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  چكيده

.  تيتـانيم پوشـش داده شـد   -دار نيكـل فورتيك بر روي آليـاژ حافظـه   آپاتيت بعنوان يك سراميك زيستي به روش الكترو       در اين پژوهش پودر هيدروكسي    

 ولت در زمانهاي متفاوت 40و 30،  20عمليات رسوبگذاري در ولتاژهاي مختلف      . بود بوتانول و تري اتانول آمين       –nمحلول سوسپانسيون مورد استفاده     

 ساعت قـرار  24ها در دماي اتاق به مدت پس از رسوبگذاري به منظور خشك كردن آهسته، نمونه . دقيقه در ولتاژ ثابت بر روي كاتد انجام گرفت   5 تا   1

 ساعت در كـوره تحـت اتمـسفر آرگـون در     2ها به مدت    جوشي نمونه پس عمليات تف  س. گيري شد ها اندازه پس از آن وزن و ضخامت پوشش      . گرفتند

هـا  براي بررسي هاي ريز ساختاري و مورفولـوژيكي پوشـش  SEM جهت شناسايي فازها و از ) XRD(از تفرق اشعه ايكس  . انجام شدCo800دماي 

 ولـت و زمانهـاي   30دهـد كـه در ولتـاژ    نتايج نشان مي. بررسي شد ) EDX( از آناليز تفكيك انرژي تركيب شيميايي پوشش نيز با استفاده   . استفاده شد 

   همچنـين بـا افـزايش زمـان رسـوبگذاري، وزن و ضـخامت       . توان به يك پوشش پيوسته، يكنواخت و بدون تـرك رسـيد           جوشي، مي تر پس از تف   پايين

     فعـال در مقايـسه بـا سـاير    تواند يعنـوان يـك روش جـايگزين بـراي پوشـشهاي زيـست      ن تحقيق ميه شده در اييروش ارا . ها افرايش يافته است   نمونه

  . ژل و پلاسما باشد-دهي سلهاي رسوبگذاري مانند پوششروش
  

  . تيتانيم-هيدروكسي آپاتيت، الكتروفورتيك، آلياژ حافظه دار نيكل : كليديواژه هاي
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Abstract 
In this study, hydroxyapatite powders as a bioceramic were coated on NiTi shape memory alloy by electrophoretic method. 

Suspension solution used as a mixture of n - butanol and tri ethanol amine (TEA). Deposition was carried out at different 

applied voltages of 20, 30 and 40 volts in different times from 1 to 5 minutes and constant voltage on the cathode. After 

deposition, the samples were dried at room temperature for 24 hours. Then weight and thickness of coating were measured. 

Ultimately the samples were sintered at 800 ℃ in argon atmosphere for 2 hours. X-ray diffraction (XRD) and SEM were used 

for phase identification and morphological examining of coating consecutively. Composition of coating was analysied by 

Energy Dispersive X-ray (EDX).The results showed that a uniform, continuous and crack-free coating can be achieved at 30 

volt and at shorter time after sintering. Moreover an increase in the deposition period, caused an increase in the weight and 

thickness of the deposition. The technique presented in this research can be a replacement technique for bioactive coatings in 

comparison with other techniques such as sol - gel and plasma spray coating.  
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  مقدمه

