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Slowa kiuczowe: leczenie chirurgiczne, ztamania
wysokie wyrostka kiykciowego zuchwy, metoda Elli-
sa, sposoby stabilizacji,

W Klinice Chirurgii Szczekowo-Twarzowej PAM w
Szczecinie w pierwsze] potowie 2002 roku operowano 6
pacjentow z wysokim ztamaniem wyrostkéw kiykciowych
zuchwy metodg Ellisa. Leczenie operacyjne wysokich zla-
man wyrostkoéw klykciowych zuchwy, w odrdznieniu od
metody zachowawczo-ortopedycznej ma przywrécié szyb-
ko prawidlowa funkcje stawu skroniowo-zuchwowego i
mozliwos¢ prawidlowego odzywiania sie. Z dostepu zewna-
trzustnego jak do parotidectomii po wypreparowaniu pnia i
gatezi nerwu twarzowego oraz po osteotomii czesci gatezi
zuchwy, wytuszczano glowe wyrostka kiykciowego. Zespa-
lano odtamy kostne poza polem operacyjnym i w catosci
jako jeden odfam reimplantowano, po czym zespalano ze
stabilnym dalszym fragmentem gatezi zuchwy za pomoca
miniptytek tytanowych. Do stabilizacji glowy wyrostka klyk-
ciowego wykorzystywano: nierdzewny drut stalowy, mi-
kro, miniptytki - tytanowe. Dodatkowo zaktadano wigzanie
elastyczne miedzyszczekowe do 7 dni po zabiegu. W jed-
nym przypadku zmiazdzony wyrostek kiykciowy zuchwy za-
stgpiono miniptytka i membrana tytanowa. Celem pracy byta
wstepna kliniczna i radiologiczna ocena wykorzystanych
materialéw do stabilizacji ztamanych wyrostkéw kiykcio-
wych zuchwy. Bardzo duze sity nacisku w czasie nagryza-
nia moga przemiescic mato stabilng i delikatng glowe zu-
chwy. Materiat stabilizujacy powinien by¢ zatem twardy i
wytrzymaty na zginanie. Na podstawie obrazu radiologicz-
nego stwierdzono, ze druti mikroplytki nie stanowig dobre-
go stabilizatora dla glowy wyrostka klykciowego zuchwy w
metodzie Ellisa. W czasie aktu zucia dochodzi do prze-

facial nerve and osteotomy of mandibular branch, the head
of condylar process was exarticulated. The 2 fragments of
condylar process were ostheosintesised out of operation field
and than rebuilt condylar process was reimplantated. Restored
condylar process was fixed with mandibular branch with tita-
nium miniplate(s)

For the stabilization of the head of condylar process we
use metallic wire, microplates, miniplates. Additionally in
the old fractures of condylar process we use bimaxillary
fixation for 7 days. In one case we replaced the crushed
condylar process by titanium miniplate bent to make similar
to form of condylar process and titanium mesh sutured to
disc.

The aim of work was to estimate the stabilization of condy-
lar process by metallic wire, microplate(s) and miniplate(s).
The forces during mastication are immense and may cause
migration of very fragile head of condylar process if it is not
fixed in stable way. The material for stabilization should be
very hard, resistant to bending.

On the base of radiological view we state that metalic wire
and microplate(s) are not good for fixation the fractures of
condylar process in Ellis method because mastication act
make them bend forward.

Miniplate(s) assure right stabilization, but make greater loss
of the bone in comparing with metallic wire or microplate(s).
This fact may cause atrophia of condylar head.
Usefulness of 3 mentioned above materials for osteosyn-
thesis of condylar process require farther radiological and
clinical observations.
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przednim. Wykorzystanie miniplytki zapewnia dobra stabi-
lizacje, ale powoduje wigkszg utrate masy kostnej w po-
rownaniu z drutem i mikroptytkami. Fakt ten moze dopro-
wadzi¢ do atrofii glowy wyrostka klykciowego w leczeniu

chirurgicznym ztaman wyrostka klykciowego zuchwy me-

todg Ellisa. Ocena ostateczna przydatnosci materiatow do
stabilizacji glowy wyrostka kiykciowego wymaga dalszych
obserwacji klinicznych i radiologicznych.

MIKROSTRUKTURA

| WLASCIWOSCI
MIKROMECHANICZNE
BIOMATERIALOW
TYTANOWYCH

T. MoskaLewicz*, W. Rakowski**,
A. Czvrska-FiLEmonowicz*

*“Wypziat METALURGH | INZYNIERII MATERIALOWEJ
Axapemia Gornoczo-HuTtnicza w KrRakowie

*Wrypziae InzyNiERI MecHaNICZNES | RoBOTYKI,
ArapeEmia Gorniczo-Hutnicza w Krakowle

Streszczenie

W pracy przeprowadzono szczegdtowq charaktery-

......IO.....I...‘........................

