40

CHARAKTERYSTYKA
STRUKTURALNA SPIEKANEGO
POROWATEGO TYTANU

MaGDALENA KLimas'™, AGATA Dubpek?

PoLITECHNIKA CZESTOCHOWSKA,

WyDziat. INZYNIERI PRODUKCJI | TECHNOLOGIH MATERIALOW,
INSTYTUT INZYNIERI MATERIALOWEJ,

AL.ARMII KRAJOWEJ 19, 42-200 CZESTOCHOWA

*E-MAIL: MAGDAKLIMAS@WIP.PCZ.PL

Streszczenie

Celem niniejszej pracy byto otrzymanie porowa-
tych probek tytanowych metodg metalurgii proszkéw.
Podczas spiekania zastosowano dwie temperatury
spiekania (1000 i 1100°C) i nastepujgce atmosfery
ochronne: argon, préznia. Otrzymane materiaty pod-
dano badaniom mikrostrukturalnym. Celem okreslenia
gestosci, porowatosci oraz nasigkliwosci otrzymanych
materiatbw dokonano wazenia hydrostatycznego w
wodzie zdejonizowanej zgodnie z normg PN EN ISO
2738: 2001. Okreslono réwniez topografie powierzchni
wytworzonych materiatow.

Stowa kluczowe: porowaty tytan, spiekanie, me-
talurgia proszkéw

[Inzynieria Biomateriatéw, 128-129, (2014), 40-42]

Wstep

Sposrod biomateriatdw metalicznych, ze wzgledu na
bardzo dobre parametry mechaniczne, stosunkowo niskg
gestosc, bardzo dobrg odpornos¢ korozyjng oraz najlepszg
wsrod biomateriatow metalicznych biozgodnos$c, najczesciej
stosowany jest tytan oraz jego stopy [1,2]. Celem poprawy
procesow osteointegracji stosuje sie porowate warstwy
wierzchnie lub materiaty spiekane. Zastosowanie materia-
tow porowatych zapewnia rowniez dopasowanie wtasnosci
mechanicznych do wartosci zblizonych do kosci, co pozwala
unikng¢ zjawiska niekorzystnego umocnienia kosci znanego
jako stress shielding [3,4].

Jedng z metod otrzymywania porowatych materiatéw
tytanowych jest metoda metalurgii proszkoéw, ktéra pozwala
na uzyskanie jednorodnej drobnoziarnistej struktury o po-
lepszonych wiasciwosciach funkcjonalnych w poréwnaniu
z materiatem otrzymanym za pomocg innych metod [5].

Materialy i metody

Materiatem do badan byty probki wykonane metodg meta-
lurgii proszkéw. Celem otrzymania materiatow metalicznych
uzyto proszku tytanu o nieregularnym ksztatcie zakupionym
komercyjnie (HDH Ti 99,10%, rozmiar czgstek 0-45 pym).
Proszek byt prasowany pod cisnieniem 270 MPa a nastepnie
otrzymane wypraski suszono w suszarce laboratoryjnej. Dwie
serie wyprasek byly spiekane w atmosferze ochronnej argonu
w temperaturach 1000°C i 1100°C odpowiednio przez czas
jednej godziny, seria trzecia wyprasek byta spiekana w prozni
w temperaturze 1000°C przez czas 1 godziny (TABELA 1).

Wyniki i dyskusja

Materiaty otrzymane metodg metalurgii proszkéw pod-
dano badaniom mikrostrukturalnym uzywajgc do tego celu
mikroskopu skaningowego JEOL JSM-6610LV. Otrzymane
mikrostruktury przedstawiono na RYS. 1.
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Abstract

The aim of this work was to obtain porous titanium
specimens using a powder metallurgy process. During
sintering, two sintering temperatures (1000 and
1100°C) and two shielding gases (argon, vacuum)
were used. The materials obtained were subjected
to microstructural analysis. Furthermore, hydrostatic
weighing in deionized water according to the PN EN
ISO 2738: 2001 standard was used to evaluate den-
sity, porosity and water absorption capacity. Topology
of the surface of the materials was also determined.
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Introduction

Due to good mechanical parameters, relatively low densi-
ty, very good corrosion resistance and best biocompatibility
among metallic biomaterials, titanium and its alloys are the
most popular materials among metallic biomaterials [1,2].
In order to improve osseointegration processes, porous
surface layers and sintered materials are used in practice.
The use of bulk porous materials also enables to adjust the
mechanical properties to the values closer to the bone to
prevent “stress shielding” [3,4].

