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  نــازك، يــه لايــت، آپاتيدروكــسيه
Ti-6Al-4Vكند و پاش مگنترون ،  

  

 بـر روي    DC و   AC با روش كند و پاش مگنترون        HA/TiO2 و   HA  ،TiO2هايي از     در تحقيق حاضر، لايه   
ي كـه بـراي     ده ـ  در اين جـا بـا تعيـين پارامترهـاي بهينـه پوشـش             .  پوشش داده شدند   Ti-6Al-4Vزيرلايه  

 بـود،   Ar/O2 (70/30( و براي تك لايه تيتانيا نسبت آرگـون بـه اكـسيژن              W 175هيدروكسي آپاتيت توان    
به منظور بررسي فازهاي تشكيل شـده، مورفولـوژي و زبـري            . دهي گرديد    پوشش HA/TiO2نمونه دو لايه    

 و ميكروسـكوپ    )SEM(، ميكروسـكوپ الكترونـي روبـشي        )XRD(سطح به ترتيب از پراش اشعه ايكـس         
همچنين اثر دما در عمليات حرارتي بر رشد لايـه هيدروكـسي آپاتيـت    . بهره گرفته شد ) AFM(نيروي اتمي   

آزمـايش خـوردگي نيـز      ) SBF(سازي بـدن      ها درون مايع شبيه     وري نمونه   با غوطه . مورد بررسي قرار گرفت   
ضمن ايـن كـه     . كنند  وطه تائيد مي  هاي مرب    را در پوشش   TiO2 و   HA وجود فازهاي    XRDنتايج  . انجام شد 

 رشد داشـته و نيـز       HAهاي مربوط به      مشاهده گرديد با انجام عمليات حرارتي بر روي نمونه چند لايه، پيك           
 مقاومــت بــه خــوردگي بهبــود يافتــه اســت؛ بــه طــوري كــه شــاخص دانــسيته جريــان خــوردگي از مقــدار 

A.cm-2041/0       ـ   بـه ترتيـب     003/0 و   007/0،  015/0ه مقـدار     براي نمونه تك لايه هيدروكسي آپاتيت، ب
 C500°هاي چند لايه عمليات حرارتي شده در     با پوشش چند لايه عمليات حرارتي نشده و نمونه          براي نمونه 

 بهتـرين مقاومـت بـه       C800°بدين ترتيب نمونه چند لايه عمليات حرارتي شده در          .  كاهش يافت  C800°و  
 بـا ضـخامتي در   TiO2 و HA حاكي از تشكيل لايـه نـازكي از   SEM همچنين تصاوير. خوردگي را دارا بود   

دارنـد كـه زبـري سـطح زيرلايـه بـدون پوشـش بـا اعمـال                     بيان مـي   AFMهاي    داده.  دارد nm300حدود  
هـاي   هـا نمونـه   طبق ايـن داده .  بهبود يافته استHA/TiO2 و چند لايه TiO2 و HAهاي تك لايه   پوشش

در مورد نمونه چند لايه عمليات      . داشتند) Å 64در حدود   (قريباً يكسان    زبري سطح ت   HA و   TiO2تك لايه   
 چنـد لايـه عمليـات     نمونـه بـراي . دهد  بهبود خوبي در زبري سطح را نشان ميÅ 5/73حرارتي نشده، عدد  

 اين عدد به شدت افزايش يافته و شاهد رشد شديدي بوده اسـت كـه نـشان از اثـر                     C800°حرارتي شده در    
  .باشد  هيدروكسي آپاتيت مي انجام عمليات حرارتي بر خواص سطحي پوششبسيار مثيت 
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  مقدمه -1
در حال حاضر، كند و پاش مگنترون مؤثرترين فرآيند بـراي           

نيـروي  . باشد  اد لايه نازك مي   نشاني طيف وسيعي از مو      لايه
محركه اصلي در توسعه اين روش تقاضاي روز افزون بـراي           

هاي نازك كاربردي و با كيفيت بالا در صنايع گونـاگون            لايه
هاي ايجاد شـده بـا روش         در بسياري از موارد، لايه    . باشد  مي

هـايي كـه بـا سـاير          كند و پاش مگنتـرون نـسبت بـه لايـه          
  .هايي داشته است اند، برتري ده ايجاد شPVDفرآيندهاي 

در سيستم كند و پاش مگنترون، يك ميدان مغناطيسي قوي       
شـود كـه باعـث انتقـال          در نزديكي سطح تارگت ايجاد مـي      

 1غناطيـسي مـارپيچ گونـه     مها بـه سـمت شـارهاي          الكترون
اين شرايط ايجاد پلاسما در نزديكي سطح تارگت را . شود مي

يه تشكيل شده بر روي سطح      در پي دارد بدون اين كه به لا       
زيرلايه آسيب رسانده و تغييـري در شـرايط اسـتكيومتري و            

مضافاً . يكنواختي ضخامت لايه نازك نشانده شده ايجاد كند       
ــرون     ــاش مگنت ــد و پ ــستم كن ــك سي ــه در ي ــن ك ، RFاي

كننـد؛ بنـابراين      هاي توليد شده مسافتي را طي مـي         الكترون
و ) +Arمعمولاً (گاز خنثي هاي    احتمال يونيزاسيون بيشتر اتم   

به . يابد  توليد يك پلاسماي با تراكم بالاي پايدار افزايش مي        
هاي آرگون يـونيزه شـده سـطح تارگـت را             طور خلاصه، اتم  

ها و تشكيل لايـه       اتم/ ها    بمباران كرده و آزادسازي مولكول    
  .]1-3[گردند  نازك بر روي زيرلايه را موجب مي

