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ЦВЕТНАЯ МЕТАЛЛУРГИЯ

Пористые материалы (ПМ) широко применяются в машино-
строении и медицине. Из них изготавливаются различные 

фильтрующие элементы, тепло-, шумоизолирующие и демпфиру-
ющие материалы. В медицине используются остеоинтегрирующие 
свойства таких материалов, позволяющие значительно сократить 
сроки формирования новой костной ткани и обеспечить фиксацию 
имплантатов, на поверхности которых нанесен пористый материал. 
В последнее время ПМ рассматриваются как носители при исполь-
зовании клеточных технологий. Они представляют собой каркас, в 
котором в биореакторе выращивают определенные клетки для по-
следующего их помещения в организм человека.

Основа ПМ должна обеспечивать хорошую коррозионную стой-
кость в агрессивной среде газа или жидкости, которые он должен 
очищать, биологическую инертность к тканям организма, обладать 
высоким комплексом механических свойств, которые должны со-
храняться в пористом состоянии. Кроме того, сами поры должны 
иметь определенные размеры и объемную долю в материале. Для 
обеспечения этого широкого комплекса характеристик использу-
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прочный материал с высокой объемной долей пор, имеющих поперечный размер 100–
500 мкм, и обладающий высокой остеоинтеграционной способностью. Такой материал 
перспективен для изготовления имплантатов, замещающих костные дефекты, или со-
здания функциональных покрытий на элементах эндопротезов.

Ключевые слова: титан; пористый материал; волокно; проволока; имплантаты; струк-
тура; свойства; термоводородная обработка.

ют различные материалы (ме-
таллы, полимеры, керамику) и 
технологии (напыление, спека-
ние, самораспространяющийся 
синтез и др.). Каждый из этих 
материалов и технологий обла-
дает своими преимуществами и 
недостатками, что обусловли-
вает их выбор в зависимости от 
конкретного назначения.

Одними из наиболее пер-
спективных материалов для 
основы ПМ являются титан и 
его сплавы, которые уже широ-
ко применяются в химической 
промышленности и медицине 
в качестве коррозионностой-
кого и биологически инертного 
материала. В этом качестве он 
выгодно отличается от нержа-
веющих сталей, кобальтовых 
сплавов, а по удельной проч-
ности и стоимости превос-
ходит сплавы на основе бла-
городных металлов, ниобия, 
тантала и др. По сравнению с 
керамическими материалами 
ПМ на основе титана облада-
ют высокими пластичностью, 
ударной вязкостью, а также и 
более широкой технологиче-
ской способностью к формоо-
бразованию изделия и его сое-
динения с другими элементами 
конструкций. 

Формирование ПМ из ти-
тана и его сплавов возможно 
плазменным распылением, спе-
канием гранул или порошков, 
самораспространяющимся вы-
сокотемпературным синтезом 
(для интерметаллидов титана, 
например, никелида титана), 
электролучевой или лазерной 
сваркой при послойном фор-
мировании изделия [1, 2]. Из 
указанных технологий СВ-син-
тез используется ограниченно, 
так как не полностью прореа-
гировавшие материалы снижа-
ют коррозионную стойкость и 
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биологическую инертность материала. Для дру-
гих технологий проблемой является обеспечение 
достаточно высокого комплекса механических 
свойств при большой объемной пористости ма-
териала. Это связано с тем, что механические 
свойства титана и его сплавов очень чувствитель-
ны к структуре, и для ее оптимизации, как прави-
ло, применяется значительная деформация, кото-
рая не может быть реализована при сохранении 
высокой объемной пористости.

В то же время развиваемая в последние 30 лет 
термоводородная обработка (ТВО) титановых 
сплавов [3, 4] является мощным технологиче-
ским фактором, позволяющим преобразовывать 
структуру титановых сплавов без приложения 
деформации и изменения формы изделия или по-
луфабриката. ТВО успешно применяется для пре-
образования структуры и повышения прочност-
ных и усталостных свойств фасонных отливок [5], 
улучшения деформируемости полуфабрикатов и 
формирования в них субмикрокристаллической 
структуры [6–10] и др.

В этой работе рассмотрены возможности при-
менения ТВО для повышения комплекса механи-
ческих свойств ПМ, полученного путем спекания 
проволоки или волокон из технически чистого 

титана. Выбор полуфабриката исходного мате-
риала был обусловлен, в первую очередь, исходя 
из применения разрабатываемого ПМ в медици-
не. Одним из основных требований к таким ма-
териалам является высокая объемная доля пор 
(70–90%) с размерами 100–500 мкм. Это связано с 
обеспечением их остеоинтеграционных характе-
ристик для прорастания остеобластов со средним 
поперечным размером 150–250 мкм. В отличие от 
гранул из волокон можно получать образцы в ши-
роком диапазоне объемной пористости, а варьи-
руя размер их сечения, добиваться необходимого 
размера пор. Кроме того, волоконная структура 
ПМ позволяет снизить вероятность разрушения 
материала при сжатии и/или растяжении по срав-
нению с гранульным или порошковым ПМ.

