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CHARAKTERYSTYKA MIKROSTRUKTURALNA WYBRANYCH
MATERIALOW TYTANOWYCH STOSOWANYCH W PROTETYCE

PROFILE MICROSTRUCTURAL OF CHOSEN MATERIALS TITANIC

STOMATOLOGICZNEJ

PRACTICAL IN PROSTHETICS THE DENTIST’S

W pracy przedstawiono charakterystyke mikrostrukturalng czystego technicznie tytanu (Rematitan, Ti- grade 2) i stopu
tytanu zawierajqcego aluminium i wanad (Ti-6AI-4VELI). Materialy te znajdujq potencjalne zastosowanie w stomato-
logii. Parametry stereologiczne wyznaczono przy uzyciu programu do komputerowej analizy obrazu Image — Pro Plus
4.5. Pozwolilo to na wyznaczenie parametrow geometrycznych mikrostruktury (takich jak: wielkos¢ ziarna wg ASTM,
pole powierzchni plaskiego przekroju ziarna A, wspotczynnik ksztattu & i wspotczynnik wydtuzenia ziarn Fereta 0),
Jjednoznacznie definiujqc jq co do zawartosci i morfologii poszczegolnych sktadnikow.
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The paper presents the microstructural charakteristics of comercially pure titanium (Rematitan, Ti-grade 2) and titanium
alloy containing aluminium and vanadium. These materials find potential aplications in stomatology. The stereological
parameters were difinied by use of the program for computer image analisis (Image — Pro Plus 4.5). It enabled to
determine geometrical parameters of the microstructure (such as: ASTM grain size, grain area, shape index & and
moduls of grain elongation Feret 8), unequirocally defining it as to the contens and morphology of particullar elements.
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1. Wprowadzenie

Atrakcyjne wlasciwosci tytanu takie jak: biozgodno$¢, odpor-
no$¢ na korozje, niski cigzar wlasciwy, dobra wytrzymato$¢ me-
chaniczna, niskie przewodnictwo cieplne i stosunkowo niska cena
(w poréwnaniu z cena platyny czy zlota) sprawiaja, ze metal ten
jest szeroko stosowany w stomatologii. Korzystnymi wlasciwos$cia-
mi tytanu w kontakcie z jama ustna jest brak odczynow alergicz-
nych, brak toksycznos$ci bedacy efektem pasywacji oraz brak do-
znan smakowych powodowanych obecnoscia tego metalu w ustach
pacjenta [1-7].

Najwigksze zainteresowanie w zastosowaniach klinicznych
wzbudzaja dwa typy materiatow: tytan o czystosci handlowej (ty-
tan niestopowy) oraz stop tytanu z aluminium i wanadem znany
powszechnie jako Ti-6Al-4VELI [8].

W protetyce stomatologicznej od lat wykorzystywane sa state
i ruchome aparaty protetyczne wykonane z biomaterialow tytano-
wych potaczonych trwale z porcelana. Uktad metal-porcelana sta-
nowi ztacze dwoch materiatow bardzo réznych pod wzglgdem wia-
$ciwosci fizycznych i chemicznych. Poszukuje si¢ nowych
rozwiazan, umozliwiajacych wykorzystanie materiatdéw w taki spo-
sob, aby powstajace aparaty protetyczne dla pacjentéw byly naj-
lepsze pod wzgledem uzytkowym oraz dostgpne cenowo. Poczat-
kowo, czgs$ci metalowe aparatu protetycznego miaty przenosic¢
napre¢zenia mechaniczne, a czg$¢ porcelanowa stanowiaca zewngtrz-
na powtoke byla traktowana jako element kosmetyczny. Obecne
spojrzenie na zadania i znaczenie protez stomatologicznych jest
zasadniczo odmienne: ich zadaniem jest taczenie wytrzymatosci
mechanicznej i odpornosci chemicznej z trwato$cia kosmetyczna
[9,10]. Uzasadnione jest wigc doktadne poznanie cech mikrostruk-
tury materiatéw tytanowych wptywajacych na wlasciwosci war-

stwy wierzchniej, determinujacej mozliwo$¢ uzyskania trwatego
potaczenia metal-porcelana. Niestety obserwuje si¢ dosy¢ czgste
przypadki uszkodzenia fazy ceramicznej, ktore wynikaja z niedo-
skonatos$ci poszczegolnych etapéw wykonawstwa laboratoryjnego.
Jednym z etapdw wpltywajacych na jakos$¢ aparatu jest sposob przy-
gotowania powierzchni metalu przed napalaniem porcelany. Tytan
i stop tytanu stosowane sa jako elementy odlewane lub w postaci
elementow gigtych z blach o grubosci rz¢du 0,4 mm. Powierzchnia
wykanczana jest przez piaskowanie. Proces napalania porcelany
odbywa si¢ w zakresie temperatur 500 + 800°C i trwa do 2h. Uzy-
skane potaczenie ma charakter mechaniczno - dyfuzyjny. Obecnie
prowadzone sa prace nad wytworzeniem warstwy posredniej, po-
zwalajacej na otrzymanie silnego potaczenia chemicznego.
W zwiazku z tym istotne jest okreslenie, w jakim stopniu wygrze-
wanie w czasie wytwarzania warstwy posredniej i napalania por-
celany, wptywa na cechy morfologiczne struktury podtoza. W dal-
szym etapie badan przewiduje si¢ znalezienie zalezno$ci pomigdzy
struktura podtoza a trwatoscia polaczenia metal-ceramika.

