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BADANIA BIOMATERIALOW METALOWYCH
DO KOMPUTEROWEGO WSPOMAGANIA PROJEKTOWANIA
| WYTWARZANIA STALYCH KONSTRUKCJI PROTETYCZNYCH

Streszczenie. Laserowe spiekanie proszkow metali (DMLS) jest nowg technologia
otrzymywania konstrukcji w procedurze CAD/CAM. Celem opracowania byty identyfikacja
strukturalna i wyznaczenie parametrow wytrzymatosciowych tytanu oraz stopéw tytanu
przeznaczonych na podbudowy stalych uzupelnien protetycznych otrzymywanych przy
komputerowym wspomaganiu projektowania i wytwarzania. Materialem badan byty probki
z czystego technicznie tytanu — gatunek 1 — do wytworzenia konstrukcji w technologii
obrobki frezowaniem oraz probki Ti6Al4V z technologii laserowego, przyrostowego
spiekania proszkéw. Wykonano badania mikrostrukturalne i mikromechaniczne. Na ich
podstawie stwierdzono, ze w aspekcie wytrzymalosciowym DMLS jest technologia
preferowang do wykonawstwa stalych konstrukcji no$nych dla protetyki stomatologiczne;j
1 moze stanowi¢ alternatywe dla systemu CAD/CAM z obrobka ubytkow3.

Stowa kluczowe: DMLS, mikrostruktura, mikrotwardo$¢, modut Younga, protetyka
stomatologiczna, CAD/CAM, tytan i jego stopy

TESTS METALLIC BIOMATERIALS FOR COMPUTER-AIDED DESIGN
AND MANUFACTURING OF FIXED PROSTHETIC RESTORATIONS

Summary. A direct metal laser sintering method (DMLS) is a new technology used for
getting structures by the CAD/CAM procedures. The aim of the elaboration was a question of
structural identification and setting strength parameters of titanium (Ticp) and its alloy
(Ti6Al4V) which are used to serve as base for those permanent prosthetic supplements which
are later manufactured with the employment of CAD/CAM systems. The research work was
performed on Ticp samples — those which were intended for manufacture of structures by
decrement milling working, and Ti6Al4V samples that comes from laser increment sintering
of powder. According to the results obtained, the following conclusion has been derived:
when strength aspect is discussed, the DMLS method is a preferred one for manufacturing of
load structures in dentistry and may be an alternate way for the CAD/CAM system used in
decrement processing.

Keywords: Direct Metal Laser Sintering (DMLS), microstructure, microhardness,
Young’s modulus, dental prosthetics, CAD/CAM, titanium and titanium alloys

! Faculty of Mechanical Engineering and Robotics, AGH The University of Science and Technology, Krakow,
Poland, e-mail: anna@ryniewicz.pl

2 Faculty of Medicine, Jagiellonian University Medical College, Krakéw, Poland,

3 Faculty of Non-Ferrous Metals, AGH The University of Science and Technology, Krakéw, Poland.



226 A.M. Ryniewicz, L. Bojko, W. Ryniewicz, P. Palka

1. WPROWADZENIE

W ostatnich latach w wykonawstwie statych uzupelnien protetycznych coraz szersze
zastosowanie znajdujg technologie oparte na systemach Computer Aided Design/ Computer
Aided Manufacturing (CAD/CAM) [3, 6]. W wigkszosci polegaja one na realizacji
wspomaganych komputerowo trzech etapéw: skanowania 1 odwzorowania ksztattu,
projektowania uzupetnienia oraz obrobki ubytkowej frezowaniem [4]. Alternatywa dla metod
opartych na frezowaniu jest technologia Selective Laser Sintering (SLS), w tym Direct Metal
Laser Sintering (DMLS) [2,5,8]. Zostatla ona opracowana przez niemiecka firme¢ Electro
Optical Systems GmbH (EOS). Z wykorzystaniem tej technologii mozna zrealizowac
wykonanie statej konstrukcji terapeutycznej w CAD/CAM. Na etapie CAM podbudowa
metalowa jest wytwarzana przez spickanie wigzkag lasera proszku tytanowo-aluminiowo-
wanadowego. W urzadzeniu dedykowanym pracom stomatologicznym na platforme robocza
nanoszona jest warstwa proszku o grubosci 0,02 mm, a nastepnic wigzka lasera z zakresu
podczewieni jest prowadzona po powierzchni proszku zgodnie z bitmapg bedaca wirtualnym
zapisem tworzonej podbudowy. Nastepnie platforma robocza obniza si¢ i nanoszona jest
kolejna warstwa proszku. Szybkie utwardzanie po stopieniu prowadzi do powstania
homogennej struktury materialu. Po zakonczeniu procesu spiekania nadmiary
niewykorzystanego proszku moga zosta¢ uzyte w kolejnym cyklu produkcyjnym. Obniza to
koszty produkcji i minimalizuje proces recyklingu odpadow w poréwnaniu do technologii
frezowania.

