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 1391تابستان 1يشماره

   L316 فولاد زنگ نزن ي شده بر رويجاد ايستي زيشه پوشش شيبررس
 CO2 يزر ليلهبه وس

   محمدپوريليا ا،يزيان عزيثاق، مي فتحيرضا، عليعي محمود ربيدس

   بابليدانشگاه صنعت
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 فعـال  يـست  زيـشه  از پوشـش ش L316 فولاد زنگ نـزن  يستي و زي به منظور بهبود خواص سطح يق تحق يندر ا  :چكيده
 ارزيـابي   DTA ژل تهيه شد و سپس به كمك آناليز حرارتي افتراقـي             -شيشه زيست فعال به روش سل     . استفاده شده است  

 ـ يات شده غوطه ور شده و سپس اثر عمل        يهفولاد زنگ نزن در محلول ته     . گرديد  بـا   CO2 يـزر  تـابش ل   يله بـه وس ـ   ي حرارت
خواص ساختاري و توپوگرافي شيشه هـا توسـط آناليزهـاي           .  قرارگرفت يس مورد برر  يكي وات وكوره الكتر   10 و   5 يها توان

XRD, FTIR, SEM و AFMيـات ژل پس از عمل- شده به روش سليد كه نمونه تولدهند ي نشان ميجنتا.  بررسي شدند 
 يـدار  پايهـا   نمونـه يكهدرحال.  شكل گرفته استيت آپاتيدروكسي شده و فاز ه   يستاليزه كر ي جزئ صورت در كوره، به     يحرارت
   .اند  ماندهي همچنان به صورت آمورف باقيزر شده توسط ليساز

  .CO2 يزرژل، ل- سلي،ده  فعال، پوششيست زيشهش :كليد واژه

  مقدمه -1
 در يا  به دليل خواص مكانيكي مناسب به طـور گـسترده  هاي آن، تيتانيم، كبالت و آلياژL316نزن  هاي فلزي نظير فولاد زنگايمپلنت
هـاي فلـزي در محـيط خورنـده بـدن مـشكلات             استفاده از اين ايمپلنت   . گيرندزشكي و دندان پزشكي مورد استفاده قرار مي       هاي پ حوزه

زيادي را در بر دارد، از جمله اين مشكلات محصولات ناشي از خوردگي است كه  سبب عفونت شده و موجب عدم كارآيي ايـن نـوع از                            
هـاي  ها به علت عدم اتصال مناسب به بافت سخت احتياج به تثبيت كنندهمچنين اين ايمپلنته .]1[ گرددها در محيط بدن ميايمپلنت

هايي بـر   سراميك-از طرفي ديگر شيشه و شيشه      .]2[ سازدخارجي داشته كه عمليات نگهداري در موضع شكست را با مشكل روبرو مي            
 .]3[ ضـايعات اسـتخواني مـورد توجـه قـرار گرفتـه اسـت              به دليل خواص زيستي مناسب در ترميم و درمـان            SiO2-CaO-P2O5پايه  
هاي زنده بدن را از طريق تشكيل يك لايه غنـي از             اي از مواد زيستي هستند كه توانايي اتصال به بافت         هاي زيست سازگار دسته    شيشه

 موفقيـت آميـزي بـه عنـوان         هاي زيست سازگار بـه طـور        از شيشه . باشند هاي زنده، دارا مي    فسفات كلسيم در فصل مشتركشان با بافت      
تـوان بـه زيـست فعـالي،         هاي شيشه زيست سازگار مي    از ويژگي . هاي استخواني در ارتوپدي و جراحي دندان استفاده شده است         پركننده

هـا اسـتفاده    اما خواص مكانيكي ضعيف اين دسـته از سـراميك         . ]4-7[هدايت استخواني و زيست تخريب پذيري خوب آنها اشاره نمود           
 ـايي از خـواص ز به منظور دست يابي به مجموعه .]8[ ها را با مشكلات زيادي مواجه كرده است آنياتوده ستي و خـواص مكـانيكي   ي

