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Физико-механические свойства биосовместимых 
оксидно-керамических нанофазных покрытий, полученных 

на имплантируемых титановых металлоконструкциях*

В работе исследованы характеристики микро- и наноструктуры оксидно-керамических покрытий
медико-технического назначения, полученных на поверхности титана при теплофизическом воздейст-
вии токов высокой частоты и нанофазной модификации гидроксиапатитом. Установлено, что при-
менение индукционно-термической обработки имплантационных металлоконструкций обеспечивает
получение необходимых параметров нанофазного состояния покрытий, в частности, размера и формы
зерен, а также позволяет повысить твердость поверхности до уровня 6...10 ГПа.

Ключевые слова: индукционно-термическая обработка, двуокись титана, гидроксиапатит, нано-
фазное покрытие, твердость.

The characteristics of micro- and nanostructures of oxide-ceramic coatings for medical and technical purposes
obtained on the titanium surface at thermophysical treatment with high frequency currents and nanophase modi-
fication with hydroxyapatite are studied in the paper. It was established that induction heat treatment of implanted
metal constructions usage provides the necessary parameters of nanophase coatings, grain size and shape in par-
ticular, and also improves the surface hardness up to 6...10 GPa.
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Введение
В совреìенной травìатоëоãии, ортопеäии и

иìпëантоëоãии øироко испоëüзуþтся био-
совìестиìые ìетаëëи÷еские ìатериаëы. Осо-
бый интерес преäставëяþт техни÷еский титан
(ВТ1-00, ВТ1-0) и еãо ìеäиöинские высоко-
про÷ные спëавы (ВТ6, ВТ16), которые приìе-
няþт äëя изãотовëения функöионаëüных
высоконаãруженных эëеìентов конструкöий
энäопротезов суставов, внутрикостных стоìа-
тоëоãи÷еских иìпëантатов, а также ÷рескостных
эëеìентов ортопеäи÷еских систеì, преäназна-
÷енных äëя фиксаöии костных фраãìентов [1].
На поверхностü таких ìеäико-техни÷еских ìе-
таëëоконструкöий наносят биосовìестиìые
покрытия, которые уëу÷øаþт протекание ин-
теãраöионных проöессов, т. е. приживëение.
Доëãое вреìя äëя этой öеëи испоëüзоваëи каëü-
öий-фосфатные ìатериаëы (ãиäроксиапатит,

трикаëüöийфосфат, фторãиäроксиапатит), био-
стекëа, оäнако эти ìатериаëы обëаäаþт опре-
äеëенныìи неäостаткаìи, такиìи как низкая
про÷ностü, тверäостü, трещиностойкостü и из-
носостойкостü [2]. 

Физико-хиìи÷еские и ìехани÷еские свой-
ства траäиöионно испоëüзуеìых биосовìес-
тиìых ìатериаëов ìоãут поäхоäитü äëя иìп-
ëантируеìых конструкöий кратковреìенноãо
функöионирования. В тоì сëу÷ае, коãäа необ-
хоäиìо обеспе÷итü äоëãосро÷ный периоä ра-
боты (от нескоëüких ìесяöев äо äесятков ëет),
необхоäиìо созäатü спеöиаëüные усëовия био-
ìехани÷ескоãо взаиìоäействия, преäусìатри-
ваþщие высокуþ хиìи÷ескуþ и физико-ìеха-
ни÷ескуþ стабиëüностü свойств биотехни÷еской
систеìы "костü — иìпëантат". При установке
иìпëантаöионной конструкöии и в усëовиях
функöионаëüно наãруженной работы особое
вниìание уäеëяется ìехани÷ескиì характе-
ристикаì поверхностноãо сëоя, а иìенно,
тверäости в со÷етании с необхоäиìой упруãо-
стüþ [3, 4]. При этоì биосовìестиìое покры-
тие повыøенноãо ка÷ества äоëжно иìетü вы-

 * Нау÷ные иссëеäования провеäены при ÷асти÷ной финан-
совой поääержке: ãранта РФФИ № 13-03-00898_а, ãранта Пре-
зиäента РФ № МД-97.2013.8, стипенäии Презиäента РФ
№ СП-1051.2012.4, а также по проãраììе "У.М.Н.И.К.".
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сокие показатеëи ìорфоëоãи÷еской ãетероãен-
ности ìикроструктуры, пористости, а также
обëаäатü оäнороäной наноструктурой.