В качестве исходного сырья для изготовления 
ПМ использовали проволоку из сплава ВТ1-00 
диам. 0,2–1,2 мм и волокна со средним попереч-
ным размером 10–50 мкм, полученные методом 
высокоскоростного затвердевания расплава [11]. 
Из проволоки изготовляли пористые образцы 
в виде цилиндров и полотна. Цилиндрические 
образцы получали в виде навитых спиралей, вит-
ки которой заваливали, прокатывали и свертыва-
ли в спираль большего диаметра (рис. 1, а) [12], 

Рис. 1. Варианты применения пористых материалов из сплава ВТ1-00:  
а – протезы тел позвонков из проволоки диам. 1,2 мм; б – сетчатый материал из 

проволоки диам. 0,4 мм; в – лист из волокон с размером поперечного сечения 20 мкм; 
г – цилиндрический образец из проволоки диам. 0,4 мм

а полотно получали сатиновым 
переплетением. Фрагменты по-
лотна складывали слоями так, 
чтобы направления проволоки 
в смежных слоях располагались 
под углом 45° (рис. 1, б). Цилин-
дрические и плоские образцы 
из волокон получали прессо-
ванием в пресс-формах тре-
буемого сечения (рис. 1, в и г). 
Заготовки, полученные различ-
ными методами, спекали под 
нагрузкой, обеспечивающей 
давление 0,1–5 МПа, при 800–
960  °С. Спеченные заготовки 
подвергали ТВО, включающей 
наводороживание при темпера-
туре 800  °С, предварительную 
дегазацию при этой же или бо-
лее низкой температуре и окон-
чательный вакуумный отжиг в 
интервале 600–800 °С в течение 
1–4 ч.

Полученные таким образом 
образцы исследовали с приме-
нением металлографического 
анализа и измерения механи-
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ческих характеристик. Ис-
следования структуры и 
свойств спеченных загото-
вок показали, что форми-
рование физического кон-
такта между проволоками 
или волокнами происходит 
при температурах выше 
900  °С. При более низких 
температурах спекания 
контакты носят механиче-
ский характер с четкой гра-
ницей стыка поверхностей 
волокон (рис.  2,  а). При 
этом прочность таких кон-
тактов очень низкая и воз-
растает по мере увеличе-
ния температуры спекания 
в β-области и увеличения 
доли физического контакта 
(рис. 2, б и в). Для повыше-
ния прочности контактов 
волокон и всего ПМ была 
применена ТВО. Принци-
пы выбора режимов такой 
обработки можно сформу-
лировать следующим обра-
зом:

– температурно-кон-
центрационные условия 
наводороживания должны 
обеспечивать условия пол-
ной фазовой перекристал-
лизации α→β;

б

г

е

а

в

д

Рис. 2. Микроструктура зоны контакта проволочных образцов после спекания  
при 820 (а, б), 870 (в, г), 920 °С (д, е) и термоводородной обработки (б, г, е), ×350 
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Рис. 3. Диаграмма состояния системы Ti–H [7] и схема 
выбора режимов ТВО 

– температура наводороживания должна 
быть как можно ниже, чтобы не приводить к ро-
сту β-зерна при переходе в однофазную область; 

– объемный эффект превращения (α+β)↔β 
при введении водорода и дегазации должен быть 
достаточно высоким, чтобы обеспечить фазовый 
наклеп и условия для развития рекристаллиза-
ции α- и β-фаз;

– нежелательно использовать перекристалли-
зацию, связанную с образованием гидридов, так 
как это может привести к образованию микро-
трещин в материале.

В соответствии с этими принципами и ди-
аграммой состояния системы Ti–H (рис. 3) [7] 
проводили выбор режимов ТВО. Температуру 
наводороживания (см. рис. 3, линия 1) ограничи-
ли 800  °С. При этой температуре сплав с исход-
ным содержанием водорода представлен толь-
ко α-фазой и при увеличении его концентрации 
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происходит α→β-превращение в сплаве. При со-
держании водорода свыше 0,2% сплав переходит 
в однофазное состояние. При этом температура 
800 °С недостаточно высока для развития интен-
сивного роста β-зерна. 

На следующем этапе возможны два варианта 
обработки: охлаждение наводороженного сплава 
до нормальной температуры с последующим ва-
куумным отжигом; дегазация при 800 °С или не-
сколько меньшей температуре. 

