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Введение

Достижения современного материаловедения

указывают на то, что материал, взятый отдельно, часто

не удовлетворяет требованиям, предъявляемым к

изделиям медицинского назначения. Например, титан

ВТ1-0, используемый для изготовления внутрикост-

ных имплантатов, обладает достаточными химиче-

скими, коррозионными, механическими, объем-

ными свойствами, но его поверхность не имеет необ-

ходимой морфологии (пористости, шероховатости),

требуемой для обеспечения сходства с минеральной

частью кости и, следовательно, высокой биосов-

местимости и хороших остеоиндуктивных свойств

[1 – 3].

В настоящее время для ортопедических устройств

в имплантологии при изготовлении внутрикостных

имплантатов на основе титана наиболее часто

применяют пористые покрытия на основе гидрокси-

апатита. Они демонстрируют биосовместимость и

хорошие остеоиндуктивные свойства, обеспечи-

ваемые необходимой пористостью (10 – 50 мкм) и

фазово-химическим составом поверхности [4].

Однако, низкая прочность сцепления покрытия с

титановой основой при недостаточной твердости и

усталостной прочности, важнейших механических

характеристик этих медицинских изделий, ограни-

чивает использование такой конструкции в качестве

высоконагруженных имплантатов.

Научная идея состоит в применении физико-

технических эффектов, сопровождающих последова-

тельную двухстадийную ионно-лучевую обработку

поверхности титана ионами гелия (Не+) и аргона

(Аr+ в атмосфере углекислого газа) с целью создания

на поверхности титановой основы блистеринговой

(квазипористой) структуры, необходимая твердость

и усталостная прочность которой обеспечивается

аргонно-лучевым синтезом углеродного алмазопо-

добного сверхтонкого покрытия.

Цель данной работы — исследование влияния

последовательной имплантации ионов гелия (Не+) и

аргона (Аr+) на механические свойства и морфологию

титана ВТ1-0 в зависимости от энергии и дозы

облучения.

Методика эксперимента

Образцы титана ВТ1-0 представляли собой

пластины 25 × 20 мм толщиной 2 мм, вырезанные из

листа электроискровым способом.

Механически обработанную, полированную

поверхность титановых образцов облучали ионами
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гелия (Не+) для формирования блистеринговой

(квазипористой) структуры на установке ионного

легирования “Везувий-5” с энергией 100 – 200 кэВ в

диапазоне доз 6·1017 – 6·1018 ион/см2. Затем сфор-

мированную квазипористую структуру титана облу-

чали в вакуумной среде углекислого газа (СО2)

ионами аргона (Аr+) на установке ионного легиро-

вания “Везувий-5” с энергией 40 – 130 кэВ и дозой

(1,25 – 3,1)·1016 ион/см2.

Микротвердость поверхностных слоев измеряли

методом вдавливания алмазного индентора на

установке ПМТ-3 при нагрузке 20 г в течение 15 с.

Испытания на усталостную прочность осуществ-

ляли методом знакопеременного консольного изгиба

до разрушения с частотой 22,5 Гц.

Морфологические изменения на поверхности

титановых образцов фиксировали с помощью

металлографического микроскопа ММР-4Р.

Экспериментальные результаты и их обсуждение

До последнего времени процесс радиационного

блистеринга рассматривали как один из опаснейших

механизмов эрозии первой стенки термоядерного

реактора, поскольку коэффициент эрозии металла

при радиационном блистеринге на порядок пре-

вышает коэффициент распыления материала ионами

гелия и на 2 порядка коэффициент распыление

ионами водорода [5].

Под понятием радиационного блистеринга

подразумевают общее явление деформации и

разрушения поверхности, которое включает как

собственно блистеринг (образование и шелушение

куполов блистеров определённых размеров), так и

флекинг (шелушение поверхности кусками неопре-

делённой формы, размеры которых превосходят

размеры крышек блистеров). К настоящему времени

изучены основные закономерности радиационного

блистеринга. Образование блистеров либо отше-

лушивания определяется в основном температурой

мишени во время облучения. Эксперименты осуще-

ствляли в интервале температур Т1 < Тобл < Т2 ≈ 0,3 Тпл

(Тобл — температура образца при облучении, Тпл —

температура плавления образца) характерном для

отшелушивания (флекинга). Для появления блис-

теров или начала отшелушивания необходима

минимальная доза облучения, которая называется

критической — Фкр [5]. Для титана Фкр в указанном

температурном интервале растет с увеличением

энергии ионов Не+ (рис. 1).

