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超声辅助微弧氧化钛合金表面制备含镧涂层的生物相容性评价☆◆ 

刘继光1，包殿瑞1，毕庆伟2，邬志锋1，李慕勤3 

Ultrasound-assisted micro-arc oxidation to prepare biocoatings containing lanthanum on the 

surface of titanium alloy: Biocompatibility evaluation 

Liu Ji-guang1, Bao Dian-rui1, Bi Qing-wei2, Wu Zhi-feng1, Li Mu-qin3 

Abstract 

 

BACKGROUND: Rare earth elements have some biological effects, and broad-spectrum anti-bacterial, anti-inflammatory and 

anti-virus capabilities, they can increase the bonding strength. 

OBJECTIVE: To introduce rare earth lanthanum into the implant coating, and to evaluate the biocompatibility of 

ultrasound-assisted micro-arc oxidation preparing the lanthanum biocoating. 

METHODS: Using ultrasound-assisted micro-arc oxidation, the biocoating containing lanthanum was prepared on the surface of 

the near β-type titanium alloy, and implanted in rabbit femur. The titanium alloy matrix and the micro-arc oxidation biocoating 

without lanthanum served as the control group. Optical microscope was used to observe the formation of new bone; Scanning 

electron microscopy was applied to observe the combination interface of implant and bone, and the bone residue after pulling the 

implant; the bone contact rate was statistically analyzed.  

RESULTS AND CONCLUSION: In the experimental group, the new bone formed surrounding the implant without any fibers and 

osteoclasts; Scanning electron microscopy and bone contact rate are the best in the experimental group and the worst in the 

titanium alloy group. This shows that ultrasound-assisted micro-arc oxidation preparing the lanthanum biocoating can achieve 

high osseointegration and good biocompatibility． 

Liu JG, Bao DR, Bi QW, Wu ZF, Li MQ. Ultrasound-assisted micro-arc oxidation to prepare biocoatings containing lanthanum on 

the surface of titanium alloy: Biocompatibility evaluation.Zhongguo Zuzhi Gongcheng Yanjiu yu Linchuang Kangfu.    

2010;14(29): 5351-5354.      [http://www.crter.cn  http://en.zglckf.com] 

 

摘要 

 

背景：稀土元素具有一定的生物效应，也有广谱抗菌、抗炎和抗病毒的能力，能提高涂层结合强度作用。 

目的：在种植体涂层中引入稀土镧，对引入稀土元素镧的钛基超声辅助微弧氧化涂层的生物相容性进行评价。 

方法：利用超声辅助微弧氧化在 β 型钛合金表面制备含镧生物涂层，并植入家兔股骨内。以钛合金基体和未加镧生物涂层

作对照。采用光镜观察新骨形成，通过扫描电镜观察种植体与骨的结合情况和拔出种植体后其表面骨残留，并对骨接触率

进行数据统计。 

结果与结论：实验组种植体周围新骨形成良好，未见到纤维形成和破骨细胞；扫描电镜观察及骨接触率以实验组最好，钛

合金组最差。结果说明超声辅助微弧氧化制备的含镧生物涂层具有与新骨良好结合的能力，显示出较好的生物相容性。 

关键词：种植体；镧离子；钛合金；超声波；微弧氧化 
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0  引言 

 

采用微弧氧化技术在国内外医用生物材

料的制备中得到较高关注，研究表明微弧氧化

膜能改善种植体的表面理化性能，促进新骨形

成和矿化，提高种植体与骨的结合强度
[1-3]

。

但微弧氧化制备生物涂层仍有许多不足，使其

应用受到限制。 

研究表明稀土元素具有一定的生物效应，

具有广谱抗菌、抗炎和抗病毒的能力，能提高

涂层结合强度作用
[4-5]

。超声波在微弧氧化液

中加快离子传输，利于涂层成分均匀化
[6]
。因

此，实验利用超声辅助微弧氧化技术，在Ca-P

生物涂层基础上，添加硝酸镧，获得Ca-P-La

种植体涂层，改善涂层质量。通过植入新西兰

白兔体内观察其与骨之间的结合情况和生物

反应，为涂层的临床应用提供理论依据。所做

实验完全按照中国《医疗器械生物学评价》

GB/T16886标准
[7]
，对其涂层进行组织学观察

和生物相容性评定。 

 

1  材料和方法 

 

设计：超声辅助、细胞生物学体内观察实验。 

时间及地点：实验于2009-05/09在黑龙江
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省高校生物医学材料重点实验室和佳木斯大学