ياي مضاعفي را نيز بـه همـراه         مزا RFكند و پاش مگنترون     
 و  2هاي نارسانا، اثرات بـاردهي      دارد از قبيل استفاده از تارگت     

گيــري از ميــدان   بــه دليــل بهــره3كــاهش تــشكيل قــوس
  

1 Spiral 
2 Charge-up effects 
3 Arching 

ذكر اين نكته ضروري است     ). RFفركانس  (الكتريكي متغير   
نـشاني    اي در لايه     به طور ويژه   RFكه كند و پاش مگنترون      

اين . هايي از مواد نارسانا مزيت دارد      هاي نازك با تارگت     لايه
 4 و يـك شـبكه هماهنـگ امپـدانس         RFامر به منبع تغذيه     

همچنين بايستي متذكر   . گردد   و تارگت برمي   RFميان مولد   
شد كه بـدون اسـتفاده از يـك مگنتـرون، ممكـن اسـت در              
تشكيل لايه نازك از مواد نارسانا مشكلات متعـددي ايجـاد           

ي ميان ماده تارگت و گاز خنثـاي        گردد مانند واكنش شيمياي   
تركيبـات اكـسيدي و نيتريـدي       . درون محفظه خلاء دستگاه   

هاي نازك توسعه يافتـه بـا كنـد و پـاش              هايي از لايه    نمونه
هـا بـا       هستند به طوري كه تركبيات لايه نازك آن        5واكنشي

تنظيم فشار نسبي گازهاي خنثي و واكنشي داخـل محفظـه           
  .]1[ باشد خلاء، قابل كنترل مي

هاي متعددي وجـود دارد،       ها روش   نشاني بيوسراميك   در لايه 
، 6مانند پلاسما اسپري، اسپري الكترواستاتيك، ليـزر پالـسي        

 ژل و نيز كند     –، لايه نشاني سل     7اكسيداسيون ميكروقوسي 
دهي يـك     از آنجايي كه پوشش   . ]4 و 5-7[و پاش مگنترون    

ن از آليـاژ    ها، كاهش آزادسازي يـو      كاشتني فلزي با سراميك   
فلزي به بدن و به نوعي مقاومت به خـوردگي بـالاتر را بـه                
همراه دارد كه خود يك مزيت است، استفاده از كند و پـاش             

هـا، يـك روش         دهـي كلـسيم فـسفات       مگنترون در پوشـش   
سـازگار بـر روي       آل براي ايجاد لايـه سـراميكي زيـست          ايده

ارامترهاي در اين جا با انتخاب پ     . باشد  هاي فلزي مي    كاشتني
نشاني مناسب امكان ايجاد يك پوشش كلسيم فـسفات           لايه

)CaP (   هـاي كامپوزيـت وجـود دارد        مطلوب و حتي پوشش .
  

4 Impedance matching network 
5 Reactive sputtering 
6 Pulsed laser 
7 Micro-arch oxidation  
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هـاي    بـا پوشـش   ) عمدتاً آلياژ تيتانيم  (هايي    بنابراين، كاشتني 
سراميكي بـسيار خـوبي بـراي كابردهـاي دائمـي دنـداني و              

  .]4[اورتوپدي در دسترس خواهد بود 
ا، در برخي از مطالعات، با پوشش هيدروكـسي         در همين راست  

 RF1آپاتيت بر روي زير لايه تيتانيمي به روش كند و پـاش             
در فشارهاي مختلف آرگون نـشان داده شـده اسـت كـه در              

از يـك طـرف،     . كنـد   فشارهاي بالا، اثر متناقضي بـروز مـي       
ــاد    ــي آن ايج ــون و در پ ــونيزه آرگ ــاز ي ــزان گ ــزايش مي اف

از طـرف ديگـر،     . گيرد  شتر صورت مي  دهي بهتر و بي     پوششي
 به فازهـاي ديگـري      HAاين افزايش فشار منجر به تجزيه       

در . گـردد    مـي  CaO و   β-PYR و   TTCP و   β-TCPمانند  
 به دليـل واكـنش در بـدن موجـود زنـده و              CaOاين ميان،   

عـدم   (2ايجاد مشكلاتي نظير التهاب، سـوزش و مـسموميت        
هـاي    در پوشـش   نـامطلوب    يدر بدن، فـاز   ) سازگاري  زيست

به منظور شناسايي فازهـاي متعـدد       . باشد  فسفات كلسيم مي  
تشكيل شده در پوشش به روش كند و پاش، از پراش اشـعه             

امـا از آنجـايي كـه       . شـود   بهره گرفتـه مـي    ) XRD(ايكس  
 در اسـكن نرمـال   CaOشناسايي فاز و به ويژه فاز نامطلوب     

واياي  در زXRDبه دليل نازك بودن پوشش دشوار است، از    
  .]8[گردد   استفاده مي3پايين

 خـواص   HAهـاي      همچنين مشاهده شده است كه پوشش     
 و ]9-14[باشـند   مكانيكي ضعيف داشته و ترد و شكننده مي   

هـا در      سـرعت انحـالال آن     µm 1هاي كمتر از      در ضخامت 
در . ]9[بافت موجود زنده بالاتر است كه اين مطلوب نيست          

گيــري از  نش ايــده بهــره و همكــاراDing همــين راســتا، 

  
1 Radio Frequency  
2 Poisoning of Cells 
3 Low-Angle X-Ray Diffraction  

ايشان مشاهده .  را مورد مطالعه قرار دادند    HA/Tiكامپوزيت  
 در تارگت،   Ti درصد حجمي از پودر      10كردند كه با افزودن     

ترين خواص مكانيكي از قبيل صافي سطح، چسبندگي          بهينه
  . ]10[پوشش به زيرلايه و عدم وجود ترك بدست آمد 

