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Резюме
Цель исследования: Оценка антибактериальных свойств двухкомпонентных металлических покрытий на основе Cu-Ta и 

Cu-Nb нанесенных на образцы из биомедицинского сплава Ti-6Al-4V методом магнетронного напыления.
Методы. Двухкомпонентные металлические покрытия на основе Cu-Ta и Cu-Nb были получены методом магнетронного 

напыления при совместном распылении мишеней из чистых металлов Cu, Nb, Ta. Оценка антибактериальных и противомикробных 
свойств покрытий проводилась in vitro с использованием метода дисковой диффузии, также известного как метод радиальной 
диффузии в агар.

Результаты. Было установлено, что покрытия толщиной 10 мкм продемонстрировали различную степень 
антимикробной эффективности в течение трех дней тестирования: максимальная зона ингибирования покрытия Ta-Cu 
достигала 24,0 мм для S. Aureus и 17,0 мм для C. Albicans. Для покрытия Nb-Cu максимальная зона ингибирования достигала 25,0 мм 
для of S. Aureus и 15,5 мм для C. Albicans. 

Выводы. Подобраны режимы магнетронного напыления постоянного тока антибактериальных тонких пленок Ta-Cu Nb-
Cu на подложки из сплава Ti-6Al-4V. Антимикробное действие покрытий Ta-Cu и Nb-Cu более эффективно против бактерий, чем 
против грибков, и при одинаковой толщине покрытия Ta-Cu лучше подходят для защиты эндопротеза от микробных инфекций, 
чем покрытия Nb-Cu. Покрытия Ta-Cu и Nb-Cu перспективны для производства эндопротезных имплантатов с повышенной 
устойчивостью поверхности как к бактериям, так и к грибкам. Полученные результаты перспективны для развития технологий 
получения покрытий для медицинских имплантатов с повышенными бактерицидными и биосовместимыми свойствами 
поверхности.
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 Введение
Использование сплава Ti-6Al-4V в качестве 

биоматериала для изделий медицинского назначения 
в широких масштабах вполне объяснимо. Этот 
сплав имеет превосходное сочетание механических, 
биомедицинских, технологических и коммерческих 
показателей [1-5]. К сожалению, сплав Ti-6Al-4V не 
может препятствовать микробной колонизации на 
своей поверхности, а  также выделению  из своего 
объема таких токсичных металлов как алюминий и 
ванадий в окружающие ткани. Для   предотвращения 
этих   явлений применяются многофункциональные 
покрытия, обладающие одновременно как 
бактерицидными, так и барьерно-защитными 
свойствами [6-15]. Антибактериальными свойствами 
обладают некоторые металлы (а также их оксиды и 
нитриды) в настоящее время широко  использующиеся 
в медицине [16,17].  Клинические  исследования 
показали, что имплантаты, изготовленные из 
титанового сплава Ti6Al4V, будут разъедаться 
жидкостями организма, выделяя токсичные ионы 
металлов с побочными эффектами, такие как V5+ и 
Al3+, и вызывая местную иммунную дисфункцию, 
воспаление и цитотоксические реакции в организме 
человека, а также сплав Ti6Al4V сам по себе не 
обладает бактерицидной активностью, и даже 
более того - титановый сплав с богатым ванадием 
фазой может привлекать адгезию бактерий [18]. 
Поэтому клинические исследования по улучшению 
антикоррозионных и антибактериальных свойств 
сплава Ti6Al4V в настоящее время являются серьезной 
проблемой.

Использованию магнетронного распыления 
для создания биосовместимых покрытий на 
поверхности имплантатов и других медицинских 
изделий ежегодно посвящается большое количество 
публикаций. Покрытия, получаемые методом 
магнетронного распыления в вакууме, обладают 
высокими показателями чистоты, что особенно важно 
для изделий медицинского назначения. Магнетронное 
распыление обладает некоторыми преимуществами 
по сравнению с другими методами [19,20], эта 
гибкая технология позволяет управлять процессом 
напыления, получать покрытия заданного состава и с 
заданными физическими свойствами, а также просто 
масштабировать процесс получения покрытий до 
производственных размеров оборудования с простотой 
эксплуатации.

В последние годы двухкомпонентные покрытия 
Cu-Ti, Cu-Ta, Cu-Nb, Ti-Ta и многокомпонентные 
покрытия Cu-Ta-Nb, Ti-Ta-Nb привлекли большое 
внимание при модификации поверхности 
промышленных [21-29], и биомедицинских [30-34] 
материалов благодаря их превосходным физическим 
и химическим свойствам и биосовместимости. Также 

исследовались однокомпонентные пленки Nb [35,36] и 
Ta [26,37,38], и пленки на основе оксидов Nb [39-41], Ta 
[30,31,42,43] и Cu [44].