口腔医学研究所完成。 

对象：选用新西兰白兔27只，雌雄均可，

体质量均约2.5 kg，普通级，由佳木斯大学动

物实验中心提供，实验动物编号 (黑动字：

DP01105002)；使用许可证号 (SYXK(黑 )：

2006-004)，实验过程符合动物伦理学要求
[8]
。 

主要试剂及仪器： 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

方法： 

种植体涂层的制备：钛合金试样尺寸φ    

3.3 mm×6 mm，实验组和微弧氧化组清洗后进

行超声辅助微弧氧化处理，微弧氧化工作电压

400 V，电解液钙磷比0.9。其中实验组硝酸镧

含量0.07 g/L；钛合金组表面碱热处理。实验组

试件扫描电镜形貌，见图1；能谱分析，见图2。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

种植体的植入：27只白兔随机分3组(1，2，

3个月组)，每组9只。25%乌拉糖兔耳缘静脉全

身麻醉，每只每侧股骨远心端植入2枚种植体，

间距10 mm，共植入108枚(见表1)。术后自然

苏醒不限制活动，每日肌注庆大霉素4万单位，

连注3 d。常规饲料喂养，分别于术后1，2，3

个月时处死各组动物。切取包含种植体在内的 

1 cm
3
组织块，体积分数10%中性甲醛溶液固定

3 d，流水冲洗24 h。 

 

 

 

 

 

 

 

 

主要观察指标： 

组织学观察：每组每实验期取4块组织采用

5%硝酸溶液脱钙3 d，每8 h换液1次。完全脱

钙后拔出种植体。进行组织学制片，苏木精-

伊红染色，光镜观察。 

扫描电镜观察：每组每实验期另取4块组

织，每块组织取3等份横行截断。乙醇脱水，临

界点干燥，喷金后采用SEM进行观察种植体与

骨结合情况；再取4块组织，万能力学试验机上

匀速加力拔出种植体，干燥后SEM观察其表面

骨残留状况。 

骨接触率计量：取扫描电镜观察过横截面

的组织块进行重新打磨抛光。采用Bioquant软

件对种植体与骨接触长度测量。每截面测量3

遍取平均数。计算骨接触率，公式如下： 

 

骨接触率=骨与种植体接触的长度/ 

种植体截面长度×100% 

 

统计学分析：由第二作者采用SPSS 12.0软

件包进行骨接触率的统计分析，t 检验，P < 0.05

为差异具有显著性意义。 

 

2  结果 

 

2.1  实验动物数量分析  纳入白兔共27只，在

实验过程中均健康无感染及死亡现象，均未影

响实验取材。 

2.2  组织学观察 

植入1个月时：各组种植体周围均有新骨形 

Figure 1  Coating surface morphology of the ex-
perimental group (Scanning electron 
microscope, ×1 000) 

图 1  实验组涂层表面形貌(扫描电镜，×1 000) 

Figure 2  Coating spectrum analysis of the expe-
rimental group 

图 2  实验组涂层能谱分析 

表 1  实验分组及种植体数目 
Table 1  Grouping and implant number          (n) 

Group 
Experiment 

group 

Micro-arc 

oxidation 

group 

Titanium 

alloy 

group 

Total 

1 month 

2 months 

3 months 

Total  

12 

12 

12 

36 

12 

12 

12 

36 

12 

12 

12 

36 

36 

36 

36 

108 

 

主要仪器、试剂                 来源 

 

β 型钛合金成分为           由西北有色金属研究院提供  

 Ti-3Zr-2Sn-3Mo-25Nb 

双极性脉冲微弧氧化电源     哈尔滨工业大学 

先进涂层技术实验室 

JSM-6360LV 扫描电子显微镜 日本电子株式会社 JEOL 

X-射线能谱仪(EDS/EDX)     美国伊达克斯有限公司 

BIOQUANT OSTEO 高级    美国 BIOQUANT 公司 

 骨质形态学图像分析系统 
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成，但骨小梁较疏松成骨细胞分布其表面。 

植入2个月和3个月：可见新骨逐渐矿化，骨小梁逐渐

变粗致密有规则，新骨由编织骨向板层骨转变，能见成

熟骨细胞。所有切片中种植体与骨接触处未发现纤维形

成和破骨细胞，细胞核与胞质内的核糖体着紫蓝色，细

胞外基质，骨小梁等成分着红色；空白处为种植体所在

区域，见图3。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2.3  骨接触率及统计学分析  在植入1个月时接触率

基本一致，在40%~41%。2个月时实验组和微弧氧化组

大致相同，分别为57%和59%，但钛合金组仅为49%骨

触率上升较慢。3个月时实验组和微弧氧化组都在

69%~71%，钛合金组只有54%。实验组骨接触率最高，

钛合金组最小。各种植体与骨的接触率随时间的延长不

断的增加，见图4。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2.4  扫描电镜观察 

骨与种植体界面的观察：通过扫描电镜能够直接的观察

到种植体与骨界面结合的细节。植入1个月后各组均见有

骨与种植体的结合，但结合面积小。植入2个月种植体与

骨结合逐渐增多，结合较紧密，能见到骨细胞留下的空隙，

实验组和微弧氧化组优于钛合金组，并能见到骨组织沿种

植体表面爬行的现象。植入3个月后各组骨组织与种植体

结合良好，结合长度增加，结合更加紧密，实验组表现更

为突出，见图5。图中见微弧氧化组涂层与种植体之间裂

缝为电镜试件制作过程中机械外力所致。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

种植体植拔出后表面观察： 12周时实验组可见绝大部

分表面已被薄层新骨覆盖，弧氧化组也表现较多部分被

覆盖，但钛合金组仍然只有少量骨组织存在，见图6。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1个月时除钛合金组基本没有骨组织残余外其余各

