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ست این دستگاه حاوی یک بخش تصویر برداری از قطره اسهت    شدشد این دستگاه حاوی یک بخش تصویر برداری از قطره ا
که سطح تماس قطره ی ب با سطح نمونه پس از ده ثانیه عکس که سطح تماس قطره ی ب با سطح نمونه پس از ده ثانیه عکس 

جام برداری می کند این تست در تکرار های سه تایی انجهام   شد و شهد و  برداری می کند این تست در تکرار های سه تایی ان

با سپس بها  نتایج مربوطه به صورت مقادیر میانگین گزارش شدند. نتایج مربوطه به صورت مقادیر میانگین گزارش شدند.  سپس 
گزارش متوسط زاویه ترشهوندگی گهزارش     image Jاستفاده از نرم افزار استفاده از نرم افزار  شوندگی  متوسط زاویه تر

 ..شدشد

 
 نتايج و بحث

تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی مربو  به سطح نمونه در 

( الف -1)میکروجرقه در شکل  اکسیداسیوناثر اعمال فرایند 
نشان داده شده است. همانطور که از این شکل که مربو  به 

مشخص است در اثر اعمال فرایند اکسیداسیون  MAOنمونه 
متخلخل بر روی میکروجرقه یک لایه اکسیدی با مورفولوژی 

 سطح ایجاد شده است
در واقع دلیل ایجاد این نود مورفولوژی بر روی سطح،   

. در [14]یند پلاسما است های گازی در حین فراایجاد حباب
واقع ایجاد بوب موضعی در حین فرایند پلاسما منجر به ایجاد 

شود. این لایه ایجاد یک لایه اکسید منیزیم بر روی سطح می

از دو قسمت متراکم داخلی و  AZ31شده بر روی سطح آلیاژ 
متخلخل خارجی ایجاد شده است. قسمت متراکم داخلی منجر 

اکسیدی ایجاد شده به زیرلایه منیزیمی شده و به اتصال پوشش 
کاملا متراکم و بدون هیچ تخلخلی است. اما لایه بیرونی 

شود در تصاویر، پر از تخلخل و متخلخل همانطور که دیده می
های گازی و ترک بوده که منحصرا به دلیل آزاد شدن حباب

ای از رسیدن محلول های حرارتی است. ایجاد چنین لایهتنش
کند. اما ورنده به زیرلایه تا حد زیادی جلوگیری میخ

تواند به زیرلایه برسد و الکترولیت از لایه متخلخل خارجی می
 . [14,15] منجر به خوردگی زیرلایه شود

بنابراین با مشاهده تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی  
توان یک لایه ( میالف-1)از سطح نمونه آندایز شده در شکل 

و برات پراکنده شده فورسترت بر این سطح مشاهده  اکسیدی
یکی از مهمترین نکات کلیدی در مورد پوشش های  شود.می

اعمالی روی کاشتنی های فلزی ان است که بافت بتواند به 

داخل پوشش نفوب کند و پیوند مناسبی بین کاشتنی و بافت 
از سطح نمونه آندایز شده  EDSنتایج حاصل از  حاصل شود.

را تایید میکند که  Mgو  Si ،O( حضور عناصر ب-1ل )شک

و فورستریت بر روی سطح نمونه  MgOدهنده حضور نشان

است. حضور این لایه متخلخل و ناهموار بر روی سطح علاوه 
به دلیل لایه  AZ31بر افزایش مقاومت به خوردگی زیرلایه 

اکسیدی ایجاد شده منجر به بهبود چسبندگی پوشش پلیمری به 

 .[13] شودیرلایه میز
بر طبق نمودارهای ارزیابی امپدانس الکتروشیمیایی که به  

ج( نشان داده شده است، اعمال -الف -2)ترتیب در شکل 

( بر روی زیرلایه MAOپوشش اکسیداسیون میکرو جرقه )
AZ31  تغییرات چشمگیری در مقاومت به خوردگی این آلیاژ،

 AZ31ایجاد کرده است. نمودار نایکوئیست مربو  به نمونه 

حلقه ظرفیت )از فرکانس بالا تا -بدون پوشش دارای یک شبه
حلقه القایی )در فرکانس پایین( بوده که به -متوسط( و یک شبه

در سطح  ترتیب به انتقال بار و فرایند جذب و واجذب آنیون
شود. مشاهده حلقه نمونه منیزیمی بدون پوشش نسبت داده می

به دلیل حضور  AZ31های بالا تا متوسط در ظرفیت از فرکانس
تواند تا حدودی از خوردگی فلز لایه اکسیدی است که می