One of the methods to obtain porous titanium materials
is powder metallurgy, which ensures a homogeneous fine-
grain structure with improved functional properties compared
to the materials obtained using other methods [5].

Materials and methods

The materials used in the study were specimens obtained
by means of powder metallurgy. In order to obtain metallic
material, the authors used Ti powder with an irregular shape
of particles purchased commercially (HDH Ti 99.10%, par-
ticle size 0-45 ym). The powder was axially compressed
at the load of 270 MPa and dried in a laboratory drier. Two
sets of moulded pieces were sintered in argon atmosphere
at the temperature 1000°C and 1100°C for 1 hour, whereas
the third set of moulded piece was sintered in vacuum, also
at temperature of 1000°C for 1 hour (TABLE 1).

Results and discussion

The materials obtained by means of powder metallurgy
were used for microstructural examinations using JEOL
JSM-6610LV scanning microscope. The microstructures
obtained are presented in FIG.1.
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TABELA 1. Prébki uzyte do badan.
TABLE 1. The specimens used in the study.

Rodzaj probki

Numer serii Specimen Type
probek Temperatura Atmosfera
Specimen spiekania ochronna
series number Sintering Shielding gas
temperature medium
1 1000°C argon
I 2 1100°C argon I
|| 3 1000°C Préznia/vacuum ||

Microstuructural analysis revealed presence of substan-
tial number of pores in the materials obtained. The greatest
porosity was found for titanium sintered at the temperature
of 1000°C with argon used as a shielding gas. Increasing
the sintering temperature to 1100°C resulted in decreasing
porosity of the material obtained, which has also been doc-
umented in other studies [6]. Sintering in vacuum yielded
materials with the lowest porosity.

The density, porosity and water absorption capacity in
the obtained materials were measured using hydrostatic
weighing in deionized water according to standard PN EN
ISO 2738:2001P. The specimens were afterwards washed
and dried. The measurements were carried out with an
accuracy of 0.01g for 3 specimens of each specimen.

RYS. 1. Mikrostruktury z serii prébek: a) numer 1, b) numer 2, ¢c) numer 3 otrzymanych metoda metalurgii proszkéw.
FIG. 1. Microstructure from specimen series: a) number 1, b) number 2, c) number 3 obtained by metallurgy
powder method.
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RYS. 2. Wykresy: a) gestosci pozornej, b) gestosci wzglednej, c) porowatosci otwartej, d) porowatosci catkowitej,

e) nasigkliwosci spiekdw metalicznych.

FIG. 2. Graph of: a) apparent density, b) relative density, c) open porosity, d) total porosity, e) water absorption

of metallic sinters.

Analiza mikrostrukturalna ujawnita obecnos¢ znacznej
ilosci porow w wytworzonych materiatach. Najwiekszg poro-
watoscig charakteryzowat sie tytan spiekany w temperaturze
1000°C w atmosferze ochronnej argonu. Podwyzszenie tem-
peratury spiekania do 1100°C skutkowato zmniejszeniem
porowatosci wytworzonego materiatu, co potwierdzajg m.in.
badania [6]. Spiekanie w prozni skutkowato otrzymaniem
materiatu o najmniejszej porowatosci.

Gestos¢, porowatos¢ i nasigkliwos¢ otrzymanych mate-
riatbw zmierzono za pomocg metody wazenia hydrostatycz-
nego w wodzie zdejonizowanej zgodnie z normg PN EN ISO
2738:2001P. Probki wezesniej oczyszczono i wysuszono.
Pomiary dokonano z doktadnoscig do 0.01g dla 5 probek
z kazdego rodzaju.

The density, porosity and water absorption capacity of the
obtained materials are presented in FIGs.2a-e, respectively.

The highest apparent and relative density among the
materials obtained was found for the specimen sintered
with argon used as a shielding gas at the temperature
of 1100°C. Using the shielding atmosphere of argon and
increased sintering temperature leads to obtaining mate-
rials with lower apparent density. The conclusions drawn
during microstructural examinations concerning porosity of
the materials obtained are supported by the examinations
using hydrostatic weighing. Among other factors, material
water absorption capacity depends first and foremost on
open porosity.
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TABELA 2. Parametry chropowatosci badanych probek.

TABLE 2. Roughness parameters measured on specimen surface.

