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Badania doswiadczalne zuzycia glowki
endoprotezy stawu biodrowego ze stopu
kobalt-chrom oraz z tlenku aluminium

An experimental study of the nano-scratch behavior
of a femoral head

Streszczenie

Artykut dotyczy badan doswiadczalnych zuzycia gtéwek endoprotez stawu biodrowego wykonanych w ramach
zakresu badan na symulatorach ruchu endoprotez kolanowych i biodrowych prowadzonych w Instytucie Obrébki
Plastycznej w Poznaniu we wspélpracy z Katedra i klinika Ortopedii i Traumatologii Uniwersytetu Medycznego
w Poznaniu z udziatem Uniwersytetu Tel Aviv.

Zuzycie wciaz jest znaczacym czynnikiem wplywajacym na uszkodzenia implantéw. Badania in-vivo wykazuja,
ze na wigksze zuzycie wptywa chropowato$¢ powierzchni protez gtéwki kosci udowej. W przypadku endoprote-
zy stawu biodrowego z wktadka z polietylenu, zuzycie bardziej migkkiego polietylenu jest powodowane chro-
powatoscia powierzchni gtéwki, ktéra niszczy powierzchni¢ polietylenu i odtacza jego czastki. W artykule opi-
sano wyniki badan morfologii powierzchni gtéwki implantu po eksploatacji oraz wyniki modelowania procesu
uszkodzenia tej powierzchni poprzez nanoindentacj¢ i nanozarysowania celem lepszego zrozumienia mechani-
zmu procesu zuzywania si¢ endoprotezy stawu biodrowego. Badania przeprowadzono metoda mikroskopii sit
atomowych (AFM). Badania wykazaly powazne uszkodzenia powierzchni kobaltowo — chromowej i ceramicz-
nej gtéwki. Stwierdzono, ze zarysowania na gtéwce kosci udowej w nanoskali powstaja w wyniku formowania
si¢ brylowatych wypuktosci o niskiej gestosci, ktére moga dziata¢ jako inicjatory powstawania produktéw zuzy-
cia, co wydaje si¢ by¢ jedna z gtéwnych przyczyn zuzycia polietylenu w pierwszym etapie eksploatacji implantu
stawu biodrowego.

Abstract

Bearing wear continues to be a contributing factor to implant failure. Prosthetic femoral heads roughen
in vivo which leads to increased wear. For a femoral head articulating against polyethylene, wear of softer poly-
ethylene is known to be caused by the hard asperities on the surface of the femoral head, that destroy polyethyl-
ene surface and detach polyethylene particles. In the present work in order to better understand
the mechanism of femoral head prosthesis wear process we studied the femoral head surface morphology
after implant articulation and modeled the damage of the femoral head surface by nanoindentation and nano-
scratching with Atomic Force Microscopy Technique. The Atomic Force Microscopy examination of scratching
process revealed a severe surface damage cobalt-chrome and alumina femoral head surface. The nano-scale
scratch of femoral heads is shown to result in formation of lumpy protuberances with low density which can act
as a precursor for wear particles that seems to be one of the main reasons of polyethylene wear at least at the first
(running) stage of the HIP implant articulation .

Stowa kluczowe: endoproteza stawu biodrowego, mechanizm zuzycia, topografia powierzchni, mikroskopia sit
atomowych
Key words: hip replacement prosthesis, wear mechanism, surface topography, Atomic Force Microscopy
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1. WSTEP

Catkowita artroplastyka stawu biodrowego
jest dzisiaj metoda wysoce skuteczna 1 efek-
tywna pod wzgledem przywracania funkcjo-
nowania stawéw milionéw pacjentéw [1]. Jed-
nak zuzycie $cierne wciaz jest znaczacym
czynnikiem uszkadzajacym implant. Poczat-
kowo w calkowitej artroplastyce stosowano
elementy protez wykonane z metalu i poliety-
lenu o ultra wysokiej masie czasteczkowej
(UHMWPE). Tworzywo UHMWPE jest orga-
nicznym polimerem, powszechnie stosowanym
jako element panewki (wktadka) przy wymia-
nie stawu biodrowego. Materiat ten charaktery-
zuje si¢ niskim wspoétczynnikiem tarcia i ma-
tym zuzyciem oraz dobrymi wiasciwosciami
mechanicznymi, takimi jak sztywnos¢ i1 wy-
trzymato$¢ oraz biokompatybilnos¢ i stabilno$¢
w organizmie [2].

Jednym z najpowazniejszych probleméw
w calkowitej artroplastyce jest zuzywanie si¢
powierzchni panewki protezy z UHMWPE.
Czastki zuzycia, uwalniane do otaczajacych
tkanek migkkich, moga powodowa¢ w orga-
nizmie ziarniniakowa reakcj¢ na cialo obce
i wywolywac osteoliz¢ i aseptyczne obluzowa-
nie endoprotez [1, 2]. Degradacja powierzchni
gtéwki kosci udowej na skutek zarysowania
zwigksza szybko$¢ zuzywania si¢ powierzchni
polietylenowej endoprotezy stawu biodrowego,
ma wigc wplyw na osteolizg. Wiedza na temat
mechanizmu zarysowania jest wigc niezwykle
wazna dla poprawienia zywotnosci tych endo-
protez. W przypadku endoprotezy stawu udo-
wego, zuzycie bardziej migkkiego polietylenu
jest prawdopodobnie powodowane przez chro-
powatos¢ powierzchni gtéwki [4], ktéra prze-
nosi si¢ na powierzchnig¢ panewki z polietylenu
i przyczynia si¢ do odrywania czastek. Dowson
1 inni [5] przeprowadzili badania zuzycia pa-
newki z polietylenu celem okreslenia wptywu
pojedynczego defektu powierzchni metalowe;.
Okazato sig, ze defekty takie, jak: zarysowanie
1 nacigcie, powodowaty znaczacy wzrost zuzy-
cia polietylenu.