В случае первого варианта при охлаждении ти-
танового сплава в нем могут развиваться β→δ- и 
β→α+δ-превращения, в процессе которых проис-
ходит интенсивный фазовый наклеп из-за высо-
кого различия атомных объемов сосуществую-
щих фаз. Однако образование гидридов может 
приводить к появлению в структуре материала 
микротрещин, которые под действием термиче-
ских или других напряжений будут развиваться 
в макротрещины и приводить к «самопроизволь-
ному» разрушению заготовок или изделий. Поэ-
тому предпочтительным можно считать второй 
вариант, при реализации которого по мере сни-
жения концентрации водорода развивается β→α-
превращение, вызывающее дополнительный фа-
зовый наклеп. В процессе обезводороживания 
возможно снижение температуры (см. рис.  3, 
линия 2), но не ниже температурной границы 
выделения вторичного гидрида и эвтектоидного 
превращения. Для обеспечения формирования 
дисперсных частиц α-фазы удаление водорода 
целесообразно проводить при 550–650  °С (см. 
рис. 3, линия 3). При этой температуре исходная 
концентрация водорода должна обеспечивать од-
нофазное β-состояние (т.е. материал должен быть 
наводорожен до концентрации больше 0,6% Н2), а 
после обезводороживания только α-фазу. Так как 
при таких условиях полного обезводороживания 
может не произойти, то заготовки и изделия не-
обходимо подвергнуть дополнительному вакуум-
ному отжигу при 650–700 °С в течение 4 ч. Такой 
отжиг может проводиться в обычных вакуумных 
печах при большей массе садки. Это повысит эко-
номичность всего процесса, так как будет мини-
мизировано время рабочего цикла специализи-
рованного оборудования для наводороживания и 
позволит обеспечить безопасное (с точки зрения 
возможного развития водородной хрупкости) со-
держание водорода в готовых изделиях. 

В соответствии с изложенными выше техно-
логическими принципами спеченные заготовки 
наводороживали при 800  °С до концентрации 
0,8 мас. % Н2, после получасовой выдержки сни-

жали температуру до 600 °С и откачивали из рабо-
чего пространства водород в течение 0,5 ч. После 
этого заготовки охлаждали до нормальной тем-
пературы и подвергали вакуумному отжигу при 
600 °С в течение 4 ч или при 800 °С 1 ч. 

В первой серии экспериментов использова-
ли образцы проволоки из сплава ВТ1-00 диам. 
1,2  мм. Отрезки проволоки укладывали друг на 
друга крестообразно и проводили спекание с по-
стоянным увеличением нагрузки на 10 Н. После 
этого часть образцов подвергали ТВО и проводи-
ли микроструктурный анализ зоны соединения. 
Механические испытания на сдвиг осуществляли 
путем определения силы разрушения соединения 
проволоки при протаскивании крестообразного 
образца через матрицу с отверстием диам. 3 мм. 
В некоторых случаях при нагружении происхо-
дил разрыв одной из проволок вблизи границы 
их контакта. 

Эти испытания показали (рис. 4), что при низ-
ких температурах спекания (820 °С) площадь кон-
такта невысока, а его граница представляет собой 
механическое соединение без образования общих 
зерен (см. рис. 2, а). При этом усилие разрушения 
этого соединения не превышает 60 Н. По мере 
повышения температуры спекания увеличивает-
ся площадь контакта, на границе появляются об-
щие для двух образцов проволоки зерна, а усилие 
разрушения достигает 250 Н после спекания при 
920  °С. Однако структура материала изменяется 
– происходит укрупнение β-превращенного зер-
на, а α-фаза представлена крупными пластинами 
(см. рис. 2, д).

Термоводородная обработка позволяет су-
щественно повысить усилия разрушения образ-

240
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Рис. 4. Зависимость усилия разрушения «крестообразных» 
образцов из проволоки сплава ВТ1-00 от температуры 
спекания: 1 – после спекания; 2 – после дополнительной 

термоводородной обработки с вакуумным отжигом  
при 600 °С (2) и 800 °С (3)



65

М
ЕТ

А
Л

Л
У

Р
Г 

•
 №

 3
 •

 2
0

1
5

Н АУ К А  Т Е Х Н И К А  П Р О И З В ОДС Т В О

цов (до 340 Н), которое во многих случаях про-
исходит не по зоне контакта, а по основному 
материалу. При этом в микроструктуре контакта 
проволок, спеченных при 870  °С и выше, обра-
зуются общие зерна, и бывшая граница микро-
структурно не выявляется. Следует также от-
метить, что после спекания при 920 °С крупные 
α-пластины при термоводородной обработке 
становятся значительно мельче, особенно при 
низкой (600 °С) температуре окончательного ва-
куумного отжига. Это приводит к упрочнению 
не только зоны контакта, но и всего основного 
материала.