MICROSTRUCTURE

AND MICROMECHANICAL
PROPERTIES

OF TITANIUM
BIOMATERIALS

T. MoskaLewicz*, W. Rakowski**,
A. Czyrska-FiLEmonowicz*

*FacuLTy oF METALLURGY AND MATERIALS ENGINEERING,
UNIVERSITY oF MiNING AND METALLURGY, KrAKow, PoLan
**FacuLty oF MEcHANICAL ENGINEEERING AND Rosorics,
UNIVERSITY OF Mining AND METALLURGY, Krakow, PoLaND

Abstract

The aim of the present work detailed characterisation
of the microstructure of nitrided layers produced un-
der glow discharge conditions on two titanium-alloys:
Ti-1Al-1Mn and Ti-6Al-7Nb. Transmission electron
microscopy investigations of cross-sectional thin foils,
showed that the external nitrided sublayer exhibits
nanocrystalline structure. Phase identification within
the layers, was carried out by electron diffraction.
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styke mikrostruktury warstw azotowanych wytworzo-
nych w warunkach wyfadowania jarzeniowego na sto-
pach tytanu: Ti-1AI-1Mn i Ti-6Al-7Nb. Badania cien-
kich folii wykonanych z przekrojéw poprzecznych pro-
bek przy uzyciu transmisyjnego mikroskopu elekiro-
nowego ujawnify nanokrystaliczng strukture zewnetrz-
nej warstwy azotowanej. Wykorzystujac metode dy-
frakcji elektronow wykonano analize faz wystepujg-
cych w warstwach azotowanych.
Pomiary wifasciwosci mikromechanicznych (mikro-
twardosc, moduf Younga) warstw azotowanych wy-
kazafty wystepowanie wyraznej korelacfi pomiedzy mi-
krostrukturg warstw, a ich wfasciwosciami mikrome-
chanicznymi. Na podstawie przeprowadzonych prob
"scratch-test” stwierdzono, ze warstwy azotowane
majg dobra przyczepnosc do badanych stopow tyta-
ne.

Stowa kluczowe: biomateriafy tytanowe, warstwy
azotowane, mikrostruktura, scraich test

Wprowadzenie

Ciagle rosngce wymagania stawiane biomateriatlom wy-
muszajg na inzynierii materiatowej poszukiwania nowych
metod i technologii poprawiajacych ich wiasciwosci uzyt-
kowe. Duzg nadzieje na poprawe tych wiasciwosci uzytko-
wych stwarza intensywnie rozwijajaca sie inzynieria po-
wierzchni [1-3]. Jedng z perspektywicznych metod wytwa-
rzania cienkich warstw na biomateriatach tytanowych jest
azotowanie w warunkach wytadowania jarzeniowego. Me-
toda ta pozwala na wytworzenie warstw powierzchniowych
o kontrolowanym sktadzie chemicznym i fazowym, grubo-
sci, mikrostrukturze i topografii powierzchni [4,5].
Warstwy powierzchniowe wytwarzane na biomateriatach
tytanowych poprawiajg nie tylko ich odpornoscé na korozje
i odpornosc na Scieranie, ale zapobiegaja przechodzeniu
szkodliwych pierwiastkow wchodzacych w sktad implantu
do organizmu i wplywajg na poprawe jakosci potgczenia
implant-otaczajaca tkanka kostna [6].

Podstawowa charakterystykg cienkich warstw dla roznego
rodzaju zastosowan w medycynie jest ich przyczepnosc
do podtoza [3]. Ma ona bezposredni wplyw na przedtuze-
nie zywotnosci pokrywanych biomateriatow i decyduje o
uzytecznosci badanej warstwy do okreslonego zastosowa-
nia lub moze jg catkowicie wyeliminowac.

Celem prezentowanych badan byta korelacja mikrostruk-
tury warstw azotowanych wytworzonych metodg wylado-
wania jarzeniowego na stopach Ti-1Al-1Mn (stop pseudo-
) i Ti-BAI-7TNb (stop e +3) z ich wiasciwosciami mikrome-
chanicznymi, co powinno przyczynic sie do poprawy wia-
sciwosci uzytkowych tych biomateriatow.

