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4 мкм обладает минимальной пористостью в сравнении с 0,5 мкм, и не формирует оксид, т.к. 
мы знаем, что нитрид титана устойчив к окислению на воздухе до 450 °C.     
   Дальнейшее падение V п.п. после применения раствора 32 показывает наличие на 
поверхности адсорбированных элементов и влияние их на энергетическое состояние 
поверхности.  

Таким образом, стабилизация формируемых покрытий зависит от распределения 
элементного состава по  толщины  и формирования переходной диффузионной зоны, что 
является одним из важнейших факторов, влияющих на  получение функциональных и 
эксплуатационных свойств.  
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Разработана методика смешивания гидроксиапатита (ГА) с 2,5 и 5 об.% оксида 
графена (ОГ) с последующим изготовлением образцов методом искрового плазменного 
спекания (ИПС).  Был изучен эффект влияния  добавления ОГ в ГА на его микроструктуру. 
Сделан вывод о дальнейшем использовании данной методики для изготовления 
электропроводящих мишеней для магнетронного распыления. 

 
Сomposite material HA/GO obtained by spark plasma sintering as a target for magnetron 

sputtering. N.Yu. Peretyagin, S.V. Fedorov. The hydroxyapatite (HA) with 2.5 and 5 vol.% of 
graphene oxide (GO) composites were fabricated using a colloidal processing route. Obtained 
powders were sintered using Spark Plasma Sintering as consolidation technique. The effect of GO 
addition on density and microstructure of sintered composites was studied. It was concluded that the 
new fabrication method of hydroxyapatite-graphene oxide composites is suitable for electro-
conductive sputtering targets. 
 

Магнетронное распыление является одной из наиболее применяемых технологий, 
позволяющих наносить пленки с достаточно высокой равномерностью по толщине на больших 
площадях, и вместе с ней развиваются способы производства мишеней. К основным 
параметрам, которые контролируются при их производстве, следует отнести плотность, размер 
зерна, однородность, электропроводность, возможность крепления мишени к подложке.  

Основной проблемой при использовании магнетрона на постоянном токе при 
распылении диэлектрических и полупроводниковых материалов, является образование 
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индуцированных зарядов, что снижает скорость распыления мишени. Постепенно, вследствие 
накопления заряда от положительных ионов индуцированный заряд покрывает весь 
диэлектрический слой и появляется дуга, которая приводит к разрушению поверхности мишени 
или ее испарению, что неблагоприятно отражается на структуре и стехиометрии наносимой 
пленки. 

Чтобы устранить указанные выше недостатки, был разработан ВЧ-магнетрон, 
получивший широкое распространение в основном для распыления диэлектриков. Принцип его 
работы похож на импульсный. В нем вместо средней частоты, подается напряжение с частотой 
13.56 МГц или кратной. Подобное оборудование в настоящее время применяется достаточно 
успешно, однако многие пользователи отмечают его дороговизну и некоторые трудности в 
эксплуатации. Несмотря на расширение области ВЧ магнетронного распыления, такие 
устройства отличаются рядом режимов генерации плазмы, которые не всегда обеспечивают 
стабильность функционирования. И здесь даже незначительное повышение 
электропроводности мишени позволяет облегчить протекание процесса. 

В настоящее время известно много методов формирования биосовместимых покрытий на 
металлических имплантатах для биомедицинских применений, для того чтобы создать на его 
поверхности развитую (или неразвитую) пористую поверхность (в зависимости от назначения) и 
определенный химический состав для повышения его остеоинтеграции с костной тканью, т.е. его 
«врастания» [1]. При выборе метода формирования биосовместимых покрытий необходимо 
учитывать область применения имплантата. К примеру, для челюстно-лицевой хирургии, 
стоматологии и травматологии необходимо создавать такие биопокрытия, которые будут повышать 
прочность крепления имплантата к костной ткани. В зависимости от пористости, толщины, 
адгезионных и других свойств применяют следующие методы формирования биосовместимых 
покрытий: плазменное напыление [2-3], электрофорез [4], золь-гель [5-6], магнетронное 
распыление и ВЧ-магнетронное распыление [7-8], биомиметический метод [9-10] и др. 