هــاي  نيكي پوشــشدر جهــت ارتقــاء و بهبــود خــواص مكــا
هيدروكسي آپاتيت بر روي آلياژهـاي تيتـانيم، محققـان بـه            

هـا    هاي چند لايه رفتنـد كـه در آن          سمت استفاده از پوشش   
ك لايه مياني به زيرلايه تيتانيمي      ي توسط   HAلايه بيروني   

 و همكارانش   Nelea كه توسط    يدر تحقيق . گردد  متصل مي 
ــت    ــسي آپاتي ــشي از هيدروك ــت، پوش ــام گرف ــر روي انج ب

 ايجـاد  RF بـه روش كنـد و پـاش     Ti-5Al-2.5Fزيرلايـه 
 بر  TiN 4در اين جا اثر وجود و عدم وجود لايه مياني         . گرديد

ايـشان  . خواص مكانيكي اين پوشش مورد مطالعه بوده است       
 موجـب بهبـود و ارتقـاء        TiNدريافتند كه وجود لايه ميـاني       

يدن خواص مكانيكي پوشش به ويژه سختي، سفتي و نيز رس         
  . ]15[به پوششي با تراكم بالاتر شده است 

 HAاي از      و همكارش پوشش دو لايـه      Linدر همين زمينه    
 بــر روي زيرلايــه 5 را بــا روش تراســب الكتروليــتTiO2و 

ها مشاهده كردند كـه وجـود لايـه           آن. تيتانيمي ايجاد كردند  
 موجب پايدار شدن پوشش هيدروكسي آپاتيـت        TiO2مياني  

گـردد و نيـز      استحاله فاز در دماهاي بـالا مـي        و جلوگيري از  
شتري را نسبت به زيرلايـه تيتـانيمي موجـب          يفعالي ب   زيست

 TiO2همچنين مشاهده گرديد وجود لايـه ميـاني         . گردد  مي
 از  HAموجب افزايش چشمگير استحكام چسبندگي پوشش       

MPa 3/11 به MPa 7/46 16[ شده است[.  
انواع پوشش تـك لايـه      اي ميان     در مطالعه ديگري، مقايسه   

  
4 Buffer  layer 
5 Electrolytic deposition 
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HA دو لايه ،HA,TiO2  و پوشـش functional graded 
ــوب HA و  TiO2،HA/TiO2از  ــا روش رس ــه ب ــي   ك ده

نتـايج ايـن    . دهي شدند، انجام گرفت      پوشش 1الكتروفورتيك
متـشكل   functional gradedمطالعه نشان داد كه پوشش 

 از استحكام چسبندگي بيشتري HA و  TiO2،HA/TiO2 از
 به  MPa 31( به دو پوشش ديگر برخوردار بوده است         نسبت

 .]MPa 11 (]17 و MPa 24ترتيب در مقايسه با 

-Ti-6Alهاي مختلفي بـا زيرلايـه         در تحقيق حاضر، نمونه   

4V  هاي اكسيد تيتـانيم و هيدروكـسي آپاتيـت بـا              و پوشش
هـاي     بـا نـسبت    يروش كند و پاش مگنترون و در اتمـسفر        

ژن تهيه گرديدند تا بدين طريق اثر      مختلفي از آرگون و اكسي    
ها و به ويژه وجود لايه مياني در خواص پوشش            انواع پوشش 

  .هيدروكسي آپاتيت بر آلياژ مذكور مورد بررسي قرار گيرد

  ي تجربيها تيفعال -2
  ها مواد اوليه و سنتز نمونه -2-1

هاي نـازكي از هيدروكـسي        در اين تحقيق، هدف ايجاد لايه     
 با روش كند و     Ti-6Al-4Vي زيرلايه   آپاتيت و تيتانيا بر رو    

بدين منظور و با استفاده     . باشد   مي DC و   RFپاش مگنترون   
هـايي بـا       به شكل قرصي   يهاي   زيرلايه Wire-Cutاز روش   

-Tiآليــاژ اي از   از اســتوانهmm6 و ضــخامت mm18قطــر 

6Al-4V) F136, Friadent GmbH, Mannheim, 

Germany (  ازي سـطح بـا     س ـ  پـس از آمـاده    . برش داده شد
، 400،  340 2 در گريـدهاي   SiCبـا كاغـذ سـمباده       (پوليش  

هـا    ها با اتانول، زيرلايه     و شستشوي آن  ) 1200 و   800،  600

  
1 Electrophoretic Deposition Technique (EPD) 
2 Grade 

كن قرار داده شد تا اتانول باقي مانده بر سـطح               درون خشك 
  . ها حذف گردد آن

، از پـودر هيدروكـسي آپاتيـت        HAجهت ساخت تـارگتي از      
  Berkeley Advancedســـاخت شـــركت آمريكـــايي

Biomaterials) كدBABI-HAP-SP (      بـا متوسـط انـدازه
پـس از   .  استفاده گرديد  m2/g 10 و سطح ويژه     µm 5ذرات  

 درون HA، قـرص خـام     bar 20 در فـشار     HAپرس پـودر    
 زينترينـگ   C500كوره الكتريكي قرار داده شد تا در دماي         

 .آن انجام گردد

 درون محفظـه    HA هاي تيتانيمي و تارگت     در ادامه زيرلايه  
ساخت شركت يار نيكـان   (RFدستگاه كند و پاش مگنترون      

ــران ــرار داده شــدند) صــالح، اي ــا ايجــاد خــلاء  . ق   ســپس ب
Torr 7-10    ــا ــر ب ــشاري براب ــا ف ــون ب ــاز آرگ ــق گ    و تزري
Torr 7- 10 ×05/0           شرايط براي آغـاز فرآينـد كنـد و پـاش 