Material i metodyka badan

Materiatem do badan byly warstwy azotowane wytwo-
rzone na stopach tytanu: Ti-1A-TMn i Ti-6AI-7Nb. Warstwy
powierzchniowe wytwarzano przez azotowanie w warun-
kach wyladowania jarzeniowego. Proces prowadzono w
czasie 4 godzin w atmosferze czystego azotu przy cisnie-
niu 4 hPa w temperaturze 1000°C (dla stopu Ti-1AI-1Mn) i
900°C (dla stopu Ti-6AI-7Nb). 5
Badania mikrostrukiur warstw azotowanych przeprowadzo-
no przy uzyciu transmisyjnych mikroskopow elektronowych
(TEM): firmy JEOL JEM-2010 ARP i firmy PHILIPS CMZ20.
Grubosci warstw azotowanych wyznaczano na zgtadach
metalograficznych wykonanych z przekrojow poprzecznych
probek przy pomocy mikroskopu swietlnego (LM). ldentyfi-
kacje fazowsg warstw przeprowadzono metoda selektyw-
nej dyfrakcji elektronow (SAED) oraz dyfrakcji promienio-
wania rentgenowskiego.

The measurements of micromechanical properties
(microhardness, Young modulus) of nitrided layers
showed the correlation between the microstructure of
surface layers and theirs micromechanical properties.
The results of ,scratch-tests” experiment showed that
nitrided layers exhibits a good adhesion to the sur-
face of titanium alloys investigated.

Key words: titanium biomaterials, nitrided layers,
microstructure, scratch test

Introduction

Continuously growing requirements concerning the usage
properties of biomaterial stimulate the development of ma-
terials engineering in the field of searching of new methods
and technologies. Surface engineering playas an important
role in improvement of the usage proprieties of titanium
biomaterials [1-3]. One of the perspective methods of pro-
duction of thin layers on titanium biomaterials is nitriding
under glow discharge conditions [4,5]. This method ena-
bles the producing of surface layers with conirolled chemi-
cal and phase composition, thickness, microstructure and
topography of surface.

Surface layers produced on titanium biomaterials improve
not only their corrosion and wear resistance, but also pre-
vent crossing of harmful chemical elements from the
warehous of implant to organism and influence on the qual-
ity improvement of an implant - surrounding tissue connec-
tion [6].

The adhesion of the layers to the bulk material is their basic
characteristic, which should be taken into account for dif-
ferent kinds of medicine applications [3]. It has direct influ-
ence onto the prolongation of viability of covered biomaterials
and decides about the usefulness of a particular layer for
definite applications.

The goal of presented investigations was the correlation
between microstructure and micromechanical properties of
nitrided layers produced on the Ti-1Al-1Mn (near « alloy) and
Ti-BAI-7Nb («+p alloy) alloys under glow discharge condi-
tions. This correlation should lead to an improvement of tita-
nium biomaterials usage properties.

Materials and methods

The investigations were performed on nitrided layers on
two titanium-based alloys: Ti-1Al-1Mn and Ti-6Al-7Nb. The
surface layers were produced by nitriding process under
glow discharge conditions. The nitriding process was per-
formed in an N, atmosphere at a pressure of 4 hPa per 4
hours at 1000°C (for Ti-1Al-1Mn alloy) and 900°C (for Ti-
B6AI-7NbD alloy).

Microstructural analysis of nitrided layers was performed
by means of transmission electron microscopy (TEM) us-
ing: JEOL JEM-2010 ARP and PHILIPS CM20 microscopes.
The thickness of the nitrided layers was determined on the
cross-sectional specimens using light microscopy (LM).
Phase identification was performed using selected area elec-
tron diffraction (SAED) and X-ray diffraction methods. Size
distribution of the crystallites was determined using image
analysis quantitative TEM metallography methods using
"AnalySIS" program.

The microhardness and Young's modulus of titanium alloys
and nitrided layers were measured using Micra Combi Tester
(MCT) of CSEM Instruments with a Vickers' indenter. The
measurements were performed for three different depths of
1.5 um, 5 um and 15 pm. The adhesion of nitrided layers to
the underlying bulk (substrate) was investigated by means
of scratch test method. The scratch tests were performed
using the MCT with the Rockwell indenter with the diamond
tip radius of 200 pm, speed (dx/dt) of 1.51 mm/min, loading
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W celu wyznaczenia rozkladu wielkosci krystalitow, elek-
tronicznie przetworzone obrazy uzyskane z mikrostruktur
przekroju poprzecznego warstw azotowanych poddano
analitycznej obrobce komputerowej przy uzyciu programu
"AnalySIS".