Наибольший интерес представляют кальцийфосфатные покрытия, которые способны 
повысить прочность сцепления имплантата с костной тканью и усилить его способность к 
остеоинтеграции. Для формирования таких покрытий обычно применяется гидроксиапатит (ГА, 
Ca10(PO4)6(OH)2, Ca / P = 1,67). ГА представляет собой биоактивный фосфат кальция сходный 
по своим химическим и кристаллографическим свойствам с натуральным апатитом, который 
находится в костных тканях. В настоящее время ГА нашел свое применение в инженерии 
костных тканей, как материал для восстановления или регенерации кости, а также в качестве 
биоактивных покрытий для биокомпозитных материалов в ортопедии, повышающих 
интеграцию имплантатов с костной тканью. Тем не менее, чистый ГА обладает пониженной 
износостойкостью и трещиностойкостью по сравнению с естественной костью, что затрудняет 
его медицинское применение [11-12]. 

В свою очередь, оксид графена (ОГ) представляет собой окисленный аналог 
одноатомного плотного листа графена. ОГ также нашел свое применение в различных областях 
биотехнологии таких как биосенсорика [13], клеточная визуализация [14], нанозондирование 
[15-16], доставка лекарств и др. [17-18], благодаря простоте химической функционализации, 
хорошей биосовместимости и биостабильности. Кроме того, ОГ показывает оптимальную 
дисперсность и обладает хорошими механическими свойствами. Реакционноспособные 
кислородосодержащие слои могут стабилизировать дисперсию ОГ в водной среде, укрепить 
межфазную связь между основными компонентами, и обеспечить перераспределение 
напряжений в композитах, что делает ОГ перспективным наноразмерным армирующим 
наполнителем биокомпозитов (может внедряться как в полимерные, так и в неорганические 
матрицы). Кроме того, ОГ является новым материалом, который обладает как соответствующей 
биосовместимостью, так и антибактериальной стабильностью, что открывает большие 
возможности его применения в ортопедии и имплантологии [19-20]. 

Метод искрового плазменного спекания (ИПС), который был применен для создания 
соответствующих мишеней, основан на одновременном одноосном гидравлическом 
прессовании порошкового материала с применением импульсного тока. С помощью данного 
метода можно спекать различные материалы: металлы, композиты, оксиды, нитриды, карбиды, 
мезопористые материалы, полимеры и др. Особенностью метода ИПС является достижение 
почти 100% плотности материала за короткое время спекания при относительно низких 
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температурах, что позволяет сохранить наноструктуру и тем самым повысить физико-
механические параметры. 

 

 

Рис. 1. Принципиальная схема установки искрового плазменного спекания (SPS). 

Установка ИПС (рис.1) состоит из вакуумной камеры с контурным водоохлаждением, в 
которой располагается устройство одноосного гидравлического прессования, представляющее 
собой из пары электрод-пуансонов; генератора импульсного постоянного тока и контроллера, 
который контролирует такие параметры как: температура, прикладываемое усилие, время 
протекания процесса, состояние рабочей атмосферы в камере, относительный ход пуансонов в 
вертикальном направлении и др.   

Между электрод-пуансонами устанавливается графитовая матрица с предварительно 
подпрессованным с помощью двух пуансонов порошковым материалом. Матрицу и порошок 
разделяют с помощью электрически изолированной фольги для того, чтобы постоянный ток 
протекал именно через материал, позволяя тем самым осуществить преобразование 
электрической энергии в тепловую и нагреть порошок изнутри [21-25]. 

 

 

Рис. 2. СЭМ-изображение исходного порошка гидроксиапатита (ГА). 