  . فراهم گرديد
.  مد نظـر بـوده اسـت    در اين جا چند نمونه پوشش داده شده       

 بر روي زيرلايه تيتانيمي در سه 3 تنها HAسه نمونه پوشش    
، H1( ايجـاد گرديـد      w200 و   w 150،w 175توان مختلف   

H2   و H3 .(        همچنين براي تعيين شرايط بهينه براي ايجـاد
 به عنوان لايه مياني براي نمونه نهـايي چنـد           TiO2پوشش  

ت شـركت يـار     سـاخ (، يك تارگت از تيتـانيم خـالص         4لايه
درون دستگاه كند و پاش مگنترون قرار       ) نيكان صالح، ايران  

 فرآينـد   DC (A 18/0(داده شد و با اعمال جريان مـستقيم         
. ايجاد پوشش تيتانيا بر روي زيرلايه تيتانيمي انجـام گرديـد          

 و DC، در ايـن جـا بـا اعمـال جريـان            RFبر خلاف فرآيند    
 و اكـسيژن فرآينـد    اعمال اتمسفري از مخلوط دو گاز آرگون      

  
3 Monolithic 
4 Multilayer 
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بدين صـورت كـه در اثـر گازهـاي          . دهد  كند و پاش رخ مي    
 از سـطح تارگـت جـدا شـده و در حـين              Tiهاي    يونيزه، اتم 

نشستن بر سـطح زيرلايـه بـا اكـسيژن موجـود در اتمـسفر               
بـدين ترتيـب لايـه اكـسيد     . شـوند  واكنش داده و اكسيد مي 

  . گردد تيتانيم بر روي زيرلايه ايجاد مي
 جا سه نمونه پوشش تيتانياي تنهـا بـر روي زيرلايـه             در اين 

 از دو   70/30،  50/50،  30/70 مختلف    تيتانيمي در سه نسبت   
هـا    كـد نمونـه   (گاز به ترتيب آرگون و اكسيژن ايجاد گرديد         

T1 ،T2 و T3 .(  
 لايه نازك   HA  در آن  دهي نمونه چند لايه كه      براي پوشش 

ــي و  ــص TiO2بيرون ــاني ات ــه مي ــوان لاي ــه عن ــده  ب ال دهن
، باشــد  مــيTi-6Al-4Vهيدروكــسي آپاتيــت بــه زيرلايــه 

دهي بدست آمده براي هر دو مـاده          پارامترهاي بهينه پوشش  
در ادامه بـراي بررسـي      ). ML0ها    كد نمونه (اعمال گرديدند   

هاي ايجـاد شـده،       اثر عمليات حرارتي مجدد بر روي پوشش      
 ساعت  1هاي چند لايه داخل كوره الكتريكي به مدت           نمونه

كـد  ( قـرار گرفتنـد      C800 و   C500 يبه ترتيب در دماها   
در انتهـا تمـامي     ). ML800 و   ML500ها به ترتيـب       نمونه
  . هاي متعدد ذيل مورد آناليز قرار گرفتند  با روشها نمونه

   خواصنييتع -2-2
به منظور بررسـي فازهـاي تـشكيل شـده از دسـتگاه اشـعه               

ــدل ) XRD(ايكــس  ــركت X'Pert³ MRDم ــاخت ش  س
Panalytical   ايـن دسـتگاه داراي قابليـت       .  استفاده گرديـد

 هـم خوانـده     TF-XRDبـه    (grazing اسكن نرمال و نيـز    
  .باشد مي 1)شود مي

هـا و نيـز       هـاي مورفولـوژيكي سـطوح پوشـش         براي بررسي 
  

1 Thin Film XRD 

ميكروسكوپ الكتروني گـسيل    ها از     گيري ضخامت آن    اندازه
ــداني  ــدل SEM-FE(2(مي ــاخت  XMU-3MIRA م  س
ــوري چــك (CANTESشــركت  ــه ) جمه ــز ب  EDSمجه

هـايي كـه      همچنين براي بررسي سطوح نمونـه     . استفاده شد 
 قـرار   SBFسازي شرايط بدن انسان درون مـايع          جهت شبيه 

 ساخت شـركت    VEGAIII مدل   SEMداده شده بودند، از     
TESCANبهره گرفته شد  .  
هـا از     سـطوح پوشـش    3زبريهاي توپوگرافي و      براي بررسي 

 AutoProbe مـدل  AFM(4(وي اتمـي  ميكروسكوپ نيـر 

CP  ــركت ــاخت ش  Park Scientific Instruments س
  . استفاده گرديد) آمريكا(

  آزمون خوردگي -2-3
هاي مورد نظر درون يك بشر حاوي محلول          در اين جا نمونه   

كـه  ) 1با مشخصات جدول     SBF(5)(سازي بدن انسان      شبيه
بـا  . دندتوسط نگارنده در آزمايشگاه ساخته شد، قرار داده ش ـ        

بـراي تعيـين    ) SCE(قرار دادن يك الكترود مرجع كالومـل        
و ) پلاتـين ( در محلول    6ولتاژ نسبت به آن، يك كانترالكترود     

و وصـل   )  يـا همـان زيرلايـه      Ti-6Al-4V( الكترود كـاري  
 EG&Gها به دستگاه پتانـسيواستات مـدل    نمودن همه آن

273A       و اعمال نرخ ولتـاژ mV/s 1       در بـازه پتانـسيل mV 
 OCP(7(نسبت به پتانـسيل مـدار بـاز         + mV 570 تا   -100

هايي به صورت     در اين مرحله داده   . اين آزمايش انجام گرفت   
سـپس  . آيـد   بدست مـي  ) Icorr(بر جريان   ) Ecorr(نمودار ولتاژ   