Pomiary mikrotwardos$ci i modutéw Younga stopow tytanu
oraz warstw powierzchniowych przeprowadzono za pomo-
cq urzadzenia Micro Combi Tester (MCT) firmy CSEM In-
struments stosujac wgtebnik Vickers'a. Pomiary mikrotwar-
dosci i modutu Younga wykonano dla trzech roznych za-
glebien penetratora: 1,5 um, 5 umi15 um. Metodg "scratch-
test" okreslono przyczepnos¢ warstw do podioza. W pro-
bie "scratch-test" uzyto diamentowego wglebnika Rockwella
0 promieniu wierzchotka 200 pm. Stosowano obciazenie
zmieniajace sie w zakresie od 0,03 do 25 N, przy predko-
Sci przesuwu wgtebnika 1,51 mm/min. Odcinek pomiaro-
wy wynosit 3 mm.

Wyniki

Obserwacje przeprowadzone przy uzyciu LM wykazaly, ze
warstwa azotowana wytworzona na stopie Ti-1Al-1Mn ma
prawie jednakowg grubosc¢ na catej powierzchni probki
(RYS.1a). Warstwa azotowana wytworzona na stopie Ti-
BAI-7Nb charakteryzuje sie nieréwnomierng powierzchnia
rozdziatu warstwa/stop (RYS.1b). Warstwa azotowana wy-
tworzona na stopie Ti-1AI-1Mn ma grubo$é ok. 76 pm, zas
na stopie Ti-6Al-7Nb ok. 25 um.

Mikrotwardos¢ Vickersa i modut Younga warstw azotowa-
nych wyznaczano przy zagtebieniach penetratora: 1,5 um,
S pm oraz 15 pm (w przypadku warstwy na stopie Ti-1Al-
1Mn) oraz przy zagtebieniach 5 pm oraz 15 ym (w przy-
padku warstwy na stopie Ti-8AI-7Nb). Wyniki pomiarow dla
warstw i dla materiatu rodzimego (podioza) pokazano na
RYS.1. Stwierdzono, ze warstwy azotowane maja znacz-
nie wieksza mikrotwardos$¢ od podioza. Warstwa na stopie
Ti-1Al-1Mn charakteryzuje sie rowniez znacznie wiekszym
modutem Younga w poréwnaniu z modutem Younga ma-
teriatu rodzimego, natomiast modut Younga warstwy na sto-
pie Ti-BAI-7Nb jest zblizony do modutu Younga podioza.

RYS.1. Struktura warstw
wytworzonych na stopach:

a) Ti-1Al-1Mn w temperaturze 1000°C

b) Ti-6Al-7Nb w temperaturze 900°C, (przekroje
poprzeczne, LM)

Na rysunku naniesiono wyniki pomiarow
mikrotwardosci i modutu Younga

FIG.1. Structure of the nitrided layers produced on:
a) Ti-1Al-1Mn alloy at 1000°C,

b) Ti-6AIl-7Nb alloy at 900°C, (cross-section, LM)
The results measurements of the microhardness
and Young modulus are shown on the figures,

azotowanych

Stwierdzono, ze warstwa na stopie Ti-1Al-1Mn (zwlaszcza
jej zewnetrzna czesé) charakyteryzuje sie wieksza mikro-
twardoscig niz warstwa wytworzona na stopie Ti-6AI-7Nb.
Badania mikrostruktur warstw azotowanych przeprowadzo-
ne przy uzyciu TEM wykazaty, ze mikrostruktura warstw
na przekroju poprzecznym nie jest jednorodna i sktada sie
z morfologicznie réznych podwarstw. Na RYS.2 pokazano
mikrostrukture warstwy na stopie Ti-1Al-1Mn azotowanym

rate (dl/dt) of 12.5 N/min, load range 0.03-25 N and scratch
length of 3 mm.

Results

LM investigations revealed that the thickness of nitrided
layer produced on the Ti-1Al-1Mn alloy was almost equal
on the whole examined surfave of the sample (FIG.1a).
The nitrided layer produced on Ti-6Al-7Nb alloy exhibited
non-uniform layer/bulk interface (FIG.1b). The thickness of
nitrided layer on Ti-1Al-1Mn was about 76 um, while the
layer produced on Ti-6Al-7Nb alloy was about 25 um.
The microhardness and Young's modulus were measured
for 1.5 ym, 5 ym and 15 um depth of indenter (for the layer
on Ti-1Al-1Mn alloy) and 5 um and 15 pm (for the layer on
Ti-BAl-7Nb alloy). FIG.1 shows results measurements for
bulk materials and for the surface layers. It was found that
nitrided layers exhibit higher microhardness than bulk ma-
terials. The layers produced on Ti-1Al-1Mn alloy exhibit also
higher Young's modulus in comparison with a bulk mate-
rial. The Young's modulus of nitrided layer produced on Ti-
BAI-7TNb alloy was similar to Young's modulus of bulk ma-
terial. It was established that the microhardness of the layer
formed on Ti-1AI-1MN alloy (especially its outer sublayer)
was much higher than that formed on Ti-6AI-7Nb alloy.
TEM investigations of the cross-sectional thin foils revealed
that microstructure of nitrided layers consists of different
sublayers. FIG.2 shows a mictrostructure of the layer formed
on Ti-1Al-1Mn alloy nitrided at 1000°C. It was found, that
outer very thin (thickness about 1 pym) TiN (cubic face
centered) sublayer is composed of crystallites of about 40
nm size and therefore has nanocrystalline structure. Quter
sublayer is followed by the second sublayer consisted of
tetragonal body centered Ti,N phase and exhibit granular
structure. The third sublayer consists of tetragonal primi-
tive Ti*N phase. The grain size of Ti,N phase layer is much
larger than that of nanocrystalline TiN outer sublayer. The
fourth inner sublayer is formed by aTi(N).

