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 چکیده
 تهیه، به صورت تک لایه و دو لایهسل هایی با مقادیر مناسب در  Ti-6Al-4Vزیرلایه  وریتوسط غوطه آنورتیت-سرامیک آپاتیت-های شیشهپوشش

به ترتیب جهت ، تفاضلی حرارتی آنالیز و ایکس اشعه پراش آنالیز از تحت عملیات حرارتی قرار گرفتند. سانتیگراد درجه 188تا دمای  سپسگردیدند. 
 آنالیز وسختی گاه میکروتوسط دستنیز به ترتیب  ،هاپوششو زبری بررسی تحولات صورت گرفته استفاده گردید. سختی شکیل شده و تتعیین ترکیبات 

تایج نشان نهای تک لایه را نشان می دهند. نیز یکنواختی و چسبندگی پوشش روبشی الکترونی میکروسکوپ .انجام گرفت، اتمی نیروی میکروسکوپ

های ها در محدوده مناسب جهت کاربردزبری تمامی پوشش. های تک لایه می باشندپوشش نسبت بهتری های دو لایه دارای سختی بیشپوششکه دادند 
 دندانی می باشد. 

 زبری ;سختی ;ژل-سل ;آنورتیت-پوشش های تک لایه آپاتیت و دولایه آپاتیت کلیدی هایواژه

 

Characterization of Apatite Glass-Ceramic Coatings on Ti-6Al-4V Substrate by  
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Abstract 
A single- and double-layer apatite-anorthite glass-ceramic coating was produced by dip coating sol-gel method 

on Ti-6Al-4V substrate. Heat treatment was performed at 800°C. DTA analysis was performed to determine the 

appropriate heat treatment temperatures. XRD analysis confirmed the intended crystalline compounds; and the 

morphology of the coated layer was investigated using a SEM. Hardness and roughness of each layer was 

measured by micro hardness test and AFM, respectively. SEM micrographs confirm the adhesion and uniformity 

of the first apatite layer. Micro hardness of the second (top) layer showed an increase compared to the first layer. 

The roughness of the coatings is in the appropriate limit for dental applications. 
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 مقدمه
های پزشکی استفاده می ها و پروتزموادی که در ایمپلنت

گردند، محدوده وسیعی دارند. آن ها عمدتا شامل فازهای 
یم ترکیبات کلسها و ها، شیشه سرامیکآلی همانند شیشهغیر

فسفاتی می شوند که معمولا به صورت پوشش بر روی 
ها . این زیرلایه[5-1]های فلزی اعمال می گردندزیرلایه

معمولا از جنس آلیاژهای تیتانیوم، فولادهای زنگ نزن و 
که در این میان،  [6]کبالت می باشند –آلیاژهای کروم 

. [10-1,4,7]آلیاژهای تیتانیوم کاربرد فراوانی یافته اند
آلیاژهای تیتانیوم خواص شیمیایی و مکانیکی خوبی دارند، 
اما به دلیل کمبود خواص زیست سازگاری و بایواکتیو بودن، 

ها به عنوان ایمپلنت و یا پروتز بدون پوشش دهی، کاربرد آن
ها با مواد بایواکتیو و زیست محدود می باشد و معمولا آن
. همچنین استفاده از [8,10-6]سازگار پوشش داده می شوند

پوشش های بایواکتیو علاوه بر خواص زیست سازگاری 
موجب بهبود دیگر خواص سطحی ایمپلنت نظیر سایش، 

-اصطکاک، خستگی، خوردگی و ناپایداری شیمیایی می

. از طرفی دیگر، استفاده از مواد پوشش دهنده [14-12]شوند
یل ا نیز به دلکاشتنی ها همانند شیشه ها و شیشه سرامیک ه

چقرمگی شکست ضعیف در برابر بارهای مکانیکی، به 
ها و . بنابراین ایمپلنت[8]باشدصورت بالک، محدود می

پروتزها، استحکام و چقرمگی شکست را از زیرلایه فلزی و 
خواص زیست سازگاری، بایواکتیو و آنتی باکتریال بودن، 

ای مقاومت به خستگی، خوردگی و سایش را از پوشش ه
. تا کنون ترکیبات و سیستم [14]سرامیک می گیرند-شیشه

