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Введение

Известно, что среди современных металлических био-

материалов для хирургических имплантатов широкую

перспективу применения имеет субмикрокристалличе-

ский (СМК) или наноструктуриванный (НС) нелегиро-

ванный титан [1]. Формирование СМК и НС состояний

в сплавах титана приводит к значительному улучше-

нию комплекса их механических, физико-химических

и других свойств, в том числе необходимых для их

использования в качестве материала для медицинских

имплантатов в травматологии, ортопедии, стоматологии

и других областях медицины и техники.

Перспективным направлением для повышения биосов-

местимости СМК титана с биологическими тканями яв-

ляется модификация поверхности с использованием им-

пульсных лазеров фемтосекундной длительности. Фем-

тосекундное лазерное облучение (ФЛО) обеспечивает

меньшее загрязнение по сравнению с другими методами

поверхностной обработки, обладает высокой техноло-

гичностью, применимо для обработки деталей со слож-

ной поверхностью. Важным преимуществом лазерных

импульсов с ультракороткой фемтосекундной длительно-

стью является малая глубина (менее микрометра) зоны

теплового воздействия [2]. Это позволяет осуществлять

модификацию тонких приповерхностных слоев практи-

чески без разогрева объема материала, который обычно

сопровождается разупрочнением вследствие деградации

СМК и НС состояний или полного их устранения вслед-

ствие развития процессов возврата и рекристаллизации.

По этой причине применение фемтосекундного лазера

особенно актуально для модификации поверхности ти-

тановых сплавов в СМК и НС состояниях, поскольку

развитие указанных выше процессов, протекающих при

повышенных температурах, приводит к уменьшению

характеристик прочности рассматриваемых материалов,

характерных для крупнозернистой структуры [3,4].
Управляемое изменение рельефа поверхности путем

проведения ФЛО является перспективным направлени-

ем повышения остеоинтеграции, поскольку нанорельеф

поверхности особенным образом влияет на поведение

различных типов клеток, а именно способствует повы-

шению биоактивности остеобластов [5,6]. Управляемое
изменение рельефа поверхности металлических имплан-

татов посредством ФЛО и её влияние на их биосов-

местимость являлись предметом ряда исследований по-

верхностной обработки путем ФЛО [5–7]. Однако вопрос

о влиянии ФЛО на механические свойства титановых

сплавов на сегодняшний день мало изучен. В настоящей

работе проведено исследование влияния ФЛО на ме-

ханические свойства субмикрокристаллического титана

ВТ1-0.
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Рис. 1. Образец титана ВТ1-0 в исходном субмикрокристаллическом состоянии: a — микроструктура (ПРЭМ), b — гистограмма

распределения зерен по размерам.

Материалы и методы исследования

Исследование механических свойств проведено на

СМК титановом сплаве ВТ1-0 в исходном состоянии

и после поверхностной модификации фемтосекундным

лазерным излучением. Субмикрокристаллическое состо-

яние с однородной глобулярной структурой со средним

размером зерна ∼ 220 nm (рис. 1) было получено в

прутках диаметром 8mm с использованием механико-

термической обработки путем сочетания радиально-

сдвиговой, поперечно-винтовой и сортовой прокаток [8].
Для снятия остаточных макронапряжений (напряжения
первого рода) пруток отжигался в муфельной печи

Nabertherm LT 5/13/P330 на воздухе при температу-

ре 350◦C в течение 3 h. В дальнейшем из отожженного

прутка вырезались образцы электроискровой резкой (на
станке SODICK AQ 300L) в виде двухсторонних лопаток
с рабочей частью 2× 0.5× 27mm и 2× 0.2× 27mm для

проведения механических испытаний на растяжение и

в виде пластин с рабочей частью 3× 0.6× 16mm для

проведения усталостных испытаний на симметричный

консольный изгиб. Перед проведением поверхностной

обработки лазерным излучением и испытаний на уста-

лость образцы механически шлифовали и полировали с

использованием установок LaboPol-5 (Struers).
Определение среднего размера зерен проводили ме-

тодом случайных секущих [9,10]. Для построения гисто-

грамм распределения зерен по размерам и их математи-

ческой обработки использовали программное обеспече-

ние
”
ImageScope“. На рис. 1, b представлена гистограм-

ма распределения зерен по размерам для титанового

сплава ВТ1-0 в исходном состоянии, а также приведе-

ны значения рассчитанных статистических параметров.