Celem opracowania byty identyfikacja strukturalna i wyznaczenie parametrow wy-
trzymato$ciowych tytanu i jego stopéw przeznaczonych na podbudowy statych konstrukcji
protetycznych wykonanych w procedurze CAD/CAM, a uzyskiwanych w dwoch réznych
technologiach:

— w technologii frezowaniem poprzedzonej obrobka cieplng i przerobka plastyczna,

— w technologii laserowego, przyrostowego spiekania z selektywnych proszkow metali.

2. MATERIAL I METODY

Materialem badan byly probki wykonane z commercially pure titanium grade 1 (Ticp),
0 oznaczeniu Everest T Blank, przeznaczonego do procedury CAD/CAM w systemie Kavo-
Everest, oraz probki ze stopu Ti6Al4V o nazwie EOS Titanium 64 (Ti64), wykonane
technologia DMLS. Z obu materiatéw wykonano prostopadto$ciany o wymiarach 15 mm X
5 mm X 2 mm. Prébki Ticp pobierano w procesie cigcia fabrycznych ksztattek wyproduko-
wanych w formie walcow 1 bloczkow, a probki Ti64 pobierano przez cigcie bloczkéw po
procesie przyrostowego spiekania z selektywnych proszkéw w urzgdzeniu EOSINT M 270.

Analizy strukturalne oraz badania wytrzymato$ciowe przeprowadzono na odpowiednio
wyszlifowanych zgtadach. W tym celu probki zatopiono w zywicy oraz poddano je procesowi
polerowania na urzadzeniu Struers TegraForce-5, na ktorym za pomocg zaprogramowanych
operacji osiggni¢to warstwe wierzchnig probek wymagang do badan mikrostrukturalnych
I wytrzymato$ciowych (rys. 1).
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Rys. 1. Przygotowanie probek do badan
Fig. 1. Preparation of test samples

Badania mikrostrukturalne Ticp i Ti64 zrealizowano z wykorzystaniem mikroskopu
swietlnego Olympus GXS51 oraz ultrawysokorozdzielczego, skaningowego mikroskopu
elektronowego z dzialem z emisja polowa NOVA NANO SEM 200, wspodipracujacego
z analizatorem EDS firmy EDAX (rys. 2).

Rys. 2. Mikroskopy, na ktorych zrealizowano badania: a) $wietlny (LM), b) skaningowy (SEM)
Fig. 2. Microscope, in which the test was carried out: a) light (LM), b) scanning (SEM)

Pomiary twardosci metoda Vickersa przeprowadzono z wykorzystaniem urzadzenia
Instron Wolpert TESTOR 2100 (rys. 3). Badanie polegatlo na wcisnigeciu diamentowego
wglebnika w badana probke z obcigzeniem 1,961 N, przy okreslonej predkosci obcigzania
i odcigzania. Czas utrzymania maksymalnego obcigzenia wynosit 10 s. Na podstawie pomia-
réw przekatnych odciskow wyznaczono twardo$¢ Vickersa:

HV =0,1891. d_F2 (1)
gdzie:
HV — twardo$¢ Vickersa przy matej sile obcigzenia [MPa];
F — sita obcigzajaca wglebnik [N];
d — przekatna odcisku [mm].
Badanie przeprowadzono wedtug znormalizowanej procedury [9].
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Rys. 3. Urzadzenie do badania twardosci Instron Wolpert TESTOR 2100: a) widok ogo6lny,
b) penetrator z gtowica badawcza i obiektywem

Fig. 3. A device for hardness testing Instron Wolpert 2100 TESTOR: a) general view, b) penetrator
with test head and lens