Структурная ìоäификаöия поверхности ìе-
äиöинских ìетаëëоконструкöий обы÷но про-
извоäится ãазотерìи÷ескиìи, вакууìно-кон-
äенсаöионныìи ìетоäаìи осажäения и окси-
äированиеì. Пере÷исëенные ìетоäы требуþт
боëüøих затрат эëектроэнерãии, приìенения
äороãостоящих ìатериаëов (пороøков, ìиøе-
ней), а также характеризуþтся низкиì коэф-
фиöиентоì испоëüзования ìатериаëа äëя по-
ëу÷ения покрытия, сëожной техноëоãи÷еской
посëеäоватеëüностüþ, боëüøой äëитеëüностüþ
проöесса поëу÷ения необхоäиìоãо фазово-
структурноãо состояния поверхностноãо сëоя.
При этоì иìеþтся физико-техноëоãи÷еские
оãрани÷ения ëибо отсутствует возìожностü äëя
образования наноìетровых эëеìентов оäно-
роäной структуры — нанозерен иëи нанопор.
Такиì образоì, остается открытой пробëе-

ìа поëу÷ения на поверхности ìетаëëи÷еских
ìатериаëов ìехани÷ески про÷ных покрытий,
характеризуеìых высокиìи ка÷естваìи био-
совìестиìости при функöионировании в ìе-
äиöинской биотехни÷еской систеìе "иìпëан-
тат — костü". 
Цеëü работы — разработка техноëоãии поëу-

÷ения на техни÷ескоì титане биосовìестиìых
покрытий с высокиìи физико-ìехани÷ески-
ìи характеристикаìи, развитой ìорфоëоãией
ìикроструктуры и оäнороäностüþ нанострук-
туры за с÷ет испоëüзования высокоэффектив-
ноãо ìетоäа индукционно-термической обра-ботки (ИТО) и ìоäификаöии нано÷астиöаìи
каëüöий-фосфатноãо ìатериаëа — гидрокси-апатита (ГА).

Методика эксперимента
Титановые образöы пëастин÷атой форìы

тоëщиной 2 ìì поäверãаëи ìикротекстури-
руþщей ìехани÷еской обработке (øëифованиþ
иëи пескоструйной обäувке) и посëеäуþщей
о÷истке в уëüтразвуковой ванне. Даëее поверх-
ностü поäãотовëенных титановых образöов поä-
верãаëи возäействиþ токов высокой частоты
(ТВЧ), при этоì на поверхности образуется
покрытие äвуокиси титана TiO2 с разëи÷ныì
типоì нано- иëи субìикроìетровой структуры.
Моäификаöия оксиäных покрытий произво-

äится коëëоиäныìи нано÷астиöаìи ГА, посëе
÷еãо произвоäится закëþ÷итеëüная ИТО äëя
фиксаöии коìпозиöионной структуры [5]. В хо-
äе экспериìента устанавëиваëи вëияние ИТО
в äиапазоне теìпературы от 600 äо 1200 °C и
проäоëжитеëüности не боëее 300 с на показа-
теëи структуры поëу÷аеìых покрытий, а также
их физико-ìехани÷еские свойства и ка÷ества
биосовìестиìости. Режиìаì обработки экспе-
риìентаëüных образöов покрытий присвоена
äвойная нуìераöия: первое ÷исëо соответст-
вует теìпературе ИТО титановой основы, вто-
рое — проäоëжитеëüности проöесса терìообра-
ботки. Наприìер, режиì 800—030 соответствует
теìпературе ИТО 800 °C и проäоëжитеëüности
терìообработки 30 с.
При иссëеäовании хиìи÷ескоãо состава и

ìорфоëоãии покрытий испоëüзоваëи растровуюэлектронную микроскопию (РЭМ) на ìикроско-
пе MIRA II LMU с возìожностüþ провеäенияэнергодисперсионного рентгенофлуоресцентногоанализа (ЭДРФА) с приìенениеì äетектора
INCA PentaFETx3. Физико-ìехани÷еские свой-
ства (тверäостü и ìоäуëü упруãости) оöениваëи
ìетоäоì наноинäентирования, позвоëяþщиì
иссëеäоватü покрытия при наãрузке 100 ìН,
прикëаäываеìой к инäентору Беркови÷а на тес-
тере ìехани÷еских свойств NANOVEA Ergo-
nomic Workstation (ISO 14577, ASTM E 2546).
Проверка биосовìестиìости изу÷аеìых образ-
öов покрытий провоäиëасü в усëовиях in vitro.
Дëя иссëеäования быëи испоëüзованы äерìаëü-
ные фибробëасты ÷еëовека, выäеëенные ìето-
äоì ìиãраöии из фраãìентов норìаëüной кожи
взросëых äоноров. Проäоëжитеëüностü куëü-
тивирования составиëа 14 суток, посëе ÷еãо
образöы покрытий с кëеткаìи поäверãаëисü
фиксируþщей хиìи÷еской обработке и посëе-
äуþщеìу иссëеäованиþ с приìенениеì РЭМ.

