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Stopy metali nieszlachetnych stosowane w protetyce i ortodoncji na réznego rodzaju
uzupelnienia i aparaty mogg powodowa¢ niekorzystne odpowiedzi organizmu. Aby temu
zapobiec stosuje si¢ réznego rodzaju modyfikacje warstw wierzchnich oraz pokrycia
ochronne. Najczesciej stosowanymi sa tlenki, wegliki i azotki metali. Sposréd tych
ostatnich na szczegdlng uwage zastuguja wegliki i azotki tytanu, charakteryzujace si¢
dobrymi wlasciwo$ciami mechanicznymi i duzg odpornoscig na korozje. Celem niniej-

Wklad autoréw
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badan, redakcja artykutu szej pracy bylo zbadanie wybranych wiasciwosci (modul sprezystosci, twardosé, przy-
(2) Przygotowanie prébek, redakcja czepno$¢) powlok Ti(C,N) na stopach protetycznych w zaleznoéci od udziatu w nich
artykulu wegla i azotu. Badaniom poddano prébki w ksztalcie walcow ze stopu protetycznego
(3) Przeprowadzenie badan, opra- typu Ni-Cr pokrytego powlokami Ti(C,N) o roznej zawartosci wegla i azotu w warstwie,
cowanie wynikéw badar, re- poczynajac od czystych powtok TiN do czystych TiC. Powloki osadzano metoda roz-
dakcja artykutu pylania magnetronowego. Na tak otrzymanych prébkach wykonano badania twardosci

i modutu sprezystosci metodg nanoindentacji oraz przyczepnosci zgodnie z norma
VDI 3198. W wyniku przeprowadzonych badan stwierdzono, ze wzrost zawartosci
wegla w powloce Ti(C,N) powoduje zaréwno wzrost twardoéci od 20 GPa (TiN) do
34 GPa (TiC), jak i modutu sprezystosci od 272 (TiN) do 382 (TiC). Przyczepnosé
wszystkich badanych powlok do podloza metalicznego byta zadawalajaca i miescita
sie w klasie HF1 wzorca normy. W zadnym przypadku nie odnotowano delaminacji
powlok, a tylko peknigcia w okolicy odcisku, przy czym widoczne one byly dopiero
przy doé¢ znacznym powiekszeniu (1000x). Podsumowujac przeprowadzone badania,
mozna stwierdzi¢, ze powloki typu Ti(C,N) na protetycznym stopie Ni-Cr sg zado-
walajace z punktu widzenia zastosowania ich jako ochronne na elementach prote-
tycznych i ortodontycznych.
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Non-precious metal alloys used in prosthetics and orthodontics for various kinds of restora-
tions and apparatuses can cause disadvantageous responses of the body. In order to
prevent this, different surface layer modifications as well as protective coatings are applied.
Among the most frequently used, we can name metal oxides, carbides and nitrides, among
which titanium carbides and nitrides are especially worth-mentioning, as they charac-
terize in good mechanical properties and high corrosive resistance. The aim of this work
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was to examine selected properties (modulus of elasticity, hardness, adhesion) of Ti(C,N)
coatings applied on prosthetic alloys, depending on the carbon and nitrogen content.
The tests involved the use of cylinder-shaped samples made of a Ni-Cr-type prosthetic
alloy coated with Ti(C,N) coatings of different carbon and nitrogen contents in the layer,
from pure TiN coatings to pure TiC coatings. The coatings were deposited by the magne-
tronic sputtering method. The samples obtained in this way then underwent hardness
and modulus of elasticity tests by the nano-indentation method as well as adhesion tests
according to the VDI 3198 standard. The results of the examinations showed that an
increase of the carbon content in the Ti(C,N) coating causes an increase of both the
hardness, from 20 GPa (TiN) to 34 GPa (TiC), and the modulus of elasticity, from 272
(TiN) to 382 (TiC). The adhesion of all the examined samples to the metal substrate was
satisfying and was within the range of the HF1 grade of the standard’s model. None of
the cases exhibited coating delamination - only fractures in the vicinity of the indentation,
which were visible only at quite a large magnification (1000x). To sum up the performed
tests, we can state that Ti(C,N)-type coatings applied on a prosthetic Ni-Cr alloy are
satisfying from the point of view of their protective application for prosthetic and ortho-
dontic elements.