  
2 Field emission scanning electron microscope 
3 Roughness 
4 Atomic Force Microscope 
5 Simulated Body Fluid  
6 Counter-electrode 
7 Open circuit potential 
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ها با محاسباتي به صورت نمـودار ولتـاژ بـر حـسب               اين داده 
 .گردند رسم و گزارش مي) A.cm-2(دانسيته جريان 

مورد استفاده و مقايسه  SBF شخصات محلولم -1 جدول
  .آن با پلاسماي خون انسان

 )mmol/dm3(غلظت يون 

سازي بدن  مايع شبيه
)SBF( 

پلاسما خون 
 انسان

 يون

0/142 0/142 Na+ 

0/5 0/5 K+ 

5/1 5/1 Mg2+ 

5/2 5/2 Ca2+ 

8/147 0/103 Cl-1 

2/4 0/27 HCO3
-1 

0/1 0/1 HPO4
-2 

5/0 5/0 SO4
-2 

  تايج و بحثن -3
  )XRD(آناليز فازي  -3-1

مربـوط بـه    ) XRD(طيـف پـراش اشـعه ايكـس         ) 1(شكل  
با توجه به عدم    . دهد   را نشان مي   Ti-6Al-4Vزيرلايه آلياژ   

 Ti-6Al-4Vوجود يك الگوي مرجع مشخص بـراي آليـاژ          
در نسخه پايگاه داده مورد استفاده در اين تحقيق، از الگـوي            

  .رفته شد بهره گ]18[ارائه شده در مرجع 
 پـودر هيدروكـسي آپاتيـت مـورد         XRDطيف  ) 2(در شكل   

 نشان داده شده است كـه بـا         HAاستفاده در ساخت تارگت     
ــع   ــوي مرج ــا الگ ــسه آن ب  JCPDS 00-009-0432مقاي

شود كه پودر مورد اسـتفاده دقيقـاً هيدروكـسي            مشخص مي 
  .آپاتيت بوده و خلوص بسيار بالايي داشته است

  

  
  .Ti-6Al-4V زيرلايه XRDطيف  -1 شكل

  
  . پودر هيدروكسي آپاتيتXRDالگوي  -2 شكل
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هـا را نـشان        نرمـال تمـامي نمونـه      XRDالگوي  ) 3(شكل  
شود، الگوي همـه      همان طور كه در شكل ديده مي      . دهد  مي

 TiO2 و   HAها يكسان است و اثري از فازهايي مانند           نمونه
هـاي    تواند به دليل ضخامت بـسيار كـم لايـه           نيست كه مي  

از ايـن رو و بـراي بررسـي         . اده شـده باشـد    نازك پوشـش د   
فازهاي محتمل و مورد نظر از پراش اشعه ايكس در زواياي           

  .پايين بهره گرفته شد

  
  .ها  نرمال تمامي نمونهXRDالگوي  -3 شكل

هـاي بـا      طيف پراش اشعه ايكس در زاويه پايين براي نمونه        
بـه همـراه الگـوي      ) T3 و   T1  ،T2(پوشش تك لايه تيتانيا     

-JCPDS 00 يرلايه تيتانيمي و الگـوي مرجـع   مربوط به ز

همـان طـور كـه      . ارائه شده است  ) 4(در شكل    021-1276
 درجـه از الگـوي      33تـر از      شود، در زوايـاي كـم       مشاهده مي 
تواند  اين امر مي. شود ها پيك واضحي ديده نمي  تمامي نمونه 

به اين دليل باشد كه يا فاز آمورف در پوشـش وجـود دارد و               

 grazingناشـي از انجـام آزمـون اشـعه ايكـس            يا اين كـه     
تـرين ميـزان     كـه بـيش  T1در الگوي پراش نمونه  . باشد  مي

آرگون در گاز مخلوط تزريقي به محفظه دستگاه كند و پاش           
مـشاهده  . شـود   گونه پيك واضـحي ديـده نمـي         را دارد، هيچ  

هاي مربوط بـه      شود كه با كاهش ميزان گاز آرگون، پيك         مي
تـري قابـل       و روتايل بـه طـور واضـح        Ti-6Al-4Vزيرلايه  

بنـابراين، بـا ايـن اسـتناد و بـا توجـه بـه               . مشاهده هـستند  
، اين نمونه به عنوان نمونه بهينـه        T3هاي بلندتر نمونه      پيك

دهي تيتانيا به روش كند و پاش بـر           در تعيين شرايط پوشش   
 .  گردد روي زيرلايه تيتانيمي معرفي مي

  
هاي تك لايه  هاي با پوشش  نمونهXRDطيف  -4 شكل

 و الگوي Ti-6Al-4V مربوط به XRDتيتانيا به همراه طيف 
  .مرجع روتايل

 يعني  HA داراي پوشش    يها   مربوط به نمونه   XRDالگوي  
H1 ،H2 ،ML0 و ML500 در . آمــده اســت) 5( در شــكل

دليل ايـن   .  وجود ندارد  H3شكل مذكور الگويي براي نمونه      
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 W 200تارگت هيدروكسي آپاتيت در توان      امر از بين رفتن     
همچنـين مـشاهده   . باشـد  در طي فرآينـد كنـد و پـاش مـي        

دهـي در مـورد       هايي كه فقط پوشش     شود كه براي نمونه     مي
بـه  ) HA(ها انجام پذيرفته است، فاز هيدروكسي آپاتيـت      آن

تواند وجود فاز     دليل اين امر مي   . شود  طور واضحي ديده نمي   
) هـاي نـانو     اندازه بلورك ( پايين   1 بلورينگي  با يآمورف يا فاز  

