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Streszczenie

Przy wykorzystaniu metod metalurgii proszkéw
ofrzymano szereg materiatow spiekanych na bazie
tytanu — potencjalnych biomateriatow, bez toksycz-
nych dodatkéw glinu i wanadu. Wykonano badania
wtasciwo$ci mechanicznych otrzymanych materiatow.
Badano stopy tytanu: Ti-15Mo-2,8Nb i Ti-7,5Mo-2Fe
oraz materiaty kompozytowe na bazie tytanu z dodat-
kami 10% grafitu. Wyniki badan wytrzymato$ciowych
wskazujg, ze otrzymane biomateriaty charakteryzujg
sie dobrymi wia$ciwosciami mechanicznymi. Materiaty
posiadajg odpowiednig wytrzymato$¢ na Sciskanie i
Jjednoczesnie niskie wspotczynniki sprezystosci, co
Jest bardzo wazne w przypadku materiatéw do zasto-
sowan biomedycznych.

[Inzynieria Biomateriatéw, 92, (2010), 11-13]

Wprowadzenie

Troska o poprawe jakosci zycia oraz poprawe jego
warunkow, a takze eliminowanie spotecznych skutkéw in-
walidztwa, staty sie jednymi z gtéwnych tematoéw dyskusji i
badan prowadzonych na catym $wiecie. Dziatania te wigzg
sie zarowno z postepem w medycynie diagnostycznej i
klinicznej, jak réwniez z licznymi dokonaniami interdyscypli-
narnymi w wielu dziedzinach nauki i techniki [1-7]. Chirurgia
rekonstrukcyjna czy zabiegowa umozliwia naprawe tkanek
uszkodzonych w wyniku zmian chorobowych lub urazéw.
Sukces zabiegu rekonstrukcji zalezy od optymalnego doboru
cech uzytkowych implantu oraz wtasciwosci fizykochemicz-
nych materiatu przeznaczonego na implant. Dlatego bardzo
waznag role odgrywaja badania naukowe, prace techniczne i
wdrozeniowe dotyczgce biomateriatow [2,3]. Z praktyki kli-
nicznej wynika, ze najlepszymi materiatami implantacyjnymi
sg takie materialy, ktére wykazujg sie m.in. dobrg odpornos-
cig na korozje jak tez zgodnoscig tkankowa czyli nietoksycz-
noscig i brakiem odczynoéw alergicznych. Poza tym materiaty
te powinny cechowac¢ sie odpowiednimi wtasciwosciami
mechanicznymi oraz wysokg jakoscig metalurgiczng i jedno-
rodnoscig [1-7]. Nalezy rowniez wspomnie¢ o odpornosci na
zuzycie Scierne, co ma miejsce np. w endoprotezach stawu
biodrowego [1-7]. Waznym czynnikiem sg réwniez koszty
wytwarzania i eksploatacji. Coraz szersze zastosowanie w
produkcji biomateriatéw znajdujg nowoczesne technologie,
takie jak wyciskanie hydrostatyczne czy metalurgia prosz-
kow. Metalurgia proszkéw pozwala na uzyskanie materiatow
o korzystnych, specyficznych wtasciwosciach [8-10]. Takie
cechy materiatowe jak niski modut Young’'a czy obecnosé
porowatos$ci sprawiaja, ze stopy charakteryzujg sie korzyst-
niejszymi cechami biofunkcjonalnosci w poréwnaniu ze
stopami wytworzonymi tradycyjnymi metodami. Metalurgia
proszkow pozwala takze tworzy¢ materiaty kompozytowe
z szerokg gamag wypetniaczy, ktére poprawiajg szereg
wiasciwosci, np. tribologiczne czy mechaniczne [8-10].
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Abstract

With the use of powder metallurgy methods, a
number of titanium-based sintered materials were
obtained without toxic additives of aluminium or
vanadium — potential biomaterials. Experiments on
mechanical properties of the obtained materials were
carried out. Ti-156Mo-2.8Nb and Ti-7.5Mo-2Fe alloys,
as well as titanium-based composite materials with
10% of graphite added, were tested. The results of
strength tests indicate that the obtained biomaterials
are characterised by good mechanical properties.
The materials are appropriately resistant to com-
pression and yet they have low modulus of elasticity,
which is very important in the case of materials for
biomedical application.