Keywords: Ti(C,N) layers, mechanical properties, hardness, elastic modulus, adhesion

1. WSTEP 1. INTRODUCTION

Metale i ich stopy sg materialami od dawna Metals and their alloys are materials which
stosowanymi w protetyce stomatologicznej i orto- have long been used in stomatological prosthetics
dongji. Skutkami ubocznymi ich stosowania moga and orthodontics. Some side effects of their use
by¢ reakcje organizmu w postaci np. alergii. include body reactions in the form of e.g. allergy,
Ich zrodtem mogg by¢ produkty korozji, a takze which may be caused by corrosive products as
uwalniane w procesie korozji jony metali, ktére well as metal ions released in the corrosion pro-
przenikajg do otaczajacych tkanek. Pomimo tego cess, which penetrate the surrounding tissue. De-
stopy metali nadal s3 i najprawdopodobniej dtugo spite this fact, metal alloys are still - and probab-
jeszcze beda stosowane w protetyce, poniewaz ly will be for a long time —applied in prosthetics,
w chwili obecnej brak jest alternatywnych mate- as at present, there are no alternative materials
rialéw, ktére mialyby poréwnywalne z nimi wlas- which would exhibit comparable properties (espe-
ciwosci (szczegdlnie wytrzymatos¢ i trwalos¢). cially strength and hardness). However, in order
Aby jednak zminimalizowa¢ ryzyko powstania to minimize the risk of disadvantageous body
niekorzystnych odpowiedzi organizmu, stosuje si¢ responses, various types of modifications of the
réznego rodzaju modyfikacje warstwy wierzch- surface layer of the elements made of these alloys
niej elementéw wykonanych z tych stopéw, poz- are used, which make it possible to obtain bio-
walajacych na uzyskanie biozgodnosci, a takze compatibility as well as hardness increase. In the
na podwyzszenie trwatosci. W ostatnich latach recent years, coatings deposited by different me-
coraz czgsciej wykorzystuje sie do tego celu wars- thods have been used: CVD, PVD, sol-gel [1-4].
twy osadzane r6znymi metodami: CVD, PVD, From among the many coatings obtained by these
sol-gel [1-4]. Z wielu otrzymywanych tymi meto- techniques, the most frequently used are metal
dami powtok najczesciej zastosowanie znajduja carbides, oxides and nitrides [5-7].
wegliki, tlenki i azotki metali [5-7].

Stosowanymi czesto w protetyce materia- The materials often used in prosthetics are
tami sg stopy, ktérych podstawowymi skladni- alloys based on chromium and nickel or chromium
kami sg chrom i nikiel lub chrom i kobalt. Wy- and cobalt. They exhibit, however, a relatively low
kazujg one jednak stosunkowo niska odpornos¢ corrosive resistance as compared to that of pre-
korozyjng w poréwnaniu ze stopami metali cious metal alloys [8]. Still, their application is
szlachetnych [8]. Ich stosowanie podyktowane justified by the economic reasons.

jest jednak wzgledami ekonomicznymi.
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Poprawienie odpornosci korozyjnej mate-
riatéw poprzez pokrycie warstwami wydaje sie
wigc jak najbardziej celowe [9-12]. Na szczegélna
uwage zastuguja wegliki i azotki tytanu. Wynika
to gtownie z ich duzej trwalosci i odpornosci na
korozje Wykazano takze podwyzszenie tej od-
pornosci w stosunku do stopéw pokrytych wars-
twami azotkdw tytanu [13-17]. Prowadzone s3
prace nad modyfikacja technologii otrzymywa-
nia warstw azotkowych w celu poprawienia ich
wlasciwosci, ktore zalezag m.in. od stosunku
TiN do Ti;N w warstwie [18]. Drugim kierun-
kiem jest uzyskanie warstw weglikoazotku tyta-
nu Ti(CN). Jak wykazaly wstepne badania [19-21]
warstwy Ti(CN) wykazuja lepsza odpornos¢ ko-
rozyjna, istotnie zmniejszaja ilo$¢ przepuszcza-
nych jonéw metali podloza i w zwigzku z tym
mogg potencjalnie stanowi¢ pokrycie metalowych
uzupelnien protetycznych i ortodontycznych.