 ميلادي براي 1970آلياژ حافظه دار نيكل تيتانيم در اواخر 

خواص منحصر به فردي از . كاربردهاي پزشكي معرفي شدند

جمله اثرحافظه داري، سوپرالاستيسيته، مدول الاستيك نسبتا 

پايين، استحكام فشاري مناسب، مقاومت به خوردگي، خستگي 

       اري خوب منجر به تنوع كاربرد آنها بالا و زيست سازگ

      در وسايل پزشكي، ايمپلنت هاي ارتوپدي، ايمپلنت هاي

      .]1- 3[دنداني، مفاصل مصنوعي و ابزار جراحي شده است 

بر دارا بودن خاصيت ايمپلنت هاي ارتوپدي مناسب علاوه 

در حال .  بايستي زيست فعال نيز باشندزيست سازگاري

زيست فعال براي كاربردهاي  گروه عمده از موادحاضر دو 

: دندانپزشكي و ارتوپدي وجود دارند كه عبارتند از

   .]4وHA(]1(پاتيتآو هيدروكسي ) Bio glass(بايوگلس

محتواي معدني بافت سختي همچون استخوان، عاج دندان و 

  ميناي دندان، هيدروكسي آپاتيت يا شبه كلسيم فسفات

روكسي آپاتيت با فرمول شيميايي هيد. شناخته شده است

Ca10(PO4)6(OH)2  به دليل داشتن تركيب شيميايي مشابه با

طور سازگاري بالا، بهبافت استخوان طبيعي بدن و زيست

       كار پزشكي و پزشكي بهوسيعي در كاربردهاي دندان

 استحكام HA با اين حال از محدوديت هاي]. 5و10[ رودمي

بر روي  HAبنابراين پوشش .  مي باشدمكانيكي ضعيف آنها

ايمپلنت فلزي براي كاربردهاي ارتوپدي و دندانپزشكي، جهت 

بدست آوردن خصوصيات زيست فعالي و استحكام مكانيكي 

 براي پوشش متعدديروش هاي . ]5[بالا پيشنهاد مي شود 

HA بر روي ايمپلنت هاي فلزي بكار مي رود كه شامل 

زر، زيست تقليدي، كند وپاش پلاسما اسپري، سل ژل، لي

.  ]1- 5[مگنتروني و پوشش دهي الكتروفورتيك مي باشد 

 نسبت به ساير روش هاي پوشش دهي، EPDمزاياي روش 

سادگي، كنترل ضخامت، يكنواختي پوشش، دماي پايين 

، پايين بودن هزينه تجهيزات، پوشش دهي زيرلايه با فرآيند

ي رسوب گذاري، شكل هاي گوناگون و پيچيده، خلوص بالا

   پوشش دهي، توليد فيلم نازك فرآيند تغيير فاز در طي عدم

 دهي پوششفرآيند. ]1- 6[به شكل كامپوزيت مي باشد

الكتروفورسيس : استتيك اساسا شامل دو مرحله الكتروفور

الكتروفورسيس شامل حركت ذرات باردار . ورسوب گذاري

حت ميدان معلق در مايع به سمت الكترود با بار مخالف ت

رسوب گذاري  . ]1[الكتريكي در سوسپانسيون مي باشد 

. ]1[لخته شدن و چسبيدن ذرات بر روي الكترود است 

مي توان با  مورفولوژي پوشش حاصل از الكتروفورتيك را

بهينه كردن شرايط پوشش و اندازه و شكل پودر سراميكي 

با افزايش زمان پوشش دهي و افزايش ولتاژ . كنترل نمود

  .]5[خامت پوشش افزايش مي يابد ض

 پوشش دهي، سست بودن فرآيند در EPDمحدوديت عمده 

پيوند ذرات در پوشش تر مي باشد، كه اين مشكل با گرم 

          و ياكردن ايمپلنت هاي حاوي پوشش در دماي بالا

تف جوشي بر طرف مي شود، به عبارت ديگر با عمليات تف 

  .]5[شود  جوشي پوشش تر متراكم مي

هدف از اين پژوهش بدست آوردن يك پوشش يكنواخت، 

  .است NiTi بر روي زير لايه HAپيوسته و بدون ترك 

  

  مواد و روش تحقيق

  پاتيتآسنتز پودر هيدروكسي 

 كه بود طبيعي HAپودر انتخاب شده براي اين تحقيق، پودر 

براي تهيه پودر در ابتدا استخوان گاو، در هوا توسط شعله در 

.  درجه سانتيگراد سوزانده شد450 تا 350ه دمايي محدود

 1100 تا 600پودر سياه حاصل در كوره اي با محدوده دمايي 

پودر .  ساعت عمليات حرارتي شد2درجه سانتيگراد به مدت 

 HA عمليات حرارتي به پودر كريستالي سفيد فرآيندسياه طي 

 اي  كردن ذرات پودر در آسياب گلولهعمليات ريز. تبديل شد

  .]7[ ساعت انجام شد 2به مدت 

  