[Engineering of Biomaterials, 92, (2010), 11-13]

Introduction

Concern for improving living conditions and quality of life,
as well as eliminating social implications of being disabled,
are among the main issues for discussions and research
conducted all over the world. Such activities are connected
both with progress in diagnostic and clinical medicine and
with numerous interdisciplinary achievements in many areas
of science and technology [1-7]. Reconstructive or interven-
tional surgery makes it possible to repair tissues damaged as
a result of lesions or injuries. A success of a reconstructive
intervention depends on an optimal selection of functional
characteristics of an implant and also of physicochemical
characteristics of the material which the implant is designed
to be made from. Thus, the role of scientific research as well
as technical and implementation work concerning biomateri-
als, is much significant [2,3]. Clinical experience proves that
the best implantation materials are materials which show,
among others, both good resistance to corrosion and good
tissue compatibility, i.e. they are non-toxic and do not cause
allergic reactions. Beside that, these materials should be
characterised by the right mechanical properties and a good
metallurgic quality as well as homogeneity. The needs for
resistance to abrasive wear which takes place e.g. in hip
joint endoprostheses [1-7]. Production and exploitation costs
also constitute important factors. Modern technologies in
production of biomaterials such as hydrostatic pressure
or powder metallurgy are more and more widely applied.
Powder metallurgy also makes it possible to obtain materi-
als of specific properties. Such properties as a low Young’s
modulus or material porosity ensure that alloys have better
biofunctional features when compared to alloys produced
in traditional ways. Moreover, powder metallurgy makes it
possible to create composite materials with a wide range of
fillers which improve tribological or mechanical properties of
materials [8-10]. In the present paper research of sintered
titanium-based implantation materials are shown.
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W pracy przedstawiono wyniki badan szeregu potencjalnych
biomateriatow na bazie tytanu, otrzymanych metodami
metalurgii proszkéw. Szczegdlna uwaga skupiona byta na
charakterystykach mechanicznych otrzymanych spiekdw.

Materiaty i metodyka badan

Prébki wykonane byty metodg metalurgii proszkow.
Badano stopy tytanu Ti-15Mo-2,8Nb i Ti-7,5Mo-2Fe oraz
materiaty kompozytowe na bazie tytanu z dodatkami 10%
obj. grafitu. Proszki czystego tytanu o rozmiarze ziaren
ponizej 150 ym, proszki molibdenu o rozmiarze ziaren
3-7 um, proszki niobu o rozmiarze 1-5 pm, proszki zelaza
0 rozmiarze 1-5 pm oraz wypetniacz mieszane byty w
miynku kulowym przez 15 minut, a nastepnie prasowane
na zimno w matrycy pod cisnieniem 600 MPa. Wypraski
spiekane byty w piecu rurowym w atmosferze ochronnej
przez 3 godziny w temperaturze 1230°C. Gotowe prébki
porowatych materiatéw implantacyjnych Sciskane byty na
maszynie wytrzymatosciowej INSTRON 8502, a nastepnie
analizowane byty krzywe Sciskania.

Wyniki i dyskusja

Na podstawie wykresow $ciskania szacowano wspot-
czynniki sprezystosci materiatéw. Jak wynika z danych
zestawionych w TABELI 1, spieki stopow Ti-15Mo-2,8Nb
oraz Ti-7,5Mo-2Fe charakteryzowaty sie zageszczalno$cig,
rzedu 81%, lepsza niz kompozyty z dodatkiem grafitu i we-
glika tytanu. Wynika to z faktu, ze dodatki grafitu i weglika
tytanu polepszajg smarno$¢ kompozycji proszkowej, a tym
samym obnizajg opory tarcia w procesach konsolidacji
proszkéw. Dla kompozytéw z dodatkiem grafitu uzyskano
zageszczalnosé rzedu 91% bez dodatkowych zabiegow
dogniatania spiekow.