 ;[27-15]های بایواکتیو سنتز شده استهای مختلفی از شیشه
اما تحقیقات در زمینه حضور شیشه و سرامیک در کنار 

یکی از ترکیبات سرامیکی  .[31-28]باشدیکدیگر محدود می
با ساختاری شبیه به بافت استخوان، هیدروکسی آپاتیت 

(2(OH)6)4(PO10Caمی ،) باشد که کاربرد وسیعی به عنوان
-یک ماده پوششی زیست سازگار و بایواکتیو بر روی کاشتنی

های پوشش داده شده با ها دارد. استفاده از ایمپلنت
هیدروکسی آپاتیت موجب تهییج ترمیم استخوان می شوند 
که به بهبود نرخ رشد استخوان و استحکام پیوستگی ایمپلنت 

کنند. بنابراین این فاز موجب پیوند بین بافت کمک می
آنورتیت با  .[6]شوداستخوان و ایمپلنت و پایداری آن می

، 9-9/9و سختی موس  Ca[Al2Si2O8]فرمول شیمیایی 
ها است که به وفور گروهی از مواد معدنی موجود در سنگ

شود و دارای کاربردهای متعددی از جمله در طبیعت یافت می
ها یا ریشه دندان می باشد. حضور د اتصال دهنده پروتزموا

آنورتیت در کنار فاز آپاتیت خواص مکانیکی و زیست 
 آپاتیت وترکیب خاصی از بخشد. سازگاری را بهبود می

های ظاهری شیشه تشکیل شده، نظیر آنورتیت ویژگی 
از طرف دیگر حضور فاز  .[32]بخشندشفافیت را ارتقا می

ردد، گساختار شیشه موجب افزایش سختی میآنورتیت در 
ی کند و ضریب انبساط حرارتیکنواختی ساختار را کنترل می

های متفاوتی جهت اعمال این روش. [33]دهدرا کاهش می
وجود  هاهای شیشه سرامیکی بر روی سطوح ایمپلنتپوشش

دارند که شامل روش ذوب، امولسیون چندگانه، هیدروترمال، 
-... می ژل و-یک، رسوب الکتروفورتیک، سلرسوب بیومیمت

ژل به دلیل دمای پایین سنتز  -. روش سل[36-34]شوند
ها،  سرامیک –های قدیمی سنتز شیشه نسبت به سایر روش

کنترل دقیق شیمی و ساختار مواد در سطح مولکولی، ایجاد 
یجه پیچیده، در نت تخلخل در ابعاد نانو و عدم نیاز به تجهیزات

 .[38-37]های تولید، بسیار مورد توجه می باشدنهکاهش هزی
ی هاهای تک لایه آپاتیت و پوششدر این پژوهش، پوشش

یه دوم لایه اول آپاتیت و لادولایه با ترکیب شیمیایی متفاوت 
ژل تهیه گردیدند. اعمال -آنورتیت به روش سل-آپاتیت
های دو لایه جهت بررسی افزایش خواص مکانیکی پوشش

سختی و زبری سطح انجام گردید و در نهایت رونظیر میک
دو  های تک لایه ومورفولوژی و خواص مکانیکی پوشش

 لایه با یکدیگر مقایسه گردیدند.

 

 مواد و روش تحقیق
نخست جهت اطمینان حاصل کردن از تشکیل ترکیبات 

با  S0 آپاتیت و آنورتیت در زمینه شیشه سیلیس، سیستم
-61.3SiO2-22.3CaO-9.3Al2O3 ترکیب شیمیایی

4.4P2O5-2.3ZnO  با استفاده از پیش واکنش گرهای مندرج
 به صورت زیر تهیه گردید: (8) در جدول
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 و آنورتیت سرامیک حاوی آپاتیت-مواد اولیه مورد استفاده جهت سنتز شیشه 8جدول 

 

 تولیدی شرکت شیمیایی ترکیب تجاری نام اولیه ماده

 مرک TEOS Si4O)5H2(C اروتوسیلیکات اتیل تترا

 مرک TEP P4O15H6C فسفات اتیل تری

 مرک O26H2.)3Zn(NO  یدراتهه هگزا یرو نیترات

 مرک O2.4H2)3Ca(NO  تتراهیدراته نیترات کلسیم

 مرک ANN O2.9H3)3OAl(N نوناهیدراته نیترات آلومینیوم

 مرک 3HNO  نیتریک اسید

 ساز طب فرشید OH5H2C  اتانول

 ایرانی DI H2O دیونیزه آب

 ایرانی solution 3NH OH4NH آمونیاک

 