  تهيه سوسپانسيون و زيرلايه

 - n   ميلي ليتر100 به HA گرم پودر 10سوسپانيون با افزودن 

ساز بكار برده شده تري پراكنده. دوشمي بوتانول تهيه 

 ميلي ليتر در ليتر به 2 كه به ميزان بود (TEA)اتانولآمين 

 دقيقه 30صل بمدت سوسپانسون حا. شدسوسپانسيون افزوده 

گرفته و پس از آن بلافاصله در پراكنده ساز آلتراسونيك قرار 

 در سوسپانسيون HAپودر . شداستفاده مي  EPD براي
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مي شود و تحت اثر ميدان الكتريكي به  بصورت مثبت باردار

سمت كاتد حركت نموده و در نهايت بر روي كاتد رسوب 

  .استفاده مي كند
  

  رتيك و نمونهتهيه سلول الكتروفو

 مجهز به ي ميلي ليتر150سلول الكتروفورتيك، از يك بشر 

، )براي ثابت نگه داشتن موقعيت الكترودها(نگهدارنده 

 NiTi ميليمتر و نمونه50×20×30گرافيت به عنوان آند با ابعاد 

تشكيل شده بود  سانتيمتر مربع 1به عنوان كاتد با سطح مقطع 

  .بودليمتر  مي8فاصله بين الكترودها كه 

، 1000سطح نمونه ها پس از عمليات سمباده زني تا مش 

پوليش و سپس بمدت نيم ساعت در استون در حمام 

آلتراسونيك جهت چربي زدايي قرار گرفتند و پس از آن با 

پس از خشك كردن نمونه ها،  آب مقطر شستشو داده شدند و

  .وزن شدند

  

  تف جوشي

تراكم و كاهش تخلخل به منظور افزايش ميزان چسبندگي، 

پوشش تر، نمونه هاي پوشش داده شده پس از اينكه به مدت 

 ساعت در دماي اتاق خشك شدند در يك كوره تحت 24

 درجه سانتيگراد به 800در دماي ) آرگون(اتمسفر گاز خنثي 

 درجه 2نرخ گرمايش  . ساعت تف جوشي شدند1مدت 

ي در دماي سانتيگراد بر ثانيه انتخاب شد و پس از تف جوش

 درجه سانتي گراد نمونه ها تحت محيط گاز خنثي در 800

 .كوره سرد شدند
  

  خواص

هاي ايجاد و پوششHA به منظور تعيين خلوص فازي پودر 

ساخت شركت  Advance–D8 نوع XRDشده، از دستگاه 

Brukerجهت بررسي مورفولوژي .  كشور آلمان استفاده شد

) SEM(روني روبشي ها از ميكروسكوپ الكتسطحي پوشش

 Vega Tescan ساخت شركت Cam Scan MV2200مدل 

به منظور جلوگيري از باردار شدن . كشور چك، استفاده شد

ها، ها و به علت هدايت الكتريكي پايين پوششسطح نمونه

براي . ابتدا آنها با لايه بسيار نازكي از طلا پوشش داده شدند

به آن مجهز شده  SEM كه EDXآناليز عنصري از دستگاه 

  .بود، استفاده گرديد

  

