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УДК 537.533.35:544.72.023:546.74/82 

ИССЛЕДОВАНИЕ МИКРОСТРУКТУРЫ БИОКОМПОЗИТОВ НА 
ОСНОВЕ ВЫСОКОПОРИСТЫХ ЯЧЕИСТЫХ МАТЕРИАЛОВ 

МЕТОДАМИ СКАНИРУЮЩЕЙ ЭЛЕКТРОННОЙ МИКРОСКОПИИ  
И.Г. Григоров, А.Г. Широкова, Е.А. Богданова, В.М. Скачков, С.В. Борисов, 

Н.А. Сабирзянов 
ФГБУН «Институт химии твердого тела УрО РАН» 

620990, Россия, Екатеринбург, ГСП, ул. Первомайская, 91 

chemi4@rambler.ru 
 

Аннотация: Работа посвящена изучению морфологии и топографии поверхности 
синтезированных биокомпозитов, предназначенных для создания имплантатов, 
методом сканирующей электронной микроскопии. В качестве металлической основы 

выбран никелид титана, полученный методом ионно-плазменного напыления. 
Биоактивное покрытие сформировано из водной суспензии гидроксиапатита. 

Эффективность предлагаемых в работе методов нанесения покрытия оценивали при 
построении 2D- и 3D-изображений поверхности. 
Ключевые слова: имплантат, биокомпозиты, никелид титана (NiTi), гидроксиапатит 

(ГАП), 2D-, 3D-изображение, сканирующая микроскопия. 
 

1. Введение 
Для достижения ощутимых успехов в области имплантологии 

необходимым условием является наличие материалов, обладающих 

комплексом таких свойств как химическая инертность, биоактивность, 
определенные механические характеристики, технологичность при 

изготовлении имплантата. В качестве прочной металлической основы 
имплантата часто используется стальная или титановая матрица. Матрица, 

представляющая собой высокопористый ячеистый материал (ВПЯМ) 
может быть покрыта слоем биоактивного материала, способствующего 

усилению процесса остеогенеза и ускорению вживления имплантата в 
организм.  

Руководствуясь вышеперечисленными требованиями, 
предъявляемыми к данным материалам, в ИХТТ УрО РАН проведен цикл 

работ по их созданию, результаты которых являются содержанием данной 
статьи. 

 
2. Материалы и методы 

Для исследования был выбран высокопористый ячеистый никель с 

характеристиками: общая пористость 90 1% , открытая пористость 65 1% , 
закрытая пористость 24 1% , средний размер пор 400  мкм. На основе этого 

материала осуществляли синтез никелида титана ( NiTi ), обладающего 
хорошими прочностными и биоинертными свойствами [1].  

Никелид титана получали методом электродугового ионно-
плазменного напыления на установке ННВ 6.6 И1. Образцы размещали на 
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планетарном механизме рабочей камеры установки. Давление в камере 

снижали до   55 7 10   мм рт. ст. и при вращении планетарного механизма 

проводили бомбардировку образцов ионами аргона при токе разряда 
40 45  А, постепенно в течение 80 90  мин увеличивая потенциал на 

поворотном столе от 100  до 1000  В. Обработка в вакууме образцов потоком 
низкоэнергетических ионов аргона обеспечивала эффективную очистку 
никеля и в то же время активировала поверхность никелевых образцов, 

облегчая образование никелида титана. По мере обезгаживания стенок 
рабочей камеры и поверхности образцов давление сначала возрастало до  

  33 8 10   мм рт. ст., а затем снижалось до первоначального. После этого 

на планетарный механизм подавали отрицательный потенциал 0,9 1,2  кВ 

и устанавливали ток титанового катода 75 80  А. Осаждение ионов титана 
на образцы пористого никеля проводили в течение 120 140  мин при 

нагреве до 700 800°C  и потенциале на планетарном механизме 300 350  В. 
Процесс напыления прерывали гашением дуги титанового катода, 

полученные образцы охлаждали в рабочей камере при давлении 

  55 7 10   мм рт. ст. в течение двух часов.  

Полученный продукт подвергали рентгенофазовому анализу, 
который проводили на дифрактометре ДРОН 2,0. Расшифровку 

рентгенограмм проводили при помощи программного пакета 
CrystalMatch 2 и базы данных ICDD, обновленной 23.08.2012. Для 

биаоктивного покрытия был синтезирован гидроксиапатит (ГАП) 
осаждением из растворов гидроксида кальция и фосфорной кислоты. 