( در مقادیر مناسبی از TEOSابتدا تترااتیل اورتو سیلیکات )

 59ساعت و در دمای  8آب، اتانول و اسید نیتریک به مدت 

به محلول فوق  TEPهیدرولیز گردید. سپس  یگرادسانت درجه

دقیقه هیدرولیز شد. کلسیم نیترات  49اضافه گردید و به مدت 

تترا هیدراته و نیترات روی هگزاهیدراته به صورت جداگانه 

ول حل شدند و محلول حاصل به محلول اتان لیترمیلی 88در 

دقیقه بعد، آلومینیوم  49ها اضافه گردید. حاوی آلکواکسید

آب دیونیزه به محلول فوق اضافه  گرم 9نیترات حل شده در 

رسانده شد.  88سل  توسط آمونیاک به  pHگردید. مقدار 

سپس زمان کافی به منظور فرآیند ژل سازی اعمال گردید. 

روز پیرسازی شده و سپس  1ده به مدت ژل های بدست آم

هرکدام به درجه سانتیگراد  898و  58به ترتیب در دماهای 

ساعت خشک شدند. پودرهای بدست آمده تا دمای  24مدت 

        ، تحت عملیات حرارتی قرار گرفتند.درجه سانتیگراد 8888

 Differential Thermalآنالیز حرارتی تفاضلی روش از 

Analysis) ،  جهت بررسی تحولات فازی انجام شده با تغییر
 NETZSCH Gerätebauدما استفاده گردید. از دستگاه 

(Selb, Fed. Rep. Of Germany برای این منظور استفاده )
با  (X-Ray Diffraction)گردید. آزمون پراش پرتو ایکس 

نیز به منظور اطمینان حاصل کردن از تشکیل  PW1730مدل 
نظر به کار برده شد. از میکروسکوپ الکترونی ترکیبات مورد 

 VP 1450مدل ( Scanning Electron Microscopyروبشی )

ساختار پوشش ها استفاده جهت بررسی توپوگرافی و ریز
 Full( با مدل AFMگردید. از میکروسکوپ نیروی اتمی )

Plus  جهت بررسی میزان زبری سطوح پوشش ها و از
به  BUEHLER 1600-6125مدل سختی دستگاه میکرو

 ها استفاده گردید.منظور تعیین میکروسختی نمونه
 

 نتایج و بحث
آورده شده  (8) ر شکلد S0 نمونهآنالیز حرارتی تفاضلی 

)الف(، نتیجه آنالیز را پس از خشک کردن در 8شکل است. 
درجه سانتیگراد بر  88با نرخ و درجه سانتیگراد  888دمای 
)ب(، نمودار آنالیز حرارتی 8دهد و شکل نشان میدقبقه 

درجه  488، پس از خشک کردن در دمای S0افتراقی نمونه 

-یکپباشد. میدرجه سانتیگراد بر دقیقه  9و با نرخ سانتیگراد 

در درجه سانتیگراد  28 – 288های بین های گرماگیر در دما
باشد. همچنین ها مربوط به خروج آب و الکل میتمامی نمونه

درجه  288 – 488های گرمازا در محدوده دمایی پیک
، مربوط به فرآیند اکسیداسیون و تولید مواد آلی سانتیگراد

ی هاباشد. پیکگرها میباقی مانده از تجزیه پیش واکنش

درجه سانتیگراد  498-998گرماگیر که در دماهای بین 
 های نیتراتی به ویژهشوند مربوط به تجزیه گروهمشاهده می

درجه  459باشند.کلسیم نیترات تا دمای کلسیم نیترات می

-آغاز می 2NO، پایدار است و از همین دما خروج سانتیگراد

که در دمای . پیک گرمازای مربوط به بلورینگی [39]گردد
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تواند مربوط به شود میدیده میدرجه سانتیگراد  188حدود 

