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(57) 
Способ получения изделий из пористой кальций-фосфатной керамики, предназначен-

ной для заполнения дефектов костной ткани сложной формы, при котором путем совмест-
ного помола в шаровой мельнице гидроксиапатита, взятого в количестве 90,0-97,5 мас. %, 
и стеклогранулята биоактивного стекла состава, мас. %: SiO2 - 45,0; Na2O - 24,5; CaO - 
24,5 и P2O5 - 6,0, взятого в количестве 2,5-10,0 мас. %, получают смесь, из которой готовят 
керамическую массу влажностью 45,0-60,0 %, pH 7 и динамической вязкостью 
20000-60000 мПа∙c, формуют изделие с помощью 3D-принтера, после чего сформованные 
изделия сушат и обжигают при 900-1200 °С, при этом скорость набора температуры со-
ставляет 2-4 °С/мин, а выдержка при максимальной температуре - 60 мин. 

 
 

Изобретение относится к составам керамических масс и способам получения кальций-
фосфатной керамики с использованием метода 3D-печати и может применяться для изго-
товления материалов, предназначенных для заполнения дефектов костной ткани. 

В последние годы значительное внимание уделяется созданию керамических материа-
лов медицинского назначения, предназначенных для реконструкции дефектов костных 
тканей, образующихся в результате патологических изменений в организме, обширных 
хирургических вмешательств или травм. Применение для этих целей материалов на осно-
ве фосфатов кальция (гидроксиапатита, трехкальциевого фосфата и др.), характеризую-
щихся биологической совместимостью с тканями организма и активностью по отношению 
к соединению с костной тканью и формированию новой костной ткани, предоставляет 
уникальные возможности в этом направлении [1-4]. B
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В хирургии широко используется как пористая, так и плотная биокерамика, в зависи-
мости от функционального назначения. Экспериментально пористая керамика имеет низ-
кую механическую прочность, и, следовательно, подобный материал клинически более 
подходит для имплантации в ткани с низкой нагрузкой. Известно, что более активному 
прорастанию кости в естественных условиях способствует высокая пористость материала, 
определенный размер пор и их связанность. Размер пор больше, чем 300 мкм, считается 
оптимальным для поддержания перемещения тканей, переноса питательных веществ и 
формирования капилляров, в то время как соединяющие поры должны быть больше, чем 
100 мкм [5-6]. 

Известен способ получения материала с открытой поровой структурой, заключаю-
щийся в дублировании полиуретановой матрицы с высокопроницаемой ячеистой структу-
рой суспензией, состоящей из β-трехкальциевого фосфатата и стекол системы 
Na2O-MgO-SiO2, сушке полученных образцов при 100 °С в течение 2 ч и обжиге при 
1150-1350 °С [7]. Состав стекол (мас. %): SiO2 - 68-78; MgO - 5-12; Na2O - 12-27. Соотно-
шение стекла к β-трехкальциевому фосфатату составляет 6:94 (мас. %). Недостатком по-
лученного материала являются низкие прочностные характеристики. 

Известен способ получения пористого стеклокристаллического биоактивного матери-
ала, включающий изготовление полусухой массы из порошка кальций-фосфатного стекла 
состава (мол. %): P2O5 - 39,10; CaO - 43,50; Al2O3 - 4,35; B2O3 - 4,35; TiO2 - 4,35; ZrO2 - 
4,35, в 1 % водном растворе поливинилового спирта, формование заготовок прессованием 
под давлением 2,5 МПа, обжиг заготовок в изотермических условиях при температуре 
950 °С в течение 1 ч [8]. Степень кристалличности полученного материата - 80-85 %, кри-
сталлические фазы - пирофосфаты кальция, титана и циркония. Недостатками способа яв-
ляются неудовлетворительная прочность получаемой пористой стеклокерамики, 
невозможность формования изделий сложной формы методом прессования. 