TABELA 1. Wyniki gestosci wzglednej badanych
materiatéw (spiekanie w temperaturze 1230°C,
3 godziny).

TABLE 1. Comparative density results for the tested
materials (sintered at the temperature of 1230°C
for 3 hours).

Gestos¢ wzgledna

Prébka Comparative density
[%]
Ti-15Mo-2,8Nb 816
|| Ti-7,5Mo-2Fe 81 ||
I TieC o |

Test wytrzymatosciowy przeprowadzony byt przy sta-
tycznej prébie Sciskania. Przyktadowy wykres zaleznosci
naprezenia i odksztatcenia przedstawiony zostat na RYS. 1.
Wyniki badan wytrzymatosciowych przedstawione zostaty w
TABELI 2. Przedstawione wyzej wyniki testéw wskazuja, ze
badane materiaty charakteryzuja sie dobrymi wtasciwoscia-
mi mechanicznymi. Posiadajg odpowiednig wytrzymatosé
na $ciskanie i jednoczesnie relatywnie niskie wspotczynniki
sprezystosci, co jest bardzo wazne w przypadku materiatéw
do zastosowan biomedycznych. Materiaty wykazuja sie do-
bra plastycznoscig. Przetomy probek po $cisnieciu (RYS. 2)
wskazuja, ze nie sg to materiaty kruche. Najwyzsze wartosci
parametrow wytrzymatosciowych ma materiat kompozytowy
z dodatkiem grafitu. W tym przypadku wptyw na wzrost
wiasciwosci mechanicznych ma interakcja grafitu z osnowa
tytanowa i powstanie umacniajacych faz wtérnych.

Materials and research methodology

The samples were prepared with the powder metallurgy
method. Ti-15Mo-2.8Nb and Ti-7.5Mo-2Fe alloys, as well
as titanium-based composite materials with 10% of graphite
added, underwent testing. Powders of pure titanium of a
grain size of less than 150 pym, molybdenum powders of a
grain size of 3-7 um, niobium powders of the size of 1-5 ym,
iron powders of the size of 1-5 ym were mixed together
with fillers in a ball mill grinder for 15 minutes and then
cold-pressed in the matrix at the pressure of 600 MPa.
The mouldings were then sintered in a pipe furnace in a
protective atmosphere for 3 hours at the temperature of
1230°C. The prepared samples of porous implant materi-
als were compressed with an INSTRON 8502 strength
testing machine and further the compression curves were
analysed.

Results and discussion

As itis illustrated in TABLE 1, after having been sintered
under the above conditions, the Ti-15Mo-2.8Nb and Ti-
7.5Mo-2Fe alloy sinters were characterised by compaction
of the order of 81%, while the composite sinters with the
addition of graphite and titanium carbide were character-
ised by a better compaction. This results from the fact that
such additives as graphite or titanium carbide have good
lubricating properties, which results in high compaction in
the process of pressing. For the composites with graphite
added, compaction of the order of 91% was obtained without
any additional burnishing of the sinters.

Resistance tests of sinters were carried out during
static uniaxial compressive test. Exemplary diagram of
deformation as a function of load obtained for the sinter
is presented in FIG. 1. The results of the strength tests
are presented in TABLE 2. Presented results indicate that
the implant materials under research are characterised by
good mechanical properties. They have both the appropri-
ate compression strength and relatively low modulus of
elasticity, which is much significant in the case of materials
for biomedical application. Materials show good ductility,
examples of compressed sinters are shown in FIG. 2.
The composite material with the addition of graphite has
the highest values of its strength parameters. In this case,
the increase in mechanical properties is influenced by the
interaction of graphite with the titanium warp and forming
strengthening secondary layers.