1. INTRODUCTION

Total hip arthroplasty is a highly success-
ful procedure where the hip joint is replaced
by an artificial ball and socket joint. Total joint
replacement is very successful and cost effec-
tive in restoring function and mobility to mil-
lions of patients [1]. Bearing wear continues
to be a contributing factor to implant failure.
In the total hip arthroplasty the use of metal-
on-ultrahigh molecular weight polyethylene
(UHMWPE) was adopted as the primary ar-
ticulating combination. UHMWPE is an or-
ganic polymer widely used as an acetabular
component in hip joint replacement because
this material combines low both friction coeffi-
cients and wear rates with a good mechanical
properties such as stiffness and strength, bio-
compatibility and stability in the body [2].

One of the most serious problems in total
arthroplasty is wear of UHMWPE surfaces.
Wear particles liberated into the surrounding
soft tissues can produce a foreign-body granu-
lomatous reaction and cause periprosthetic
osteolysis and aseptic loosening [I, 2].
The degradation of the femoral head roughness
caused by scratching is known to increase
the wear rate of the polyethylene counterface
of the total hip prostheses and therefore
to have an impact on osteolysis. The knowledge
of the scratching mechanism is hence of para-
mount importance to improve the long-term
clinical performance of these prostheses. For
a femoral head articulating against polyethy-
lene, wear of softer polyethylene is suggested
[4] to be caused by the hard asperities (imper-
fections) on the surface of the femoral head,
that destroypolyethylene surface and detach
polyethylene particles. Dowson et al [5] con-
ducted polyethylene wear study to determine
the effect of a single imperfection in the metal
counterface. They found that imperfections
with a raised edge, such a scratch and indent,
vielded remarkable increases in polyethylene
wear. They concluded that raised edges in-
duced more polyethylene wear and that surface
valleys (grooves) had no essential effect [5].
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Coraz czesciej podejrzewa sig, ze zaryso-
wanie metalowej gléwki komponentu udowego
w protezie typu Charnley jest powodowane
przez twarde trzecie ciala, jak czastki kosci,
cementu kostnego lub metalu, ktére czg¢sto byty
obecne w panewkach 1 w tkankach [6, 7].
Ze wzgledu na aspekty stochastyczne, zwiaza-
ne z powstawaniem, migracja i charakterysty-
kami tych twardych ciat trzecich, zlokalizowa-
nie niekorzystnych potozen gtéwki jest trudne
do przewidzenia [14], tak samo jak moment,
w ktérym nastgpuje niekorzystna zmiana chro-
powatosci [8]. Doktadna wiedza na temat me-
chanizmu zarysowania gtéwki kosci udowej
nie jest petna. Tak wigc ma to pierwszorzgdne
znaczenie zaréwno dla dokladnego okreslenia
warunkéw tarcia powierzchni przylegajacej
w badaniach laboratoryjnych, przy odtworzeniu
topografii powierzchni, jak i dla poprawy zy-
wotnosci endoprotezy typu Charnley.

Wktadki protezowe metalowe, ceramiczne
1 polietylenowe sa obecnie stosowane przy cal-
kowitej wymianie stawu biodrowego. Kazda
z nich ma ograniczenia w zakresie konstrukcji,
metod wytwarzania i lokalizacji chirurgiczne;j.
W  przypadku polietylenu, wigksze glowki
udowe wykazuja ograniczenia konstrukcyjne
oraz potencjalne problemy w zakresie zuzycia.
Z drugiej strony polietylen ma korzystne wta-
sciwosci np.: cicha praca oraz brak zuzycia
pasmowego. Natomiast potaczenia twardych
materialéw (metal-metal i ceramika-ceramika)
charakteryzuja si¢ niskim stopniem zuzycia,
jednak ich konstrukcja (sztywna krawedz
wktadki) powoduje zuzycie pasmowe. [9].
Z tego wzgledu podstawowe znaczenie ma
zrozumienie mechanizmu zarysowan wystgpu-
jacego w polaczeniach z twardych materiatow.

Autorzy [3, 10] wykazuja, iz zuzycie poli-
etylenu w endoprotezie stawu biodrowego jest
determinowane przez nastgpujace czynniki:

1) swoiste wtasciwos$ci polietylenu (chemicz-
ne i fizyczne),

2) czynniki zewnetrzne (wielko$¢ naprezen
kontaktowych, ilos¢ cykli).

Z tych wzgledow wiasciwosci powierzchni
gtowki: twardos¢, chropowato$¢ i samosmar-
no$¢ (zwilzalnos$¢), odgrywaja wazna role
W procesie zuzycia.

The scratching of metallic femoral heads
of the Charnley type prostheses is increasingly
suspected to be caused by hard third bodies
such as particles of bone, cement and/or metal,
which have often been found embedded
in acetabular cups and in the peri-prosthetic
tissues [6, 7]. Due to the stochastic aspects
related to the generation, the migration and
the characteristics of these hard third bodies,
the locations of a deleterious head sites are
difficult to predict as well as the point in ser-
vice life at which roughening occurred [8].
An accurate knowledge of the mechanism
of the femoral head scratching is not fully un-
derstood. So, this is of prime importance both
for an accurate understanding counterface
conditions in laboratory wear tests reproduc-
ing relevant clinical topography and for im-
proving the long-term  performance of
the Charnley total hip prostheses.