Увеличение дозы выше критической вызывает

развитие флекинга — размеры отшелушенной

поверхности уменьшаются от слоя к слою  и, начиная

с некоторого слоя, на отшелушенной поверхности

образуются блистеры определённого диаметра, а при

дальнейшем росте дозы появляются кратеры в

результате отрыва крышек этих блистеров [6].

Полученная таким образом типичная структура,

названная нами “квазипористой” (в отличие от

классической пористой структуры с размером пор

≈ 0,1 мкм, возникающей в процессе радиационного

блистеринга) и образованная в результате шелушения

и отрыва куполов блистеров нескольких слоев

представлена на рис. 2.

Учитывая сказанное, для формирования квази-

пористой структуры использовали облучение титана

ионами гелия в температурном интервале Т1 < Тобл <

< Т2 ≈ 0,3 Тпл в интервале доз 6·1017 – 6·1018 ион/см2, с

энергией 100 – 200 кэВ. Затем, используя полученные

структуры, были выбраны оптимальные режимы

облучения для создания структуры с необходимым

для вживления в костную ткань размером пор —

10 – 50 мкм. На рис. 3а и 3б представлены зависимости

Рис. 1. Зависимость критической дозы отшелушивания от
энергии для комбинации Не+ > Тi при Т1 < Тобл < Т2 ≈
≈ 0,3 Тпл.

Рис. 2. Типичная квазипористая поверхность титана.
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плотности и диаметра пор от энергии и дозы ионов

гелия, соответственно.

Сформированную на поверхности титана квази-

пористую структуру обрабатывали в вакуумной

среде углекислого газа (р ~ 10–3 – 10–4 мм рт.ст.)

пучком ионов инертного газа — аргона (Ar+) для

образования углеродной алмазоподобной беспо-

ристой пленки (рис. 4).

Экспериментально полученные параметры

имплантации ионов аргона (Ar+) следующие: энергия

Е = 40 – 130 кэВ, температура облучения Тобл =

= 40 ± 5 °C и доза Ф = (1,25 – 3,1)·1016 ион/см2 [7],

причем за пределами данного диапазона, по-види-

мому, не происходит формирования углеродного

алмазоподобного беспористого покрытия поверх-

ности квазипор титановой основы, о чём свиде-

тельствуют данные измерения твердости (рис. 5) и

усталостной прочности (рис. 6) экспериментальных

образцов и изделий [13].

Испытания на усталостную прочность проводили

по схеме консольного изгиба до разрушения.

Максимальное знакопеременное изгибающее напря-

Рис. 3. Зависимости: а — плотности пор (N) на поверхности
титана, б — среднего диаметра пор ( ),d  от энергии
Е, кэВ: 1 — 100, 2 — 200, и дозы (Ф) ионов гелия
(Не+).

Рис. 4. Схема синтеза углеродной алмазоподобной беспо$
ристой пленки, образованной на квазипористой
поверхности титановой основы при имплантации
ионов аргона (Ar+) в среде углекислого газа (СО2).

Рис. 5. Дозовая зависимость твердости квазипористого
титана при имплантации ионов аргона (Ar+) с
энергией EAr+, кэВ: 1 — 130, 2 — 40.

а

б

Рис. 6. Влияние имплантации ионов аргона (Ar+) на уста$
лостную прочность квазипористого титана (N —
число циклов). 1 — Ti, 2 — Ф = 2·1016 ион/см2,
Е = 40 кэВ, 3 — Ф = 2·1016 ион/см2, Е = 130 кэВ,
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жение по сечению образца составляло ~ 450 МПа

при частоте 22,5 Гц.