Установлено, что вид функции плотности распределения

описывается логнормальным законом.

Методика лазерной обработки

В экспериментах по модификации поверхности СМК

титана фемтосекундным лазерным излучением приме-

няли линейно поляризованное излучение (центральная
длина волны λ ≈ 744 nm, ширина полосы генерации

на полувысоте 12 nm) фемтосекундной Ti:Sa лазерной

установки
”
Авеста Проект“ с длительностью импуль-

сов около 100 fs (в области взаимодействия), энергией
до 8mJ, частотой следования 10Hz. Значения энергии

лазерного излучения были подобраны таким образом,

чтобы избежать заметной деградации распределения

плотности энергии на поверхности мишени, связанной

с самофокусировкой в воздухе и сопутствующими ей

эффектами хроматической эмиссии, филаментации и

рассеяния на воздушной плазме.

Обработка проводилась в воздушной атмосфере при

плотности энергии F = 0.3 J/cm2 и скорости сканирова-

ния v = 18µm/s. Направление сканирования и вектора

поляризации излучения были выбраны таким образом,

чтобы периодическая структура параллельных бороздок,

образующихся в результате лазерной модификации, бы-

ла направлена вдоль пластины, т. е. параллельно оси

растяжения при квазистатическом нагружении и оси

растяжения-сжатия при циклической нагрузке.

Выбор режима модификации производился на осно-

ве результатов предыдущей работы авторов по струк-

турированию СМК титана фемтосекундным лазерным

излучением, в которой были получены различные типы

рельефа в зависимости от плотности энергии лазерного

излучения и скорости сканирования [11]. Такой режим

модификации с выбранными параметрами F = 0.3 J/cm2

и v = 18µm/s является наиболее оптимальным ввиду то-

го, что формирующиеся в этом случае рельефы приводят

к улучшению биосовместимости. При этом на поверх-
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ности не образуется глубоких пор и трещин, которые

могут являться концентраторами напряжений, ведущих

к понижению прочностных характеристик материала,

особенно при циклических нагрузках.

Методика механических испытаний

Механические испытания на усталость проводили

на электродинамической испытательной машине Instron

Electropuls 3000 в комплексе с одновременным иссле-

дованием вязкоупругих свойств исследуемого материала

методом динамо-механического анализа (ДМА) [12].
Испытания на усталость проводили по схеме консоль-

ного изгиба с частотой колебаний 10Hz при комнат-

ной температуре в симметричном режиме (коэффици-
ент асимметрии цикла R = −1) при жестком нагру-

жении (при постоянной амплитуде стрелы прогиба).
Размер рабочей части образца для испытаний составлял

0.60× 3.0× 16.0mm. Полученные значения амплитуды

силы пересчитывали в напряжение по формуле

σ = 6
Fl
bh2

,

где F — амплитуда силы, действующая на образец, l —
длина рабочей части образца, b и h — ширина и толщина

образца соответственно.

При испытаниях на усталость фиксировались мгновен-

ные значения силы (нагрузки) и перемещения (дефор-
мации) (рис. 2), что позволило провести ДМА методом

корреляции. В этом методе определяется разность фаз

между периодическими изменениями нагрузки и дефор-

мации, получившей название
”
угол потерь“, обозначае-

мой обычно как ϕ.

Измеряемая величина тангенса угла потерь tgϕ ха-

рактеризует рассеяние энергии 1W колебаний за счет

неупругих внутренних микропроцессов в твердом теле

tgϕ =
1

2π

1W
W

,

где 1W/W — часть энергии, которую при вынужденных

колебаниях необходимо ввести в колебательную систе-

му за один период для поддержания полной энергии

F
o
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t
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Рис. 2. Угол потерь ϕ между приложенной нагрузкой ϕσ и

перемещением ϕε .

колебаний W постоянной. Рост значения tgϕ свиде-

тельствует об увеличении интенсивности или появлении

новых неупругих процессов, сопровождающих цикличе-

скую деформацию твердого тела; например, таких как

возврат и микропластическая деформация, рост трещин

и других [13].