The adherence of a nitriding layer to substrate was evalu-
ated by scratch test, which consist in scratching of surface
with a diamond indenter. The test has been conducted in
accordance to standard procedure [7], with constant speed
of a sample and uniformly increased an indenter load. The
applied load, tangential force, penetration depth and acous-

0,2 |_.'|;|. l

RYS. 2. Mikrostruktura warstwy na stopie Ti-1Al-
1Mn azotowanym w temperaturze 1000 °C, (TEM,
cienka folia z przekroju poprzecznego) oraz
dyfraktogramy elektronowe podwarstw
zaznaczonych na rysunku jako 1,2,3

FIG. 2. Microstructure of the surface multilayer on
Ti-1AlI-1Mn alloy nitrided at 1000°C, (TEM, cross-
sectional thin foil) accomplished by SEAD patterns
taken from particular sublayers marked as 1,2,3
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w temperaturze 1000°C.

Stwierdzono, ze zewnetrzna (oznaczona nr 1) bardzo cien-
ka (grubosé ok.1um) podwarstwa azotku tytanu TiN o struk-
turze regularnej sciennie centrowanej jest zbudowana z kry-
stalitow o wielkosci ok. 40 nm, ma wiec strukture nanokry-
staliczna. Nanokrystaliczng strukture tej podwarstwy po-
twierdza uzyskany dyfraktogram pierscieniowy (nr 1) po-
kazany na RYS.2. Zewnetrzna podwarstwa przechodzi w
warstwe Ti,N o strukturze tetragonalnej przestrzennie cen-
trowanej (oznaczona nr 2). W warstwie tej wystepujg ziar-
na o znacznie wigkszym rozmiarze niz w zewnetrznej war-
stwie nanokrystalicznej.

Kolejng podwarstwe (oznaczong nr 3) oddzielong wyrazna
granica rozdziatu, tworzy faza Ti,N o strukturze tetragonal-
nej prymitywnej. Ostatnia podwarstwe stanowi roztwar
aTi(N).

Przyczepnosc warstw azotowanych do podioza oceniano
w probie "scratch-test", kiora polega na zarysowaniu ba-
danej powierzchni diamentowym wgtebnikiem. Badania
przeprowadzono wg znormalizowanej procedury [7], przy
statej predkosci przesuwu probki | jednostajnie narastaja-
cym obcigzeniu wgtebnika. Rejestrowano site nacisku, site
styczng, gtebokosc penetracii i emisje akustyczna. Emisja
akustyczna (AE, ang. acoustic emission) z powierzchni
probki pozwala na uzyskanie informacji o pekaniu warstw
przypowierzchniowych pod naciskiem penetratora. \Wartosé
nacisku odpowiadajaca pierwszemu peknieciu warstwy lub
oderwaniu jej fragmentu od podtoza, sygnalizowanego
przez wyrazny pik na wykresie AE jest waznym parame-
trem mikromechanicznym warstwy nazywanym naciskiem
krytycznym (L, ang. critical load).

Na RYS.3. pokazane sg bruzdy w warstwach azotowanych
po przejsciu wglebnika w probie "scratch-test".

W prébach "scratch-test" wgtebnik bruzdowal powierzch-
nie rownomiernie, bez widocznych (na wykresach siti AE)
efektow pekania i delaminacji miedzywarstwowej lub od-
spajania warstwy azotowanej od podioza. Obserwowane
w fazie poczatkowej testu skoki wartosci sity stycznej spo-
wodowane byly duza chropowatoscig powierzchni warstw.
W tej fazie proby wglebnik usuwat krysztaty z wierzchot-
kow mikronierownosci i je rozdrabniat.

W calym zakresie glebokosci penetracji (przy maksymal-
nym obcigzeniu penetratora 25 N) nie stwierdzono peka-
nia lub delaminacji warstwy azotowane;j.