Для проведения экспериментов был использован микроразмерный порошок 
гидроксиапатита (Ca10(PO4)6(OH)2) (рис. 2), который состоял из частиц неправильной формы и 
их агломератов, и водная суспензия GO (5 мг/л).  
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Рис. 3. а)  SEM – изображение порошкового материала 97.5 об.% ГА + 2,5 об.% ОГ; б) SEM – 
изображение порошкового материала 95 об.% ГА + 5 об.% ОГ. 

Исходный порошок ГА был предварительно просушен в вакуумной печи при 
температуре 90 ˚C 24 ч и просеян через сито с размерами ячеек 63µм. Затем исходя из 
расчетных данных, необходимую массу подготовленного порошка ГА смешали с необходимым 
количеством водной суспензии ОГ. В полученную смесь были добавлены керамические шарики 
из Al2O3 и готовую композицию поместили в шаровую мельницу на 24 ч. После процесса 
гомогенизации смесь ГА/ОГ вместе с шариками перелили в плоскодонную лабораторную 
колбу, которую затем установили на магнитную мешалку с подогревом для того, чтобы 
испарить из смеси лишнюю влагу при 90 ˚C до образования порошковой массы. Дополнительно 
для полного высушивания полученная порошковая масса с шариками была помещена в 
вакуумную печь на 6 ч при температуре 90 ˚C. После просушки всю смесь пересыпали в 
систему сит с минимальным размером ячейки 63µм для того, чтобы отделить керамические 
шарики от порошка и дополнительного его просеять. В итоге по данной методике были 
получены несколько порошковых материалов ГА с содержанием до 5 об.% ОГ, СЭМ 
изображения которых представлены на рис. 3 (а, б). 

Спекание образцов ø 20 мм производилось на установке ИПС (KCE®FCT Hybrid furnace, 
FCT Systeme GmbH) в вакууме с добавлением защитного газа Ar при постоянном давлении в 50 
МПа со скоростью нагрева 100 ˚С/мин до 900 ˚С и 30 ˚С/мин до 1080 ˚С, с выдержкой на 
максимальной температуре в течение 10 мин. После окончания процесса спекания образцы 
охлаждались в камере до комнатной температуры.  

Плотность спеченных образцов была измерена с помощью метода Архимеда в 
дистиллированной воде и составила для образца с содержанием 2.5 об.% ОГ – 95% - 96% 
относительно теоритической, а плотность для образца с содержанием 5 об.% ОГ – 99 

Можно сделать вывод о том, что при увеличении содержания ОГ уменьшились поры и 
уменьшился рост зерна. Одновременно что происходит уменьшение электрического 
сопротивления (рис. 4). 
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Рис. 4. Измерение сопротивления образцов на мегомметре. 

   Полученные экспериментальные результаты позволяют судить о возможности 
создания композиционного материала ГА/ОГ методом ИПС для будущего применения данного 
в качестве электропроводящей мишени для магнетронного распыления. 

Работа проведена при поддержке Минобрнауки России в рамках выполнения 
государственного задания № 11.1817.2017/ПЧ. 
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Разработана экспериментальная система измерения пространственного 
распределения плотности пучка быстрых нейтральных частиц (БНЧ), основанная на 
использовании метода пьезокварцевых датчиков. Получены кривые распределения плотности 
потока частиц пучка посредством программной обработки экспериментальных данных. 

 
Experimental research of the fast atom beam density distribution by means of piezoelectric 

sensors method. Yu. P. Maishev, S. L. Shevchuk, V.P. Kudrya.  Experimental system of the fast atom 
beam (FAB) density distribution measurement is developed. The system is based on the method of 
piezoelectric sensors. The FAB density distribution curves are obtained by means of Fourier spectrum 
consideration and software processing. 

 
Использование пьезокварцевых резонаторов для измерения скорости 

удаления/нанесения вещества (а также связанных с ней величин) основано на зависимости 
резонансной частоты пьезокварцевого кристалла от величины присоединенной массы на его 


