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SAZETAK

Titan i njegove legure najzastupljeniji su materijali u izradi implantanata za medicinske svrhe
zbog dobrih mehani¢kih svojstava, biokompatibilnosti i kemijskih svojstava. Glavni i veliki
problem je znatno ve¢i modul elasti¢nosti nego kod kosti zbog kojeg dolazi do efekta prigusenja
opterecenja i1 propadanja kosti. Potreba zastitne atmosfere kod lijevanja titana predstavlja jos
jedan problem. U ovom radu se istrazuje moguénost izrade titanij — magnezij metalnog
kompozita. Zbog udjela magnezija smanjit ¢e se gusto¢a, modul elasti¢nosti i poboljsati
oseointegracijska svojstva. Kompozit ¢e se izraditi metalurgijom praha postupkom hladnog

izostatskog preSanja.

Klju¢ne rijeci: prah, titan, magnezij, hladno izostatsko preSanje
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SUMMARY

Titanium and its alloys are the most common materials in the manufacture of implants for
medical purposes due to their good mechanical properties, biocompatibility and chemical
properties. The main and big problem is the significantly higher elasticity modulus than that of
bone, which causes the stress-shielding effect and bone decay. The need for a protective
atmosphere in titanium casting is another problem. Titanium-magnesium composite will be
developed in this paper. Due to the content of magnesium, the density and modulus of elasticity
will decrease and the osseointegration properties will improve. The composite will be produced
by powder metallurgy using a cold isostatic pressing process.

Key words: powder, titanium, magnesium, cold isostatic pressing
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1. UVOD

Medicina je grana ljudske djelatnosti kojoj je cilj lijeCenje i1 rehabilitacija bolesnih i1 ¢uvanje i
unaprjedenje zdravlja zdravih ljudi [1]. Unaprjedenjem znanja iz fizike, kemije i biologije
razvija se i sama medicina.

Tehnoloski napredak oduvijek je bio pracen stvaranjem novih materijala i tehnologija koje su
to omogucavale. Prilikom novih saznanja o procesima u ljudskom tijelu javljaju se potrebe za
poboljsavanjem starih i stvaranjem novih materijala. U medicinske svrhe koriste se materijali
koji nadomjestaju odredena bioloSka tkiva. Zahtjevi za takve materijale vrlo su specifi¢ni, a
najbitniji su dobra mehani¢ka svojstva, biokompatibilnost i kemijska postojanost.
Najzastupljeniji materijal koji se koristi u medicinske svrhe je titan i njegove legure. Glavni

nedostatak titana je skupoca proizvodnje i prevelika razlika modula elasti¢nosti naspram kosti.

U ovom radu se istrazuje moguénost izrade novog materijala za izradu implantata pomocu
metalurgije praha kojem bi se smanjio modul elasti¢nosti, poboljsalo svojstvo oseointegracije i

pojeftinila proizvodnja.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 1
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2. TEORIJSKI DIO

2.1 Kompoziti

Kompoziti su heterogeni materijali proizvedeni spajanjem dvaju ili viSe razli¢itih materijala s
jasnom granicom izmedu njih. Cilj izrade kompozita je dobivanje svojstava materijala kakve
nema nijedan od konstituenata sam za sebe. Izradom kompozita otvaraju se velike mogucnosti
dizajniranja Zeljenih svojstava [2]. Kompozit se sastoji od matrice i ojacala.Slika 1. prikazuje

nastajanje kompozita.

Matrica Kompozit

Slika 1. Primjer nastajanja kompozita [3]

Matrica ima zadacu da:
e drzi ojacala zajedno,
e prenosi optereéenja na ojacalo,
e Stiti ojacala od vanjskih utjecaja,
e daje vanjski oblik kompozitu.
Ojacalo ima zadacu da:
e imavisoku ¢vrstocu i krutost,

e bude nosivi element kompozita.