 بـه   C500° كـه در دمـاي       ML500اما بـراي نمونـه      . باشد
 ساعت تحت عمليـات حرارتـي قـرار گرفتـه اسـت،             1مدت  
هاي مربوط به فاز هيدروكسي آپاتيت به خوبي به وجود            پيك

  .آمده، رشد كرده و قابل مشاهده است

  
به  HAهاي داراي پوشش   نمونهXRDالگوي  -5 شكل

همراه الگوي زيرلايه، الگوي مرجع تيتانيا و هيدروكسي 
  .آپاتيت

  
1 Crystallinity 

، ML0هـاي چنـد لايـه          مربوط بـه نمونـه     XRDالگوهاي  
ML500   و ML800    در . نشان داده شده است   ) 6( در شكل

هاي مربوط به     اين جا با افزايش دماي عمليات حرارتي پيك       
انـد كـه نـشان از افـزايش           هيدروكسي آپاتيـت رشـد كـرده      

  .  داردHAهاي  ها و دانه ورينگي و رشد بلوركبل

  
هاي داراي پوشش چند لايه   نمونهXRDالگوي  -6 شكل
ML0 ،ML500 و ML800 به همراه الگوي زيرلايه، الگوي  

  .مرجع تيتانيا و هيدروكسي آپاتيت

  ي مورفولوژيبررس -3-2
 و  T3 از سـطح نمونـه بهينـه         FE-SEMتصاوير  ) 7(شكل  
همـان طـور كـه مـشاهده        . دهـد    را نـشان مـي     EDSآناليز  
 در  XRD تاييـد كننـده نتـايج        EDSشود، نتـايج آنـاليز          مي

تــشكيل و وجــود لايــه تيتانيــا بــر روي زيرلايــه تيتــانيمي  
توان ادعـا كـرد كـه          مي SEMهمچنين از تصاوير    . باشد  مي

كنواخت و نسبتاً متراكم بر روي   يلايه تيتانيا به صورت نسبتاً      
  .زيرلايه تشكيل شده است
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 از سطح نمونه پوشش داده FE-SEMتصاوير  -7 شكل

هاي مختلف و به  در بزرگنمايي) T3كد (شده با تيتانيا 
 .EDSهمراه آناليز 

هاي هيدروكسي آپاتيـت بـه همـراه           از نمونه  FE-SEMتصاوير  
  . نشان داده شده است) 8(ها در شكل   مربوط به آنEDSآناليز 

  

  
ي پوشش  از سطح نمونه داراFE-SEMتصاوير  -8 شكل

هاي  در بزرگنمايي) H2كد (بهينه هيدروكسي آپاتيت 
  .EDSمختلف و به همراه آناليز 

 مذكور از تـشكيل لايـه هيدروكـسي آپاتيـت           SEMتصاوير  
ولي اين لايه از تراكم عالي برخوردار نبـوده و          . حكايت دارند 
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هـاي هيدروكـسي      هـا فواصـلي ميـان دانـه         در برخي قسمت  
تواند ناشي از رفتار ذاتـي   ين امر مي شود كه ا    آپاتيت ديده مي  

HA  اي  دهـي بـه صـورت جزيـره      باشد كه در هنگام پوشش
دليل محتمل ديگري كه    . نشيند  بر روي زيرلايه مي   ) كلوني(

دهـي    توان در نظر گرفت، تنش به وجود آمده در پوشـش            مي
HA طي فرآيند كند و پاش RFباشد  مي . 

 ـ   FE-SEMتصاوير  ) 9(در شكل    ه چنـد لايـه      از سطح نمون
ML0         در دو بزرگنمايي متفاوت و نيز تصوير SEM   مربـوط 

 ML500به سطح نمونه چند لايـه عمليـات حرارتـي شـده             
گردد بـا انجـام       همان طور كه ملاحظه مي    . آورده شده است  

هـا رشـد كـرده و بلـورينگي پوشـش             عمليات حرارتي، دانـه   
  .هيدروكسي آپاتيت افزايش يافته است

 و  HAهـاي تـك لايـه          مقطع نمونه   از سطح  SEMتصاوير  
TiO2    ايـن تـصاوير    . نمايش داده شده اسـت    ) 10( در شكل

اي اسـت كـه       هـاي داراي زيرلايـه شيـشه        مربوط به نمونـه   
دهـي    هاي با زيرلايه تيتانيمي پوشش      همزمان در كنار نمونه   

 از ضــخامت HAمطــابق ايــن تــصاوير، پوشــش . انــد شــده
ايـن تـصاوير    . ت برخـوردار اس ـ   nm 200متوسطي در حدود    

دهنـد كـه پوشـش تيتانيـا داراي پـستي و بلنـدي                نشان مي 
بسياري مي باشد كه اين خود مي تواند در افزايش استحكام           

-Ti بـر روي زيرلايـه       HAپوشـش   ) چـسبندگي (مكانيكي  

6Al-4V         ايـن در   .  به عنوان يك لايه مياني نقش ايفا كنـد
تـري    حالي است كه لايه هيدروكسي آپاتيـت سـطح صـاف          

هـاي هيدروكـسي     اما از آن جايي كـه پوشـش       . اشته است د
، از ايـن رو نقـش يـك لايـه           ندا آپاتيت بسيار ترد و شكننده    

مياني در استحكام بخشيدن بـه ايـن اتـصال حـائز اهميـت              
 .باشد مي

  

  

  
 ML0 از سطح نمونه FE-SEMتصاوير ) b(و ) a( -9 شكل

 از سطح نمونه SEMتصوير ) c(هاي مختلف و  در بزرگنمايي
ML500.