Aby zastosowane powtoki mogly spelnic¢
swoja role, powinny wykazywaé¢ m.in. odpo-
wiednie wlasciwosci mechaniczne. Nalezy pamie-
ta, ze elementy protetyczne stykaja si¢ z z¢bami,
a twardo$¢ szkliwa dochodzi do 450HV. Nanie-
sione na ich powierzchnie powloki powinny wiec
wykazywac twardo$¢ co najmniej taka sama.
Mniejsza twardos¢ spowoduje ich zuzycie i od-
stonigcie stopu. Jednak zbyt duza twardo$¢ moze
powodowac zuzycie szkliwa zgbdw, co tez jest
zjawiskiem niekorzystnym. Kluczowe znaczenie
ma przyczepnos$¢ powlok do podloza metalicz-
nego. Niedopuszczalne jest ich odpryskiwanie,
a tym samym odstanianie stopu podioza, po-
niewaz jak to zaznaczono wczesniej, moze by¢
przyczyna niekorzystnych reakcji organizmu.

2. CEL PRACY

Celem niniejszej pracy bylo zbadanie wybra-
nych wlasciwosci powlok Ti(C,N) na stopach
protetycznych w zaleznosci od udzialu w nich
wegla i azotu. Parametrami, ktore postanowiono
zbada¢ byty: modut sprezystosci, twardo$¢, przy-
czepnosc.

3. MATERIAL I METODY PRACY

Material badawczy stanowily krazki ze stopu
Ni-Cr o $rednicy 8 mm i wysokosci 10 mm (rys. 1).

And so, an improvement of the materials’
corrosion resistance by way of applying coatings
seems more than purposeful [9-12]. One should
especially note titanium carbides and nitrides,
mainly because of their high strength and corro-
sion resistance. It has been proven that this resis-
tance is higher than that of alloys coated with ti-
tanium nitride layers [13-17]. Works are being
performed on modifying the technology of obtain-
ing nitride coatings in order to improve their pro-
perties, which depend, among others, on the TiN
- Ti;N ratio in the layer [18]. Another option is
obtaining titanium carbonitride Ti(CN) coatings.
As it was shown by the preliminary tests [19-21],
Ti(CN) layers exhibit a better corrosion resistance
and they significantly decrease the amount of the
penetrating metal substrate ions and thus can
potentially constitute coatings for metal prosthetic
and orthodontic restorations.

For the applied coatings to play their role,
they should exhibit, among others, suitable me-
chanical properties. It should be remembered that
prosthetic elements are in contact with the teeth,
and the hardness of the enamel reaches 450HYV.
The coatings deposited on their surface should
thus exhibited hardness which is at least as high.
A lower hardness will cause their wear and will
expose the alloy. However, a hardness too high
may cause tooth enamel wear, which is also
a disadvantageous phenomenon. The key impor-
tance is constituted by the adhesion of the coat-
ings to the metal substrate. It is unacceptable for
them to chip, as this exposes the substrate alloy,
which, as has been pointed out earlier, may be the
cause of disadvantageous responses of the body.

2. OBJECTIVE

The aim of this work was to examine selec-
ted properties of Ti(C,N) coatings applied on
prosthetic alloys depending on the carbon and
nitrogen content. The tested parameters were:
modulus of elasticity, hardness and adhesion.

3. MATERIAL AND TEST METHODOLOGY

The test material were disks made of the Ni-Cr
alloy, 8 mm in diameter and 10 mm high (Fig. 1).
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Sktad wyjsciowy stopu okreslony metoda
rentgenowskiej analizy fluorescencyjnej na spektro-
metrze SRS300 firmy SIEMENS podano w tab. 1.
Krazki podzielono na pig¢¢ grup pokrytych wars-
twami Ti(C,N) o rdznej ilosci C i N w warstwie
(tab. 2).