Максимальное увеличение усталостной проч-

ности происходит при дозе имплантации ионов

аргона (Ar+) Ф = 2·1016 ион/см2, то есть совпадает с

максимумом дозовой зависимости твердости. Зави-

симость усталостной прочности от энергии ионов

незначительна. Очевидно, это связано с механизмами

формирования и свойствами углеродной алмазо-

подобной беспористой пленки на поверхности

квазипор титана, которые описаны в работах [7 – 12],

включая данные вторичной ионной масс-спектро-

метрии о кинетике осаждения и поляризации

углеродсодержащих фрагментов [7, 8]. Характерно,

что удаление этого алмазоподобного слоя хими-

ческим травлением приводит к изменению морфо-

логии, ухудшению усталостных свойств и уменьше-

нию микротвердости [10]. В этих работах также было

установлено, что динамика структурных изменений

в имплантированных слоях титана была качественно

одинаковой со структурными изменениями в других

металлах — формировалась аморфная фаза в

исходной поликристаллической структуре при

Ф ~ 1,25·1016 ион/см2, появлялись микровключения и

точечные включения на электронограммах при

Ф ~ 2·1016 ион/см2; при Ф ~ 3,1·1016 ион/см2 возникала

блочная структура с системой микровключений,

причём химическая пассивация слоев была пропор-

циональна плотности микровключений. Другая

особенность образующейся плёнки — высокая

адгезия к титану, что, вероятно, связано с ионным

перемешиванием её фрагментов и приповерхностных

слоев металла [13].

Выводы

1. Разработана методика формирования квази-

пористой структуры, состоящей из кратеров,

образующихся в процессе радиационного гелиевого

блистеринга в результате шелушения и отрыва

куполов блистеров при имплантации ионов гелия в

диапазоне энергий Е = 100 – 200 кэВ и доз Ф = 6·1017 –

6·1018 ион/см2 в поверхность титана с целью образо-

вания квазипор размером 10 – 50 мкм в поверх-

ностном слое.

2. Исследован эффект поверхностного синтеза

углеродосодержащих фрагментов в титане, имплан-

тированном ионами аргона (Ar+) с энергией Е = 40 –

130 кэВ и дозой Ф = (1,25 – 3,1)·1016 ион/см2 в среде

углекислого газа (СО2).

3. Установлено, что ионная имплантация ионов

аргона (Ar+) в среде углекислого газа (СО2) приводит

к увеличению микротвердости квазипористого

титана ВТ1-0 на 20 – 30 %, причем, максимум эффекта

достигается при дозе ионов аргона 2·1016 ион/см2.

4. Показано, что усталостная прочность образцов

титана с квазипористой поверхностью, образованной

имплантацией ионов гелия (Не+) в диапазоне доз

6·1017 – 6·1018 ион/см2, зависит от дозы импланти-

рованных в среде углекислого газа ионов аргона (Ar+),

причем самое большее повышение усталостной

прочности обнаружено при дозе облучения

2·1016 ион/см2 , то есть совпадает с максимумом

дозовой зависимости твёрдости.

5. Установлено, что изменение микротвердости

и усталостной прочности образцов титана ВТ1-0 с

квазипористой поверхностью связано с модифика-

цией структуры и состава поверхностных слоев.
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Effect of helium and argon ions implantation on mechanical properties

and morphology of titanium for health care products

E. D. Perinskaya, A. V. Lyasnikova, V. V. Perinsky, I. V. Perinskaya

The effect of (40 – 130 keV) Ar+ions irradiation in the dose range (1.25 – 3.1)·1016 ion/cm2 in carbon dioxide environment on the

mechanical properties and morphology of the quasiporous titanium BT1-0 surface formed by (100 – 200 keV) helium ions

implantation in the dose range of 6·1017 – 6·1018 ion/cm2 due to the radiation blistering mechanism has been studied. It is shown

that the analyzed titanium surface modification method opens the possibility of creating new medical equipment, in particular

endosseous implants.

Keywords: ion-beam treatment, ion implantation, the quasiporous structure, carbon-containing nonporous-cover.
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