-40-29]تشکیل فاز آپاتیت یا جوانه زنی کریستوبالیت باشد

درجه  358-8898 در دماهای تواندآنورتیت هم میو  [41,
 .  [32]تشکیل گرددسانتیگراد 

نشان می دهد.  S0(، برنامه عملیات حرارتی نمونه 2) شکل
 988دهد، ابتدا نمونه تا دمای نشان می 2همان طور که شکل 

( به مدت سه ساعت عملیات gT)دمای درجه سانتیگراد 

حرارتی شده است. دو ساعت زمان جهت بالابردن دمای 
صرف شده است، سپس نمونه درجه سانتیگراد  358نمونه تا 

به مدت سه ساعت در این دما نگه داشته شده است و در 

 نهایت، در کوره خاموش، سرد گردیده است.

 

 
 )الف(

 

 
 )ب(

 

)ب( نرخ  ،سانتیگراد درجه 888 یپس از خشک کردن در دما ،دقیقه بر سانتیگراد درجه 88 گرمایش)الف( نرخ  .S0نمونه  DTA یزآنال 8 شکل

 سانتیگراد درجه 488 یپس از خشک کردن در دما ،دقیقه بر سانتیگراد درجه 9 گرمایش
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 S0برنامه عملیات حرارتی نمونه  2شکل 

 

 
 پس از عملیات حرارتی S0نمونه  ایکس اشعه پراشآنالیز  9شکل

 

 ]2[(S1) آپاتیت یهتک لا هایپوششو مراحل سنتز  یهمواد اول 2 جدول

 مواد اولیه
 تری اتیل فسفات 

(ml) 

کلسیم نیترات 

 (gتتراهیدراته )

نیترات روی 

 (gهگزاهیدراته )

 آب

(ml) 

 اتانول

(ml) 

 آمونیاک

 (ml) 

 مراحل سنتز

 در اتانول و آب  TEP. هیدرولیز 8

 اتانول ml 88. انحلال کلسیم نیترات تترا هیدراته و نیترات روی هگزاهیدراته در 2

  8به بشر مرحله  2. افزودن بشر مرحله 9

 توسط آمونیاک 88به مقدار  pH. افزایش 4

 

پس از عملیات حرارتی  S0نمونه  ایکس شعها پراش آنالیز
(، نشان داده شده است. همان طور که در شکل 9) در شکل

های آپاتیت و آنورتیت در زمینه شود، فاز( مشاهده می9)
 شیشه ای جوانه زنی کرده اند.

پس از اطمینان حاصل کردن از تشکیل ترکیبات مورد نظر، 
سلی با مشخصات ( S1)تک لایه  به منظور اعمال پوشش های

 تهیه گردید.  (،2) مندرج در جدول
-Ti تعدادی نمونه تیتانیومی برای اعمال لایه نشانی، ابتدا 

6Al-4V متر توسط وایرکات بریده شدند. میلی 9×9×9با ابعاد

  188و  SiC ،888 ،488 ،988های نمونه ها با کاغذ سنباده
دقیقه به ترتیب در  29ها آماده سازی گردیدند. سپس نمونه 

استون و اتانول در حمام آلتراسونیک قرار گرفتند و با آب 
مقطر شسته و خشک گردیدند. در ادامه به منظور انجام 
عملیات سطحی و ایجاد یک لایه با زبری مناسب و 

ا پایه، نمونه هیکنواخت، جهت برقراری پیوند پوشش و زیر
درجه  98در دمای  در محلول یک مولار سدیم هیدروکسید

ا ه، به مدت یک ساعت قرار گرفتند. سپس نمونهسانتیگراد
ثانیه غوطه ور گردیده و سپس در  89به مدت  S1در سل 
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خشک و تا ساعت  24به مدت ، درجه سانتیگراد 38دمای 
 عملیات حرارتی شدند. درجه سانتیگراد  188دمای 

لایه  (،S2اول ) برای ایجاد پوشش های دو لایه گروه

تهیه گردید. اما قبل از  S0نخست این گروه مطابق نمونه 
عملیات حرارتی و بعد از خشک شدن لایه اول، نمونه در 

ثانیه  89، به مدت (9)سلی با مشخصات درج شده در جدول 

 غوطه ور گردید. 
درجه  38دمای در  S2، نمونه وریپس از غوطه 

سپس تحت ساعت خشک گردیده و  24، به مدت سانتیگراد

، قرار گرفت درجه سانتیگراد 188عملیات حرارتی در دمای 
 و در کوره خاموش سرد شدند.  