Dyskusja

Jedng z najwazniejszych wiasciwosci uzytkowych charak-
teryzujacych cienkie warstwy jest ich przyczepnosc do pod-
toza. Wyniki prob "scratch-test" pokazaly, ze warstwy azo-
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RYS.3. Powierzchnie warstw azotowanych po
probie "scratch-test™:

a) warstwa na stopie Ti-1Al-1Mn, proba przy
obcigzeniu 23,3 N; .

b) warstwa na stopie Ti-6Al-7Nb, proba przy
obcigzeniu 22,7 N; (LM)

FIG.3. The surface of nitrided layers after scratch-
test:

a) layer on Ti-1Al-1Mn alloy after testing with the
load of 23,3 N;

b) layer on Ti-6Al-7Nb alloy after testing with the

-

tic emission was simultaneously recording. Acoustic emis-
sion from the surface of a sample can be used to obtzin
information about fracture of surface layer under the indenter
loading. A smallest value of a load corresponds to first frac-
ture of the coating or delamination, registered as an abrup:
increase at AE diagram, it is a significant micro-mechan:-
cal parameter of the surface layer, called Critical Load.
FIGURE 3 shows the scratches in a nitriding layers after
examination.

During each scratch-test indenter ridging the surface un-
formly, without significant effects at the diagrams of acous-
tic emission and tangential force and without any fracture.
flaking or coating-substrate system delamination. Some
small increases of the friction force observed at the begin-
ning of the test was caused by relatively high surface rough-
ness. In this stage indenter removed some crystals from
the tips of asperities and comminuted it.

Under the range of loading up to 25N no any fracture or
delamination of the nitriding layer has been observed.

Discussion

One of the most important properties of the surface lay-
ers produced on the implant is their adhesion to the bulk
material. The results of scratch-test showed, that nitrided
layers produced on titanium alloys under glow discharge
conditions exhibit a good adhesion to the bulk materials.
concluding from uniform wear of the layers and no occur-
rence of cracks on a layer/bulk interface during tests. This
results are in a good agreement with results of scratch-
tests performed on the nitrided layers produced on Ti-6Al-
3Mo-2Cr alloy, for which neither cracks nor spalling of the
layers was observed within the applied load range exam-
ined, up to 50 N [8].

The distinct interdependence between microstructure and
microhardness of the surface layers was found in a present
work. It was found, that nitrided layers exhibit much higher
microhardness than the bulk materials. Despite pronounced
scatter of results, it was possible to measure that the outer
nitrided layer formed on Ti-1Al-1Mn alloy posses the higher
microhardness, what is related to a nanocrystalline struc-
ture of this sublayer. The scatter of microhardness meas-
urements results for smallest depth of indenter penetration
(1.5 pm) pronounced which influence surface development
and large roughness of surface layers. The investigations
of the surface topography performed for the same layers
performed by Czyrska-Filemonowicz and et al. [9] showed,
that a surface roughness of the nitrided layers produced
on Ti-1Al-1Mn alloy at temperature 1000°C was equal to
R, =625 nm, while for the nitrided layers produced on Ti-
6AI-7Nb alloy was R, = 308 nm (R, - the root mean square
of the values of all the points of the profile, also called the
RMS - root mean square) [10]. The subsequent sublayers
formed on Ti-1Al-1Mn alloy exhibited considerably smaller
microhardness than outer sublayer, what is connected with
its different crystalline structure.

Essential mechanical property of biomaterials, which influ-
ences their biofunctionality is Young's modulus [1]. Tita-
nium alloys, in comparison with different metallic materi-
als, exhibit small values of Young's modulus (about 50%
smaller than e.g. iron alloys and cobalt alloys) which are
approximately equal to Young modulus of a bone [11], what
was also confirmed in the present work, Ti-1Al-1Mn alloy
exhibited negligible smaller Young's modulus. Additionally,
it was affirmed that Young's modulus determined for nitrided
layer produced on the Ti-8Al-7Nb alloy for depth of indenter
penetration equal 5 pm was approximately equal to Young's
modulus of Ti-6Al-7Nb alloy, and for depth of indenter pen-
etration equal 15 pm was even considerably smaller. The
layer produced on the Ti-1Al-1Mn alloy exhibited consider-
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towane wytworzone na stopach tytanu metoda wytadowa-
nia jarzeniowego majg dobrg przyczepnoscé do podioza, o
czym moze swiadczyc rownomierne Scieranie sie warstw i
zachowanie ich ciaglosci podczas préb. Wyniki te sg zgod-
ne z wynikami prob "scratch-test" wykonanymi na war-
stwach azotowanych wytworzonych na stopie Ti-6Al-3Mo-
2Cr, w kt6rych rowniez nie obserwowano peknies, ani prze-
rwania ciagtosci warstw do obcigzenia 50 N [8].