Metal, ceramic, and polyethylene liners
represent contemporary bearing choices for
total joint replacement. Each has limitations
in terms of design, sensitivity to manufacturing,
and surgical placement. With polyethylene,
larger femoral heads represent a design re-
striction and a potential wear issue. One side

benefit is that polyethylene does not
click, squeak, or create stripe wear. The attrac-
tion
of hard-onhard bearings (metal-on-metal, ce-
ramic-on-ceramic) is that their typically ultra-
low wear alleviates concerns with large femo-
ral head designs. However, hard-on-hard bear-
ings produce stripe wear due to the effects
of the rigid liner edge [9]. Thus, the under-
standing scratch behavior of the hard-on-hard
bearings is of prime importance as well.

Authors [3, 10] shown the wear of poly-
ethylene in total joint replacements is deter-
mined by different factors:

1) intrinsic properties of polyethylene (chemi-
cal and physical),

2) external factors (the magnitude of the con-
tact stresses, the number of cycles).

Thus, the femoral head surface properties
such as a surface hardness, wettability and
surface finish play the most important role in
wear process.
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Celem zapobiegania zarysowaniu, gtdwka
endoprotezy stawu biodrowego musi by¢ jak
najbardziej twarda [5]. Istnieja rézne metody
zwigkszania jej twardosci:

1) zastosowanie r6znych rodzajow ceramiki,
2) zastosowanie powierzchniowego utwar-
dzenia metalu (kobalt — chrom).

W pracy [11] wykazano, ze powierzchnie
ceramiczne maja duza odporno$¢ na zarysowa-
nie. Dlatego tez sa one mniej podatne na zuzy-
cie, niz bardziej migkkie gtéwki z metalu. Jed-
nak badania gitéwek endoprotez wykonanych
z tlenku aluminium, dwutlenku cyrkonu i mie-
szanin tlenkéw wykazaly réwniez obecnos¢
czastek zuzycia nie tylko z polietylenu, lecz
rOéwniez ceramicznych [12, 13]. Okazato sig, ze
wplyw na zuzycie i na morfologi¢ czastek poli-
etylenu ma sktad ceramiczny materiatu gléwek
[2, 6, 7]. W wykonanych badaniach giéwek
z tlenku aluminium, czastki polietylenu wystg-
powaty w postaci cienkich ptatkéw i wydtuzo-
nych czastek [2, 6, 7]. W przypadku gtéwek
z dwutlenku cyrkonu zuzyte czastki materiatu
UHMWPE byty zaokraglone o rozmiarach mi-
kronowych i submikronowych. Z tego wynika,
ze zwigkszenie twardosci samego materiatu
gtéwki endoprotezy nie przeciwdziata proce-
sowi zuzycia.

Jednym z nowych sposobéw poprawienia
powierzchni metalowych gtéwek endoprotez
stawu biodrowego jest implantacja jonowa,
w wyniku ktérej powstaje cienka utwardzona
warstwa o grubosci okoto 0,2 pum [14]. Ten
proces zwigksza twardo$¢ powierzchni i po-
prawia jej zwilzalno$¢, a wigc zuzycie gtowki
endoprotezy z UHMWPE jest mniejsze w po-
rOwnaniu z nieimplantowana gtéwka z podob-
nego materiatu [10].

Obrobka wykonczeniowa powierzchni
gtéwki endoprotezy stawu biodrowego, okre-
slana parametrem chropowatosci, jest waznym
czynnikiem wplywajacym na zuzycie gtoéwki
endoprotezy z polietylenu. Wczesniej wspo-
mniano, ze czastki trzeciego ciata powoduja
zarysowanie powierzchni gléwki, a wigc
zwigksza si¢ chropowato$¢. Badania [2-6] wy-
kazaly, ze zarysowanie glowki oraz czastki
trzeciego ciala, powstajace podczas pracy
sztucznego stawu sa gldwnymi przyczynami
zuzycia gtéwki endoprotezy z UHMWPE.

According to [5] in order to resist scratch-
ing, the femoral head must be harder as much
as possible. There are several methods to in-
crease the femoral heads hardness:

1) by application of different kinds of cera-
mics and
2) by application of surface hardened metal

(cobalt-chrome) femoral heads.

It was shown by [11], that the ceramic sur-
faces have a greater potential to resist scratch-
ing. Therefore, they are less susceptible
to wear as compared with softer metal heads.
However, the wear study of ceramic femoral
heads made of alumina, zirconia and mixtures
of oxides showed presence of not only polyeth-
vlene but also ceramic wear particles [12, 13].
The different composition of the ceramic femo-
ral heads also influenced the wear and mor-
phology of polyethylene debris [2, 6, 7].
In the tests [2, 6, 7] carried out with the alu-
mina heads , the polyethylene debris is found
to be in the form of rather thick flakes and
elongated particles. With the zirconia heads
rounded-type particles of UHMWPE were
found, essentially built up by agglomeration
of micron and submicron particles. That is,
only the increase of femoral head material
hardness does not result in a corresponding
retardation of wear process.

More recently, additional efforts have been
made to improve the surface of metal femoral
heads. lon implantation was used to produce
a thin hardened layer approximately 0.2 mi-
crons thick on a metal surface. This process
could increase surface hardness and improve
wettability, which was favorable in decrease
of UHMWPE wear. However, the thin im-
planted layer is known to be susceptible to
scratching, that affects the polyethylene wear
performance as compared with nonimplanted
femoral head of similar material [10].

The surface finish of femoral heads which
is defined by roughness parameters is an im-
portant determinant of polyethylene wear.
Scratching femoral head surface by the third
body particulates makes worse the roughness.
The investigations [2-6] clearly show that
scratching femoral heads and third body parti-
cles generated during articulating process are
the main reasons of UHMWPE wear.
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Przyczyna powstawania tych czastek jedno-
znacznie nie zostata jeszcze wyjasniona. Celem
przeprowadzonych badan byta identyfikacja
mechanizmu procesu zarysowania gtéwki en-
doprotezy w nanoskali poprzez analiz¢ topo-
grafii powierzchni za pomoca AFM. Zbadano
morfologi¢ powierzchni gtéwki implantu stawu
po okresie eksploatacji.