The initial composition of the alloy determined
by the X-ray fluorescence analysis technique with
the use of a spectrometer SRS300 by SIEMENS is
given in Tab. 1. The disks were divided into five
groups which differed in the amount of C and N
in the deposited Ti(C,N) coating (Tab. 2).

Rys. 1. Probki uzyte do badan
Fig. 1. Test samples

Tab. 1. Sktad chemiczny badanego stopu

Tab. 1. Chemical composition of tested alloy

Zawartos¢ pierwiastkow % wag / Element percentage % wt.

Cr Mo Si

Fe Co Mn Ni

24,79 8,89 1,57

1,33 0,17 0,12

reszta / residue

Tab. 2. Sktad chemiczne badanych warstw

Tab. 2. Chemical composition of tested coatings

Zawarto$c pierwiastka % at. / Element percentage % at.

Warstwa / Coating

Ti C N
S1 53,50 48,50 0,00
S2 52,91 33,91 13,80
S3 51,94 28,22 19,84
S4 47,78 20,05 32,17
S5 56,79 0,00 53,21

Zawarto$c¢ pierwiastka % wag. / Element percentage % wt.

Ti C N
S1 80,18 19,82 0,00
S2 79,51 13,90 6,60
S3 78,76 11,67 9,57
S4 75,26 8,61 16,12
S5 79,78 0,00 20,22

Powloki byly osadzane metoda rozpylania
magnetronowego. Przed nalozeniem warstw prob-
ki byly oczyszczane mechanicznie oraz umyte
detergentem oraz acetonem w myjce ultradzwie-
kowej. Nastepnie poddano je oczyszczaniu jono-
wemu. W tym celu prébki umieszczono w ko-

Layers were deposited using magnetron sput-
tering method. Before applying a layer samples
were cleaned mechanically and washed with de-
tergent and acetone by ultrasonic method. Next,
they were subjected to ion cleaning. For this pur-
pose, they were placed in vacuum chamber, from
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morze prozniowej, powietrze odpompowano do
ci$nienia okoto 0,0021Pa. Czyszczenie jonowe
prowadzono z wykorzystaniem dziala jonowe-
go wykorzystujacego argon jako gaz roboczy.
Energia jonéw docierajacych do podlozy byla
regulowana. Jony generowane w dziale jonowym
mialy energie 4keV. Po 5 minutach czyszcze-
nia jonami przykladano potencjal ujemny do
podiozy w nastepujacej kolejnosci: 800V, 1000V,
1500V, przy czym zmiany napiecia wykonywano
co 5 minut. £3czny czas czyszczenia jonowego
jonami Ar wynosil 20 minut. Pézniej wykony-
wano etap czyszczenia i rozgrzewania jonami
chromu pochodzacymi z parownika tukowego.
Parametry pracy: 55A/1,7kW, potencjal na pod-
tozach ustawiano na 1250V. Rozgrzewanie pro-
wadzono przez 10 minut. Na tak przygotowane
probki nakladano warstwy metodg rozpylania
magnetronowego. W celu poprawy przyczep-
noséci warstw Ti(C,N), najpierw, naniesiono ad-
hezyjng podwarstwe z czystego tytanu w czasie
120s, przy ci$nieniu argonu réwnym 0,24Pa oraz
nastepujacych parametrach pracy magnetronu:
3kW/okoto 4,5A. Po dwoch minutach powoli
wpuszczano gaz reaktywny: azot, acetylen lub ich
mieszaning. Czas osadzania wlasciwej powloki
byl dla wszystkich proceséw taki sam i rowny
7200s. Polaryzacja napieciem stalym podczas
osadzania wynosila -100V. Podczas osadzania
probki byty przesuwane nad powierzchnig tar-
getu ruchem wahadtowym, w celu ujednorod-
nienia grubosci. Ci$nienie procesu wlasciwego
wynosito w kazdym przypadku 0,27Pa. Rodzaj
gazow reaktywnych oraz ich przeptywy przed-
stawiono w tab. 3. Byly to jedyne zmienne pa-
rametry procesow.

