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Аннотация: В статье рассмотрены способы создания биоактивного композита на 

пористой титановой основе. Изучена возможность формирования покрытия на основе 

коллоидного гидроксиапатита и водной суспензии порошка гидроксиапатита 

различными способами. Оценены адгезионные свойства полученных покрытий.  

Ключевые слова: композиционные биоматериалы, биоактивные покрытия, 

адгезионная прочность, гидроксиапатит, пористый титан 
 

1. Введение 

Использование фосфатов кальция, близких по своему составу к 

костной ткани, в частности гидроксиапатита (ГАП), способствовало 

прогрессу в области разработки костнозамещающих материалов [1-4]. В 

настоящее время для восстановления дефектов костной ткани применяют, 

керамические и композиционные материалы на основе ГАП, а также 

металлические имплантаты с ГАП-покрытием [5].  

В ИХТТ УрО РАН проведен цикл работ по созданию биокомпозитов 

на основе высокопористых ячеистых материалов ( ,NiTi Ti ), покрытых ГАП 

[6, 7], исследовано влияние различных факторов (материал и пористость 

матрицы, способ нанесения покрытия, термическая обработка) на 

особенности формирования поверхностного слоя. 

Целью данной работы являлась оценка возможности использования 

различных форм ГАП (коллоидная суспензия, порошок) в качестве 

биоактивного покрытия. Определение оптимального способа нанесения 

покрытия и кратности обработки в зависимости от степени дисперсности 

ГАП и пористости металлической матрицы, оценка поверхностных и 

прочностных характеристик полученных покрытий. 
 

2. Материалы и методы 

В качестве материала металлического каркаса в работе использовали 

пористый титан (пористость 28%, 40% и 45%), в качестве биоактивного 

покрытия – коллоидный ГАП, полученный методом осаждения из 

растворов согласно [8] и водную суспензию ультрадисперсного порошка 

ГАП, полученного осаждением из растворов согласно [9]. Для нанесения 

покрытия применяли низкотемпературные методы, позволяющие 

сохранить фазовый состав и биологическую активность ГАП [1]: 
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вакуумное импрегнирование; вакуумное импрегнирование с последующим 

центрифугированием; ультразвуковая обработка в ультразвуковой ванне.  

Прочность сцепления ГАП-покрытия с титановой матрицей 

оценивали методом центробежного отрыва (центростремительное 

ускорение 500  м/c2). По полученным методом центробежного отрыва 

данным была рассчитана адгезионная прочность покрытий на титане 

различной пористости в соответствии с формулой: 
2/сP F S m r S    ,  

где P  – адгезионная прочность, сF  – центробежная сила, m  – масса 

покрытия,   – угловая скорость вращения в момент разрыва, r  – 

расстояние от центра масс до оси вращения центрифуги, S  – площадь 

контакта покрытия и подложки. 

Поверхностные характеристики оценивали методом БЭТ 

низкотемпературной адсорбции азота на автоматическом анализаторе 

площади поверхности и пористости Gemini VII 2390 V1.03 (V1.03 t), 

Micromeritics. Предварительно на станции дегазации Sample Degas System 

VacPrep 061, Micromeritics проводили дегазацию образцов при 200T   °С 

1 час. Морфологию поверхности образцов, покрытых ГАП, изучали на 

сканирующем электронном микроскопе JSM-6390 LA (JEOL, Япония). 

Размер частиц определяли на универсальном лазерном экспресс 

анализаторе распределения размеров частиц Horiba LA-950. 
 

3. Результаты и обсуждение 

Проведенные исследования показали, что выбор метода нанесения 

покрытия зависит от формы (коллоид, порошок) и степени дисперсности 

ГАП. Для нанесения коллоидной суспензии ГАП со средним размером 

частиц 0,08 мкм (см. рис. 1 а) возможно использовать вакуумное 

импрегнирование (способ 1), вакуумное импрегнирование с последующим 

центрифугированием (способ 2) и ультразвуковую обработку в 

ультразвуковой ванне (способ 3), тогда как при использовании водной 

суспензии кристаллического ГАП, вследствие ее низкой текучести, 

биоактивное покрытие удается нанести только ультразвуковой обработкой. 

В процессе обработки металлической матрицы в водной суспензии 

порошка ГАП в ультразвуковой ванне (способ 4) происходит уменьшение 

среднего размера частиц исходного кристаллического ГАП с ~1,1  мкм до 

~0,12  мкм (см. рис. 1 б), что обеспечивает проникновение биоактивного 

материала вглубь металлического каркаса и формирование покрытия на 

матрицах с маленьким размером пор.  

Результаты нанесения биоактивного покрытия, оцениваемые по 

относительному приросту массы образца, приведены на рис. 2. В случае 

использования коллоидной суспензии ГАП максимальный прирост массы 
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достигается за счет использования метода вакуумного импрегнирования 

ГАП (см. рис. 2). Следует отметить, что для матриц с низкой пористостью 

( 28%) и маленьким размером пор эффективность заполнения не зависит от 

формы ГАП (коллоид, порошок) и способа формирования покрытия, 

прирост массы составляет ~ 2 3 %. Для металлических матриц с большей 

пористостью перспективным методом является ультразвуковая обработка 

в водной суспензии порошка ГАП, обеспечивающая прирост массы 

покрытия почти в 2  раза превышающий массу покрытия, нанесенного 

вакуумным импрегнированием коллоидной суспензией ГАП при той же 

кратности обработки.  
 