2. MATERIAL I METODYKA BADAN

Do badan wytypowano trzy gtéwki kobal-
towo — chromowe i1 dwie wykonane z tlenku
aluminium uzyskane po operacjach rewizyj-
nych. Zabiegi chirurgiczne wykonane byly
z zastosowaniem cementu kostnego. Gtowki
endoprotezy po ekstrakcji zostaly odcigte,
umyte mydtem i woda, oczyszczone heksanem
i alkoholem, wysuszone, zarysowane i przeba-
dane za pomoca AFM.

Do badan zastosowano mikroskop sit ato-
mowych Dimension 3100, wyposazony w dia-
mentowa koncéwke (ostrze), zamontowang na
koncu metalowej dzwigienki. Dzwigienka
AFM ma wspétczynnik sprezystosci k=297
N/m, czestotliwo$¢ rezonansu 78 kHz i moze
by¢ uzywana do obrazowania i nacinania po-
wierzchni. Diamentowe ostrze jest czworoscia-
nem o kacie wierzchotkowym okoto 90 stopni
i promieniu ponizej 25 nm dla zapewnienia
dobrej rozdzielczosci obrazowania 1 nacigc
w skali nanometrow. W celu zwigkszenia sy-
metrii nacie¢ diamentowa koncéwka jest mo-
cowana w taki sposdb, ze pionowa 0§ czworo-
$cianu podczas montazu w mikroskopie jest
w przyblizeniu prostopadta do powierzchni
probki. Odciski moga by¢ wykonywane przy
réznych warto$ciach obciazenia, ktérego miara
jest ugiecie dzwigienki. Koncéwka jest nastep-
nie unoszona do pozycji wyjsciowej nad po-
wierzchnig prébki. Przy kazdym odcisku reje-
strowany jest wykres ugigcia dzwigienki
wzgledem przemieszczenia w kierunku z.
Po wykonaniu naci¢¢ ich wymiary geome-
tryczne i wzgledne pozycje sa mierzone w try-
bie pétkontaktowym AFM. Nacigcia majq trdj-
katny ksztalt, odzwierciedlajac przekr6j kon-
cowki sondy. Sita nacisku w eksperymentach
wynosita 60-100 uN. Wartos¢ twardosci H byta
obliczono wg wzoru H = F/A, gdzie F1A sa

However the origin of this third body par-
ticulate generation has not been clear yet.
The aim of this study is to identify mechanism
of scratch process at nanoscale through
an analysis of surface topography by Atomic
Force Microscopy. Additionally, we studied
the femoral head surface morphology after
implant articulation.

2. MATERIALS AND EXPERIMENTAL
PROCEDURE

Three cobalt-chrome and two alumina
femoral heads were retrieved at revision
arthroplasty. All of arthroplasties had been
performed with cement. All the heads were
carefully removed to avoid damage during
extraction. The femoral heads were then cut,
washed with nonabrasive soap and water,
cleaned with hexane and alcohol, dried,
scratched and examined by AFM.

All the measurements were carried out
with DI Dimension 3100 Atomic Force Micro-
scope (AFM) equipped with a diamond tip
mounted to the end of the metal cantilever.
An indentation cantilever had a spring constant
of 297 N/m, a resonant frequency of 78 kHz
and can be used to image and to indent sur-
faces. The diamond tip is a three-sided pyramid
with an apex angle of about 90 degrees and
a tip radius less than 25 nm to ensure good
imaging resolution and nanometer-scale in-
dents. To increase the symmetry of indents,
the diamond tip is mounted in such a way that
the vertical axis of the pyramid is approxi-
mately normal to the sample when mounted
on the microscope. Indents can be done at vari-
ous forces and rates, using the deflection of
the cantilever as a measure of the force. Pre-
ssing the tip against the sample surface until
the required cantilever deflection is reached
makes an indent. The tip is then lifted to its
initial position above the sample surface. For
each indent, a plot of the cantilever deflection
versus the displacement in the z-direction
is recorded. After indents are produced, their
geometrical dimensions and the relative posi-
tions are measured in the AFM tapping mode.
The indents exhibit triangular shape because
they reproduce the triangular cross-section
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odpowiednio obciazeniem i powierzchnia styku
odcisku. Powierzchni¢ styku okreslano przez
bezposredni pomiar obszaru odksztatcenia
1 zweryfikowano metoda Olivera—Pharra. Do
kalibracji badan odciskéw, jako ,idealnie
sztywny" material, uzyto probki szafirowej
(o E =470 GPa, gdzie E jest modutem Youn-
ga). Jako material standardowy wykorzystano
szkto kwarcowe ze wzgledu na jego amor-
ficzna naturg 1 znane z duzej doktadnosci pa-
rametry: modut Younga (E =72 GPa) i twar-
dos¢ (H =9 GPa).Wyniki byly powtarzalne dla
r6znych obszaréw prébki.

Dzwigienki do nanoindentacji moga by¢
tez uzywane do zarysowan. Zarysowania moga
by¢ wykonywane z rézng sita (od 10 pN do
200 pN), predkoscia (od 0,1 Hz do 120 Hz),
o dlugosci ograniczong przez maksymalny roz-
miar skanowania (w badaniach stosowano dtu-
go$¢ od 0,6 do S pm). Nanozarysowanie jest
takim samym procesem jak nanoindentacja
z tym, ze ostrze AFM porusza si¢ prostopadle
do dzwigienki. Badaniom poddano réwniez
niezarysowane obszary.