which the air was pumped out until the pressure
of approximately 0,0021Pa. Ion cleaning was per-
formed using ion gun using argon as working gas.
Energy of ions reaching the sample base was re-
gulated. Ions generated in the ion gun had energy
of 4keV. After 5 minutes of cleaning with these
ions, a negative potential was applied to the bases
in the following order: 800V, 1000V and 1500V.
Changes of the voltage were done every 5 minu-
tes. The total time of ion cleaning with Ar ions
was 20 minutes. Later, the stage of cleaning and
heating with chromium ions was performed. Work
parameters were: 55A/1,7kW; potential on the
bases was set to 1250V. Heating was conducted
for 10 minutes. Layers were deposited by magne-
tron sputtering method on the samples prepared
in such way. In order to improve adherence of
Ti(C,N) layers, first adhesive sublayer of pure
titanium was deposited during 120s with argon
pressure equal to 0,24Pa and with the following
work parameters of magnetron: 3kW/approx. 4.5A.
After two minutes reactive gas was slowly intro-
duced: nitrogen, acetylene or their mixture. De-
position time of appropriate layer was the same
for all processes and equal to 7200s. Polarisation
with constant voltage during deposition was -
100V. Pressure of the process was 0,27Pa in each
case. The reactive gases and their flow is presen-
ted in Tab. 3. These were the only variables of the
processes.

Tab. 3. Przeplywy gazéw reaktywnych

Tab. 3. Reactive gas flow

Rodzaj gazu Jednostka przeplywu Probki / Samples
Gas Flow unit S1 S2 S3 S4 S5
N, [sccm] 0 8 12 16
CH, [sccm] 8 6 4 2 0

Po osadzeniu komora prézniowa z probka-
mi zostala ostudzona i dopiero wtedy wyjmowa-
no wsad. Tak przygotowane probki poddano ba-
daniom majacym na celu okreslenie twardosci,
modutu sprezystosci oraz przyczepnosci warstw
do podloza.

After deposition the vacuum chamber was
cooled down and only then the samples were ta-
ken out. The samples prepared in this way under-
went tests aiming at determining the hardness,
the modulus of elasticity and the adhesion of the
layers to the substrate.
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Pomiary modulu sprezystosci oraz twar-
dosci warstwy wykonano metodg nanoinden-
tacji, wykorzystujac urzadzenie Nano Indenter
G200 firmy MTS z zastosowaniem trybu CLS.
Polega on na cigglym wciskaniu penetratora
w badany material (w tym przypadku byt to
penetrator typu Bekovich), a nastepnie jego od-
cigzaniu. W ten sposéb otrzymujemy dwie krzy-
we — krzywa obcigzania i krzywa odcigzania.
Krzywa obcigzania stuzy do okre$lenia twar-
dosci, a krzywa odcigzania do okreslenia mo-
dutu sprezystosci badanego materiatu [22-23].
Penetrator wciskano do glebokosci okoto 2 pm,
co bylo wystarczajace do okreslenia wartosci mo-
dutu i twardosci badanych powlok. Uzyskane
wykresy przedstawiono na rys. 2 i 3.

Pomiary przyczepnosci warstwy wykona-
no wg normy VDI 3198 [24]. Polega on na wy-
konaniu pomiaru twardosci Rockwella w skali
C i poréwnaniu wygladu otrzymanego odcisku
z wzorcami i okredleniu stopnia delaminacji
powloki. O wyborze metody zdecydowal fakt,
ze podloze wykonane ze stopu Ni-Cr ma sto-
sunkowo malg warto$¢ (okoto 300HV), a zas-
tosowanie najczgsciej stosowanej metody rysy
powodowato uginanie sie podloza i pekanie wars-
twy, zanim nastapita jej delaminacja. To unie-
mozliwialo okreslenie obcigzenia, przy ktérym
nastepowato odrywanie warstwy. Otrzymane w wy-
niku badania odciski, obserwowano w elektrono-
wym mikroskopie skaningowym Hitachi S3000N
przy powiekszeniach 90x i 1000x. Otrzymane
odciski przedstawiono na rys. 4-8.