Stranak    et    al. [32] сообщали об 
антибактериальном эффекте тонких пленок титан-
медь (Ti-Cu) в сочетании с достаточным ростом 
клеток остеобластов человека. Тонкие пленки Ti – 
Cu были приготовлены с помощью трех различных 
методов магнетронного распыления: магнетронного 
распыления на постоянном токе (dc-MS), двойного 
магнетронного распыления (dual-MS), а также 
двойного высокомощного импульсного магнетронного 
распыления (dual-HiPIMS). В целом исследования 
[32,33] подтвердили концепцию, согласно которой 
тонкопленочное Ti-Cu покрытие Ti имплантата может 
обеспечить локальную антибактериальную среду, 
оставаясь при этом относительно нетоксичным для 
линии клеток остеобластов человека.

Чистая медь имеет плохие механические 
свойства, износостойкость и адгезию. Авторы [22–
27,36,45-47] сообщают, что легирование медных 
покрытий Ti, Ta и Nb значительно увеличивает 
прочность, адгезию и износостойкость покрытий по 
сравнению с чистыми Cu, Ta, Ti и Nb.

Ding  et al. [30] исследовали покрытия Cu-
MTa2O5, их исследования показали, что Многослойное 
покрытие Ta2O5/Ta2O5-Ti/Ti обладает более высокой 
адгезионной прочностью, более высокой твердостью, 
меньшим коэффициентом трения и более низкой 
скоростью износа по сравнению с однослойным 
Ta2O5 и двухслойным Ta2O5/Ti покрытиями. Но 
зато монослойное покрытие показало наилучшую 
коррозионную стойкость вследствие большей 
толщины.

Целью данного исследования была оценка 
анти-бактериальных свойств по отношению к 
Staphylococcus aureus, Pseudomonas aeruginosa 
и Candida albicans (in vitro) для однослойных 
двухкомпонентных покрытий Cu-Ta и Cu-Nb разной 
толщины на подложках из титанового сплава Ti-6Al-4V, 
чтобы получить максимальный антибактериальный 
эффект при необходимых и достаточных стабильности, 
механической прочности и химической стойкости, а 
также подобрать оптимальные режимы получения 
данных покрытий   способом  магнетронного 
напыления  постоянного тока.

 Материалы и методы
Магнетронное напыление меди на диски из 

титанового сплава осуществляли на установке EPOS-
PVD-440 (Beams&Plasmas, Россия), снабженной тремя 
магнетронами постоянного тока (магнетрон-479) и 
ионным источником ИИ-400 (Beams&Plasmas, Россия). 
Мишени были изготовлены из чистой меди, тантала и 
ниобия и имели размеры: 472Х132Х18. Монослойные 
покрытия напыляли с помощью одновременного 
сораспыления двух магнетронов постоянного тока. 

Режимы и условия магнетронного напыления были 
следующими: в качестве рабочего газа использовался 
аргон; расход рабочего газа (аргона) составлял 62 мл/
мин; базовое давление в камере – 7*10-6 мбар; рабочее 
давление в камере – 2*10-3 мбар. Расстояние d от 
каждой из мишеней до подложки было одинковым – 
210 мм (рисунок 1).
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Рисунок 1 - Схема установки магнетронного напыления EPOS-PVD

Напыление покрытия Сu-Тa и Cu-Nb 
производилось в течение 90 и 180 минут. Режимы и 
условия магнетронного напыления были следующими: 
в качестве рабочего газа использовался аргон; расход 
рабочего газа (аргона) составлял 62 мл/мин; базовое 
давление в камере – 7*10-6 мбар; рабочее давление 
в камере – 2*10-3 мбар; расстояние d от мишеней 
до подложки – 210 мм; для медной мишени сила 
разрядного тока – 0,6 А; разрядное напряжение – 400 В. 
Для танталовой мишени сила разрядного тока – 3,0 А; 
разрядное напряжение – 315 В. Режимы для покрытий 
Cu-Nb: для ниобиевой мишени сила разрядного тока 
– 3,0 А; разрядное напряжение – 285 В. Для медной 
мишени сила тока – 0,3 А; разрядное напряжение – 374 
В. 

В качестве подложки использовался титановый 
сплав Ti-6Al-4V (ГОСТ 26492-85, аналог grade 5, DOT, 
Rostock, Германия), в виде прутков в состоянии 
поставки диаметром 10 мм, из которых на станке с 
числовым программным управлением (ЧПУ) CTX 510 
ecoline (DMG MORI AG, Германия) нарезались диски 
толщиной 2 мм. 