Badania wlasciwosci mikromechanicznych, ktére obejmowaty pomiary mikrotwardos$ci
i modutu Younga, przeprowadzono na urzadzeniu Micro Combi Tester firmy CSEM
Instruments (rys. 4). Wyznaczono je na podstawie wgtgbnikowania probki, z wykorzystaniem
penetratora diamentowego w ksztalcie ostrostupa prawidlowego o podstawie kwadratu.
W pomiarach w sposob ciagly rejestrowano wartosci sity 1 gleboko$ci penetracji ostrza
w cyklu obcigzania i odcigzania. Maksymalna warto$¢ obcigzenia wynosita 200 mN, predkosé
obcigzania i odcigzania wynosita 400 mN/min, a czas utrzymania maksymalnego obcigzenia —
5 s. Dla kazdego cyklu wyznaczane byly zalezno$ci obcigzenia wglebnika w funkcji
gleboko$ci penetracji. Analiza wlasciwosci mikromechanicznych oparta byta na metodzie
Olivera i Pharra, zgodnie z ktorg mikrotwardo$¢ (HV) i modul sprgzystosci badanego
materiatu (E) obliczano z krzywej wglebnikowania.

Rys. 4. Urzadzenie Micro Combi Tester do badan mikromechanicznych: a) widok urzadzenia,
b) wglebnikowanie probki

Fig. 4. Micro Combi Tester machine for micromechanical testing: a) view of the device,
b) penetration of the sample
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3. WYNIKI BADAN

3.1. Badania mikroskopowe

Wyniki badan mikroskopowych przeprowadzonych na zgtadach metalograficznych
z wykorzystaniem LM przedstawiono na rys. 5 i 6.

Czysty technicznie tytan do systemu Kavo-Everest mial jednofazows, ziarnista mikro-
strukture. Srednie wielko$ci ziaren w przekrojach poprzecznym i wzdtuznym byty zblizone
1 wynosity 20 um. Stop Ti64 ze spiekania laserowego mial dwufazowa, drobnoziarnista
mikrostrukture, 0 charakterze iglasto-ptytkowym. Na podstawie przeprowadzonych badan
z wykorzystaniem mikroskopii optycznej, w obu biomateriatach nie zaobserwowano wystepo-
wania nieciaglosci.

C))

Rys. 5. Obraz mikrostruktury probki Ticp, LM
Fig. 5. Image of the microstructure of the sample Ticp, LM

Rys. 6. Obraz mikrostruktury probki ze stopu Ti64, LM
Fig. 6. Image of the microstructure of the sample Ti64 alloy, LM
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Sekwencja rys. 7 i 8 przedstawia obrazy tytanu Ticp oraz tytanu Ti64 wykonane przy
r6znych powigkszeniach mikroskopem SEM oraz ilosciowe analizy pierwiastkowe wykonane
W wybranych mikroobszarach probek.

Na podstawie analiz w probkach z tego stopu wyznaczono $redni udziat wagowy oraz
sredni sktad pierwiastkowy. W wytypowanych trzech punktach mozna stwierdzi¢, ze nie ma
rozrzutdéw procentowych metali tworzacych stop, a ich zawarto$ci ksztattuja si¢ nastepujaco:
tytan — 89,61%, aluminium — 7,05%, wanad — 3,34%.

TiKb

Rys. 7. Probka tytanu z Ticp do procedury Kavo-Everest: a) obraz SEM z oznaczeniem punktow,
w ktorych wykonano analize pierwiastkow, b) analiza pierwiastkowa w punkcie 1

Fig. 7. Titanium sample Ticp the procedure Kavo-Everest: a) SEM image of marked points at which
the elemental analysis was performed, b) Elemental analysis in point 1
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Rys. 8. Probka ze stopu Ti64 z technologii DMLS: a) obraz SEM z oznaczeniem punktéw, w ktorych
wykonano analize pierwiastkow, b) analiza pierwiastkowa w punkcie 2

Fig. 8. A sample of Ti64 alloy DMLS technology: a) SEM image of marked points at which the
elemental analysis was performed, b) Elemental analysis in point 2
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3.2. Badania mikromechaniczne

Twardos$¢ Vickersa na urzadzeniu Instron Wolpert TESTOR 2100 wyznaczono jako
srednig z 15 proéb. W tabeli 1 zamieszczono wyniki badan twardos$ci metodg Vickersa.