هاي مختلفـي بـراي ايجـاد       روش .]9و1[ اندهاي فلزي را پيشنهاد داده    هاي زيست فعال بر روي ايمپلنت     مناسب، محققين ايجاد پوشش   
هاي موجود پلاسما اسـپري  ، كه از ميان روش    ]10[ وجود دارد ... ژل و -وني، ليزر، پلاسما اسپري، سل    ها نظير كاشت ي   اين نوع از پوشش   
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توان از معايب روش پلاسما اسپري مي     . ]11[ گيرنددهي بر روي ايمپلنت مورد استفاده قرار مي        ايي در پوشش  ژل به طور گسترده   -و سل 
ينه بالا، امكان انحلال پوشش به دليل ناپايداري ناشي از انجمـاد سـريع و تركيـب                 به دماي كاري بسيار بالا، تجهيزات گران قيمت، هز        

تر تركيب شيميايي، ايجاد پوشش همگـن   دليل كنترل راحتژل به-هاي اخير روش سل  اما در سال  . ]4و10[ غيرهمگن فازي اشاره كرد   
هـاي  از مزيت . يابي به ساختار نانومتري است     روش دست  هاي اين همچنين از ويژگي  . و كاهش دماي تثبيت مورد توجه قرار گرفته است        

از مباحـث   .]12و13[هاي استخوان ساز و كاهش احتمال مرگ سلولي اشاره كـرد  توان به افزايش چسبندگي سلولساختار نانومتري مي
ر خواص نهـايي پوشـش       به وسيله عمليات حرارتي است كه نقش مهمي را د          ي ژل فرايند پايدارساز   -دهي به روش سل    مهم در پوشش  

هاي هاي حرارتي پوششوجود تحقيقات فراوان صورت گرفته هنوز واكنش با. كندايجاد شده از جمله ساختار و دانسيته پوشش بازي مي
همچنين . ژل كاملا قابل كنترل نبوده و ممكن است محصول نهايي ترك خورده و از سطح زير لايه جدا گردد                  -تهيه شده به روش سل    

تواند بر ايـن مـشكلات غلبـه    هايي كه ميكي از روشي .ناخواسته زيادي ممكن است در پوشش به وجود آيد كه مطلوب نباشدفازهاي 
 عـاري از تـرك و همگـن         هاي كنترل شده   كند، استفاده از تابش پرتو ليزر به جاي عمليات حرارتي است تا بدين ترتيب بتوان به پوشش                

در روش اول پودر پوشش بـه نقطـه تمركـز           .  سطوح وجود دارد   يده وش استفاده از ليزر در پوشش      دو ر  يدر حالت كل  . ]11[ دست يافت 
زر قـرار   يجاد شده است، تحت تابش پرتو ل      ي آن ا  ي از جنس مورد نظر بر رو      ي كه قبلا پوشش   يشود و در روش دوم سطح     پرتو تزريق مي  

توان به تمركز انرژي بـسيار زيـاد ليـزر بـر روي              مليات حرارتي مي  هاي معمول ع  از جمله مزاياي اين روش نسبت به روش        .شود داده مي 
ها در منـاطق مجـاور،       سطح در مدت زمان بسيار كوتاهتر نسبت به كوره، كاهش منطقه متاثر از حرارت و جلوگيري از رشد بي رويه دانه                    

 .]14[ ها و امكان عمليات سطحي موضعي و غير مخرب اشاره كردرفتار تراكم پذيري بهتر پوشش

 نـد يفرآ اثـر ي  بررس ـ و ژل-سـل  روش به L316 نزن زنگ فولاد سطحي  رو بر سازگار ستيز پوشش جاديا پژوهش نيا از هدف
  .باشديم پوشش ختاراسي رو بري حرارت اتيعمل كوره و زريل از استفاده با يساز تيتثب