  نتايج و بحث

 وزن پوشش و ضخامت پوشش را به ترتيب 2 و 1شكلهاي 

 دقيقه 5 تا 1 ولت براي زمانهاي 50 و 40، 30در ولتاژهاي 

وزن رسوبگذاري با  د كه در ولتاژهاي اعمالي،نده نشان مي

ين دليل اين مطلب را ميتوان به ا. گذشت زمان افزايش مي يابد

 با گذشت زمان ذرات بيشتري درون هصورت بيان نمود ك

سوسپانسيون به سطح الكترود با بار مخالف رسيده و بر روي 

همچنين مشاهده مي شود كه با . كنندزير لايه رسوب مي 

 الكتروفورتيك، وزن و ضخامت پوشش فرآيندافزايش ولتاژ 

ولتاژ افزايش . ايجاد شده در زمانهاي يكسان بيشتر خواهد شد

از طرفي سبب افزايش نيروي اعمالي بر ذرات در ميدان 

الكتريكي شده و در نتيجه ذرات بيشتري به سطح الكترود 

  

  

  

  . وزن واحد سطح پوشش نسبت به زمان پوشش دهي در ولتاژهاي مختلف منحني هاي تغييرات.1شكل 
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از طرف ديگر افزايش ولتاژ  .مي كنندرسيده و در آنجا رسوب 

     سبب مي شود تا ذرات درشت تر كه در سوسپانسيون

     رسوب كنند كه در نهايت د، بر روي زيرلايه،وجود دارن

شيب منحني ها  با افزايش . وزن پوشش هم افزايش مي يابد

 زمان رسوبگذاري كاهش مي يابد كه بيانگر كاهش نرخ

مي توان  اين موضوع را. استگذاري در زمانهاي بالاتر رسوب

  . الكتروفورتيك تشريح نمودفرآيندبا استفاده از سينتيك 

 فرآيندبق نظريه زيتوميرسكي وزن رسوب در بر ط

الكتروفورتيك متناسب با غلظت سوسپانسيون، ولتاژ اعمالي، 

زمان رسوبگذاري و تغييرات غلظت ذرات در سوسپانسيون در 

وزن .  الكتروفورتيك مي باشدفرآيندطي رسوب گذاري در 

 رسوبگذاري  الكتروفورتيك را مي توان فرآيندايجاد شده در 

  .]6[ بيان نمود1طه با راب

                                                                                                                                                                            )1(رابطه 

موبيليته   غلظت ذرات در سوسپانسيون، Cدر اين رابطه، 

  Uapكه   بطوريdep  U=Uap-Uذرات درون سوسپانسيون،

افت ولتاژ بدليل Udep  الكتروفورتيك و فرآيندولتاژ اعمالي در 

 فاصله بين d زمان رسوبگداري و  tمقاومت پوشش مي باشد،

  .است الكتروفورتيك فرآينددو الكترود در 

 توسط رابطه µموبيليته ذرات كلوئيدي جامد در سوسپانسون 

  .]8[ بيان مي شود 2

                                                                                                                                ) 2(رابطه

  

ثابت   دي الكتريك محيط سوسپانسيون، ثابت  كه

 پتانسيل زتا سوسپانسيون، ξگذردهي دي الكتريك خلاء، 

 5/1 تا 1تابع هنري بوده كه بين  ويسكوزيته محلول و 

توان دريافت كه افزايش پتانسيل  مي)2(از رابطه. مي باشد

را افزايش مي دهد كه  EPD موبيليتهزتاي سوسپانسيون، 

افزايش پتانسيل زتاي ذرات در سوسپانسيون با افزايش غلظت 

امكان پذير ) به عنوان عامل پراكنده ساز(تري اتانول آمين 

به ازاي  TEA ميلي ليتر 20به همين منظور به مقدار . است

  .يك ليتر حلال در كار حاضر  افزايش داده شد

كه با است تناسب با مقاومت رسوب  مUdep )1(در رابطه 

افزايش ضخامت رسوب افزايش مي يابد و از طرفي با 

گذشت زمان ميزان غلظت ذرات در سوسپانسيون كم مي شود 

 ،كاهش نرخ رسوبگذاري پس از )1(كه در نهايت طبق رابطه 

  .گذشت زمان را خواهيم داشت

 تغييرات دانسيته جريان با ولتاژ اعمالي و زمان 3شكل 

رسوب گذاري الكتروفورتيك را نشان فرآيندرسوبگذاري طي 

  .مي دهد

 بيان  3رابطه جريان، رسانايي و ميدان الكتريكي توسط رابطه 

  .]9[مي شود

                                                                                                         )3(رابطه

Sm رسانايي سوسپانسيون بر حسبكه  ريبطو
-1
 I و  

Vm ميدان الكتريكي بر حسبEبر حسب آمپر وجريان 
و  1-

S2 سطح الكترود بر حسب
mمي باشد .  