3. WYNIKI BADAN I DYSKUSJA

Na rys. 2 i 3 przedstawiono wykresy uzys-
kane w probie nanoindentacji. Wykres na rys. 2
przedstawia zmian¢ modulu sprezystosci posz-
czegdlnych powlok wraz z glebokoscig wgnia-
tania penetratora. Wykres na rys. 3 w analogicz-
ny sposob przedstawia twardos¢.

The measurements of the modulus of elasti-
city and the hardness were performed by the nano-
indentation method with the use of the Nano In-
denter G200 by MTS, in the CLS mode. It con-
sisted in the penetrator being constantly forced
into the tested material (in this case, it was
a Bekovich-type penetrator), and next relieved.
In this way, two curves were obtained: the load
curve and the unload curve. The load curve is
used to determine the hardness, whereas the un-
load curve - to determine the modulus of elasti-
city of the examined material [22-23]. The pene-
trator was forced in to the depth of about 2 ym,
which was sufficient for the determination of the
value of the modulus and the hardness of the
tested coatings. The obtained diagrams are pre-
sented in Fig. 2 and 3.

The measurements of the coating’s hard-
ness were performed according to the VDI 3198
standard [24]. The latter consists in measuring
the Rockwell hardness in scale C as well as com-
paring the appearance of the obtained indenta-
tion with the models and determining the coat-
ing’s delamination degree. The selection of the
method was justified by the fact that a substrate
made of the Ni-Cr alloy has a relatively low
value (about 300HV) and applying the most
frequently used fracture method caused the sub-
strate to deflect and the layer to fracture before
its delamination. The obtained indentations under-
went observations under a scanning electron micro-
scope Hitachi S3000N with the magnifications
of 90x and 1000x. The obtained indentations
are presented in Fig. 4-8.

3. TEST RESULTS AND ANALYSIS

Fig. 2 and 3 show the diagrams obtained in
the nano-indentation test. The diagram in Fig. 2
presents the change in the modulus of elasticity
of particular coatings depending on the depth of
the penetrator being forced into the material. The
diagram in Fig. 3 presents the hardness in an
analogical manner.
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Rys. 3. Twardo$ci w funkeji glebokosci weiskania penetratora w powtokach

Fig. 3. Hardness in the function of the depth of the forced-in penetrator

Charakter krzywych twardosci i modutu spre-
zystosci jest taki sam — poczatkowo wznoszg si¢
one, osiggajac maksimum, a nastepnie opadajg
do wartosci zblizonych dla stopu podtoza. Maksy-
malna warto$¢ na krzywej przyjmowana jest jako
warto$¢ charakteryzujaca powloke. Pdzniejszy
spadek jest efektem oddziatywania podloza. Od-
czytane z wykresow wartosci przedstawiono
w tab. 4.

The character of the hardness and modulus
of elasticity curves is the same — at first they rise,
reaching the maximum, and next they drop to
the values similar to those of the substrate alloy.
The maximal value of the curve is assumed as
the value characterizing the coating. The follow-
ing drop is an effect of the interaction with the
substrate. The values read off the diagrams are
presented in Tab. 4.

Tab. 4. Modul sprezystosci i twardo$¢ badanych warstw
Tab. 4. Modulus of elasticity and hardness of tested layers