  يتجربي ها تيفعال -2
  سل هيته - 2-1

 2/0 به آهستگي در مقدار معيني از اسيد نيتريـك           SiO2وان منبع تامين كننده     به عن ) TEOS( مول تري اتيل اورتوسيليكات      064/0
به صورت قطره قطره به محلـول در حـال          ) TEP( مول تري اتيل فسفات      005/0در ادامه   . شود دقيقه مخلوط مي   30مولار به مدت    

 مول از   031/0سپس مقدار   . مانداقي مي  دقيقه به همين حالت بر روي دستگاه همزن ب         45هم خوردن اضافه شده و محلول به مدت         
 4000با جرم مولكولي    ) PEG(پلي اتيلن گليكل    . گردد ساعت به آهستگي به محلول اضافه مي       1 آبه در مدت     4پودر كلسيم نيترات    

در مرحلـه بعـد   . گيـرد  ساعت تحت هم خوردن قرار مـي 1 به محلول اضافه شده و به مدت   =PEG/TEOS 01/0 و با نسبت مولي   
  .نقطه ژل شدن برسد شود تا ويسكوزيته آن به ويسكوزيته نزديكگراد منتقل مي درجه سانتي40حلول به خشك كن با دماي م

  دهي آماده سازي زيرلايه و پوشش -2-2
 منظـور  بـه  و زده سـنباده  cm32/0×2×2 ابعـاد  بـا   L316 نـزن  زنـگ  فـولاد  جنس ازيي هاهيلا ريز پوششي ساز آماده مرحله در
 cm/min 5 سـرعت  بـا  محلـول  دري  ورغوطـه  روش به هانمونه. شوديم خشك و شسته مقطر آب با سپس و الكل با ييزدا يچرب
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 هـوا  اتمـسفر  بـا  كـوره  بـه  هانمونه ازي  تعداد سپس و گرفته قرار طيمحي  دما در ساعت 24 مدت به هانمونه. شوديم داده پوشش
 شيگرمـا  سـرعت  تـرك،  ازي  ريجلوگ و فرار مواد خروج ليدل به گرادينتسا درجه 200-220 و 100-120 محدوده در. شدند منتقل

ºC/min1/0 با برابر شيگرما سرعت ،ييدماي  هامحدوده ريسا در. است بوده ºC/min2 700ي  دما در هانمونه سرانجام. است بوده 
 اتيعمل اثري  بررس منظور به نيهمچن .شونديم سرد كوره در طيمحي  دما تا سپس و ماندهي  باق ساعت 3 مدت به گراديسانت درجه
ي خط صورت به زريل و رنديگيم قرار كربن دياكس يد يگاز زريل تابش تحت شده ورغوطهي هانمونه زريل توان اثري بررس وي حرارت

  .شد استفاده آرگون محافظ گاز از ه،يرلايز سطح شدن دياكس از يريجلوگ منظور به). 1 جدول (شوديم تابانده مختلفي ها توان با
  مختلفي ها نمونهي ساز داريپا طيشرا -1 جدول

  نمونه  يساز داريپا طيشرا
 BG  يحرارت اتيعمل كوره

 I5  وات 5 توان با زريل
  I10  وات 10 توان با زريل

  ها هاي آناليز نمونه روش - 2-3
 درجـه   900 تـا دمـاي      در هـوا  ) DTA(ژل آناليز حرارتي افتراقـي      -منظور بررسي رفتار حرارتي شيشه توليد شده به روش سل         به  

) XRD (پـراش پرتـو ايكـس     واسطه  ه  آناليز ساختاري و فازي پودر ب     . پذيرفت صورت   ºC/min10سانتي گراد با سرعت گرمايش      
)3710Philips PW ( 70ايي در محدوه زاويه<θ2<10 با گام º/min2/0  و طيف سنجي مادون قرمـز )FTIR (  انجـام گرفـت .