  



  علم و مهندسي سراميك

 

  19  1396    بهار1ي  شماره   6ي  دوره
 

 

  
.اي  بر زيرلايه شيشهTiO2 و HAهاي   از سطح مقطع پوششFE-SEMتصاوير  -10 شكل

 از سطح مقطع پوشش چنـد لايـه         SEMتصوير  ) 11(شكل  
HA/TiO2   بر روي زيرلايه Ti-6Al-4V)   نمونـهML0 ( را

 از  SEMنيز تـصوير    ) 12( آن و شكل     EDSبه همراه آناليز    
 شـده در    سطح مقطـع نمونـه چنـد لايـه عمليـات حرارتـي            

ــب   ــه ترتيــ ــاي بــ  C800و ) C500) ML500دماهــ
)ML800 (  گردد كه    در اين جا ملاحظه مي    . دهد  را نشان مي

 nm386 ضخامت پوشش تيتانيا در حدود       ML0براي نمونه   
همچنـين  . باشـد    مي nm347 در حدود    HAو ضخامت لايه    

 ضــخامت پوشــش تيتانيــا در حــدود ML500بــراي نمونــه 

nm441      و ضخامت لايـه HA     در حـدود nm393    و بـراي 
 و nm472 ضـــخامت تيتانيـــا در حـــدود ML800نمونـــه 

اين افـزايش   . باشد   مي nm456 در حدود    HAضخامت لايه   
ــانو، مــي  ــد در مقيــاس ن ــد ناشــي از  ضــخامت هــر چن توان

  .دهي بوده باشد حرارت
 بـه خـوبي نـشان       EDSروند تغيير ميزان عناصـر در آنـاليز         

يدروكسي آپاتيت و تيتانيـا  هاي ه  دهنده اين است كه پوشش    
 .اند  تشكيل شدهTi-6Al-4Vبر روي زيرلايه 
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  . آنEDSبه همراه آناليز ) ML0( از سطح مقطع نمونه چند لايه FE-SEMتصوير  -11 شكل

  
.b (ML800( و ML500) a( از سطح مقطع نمونه چند لايه FE-SEMتصوير  -12 شكل

 AFMها، از     در ادامه جهت بررسي توپوگرافي سطح نمونه      
 مربــوط بــه زيرلايــه تنهــا، AFMتــصاوير . اســتفاده شــد

ــه ــا      نمون ــه از تيتاني ــك لاي ــش ت ــا پوش ــاي ب و ) T3(ه
نمايش داده شده   ) 13(در شكل   ) H2(دروكسي آپاتيت   ـهي

  شود، زيرلايـه     طور كه در اين تصاوير ديده مي       همان. است
Ti-6Al-4V    هـاي    تري نسبت به نمونه      از زبري سطح كم

ايـن در حـالي اسـت كـه بـا اعمـال             . ديگر برخوردار است  

ــه   پوشــش ــك لاي ــاي ت ــر   HA/TiO2 و TiO2 ،HAه ب
، زبري سطح افزايش داشته )ML0نمونه (زيرلايه تيتانيمي 

نتايج عددي گزارش شده در ايـن آزمـون در جـدول          . است
در ايـن جـا مـشاهده گرديـد كـه           . قابل مشاهده است  ) 2(

ولي ) Å64در حدود   ( وضعيت مشابه    T3 و   H2هاي    نمونه
) Å7/38(بسيار بهتري نسبت به زيرلايـه بـدون پوشـش           

 Å7/38اند؛ بـه نحـوي كـه زبـري سـطح زيرلايـه                داشته
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باشد؛ اين در حالي اسـت كـه بـراي نمونـه چنـد لايـه                  مي
ML0       زبري سطح افزايش معنـاداري داشـته و بـه مقـدار ،

Å5/73  اين افزايش حاكي از كاهش تخلخل      .  رسيده است
در مـورد   . باشـد    مـي  HA/TiO2لايـه   در سطح پوشش دو     

 بود كه افزايش Å209 زبري سطح برابر با ML800نمونه 
ايـن  . باشـد   و قابل تـوجهي مـي     )  برابر 3نزديك به   (شديد  

تـر در     تـر و يكنواخـت      افزايش به صورت سطحي منـسجم     
ايـن بـدان معنـا      . به خوبي قابل مشاهده اسـت     ) 13(شكل  

 بـالا بـه شـدت    است كه انجام عمليات حرارتـي در دمـاي       
ــود   خــواص ســطحي پوشــش هيدروكــسي آپاتيــت را بهب

الذكر به صـورت نمـوداري در         روند تغييرات فوق  . بخشد  مي
  .نشان داده شده است) 14(شكل 

  
 و متوسط مربوط به RMSهاي زبري سطح  داده -2 جدول

  .ML800 و ML0 و T3 ،H2هاي  زيرلايه و نمونه
Average Rough 

(Å)  
RMS Rough 

(Å)  
 نمونه

  زيرلايه  7/38 0/31
Ti-6Al-4V 

4/51 8/64 T3 

6/46 9/63 H2 

8/56 5/73 ML0 

160 209 ML800 

  

  
 از توپوگرافي سطح زيرلايه و AFMتصاوير  -13 شكل

  .ML800 و ML0 و T3 ،H2هاي  نمونه

  
هاي  روند تغييرات زبري سطح زيرلايه و نمونه -14 شكل

T3 ،H2 ،ML0 و ML800.  
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  SBFخوردگي در محلول  -3-3
 و  Ti-6Al-4Vاز آزمايش خوردگي زيرلايـه      نتايج حاصل   

نشان داده شده   ) 15( در شكل    T3  ،H2  ،ML0هاي    نمونه
) Icorr(در اين آزمايش نقطه تلاقي شيب دو منحنـي          . است

معيار سنجش مقاومت به خوردگي است؛ به طوري كه هـر           
) محور افقي نمودار  (چه اين نقطه به سمت دانسيته جريان        