0,00 0,05 0,10 0,15 0,20
0

5

10

15

20

Количество частиц, %

Размер частиц, мкм  
0 2 4 6 8 10

0

5

10

15

1

Количество частиц, %

Размер частиц, мкм

2

 
а б 

Рис. 1. Гистограмма распределения по размерам частиц: а – коллоидного ГАП, б – 

исходного кристаллического ГАП (1) и после воздействия ультразвука в течение  

2  мин (2). 
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Рис. 2. Прирост массы ГАП-покрытия на пористом титане после 5 кратной обработки. 
 

Морфология поверхности покрытий, сформированных на титане 

различной пористости с использованием коллоидной суспензии ГАП и 

водной суспензии порошка ГАП, представлена на рис. 3. 
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Рис. 3. Морфология поверхности исследуемых образцов: 1 – исходный Ti  (28%), 

обработанный: 1 а – способ 1, 1 б – способ 2, 1 в – способ 3, 1 г – способ 4;  

2 – исходный Ti  ( 40%), обработанный: 2 а – способ 1, 2 б – способ 2, 2 в – способ 3,  

2 г – способ 4; 3 – исходный Ti  (45%), обработанный: 3а – способ 1, 3б – способ 2, 3в – 

способ 3, 3г – способ 4.  
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Результаты оценки прочностных характеристик покрытий, 

полученных наиболее эффективными методами (способ 1 и способ 4), 

указывают на то, что покрытия на основе кристаллического ГАП обладают 

большей прочностью сцепления с титановой матрицей (см. рис. 4). 
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Рис. 4. Адгезионная прочность покрытия, нанесенного на пористый титан, различными 

способами: способ 1 – вакуумное импрегнирование коллоидной суспензией ГАП, 

способ 4 – ультразвуковая обработка в водной суспензии порошка ГАП. 

При сравнении величин, характеризующих поверхность ( redS  – 

площадь удельной поверхности, ,p pS V  – площадь и объем пор), 

представленных в Таблице 1, можно сделать вывод, что площадь и 

развитость поверхностной структуры увеличивается при нанесении 

покрытия. 
 

Таблица 1. Характеристики поверхности пористого титана, пропитанного коллоидной 

суспензией ГАП и водной суспензией кристаллического ГАП  

Пористость, % способ нанесения redS , м2/г pS , м2/г pV , см3/г 

28 

исходный образец 0,3402±0,0072 – – 

способ 1 4,1893±0,0372 – – 

способ 2 3,9499±0,0216 – – 

способ 3 2,3079±0,0062 – – 

способ 4 2,9443±0,0064 – – 

40 

исходный образец 0,3943±0,0120 – 0,000005 

способ 1 8,7330±0,0585 0,4632 0,000220 

способ 2 7,6470±0,0298 0,1630 0,000041 

способ 3 6,3632±0,0308 0,0655 – 

способ 4 14,0917±0,0359 1,8232 0,003335 

45 

исходный образец 0,3256±0,0453 1,3652 0,000783 

способ 1 11,4029±0,0831 – – 

способ 2 9,1531±0,0420 0,3702 0,000152 

способ 3 9,8925±0,0660 0,7310 0,000384 

способ 4 22,6126±0,0252 – – 
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Наиболее развитую пористую поверхность удается получить 

ультразвуковой обработкой в суспензии кристаллического ГАП. Анализ 

полученных данных, позволяет сделать вывод, что на матрицах с 

пористостью 28% слой ГАП вне зависимости от способа нанесения 

формируется только на поверхности образца, изолируя внутренние поры, 

что является отрицательным фактом для создания имплантата. С 

увеличением пористости металлического каркаса сокращаются сроки 

заполнения порового пространства при использовании кристаллического 

ГАП, вследствие большего размера частиц в суспензии по сравнению с 

коллоидным ГАП. Так для титана (45%) пятикратная пропитка полностью 

закупоривает поры, и нанесенное покрытие характеризуется ровной 

плотной поверхностью. В данном случае рекомендуется уменьшить 

кратность обработок для сохранения пористой поверхности полученного 

композиционного материала.  
 

4. Заключение 

В результате работы показана возможность использования 

коллоидной суспензии ГАП и водной суспензии кристаллического ГАП в 

качестве биоактивного материала для дозированного заполнения порового 

пространства титана. Экспериментально установлено, что для матриц с 

низкой пористостью (до 40%) и маленьким диаметром пор перспективно 

использовать метод вакуумного импрегнирования коллоидной суспензией 

ГАП. Для матриц с большим поровым пространством (свыше 40%) 

наиболее эффективной является ультразвуковая обработка водной 

суспензией кристаллического ГАП. Использование суспензии порошка 

ГАП в качестве биоактивного покрытия позволяет существенно сократить 

сроки его формирования и повысить адгезионную прочность, кратность 

ультразвуковой обработки (3 5  кратная обработка) определяется 

пористостью матрицы. Метод может быть также предложен для нанесения 

покрытий на пористых материалах, изготавливаемых по современным 

аддитивным технологиям (3D -печать) с поперечным сечением отверстий 

(пор) от 500  до 1000  мкм [10, 11]. 
 

Работа выполнена в соответствии с государственным заданием и планами НИР ИХТТ 

УрО РАН (№ AAAA-A16-116122810215-6). 
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