W obecnej pracy stwierdzono écislg zaleznosé pomiedzy
mikrostrukturg i mikrotwardosgcia warstw. Stwierdzono, ze
warstwy azotowane majq kilkakrotnie wieksza mikrotwar-
dos¢ od podtoza. Mimo duzych rozrzutéw wynikow mozna
zauwazy¢, ze najwigksza mikrotwardosc ma zewnetrzna
czgsc warstwy azotowanane] na stopie Ti-1AL-1Mn, co Wy-
nika z nanokrystalicznej struktury tej podwarstwy. Duzy roz-
rzut wynikdw pomiaréw mikrotwardosci dla najmniejszej gle-
bokosci penetracji wgtebnika (1,5 pm) jest spowodowany
silnie rozwinigta powierzchnia i duza chropowatoscia po-
wierzchni warstw. Badania topografii powierzchni tych sa-
mych warstw przeprowadzone przez Czyrska-Filemonowicz
i wsp. [9] wykazaty, ze chropowato$¢ powierzchni warstwy
azotowanej wytworzonej na stopie Ti-1Al-1Mn w tempera-
turze 1000°C wynosi R, = 625 nm, natomiast warstwy azo-
towanej wytworzonej na stopie Ti-BAI-7Nb wynosi R,=308
nm (R, - rednia kwadratowa warto$¢ odchylen profilu po-
wierzchni od ptaszczyzny sredniej profilu chropowatosci:
nazywana takze RMS, ang. root mean square) [10]. Mikro-
twardosc kolejnych podwarstw jest znacznie mniejsza niz
zewnetrznej podwarstwy, co jest zwigzane z ich inna struk-
turg krystaliczna.

Istotng wiasciwoscig biomateriatow, ktora wplywa na ich
biofunkcjonalnosé jest modut Younga [1]. Stopy tytanu, w
poréwnaniu z innymi materiatami metalicznymi, majg maty
(ok. 50% mniejszy niz np. stopow zelaza i stopéw kobaltu),
najbardziej zblizony do kosci korowej, modut Younga [11].
Potwierdzity to rowniez badania przeprowadzone w obec-
nej pracy. Nieznacznie mniejszym modutem Younga cha-
rakteryzowat sie stop Ti-1Al-1Mn. Stwierdzono réwniez, ze
modut Younga wyznaczony dla warstwy azotowanej na sto-
pie Ti-6Al-7Nb dla glebokosci penetracji wgtebnika 5 pm
byt zblizony do modutu Younga podtoza, a dla penetracji
wgtebnika 15 pm byt nawet znacznie mniejszy. Inaczej byto
w przypadku warstwy na stopie Ti-1Al-1Mn, ktérej modut
Younga byl znacznie wigkszy niz modut Younga podioza.
Moze to wynika¢ z rdznej grubosci warstw oraz z ich roz-
nej mikrostruktury. Warstwa wytworzona na stopie Ti-1Al-
1Mn w temperaturze 1000°C ma trzykrotnie wiekszg gru-
bosc¢ niz warstwa wytworzona na stopie Ti-BAI-7Nb (w tem-
peraturze 800°C). Szczegdlowe badania TEM mikrostruk-
tury warstwy na stopie Ti-BAI-7Nb sg w toku.

Wyniki przeprowadzonych badan wskazujg, ze azotowa-
nie w warunkach wytadowania jarzeniowego powoduje wy-
tworzenie warstwy powierzchniowej o zrdznicowanej mi-
kro/nanostrukturze, co w konsekwencji moze przyczynié
si¢ do znaczne] poprawy wlasciwosci uzytkowych bioma-
teriatow tytanowych.

Whioski

1. Warstwy azotowane wytworzone technikg wyladowania
jarzeniowego na stopach Ti-1Al-1Mn i Ti-6Al-7Nb charak-
teryzujg sig dobrg przyczepnoscia do podtoza.

2. Azotowane warstwy powierzchniowe na stopie Ti-1Al-
1Mn zbudowane sg z czterech podwarstw o réznej mikro-
strukturze. Zewnetrzna podwarstwa TiN ma nanokrysta-
liczng strukture, co istotnie wplywa na poprawe jej wiasci-
wosci mikromechanicznych.

3. Mikrotwardo$¢ i modut Younga warstw azotowanych
istotnie zalezy od ich mikrostruktury. Najwiekszg mikrotwar-
dosc¢imodut Younga ma zewnetrzna nanokrystaliczna pod-
warstwa TiN.