Warstwa Twardo$¢ [GPa] Modut sprezystosci [GPa]
Layer Hardness [GPa] Modulus of elasticity [GPa]
S1 34 382
S2 31 330
S3 26 308
S4 24 289
S5 20 272
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Jak wynika z danych przedstawionych w tab. 4,
wraz ze wzrostem zawartosci wegla w powloce
Ti(C,N), ro$nie twardo$¢ oraz modul sprezys-
tosci. Otrzymane dane zaréwno dla czystego azot-
ku TiN, jak i czystego weglika TiC, mieszcza sie
w gornej granicy wartosci prezentowanych w in-
nych doniesieniach literaturowych - TiN w gra-
nicach 18-21 GPa, TiC w granicach 28-35 GPa.
Podobng zaleznos$¢ mozna zaobserwowac dla mo-
dulu sprezystosci, ktorego warto$¢ rowniez ros-
nie wraz ze wzrostem zawarto$ci wegla w pow-
foce Ti(C,N). Natomiast otrzymane wyniki sg
dla azotku tytanu podobne do wartosci litera-
turowych (uzyskano 272 GPa - literaturowe okoto
250 GPa). W przypadku weglika tytanu otrzy-
many wynik 382GPa jest mniejszy od literatu-
rowego: 410-510 GPa. Trudno natomiast po-
réwnacé wartosci twardosci i modulu sprezys-
tosci powlok zawierajacych zaréwno azot, jak
i wegiel, poniewaz w literaturze brak jest danych
dla badanych w tej pracy materialow, jednak
ogolna tendencja jest zgodna z danymi litera-
turowymi [25-28]. Wlasciwosci mechaniczne
weglikoazotkow tytanu silnie zalezg od ich ste-
chiometrycznodci i metody wytwarzania, przy
czym najwyzsze osiaga sie dla skladow stechio-
metrycznych podanych w pracach [26, 28]. Otrzy-
mane roznice moga wiec wynika¢ z roéznic
w stechiometrycznosci badanych weglikoazot-
kow. Reasumujac, nalezy stwierdzié, ze z punktu
widzenia zastosowan powtok Ti(C,N) w pro-
tetyce i ortodongji otrzymane wyniki s3 w pelni
zadowalajace. Powinny zapewni¢ wystarczajaca
trwalo$¢ podczas uzytkowania elementéw pro-
tetycznych i ortodontycznych.

Na rys. 4-8 przedstawiono wyniki pomia-
réw adhezji badanych powlok.

500 um

a)

Rys. 4. Odcisk probki S1 - obraz w elektronach wstecznie rozproszonych: a) powiekszenie 90x, b) powiekszenie 100x

As can be inferred from the data presented in
Tab. 4, together with the increase of the carbon
content in the coating Ti(C,N), the hardness and
the modulus of elasticity increase as well. The ob-
tained data, both for the pure nitride TiN and
the pure carbide TiC, are within the upper limit
of the values presented in other literature reports
- TiN in the range of 18-21 GPa, TiC in the ran-
ge of 28-35 GPa. A similar dependence can be
observed for the modulus of elasticity, whose va-
lue rises together with the increase of the carbon
content in the Ti(C,N) coating. As regards tita-
nium nitride, the obtained results are similar to
the literature data (obtained value: 272 GPa -
literature value: about 250 GPa). In the case of
titanium carbide, the obtained result 382GPa is
lower than that in the literature: 410-510GPa.
It is, however, difficult to compare the values of
the hardness and modulus of elasticity of the
coatings containing both nitrogen and carbon,
as the literature lacks data for the materials exa-
mined in this work. Still, the general tendency is
in accordance with the literature data [25-28].
The mechanical properties of titanium carbonit-
rides strongly depend on their stoichiometricity
and the obtaining method, and the highest pro-
perties are obtained for the stoichiometric com-
positions given in papers [26, 28]. The obtained
differences can thus result from the differences
in the stoichiometricity of the examined carbo-
nitrides. To sum up, it should be stated that, from
the point of view of Ti(C,N) coating applications
in prosthetics and orthodontics, the obtained results
are fully satisfying. The latter should provide a suffi-
cient durability during the use of prosthetic and
orthodontic elements.

Fig. 4-8 show the results of the adhesion
measurements performed on the examined coatings.

Fig. 4. Indentation of sample S1 - backscattered electron image: a) magnification 90x, b) magnification 100x
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500 pm —— 50 um

a) b)

Rys. 5. Odcisk préobki S2 — obraz w elektronach wstecznie rozproszonych: a) powiekszenie 90x, b) powiekszenie 100x
Fig. 5. Indentation of sample S2 - backscattered electron image: a) magnification 90x, b) magnification 100x

500 M — 50 um

a) b)

Rys. 6. Odcisk probki S3 — obraz w elektronach wstecznie rozproszonych: a) powiekszenie 90x, b) powiekszenie 100x