Результаты исследования и их анализ
Структура поверхности оксиäноãо ìатри÷но-

ãо сëоя функöионаëüных покрытий обусëов-
ëена проöессаìи интенсивноãо окисëения при
тепëофизи÷ескоì возäействии ТВЧ (рис. 1, а).
Кристаëëи÷еская структура опытных образöов
покрытий TiO2 ìожет бытü преäставëена не-
скоëüкиìи ãеоìетри÷ескиìи типаìи кристаë-
ëов äвуокиси титана в фазе рутиëа. При 600 °C
образуþтся ìеëü÷айøие окруãëые и пëастин-
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÷атые оксиäные структуры во всеì äиапазоне
проäоëжитеëüности ИТО. С увеëи÷ениеì теì-
пературы äо 800 °C и проäоëжитеëüности ИТО
äо 30 с разìер кристаëëов äостиãает 70 ± 10 нì,
при÷еì их форìа остается прежней. С увеëи-
÷ениеì проäоëжитеëüности ИТО свыøе
150...180 с в покрытии äоìинирует направëен-
ный рост кристаëëов с форìированиеì иãоëü-
÷атой структуры (рис. 1, б). 
С возрастаниеì степени äефектности в по-

крытии появëяþтся кристаëëы раскоëотой
пëастин÷атой форìы. Это особенно заìетно
при теìпературе ИТО, равной 1000 °C. При
теìпературе ИТО, равной 1200 °C, набëþäается
ускоренное и саìопроизвоëüное отäеëение
внеøнеãо тоëстоãо оксиäноãо сëоя, поä кото-
рыì уже сфорìирован поäсëой с призìати÷е-
скиìи субìикроìетровыìи кристаëëаìи
(рис. 2, а). При усëовии оãрани÷енноãо äоступа
кисëороäа из возäуøной окисëитеëüной среäы
посреäствоì наружноãо тоëстоãо оксиäноãо
сëоя по ãраниöаì исхоäной зеренно-субзерен-
ной структуры приповерхностноãо сëоя тита-
новой основы происхоäит наибоëее интенсив-
ный рост призìати÷еских кристаëëов. 
Такиì образоì, при росте оксиäноãо по-

крытия происхоäит ускоренное образование
наружноãо сëоя иãоëü÷атой, затеì пëастин÷а-

той и раскоëотой пëастин÷атой структуры,
поä которыì параëëеëüно протекаþт äва про-
öесса: рост субìикрокристаëëи÷ескоãо поä-
сëоя и äиффузионное насыщение приповерх-
ностноãо сëоя титановой основы. Части÷но
просëеäитü äанные явëения ìожно при иссëе-
äовании изображения РЭМ в со÷етании с энер-
ãоäисперсионныì анаëизоì хиìи÷ескоãо со-
става у÷астка нанесенной öарапины ìетоäоì
скрет÷-тестирования (рис. 3). Характерная кар-
тина распреäеëения хиìи÷еских эëеìентов по

а
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Рис. 1. РЭМ морфологии структуры покрытия двуокиси тита-на, полученного при режиме ИТО 800-120:а, б — исхоäная; в, г — посëе теста in vitro на биосовìестиìостü
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Рис. 2. РЭМ морфологии покрытий двуокиси титана (а, г) и нано-фазного композита (б, в, д), полученных при режиме ИТО 800-120:а—в — исхоäная; г, д — посëе теста in vitro
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Рис. 3. РЭМ морфологии характерной микроструктуры покры-тия двуокиси титана, подвергнутого скретч-тестированию, точ-ками отмечены участки:
1, 7 — покрытие; 2, 6 — поверхностü ìетаëëи÷еской основы; 3,
4, 5 — обëастü возäействия инäентора



33Наноинженерия, № 11, 2013

ɄɈɇɋɌɊɍɄɐɂɈɇɇЫȿ ɇȺɇɈɋɌɊɍɄɌɍɊɂɊɈȼȺɇɇЫȿ ɆȺɌȿɊɂȺɅЫ

поверхности покрытия, приповерхностноãо
сëоя и титановой основы преäставëены в табë. 1.