3. ANALIZA WYNIKOW

Wykonano dwie serie badan do§wiadczal-

nych:

1) nanoindentacja — nanozarysowanie po-
wierzchni kobaltowo — chromowej glowki
endoprotezy,

2) nanoindentacja — nanozarysowanie po-

wierzchni giéwki endoprotezy wykonanej

z tlenku aluminium.

Wykonano nanomechaniczne badanie po-
miaréw topografii gtéwek. Srednia nanochro-
powatos¢ (R,) powierzchni (mierzona za po-
moca mikroskopu sit atomowych) wynosita
2,4 nm dla gtéwek kobaltowo — chromowych
i 0,3 nm dla giéwek ceramicznych. Badanie
przy uzyciu skaningowego mikroskopu elek-
tronowego (SEM) wykazato wiele drobnych
zarysowan powierzchni o szerokosci od 0,1 do
5 wm. Podobne uszkodzenia zostaly tez zaob-
serwowane przez [15]. Autorzy [15] wyjasnili
je jako rezultat zuzycia przez czastki cementu
kostnego.

of the probe tip. The indentation force range
used in this experiment was 60-100 uN with
a resolution of better than 0.5 uN.
The value of hardness, H, was calculated using
the well-known relationship H = F/A, where F
and A are the applied load and the contact
area of the indent, respectively. Contact area
was determined by the direct measuring of de-
formation area and checked by Oliver-Pharr
method. To provide a calibration reference for
the indentation studies, a sapphire sample (E =
470 GPa, where E is the Young modulus) was
used as an "infinitely stiff" material. As a stan-
dard material we used fused quartz. Due to its
amorphous nature, it is highly isotropic, and its
Young’s modulus (E=72 GPa) and hardness
(H =9 GPa) are known with a high accuracy.
The results were reproducible at several loca-
tions of the sample.

Indentation cantilevers can be also be used
for scratch testing. Scratches can be made
at different forces (from 10 uN to 200 uN),
rates (from 0.1 Hz to 120 Hz), lengths, which
is limited by the maximum Scan size (we use
scratch lengths from 0.6 to 5 um). Nano-
scratching is essentially the same process as
nanoindentation, except that the tip is moved
laterally by a prescribed amount after the sam-
ple surface is penetrated. A scratch is made
by forcing the tip into the sample surface until
the required cantilever deflection is reached.
Then, the tip move laterally using the preset
distance, direction and rate. The tip is then
lifted to its initial position above the sample
surface. After scratches are produced, their
profile and geometrical dimensions are mea-
sured in the AFM tapping mode. The un-
scratched areas were also examined.

3. RESULTS AND DISCUSSION

Two series of experiments were carried out
on the retrieved femoral heads:
1) nanoindentation — nanoscratching of cobalt-
chrome surfaces and
2) nanoindentation — nanoscratching of alu-
mina surfaces.
First, before the nanomechanical testing
the topography measurements of femoral heads
were made. The mean nano-roughness (R;)
of surfaces (measured by AFM) was 2.4 nm for
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3.1. Nanoindentacja gléwek kobaltowo-chro-
mowych

Nanoindentacja gtéwek kobaltowo-chro-
mowych wykazata warto$¢ nanotwardosci
5,8 GPa. Wartos$¢ ta byta zblizona do mikro-
twardosci HV10 = 5,8 — 6,0 GPa takiej samej
powierzchni, zmierzonej pod normalnym ob-
ciazeniem 1lg przy uzyciu testera MXT-50.

Obraz mikroskopii sil atomowych, wyko-
nany pod normalnym obciazeniem 100 puN na
gtéwce kobaltowo-chromowej implantu, jest
przedstawiony na rys. la. Obserwujemy, ze
penetracji powierzchni towarzyszy przemiesz-
czenie materiatu. Zmierzono gl¢boko$¢ nano-
indentacji (rys. 1b) i obliczono objgto$¢ na-
gromadzonego materialu, wypchnigtego przez
wglebnik podczas kontaktu.

Dla materialu kobaltowo-chromowego nie
zaobserwowano widocznych pgknig¢ wokot
nanoindentacji przy obciazeniu do 100 uN.
Jednak we wszystkich badaniach wykryto zna-
czace nagromadzenie materiatu wokot nacigcia.
Materiat ten jest rozproszony na obszarach
poréwnywalnych z wielkos$cia nacigcia, gdzie
maksymalna wysoko$¢ wypigtrzenia materiatu
sigga 70-80% gtebokosci odcisku. W przypad-
ku trgjkatnej koncowki uzyskano brylowate
wypuktosci o $redniej wysokosci 30 nm, pod-
czas gdy glebokos¢ nacigcia wynosita 3540
nm. Symetria rozktadu i potozenia nagroma-
dzen wynika z ksztattu wglgbnika 1 rozkiadu
naprezen wywotanych przez wgtebnik o kacie
90°.

Mozna obliczy¢ objetos¢ nagromadzonego
materiatu, przemieszczonego ponad po-
wierzchnig, jak tez objgto$¢ powstatego wgle-
bienia. Wptyw normalnego obciazenia nanoin-
dentacji na przemieszczenie materiatu okreslo-
no jako zwiazek pomigdzy: objgtoscia materia-
tu nagromadzonego i objgtoscia nacigcia a ob-
ciazeniem normalnym (rys. 2). Widoczne jest,
ze objetos¢ nagromadzonego  materiatu
3-5-krotnie przekracza objgto$¢ nacigcia, co
jest prawdopodobnie zwiazane ze zmniejsze-
niem gestosci tego materialu w poréwnaniu
z materialem litym. Poprzez analogi¢ do ekspe-
rymentdw z mikronacigciami [16] mozna przy-
puszczaé, ze takie zmniejszenie ggstosci moze
by¢ wywotane przez intensywne powstawanie
luk i nanopgknig¢.

cobalt-chrome heads and 0.3 nm for alumina
heads. Scanning Electron Microscopy revealed
the numerous fine scratches with width from
0.1 to 5 um on the surface. The similar surface
damage was also observed by [15]. The au-
thors [15] explained such a damage as a result
of wear due to bone-cement particles.