Numer serii probek

Specimen series

number
56,02 52,74 35,55 6,43 37,92 0,0976
| 40,61 40,61 23,88 4,14 14,16 0,0667 I
Il 33,20 29,73 18,13 2,96 11,32 0,0618 I

Gestos¢, porowatosc i nasigkliwos$é probek zaprezento-
wano na RYS. 2a-e, odpowiednio.

Najwiekszg gestos¢ pozorng i wzgledng wsrod wytwo-
rzonych materiatéw posiadata probka spiekana

w argonie w temperaturze 1100°C. Zastosowanie atmos-
fery ochronnej argonu, jak réwniez podniesienie temperatury
spiekania powoduje otrzymanie materiatu o coraz mniejszej
gestosci pozornej. Wnioski wyciggniete podczas badan
mikrostrukturalnych, dotyczgce porowatosci wytworzonych
materiatdw, potwierdzity sie podczas badan przy uzyciu
wazenia hydrostatycznego. Nasigkliwo$¢ materiatéw zalezy,
oprocz innych czynnikéw, przede wszystkim od porowatosci
otwartej.

Celem okreslenia parametréw chropowatosci powierzch-
ni autorzy zastosowali profilometr Hommel T1000. Pomiary
wykonano z doktadnoscig do 0,01 um. Wyznaczenie para-
metréw chropowatosci powierzchni wykonano w kontakcie z
badang powierzchnig poprzez sprzezenie iglty roznicowym
uktadem pomiarowym.

Otrzymane wyniki bedgce $rednig arytmetyczng trzech
pomiarow dla kazdej prébki prezentuje TABELA 2.

Najwyzszag wartos$¢ sredniego arytmetycznego odchyle-
nia rzednych profilu od linii Sredniej, okreslane jako parametr
Ra zaobserwowano dla serii probek, ktore byty spiekane w
atmosferze ochronnej argonu w temperaturze 1000°C przez
czas 1 godziny. Podwyzszenie temperatury spiekania do
11000C wplyneto na spadek parametréw chropowatosci.
Rodzaj zastosowanej atmosfery podczas spiekania (argon,
proznia) przy statej temperaturze (1100°C) przyczynia sie
do spadku parametréw chropowatosci w poréwnaniu do
prébki spiekanej w atmosferze argonu. Fakt ten jest bardzo
wazny, poniewaz zmiana chropowatosci powierzchni bioma-
teriatu wptywa na absorpcje biatek, co ma znaczenie przy
przerastaniu tkanki kostnej na wszczepionej protezie [7,8].

Whioski

Stopien porowatosci otrzymanych metodg metalurgii
proszkow materiatéw zalezy od temperatury jak rowniez
atmosfery ochronnej stosowanej podczas spiekania. Prze-
prowadzone badania pozwalajg stwierdzi¢, ze zaréwno
temperatura jaki i atmosfera spiekania maja wptyw na
stopien porowato$ci wytworzonego materiatu,

Stopien porowatosci otwartej wytworzonych materiatéw
bezposrednio przektada sie na parametry chropowatosci
tych materiatow.

To determine the parameters of the surface profile, the
authors used a Hommel T1000 roughness tester. The meas-
urements were performed with an accuracy of 0.01 ym using
an electromagnetic profilometer with a differential system
equipped with a stylus moving on the measured surface.

The results of the roughness parameter represented
by arithmetic means from three measurements for each
specimen are presented in TABLE 2.

The highest value of mean arithmetic vertical deviations
of the roughness profile from the mean line, denoted as Ra
parameter, was observed for the specimens which were
sintered in the shielding atmosphere of argon at the temper-
ature of 1000°C for 1 hour. Increasing sintering temperature
to 1100°C caused a decline in roughness parameters. The
type of shielding atmosphere used during sintering (argon,
vacuum) at the constant temperature (1100°C) contributes
to the decline in roughness parameters compared to the
specimen sintered in the argon atmosphere. This fact is
very important since the change in roughness of biomaterial
causes protein absorption, which is essential for osseoin-
tegration of bone tissue in the prosthesis implanted [7,8].

Conclusions

Porosity degree of the materials obtained using powder
metallurgy depends on the temperate as well as shielding
gas used during sintering. The present study demonstrated
that both temperature and type of sintering gas affect poros-
ity degree of the material obtained. Open porosity degree
of the materials directly affects the roughness parameter for
these materials.
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