  

   منحني هاي تغييرات ضخامت پوشش نسبت به زمان پوشش دهي در ولتاژهاي مختلف.2شكل 
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 مي توان دريافت كه دانسيته جريان به دليل )3(از رابطه 

كاهش . كاهش مي يابد كاهش ميدان الكتريكي با گذرزمان،

رسانايي بدليل كاهش يونها در سوسپانسيون با گذرزمان 

 وكاهش ميدان الكتريكي بدليل كاهش ولتاژ ناشي ازافزايش

  .است ضخامت پوشش

 جهت  XRD توسطHA پوشش دهي، پودر فرآيندقبل از 

 5 و 4شكل  .بررسي خلوص فاز و ساختمان طبيعي آناليز شد

 پوشش  HAودروپHA  پودر سنتز شده XRDبترتيب الگوي 

نمونه (داده شده بر روي زير لايه پس از عمليات تف جوشي 

.  مي باشد)  دقيقه2 ولت و زمان 30پوشش داده شده در ولتاژ 

 نشان داده شده است، پودر بطور كامل 5همانطور كه در شكل 

همسان بوده و فازهاي ديگري ) استاندارد (HAبا پودرهاي 

  .مشاهده نشد

  ك انرژي براي پوششـترتيب آناليز تفكيه  ب7 و6ل هاي ـشك

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

HA نمونه حاوي ترك و نمونه بدون ترك را نشان مي دهد .

 درصد نيكل و 1/4 حضور 6در طيف آورده شده در شكل 

حضور اين .  درصد تيتانيم در پوشش مشاهده مي شود5/6

 بودن بدليل غير يكنواخت بودن و ترك دارمي توان عناصر را 

شكل  SEMپوشش توجيه نمود كه اين مطلب در تاييد تصوير

 ميزان 7كه در طيف آورده شده در شكل  بطوري. است 8

حضور نيكل و تيتانيوم صفر مي باشد كه نشان دهنده يك 

 مي باشد كه اين HAپوشش يكنواخت و بدون ترك از 

  .است 9 شكل SEMمطلب در تاييد تصوير 

تار سطح نمونه هاي پوشش داده  ميكروساخ9 و 8شكل هاي 

 50 دقيقه و ولتاژ 2 ولت، زمان 30ترتيب در ولتاژ ه شده ب

 دقيقه، بعد از عمليات تف جوشي را نشان مي 3و زمان  ولت

 2 ولت و زمان 30نمونه هاي پوشش داده شده در ولتاژ . دهند

   و ش يكنواختـيك پوش) ات تف جوشيـبعد از عملي(دقيقه 

  . منحني هاي تغييرات چگالي جريان نسبت به زمان پوشش دهي در ولتاژهاي مختلف.3شكل 

 

  . طبيعي توليد شدهHA  پودر XRD الگوي پراش .4شكل
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درحاليكه نمونه پوشش داده شده در ولتاژ . استو بدون ترك 