Известен способ получения пористого стеклокристаллического материала 45S5, кото-
рый заключается в приготовлении золя, пропитке данным золем крупнопористого матери-
ала из сахарного тростника (диаметр пор - около 10 мкм) с последующей 
термообработкой при 1030 °С [9]. К недостаткам способа относятся многостадийность, 
длительность процесса, недостаточная прочность получаемой стеклокерамики. 

Известен способ изготовления биоактивного микропористого материала, имитирую-
щего натуральные костные структуры, который заключается в следующем: готовят 
однородную смесь, включающую стекло нейтральное алюмоборосиликатное марки HC-
2A - 20,0-80,0 мас. %; гидроксиапатит - 10,0-50,0 мас. %; микропористый цеолит - 
10,0-40,0 мас. % и порообразователь (карбонат кальция) - 0,1-10,0 мас. %, затем приготов-
ленную смесь укладывают в формы из корунда, титана или нержавеющей стали и подвер-
гают термической обработке с разделением этапов спекания и вспенивания в интервале от 
600 до 1000 °С. Размер получаемых гранул - 200-900 мкм. Недостатком способа получе-
ния является необходимость введения карбонатного порообразователя, при неоднородном 
распределении которого материал содержит каверны, пузыри, кроме того, при спекании 
на поверхности материала образуется оплавленный, остеклованный слой, который необ-
ходимо снимать до раскрытия поровой структуры. Следует отметить, что часто при про-
ведении операций по замещению дефектов костной ткани использование гранул 
затруднено из-за отсутствия возможности их фиксации в объеме дефекта, а также вымы-
вания из области дефекта различными биологическими потоками. 

Наиболее близким по технической сущности и достигаемому результату является био-
активный микропористый материал для костной хирургии. Материал содержит: стекло-
матрицу, гидроксиапатит и карбонатный порообразователь в соотношении, мас. %: 
стекломатрица - 35,0-65,0, гидроксиапатит - 35,0-65,0, карбонаты кальция и магния - 
0,5-10,0 [10]. В качестве стекломатрицы применяют нейтральные алюмоборосиликатные 
стекла или водорастворимые стекла с высоким содержанием оксида натрия, или биоак-
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тивные кальций-фосфатные стекла. Смесь на основе гидрооксиапатита подвергают термо-
обработке сначала при температуре 500-750 °С в течение 6-10 ч, а затем при температуре 
800-1000 °С в течение 10-60 мин, после чего материал охлаждают до температуры окру-
жающей среды со скоростью 1-3 °С/мин. Недостатками данного материала являются ис-
пользование карбонатного порообразователя, необходимость механической обработки 
материала - распиливание на куски требуемого размера в виде пластин, блоков, стержней, 
пригодных по форме для изготовления имплантатов требуемых размеров. 

Задачей, на решение которой направлено заявляемое изобретение, является получение 
высокопроницаемых резорбируемых керамических имплантатов, обладающих достаточной 
механической прочностью, с использованием аддитивных технологий. Использование 
3D-печати для формования керамических материалов позволит получать имплантаты инди-
видуально для каждого пациента, а также существенно сократить сроки их изготовления. 

Решение поставленной задачи достигается тем, что для получения изделий из пори-
стой кальций-фосфатной керамики, предназначенной для заполнения дефектов костной 
ткани сложной формы, путем совместного помола в шаровой мельнице гидроксиапатита, 
взятого в количестве 90,0-97,5 мас. %, и стеклогранулята биоактивного стекла состава, 
мас. %: SiO2 - 45,0; Na2O - 24,5; CaO - 24,5 и P2O5 - 6,0, взятого в количестве 
2,5-10,0 мас. %, получают смесь, из которой готовят керамическую массу влажностью 
45-60 мас. %, pH 7 и динамической вязкостью 20000 - 60000 мПа∙с, формуют изделие с 
помощью 3D-принтера, после чего сформованные изделия сушат и обжигают при 
900-1200 °С, при этом скорость набора температуры составляет 2-4 °С/мин, а выдержка 
при максимальной температуре - 60 мин. 

