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Wprowadzenie

Tytan i jego stopy charakteryzujg sie bardzo dobra od-
pornoscig korozyjna, biozgodnoscia, dobra wytrzymatoscia
zmeczeniowa oraz niska gestoscia, co kwalifikuje ten ma-
teriat do grupy najbardziej perspektywicznych biomateria-
tow metalicznych. Wymaga on jednak dodatkowej obrébki
powierzchniowej ze wzgledu na niska odpornosé na zuzy-
cie przez tarcie, a takze zjawisko przechodzenia tytanu do
otaczajgcych tkanek [1,2,3].

W artykule przedstawiono wyniki badai metalograficz-
nych, mikrotwardosci, skladu fazowego, odpornosei na
zuzycie przez tarcie i korozje oraz badania bioclogiczne in
vitro prowadzone na ludzkich fibroblastach warstw kompo-
zytowych typu (Ti,Ni),P+Ti,P+(Ti,Ni) wytworzonych na sto--
pie tytanu Ti-1Al-1Mn poprzez potaczenie chemicznego ni-
klowania bezpradowego z obrobka jarzeniowa [3,4].

Metodyka badawcza

Probki ze stopu tytanu Ti-1Al-1Mn o nastepujacym skia-
dzie chemicznym (1.0%Al, 0.9%Mn, 0.3%Cr, 0.3%Fe,
0.12%Si, reszta Ti) zostaly pokryte warstwa niklowo-fosfo-
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sion independent of sterilization. Taking into consideration
that (Ti,Ni);P surface layers are characterised by good cor-
rosion resistance and significantly better wear resistance
than titanium alloy [4,5] it can be assumed that these layers
produced on titanium alloy could find applications in medi-
cine.
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Introduction

Titanium and its alloys are characterised by a very good
corrosion resistance, good biocompatibility, high fatigue
strength and low density, properties which qualify these
materials to be included in the group of the most prospec-
tive metallic biomaterials. Because, however of their low
frictional wear resistance and the release of elements of
titanium alloys into the surrounding human tissues, they
require an additional surface treatment [1,2,3].

The paper presents the results of examination of the prop-
erties of composite layers of the (Ti,Ni),P+Ti,P+(NiTi) type
produced on Ti-1Al-1Mn titanium alloy by a combination of
electroless chemical nickel plating and a glow-discharge
assisted treatment. The properties examined included:
metallographical features, microhardness, phase composi-
tion, resistance to frictional wear and corrosion, and in vitro
biological properties[3,4].

Materials and methods

Titanium samples with chemical composition (1.0%Al,
0.9%Mn, 0.3%Cr, 0.3%Fe, 0.12%Si, Ti-balance) were
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rowg metodg chemiczng bezpradowa. Nastepnie przepro-
wadzono obrobke w warunkach wytadowania jarzeniowe-
go w atmosferze argonu w temperaturze 700°C przy ci-
$nieniu w komorze roboczej 3 hPa w czasie 4h.
Wytworzone warstwy poddano badaniom:
- odpornosci korozyjnej metodg potencjodynamiczng w sro-
dowisku 0,5M NaCl i roztworze Dulbecco stosujgc skom-
puteryzowany zestaw do badan elekirochemicznych firmy
Atlas-Sollich. Krzywe polaryzacji okreslano polaryzujac
badane probki od potencjatu -1000 mV z szybkoscig zmian
potencjatu -50 mV/min. Elektrodg odniesienia byta nasy-
cona elektroda kalomelowa (NEC).
- metalograficznym z zastosowaniem mikroskopu Neophot
2.
- biozgodnosci w warunkach in vitro prowadzonych na ludz-
kich fibroblastach hodowanych przez 12 dni w ptynie inku-
bacyjnym Dulbecco z dodatkiem ptodowej surowicy ciele-
cej i antybiotykow, w atmosferze 95% powietrza i 5%CO,
w temperaturze 37°C. Liczbe komorek zliczano w komo-
rze Burkera. Wykonano réwniez mikroanalizg sktadu pier-
wiastkowego komaorek i ptynow inkubacyjnych przy uzyciu
mikroanalizatora AN 10000 (Link System Oxford).
- zuzycia przez tarcie metoda "trzy wateczki + stozek"[5].

coated with a nickel-phosphorus layer by the chemicz
electroless method and then subjected to a glow-discharge
assisted treatment carried out in an argon atmosphere at 2
temperature of 700°C under a pressure of 3nPa for 4 hours
The surface layers obtained were examined regards:
- corrosion resistance by the potentiodynamic method in 2
0.5 M NaCl and Dulbecco solution. The potentiodynamic
curves were determined at a temperature of 25°C begin-
ning from a potential of 1000 mV and passing towards the
anodic direction with a potential varying rate of 50 mV/min
and 10 mV/min within the potential region. A saturated calome!
electrode (SCE) was used as the reference electrode.
- metallographic cross-sectional examination - by Neophot
microscope.
- biocompatibility was examined in vitro, using human
fibroblasts grown in a Dulbecco incubation fluid added with
a foetal bovine serum and antibiotics, in an atmosphere
composed of 95% of air and 5% of CO, at a temperature of
37°C. The number of cells was counted using a Burker's
camera. The contents of elements in the cells and in the
incubation fluids were analysed with the use of 2
microanalyser AN 10000 (Link System Oxford).
- resistance to frictional wear using the three rollers + taper
method[5].