Figure 5  The combination interface of implant and bone in 
each group at 3 mon after implanting (×200) 

图 5  各组材料植入 3 个月后种植体与骨结合情况观察 
(×200) 

Figure 6  The pullout surface morphology in each group at 
3 mon after implanting (×500) 

图 6  各组材料植入 3 个月拔出后表面形貌观察(×500) 

Figure 3  New bone tissue in each group at 3 mon after im-
planting (Hematoxylin-eosin staining, ×100) 

图 3  各组材料植入 3 个月后新生骨组织观察(苏木精-伊
红染色，×100) 

c: Titanium alloy group 

a: Experimental group          b: Micro-arc oxidation group 

c: Titanium alloy group 

a: Experimental group          b: Micro-arc oxidation group 

c: Titanium alloy group 

a: Experimental group            b: Micro-arc oxidation group 

Figure 4  Bone contact rate at each test cycle in each group 
图 4  每实验周期各组骨接触率分布情况 
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组均可见有新骨的残余附着在种植体表面，微弧氧化小

孔内有新骨基质但很少连成片。2个月时能见到小孔内

有大量骨质，并能在小孔上骨质相连成片。实验组表现

骨量较微弧氧化组更多，钛合金组出现少量薄片骨质附

着在表面。 

 

3  讨论 

 

钛和钛合金的本身生物惰性限制了它与骨组织不

能直接结合，种植体与骨组织的固定是一种紧密贴合的

形态上的固定，依赖于他们之间的机械咬合作用
[9-10]

。

本实验钛合金组的拔出种植体表面SEM观察中很少有

骨组织附着证实其生物惰性没有较好的改善。 

微弧氧化技术已成为成熟的医用生物材料表面改

性的技术
[11-13]

。超声波利用机械效应、空化效应和热效

应，在微弧氧化液中促进电解液中离子分布和传输，利

于涂层成分均匀化，有效提高涂层分布均匀性及涂层的

结合强度
[14-16]

，故本实验通过超声辅助微弧氧化引入镧

离子，现将种植体植入动物体内进行观察，致力于新型

涂层材料的开发和完善。 

  实验分为实验组、微弧氧化组、钛合金组，在大体

观察中未见到毒性反应和感染现象。组织学观察中各组

都有新骨形成，并且3个月时实验组新骨表现成熟，在

实验全过程中实验组种植体周围未见到纤维形成和破

骨细胞。说明实验组中组织没有对新涂层产生排异反

应，且新涂层具有良好的生物相容性，可以在体内与新

骨较好的结合。 

实验在SEM观察中实验组和对照组的骨结合面积

都随时间的延长而增加，并结合良好，骨接触率数据也

证实这点
[17-18]

。植入3个月时统计学分析实验组与钛合

金组的骨接触率的差异有统计学意义(P <0.05)，实验组

的数据比微弧氧化组高，但差别无显著性意义(P > 

0.05)，说明超声辅助微弧氧化制备含镧离子涂层能够达

到与常规微弧氧化涂层同样或更高的骨接触率。而利用

超声辅助微弧氧化技术，并在涂层中引入镧离子，动物

实验表明涂层仍具有良好的生物相容性和骨结合能力。 
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来自本文课题的更多信息--  

利益冲突：课题未涉及任何厂家及相关雇主或其他经济

组织直接或间接的经济或利益的赞助。 

课题意义：实验利用超声辅助微弧氧化技术，在 Ca-P 生

物涂层基础上，添加硝酸镧，获得 Ca-P-La 种植体涂层，改

善涂层质量。通过植入新西兰白兔体内观察其与骨之间的结合

情况和生物反应，为涂层的临床应用提供理论依据。 

课题评估的“金标准” ：所做实验完全按照中国《医疗

器械生物学评价》GB/T16886 标准，对其涂层进行组织学观

察和生物相容性评定。组织学观察利用脱钙石蜡切片苏木精-

伊红染色光镜观察新骨形成，利用扫描电镜观察种植体与骨组

织结合情况，均为直接观察，均隶属于组织学范畴，被认为是

判断骨移植材料-骨界面愈合的“金指标”。 

设计或课题的偏倚与不足：兔股骨组织较硬，脱钙处理

时间仅为 3 d，时间有一定局限性，所以实验使用的是 5%的

硝酸和 20%尿素的脱钙液，硝酸属于强酸脱钙液，脱钙较快，

并且骨组织不能长时间停留在硝酸中。在脱钙第 3 天时针刺

微有阻力但可以穿过，种植体拔出容易。另外，从骨组织中拔

出种植体的力量需要更好的控制，因为力量偏差可能会导致植

体表面骨残留量不同。 

提供临床借鉴的价值：作者曾设计进行不脱钙硬组织切

片方法，但是硬组织切片价格昂贵，实验中需要切片，磨片，

脱塑，染色等步骤，制片失败率较高，磨片过程中种植体易脱

离并使骨组织区域留有金属碎屑，染色不均匀，效果不理想，

本实验未采纳。而利用组织学切片进行观察，制作方法成熟，

难度不高，扫描电镜图像景深大成像更为清晰等优点。 