تهیه شده به کمک  S2و  S1های پوشش فولوژیرمو
( آورده شده 4در شکل ) روبشی الکترونی میکروسکوپ

دهند، ( نشان می4) همانطور که تصاویر شکل است.
تن پوشش تک لایه، با داش S1هیدروکسی آپاتیت در نمونه 

)الف((. زیرا 4به صورت کروی متبلور گردیده است )شکل 
تمام سطح زیرلایه دارای انرژی یکسان جهت جوانه زنی 

باشد و هیچ گونه مکان آپاتیت به صورت هم محور می

ترجیحی )همانند سطح بالایی( برای جوانه زنی وجود ندارد. 
)ج( نیز مورفولوژی سطح به صورت 4)ب( و 4در شکل های 

کروی و موفولوژی لایه زیرین بیش تر به صورت سوزنی می 

باشد. هر لایه پس از عملیات خشک کردن لایه زیرین بر 

ین تحت عملیات حرارتی سطح آن اعمال گردیده اند. بنابرا
ز باشند. پس اقرار نگرفته اند و لایه ها به صورت آمورف می

اعمال لایه های بعد، سطح آمورف زیرلایه در تماس با سل 

تر قرار گرفته و هنگام انجام عملیات حرارتی به صورت غیر 
های کلسیم نمایند. همان طور که اگر پودرتعادلی رشد می

موش سرد شوند دارای مورفولوژی فسفاتی در در کوره خا

آپاتیت کروی و اگر پس از کلسیناسیون، از کوره بیرون آورده 
و در هوای آزاد سرد شوند دارای موفولوژی آپاتیت سوزنی 

ترکیب هر دو مورفولوژی کروی و سوزنی  .[42,43]باشندمی

موجب بهبود هر دو خاصیت مکانیکی و زیست ، S2در نمونه 
. چرا که خواص مکانیکی و زیست شودسازگاری می

سازگاری فوق العاده سطح به دلیل تشکیل فازهای آنورتیت 
باشد. مورفولوژی سوزنی لایه و آپاتیت در زمینه شیشه می

و حضور فاز  [44]زیرین، موجب بهبود خواص مکانیکی
آپاتیت در لایه زیرین موجب بهبود خواص زیست سازگاری 

 شود.  و بایواکتیویته می
و  S1 نتایج تست میکروسختی ویکرز زیرلایه و پوشش های

S2  باشد، قابل مشاهده می4در جدول. 
  

 

 
 ]S2 ]92مواد اولیه و مراحل سنتز لایه دوم نمونه  9جدول 

 مواد اولیه

اتیل تترا 

 اورتوسیلیکات

 (ml) 

 تری اتیل فسفات 

(ml) 

 کلسیم نیترات

 تتراهیدراته

 (g) 

آلومینیوم نیترات 

 نوناهیدراته

 (g) 

نیترات روی 

 هگزاهیدراته

 (g) 

 آب

(ml) 

 اتانول

(ml) 

 98 2 81/8 85/9 3/9 8/8 9 مقدار

 مراحل سنتز

 در اتانول و آب  TEOS. هیدرولیز 8

 8به محلول مرحله  TEP. افزودن 2

 اتانول ml 88. انحلال کلسیم نیترات تترا هیدراته و نیترات روی هگزاهیدراته در 9

 8به بشر مرحله  2. افزودن محلول بشر مرحله 4

 آب دیونیزه g 9در  ANN. انحلال 9

 8به بشر مرحله  9. افزودن بشر  مرحله 9
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        )الف(

 
 )ج(                          )ب(                                           

 S2نمونه  ، )ج( لایه دومS2نمونه  اولبا پوشش تک لایه، )ب( لایه  S1)الف( نمونه  از روبشی الکترونی میکروسکوپتصویر  4شکل 
 