Установлено, что полученный коллоидный раствор суспензоидного типа 
не только обладает уникальными свойствами, но, в отличие от 

кристаллической формы, более эффективно стимулирует остеогенез [2]. 
Нанесение ГАП-покрытия на NiTi  проводили в щадящих условиях 

методами вакуумного импрегнирования (способ 1), этим же методом с 

дополнительным центрифугированием на центрифуге CM-6M, ELMI 
(способ 2), а также путем ультразвуковой обработки в ультразвуковой 

ванне «САПФИР 1,3 ТТЦ» (способ 3) [3]. Морфологию поверхности 

изучали на сканирующем электронном микроскопе (СЭМ)  JSM-6390 LA, 

JEOL (коэффициент увеличения от 5  до 300 000 , разрешающая 

способность 3,0  нм при 30  кВ). Формирование 2D-изображения 

«псевдорельефа» осуществляли в режиме регистрации отраженных 

электронов. Для этого использовали три полупроводниковых детектора, 
регистрирующих отраженные электроны, сигналы которых могут, как 

суммироваться, так и вычитаться при формировании результирующего 
сигнала, что позволяет получить композиционное, топографическое или 

общее изображение рельефа.  
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Рис. 1. СЭМ-изображения ВПЯМ из Ni  (a) и Ni , покрытого Ti  (б). 

 
3D-изображение формировали из 2D с помощью дополнительного 

использования функции 2 3  (Create 3D by 2D) программы ScanMaster, 

управляющей работой сканирующего зондового микроскопа (СЗМ) CMM-
2000 AT. 

181

Межвузовский сборник научных трудов 
Выпуск 7, 2015



 
 

 

3. Результаты и обсуждение  

СЭМ-изображение на рис. 1 позволяет убедиться, что метод ионно-
плазменного напыления обеспечивает плотное адгезионное сцепление 

титанового покрытия с никелевой поверхностью.  
С помощью электронной растровой микроскопии, 

рентгеноспектрального и рентгенофазового анализов было установлено, 
что титан в условиях эксперимента полностью покрывает поверхность 

трехмерной структуры никеля с последующей диффузией титана по всей 
толщине никелевой матрицы с образованием в поверхностных слоях 

биметаллического соединения никеля и титана (см. рис. 2, 3).  
 

  
Рис. 2. 3D-визуализация рельефа поверхности ВПЯМ из Ni  (1) и Ni , покрытого Ti  (2). 
 

 

 
Рис. 3. Профиль сечения поверхности ВПЯМ из Ni  (1) и Ni , покрытого Ti  (2). 
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Рис. 4. СЭМ-изображение ГАП-покрытия, нанесенного на NiTi  способом 1 (1), и 
профиль сечения поверхности полученного биокомпозита (2). 

 

 

 
Рис. 5. СЭМ-изображение ГАП-покрытия, нанесенного на NiTi  способом 2 (1), и 
профиль сечения поверхности полученного биокомпозита (2). 
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Рис. 6. СЭМ-изображение ГАП-покрытия, нанесенного на NiTi  способом 3 (1), и 
профиль сечения поверхности полученного биокомпозита (2). 

 
Необходимо отметить, что хотя используемая нами методика 

формирования 3D-изображения не позволяет получить абсолютно точное 
трехмерное изображение поверхности образца, но в определенном 

приближении она представляет достаточно достоверную цифровую 
информацию о пространственных параметрах исследуемой поверхности 
[4]. 

Анализ 2D- и 3D-изображений образцов NiTi  с ГАП-покрытием, 
нанесенным различными методами (см. рис. 4-6), доказывает, что 

наилучшим, из предложенных авторами, является способ 1, позволяющий 
получить высокорельефный сплошной слой ГАП-покрытия с хорошими 

адгезионными характеристиками, что было также подтверждено методом 
микроиндентирования [5].  

Биоактивное покрытие, получаемое способом 2, отличается 
растрескиванием поверхности и рыхлостью, а способ 3 не позволяет 

получить сплошное покрытие. 
 

4. Заключение 
Методом сканирующей электронной микроскопии осуществлен 

анализ полученных композиционных материалов, предназначенных для 
создания имплантатов и обладающих развитой системой сквозных  
взаимосвязанных пор, обеспечивающих прохождение биологических 
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жидкостей, связывающих имплантат с метаболической системой 

организма. Проведена оценка биоиндуктивного слоя ГАП-покрытия, 
нанесенного различными методами, и, как оптимальный, выбран способ 1. 

Установлена возможность и полезность привлечения используемого 
метода исследования для получения морфологических и топографических 

данных имплантируемых биоматериалов с целью прогнозирования 
процесса их вживления в организм. 
 
Работа выполнена при финансовой поддержке проекта РФФИ № 15-29-0486. 
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