 SEM( )30Philips(مورفولوژي و توپوگرافي سطح توسط ميكروسـكوپ الكترونـي   . محاسبه شدها توسط رابطه شرر اندازه دانه

XL(  و ميكروسكوپ نيروي اتمي)AFM ()Easyscan2 Flex AFM(زبري سطح با استفاده از ميكروسكوپ  . صورت پذيرفت
 . مورد بررسي قرار گرفته استNanosurf easyScan 2و به كمك نرم افزار  نيروي اتمي

  تايج و بحثن -3
عدم كنترل مناسب نرخ     . دارد دهي تاثيرات زيادي بر روي خواص پوشش توليد شده و پيشرفت واكنش            پوشش كنترل دما در حين   

تواند منجر به ترك برداشتن پوشش و همچنين ايجاد عيوبي از جملـه خـارج نـشدن كامـل گازهـا در حـين فرآينـد                          گرمايش مي 
 درجه سـانتيگراد    900به همين منظور آناليز حرارتي ژل خشك شده تا دماي           . وي پوشش گردد  عمليات حرارتي و ايجاد حفره بر ر      

  ).1شكل (در اتمسفر محيط مورد بررسي قرار گرفت 

  
   ژل خشك شدهDTAنمودار  -1 شكل
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هـا  اين پيـك  . گرددل خشك شده مشاهده مي    ژناليز حرارتي   آ درجه سانتي گراد در      200 و   100 در محدوده دمايي     دو پيك گرمازا  
پـس  . د تـرك بـر روي پوشـش گـردد          منجر به ايجا   تواند مي ناشي از آن   يها كه واكنش  است ليآبه دليل سوختن و خروج مواد       

  .صت كافي براي خروج گازها وجود داشته باشد باشد تا فركمتا حد امكان بايد  200 و 100 محدوده دمايي آهنگ گرمايش در

  
  ژل-يد شده به روش سلولهاي ت آناليز پراش پرتو ايكس نمونه -2 شكل

ژل پس از عمليـات حرارتـي توسـط         - كه شيشه توليد شده به روش سل       دهدنشان مي ) 2شكل(كس  ي ا پرتو از آناليز    نتايج حاصل 
 ـBGدر حاليكـه نمونـه   . صورت آمورف باقي مانده و هيچ گونه فاز كريستالي رشد نكـرده اسـت  ه ، همچنان ب)I10 و   I5( ليزر ه  ب

هاي زيست فعال بـوده و از       هيدروكسي آپاتيت جز سراميك   .  و فاز هيدروكسي آپاتيت شكل گرفته است       بلوري شده صورت جزئي   
  . ]15[دهدفاز معدني استخوان را تشكيل مي% 70باشد و در حدود خواص زيستي مناسبي برخوردار مي

با توجه به اين نكتـه      . دهد مي  را نشان  cm800-1 و   cm460-1 را در    Si-O-Siحضور باندهاي   ) 3شكل( مادون قرمز    يطيف سنج 
تـوان نتيجـه گرفـت كـه     م مشاهده نشده است، مـي ي هيچ گونه پيكي مرتبط با اكسيد سيليسBGكه در پراش پرتو ايكس نمونه       

 و  cm1050-1باند در   .  از اكسيد سيليسم موجود در نمونه بعد از عمليات حرارتي به صورت آمورف باقي مانده است                يابخش عمده 
1-cm 1385    3هايبه ترتيب متعلق به گروه-

4PO و  -
3NO به دليل پيروليز ناقص، كربنات ناشي از سوختن مواد آلي ممكن           .  است

PO4است در ساختار هيدروكسي آپاتيت حل شده و جايگزين گروه  
 قابـل  cm 1500-1400-1 گردد كه بـا بانـدي در محـدوده    -3

بيشتري با بافت استخوان داشته و در نتيجه ترميم اسـتخوان را بهبـود              اين نوع از هيدروكسي آپاتيت تشابه       . ]16[ تشخيص است 
 مـشاهده   cm3550-3450-1و   cm1631-1  در H-O-Hهمچنين در طيف سنجي مادون قرمز نوسانات ناشي از          . ]17[ بخشدمي

نكته است كه با افزايش توان      گردد كه بيانگر اين      ناپديد مي  cm 2350-1با افزايش توان ليزر باند گروه كربني در محدوده          . گرديد
 پس BGدر حاليكه اين باند كربني در نمونه  .گردندژل خارج مي-ليزر مواد فرار كربني بيشتري از شيشه توليد شده به روش سل