محافظت کند اما این کافی نبوده است. حضور حلقه القایی 
(LR،1L)  31به نمونه  در مدار معادل الکتریکی مربوAZ  نشان

از رفتار ضعیف لایه اکسیدی ایجاد شده بر سطح دارد که منجر 

شود. بر اساس به ایجاد خوردگی موضعی در سطح آلیاژ می
، (2) )شکل دارپوشش نتایج امپدانس الکتروشیمیایی برای نمونه
نسبت به نمونه  MAOرفتار مقاومت به خوردگی بهتر نمونه 

AZ31 دهد. منحنی بدیت بزرگتر( نشان می)قطر حلقه ظرف 
(Bode)  فازو (Phase)  نمونه پوشش دار و بدون پوشش در

الف و ج(  نشان داده شده است. همانطور که دیده -2شکل )
 MAOشود امپدانس برای نمونه بدون پوشش و با پوشش می

افزایش  4650به  1980در ناحیه با فرکانس پایین به ترتیب از 
شود که هرچه میزان توجه به منابع گفته می یافته است. با

امپدانس در محدوده فرکانس پایین، بالاتر باشد در نتیجه میزان 
 مقاومت به خوردگی ماده بالاتر خواهد بود.   

به منظور کنترل خوردگی  [16]و همکارانش  (Pozzo) پزو 

کراس لینک  (genipin) ، کیتوسان را با گنیپنAZ31آلیاژ منیزیم 
کردند و روی سطح آن پوشش دادند. نقش کیتوسان در کاهش 

به کمک پلاریزاسیون  AZ31نرخ خوردگی زیرلایه 

پتانسیودینامیک و طیف سنجی امپدانس اندازه گیری شد. نتایج 
خوردگی نشان می داد که نمودار پلاریزاسیون پتانسیودینامیک 

ده به سمت نمونه پوشش داده شده با کلاژن کراسلینک ش

داد پوشش پلیمری باعث راست جا به جا شده بود که نشان می
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کاهش نرخ خوردگی نمونه پوشش داده شده، شده است. نتایج 
 AZ31داد که زیرلایه حاصل از طیف سنجی امپدانس نشان می

پوشش داده شده با کیتوسان دارای مقاومت بالاتری نسبت به 

دهد که خوردگی نشان میباشد. نتایج زیرلایه بدون پوشش می

( دارای بالاترین AZ31G6) نمونه پوشش داده با کیتوسان
باشد و سینتیک خوردگی را به مقاومت در برابر خوردگی می

  ای بهبود داده است.میزان قابل ملاحظه

  

 
 

  MAO( آنالیز عنصری از سطح نمونه ب) .MAOالف( تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از سطح نمونه ) 1شکل 

 

 
 

 بد ج() ،نایکوئیستب(  ) ،الف( فاز) :نتایج حاصل از آزمون امپدانس الکتروشیمیایی 2شکل 
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تصاویر مربو  به میکروسکوپ الکترونی  (3)شکل  
، 7( بعد از MAOمیکرو جرقه )روبشی با پوشش اکسیداسیون 

دهد. را نشان می SBFوری در روز غوطه 28و  21، 14

شود،یک لایه رسوبی بر روی همانطور که در تصاویر دیده می
رود همان آپاتیت شبه شود که انتظار میها دیده مینمونه

شود با افزایش زمان استخوانی باشد.  همانطور که مشاهده می

میزان رسوبات تشکیل شده بر روی  SBFوری در محلول غوطه

رفت با اعمال سطح افزایش یافته است. همانطور که انتظار می
میزان مقاومت به  AZ31بر روی سطح نمونه  MAOپوشش 

ای کاسته خوردگی افزایش یافته است و از میزان خوردگی حفره

-شده است. اما همچنان حضور ترک و حفره در سطح دیده می

شود به علاوه حضور مورفولوژی متخلخل بر روی سطح منجر 
 AZ31به نفوب الکترولیت به داخل حفرات و رسیدن به لایه 

 افتد.شده و در نتیجه خوردگی اتفاق می
 

 
 زرو 28و )د(  21، )ج(14( ب)، 7الف( )پس از  MAOتصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی و نتایج آنالیز عنصری نمونه   3شکل 
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های در زمان MAOنتایج آنالیز عنصری  بر روی نمونه  
نشان داده شده است گواه  (3) مختلف غوطه وری که در شکل

فسفاتی بر روی سطح -آن است که مقدار کمی ترکیبات کلسیم

نمونه تشکیل شده است. حضور مقادیر بالای منیزیم و اکسیژن 
وری نیز افزایش یافته ه با افزایش زمان غوطهبر روی سطح ک