Для проверки эффективности применения 
термоводородной обработки образцов меди-
цинских изделий на основе пористого материала 
из проволоки сплава ВТ1-00 был проведен экс-
перимент, в котором эндопротез тела позвонка 
испытывали на срез. При записи усилия от пе-
ремещения захватов испытательной установки 
фиксировали серию пиков, характеризующих 
усилия разрушения отдельных контактов про-
волок в поперечном сечении цилиндрического 
образца (см. рис. 1, а). На рис. 5 показаны измене-
ние усилия, отвечающее первому пику (Р1), и мак-
симальная величина усилия в цикле нагружения 
образца (Рmax) в зависимости от концентрации 
водорода, вводимого в процессе термоводород-
ной обработки. Установлено, интенсивное уве-
личение Р1 и Рmax при повышении концентрации 
водорода до 0,4% и более плавное – от 0,4 до 0,8%. 
При этом необходимо отметить, что в образцах, 
прошедших ТВО, резко возрастает количество 
пиков на кривой нагружения. Это свидетельст-
вует об увеличении количества контактов, име-
ющих физический, а не механический характер. 

Так, для образцов, не подвергнутых ТВО, коли-
чество пиков нагрузки не превышает 100, а после 
ТВО с использованием 0,8% Н2 их число возра-
стает до 340. Используя интегрирование по на-
грузке всех усилий разрушения контактов, мож-
но говорить об увеличении энергии разрушения 
образца, прошедшего ТВО, в 4,5 раза по сравне-
нию с образцом без ТВО.

Таким образом, использование термоводо-
родной обработки позволяет существенно увели-
чить прочность спеченных пористых материалов 
из сплавов на основе титана.

Заключение. Проведенные исследования 
показали, что применение термоводородной 
обработки (ТВО) позволяет повысить механи-
ческие свойства спеченных волокнистых по-
ристых материалов (ПМ) из титана. При этом 
достаточно высокий комплекс механических 
свойств ПМ может быть достигнут при исполь-
зовании спекания ниже температуры Ас3, что 
позволяет сохранить мелкозернистую структу-
ру исходного материала. Это является важным 
фактором, поскольку позволяет использовать 
процесс получения ПМ для создания пористых 
покрытий на имплантатах. В этом случае важно, 
чтобы процесс обработки проходил при темпе-
ратуре ниже 900 °С, дабы не ухудшить структуру 
имплантата и сохранить его механические ха-
рактеристики. 

Применение термоводородной обработки по-
зволяет не только снизить температуру, но и дав-
ление при спекании. Это обеспечивает получение 
ПМ с максимально возможной объемной пори-
стостью (80–90%).

Использование при получении ПМ волокон 
или проволоки из титана различного сечения 
дает возможность варьировать размеры пор в 
широком диапазоне, в том числе в интервале 
100–500 мкм для обеспечения высокой остеин-
теграционной способности материала. Наличие 
в пределах одного волокна или отрезка проволо-
ки множества физических контактов с другими 
элементами материала снижает риск выкраши-
вания частиц ПМ и обеспечивает высокую на
дежность его использования в качестве имплан-
тируемого материала при закрытии костных 
дефектов.

Анализ полученных результатов позволяет 
предположить, что ТВО можно эффективно ис-
пользовать для улучшения структуры и повыше-
ния механических свойств пористых материалов, 
полученных не только спеканием гранул и воло-
кон, но и аддитивными технологиями, в частно-
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Рис. 5. Влияние концентрации водорода при 
термоводородной обработке на максимальное (Рmax) 

и первое (Р1) усилие разрушения контакта соединения 
проволок из сплава ВТ1-0 в пористом материале 
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сти 3D-прототипированием с применением элек-
тролучевой или лазерной сварки порошка титана 
и его сплавов [13–15]. 

Результаты работы получены в рамках феде-
ральной целевой программы «Исследования и разра-
ботки по приоритетным направлениям развития 
научно-технологического комплекса России на 2014–
2020 годы» по соглашению о предоставлении субсидии 
№ 14.577.21.0013 (уникальный идентификатор согла-
шения RFMEFI57714X0013).
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USE OF THERMO-HYDROGEN TREATMENT AT PRODUCTION 
OF POROUS MATERIALS AND PRODUCTS FROM TITANIUM 
FIBRE AND WIRE
© Kollerov M.Yu., Shlyapin S.D., Senkevich K.S., Kazantsev A.A., Runova Yu.E.

A possibility of improving of mechanical properties of titanium porous material made of sintered fibres and wires was 
studied. In order to do that, thermo-hydrogen treatment was applied. It is shown that the temporary alloying by hydrogen 
increases the binding strength of fibres and the strength of the whole material. As a result, the material with high volume 
fraction of porosity (100–500 microns in size) known for high osteointegration capacity was obtained. This material is 
prospective choice for using in implants for the substitution of bone defects or for the creation of functional coatings on 
the prostheses surface.
Keywords: titanium; porous material; fibre; wire; implants; structure; properties; thermo-hydrogen treatment.



   

 



 