 دقيقه، حاوي ترك بر روي سطح مي باشد 3 ولت و زمان 50

تشكيل . كه مي تواند به دليل ضخامت بالاي پوشش باشد

 پوشش دهي فرآيندحفرات در ولتاژ اعمالي بالا طي 

 الكتروفورتيك به علت تشكيل هيدروژن در كاتد، در پوشش

  . يابدافزايش مي

تف جوشي خوردن پوشش طي مرحلهاين حفرات سبب ترك

 تف جوشي به دليل فرآيندانقباض و ترك، طي . مي شوند

ترك  اين حفرات سبب. متراكم شدن پوشش، افزايش مي يابد

  . خوردن پوشش طي مرحله تف جوشي مي شوند

 تف جوشي بدليل متراكم شدن فرآيندانقباض و ترك، طي 

   و تنش هاي حرارتي ناشي از تفاوت ضريبپوشش 

  تركها در. ]6[سراميك و زير لايه فلزي رخ مي دهد  انبساطي

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  .پوشش هاي ضخيم بيشتر نمايان مي شوند

با اعمال نرخ پايين گرمايش و سرمايش در طي مرحله تف 

جوشي، مي توان از ترك ناشي از تنش حرارتي جلوگيري 

تنظيم  بنابراين در اين تحقيق نرخ گرمايش . ]6[د نمو

اضافه . شدندسرد ) تحت اتمسفر خنثي(و نمونه ها در كوره 

به سوسپانسيون به عنوان  (TEA)نمودن تري اتانول آمين 

قبل ( عامل پراكنده ساز و متصل كننده ذرات از تشكيل ترك 

نظر به اينكه نمونه . مي نمايدجلوگيري ) از مرحله تف جوشي

 دقيقه به دليل 3 ولت و زمان50پوشش داده شده در ولتاژ 

تخلخل هاي ريزي كه بر روي سطح پوشش موجود است يك 

 امتياز محسوب مي شود چراكه باعث رشد هر چه بيشتر

سلولهاي استخواني و بهم پيوستگي و پايداري مكانيكي فصل 

. ]6[شش زيرلايه مي شود پو مشترك بين استخوان محاطي و

  .رلايه نايتينول بر روي زيHA پوشش XRDالگوي پراش . 5شكل 

 

  .آناليز تفكيك انرژي براي پوشش هيدروكسي آپاتيت نمونه حاوي ترك .6شكل 

 

شكل
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 عمليات تف جوشي تحت اتمسفر خنثي از اكسيد در ضمن

 HAشدن فصل مشترك جلوگيري كرده و باعث مي شود فاز 

  .]6[به فازهاي ديگر كلسيم فسفات تجزيه نشود

  

  نتيجه گيري

ضخامت و وزن پوشش با افزايش ولتاژ اعمالي و زمان  - 1

 . يابدافزايش ميEPD بگذاري در طي فزآيند رسو

 طي ولتاژ ثابت با گذشت EPDفرآيندشدت جريان در  - 2

 .زمان كاهش مي يابد
 30دهد كه نمونه پوشش داده شده در ولتاژ  نتايج نشان مي - 3

 دقيقه، يك پوشش يكنواخت و بدون ترك بعد 2ولت و زمان 

 .از عمليات تف جوشي است

ضخامت رسوب و ميزان تخلخل رسوب با كاهش ولتاژ  - 4

 .كاهش مي يابد و منجر به يك پوشش يكنواخت مي شود 

تغيير فاز هيدروكسي آپاتيت به فازهاي ديگر كلسيم  - 5

 درجه 800فسفات، زماني كه عمليات تف جوشي در دماي 

 .سانتيگراد رخ دهد، صورت نمي گيرد

  تشكر و قدر داني

 SEMو XRD الوگرافي، از مسئولين آزمايشگاه خوردگي، مت

ه جناب آقاي عليرضا نقي زاده وآقاي محمد حسين ظريف ب

  .دليل همكاري در اين پژوهش تشكر و قدر داني مي شود

  

  .آناليز تفكيك انرژي براي پوشش هيدروكسي آپاتيت نمونه بدون ترك .7 شكل

 

 30ميكروساختار سطح نمونه پوشش داده شده  در ولتاژ  .8لشك

  . دقيقه2ولت و زمان 

 50ميكروساختار سطح نمونه پوشش داده شده  در ولتاژ  .9شكل

  . دقيقه3ولت و زمان 
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