است گواه حضور محصولات خوردگی، اکسید منیزیم )منیزیم 

 فسفاتی است. -هیدروکسید( در کنار ترکیبات کلسیم
همانطور که در منابع مختلف نیز اشاره شده است حضور  

تواند لایه اکسیدی و یون کلر در محلول شبیه سازی بدن می

آندایز شده را تخریب کرده  AZ31ر روی سطح هیدروکسیدی ب
و منجر به ایجاد حفرات در سطح شود و در نتیجه منجر به 
خوردگی زیرلایه شود. در اثر این عملکرد یون کلر میزان 

 SBFپذیری آلیاژ پایه منیزیمی در محیط مقاومت به تخریب

 دهدکاهش یافته و در نتیجه مقاومت کل ایمپلنت را کاهش می
. بنابراین اگر این کاشتنی با این شرایط در محیط [16]

فیزیولوژیک بدن استفاده شود منجر به مرگ بافت در اطراف 
تواند به دلیل میزان رهایش بالای شود که صرفا میایمپلنت می

یون منیزیم و ترکیبات هیدروکسید منیزیم در بدن باشد. 

منیزیم همانطور که قبلا نیز اشاره شد ترکیبات هیدروکسید 
ایجاد شده ناشی از خوردگی زیرلایه نیز پایدار نبوده و در 

تواند به عنوان لایه حضور کلر تجزیه شده و در نتیجه نمی
 . [14] محافظ عمل کند

بنابراین همانطور که قبلا نیز اشاره شده است اعمال پوشش  
پلیمری به همراه برات تقویت کننده که قابلیت تشکیل ترکیبات 

کاری جهت سفاتی بر روی سطح را افزایش دهد راهف-کلسیم
پذیری خواهد بود. در کارهای مقابله با کنترل میزان تخریب

به این مهم  [14,15]مشابه که توسط محققان انجام شده است 
فسفاتی بر روی -اشاره شده است که تشکیل ترکیبات کلسیم

سطح کاشتنی منیزیمی تا حد زیادی قادر به کاهش میزان 

پذیری آن بوده است. زیرا که این ترکیبات در محیط ریبتخ
حاوی یون کلر بسیار مقاوم و پایدار بوده و مانند لایه 

شود. بنابراین هیدرواکسید منیزیم به راحتی تخریب نمی

پذیری را کنترل کند، نرخ خوردگی را تا تواند میزان تخریبمی
ال کاشتنی حد زیادی کاهش دهد و همچنین منجر به بهبود اتص

 به بافت بدن و تثبیت آن در بدن شود. 

تر شوندگی سطح یک عامل کلیدی و تاثیر گذار بر عملکر  
به منظور بررسی  [12]خوردگی و زیست فعالی بیومواد است 

 AZ31آبگریز و یا آبدوست بودن پوشش حاصل بر روی آلیاژ 
آندایز شده از آزمون زاویه سطح تماس استفاده شد. نمونه های 

ز با استفاده ا AZ31و بدون پوشش MAOپوشش داده شده
اندازه گیری زاویه تماس آب مشخص شده است. با کاهش 

[ 16زاویه تماس آب با سطح، تر شوندگی سطح افزایش میابد ]
نمونه های پوشش داده شده در  (4)بنابراین مطابق با شکل 

مقایسه با آلیاژ منیزیم بدون پوشش، افزایش تر شوندگی سطح 

شوندگی را نشان می دهد. افزایش زبری سطح می تواند تر 
سطح را به دلیل افزایش محل های تماس بین آب تا سطح را 

بر  MAO( که اعمال پوشش3و جدول  4)شکل بهبود بخشد 
درجه به  79منجر به کاهش زاویه ترشوندگی از  AZ31روی 

شود. با توجه به آنکه اگر زاویه  در گستره صفر تا درجه می 28
واهد بود میتوان درجه تغییر کند سطح مورد نظر آبدوست خ 90

نتیجه گرفت که نمونه ها دارای سطحی آبدوست است. 