توانـد بـه دليـل       مـي  BGحضور اين باند كربني در نمونـه        . گراد همچنان باقي مانده است     درجه سانتي  700از عمليات حرارتي در     
CO2                            تغييـرات بانـدها در محـدوده       .  موجود در هوا باشـد كـه در حـين فرآينـد تثبيـت سـازي بـا كـوره در آن حـل شـده اسـت  

1Cm-2500-2200 تابعي از غلظت CO2 18[ باشدها ميحل شده در نمونه[.  
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  ژل- توليد شده به روش سلهاي آناليز طيف سنجي مادون قرمز نمونه -3 شكل

  
  I10  ) ج،I5)  ب،BG)  الفژل- به روش سلهاي ايجاد شده  پوششSEMتصوير  -4 شكل
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در حاليكه پوشش عمليات    . دهدژل را نشان مي   - ايجاد سطوح پوشش داده شده با استفاده از روش سل          4 در شكل    SEMتصاوير  
 بـا   هاي پايدار شـده   هاي مختلف است، در نمونه    ايي از ذرات كروي با اندازه     حرارتي شده در كوره عمليات حرارتي، شامل مجموعه       

ر لايه فولادي اثر گذاشته و موجب ذوب زيرلايـه گـشته            يليزر، با افزايش توان ليزر، انرژي تابشي ليزر بر پوشش و در نهايت بر ز              
امـا افـزايش    . تواند در بهبود چسبندگي پوشش به زير لايه موثر باشـد          در صورتيكه ذوب زيرلايه بصورت سطحي باشد، مي       . است

  . تخريب زير لايه را نيز به همراه داشته باشدتواند ذوب و توان ليزر مي
با استفاده از نتايج بدست آمـده از ايـن آزمـايش            . دهد تصاوير دو بعدي و سه بعدي ميكروسكوپ نيروي اتمي را نشان مي            5شكل
ده  نـشان داده ش ـ    2 همان طـور كـه در جـدول       . ژل را بررسي نمود   -هاي توليد شده به روش سل     توان ميانگين زيري پوشش   مي

از طرفي ديگر با افزايش توان ليزر بـه دليـل ذوب   . است، پوشش عمليات حرارتي شده در كوره، داراي بيشترين زبري سطح است   
هاي استخواني  به علت تمايل پيوند سلول    . گرددتري تشكيل مي   يابد و سطوح صاف   شدگي سطح زيرلايه، زبري سطح كاهش مي      

  .]19[ توانند از خواص زيستي مناسبتري برخوردار باشندآمده با سطوح زبرتر ميهاي زيستي به وجود با سطوح زبر، پوشش

  

  

  
  BG ) ج،I10)  ب،I5) الف ژل-هاي ايجاد شده به روش سل تصوير ميكروسكوپ نيروي اتمي پوشش -5 شكل
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  ژل-هاي ايجاد شده به روش سل ميانگين زبري سطح پوشش -2 جدول

  نمونه  )nm(ميانگين زبري سطح 
94/148  BG 
39/135  I5  
34/112  I10  

  گيري نتيجه -4
بـا اسـتفاده از   . ژل مورد بررسي قرار گرفـت -در اين پژوهش امكان ايجاد پوشش بر روي فولاد زنگ نزن با استفاده از روش سل              

هاي تثبيت شده در كوره عمليات حرارتي تبديل به         در حاليكه پوشش  .  فرآيند تثبيت فاز شيشه به خوبي صورت پذيرفت        CO2ليزر  
زبري . با استفاده از ليزر فاز آمورف و شيشه كلسيم فسفاتي توليد گرديد           . سراميك شده و بلورهاي آپاتيتي رشد كرده است       -شيشه

تواند افزايش توان ليزر مي   . سراميك كمتر بوده است   -ايي به دست آمده توسط دو توان ليزر نسبت به شيشه          سطوح فازهاي شيشه  
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