Резуëüтаты РЭМ поверхности образöов с
коìпозиöионныìи покрытияìи показаëи на-
ëи÷ие открытой пористой структуры, состоящей
из оксиäной ìатриöы TiO2, ìоäифиöирован-
ной напоëнитеëеì из нано÷астиö ГА-кераìики
(рис. 2, б). Эëеìенты ìикрореëüефа (выступы,
открытые поры) равноìерно ìоäифиöирова-
ны тон÷айøиì сëоеì нано÷астиö ГА со среä-
ниì разìероì 30...50 нì (рис. 2, в).
Покрытия äвуокиси титана также характе-

ризуþтся опреäеëенныìи ìехани÷ескиìи свой-
стваìи при разëи÷ной теìпературе, в ÷астнос-
ти тверäостüþ и ìоäуëеì упруãости (рис. 4).
Аппроксиìаöия экспериìентаëüных äанных
тверäости H и ìоäуëя упруãости E выпоëнена
с поëу÷ениеì ìоäеëи поëиноìиаëüноãо типа,
у÷итываþщей взаиìоäействие факторов:

H(E) = a + bT + ct + dT 2 + et2 + fTt +

+ gT 3 + ht3 + iTt2 + jT 2t, (1)

ãäе T — теìпература ИТО; 

t — проäоëжитеëüностü ИТО; 

a, b, c, d, e, f, g, h, i, j — расс÷итываеìые коэф-
фиöиенты поëиноìиаëüной ìоäеëи (табë. 2).

Существенное повыøение тверäости и ìо-
äуëя упруãости биосовìестиìых покрытий äву-
окиси титана обеспе÷ивается при усëовии оã-
рани÷енноãо äоступа кисëороäа возäуха в теì-
пературноì äиапазоне ИТО от 1000 äо 1200 °C.
Такиì образоì, призìати÷еские кристаëëы
форìируþт ìорфоëоãи÷ески ãетероãенное по-
крытие в со÷етании с высокиìи физико-ìеха-
ни÷ескиìи свойстваìи. В öеëоì, поëу÷енные
показатеëи тверäости характеризуþт äанные
покрытия как высокопро÷ные, при÷еì запас
по тверäости в сравнении с кортикаëüной ко-
стной тканüþ составëяет 8...12 раз. Данный
показатеëü поëностüþ ãарантирует öеëостностü
биосовìестиìоãо интерфейсноãо покрытия на
этапах установки с натяãоì в поäãотовëенное
костное ëоже, а также при äаëüнейøеì функ-
öионировании поä возäействиеì физиоëоãи-
÷ески норìаëüных наãрузок.
Проверка биосовìестиìости in vitro поëу-

÷аеìых покрытий TiO2 показаëа, ÷то высокая
ìорфоëоãи÷еская ãетероãенностü поверхност-
ной структуры позвоëяет обеспе÷итü стабиëü-
ное закрепëение фибробëастов (рис. 1, в, 2, г).

Табëиöа 1
Содержание основных химических элементов, % ат.,покрытия и приповерхностного слоя образца покрытия, полученного при режиме ИТО 800-030

Ноìер спектра O Ti Al

1 57,29 42,32  0,39

2 25,09 74,50  0,41

3 17,01 82,56  0,43

4 0 100,0  0

5 0 99,47  0,53

6 22,02 77,57  0,41
7 48,54 50,96  0,51

Рис. 4. Зависимости твердости Н (а) и модуля упругости Е (б) оттемпературы Т и продолжительности t процесса ИТО
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Табëиöа 2
Рассчитанные коэффициенты полиномиальной модели для аппроксимации данных твердости и модуля упругости оксидных матричных покрытий
Коэффиöиент 