 

 
 

(MAOبا پوشش ) ب()، AZ31الف()های تصاویر میکروسکوپ نوری مربو  به آزمون تعیین زاویه تماس سطحی در نمونه  4 شکل
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 نمونهی تماس قطره با سطح ی زاویهنشان دهنده  3جدول 
 

 (°)زاویه تماس  نمونه

AZ31 2/1 ± 79 

MAO 7/1 ± 28 

 

های مختلف نتایج حاصل از میزان جذب آب برای نمونه 

-نشان داده شده است. همانطور که مشاهده می( 4)در جدول 

-که بالاترین زاویه ترشوندگی را از بین نمونه AZ31شود نمونه 

جذب آب را  ها به خود اختصاص داده است کمترین میزان

داشته است. اعمال پوشش اکسیداسیون میکروجرقه میزان 
جذب آب را افزایش داده و دلیل آن منحصرا به مورفولوژی 

ها نفوب کرده و در گردد که آب به تخلخلمتخلخل آن بر می

بر  MAOشود. ضمن آنکه اعمال پوشش نتیجه جذب نمونه می
هش داده است و درجه کا 28روی سطح زاویه ترشوندگی را به 

این به آن معنا است که سطح به سمت آبدوستی رفته در نتیجه 
 آب جذبی به سطح بیشتر خواهد بود.

 

 درصد جذب آب  4 جدول
 

 درصد جذب آب نمونه

AZ31 42/0 ± 53/1 

MAO 08/0 ± 5/4 

 

نتایج آزمون پراش پرتو ایکس پس از آزمون  (5)شکل  
نمونه با پوشش اکسیداسیون و  AZ31های خوردگی برای نمونه

( نشان داده شده است. الگوی پراش پرتو MAOمیکروجرقه )
-پس از خوردگی در تطابق خوبی با کارت AZ31ایکس  نمونه 

-JCPDS No. 01-082منیزیم هیدروکسید ) های استاندارد

(، منیزیم اکسید و منیزیم است. نتایج حاصل از آزمون 2455
در تطابق کامل با نتایج  MAO پراش پرتو ایکس برای نمونه

حاصل از آنالیز عنصری و تصاویر میکروسکوپ الکترونی 
روبشی مبنی بر کاهش محصولات خوردگی است. همانطور که 

های اصلی مربو  به فاز شود میزان شدت پیکمشاهده می
ها منیزیم هیدروکسید کاهش یافته و حتی تعدادی از این پیک

درجه( دیگر قابل مشاهده نیست.  61و  19)پیک ها در زوایای 
این گواهی دیگر بر کاهش شدت خوردگی و در نتیجه کاهش 

 میزان محصولات خوردگی است. 
نتایج حاصل در تطابق باکار دیگر پژوهشگران بر روی آلیاژ  

AZ31  بوده است. در تحقیقی که توسط تیانگورا و همکاران
انجام شده  با ژلاتین AZ31دهی آلیاژ بر روی پوشش [17]

است، نشان داده شده است که اعمال پوشش پلیمری ژلاتین بر 
روی این آلیاژ تا حد زیادی میزان محصول خوردگی )منیزیم 
هیدروکسید( را کاهش داده است. البته باید توجه کرد که در 

منجر به تغییر نود  MAOاین کار تحقیقاتی اعمال پوشش 
اپایدار در محیط ند محصولات خوردگی از منیزیم هیدروکسی

حاوی یون کلر به ترکیبات پایدار کلسیم فسفات در این محیط 
تواند در کاهش سرعت خوردگی سهیم شده است که خود می

 باشد.
 

 
 

نتایج آزمون پراش پرتو ایکس پس از آزمون خوردگی برای   5شکل 

 (MAOو با پوشش اکسیداسیون میکرو جرقه ) AZ31هاینمونه

 
های عاملی رسوب ایجاد شده بر بررسی گروهبه منظور  

از آزمون طیف سنجی مادون قرمز با تبدیل  AZ31روی نمونه 
استفاده شد.  SBFوری در های مختلف غوطهفوریه در زمان

حاصل از آزمون طیف سنجی فروسرخ با تبدیل  (6)شکل 
روز غوطه  28و  7فوریه مربو  به نمونه اندایز در دو زمان 

وری در دهد. الگوی مربو  به بعد از غوطهن میوری را نشا
SBF  روز پیوندهای به وجود آمده ناشی از آپاتیت را  7به مدت

های شود پیکدهد. همانطور که در تصویر دیده مینشان می
متعلق به گروه هیدروکسیل  501و  cm 1621-1مشاهده شده در 

(H-Oدر ساختار آپاتیت است. پیک ) های مشخصه گروه
نمایان شده است  cm 400-600 ،900-1100-1سفات در بازه ف

است. همچنین پیک  که گواه رسوبات آپاتیت بر روی نمونه
 cm 1420-1مربو  به حضور کربنات در ساختار آپاتیت در 

 [. 17] مشاهده شد
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 وری،روز غوطه 28مربو  به  FTIRبا توجه به طیف  
 cm-1فاتی در های کششی دو قلویی مربو  به گروه فسپیک
ها شود. در واقع در تمامی نمونهدیده می 1061و  1083