Непосредственно перед магнетронным 
напылением образцы очищали в дистиллированной 
воде в ультразвуковой ванне Stegler 22DT (Shenzhen 
Bestman Instrument Co.,Ltd., China) в течение 30 минут 
и сушили на воздухе в течение 40-60 минут, затем 
подвергали очистке ионным источником ИИ-400 

(Beams&Plasmas, Россия), установленным в вакуумной 
камере магнетронной установки, со следующими 
параметрами: давление базовое в камере – 7*10-6 
мбар; давление рабочее в камере – 1,8*10-3 мбар; 
расход рабочего газа (аргон) – 124 мл/мин; разрядное 
напряжение – 280 В, разрядный ток – 1,7 А, расстояние 
от ионного источника до образца – 150 мм; время 
обработки – 20 минут, после чего непосредственно 
проводилось магнетронное напыление.

Определение антимикробной активности 
образцов в отношении штаммов C. Albicans   и  S. Aaureus, 
осуществляли следующим образом. Тестируемые 
штаммы первоначально культивировали в МПБ и 
инкубировали при 37°C в течение 24 часов в термостате. 
Затем готовили свежую суспензию с концентрацией 
клеток 3⋅10-7 колониеобразующих единиц на мл 
(КОЕ·мл-1) для золотистого стафилококка и 1⋅10-
6 КОЕ·мл-1 для Candida albicans. Эти концентрации 
соответствуют стандарту бактериальной мутности, 
равному 0,5 в соответствии с McFarland.  Затем эту 
суспензию равномерно распределяли в виде “газона” 
по поверхности чашки Петри, содержащей 0,1 мл 
питательной среды МПА, используя стерильный 
микробиологический шпатель.

 Результаты
Результаты исследования антимикробной 

активности Cu, Ti-Cu, Ta-Cu и Nb-Cu пленок и титанового 
сплава без покрытия представлены в таблице 1 и 
2, как результаты измерения областей подавления 
роста бактериальных штаммов, и на рисунке 2, 

как изображения роста тест-штаммов бактерий 
на металлических дисках, включая изображения 
контрольного полипропиленового (PP) диска. 
Данные по антимикробной активности покрытий 
представлены на рисунке 2.

                                  Таблица 1 - Зоны угнетения роста двухсуточных тест-культур бактерий S. Aureus

Образцы проб Зоны ингибирования, в мм

Ta-Cu 2 мкм 20,0

Ta-Cu 10 мкм 24,0

Nb-Cu 2 мкм 0

Nb-Cu 10 мкм 25,0

Контроль РР Нет ингибирования
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 Обсуждение
Зоны ингибирования бактерий Staphylococcus 

aureus, наблюдаемых в этом эксперименте для 
покрытий толщиной 10 мкм составили до 24,0 мм для 

Ta-Cu и до 25,0 мм для Nb-Cu. Для покрытий толщиной 
2 мкм зоны ингибирования бактерий Staphylococcus 
aureus до 20 мм для Ta-Cu и 0 для Nb-Cu.

                              Таблица 2 - Зоны угнетения роста двухсуточных тест-культур бактерий C. Albicans

Зоны ингибирования бактерий Candida albicans, 
покрытия Ta-Cu толщиной 2 мкм проявили заметный 
противогрибковый эффект, создав зону замедленного 
роста протяженностью до 12 мм. Покрытия Ta-Cu 
толщиной 10 мкм были еще более эффективными, с 

зонами ингибирования в диапазоне от 13,0 до 17,0 
мм. Покрытия Nb-Cu толщиной 10 мкм проявляли 
умеренный противогрибковый эффект, создавая зону 
задержки до 15,5 мм. Покрытия Nb-Cu толщиной 2 мкм 
не проявляли никакой противогрибковой активности.

Рисунок 2 - Покрытия Ta-Cu на дисках из сплава Ti-6Al-4V и контрольном полипропиленовом диске в питательном 
растворе S. Aureus (а) и C. Albicans (б)

Образец титанового сплава Ti-6Al-4V не влиял 
на рост и развитие исследуемых бактерий в течение 
заданного времени. В ходе исследований установлено, 

что образцы из чистой меди и сплава Ti-6Al-4V с 
покрытием оказывали ингибирующее действие на рост 
бактерий.

 Выводы 
Выполнена  оценка антибактериальных свойств 

по отношению к Staphylococcus aureus и Candida albicans 
(in vitro) для покрытий Cu-Nb и Cu-Ta разной толщины 
на подложках из биомедицинского титанового 
сплава Ti-6Al-4V. Сравнение зон ингибирования 
бактерий Staphylococcus aureus, наблюдаемых в этом 
эксперименте для покрытий толщиной 10 мкм: до 24,0 
мм для Ta-Cu и до 25,0 мм для Nb-Cu. Для покрытий 
толщиной 2 мкм зоны ингибирования составили до 20 
мм для Ta-Cu и 0 для Nb-Cu.