B) 40

linear wear [pum]
[§5]

200MPa

20 30 40 50 60 70 RO 90
times of friction [min]

100

RYS.1. Mikrostruktura (A) oraz odpornos¢ na zuzycie przez tarcie (B) warstw typu (Ti,Ni),P+Ti,P+(Ti,Ni)(a) w

porownaniu do stopu tytanu Ti-1Al-1Mn (b).

FIG.1. The microstructures of (Ti,Ni),P+Ti P+(NiTi) layers (A) and a comparison of the values of the frictional
wear resistance (B) of these layers (a) and of Ti-1Al-1Mn alloy (b).

RYS.2. Krzywe polaryzacji w 0,5M NaCl (A) i w roztworze Dulbecco (B) warstw typu (Ti,Ni),P+Ti,P+(Ti,Ni) (a)

oraz stopu Ti-1AlI-1Mn (b).

FIG.2. Polarisation curves determined in 0.5M NaCl (A) and in the Dulbecco (B) solution for (Ti,Ni),P+Ti,P+(NiTi)

layers

Wyniki badan i dyskusja

Na rysunku 1 przedstawiono mikrostrukture warstw typu
(Ti,Ni),P+Ti,P+(Ti,Ni) oraz wyniki badan odpornosci na zu-
zycie przez tarcie. Twardos¢ wytworzonej warstwy po-
wierzchniowej wynosita okoto 900HV0,05 (stopu tytanu
ok.350HV0,05). Byly to warstwy o wysokiej odpornosci na
zuzycie przez tarcie (RYS.1B) i na korozje (RYS.2), kto-
rych topografie powierzchni, sklad fazowy mozna kontro-
lowac parametrami procesu [3].

Warstwy typu (Ti,Ni);P+Ti,P+(Ti,Ni) charakteryzuja sie
dobrg biozgodnoscia (RYS.3.)

Results

FIGURE 1 shows the microstructure of
(Ti,Ni);P+Ti;P+(NiTi) layers and the measured values of their
frictional wear resistance. The hardness of the surface lay-
ers produced on titanium is about 900 HV0.05 (and those
on the fitanium alloy - about 350 HV 0.05). The layers have
a high resistance to frictional wear and corrosion. Their sur-
face topography and phase composition can be controlled
by modifying the process parameters[3].

The (Ti,Ni),P+Ti;P+(NiTi) layers show a good biocompatibility
(FIG.3).
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RYS.3. Proliferacja i liczba komoérek martwych w
populacji fibroblastéw na badanych materiatach
po 12 dniach hodowli na stopie Ti-1AI-1Mn (A) i na
warstwach typu (Ti,Ni)3P+Ti3P+(Ti,Ni) (B).

FIG.3. The proliferation and the number of dead
cells in a fibroblast population after a 12 day culture
on Ti-1Al-1Mn alloy (A) and on (Ti,Ni)3P+Ti3P+(NiTi)
layer (B).

Jak wynika z RYS.3. w populacji fibroblastow rosnacych
na warstwach typu (Ti,Ni);P+Ti,P+(Ti,Ni) nie wystepowaty
komérki martwe, a liczba wszystkich komérek byta wyzsza
niz na stopie tytanu. Mikroanaliza skiadu pierwiastkowego
komarek i ptyndw inkubacyjnych z hadowli fibroblastow ro-
snacych na probkach pokrytych badang warstwg nie wy-
kazata w nich obecnosci Nii Ti, co $wiadczy o ich odporno-
sci na korozje w warunkach biologicznych[3].

Warstwy typu (Ti,Ni),P+Ti,P+(Ti,Ni) majg charakter dy-
fuzyjny, charakteryzuja sie dobrg odpornoscia na zuzycie
przez tarcie i korozje, sg biozgodne w warunkach in vitro
oraz mogg chroni¢ przed uwalnianiem skiadnikow stopu
do otaczajgcych komorek, tkanek i ptynow.
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As can be seen from FIG.3, the fibroblast population grow-
ing on (Ti,Ni),P+Ti,P+(NiTi) layers does not contain dead
cells and the total number of cells is higher than that in the
population grown on Ti-1Al-1Mn alloy. A microanalysis of
the element contents in the cells and in the incubation flu-
ids, taken from the culture of the fibroblasts grown on the
coated samples, does not show the presence of Ni and Ti,
which provides evidence that, in this biological environment,
the samples are resistant to corrosion[3].

The (Ti,Ni),P+Ti,P+(NiTi) layers have a diffusion character,
are characterised by a good resistance to frictional wear
and corrosion, are biocompatible under in vitro conditions
and can prevent the release of the alloy constituents into
the surrounding cells, tissues and fluids.
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Streszczenie

Szczegolng trudnoscé w leczeniu protetycznym
mamy do czynienia w przypadkach, kiedy oprocz wro-
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Abstract

Particular difficulties in prosthetic treatment are
cases in which apart from congenital enamel hypo-
plasia also in complete total overbite occurs. Authors
present a description of a therapeutic procedure in a
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