1200 4 Stress [MPal
1000
800 1
600 1
400 1
200 4

Strain %]

0,0 05 1.0 15 20 25 3,0 35 40

RYS. 1. Przyktadowy wykres wytrzymatosciowy dla
spiekanego stopu Ti-15Mo-2,8Nb (Sciskanie).
FIG. 1. Typical stress-strain curve for sintered tita-
nium alloy Ti-15Mo-2.8Nb (compression test).
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Na RYS. 3 przedstawio-
no poréwnanie wiasciwosci
otrzymanego spiekanego
stopu tytanu z dodatkiem

TABELA 2. Parametry wytrzymatosciowe badanych
materiatow.

TABLE 2. Strength parameters of the tested ma-
terials.

FIG. 3 shows the comparison of
the properties of the obtained sintered
alloy of titanium with the addition of
molybdenum and niobium to those

molibdenu i niobu ze sto-
pami handlowymi szeroko
stosowanymi w chirurgii
kostnej. Wida¢ wyraznie,
ze otrzymany spiek cha-

Rg
[MPa]

Materiat

Material

of commercial alloys widely used in
bone surgery. It is clearly visible that
the obtained sinter is characterised
with similar compression strength and
at the same time it has low Young’s

Modut
Young'a
Modulus of
elasticity

Ro2  Ac
[MPa] [%]

rakteryzuje sie podobng [GPa] modulus, which is indisputably very

wytrzymatoscig na Sciska- . favourable in the light of applying

nie i jednoczesnie znacznie Ti-15Mo-2,8Nb 824,66 381,00 19,29 68 sinters as implantation materials.

nizszym modutem Young'a Ti-7,5Mo-2Fe 940,00 | 506,00 | 20,00 72

- co jest niewatpliwie bar- H
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zastosowania spiekow jako el 950,00{860,00{28,00[ 113 On the basis of the conducted tests

materialy implantacyjne.  [l(W L 1WéESsTéir::at;vsesbt§;m) : R it might be concluded that with the use
(www.asm.matweb.com)| 700:00|240,001{4000| 193 Jlof a of powder metallurgy method

Whioski

Na podstawie wykonanych badah mozna stwierdzi¢, ze
metodami metalurgii proszkéw mozna wytworzy¢ spiekane
biomateriaty na bazie tytanu o dobrych wtasciwosciach
mechanicznych. Otrzymane spieki charakteryzujg sie po-
dobng wytrzymatoscig na Sciskanie i jednoczesnie niskimi
modutami Young’a - co jest niewatpliwie bardzo korzystne
w sSwietle zastosowania tych spiekoéw jako materiatéw im-
plantacyjnych w chirurgii kostnej. Wyniki badan wskazuja,
ze biomateriaty otrzymane metodg metalurgii proszkéw
moga przewyzszaé pod wzgledem cech biofunkcjonalnych
handlowe materiaty lite.

RYS. 2. Przyktadowe prébki spiekéw po sciskaniu.
FIG. 2. Exaple of compressed samples.
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it is possible to produce titanium-
based sintered biomaterials of good mechanical properties.
The produced sinters are characterised by similar compres-
sion strength and at the same time they have low Young’s
modulus, which is unquestionably very favourable in the light
of applying these sinters as implant materials in bone sur-
gery. The test results show that biomaterials obtained with
the method of powder metallurgy might surpass commercial
solid materials with regard to biofunctional features.
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RYS. 3. Poréwnanie parametréw wytrzymatoscio-
wych otrzymanego stopu z materialami handlowymi
stosowanymi w chirurgii kostnej.

FIG. 3. Comparison of strength parameters of the
obtained alloy to the strength of commercial mate-
rials used in bone surgery.
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