-وری هیچروز غوطه 7های مربو  به گروه فسفاتی پس از پیک

گونه دوقلویی بودن را از خود نشان نداده اند که دلیل این امر 
آمورف بودن ترکیب کلسیم فسفاتی ایجاد شده بر روی سطح 

یبات سروز این ترک 28وری تا است. اما با افزایش زمان غوطه
 1000های دو قلویی فسفاتی در بازه کریستاله شده و پیک

   [.17] پدیدار شده اند

 

 

الگوی حاصل از طیف سنجی مادون قرمز با تبدیل فوریه مربو  به   6 شکل

 روز غوطه وری 28و  7پس از  MAOهای نمونه

 

 نتيجه گيری
بر روی اکسیداسیون میکرو جرقه ر این تحقیق پوشش د

های اعمال ولتاژ و زمان  با موفقیت اعمال شد.  AZ31آلیاژ

ای مناسب برروی سطح آلیاژ منیزیم ،منجر به ایجاد لایهمختلف 
 )امپدانس الکتروشیمیایی( نتایج حاصل از تست خوردگیشد. 

اندایز شده به ش تمایل آلیاژ دهنده کاهپس از یک ساعت نشان

( MAOاعمال پوشش آندایز )ای بوده است. حفره خوردگی
شد و در نتیجه میزان AZ31منجر به آب دوست شدن سطح آلیاژ
)درصد  افزایش یافت AZ31جذب آب در سطح نسبت به آلیاژ 

درصدافزایش یافت( با توجه به  5/3درصد به 7/1جذب آب از 
منجر به کاهش زاویه  AZ31نتایج اعمال پوشش آندایز 

با توجه به این که  ود.شدرجه می 28درجه به  79از  ترشوندگی
درجه بوده است تمامی سطوح  90تا 0زاویه ترشوندگی بین 

آب دوست می باشند اعمال عملیات اکسیداسیون میکرو جرقه 
منجربه ایجاد یک لایه متخلخل و ناهموار  AZ31بر سطح نمونه 

ب برروی سطح شده و در نتیجه منجربه ایجاد بستری مناس
ارزیابی توانایی جهت اعمال پوشش ثانویه میشود. بمنظور 

ساز بدن ها، از آزمون مایع شبیهتشکیل آپاتیت روی نمونه

(SBF .استفاده شد ) نتایج حاصل نشان دهنده افزایش مقدار
آپاتیت بر روی سطح و در واقع افزایش زیست فعالی بوده 

که اعمال  است. با توجه به این نتایج می توان نتیجه گرفت

این تواند منجر به بهبود رفتار می AZ31آندایزینگ بر روی آلیاژ 
 های پزشکی شود.به عنوان کاشتنی آلیاژ
 

 نامه لغت
Micro-are Oxidation Coating(MAO) 

 میکروجرقه اکسیداسیون پوشش

Scaning Electron Microscope(SEM) 

 روبشیروبشی  الکترونیالکترونی  میکروسکوپمیکروسکوپ

Fourier Transform  Infrared Spectroscopy 

 قرمز مادون سنجی طیف فوریه تبدیل

Energy-Dispersive X-ray spectroscopy 

 انرژیانرژی  پراکندهپراکنده  ایکسایکس  اشعهاشعه  سنجیسنجی  طیفطیف

 Phase          فازفاز
 Biocompatibility   زیست سازگاریزیست سازگاری

 Stress Shielding    سپر تنشیسپر تنشی

 Biodegradable   مواد زیست تخریب پذیرمواد زیست تخریب پذیر

 Toxic            سمیسمی

 X-ray diffraction(XRD)  پرتوایکسپرتوایکسپراش پراش 

 Simulated Body Fluid(SBF)     محلول شبیه سازی شده بدنمحلول شبیه سازی شده بدن

Translation Electron Microscope(TEM) 

 میکروسکوپ الکترونی عبوریمیکروسکوپ الکترونی عبوری

Fourier Transform Infrared Spectroscopy(FTIR) 
 طیف سنجی فروسرخ با تبدیل فوریهطیف سنجی فروسرخ با تبدیل فوریه

 Phosphate Buffered Saline (PBS)    محلول بافر فسفاتمحلول بافر فسفات

Energy-dispersive X-ray Spectroscopy (EDS) 

 آنالیز عنصری با تفکیک انرژی پرتو ایکسآنالیز عنصری با تفکیک انرژی پرتو ایکس
 

 

تقدير و تشکر 
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