Tabela 1
Zestawienie wartosci srednich mikrotwardosci dla materialow
badanych na Instron Wolpert TESTOR 2100
Wartos$¢ Srednia Niepewnos¢
mikrotwardosci H, MPa|pomiaru H, MPa

Lp.| Badany material

1 Ticp 2087,2 74,2
2 Ti-6Al-4V 4725,3 121,8

Wyniki badan mikromechanicznych — mikrotwardo$ci i modutu Younga — na urzadzeniu
MCT wyznaczano jako $rednig z 10 pomiaréw dla kazdej probki.
W tabeli 2 zestawiono wyniki badan mikromechanicznych metoda Olivera i Pharra.

Tabela 2
Zestawienie wynikéw badan mikromechanicznych metodg Olivera i Pharra
Badan Warto$¢ Srednia Nleg)neqvi\;r:(l)jsc Wartos$¢ srednia Nleg)nivi\;;?]sc
Lp. Y | mikrotwardosci H, P modulu Younga P
material MPa E GPa
H, MPa ’ E, GPa
1 Ticp 2373,3 116,5 144 4
2 | Ti-6Al-4V 4396,8 95,4 137 5
4. DYSKUSJA

W podsumowaniu wynikéw badan 1 analiz ponizej przedstawiono wlasng interpretacje
uzyskanych obrazéw mikroskopowych oraz parametrow mikromechanicznych tytanu i jego
stopu oraz skonfrontowano je z wynikami innych autoréw.

Czysty technicznie tytan do systemu Kavo-Everest mial jednofazowa i jednorodna
ziarnistg mikrostrukturg. Stop Ti6AI4V ze spiekania laserowego miat dwufazows, ptytkowa
I drobnoziarnista mikrostrukture. Przeprowadzone badania mikroskopowe z wykorzystaniem
LM potwierdzaja wyniki uzyskane przez innych autorow [11].

W badaniach mikroskopowych z wykorzystaniem SEM w probce Ticp do obrobki
ubytkowej Kavo-Everest stwierdzono bardzo dobre przyleganie duzych ziaren i ich rozrost.
Analiza pierwiastkowa wykonana w trzech punktach potwierdzita, ze material stanowi czysty
technicznie tytan. W probce Ti64 z technologii DMLS stwierdzono bardzo dobre przyleganie
ziaren i ich rézng orientacj¢. W badaniach mikrostruktury obserwowano jednorodna
mikrostrukture dla Ticp oraz drobnoziarnista, dwufazowg mikrostrukture dla stopu Ti6Al4V
[12, 13].
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Badania mikrostruktury Ticp 1 Ti6Al4V potwierdzity, ze w aspekcie wykorzystania tych
materiatbw na podbudowy protetyczne lepszym materialem bedzie selektywnie spiekany stop.
Ma on strukture dwufazowa o r6znej orientacji drobnych ziaren. Taka struktura w poréwnaniu
do jednofazowej ziarnistej struktury Ticp bedzie odpowiednia wytrzymato$ciowo, szczegdlnie
w konstrukcjach protetycznych, ktore musza mie¢ cienkg $cianke i stopien w strefie
przydziastowej (rys. 91 10).

Rys. 9. Podbudowa korony po procesie przyrostowego spiekania laserowego
Fig. 9. Substructure crown the incremental process of laser sintering

Rys. 10. Podbudowa korony tytanowej z technologii obrobki ubytkowej frezowaniem
Fig. 10. Substructure of titanium crown the machining of milling technology

Na podstawie przeprowadzonych badan mikromechanicznych metoda Vickersa i metoda
Olivera 1 Pharra mozna stwierdzi¢, ze stopy tytanu Ti6Al4V osiggaja znacznie wyzsze
warto$ci mikrotwardo$ci niz czysty tytan. Stop Ti6Al4V w obu metodach badania wykazat
ponad 2-krotnie wyzszg mikrotwardo$¢ niz Ticp. W badaniach wspotczynnika sprezystosci
wzdhuznej stop tytanu uzyskany z technologii DMLS miat nizszg warto$¢ modutu Younga niz
tytan z proceséw obrobki cieplnej i obrobki plastycznej, przeznaczony do obrébki ubytkowej
metoda frezowania w systemie Kavo Everest. Moze to stanowi¢ wskazanie do wykorzystania
technologii DMLS na podbudowy konstrukcji protetycznych (rys. 9). Dzigki zblizeniu
warto$ci modutu sprezystosci materiatu do modutu sprezystosci tkanek twardych uzyskuje si¢
bardziej optymalne przeniesienie obcigzen kontaktowych z konstrukcji terapeutycznej na
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tkanki twarde uktadu stomatognatycznego [1, 10, 14-16]. Takie zjawisko stymuluje procesy
fizjologiczne w tkance twardej, ktéra wspodtpracuje z konstrukeja terapeutyczng.