3.1. A nanoindentation of cobalt-chrome
femoral

A nanoindentation of cobalt- chrome femo-
ral heads gave the nanohardness value of 5.8
GPa. This value was close to the microhard-
ness HV10=5.8-6.0 GPa of the same surface
which was measured under normal load 10g
with microhardness tester MXT-50.

The AFM image of nanoindent made under
the normal load of 100 uN on cobalt-chrome
femoral head is shown on Fig. la. One can see
that indenter penetration into the surface
is accompanied by material displacement and
results in piled-up volumes around the indent.
The depth of the indent was measured and
the piled-up volume of material pushed above
the surface by the indentor during contact in-
teraction was calculated with respect to
the zero-level plane.

For cobalt-chrome no visible cracks were
observed around indents under loads up to
100 uN. However, considerable pile-up (lumpy
protuberances) formation was found for inden-
tation with all normal loads studied. The pile-
up material spread over the distances compa-
rable with the size of indent. The maximal
height of piled-ups reaches 70...80 % of
the indent depth. For the case of triangular tip
the lumpy protuberances with an average
height of 30 nm were obtained while the depth
of indent was of 35-40 nm. The symmetry
of distribution and position of the piled-ups
coincided with the indenter geometry, that is,
with the stress distribution pattern induced
by 90° indenter.

We can manage to calculate the volume
of piled-up material displaced above the sur-
face as well as the volume of the residual in-
dentation. The effect of normal nanoindenta-
tion load on displacement of material was es-
timated as a relationships between volume
of both piled-up material and volume of
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Rys. 1. Obraz AFM nanoindentacji pod obcigzeniem normalnym 100 pN gtéwki kobaltowo-chromowej implantu:
a — obraz, b — zmiana wysoko$ci obszaru nanoindentacji
Fig. 1. The AFM image of nanoindent under the normal load of 100 uN on cobalt-chromefemoral head:
a —image, b — variation of height in the nanoindent area
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Rys. 2. Objgto$¢ nagromadzonego materiatu podczas nanoindentacji przy r6znej sile obciazajacej dla powierzchni
kobaltowo-chromowe;j
1 (0) — wielko$¢ nanoindentacji w pm, 2 (m) — objeto$¢ nanonindentacji w nm’10%,3 (A) - objeto$¢ nagromadzonego
materialu w nm>10°
Fig. 2. Comparison of the volumes of nanoindent and pile up material after nanoindentation under different loads for
cobalt-chrome surface
1 - size of nanoindent in um 2 — volume of nanoindent in nm’ 10°, 3 — volume of piled-up material in nm’ 10°

Powstawanie i wzrost mikropeknie¢ wystapito
na skutek naprgzen rozciagajacych w twardym
i kruchym materiale [16]. Proces uszkodzen
powierzchni staje si¢ bardziej dostrzegalny
w eksperymentach z zarysowaniem. Obrazy
z mikroskopu sit atomowych trzech zarysowan
powierzchni kobaltowo-chromowej sa przed-
stawione na rys. 3a.

the residual indentation and normal load (Fig.
2). One can see that the volume of piled-up
material 3-5 times exceeds the indent volume
that is probably associated with a decrease of
the density of the piled-up material as com-
pared with bulk one. One can suppose that by
analogy with the microindentation experiments
[16] such a decrease of density may be caused
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Zarysowania 1, 2 i 3 zostaly wykonane przy
obciazeniu normalnym odpowiednio 60, 80
i 100 puN. Dtugos¢ kazdego zarysowania wyno-
sifa 2 um, a szerokos¢ rowkéw 120, 180 1 210
nm (patrz rys. 3b). Ruch koncéwki prowadzi
do intensywnego procesu nagromadzenia cza-
stek materiatu. Poza tym nagromadzony mate-
riat (brylowate wypuktosci) byt przemieszcza-
ny przez koncowke podczas zarysowania,
a jego skupiska byly gromadzone na koncu
zarysowania. Wigksza czg$¢ objetosci nagro-
madzonego materiatu byta wypychana z rowka
przez przednia plaszczyzng tréjkatnej diamen-
towej koncowki (rys. 3a). Nagromadzony ma-
teriat przemieszczat si¢ i wypelnial rowek za-
rysowania za koncéwka.

Zauwazono, ze maksymalna wysoko$¢
nagromadzonego materiatu zalezy od obcigze-
nia normalnego i wynosi 20 nm dla 100 puN
(rys. 3b). Nagromadzony material nie jest roz-
tozony réwnomiernie na powierzchni czotowe;j
(rys. 3b). Rys 4 przedstawia trojwymiarowy
uktad zarysowania pod obciazeniem 100 puN.
Zmniejszenie gestosci nagromadzonego mate-
riatlu, zaobserwowane dla nacigcia przedsta-
wionego na rys. 1. Stosunek objgtosci nagro-
madzonego materialu i objgtosci rowka wy-
niost od 8-10. Dla nanozarysowania pod obcig-
zeniem normalnym 100 uN objgto$¢ nagroma-
dzenia wyniosta 3,8){107 nm3, a objetos¢ rowka
okoto 5x10° nm’ (rys. 7). Jest to wynikiem
intensywnego uszkodzenia powierzchni czoto-
wej. Stwierdzono, Zze nanozarysowania wytwa-
rzaja brylowate wypuktosci o niskiej ggstosci,
ktére moga dziata¢ jako inicjatory powstawania
czastek zuzycia.