Данные по приведенным составам и физико-техническим параметрам керамических 
масс для формования керамики способом 3D-печати в литературе нами не выявлены. 

Процесс изготовления материала заключается в следующем. Гидроксиапатит, синте-
зированный по методике [11], подвергался совместному помолу в шаровой мельнице со 
стеклогранулятом биоактивного стекла состава [12]. Соотношение компонентов соответ-
ствовало указанным выше. Из полученной смеси готовилась керамическая масса со сле-
дующими параметрами: влажность - 45,0-60,0 мас. %, pH - 7, динамическая вязкость - 
20 000-60 000 мПа∙с. Изделия формовались методом 3D-печати, далее подвергались сушке 
в сушильном шкафу SNOL 58/350 (Литва) и обжигу в электрической печи 
SNOL 1,6.2,5.1/13,5-Y1 (Литва) при температурах 900-1200 °С. Скорость набора темпера-
туры составляла 2-4 °С/мин. Выдержка при максимальной температуре - 60 мин. В табл. 1 
приведены составы заявляемой керамики и прототипа; в табл. 2 - их свойства и техноло-
гические параметры получения. 

Таблица 1 
Состав заявляемой керамической массы и прототипа 

 

Компоненты 
Содержание компонентов, мас. % 

Заявляемые составы, % Прототип 
1 2 3 4 [10] 

Гидроксиапатит 97,5 95,0 92,5 90,0 35,0-65,0 
Стекломатрица 2,5 5,0 7,5 10,0 35,0-65,0 
Порообразователь - - - - 0,5-10,0 
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Таблица 2 
Технологические параметры получения и физико-химические свойства  

заявляемой керамики и прототипа 
 

Наименование  
параметров и свойств 

Показатели параметров и свойств 
Заявляемые составы Прототип 

1 2 3 4 [10] 
Параметры термообра-
ботки 

Температура обжига - 900-1200 °С, про-
должительность выдержки при макси-
мальной температуре - 1 ч, скорость 

подъема температуры - 2-4 °С/мин, охла-
ждение инерционное 

1 стадия: 500-750 °С 
в течение 6-10 ч; 

2 стадия: 800-
1000 °С в течение 

10-60 мин; скорость 
охлаждения -  

1-3 °С/мин 
Открытая пористость, 
% 34,9-58,9 38,0-59,1 44,7-60,7 44,1-58,6 5-80 

Механическая проч-
ность при сжатии, МПа 4,0-26,4 3,0-26,7 1,9-24,9 2,4-20,8 2,5-300 

 
Основной кристаллической фазой синтезированной керамики является гидроксиапа-

тит, в материале, термообработанном при 1100-1200 °С, диагностируется также трехкаль-
циевый фосфат. 

Полученные керамические материалы являются биологически активными, на их по-
верхности наблюдается формирование фосфатов кальция через 7 сут. выдерживания в 
SBF-растворе, приготовленном согласно [13]. 

Преимуществом заявляемой кальций-фосфатной керамики является регулируемая би-
модальная поровая структура. Необходимая макропористость обеспечивается за счет мо-
делирования и 3D-печати. Пористость в микроскопическом масштабе формируется в 
процессе термообработки благодаря применению добавки стеклогранулята биоактивного 
стекла, а также подобранным технологическим режимам получения материалов. Размеры 
микропор находятся в пределах от 1 до 150 мкм. Кроме того, керамика заявляемого соста-
ва характеризуется более высоким содержанием гидроксиапатита, что положительно вли-
яет на биологические свойства материала. 

Изобретение может быть использовано для получения персонифицированных керами-
ческих имплантатов на предприятиях Республики Беларусь, специализирующихся на про-
изводстве керамических материалов, продукции для пластической и реконструктивной 
хирургии. 
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