Покрытия Ta-Cu с толщиной в 2 микрона 
эффективно подавляли рост бактерий до 20,0 мм и 
грибков до 12,0 мм, в то время как покрытия Nb-Cu 
такой же толщины и подложки из сплава Ti6Al4V не 
оказывали ингибирующего действия ни на бактерии, 
ни на грибки.

Подобраны режимы магнетронного напыления 
постоянного тока антибактериальных тонких пленок 
Cu-Ti на подложки из сплава Ti-6Al-4V. Полученные 
результаты перспективны для развития технологий 

получения покрытий для медицинских имплантатов с 
повышенными бактерицидными и биосовместимыми 
свойствами поверхности.
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Түйіндеме
Зерттеудің мақсаты: магнетронды бүрку әдісімен Ti-6Al-4V биомедициналық қорытпасының үлгілеріне қапталған  Cu-Ta 

және Cu-Nb негізіндегі екі компонентті металл жабындарының бактерияға қарсы қасиеттерін бағалау.
Әдістері. Cu-Ta және Cu-Nb негізіндегі екі компонентті металл жабындар Сu, Nb, Ta  таза  металл нысандарын 

магнетронмен бірлесіп бүрку нәтижесінде алынды. Жабындардың бактерияға және микробқа қарсы тұру қасиеттерін бағалау 
дискілі диффузия әдісін қолдана отырып in vitro жүргізілді, оны агардағы радиалды диффузия әдісі деп те атайды.

Нәтижесі. Қалыңдығы 10 мкм жабындар үш күндік тестілеу кезінде микробқа қарсы тиімділіктің әртүрлі дәрежесін 
көрсетті: Ta-Cu жабынының максималды тежелу аймағы S. Aureus үшін 24,0 мм және C. Albicans үшін 17,0 мм-ге жетті. Nb-Cu 
жабыны үшін максималды тежеу аймағы of S. Aureus үшін 25,0 мм және C. Albicans үшін 15,5 мм-ге жетті.

Қорытынды. Ti-6Al-4V қорытпасынан тұратын төсенішке Ta-Cu, Nb-Cu жабындарын қаптауға арналға тұрақты токпен 
магнетронды бүрку режимдері таңдалды. Ta-Cu және Nb-Cu жабындарының бактерияларға қарсы әсері саңырауқұлақтарға қарсы 
әсерінен қарағанда тиімдірек және бірдей қалыңдықта Ta-Cu жабындары эндопротезді микробтық инфекциялардан қорғау үшін 
Nb-Cu жабындарына қарағанда жақсырақ. Ta-Cu және Nb-Cu жабындары бар бактерияларға да, саңырауқұлақтарға да төзімділігі 
жоғары эндопротездік импланттарды өндірудің келешегі зор. Алынған нәтижелер бактерицидтік және биоүйлесімді қасиеттері 
жоғары медициналық имплантаттарға арналған жабындарды алу технологияларын дамыту үшін пайдалы болып табылады.

Түйін сөздер: биомедициналық қорытпа, магнетронды бүрку, бактерияға қарсы жабын, протезмаңы инфекциясы.
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Abstract
The aim of this study: Evaluation of the antibacterial properties of two-component metal coatings based on Cu-Ta and Cu-Nb applied 

to samples from the biomedical Ti-6Al-4V alloy by magnetron sputtering.
Methods. Two-component metal coatings based on Cu-Ta and Cu-Nb were obtained by magnetron sputtering with joint spraying of 

targets made of pure metals Cu, Nb, Ta. The antibacterial and antimicrobial properties of the coatings were evaluated in vitro using the disk 
diffusion method, also known as the radial diffusion method in agar.

Results. It was found that coatings with a thickness of 10 microns demonstrated varying degrees of antimicrobial efficacy during three 
days of testing: the maximum inhibition zone of the Ta-Cu coating reached 24.0 mm for S. Aureus and 17.0 mm for C. Albicans. For Nb-Cu coating, 
the maximum inhibition zone reached 25.0 mm for S. Aureus and 15.5 mm for C. Albicans.

Conclusions. The optimal parameters of direct current magnetron sputtering of Ta-Cu Nb-Cu antibacterial thin films on Ti-6Al-4V alloy 
substrates have been selected. The antimicrobial effect of Ta-Cu and Nb-Cu coatings is more effective against bacteria than against fungi, and 
with the same thickness, Ta-Cu coatings are better suited to protect the endoprosthesis from microbial infections than Nb-Cu coatings. Ta-Cu 
and Nb-Cu coatings are promising for the production of endoprosthesis implants with increased surface resistance to both bacteria and fungi. 
The results obtained are promising for the development of technologies for obtaining coatings for medical implants with increased bactericidal 
and biocompatible surface properties.
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