Испытания на растяжение проводили на электро-

механической испытательной машине Instron 5882 со

скоростью деформации 1.5mm/min с использованием

экстензометра с рабочей длиной 10mm.

Морфологию поверхности и элементный состав об-

работанных образцов исследовали с помощью скани-

рующего электронного микроскопа Quanta 600 FEG с

полевой эмиссией.

Результаты экспериментов
и их обсуждение

Морфология и поперечный шлиф обработанной воз-

действием ФЛО поверхности титана представлены на

рис. 3.

Режимы лазерной обработки подробно изучены в

работе [11], где и описана детально формирующаяся

при такой обработке структура. Последняя представля-

ет упорядоченную структуру с характерным микро- и

нанорельефом, в том числе отчетливо проявляющихся

бороздок, параллельных направлению сканирования.

Деформационные кривые, полученные при растяже-

нии пластин СМК титана толщинами 0.2 и 0.5mm с

лазерно-модифицированной поверхностью и в исходном

состоянии (без модификации), представлены на рис. 4.

Как видно из этого рисунка, связанные с лазерной

модификацией изменения поверхности и приповерхност-

ных слоев практически не оказывают влияния на такие

характеристики исследуемого материала, как пределы

прочности и текучести, модуль Юнга. Последний в

первом приближении можно оценить по наклону ли-

нейного участка деформационной кривой σ−ε. Однако

все образцы с лазерной модификацией поверхности

показали заметно большую пластичность по сравнению

с образцами без обработки лазером.

На рис. 5 приведены синхронно записанные ре-

зультаты измерения максимального напряжения в цик-

ле σ (кривая 1) и тангенса угла потерь (кривая 2)
в зависимости от количества циклов. Как видно из

кривой циклического упрочнения, представленной на

рис. 5 (кривая 1), максимальное напряжение в цикле

(при фиксированной величине стрелы прогиба) остается
практически неизменным и только перед разрушением

уменьшается. Величина tgϕ (кривая 2) тоже остается

длительное время практически неизменной и только

перед разрушением резко увеличивается.

Таким образом, начало разрушения образца при цик-

лическом разрушении фиксируется как по кривым цик-

лического упрочнения (разупрочнения), так и по па-
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Рис. 4. Деформационные кривые для СМК-титана ВТ1-0

толщиной 0.2 и 0.5mm с лазерной модификацией поверхности

в сравнении с деформационными кривыми для СМК титана в

исходном состоянии (без модификации).

дению амплитуды напряжения и росту тангенса угла

потерь.

На рис. 6 приведена зависимость тангенса угла по-

терь (значения взяты в области независимости тангенса

угла потерь от числа циклов (рис. 4)) от относитель-

ной близости максимального напряжения в цикле к

пределу текучести данного материала при растяжении

(σ0.2 − σmax)/σ0.2. Как видно из приведенных данных,

тангенс угла потерь уменьшается при уменьшении мак-

симального напряжения в цикле относительно предела

текучести. Это соответствует уменьшению интенсивно-

сти микропластической деформации при уменьшении

максимального напряжения в цикле, что качественно

подтверждается данными по увеличению количества

циклов до разрушения при понижении максимального

напряжения в цикле.

Для определения предела выносливости по результа-

там экспериментов были построены (рис. 7) зависимо-

сти максимального напряжения в цикле (напряжение
бралось из кривых циклического упрочнения, анало-

гичных приведенным на рис. 5) от числа циклов до

разрушения (диаграмма Веллера) для пластин титана

ВТ1-0 в исходном состоянии (�) и после обработки

поверхности лазером (�). Как видно из рис. 7, для

всей области задаваемых напряжений образцы после

обработки фемтосекундным лазерным излучением в

среднем выдерживают большее количество циклов до

разрушения, чем в исходном состоянии без лазерной

обработки.

Полученные результаты исследований влияния по-

верхностной обработки фемтосекундным лазерным из-

лучением на механические свойства исследуемого мате-

риала, а именно увеличение предела выносливости при

s
m

ax
, 
M

P
a

300

500

200

450

( – )/s s s0.2 max 0.2

400

1

2

350

250

0.02

0.05

0

0.04

0.03

0.01

tg
j

Рис. 5. Синхронно записанные результаты измерения мак-

симального напряжения в цикле σ (1) и тангенса угла по-

терь ϕ (2) в зависимости от количества циклов деформации.
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Рис. 6. Зависимость тангенса угла потерь (tgϕ) от отно-

сительной близости максимального напряжения в цикле к

пределу текучести.
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Рис. 7. Зависимость между максимальным напряжением в

цикле и числом циклов до разрушения — диаграммы Вел-

лера — для пластин наноструктурного титана ВТ1-0 толщи-

ной 0.6mm без покрытия (�) и с обработкой поверхности

фемтосекундным лазером (�).

