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Absztrakt

A titant és Otvozeteit széleskdrben alkalmazzék orvostechnikai késziilékek és alkatrészek alapanyagaként. A Ti-
6Al-4V ELI anyagot leggyakrabban kardiovaszkularis, fogaszati, ortopédiai és gerincimplantatumként
hasznaljak, mivel jo biokompatibilitassal, megmunkalhatdsaggal és korr6zidallosaggal rendelkezik. Hatranya,
hogy kis keménységgel és kopéasallésaggal bir, tehat sziikséges valamilyen fellletmddositast alkalmazni. A
plazmanitridalas egy termokémiai feluletkezelé eljaras, amellyel a feliilet keménységét és kopasallosagat
novelhetjik. A kutatas célja a plazmanitridalds hat&sainak vizsgalata a fellleti keménység és a korrozios
sebesség meghatéarozasaval 0,9 m/m%-os NaCl oldatban.

Bevezetés

Az orvostechnikai anyagok fejlesztése nagy fontossagu napjainkban. Orvosi tisztasagu titant (Grade 2 és Grade
4 Ti), valamint Ti-6Al-4V ELI 6tvozetet (Grade 23) orvosi eszkézok és implantdtumok alapanyagaként
hasznéljak [1]. A titan széles alkalmazasi terlilete magyardzza az alkalmazhato kiilonb6z6 feliileti kezeléseket
és modositasokat. Egyes eljarasokkal csak a fellet tulajdonsagai befolyasolhatdk, mig masokkal az anyag teljes
mikroszerkezete megvaltozik [2].

Titan és Otvozeteinek nitridaldsakor TiN + TizN + oTi(N) alakul ki a fels6 rétegben, amely megndveli a feliileti
érdességet [2,3]. Orvostechnikai vonatkozasban kiemelend6, hogy vizsgalatok alapjan a sejtek életképessége 5
nap utan a nitridalt feliiletii fémen nagyobb [4].

Tobb kutatocsoport is beszamolt a titan kiilonboz6 nitridalasi paramétereinek hatasairdl. Yildiz és munkatarsai
kutatasaban 9 kiilonb6z6 kezelési id6 (1 - 4 h) és hémérséklet (650 - 750°C) kombinacié minden esetében TiN
és Ti,N-et tartalmaz6 vegylleti réteget mutattak ki. A korrdzids ellenallasa a nitridalt mintdknak Ringer
oldatban 37°C-on a nitridalasi id6 novekedésével javult, azonban a kezelési hémérséklettel vald Gsszefliggést
nem vizsgaltak [5]. Sobiecki és munkatarsai kimutattak, hogy a plazmanitridalt (3 - 12 h, 800°C) Ti-1Al-1Mn
otvdzetnek nagyobb korrdzios ellenéllasa van, mint a kezeletlen anyagnak 0,5 M NaCl oldatban [3]. Hosseini
¢s Ahmadi kutatasuk soran megfigyelték, hogy novekvo kezelési id6 (2 - 10 h) és hémérséklet (700 - 850°C)
mellett a vegyiileti réteg vastagsaga és keménysége is nd [6]. Ezek a kutatdsi eredmények jelentds
keménységnovekedést mutatnak a feliileten, azonban a titan nagy hoémérsékletii plazmanitridalasakor az
alapanyag degradalodik. Ez a probléma kikiiszob6lhet6 az tgynevezett kis hémérsékletli plazmanitridalassal,
amely a titannal 600°C alatti hémérsékletet feltételez [7].

Kiemelten fontos az orvostechnikai anyagok korrézids tulajdonsagainak pontos ismerete és a hozzajuk
kapcsolodé szabvanyok ismerete is. A korr6zidnak szamos hatasa lehet az emberi testre, ezért fontos ismerni a
vért modellezé kiilonb6z6 oldatok Gsszetételét [8]. A fémeknek az emberi testben lejatszédd korrdzidja révén
fémionok jutnak az implantatumot koriilvevo szovetekbe és a vérkeringésbe [9].