2. Metodyka badan
2.1. Material badawczy

Obicktem badan byty trzy materiaty tytanowe o sktadach che-
micznych przedstawionych w tabeli 1. Stopy Ti —grade2 oraz Ti-
6A1-4VELI miaty posta¢ pretow okragltych & 25 mm goracowal-
cowanych. Dodatkowo Ti—grade2 byt wyzarzany, a Ti-6Al-4VELI
przesycany (obrobka cieplna T4). Natomiast Rematitan (wyprodu-
kowany przez Dentarum Co) byt materiatem odlewniczym.
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Tabela 1. Sktad chemiczny badanych materiatow

Pierwiastek [%]
Gatunek .
Femax | O max | Nmax | C max | H max Al \%4 Ti
Rematitan (ISO) 0,15 0,12 0,06 0,013 — — Reszta
Ti (ASTM Grade 2) 0,3 0,25 0,08 0,015 — — Reszta
Ti-6A4VELL(ASTM | 555 | 13 008 | 0015 | 55675 | 3.5-45 | Reszta
Grade 5)

2.2. Badania mikrostrukturalne

Probki po zainkludowaniu w zywicy Durofix, szlifowano na
szlifierce obrotowej, poczawszy od wodnych papieréw $ciernych
o ziarnistosci 320, 400, 600, 800 a skonczywszy na 2500. Nastep-
nie probki polerowano mechanicznie przy uzyciu zawiesiny tlen-
kow OP-S 0,04um (firmy Struers) z dodatkiem wody utlenione;j
i amoniaku na suknie polerskim MD-Chem (firmy Struers). Zgta-
dy poddano trawieniu odczynnikiem o sktadzie chemicznym w na-
stepujacych proporcjach [11]: 2,5 cm® kwasu azotowego, 2,5 cm?
kwasu fluorowodorowego i 95¢cm® wody. Odczynnik ten ujawnia
granice ziarn. Zdjecia mikrostruktur (rys. la, 2a, 3) wykonano na
mikroskopie optycznym Neophot 2, za pomoca sprzezonego z mi-
kroskopem aparatu cyfrowego.

Czysty tytan handlowy jest w rzeczywistosci stopem tytanu
z tlenem. Poniewaz dopuszczalna maksymalna zawarto$¢ tlenu
w tytanie nie przekracza 0,5%, rozpuszcza si¢ on w tytanie two-
rzac roztwor staty o strukturze heksagonalnej zwartej A3. Inne pier-
wiastki rozpuszczajace si¢ w tej fazie i stabilizujace ja to azot i we-
giel. Tworza one z a—Ti roztwory stale migdzyweztowe.

Stopy tytanu z aluminium i wanadem sa stopami dwufazowymi
(o+P). Aluminium dobrze rozpuszcza sig¢ w fazie 0—Ti umacniajac ja,
zwigksza stabilno$¢ fazy i powoduje zmniejszenie gestosci stopu [8].

Rys. 2. Mikrostruktura Ti -grade 2: a)obraz z mikroskopu optycznego, b) obraz po analizie komputerowej
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Rys. 3. Mikrostruktura Ti-6AI-4VELI
2.3. Komputerowa analiza strukturalna

Cechy geometryczne ziarn okreslono przy pomocy programu
komputerowego Image-Pro Plus 4.5. W badaniach uzyto modutu
Materials-Pro umozliwiajacego obliczenie migdzy innymi takich
parametréw struktury jak: wielkos¢ ziarna wg ASTM, pole po-
wierzchni ziarn, obwod, maksymalna i minimalna srednica ziarna
[12-15].

Analizie poddano zglady badane wczesniej na mikroskopie
optycznym, przyktadowe zdjecia z analizy przedstawiaja rys. 1b
irys.2b. Dla materialow Rematitan i Ti-grade2 okreslono (dla 10
klas) pole powierzchni ptaskiego przekroju ziarn A, wspotczynnik
ksztattu &, wspotczynnik wydtuzenia & ziarn, co obrazuja histogra-
my (rys. od 4 do 9). Nie przeprowadzono komputerowej analizy
stopu Ti-6Al-4VELI ze wzgledu na bardzo drobnoziarnista struk-
turg. Analizie poddano 490 ziarn Rematitanu i 146 ziarn Ti-gra-
de2. Wyznaczono nastgpujace parametry geometryczne mikrostruk-
tur materiatéw tytanowych [12]:

® pole powierzchni plaskiego przekroju ziarna 4 [um?];

* wspotczynnik ksztattu &:

= M

gdzie: P — obwdd ptaskiego przekroju ziarna;
* wspotczynnik wydtuzenia ziarn Fereta §:

5 — F max
=7 @)
min
gdzie: F, iF  odpowiednio $rednica maksymalna i minimalna
Fereta.