усталостных испытаниях и увеличение пластичности

при квазистатических испытаниях на разрыв, коррелиру-

ют между собой, поскольку очевидно, что в материалах

с улучшенной пластичностью распространение усталост-

ных микротрещин более медленное, чем в хрупких. Та-

ким образом, модифицирование поверхности импланта-

тов фемтосекундным лазерным излучением, заключаю-

щееся в образовании рельефа со сложной иерархической

структурой, приводит не только к улучшению биосов-

местимости, но и к улучшению механических свойств.

Результаты механических испытаний на растяжение и уста-

лость пластин толщиной 0.5−0.6 mm титанового сплава ВТ1-0

в СМК состоянии без покрытия и с обработкой лазером

Состояние

Растяжение Предел

σRN/σB
образца

σ0.2, σB , σB/σ0.2
выносливости

MPa MPa

σRN при 106

циклов, MPa

Исходный 642± 7 805± 7 1.25 385 0.47

Обработка
652± 7 802± 5 1.23 422 0.53лазером

Необходимо заметить, что полученный эффект повыше-

ния сопротивления усталостии улучшения пластичности

СМК титана ВТ1-0 после обработки поверхности фем-

тосекундным лазерным излучением выгодно показывает

преимущество данного метода по сравнению с други-

ми методами обработки поверхности сплавов титана.

В частности, формирование на поверхности титановых

сплавов биоактивных и биоинертных покрытий методом

микродугового оксидирования приводит к уменьшению

предела выносливости при испытаниях на усталость

титанового сплава Ti-Al-Zr с контролируемой ампли-

тудой нагружения по схеме растяжения-сжатия [14]
и нелегированного титана (сплав Grade 4) по схеме

нагружения 4-точечным изгибом (предела текучести и

предела прочности) [15]. Микродуговое оксидирование

обработки приводит также к уменьшению прочностных

характеристик СМК титана ВТ1-0 при квазистатических

нагрузках [16].
В сводной таблице приведены результаты механи-

ческих испытаний на растяжение и усталость СМК

пластин титанового сплава ВТ1-0 толщиной 0.6mm в

исходном состоянии и после обработки фемтосекундным

лазерным излучением.

Как видно из таблицы, величины пределов текучести

и прочности у образцов с лазерной обработкой и без

нее практически не отличаются, а условный предел

выносливости на базе 106 циклов заметно выше у

образцов после лазерной обработки поверхности.

Выводы

Обработка поверхности образцов субмикрокристалли-

ческого титана ВТ1-0 в форме пластин толщиной 0.6mm

лазерным излучением фемтосекундной длительности

приводит к повышению условного предела выносливо-

сти (при базе испытаний 106 циклов). При испытаниях

на растяжение пластин СМК титана ВТ1-0 толщиной 0.5

и 0.2mm лазерная обработка практически не меняет

измеряемые величины пределов текучести и прочности,

но существенно увеличивает величину деформации до

разрушения.

С использованием метода ДМА установлено, что

микропластическая деформация образцов исследуемого
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сплава при циклическом нагружении уменьшается при

снижении максимального напряжения в цикле. При этом

начало разрушения образца при циклических нагруз-

ках сопровождается резким ростом величины микро-

пластической деформации (тангенса угла механических

потерь). Последнее может служить диагностическим

признаком предельного ресурса работы материала.

Исследование выполнено за счет гранта Российского

научного фонда (проект № 15-12-30010, в части иссле-

дования влияния обработки фемтосекундным лазерным

излучением на механические свойства субмикрокристал-

лического титанового сплава ВТ1-0 при усталостных

испытаниях методом консольного изгиба) и при под-

держке Программы повышения конкурентоспособности

НИЯУ МИФИ (в части отработки режима воздействия

фемтосекундным лазерным излучением).
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