..l..l...............l....................

ably higher values of Young's modulus than bulk material.
It might be connected with a different thickness of both lay-
ers. The layer produced on the Ti-1AI-1Mn alloy (at 1000°C)
exhibited three times higher thickness in comparison with
the layer produced (at 900°C) on Ti-6Al-7Nb alloy. Detailed
investigations of the Ti-6Al-7Nb alloy mictrostructure are in
progress.

The results of the investigations performed show, that
nitriding under glow discharge conditions causes a forma-
tion of surface layers with different micro/nanostructure,
what may contribute to considerable improvement of us-
age properties of titanium biomaterials.

Conclusions

1. The nitrided layers produced under glow discharge con-
ditions on the investigated titanium-base alloys exhibit a
good adhesion to the underlying bulk materials.

2. The nitrided layers formed on the Ti-1Al-1Mn alloy con-
sist of four sublayers with different mictrostructure. Quter
sublayer exhibits nanocrystalline TiN structure, what
significally improves its mechanical properties.

3.The microhardness of the nitrided layers is strongly de-
pended on its microstructure. The higher microhardness
was achieved for outer nanocrystalline sublayer.
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W wykonawstwie koron ztozonych, istotne znacze-
nie posiadajg dwie struktury: metaliczna - stanowig-
ca podbudowe korony oraz zewnetrzna tzw. olico-
wanie, stanowigce czesci niemetaliczne np. tworzy-
wo akrylowe, kompozytowe lub ceramiczne. Zarow-
no tworzywo ceramiczne jak i stop metaliczny sq
obecnie materiatami sprowadzanymi z zagranicy, dla-
fego celowe byloby sporzadzenie wlasnego stopu na
bazie substratow metalicznych dostepnych na rynku
krajowym.

W Wyzszej Szkole Inzynierii Dentystycznej podje-
to prace badawcze majgce na celu opracowanie wia-
snego stopu Ni-Cr-Mo o nazwie RODENT do napa-
lania porcelany. W pracach uczestniczyly zespoty
specjalistow Politechniki Slaskiej, Akademii Gorniczo
? Hutniczej i Politechniki Wrocotfawskiej. Ocene la-
boratoryjna i kliniczng nowego stopu zamierza prze-
prowadzic sie w Katedrze Protetyki Stomatologicz-
nej Uniwersytetu Jagiellornskiego.

Przeprowadzona analiza chemiczna stopu wyka-
zafa, ze pod wzgledem zawartosci skfadnikéw pod-
stawowych i domieszek stop RODENT nieznacznie
rézni sie od skfadu chemicznego stopow pochodze-
nia zagranicznego, a zatem speinia wymogi specyfi-
kacji ADA.

Badania metalograficzne stopu RODENT oraz sto-
pow porownawczych (Wiron 99, Remanium Cs) prze-
prowadzono w AGH na prébkach dostarczonych
przez WSID. Wykazaly one istnienie dendrytycznej
struktury we wszystkich badanych stopach. Wiasno-
Sci stopow oceniono na podstawie badan mikrotwar-
dosci. Stwierdzono, ze wartosé mikrotwardosci sto-
pu RODENT jest poréwnywalna z mikrotwardoscig
dwdch badanych stopow porownawczych.

Autorzy opracowali ramowe insirukcje wykonaw-
stwa koron ztoZzonych na stopie RODENT, olicowa-
nych tworzywem ceramicznym.

In fabrication of complex crowns two kinds of struc-
ture are vitally important: the metallic microstructure
of crown and the outer non-metallic facing, made of
acrylate, composite materials or ceramic materials.
At present, both the ceramic materials and metallic
alloys are imported, therefore it would be suitable to
develop of production of these materials in our coun-
iry.

The Higher School of Dental Engineering has un-
dertaken research work going to work out the pro-
duction of the new dental alloy Ni-Cr-Mo, called in
short RODENT, for porcelain bonding. The groups of
specialists from Silesian Technical University, Uni-
versity of Mining and Metallurgy and Technical Uni-
versity of Wroctaw have been participated in this re-
search work. The laboratory evaluation and the clini-
cal tests will be carried out in the Dental Prosthetics
Department of the Jagiellonian University. Chemical
analysis of the alloy show that with reference to the
content of the basic chemical components the alloy
RODENT is very close to the content of chemical
components in the comparative alloys (Wiron 99 and
Remanium Cs). The tested samples have been sup-
plied by the Higher School of Dental Engineering. The
metallographic observations show the dendrite struc-
ture in all investigated samples. The micro-hardness
measurement indicates that the level of mechanical
properties in the alloy RODENT is comparable to the
micro-hardness of other investigated alloys.

The authors have worked out instructions present-
ing in general outline the production of ceramometal
crowns which utilize the RODENT alloy, bonded with
ceramic veneer. :
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