3.2. Nanoindentacja glowek z tlenku alumi-
nium

Nanoindentacja i zarysowanie powierzchni
gtéwki z tlenku aluminium pod obciazeniem
normalnym réwniez prowadzi do powstawania
rowka. Zarysowanie wykonane przy obciazeniu
normalnym 180 pN przedstawiono na rys. Sa.
Rozmiary rowka wyniosty 180 nm szerokosci
1 4 nm glebokosci. Nagromadzone objgtosci
materialu na bokach rowka byly mate w po-
rOwnaniu ze stopem Co-Cr (wysokos$¢ 0,5-0,8
nm), natomiast wysoko$¢ nagromadzonego

by intensive vacancy and nano-crack genera-
tion. Nucleation and growth of the microcracks
occurred due to tensile stresses at the tip area
especially for hard and brittle materials [16].
Unfortunately, the nanocracks as well as
nanoparicles in pile-up volume are not dis-
tinctly resolved by AFM because of high
nanoroughness (3.4 nm) of cobalt-chrome sur-
face.

More essentially surface damage process
becomes apparent in scratching experiments.
AFM images of three scratches on the cobalt-
chrome surface is shown on Fig. 3a.
The scratches N 1, 2 and 3 were made with the
normal loads of 60, 80 and 100 uN respec-
tively. A length of each scratch was of 2 um
and width of grooves are of 120, 180 and
210 nm (see Fig. 3b). The tip movement leads
to an intensive pile-up process. Moreover,
piled-up material (lumpy protuberances) was
displaced by tip during scratching and
the aggregates of this material were accumu-
lated at the end of the scratch. The main vo-
lume of piled-up material was emerged from
scratch groove by a front flat of triangle dia-
mond tip (Fig. 3a). The pile-up material was
seen to flow and fill the scratch groove after
tip. The main reason of such behavior seems to
be in a particulate origin of piled-up material.

One should note that the maximal piled-up
material height depends on the normal load
and reaches 30 nm for 100 uN (Fig. 3b). Piled-
up material is not distributed uniformly on
the head surface (Fig. 3b), that may be due
to it’s particulate nature as we assumed above.
The 3D pattern of the scratch under load
of 100 uN confirmed this assumption (Fig. 4).

The decrease of piled-up material density
observed for indentation (Fig. 1) and described
above is much more exhibited for nanoscrat-
ching. The ratio between piled-up (lumpy pro-
tuberances) and scratched groove volumes was
achieved about 8-10. For example, for nano-
scratching under normal load of 100 uN
the piled-up volume was of 3.8-10" nm’ while
groove volume was about 5-10° nm’ (Fig. 7).
Just this fact reveals still more about the inten-
sive head surface damage. It is found that
the nano-scratches produce lumpy protube-
rances with low density which can act as a pre-
cursor for wear particles.
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Rys. 3. Obraz AFM $ladéw nanozarysowania pod obciazeniami normalnymi 60 (1), 80 (2) i 100 uN (3) dla gtéwki kobaltowo-
chromowej stawu biodrowego; a — obraz, b — zmiana wysokos$ci obszaru nanozarysowania

Fig. 3. The AFM image of nanoscratch traces under the normal loads of 60 (1), 80 (2) and 100 uN (3) on cobalt-chrome femoral
head; a— picture, b — variation of height in the scratching area
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Rys. 4. Tréjwymiarowy obraz AFM $ladu nanozarysowania pod obciazeniem normalnym 100 uN gtéwki kobaltowo-chromowe;j
stawu biodrowego
Fig. 4. The 3D AFM image of nanoscratch trace under the normal load of 100 uN on cobalt-chrome femoral head
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Rys. 5. Obraz AFM §ladu nanozarysowania pod obcigzeniem normalnym 180 uN gtéwki stawu biodrowego wykonanej z tlenku
aluminium; a — obraz, b — zmiana wysokosci obszaru zarysowania

Fig. 5. The AFM picture of nanoscratch trace under the normal load of 180 uN on alumina femoral head;
a —image b — variation of height in the scratching area
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materialu w niektérych miejscach wyniosta 4-5
nm (rys. 5b).

Ze wzgledu na duza twardos¢ tlenku alu-
minium (25 GPa) penetracja koncéwki 1 napre-
zenia szczatkowe byty bardzo mate. Pomimo
tego wystapito odlaczenie materialu od po-
wierzchni, wywotane przez diamentowa kon-
cowke, co spowodowato pojawienie si¢ sku-
pisk czastek na koncu rowka (rys. 6).

W przypadku tlenku aluminium o znacznie
wyzszej twardo$ci objeto$¢ nagromadzonego
materialu jest w przyblizeniu réwna objgtosci
rowka (rys. 7). Nagromadzony materiat, zbiera-
jacy sie na koncu rowka jest prawdopodobnie
wynikiem procesu uszkodzenia powierzchni
z tworzeniem peknig¢¢ 1 odtaczaniem nanocza-
stek tlenku aluminium. Z tej przyczyny rozktad
nagromadzenia czastek materialu w obszarze
krawedzi rowka nie jest rGwnomierny (rys. 5).

Przeprowadzone badania wykazuja, ze
materialy ceramiczne maja duza odpornos¢ na
nanozarysowanie, co potwierdzaja réwniez
badania kliniczne. Materialy ceramiczne
w badaniach klinicznych wykazywaty 2-3
krotnie mniejsze zuzycie polietylenu w poréw-
naniu z bardziej migkkimi gtéwkami kobalto-
wo-chromowymi [4].