W drugiej potowie XIX wieku Meyer G.H., Cuman C. oraz Wolff J.D. stwierdzili, ze
o strukturze kosci oraz 0 kierunku jej rozwoju decyduje aktualny stan naprezenia.
Weryfikacj¢ doswiadczalng wybranych stymulatorow mechanicznych przebudowy tkanki
kostnej przedstawiono w pracy Browna T.D. i1 in. (1990). Autorzy na podstawie badan
wykazali, ze wielkoSciami najbardziej wplywajagcymi na przebudowe tkanki kostnej sg:
gestos$¢ energii odksztalcenia, maksymalne odksztalcenie i naprezenie gtowne oraz wzdtuzne
naprezenia styczne. W warunkach okluzji i w warunkach zucia w uktadzie stomatognatycz-
nym wystepuja naprezenia i odksztatcenia, ktére stanowig stymulatory przebudowy tkanki
kostnej. W wyniku niewtasciwego rozwigzania konstrukcyjnego (ksztattu, braku tagodnych
przej$¢, bledow wykonawstwa i osadzenia, zbyt sztywnego materialu) nadmierne spigtrzenia
naprezen w warunkach ciaggle powtarzajacych si¢ i1 zmiennych obcigzen zgryzowych,
szczegblnie w rejonie stopnia, moga decydowac o niepowodzeniu leczenia protetycznego [7].
Ze wzgledu na kryteria sztywnosci w stosunku do struktur kostnych i tkanek twardych zgbow
mozna zauwazyc, ze stop Ti6Al4V z technologii DMLS jest materiatem lepszym od czystego
tytanu. Ponadto, nie wymaga etapu obrobki ubytkowej, w ktorej wystepuja drgania i zuzy-
wanie si¢ frezow, co jest wynikiem namazywania si¢ tytanu podczas skrawania (rys. 10)
i w konsekwencji moze to prowadzi¢ do niedoktadno$ci w wykonaniu konstrukcji prote-
tycznej.

5. WNIOSKI

W badaniach mikrostruktur Ticp i Ti6Al4V z wykorzystaniem mikroskopii $wietlnej
1 skaningowej stwierdzono jednorodna, jednofazowa mikrostrukturg dla tytanu przeznaczo-
nego do frezowania, a uzyskanego droga obrobki cieplnej 1 plastycznej oraz drobnoziarnista,
dwufazowsg strukture dla stopu Ti6Al4V, uzyskanego przez laserowe, przyrostowe spiekanie
selektywnych proszkow metali.

W badaniach mikrotwardo$ci mozna zauwazy¢ znaczne réznice dla probek wykonanych
z czystego technicznie tytanu do obrobki ubytkowej 1 tytanu stopowego Ti6Al4V z procesu
spiekania. Tytan stopowy charakteryzuje si¢ okoto dwukrotnie wyzsza mikrotwardo$cig
1 nizszg wartoscig modutu Younga. Modut Younga dla tytanu stopowego ma nizszg warto$¢
niz dla tytanu czystego technicznie do systemu Kavo Everest.

Na podstawie zrealizowanych badan mozna stwierdzi¢, ze przyrostowe spiekanie laserowe
z selektywnych proszkow, w wyniku ktorego uzyskuje si¢ podbudowe ze stopu Ti6AI4V,
w aspekcie struktury biomaterialu i parametrow wytrzymatosciowych jest nowa technologia
preferowang do wykonawstwa konstrukcji no$nych dla stomatologii. Moze ono stanowi¢
alternatywe dla klasycznych metod opartych na tradycyjnym odlewnictwie oraz metod
CAD/CAM opartych na frezowaniu. Technologia ta nie powoduje generowania strat
materiatu charakterystycznych dla obrobki frezowaniem i jest proekologiczna.
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