Fig. 6. Indentation of sample S3 - backscattered electron image: a) magnification 90x, b) magnification 100x

50 um

a) b)

Rys. 7. Odcisk prébki S4 — obraz w elektronach wstecznie rozproszonych: a) powiekszenie 90x, b) powiekszenie 100x

Fig. 7. Indentation of sample S4 — backscattered electron image: a) magnification 90x, b) magnification 100x

500 um

a) b)

Rys. 8. Odcisk prébki S5 — obraz w elektronach wstecznie rozproszonych: a) powiekszenie 90x, b) powiekszenie 100x

Fig. 8. Indentation of sample S5 - backscattered electron image: a) magnification 90x, b) magnification 100x
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Okreslenie adhezji wg normy VDI 3198 po-
lega na poréwnaniu otrzymanych odciskéw z wzor-
cami (przedstawionymi na rys. 9) i okresleniu
stopnia delaminacji powtoki.

Determining the adhesion according to the
standard VDI 3198 consists in comparing the ob-
tained indentations with the models (presented in
Fig. 9) and determining the coating’s delamina-
tion degree.

Zniszczenie / Failure

akceptowalne
acceptable

nieakceptowalne
unacceptable

Rys. 9. Wzorce wg normy VDI 3198 [28]
Fig. 9. Models of the VDI 3198 standard [28]

W otrzymanych pokazanych odciskach nie
zaobserwowano odpryskiwania powloki od pod-
loza. Poréwnanie otrzymanych odciskow ze wzor-
cami wykazalo, ze w mieszczg si¢ one w zakresie
wzorcéw HF1 lub HF2. Wzorce te rdznig si¢ je-
dynie gestoscig peknigé. Uzyskane wyniki nalezy
zaklasyfikowa¢ do wzorca HF1, o bardzo malej
gestoéci peknieé. Swiadczy o tym fakt, ze siatke
pekniecé zaobserwowano dopiero przy znacznym
powiekszeniu (1000x), a nie przy tym, gdzie wi-
da¢ caly odcisk (90x), jak jest w normie. Biorac
pod uwage mozliwos¢ zastosowania powtok Ti(C,N)
jako pokrycia na elementy protetyczne i orto-
dontyczne, nalezy uzna¢, ze przyczepnos¢ otrzy-
manych powlok do podioza ze stopu prote-
tycznego Ni-Cr jest w pelni zadowalajgca i pod-
czas uzytkowania tych elementéw nie powinno
dochodzi¢ do ich delaminacji. Tym samym spet-
nig one ochronng role przed niekorzystnym od-
dzialywaniem skladnikéw stopéw podbudowy
protetyczne;j.

5. WNIOSKI

1. Ze wzrostem zawartosci wegla w pow-
toce typu Ti(C,N) rosnie ich twardos¢
i modul sprezystosci.

The obtained indentations did not exhibit
chipping of the coating from the substrate. The
comparison of the obtained indentations with the
models showed that they are within the range of
models HF1 and HF2. These models differ only
in the density of the fractures. The obtained results
should be classified as being in accordance with
model HF1, which has a very low density of the
fractures. This is proven by the fact that the frac-
ture lattice was observed only at a large magni-
fication (1000x), and not the one at which the
whole indentation is visible (90x), as is according
to the standard. When taking into account the
option of using Ti(C,N) coatings for prosthetic
and orthodontic elements, one should establish
that the adhesion of the obtained coatings to the
substrate made of a prosthetic Ni-Cr alloy is fully
satisfying and no delamination should be observed
during their use. And so, they will fulfill the role
of protection against the disadvantageous effect
of the alloy elements of the prosthetic foundation.

5. CONCLUSIONS

1. Together with the increase of the carbon
content in a Ti(C,N)-type coating, the hard-
ness and modulus of elasticity increase as well.
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2. Adhezja wytworzonych powtok do pod-
loza ze stopu Ni-Cr jest dobra.

3. Wrlasciwosci wytworzonych powlok Ti(CN)
z punktu widzenia ich zastosowan, jako
ochronnych na elementy protetyczne i or-
todontyczne sg zadowalajaca.
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