3.2. A nanoindentation of alumina femoral

Nanoindentation and scratching of alu-
mina surface under normal load of leads
to groove formation too. Scratch made with
normal load of 180 uN is shown in Fig. Sa.
The size of scratched track are of 180 nm
(width) and 4 nm (depth). The piledup volumes
on the sides of grooves were of small sizes as
compared to Co-Cr alloy (height is of 0.5-
0.8 nm) while the height of front piled-up mate-
rial was of 4-5nm (Fig. 5b).

Because of high alumina nanohardness
(25 GPa) the tip penetration was very small
and residue strains were small too. Neverthe-
less a detachment of material from the surface
affected by diamond tip did occurred and re-
sulted in occurrence of a piledups at the end
of the scratch groove (Fig. 6). The elastic effect
for alumina was found to be considerable.

For alumina of much higher hardness
the volume of piled-up material approximately
is equal to groove volume (Fig. 7). The piled-
up material which is gathered at the end
of scratch groove probably is a result of sur-
face damage process with crack generation
and detachment of alumina nanoparticles. For
this reason the piled-up distribution in the area
of grooves’ edges is not uniform (Fig. 5). This
conclusion is argued and needs to the further
evidence.

1

Rys. 6. Tréjwymiarowy obraz AFM §ladu nanozarysowania pod obciazeniem normalnym 180 pN gtéwki z tlenku aluminium

Fig. 6. The 3D AFM image of nanoscratch trace under the normal load of 180 uN on alumina femoral head
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Rys. 7. Poréwnanie objgtosci rowka i nagromadzonego materiatu po nanozarysowaniu pod r6znymi obcigzeniami
na powierzchni gtéwki kobaltowo-chromowej i gtéwki stawu biodrowego z tlenku aluminium;
1 (0) — rowek na powierzchni gtéwki ze stopu kobalt—chrom, 2 (m) — nagromadzenie materiatu kobaltowo-chromowego,
3 (A) — rowek na powierzchni gtéwki z tlenku aluminium, 4 (@) — nagromadzenie materiatu
tlenku aluminium

Fig. 7. Comparison of the volumes of grooves and piled-up material after nanoscratching under different loads
for cobalt-chrome and alumina surfaces
1 (0) - cobalt-chrome groove 2 (m) - cobalt-chrome piled-up 3 (A) - alumina groove 4 (®) - alumina piled-up

Jak wykazano w [15], podczas eksploatacji
implantu zachodzi proces zarysowania w nano-
skali. Dane [4, 15] pokazuja, ze proces eksplo-
atacji endoprotezy stawu biodrowego powodu-
je intensywne uszkodzenie powierzchni i two-
rzenie czastek z materiatu gltéwki. Czastki te
znaczaco wplywaja na formowanie ,,trzeciego
ciala” na poczatku okresu eksploatacji implan-
tu, i odgrywaja rolg $cierniwa w procesie zuzy-
cia polietylenu. Dlatego tez intensywnos¢ tego
zuzycia moze zaleze¢ od skladu materiatu
gtéwki endoprotezy. Charakterystyki materia-
t6w, takie jak odpornos¢ na zarysowanie i objg-
to$¢ nagromadzenia czastek materialu, moga
wywiera¢ znaczacy wplyw na zjawisko zuzy-
cia.

Podobne zachowanie materialu ceramicz-
nego (wegliku krzemu) zaobserwowali autorzy
[17]. Stwierdzono, ze nagromadzenie byto
ksztaltowane przez zarysowanie powierzchni
probki diamentowym wglebnikiem. Wysokos¢
tego nagromadzenia zalezy od twardosci i mo-
dutu Younga materiatu.

The present results show that ceramic ma-
terials have a great potential to resist nano-
scratching. This fact is confirmed by the clini-
cal studies. Ceramic materials were observed
clinically to produce 2 to 3 times lower poly-
ethylene wear as compared with softer cobalt-
chrome heads [4].

As shown in [15] the processes of scrat-
ching on nano-scale level really occur during
implant articulation. The data [4, 15] reveal
that the articulation processes results in inten-
sive surface damage and generation of femoral
head material particles. These particles signifi-
cantly affect on the “third body” formation
at the beginning of implant articulation
and play a role of abrasive in the polyethylene
wear. Thus the intensity of polyethylene wear
may depend on content of femoral head mate-
rial particles in interface at the first cycles
of articulation. The materials characteristics
such as scratch resistance and piled-up volume
can exert a significant influence on wear phe-
nomena.
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Przy zarysowaniu powierzchni weglika krzemu
stwierdzono przejScie z przeptywu plastyczne-
go do przetomu, co pozwolilo na oszacowanie
odpornosci na kruche pgkanie tego materiatu.
W [18] produkty zuzycia zostaly okreslone
jako jedna z gtéwnych przyczyn, powoduja-
cych zarysowanie metalowych powierzchni.
Dziataja one jak scierniwo. Badania wykazaly,
ze 1lo$¢ i1 rozmiar produktéw zuzycia moze
wplywac na intensywnos¢ zuzycia.

4. PODSUMOWANIE

Badania procesu nanozarysowania za po-
moca mikroskopu sit atomowych ujawnity po-
wazne uszkodzenia powierzchni gléwki endo-
protezy stawu biodrowego, wykonanej ze stopu
kobalt-chrom i z tlenku aluminium. Stwierdzo-
no, ze nanozarysowania wytwarzaja brylowate
wypuktosci o niskiej gestosci, ktére moga by¢
prekursorami czastek zuzycia implantu. Uszko-
dzenia gtéwek implantéw w nanoskali powo-
duja, zdaniem autoréw, tworzenie czastek ma-
teriatu giéwki, ktére moga by¢ jedna z gtow-
nych przyczyn zuzycia polietylenu, przynajm-
niej w pierwszym etapie eksploatacji implantu
stawu biodrowego.
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