Az el6z6eknek megfelelden elterjedt a titan 6tvozetek korrdzios vizsgalata kiilonbozo oldatokban. Tobb kutatas
is foglalkozik implantatumanyagok vizsgalataval kiilonb6z6 mesterséges nyalakban [10,11]. Ylbas és
munkatarsai publikacidjukban beszamoltak arrél, hogy 1 M H,SO4 és 0,5 M NaCl oldatokban 25°C-on a PVD
bevonatos Ti-6Al-4V prébatest korr6zios ellenallasa javult a nem kezelthez képest, mig a nitridalt probatest
rosszabb eredményeket mutatott. A nitridalasi idorél, a vegyiileti réteg Gsszetételérdl és az aktiv ernyd
anyagarol adatokat nem kozoltek [12]. Galvanetto és kutatocsoportja arrél szamolt be, hogy 0,1 M és 4 M HCI
oldatban szobahdmérsékleten a plazmanitridalt (DCPN 2 —8h és 700 —900°C) probatestek lassabban
oxidalédnak, mint a nem kezelt Ti-6Al-4V probatest [13]. Fossati és munkatarsai 4 M HNOj3 oldatban végeztek
Kisérleteket szobahdmérsékleten. Ebben az oldatban a plazmanitridalt (DCPN 6 h és 700 — 900°C) Ti-6Al-4V
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prébatestek gyorsabban oxidalddtak, mint a nem kezelt 6tvozet. Tovabba megfigyelték, hogy a TizN réteg
korrozidallosaga jobb, mint a TiN rétegé [14].

Habéar szamos kutatéasi eredmény all rendelkezésre, a szakirodalomban sok esetben a korrézids oldat eltér az
altalunk hasznalt 0,9 m/m%-os NaCl-t6l vagy a plazmanitridalasi koriilmények (gazaram, id6, hdmérséklet stb.)
nem meghatarozottak.

Eszk6zok és modszerek

A kutatas sorén a Ti-6Al-4V ELI anyagu, @206 mm méretii probatesteken hagyomanyos (DCPN) és aktiv
erny6s (ASPN) plazmanitridalast végeztiink, amelynek paramétereit az 1. tAblazat mutatja be. Az aktiv ernyék
anyaga ASTM 1.0330 6tvozetlen acél, illetve Grade 2 Ti volt, méretei @100 x 82,5 mm, lyukmérete: @18 mm.

1. téblazat: A nitridalas paraméterei

Kezelési id6 Hoémérséklet Nyomas Gézkeverék Gézaram
4 h 500°C 3 mbar 75% N2 — 25% H» 1 I/min

A titant bioinert anyagként ismerjik, ezen tulajdonsdga miatt is hasznaljuk implantatumok anyagaként.
Azonban az nem igaz, hogy létezik teljesen bioinert anyag, ugyanis biokorrézié fellépésekor fémionok keriilnek
az emberi szervezetbe. A fellép6 korrozio ellenére a Grade 23 titannak jellemzden kisebb a korrozidsebessége,
mint 0,02 mm/év az emberi szervezetben, amely szignifikansan kisebb, mint az altalanossagban megengedett
maximum 0,13 mm/év biokompatibilis anyagokra [15]. A Ti-6Al-4V ELI egy a — f stabil 6tvozet, ahol mindkét
fazis megjelenik. 882,3°C-ig a titan hexagonalis racst (a fazis), felette pedig térben kozéppontos kobos
racsszerkezetll (B fazis). Az o fazist az aluminium, mig a 3 fazist a vanadium stabilizalja, ezért mindkett6 fazis
megjelenik szobahémérsékleten [16].

A Kkorroziés méréseket BioLogic SP-150 potenciosztat segitségével végeztik harom elektroddal. A
munkaelektréd a prébatest volt, tovabba platina ellenelektrodot és taltelitett KCI kalomel referencia elektrodot
alkalmaztunk szobahémérsékletii 0,9 m/m%-os NaCl oldatban 24 h bemeritési idével. A Tafel-gorbék felvétele
+2,5V fesziltségintervallumban tortént. A mérések soran a mintakat epoxigyantaba agyaztuk, a fesziiltség
hozzavezetéshez szigetelt rézvezetéket alkalmaztunk.

Feluleti analizist energiadiszperziv rontgenspektrometriaval (EDS) végeztiink Zeiss EVO MA 10 pasztaz6
elektronmikroszképon. A felileti felvételek 20 kV gyorsitéfesziiltséggel késziltek.

A feliileti és keresztmetszeti keménységméréshez Buehler IndentaMet 1105 mikrokeménységmér6 berendezést
hasznaltunk 50 g terheléssel 11 s terhelési idovel Vickers fejjel.

Eredmények

A vizsgalt mintak fellileti keménységét és keménységlefutasat az 1. dbra mutatja.
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7. abra: A mért feltleti keménység értékek (balra) és keresztmetszeti keménységlefutas (jobbra)
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A mérések alapjan lathato, hogy a titdn mintak keménysége igen hamar lecsokken a fellileten mért értékekhez
képest, vagyis a diffiizios zona kicsi. A kezelési id6 novelésével a kemény réteg megnovelhetd. Erre kiilondsen
az ASPN_Gr2 esetében lehet szlikség.