 پس از آماده سازی  نتایج تست میکروسختی ویکرز زیرلایه تیتانیومی 4جدول 

 S2و  S1سطحی و پوشش های 

 اعمالی بار پوشش نوع
 از پس تیتانیوم زیرلایه

 سطحی سازی آماده
S1 S2 

 gf 98 99/949 99/989 4/598 

 Min E. 99/92 99/848 4/899 (ویکرز) سختی میکرو

 Max E. 99/89 99/848 9/829 

 

دهند که اعمال پوشش لایه اول موجب افزایش نتایج نشان می
شتری سختی بیدو لایه،  شود. پوششاولیه میسختی زیرلایه 

 این .باشدول و همچنین زیرلایه، دارا میرا نسبت به لایه ا

-پدیده به علت حضور فاز آنورتیت در کنار فاز آپاتیت می

همان طور و  گرددتشکیل می S2نمونه باشد که در لایه دوم 

حضور این فاز در کنار آپاتیت، سختی را  که قبلا ذکر شد،
تواند معیاری برای سنجش میزان سختی می .دندهافزایش می

توان . بنابراین می]49، 49[ها باشد مقاومت به سایش پوشش

دهی موجب بهبود خواص نتیجه گرفت که فرآیند پوشش
 ،(4) مکانیکی زیرلایه گردیده است که با توجه به جدول
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از خواص مکانیکی بهتری برخوردار  S2دولایه  هایپوشش

 . باشندمی
 به ترتیب مقادیر ،(4) در جدول .max Eو  .min E منظور از

-خطای حداقل و خطای حداکثر در تعیین میکروسختی نمونه

 ها می باشند. 
 S1های تک لایه نتایج زبری متوسط و انحراف معیار پوشش

 آورده شده است.  9بر حسب نانومتر، در جدول  S2و دولایه 

 
( SD( و انحراف معیار )meanمیانگین زبری ) 9جدول 

 بر حسب نانومتر S2و دولایه  S1پوششهای تک لایه 

 نوع پوشش
 ابعاد تصویر

 S1 S2 )میکرومتر(

میانگین زبری 

(mean و )

انحراف معیار 

(SD برحسب )

nm 

88×88 

 

294/99 

99/ 89SD=  

 143/99 

38/ 23SD= 

 
ها نشان می دهد، مقادیر زبری تمامی لایه (9) همانطور جدول

ها جهت بهبود های ایمپلنتدر محدوده مناسب زبری پوشش
ها می باشد. بیش تر بودن مقدار زبری و ارتقاء سطح کیفی آن

، S1و کم تر بودن انحراف معیار در پوشش های تک لایه 
نشان دهنده یکنواختی بیشتر موفولوژی و زبری این لایه 

کما این که این مقادیر باشد. های سطحی مینسبت به لایه

اختلاف قابل ملاحظه ای با یکدیگر ندارند. بنابراین تمامی 
های پوششی دارای زبری متناسب جهت پیوند بیش تر لایه

 .]45[ باشنداستخوان با سطح ایمپلنت می
 

 گیرینتیجه 
های سرامیکی چند ها نشان دادند که اعمال پوششبررسی

با  ،Ti-6Al-4V فازی در زمینه شیشه و بر سطح زیرلایه آلیاژ
های ماکروسکوپی و عدم چسبندگی پوشش و زیرلایه ترک

باشد. بنابراین از یک لایه زیست سازگار )آپاتیت( همراه می

یه نوان لابا قدرت چسبندگی بالا و تر شوندگی خوب به ع
 شیمیکروسکوپ الکترونی روبتصاویر  میانی استفاده گردید.

به دلیل حضور هر دو فاز کروی و  S2های نمونه پوشش
ه نسبت بو خواص مکانیکی بهتری سوزنی، از مورفولوژی 

باشند. نتایج برخوردار می S1های تک لایه نمونه پوشش
زایش افدهی موجب تست میکروسختی نشان دادند که پوشش

میزان سختی و به تبع آن افزایش مقاومت به سایش زیرلایه 
به دلیل تشکیل ترکیبات سخت  S2گردد. سختی نمونه می

لایه  بیش تر از نمونه تکآپاتیت و آنورتیت در کنار یکدیگر، 

میزان زبری در هر دو نوع پوشش در باشد. حاوی آپاتیت می
 باشد. محدوده مناسب جهت کاربردهای دندانی می
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