ت به خوردگي بيشتر و بهتر خواهـد        تري باشد، مقاوم    پايين
شود با اعمـال پوشـش بـر          همان طور كه مشاهده مي    . بود

 مقاومـت بـه خـوردگي بهبـود         Ti-6Al-4Vروي زيرلايه   

و ) T3(در ميــان دو پوشــش تــك لايــه تيتانيــا . يابــد مــي
ــت   ــسي آپاتي ــار  )H2(هيدروك ــت رفت ــسي آپاتي ، هيدروك

طـوري كـه    خوردگي بهتري را از خود نشان داده است بـه           
تـر از نمونـه        پـايين  H2الذكر براي نمونه      نقطه تلاقي فوق  

T3             بوده است كه اثر مثبـت اعمـال پوشـش هيدروكـسي 
 را Ti-6Al-4Vآپاتيــت در اصــلاح رفتــار خــوردگي آليــاژ 

گـردد كـه بـا اعمـال          همچنين مشاهده مي  . دهد  نشان مي 
 بر روي آلياژ تيتانيم، به شدت HA/TiO2پوشش چند لايه 

  . ت به خوردگي بهبود يافته استمقاوم

  
  .ML0 و T3 ،H2هاي   و نمونهTi-6Al-4Vمنحني رفتار خوردگي زيرلايه  -15 شكل

هاي با پوشـش چنـد        نمودار رفتار خوردگي نمونه   ) 16(شكل  
هـاي    نمونـه ( پس از انجام عمليات حرارتي       HA/TiO2لايه  

ML500   و ML800 (        را در مقايسه با رفتار خوردگي نمونـه
در . دهـد   نشان مـي  ) ML0( بدون عمليات حرارتي     چند لايه 

تـوان مـشاهده كـرد كـه انجـام            شكل مذكور به خوبي مـي     
عمليات حرارتي بر روي پوشش موجب بهبـود مقاومـت بـه            

 ML800توان ديد كه نمونه       همچنين مي . شود  خوردگي مي 
داراي مقاومت به خوردگي بسيار بهتـري نـسبت بـه نمونـه             

ML500 معنـي اسـت كـه بـا اعمـال         ايـن بـدين   . باشد   مي 
هـاي چنـد لايـه،        دماهاي بالاتر در عمليات حرارتـي نمونـه       
  .   يابد مقاومت به خوردگي بهبود قابل توجهي مي

و دانـسيته   ) Ecorr(اعداد مربـوط بـه پتانـسيل        ) 3(در جدول   
ــوردگي  ــان خ ــي ) Icorr(جري ــده از منحن ــتخراج ش ــاي  اس ه

همان طور كه در    . ارائه گرديده است  ) 16(و  ) 15(هاي    شكل
Icorrبالا نيز بدان اشاره گرديد، هر چه مقـدار          

تـر باشـد،      كـم  
  .تر خواهد بود مقاومت به خوردگي بيش
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  .ML800 و ML0 ،ML500هاي  منحني رفتار خوردگي نمونه -16 شكل

  .مقادير پتانسيل و دانسيته جريان خوردگي -3 جدول

  Icorr نمونه
(µA/cm2) 

Ecorr   
)mv.vs SCE( 

Ti-6Al-4V 462/0 47 

T3 202/0 5/48- 

H2 041/0 47- 

ML0 015/0 5/98- 

ML500 007/0 5/137- 

ML800 003/0 181- 
  

  گيري نتيجه -4
هاي تك لايه و چند لايه از تيتانيـا و            در اين تحقيق پوشش   

 بـا روش    Ti-6Al-4Vهيدروكسي آپاتيت بر روي زيرلايـه       
ايجـاد گرديـده و     ) AC) RF و   DCكند و پـاش مگنتـرون       

ها بدست آمد كه براي نمونه تك لايـه           رامترهاي بهينه آن  پا
 و براي نمونه تك لايه      Ar/O2 70/30تيتانيا نسبت اتمسفر    

 وجود فاز   XRDنتايج  .  بود W 175هيدروكسي آپاتيت توان    
هـاي تـك لايـه هيدروكـسي          هيدروكسي آپاتيت در نمونـه    

 و چنـد لايـه عمليـات        W 175 دهـي    آپاتيت با توان پوشش   
ي نشده و عمليات حرارتي شده در دماهاي بـه ترتيـب            حرارت

°C500   و °C800            و فاز تيتانيا در نمونه تك لايـه تيتانيـا و
همچنـين رشـد    . هـاي چنـد لايـه را نـشان داد           تمامي نمونه 

هيدروكسي آپاتيت با اعمال و افزايش دماي عمليات حرارتي         
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همچنين ملاحظه گرديد كه فاز هيدروكسي      . مشاهده گرديد 
تيت با افـزايش دمـاي عمليـات حرارتـي و قرارگيـري در              آپا

 از افـزايش    AFMهـاي     داده.  رشد يافته است   SBFمحلول  
 براي نمونـه تـك لايـه هيدروكـسي          Å64زبري پوشش از    

هاي چند     به ترتيب براي نمونه    Å209 و   Å5/73آپاتيت، به   
لايه عمليات حرارتي نشده و عمليات حرارتي شده در دمـاي           

°C800  دارد كــه خــود بيــانگر كــاهش تخلخــل و حكايــت
با انجام آزمون خوردگي در     . باشد  افزايش انسجام پوشش مي   

SBF             دانسيته جريان خوردگي كاهش داشـته كـه ايـن امـر 
نشان دهنده افزايش مقاومت به خوردگي با اعمـال پوشـش           
چند لايه و نيز اثر به شـدت مـضاعف عمليـات حرارتـي در               

  .باشد مي بر اين پارامتر C800°دماي 
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