Az egyes mintakon jol dsszehasonlithato a korr6zids vizsgalat el6tti és utani allapot kozotti kiilonbség (2. abra).
Fontos megemliteni, hogy a nitridalt mintakon eltérések mutatkoztak a fellileti topografiaban és a korr6zio
megjelenésében is a probatestek kiillonbozo pontjain.

nem kezelt . ASPN_1.0330 ASPN_Gr2

korrozios mérés eldtt (fent) és utan (lent)

A felvételeken lathatd, hogy a DCPN és ASPN_1.0330 mintakon durvéabb felllet alakult ki, mint a mésik két
prébatesten, tovabba az ASPN_1.0330 mintan lyukkorr6zids nyomokat lehet felfedezni. A nem kezelt és az
ASPN_Gr2 probatesteken jelentds kiilonbség nem figyelhetd meg a korrdzio eldtti és utani mérések kozott,
noha a felulet texturaja nem egyenletes. Ez abbdl kovetkezhet, hogy a titant nehéz mechanikus Gton polirozni.

Az EDS mérések eredményét mutatja a 2. tablazat.

2. tablazat: A probatestek anyagosszetétele korrozios teszt eldtt és 24 6ra bemeritési idd utan

Elem nem kezelt DCPN ASPN_1.0330 ASPN_Gr2
(m/mo%) vizsgélat 24 h  vizsgédlat 24h  vizsgidlat 24 h  vizsgadlat 24 h
elott utan elott utan elott utan elott utan
Ti 83,18 81,11 72,77 64,97 11,19 10,42 85,21 67,59
Al 6,10 6,10 4,56 4,27 0,18 0,15 6,72 531
\% 4,33 4,03 3,35 3,19 0,91 0,75 3,77 2,70
0] 6,15 8,31 10,55 15,00 7,34 5,85 - 17,42
Si 0,24 0,45 - 0,92 - 1,61 1,14 0,68
N - - 7,47 6,60 7,40 5,90 3,16 5,34

Fe - - 1,30 5,05 72,98 74,21 - -
Na - - - - - 0,61 - 0,95

Mn - - - - - 0,50 - -

Megfigyelhetd, hogy a legkisebb valtozas a nem kezelt mintan lathato, viszont az ASPN_1.0330 mintan jelentGs
vas talalhato a feluleten (2. tablazat2. tablazat), amely alatimasztja a mikroszkopos felvételeken megfigyelhetd
lyukkorroziot. A vas feltehetdleg az otvozetlen acél aktiv ernydrdl keriilt a mintara. A Ti6Al4V_ASPN_2
mintan ezzel 6sszhangban nem talalhatd vas.
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A prébatestek 24 6ra bemerités utan kapott Tafel-gorbéit mutatja a 3. bra.
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9. &bra: A vizsgalt mintak Tafel-gorbéi 24 éra bemerités utan 0,9 m/m%-os NaCl oldatban

A Tafel-gorbékrol leolvasott eredmények alapjan meghatarozhaté a korrozidsebesség (3. tablazat).

3. tAblazat: A vizsgalt mintak korrdziosebességeinek 6sszehasonlitasa 24 6ra bemerités utan

Paraméterek
Minta jele Ecorr lcorr Veorr
(mV) (LA) (mm/év)
nem kezelt -445,331 2,592 0,0217
DCPN -1099,855 160,062  0,7720
ASPN _1.0330 -1138,024 251,860 1,4566
ASPN Gr2 -880,559 6,667 0,0542

Osszefoglalva, korr6zios szempontbol a vizsgalt mintak koziil a nem kezelt probatest bizonyult a legjobbnak,
viszont ezt kozvetlenil kdvette az ASPN_Gr2 prébatest, amelynek nemcsak a korrézids tulajdonsagai
kiemelkeddk, hanem keménysége is ndvekedett a nitridalas hatasara.

Kovetkeztetések

A kutatas kimutatta, hogy megfelel6 paraméterekkel a plazmanitridalasi eljaraés alkalmas a
Ti-6Al-4V ELI anyag mechanikai tulajdonsagainak javitasara a biokompatibilitds meg6rzése mellett, ehhez
azonban mindenképp titan alapanyagu ernyo6t sziikséges alkalmazni, amely nagy koltségekkel jar.

Koészénetnyilvanitas

Y A kutatas az Emberi Eréforrasok Minisztériuma UNKP-18-2 kodszami Uj Nemzeti Kivalosag
% Programjanak tdmogataséaval készilt.

EMBERI FROFORRASOK
MINISZTERILMA
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