Najwigkszym ziarnem wg ASTM charakteryzuje si¢ Remati-
tan,a nastgpnie Ti-grade2 ktore odpowiednio wynosi 71 9. Oszaco-
wana wielko$¢ ziarna wg ASTM w stopie Ti-6Al-4VELI wynosi
ok. 15. Ponizej zamieszczono rozktady wybranej cechy geome-
trycznej, ktorym byl wspotezynnik ksztattu & uwzgledniajacy cze-
sto§¢ wystgpowania ziarn w danej klasie (rys. 4 i 5). Najwigksza
czgstos¢ wystgpowania ziarn materialu Rematitan przypadata za-

Czestos¢ wystepowania ziarn

Rys. 5. Rozktad wspdtczynnika ksztattu ziarn & materiatu Ti-grade2

wierala si¢ w klasie 0,364 — 0,424, a dla Ti-grade2 0,428 — 0,487,
tak wigc materiat Ti-grade2 posiada nieco bardziej regularne ziar-
no.

Histogramy obrazujace wspotczynnik wydtuzenia & (rys. 6 1 7)
przedstawiaja si¢ nast¢pujaco: ziarna Rematianu w przedziale po-
nizej 1,6 stanowia ok. 40,7%, catej struktury, natomiast ziarna Ti-
grade2 w tym samym przedziale stanowia 44,3%. Czyli sa to wiel-
kosci do siebie zblizone z tym, ze w materiale Ti - grade2 wystgpuja
pojedyncze ziarna o znacznie wigkszym wspotczynniku wydtuze-
nia mieszczace si¢ w klasie nawet powyzej 5,809.

Rys. 6. Rozkiad wspdlczynnika wydhzenia ziarn Fereta & dla materiatu
Rematitan
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A 77 vz cezzzzzn ez ez
(3,187;3,711] (4,236:4,76] (5,285;5,809]
(2,663;3,187] (3,711;4,236] (4,76;5,285] > 5,809

[1:1,614]
(1,614;2,138]

(2,138;2,663]

Wspotczynnik wydtuzenia 3

Rys. 7. Rozklad wspdtczynnika wydtuzenia ziarn Fereta & dla materiatu
Ti-grade?2

Czestos¢ wystepowania ziarn

0.7%
A 7727772277772 ez

(1075,;1613,] (2150,;2688,] (3225,;3762,] (43
(1613,;2150,] (2688,;3225,] (3762,;4300,]

Pole powierzchni ptaskiego przekroju ziarna A [ ym?]

. 77770 NN
00,;4837,]

(4837,;5375]

(538,;1075]

Rys. 8. Rozktad pola powierzchni plaskiego przekroju ziarna A materiatu
Rematitan
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Rys. 9. Rozktad pola powierzchni plaskiego przekroju ziarna A materiatu

Ti-grade?

W materiale Ti — grade2 wystgpuje wigcej ziarn o mniejszym
polu powierzchni przekroju A, ok. 72% ziaren posiada powierzch-
nie ponizej 164 um? (rys. 9). Natomiast w przypadku Rematitanu
ok. 60% ziaren posiada powierzchnig ponizej 538 wm? (rys. 8).

3. Podsumowanie i wnioski

Tytan jest materialem silnie utleniajacym si¢ w warunkach po-
kojowych co jest widoczne na zdjgciach mikrostruktur tytanu jed-
nofazowego w postaci rdznych odcieni (barwy) ziarn. Obraz taki
jest spowodowany trawieniem si¢ tlenkow na powierzchni oraz in-
terferencja padajacego Swiatta.

Zastosowany program Image-Pro Plus 4.5 umozliwia oceng ilo-
$ciowa mikrostruktury przetworzonej z mikroskopu optycznego.
Wykonana analiza iloSciowa struktur wykazala, ze materiaty r6z-
nig si¢ morfologicznie w stanie wyjsciowym.

Obliczona (wg ASTM) wielko$¢ ziarna dla tytanu odlewnicze-
go wynosita 7, a dla tytanu walcowanego 9. Dla stopu tytanu Ti-
6AI-4VELI oszacowana wielko$¢ ziarna wynosita 15.

Drobnoziarnista struktura stopu Ti-6Al-4VELI stwarza atrak-
cyjne mozliwo$ci mechaniczne i adhezyjne stosowania tego mate-
riatu jako podloza do wytwarzania trwatego zlacza: porcelana —
warstwa posrednia — metal, za posrednictwem silnego wiazania
chemicznego.

Przewiduje sig, ze w procesie wytwarzania implantéw stoma-
tologicznych nastapia zmiany w mikrostrukturze metalu, ktére beda
wplywacé na trwato$¢ potaczenia metal-ceramika. Uzasadnione jest
poznanie cech mikrostrukturalnych materiatow tytanowych po na-
paleniu porcelany i ich wptywu na warstwg posrednia taczaca me-
tal z ceramika.
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