ìоäеëи

Зна÷ение коэффиöиента äëя 

тверäости H ìоäуëя упруãости E

a 69,29 9007,70
b –0,25 –29,17

c –0,20 –6,97

d 0,0003 0,03

e 0,0005 –0,01

f 0,0004 0,02

g –0,0000001 –0,00001

h –0,000001 0,00007

i –0,0000001 –0,00002

j –0,0000002 –0,000005
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Установëено, ÷то повыøенная ìорфоëоãи-
÷еская ãетероãенностü иãоëü÷атой структуры
покрытий TiO2 активно стиìуëирует образо-
вание öеëостноãо коìпëекса "биосовìестиìое
покрытие — биоëоãи÷еская тканü". Мноãо÷ис-
ëенные наноìетровые поры способствуþт про-
öессу аäãезии кëеток к поверхности покрытия
(сì. рис. 1, г). На äанных эëектронных изо-
бражениях скопëения кëеток показаны стре-
ëо÷каìи, при этоì оöенитü равноìерностü их
распреäеëения по поверхности ìожно с поìо-
щüþ РЭМ при испоëüзовании äетектора отра-
женных эëектронов (сì. рис. 1, в). Хиìи÷еская
неоäнороäностü в составе образöов проявëя-
ется на изображениях в виäе контрастируþ-
щих теìных у÷астков.
Моäификаöия покрытий TiO2 нано÷асти-

öаìи ГА заìетно уëу÷øает кëето÷нуþ аäãезиþ
и их äаëüнейøуþ проëифераöиþ с проникно-
вениеì вãëубü пористой структуры (рис. 2, д).
Повыøенная биоактивностü ГА-кераìики и
ìорфоëоãи÷еская ãетероãенностü такой коìпо-
зиöионной структуры обеспе÷иваþт ускоренное
форìирование кëето÷ноãо ìоносëоя и ìини-
ìизаöиþ у÷астков покрытия без закрепëенных
кëеток. Анаëиз резуëüтатов изìерения твер-
äости коìпозиöионных покрытий позвоëяет
утвержäатü, ÷то äвуокисü титана, ìоäифиöиро-
ванная нано÷астиöаìи ГА, явëяется перспек-
тивныì функöионаëüныì эëеìентоì биотех-
ни÷еской систеìы "иìпëантаöионная конст-
рукöия — покрытие — костная тканü" [4].

Выводы
В резуëüтате иссëеäований установëено,

÷то структура поверхности техни÷ескоãо тита-
на ВТ1-00 посëе ИТО характеризуется повы-
øенной ìорфоëоãи÷еской ãетероãенностüþ и
экстреìаëüно высокиìи физико-ìехани÷е-
скиìи свойстваìи. Покрытия äвуокиси тита-
на образованы нанокристаëëаìи иãоëü÷атой,
пëастин÷атой и призìати÷еской форìы. Наи-
ëу÷øие показатеëи ìорфоëоãии в со÷етании
с повыøенныìи тверäостüþ и ка÷естваìи

биосовìестиìости отìе÷аþтся у нанокристаë-
ëи÷еских образöов покрытий, поëу÷енных при
режиìах ИТО 600-120, 800-120 и 1000-001,
а также 1000-120 и 1200-120 при усëовии оã-
рани÷енноãо äоступа кисëороäа с образовани-
еì субìикрокристаëëи÷ескоãо поäсëоя. 
В резуëüтате анаëиза äанных теста in vitro

установëено, ÷то фибробëасты закрепëяþтся
в ìикропорах разìероì окоëо 5...15 ìкì. При
этоì кëето÷ная аäãезия наибоëее активно про-
исхоäит в присутствии субìикроìетровых и
наноìетровых эëеìентов ìорфоëоãии порис-
тоãо коìпозиöионноãо покрытия. Такиì об-
разоì, ìожно утвержäатü, ÷то покрытия из
äвуокиси титана TiO2 характеризуþтся высо-
кой биоìехани÷еской совìестиìостüþ и ãео-
ìетри÷еской биоактивностüþ.
Обработка ТВЧ и посëеäуþщее ìоäифиöи-

рование при возäействии ИТО титановых ìе-
таëëоконструкöий обеспе÷иваþт ускоренное
образование на поверхности ìехани÷ески про÷-
ной коìпозиöионной структуры, состоящей
из пористой ìетаëëооксиäной ìатриöы TiO2 и
нанофазноãо биокераìи÷ескоãо напоëнитеëя
ГА. Установëено, ÷то тонкосëойное пористое
оксиäное покрытие, ìоäифиöированное на-
но÷астиöаìи ГА, форìируеìое при наãреве от
800 äо 1200 °C и выäержке не ìенее 30 с, ха-
рактеризуется высокой биоактивностüþ и по-
казатеëяìи тверäости на уровне 6...10 ГПа.
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