Svojstva kompozita ovise o:
e svojstvima matrice i ojacala,
e obliku konstituenata,
e veliCini i rasporedu konstituenata,

e prirodi i jakosti veze medu konstituentima [4].

Fakultet strojarstva i brodogradnje 2
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Podjela kompozita prema:

e Obliku ojacala: - destice,
- vlakna,
- viskeri.

e Materijalu matrice: - metalna MMC,
- polimerna PMC,
- keramicka CMC,
- ugljik.

e Strukturne kompozite: - laminati,

-sendvi¢ konstrukcije [2].

2.1.1 Kompoziti s metalnom matricom

Kompoziti s metalnom matricom (MMC) su kompoziti kod kojih je matrica metalna, a ojacala
su Cestice 1 vlakna metalnih 1 nemetalnih materijala.
Kompozitni materijali s metalnom matricom se najceS¢e klasificiraju po obliku i rasporedu

ojacala kao §to i prikazuje slika 2 [5].

Metalni kompoziti

Disperzijski oévrsnuti Siojeviti kompoziti Kompoziti ojacani nfiltraciski
kompoziti < Eesticama {laminati) viaknima kompozit

Slika 2. Klasifikacija kompozita s metalnom matricom [5]

Na slici 3. prikazana su tri najée$¢a oblika ojacala koja se koriste u kompozitima s metalnom

matricom.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 3
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v

Ojacalo u obliku
vlakna viskera i
kratkih viakana

Ojatcalo u obliku cestica

Ojacalo u obliku viakna

Slika 3. Prikaz tri naj¢esca oblika ojacala u MMC [5]

2.2 Metalurgija praha

Metalurgija praha je izuzetno vazna iako relativno nova grana industrije koja omogucava laksu

proizvodnju materijala s visokim taliStem. Metalurgija praha je naziv za proces ili tehnologiju

u kojoj se od praha metala, legure i keramike procesom konsolidacije ispod temperature taljenja

dolazi do materijala unaprijed odredenih svojstava koji se najéeS¢e mogu primjenjivati bez

daljnje obrade [6].

Osnovni elementi metalurgije praha su [6]:

proizvodnja praha,
stvaranje mjesavine prahova,
kompaktiranje praha,

sinteriranje.

Osnovni procesi metalurgije praha prikazani su na slici 4.

sastav mijeSanje  kompaktiranje sinteriranje

. ., haknadna

& - obrada
osnovni
materijal aditivi

Slika 4. Osnovni procesi metalurgije praha [6]

Fakultet strojarstva i brodogradnje 4
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Postupci metalurgije praha opéenito se dijele u dvije osnovne skupine:

konvencionalni postupci,

postupci kojima se postizu teorijske gustoce.

Konvencionalnim postupcima dobivaju se proizvodi razli¢itih mje$avina prahova i naj¢escée su

koriSteni postupci kod proizvodnje gotovih dijelova u metalurgiji prahova [7]. Na slici 5.

prikazani su konvencionalni postupci metalurgije praha.

polazni prahovi aditivi

| |
|

mljevenje/mije$anje
|

[ I

hladno kompaktiranje toplo kompaktiranje

sinteriranje

[

postupci zavréne obrade

gotov proizvod

Slika 5. Konvencionalni postupci metalurgije praha [7]

2.2.1 Prednosti i nedostatci metalurgije praha

Prednosti metalurgije praha su:

postize se jednolika sithozrnata mikrostruktura,

gotovi proizvodi imaju to¢ne dimenzije,

izraduju se gotovi proizvodi gdje nije potrebna naknadna obrada odvajanjem &estica,
moguca proizvodnja i slozenih dijelova,

mogucénost oblikovanja metala koje nije bilo moguce oblikovati klasi¢nim postupcima,
veliki stupanj iskoristivosti materijala,

mogucnost proizvodnje dijelova Zeljenog poroziteta 1 novih mikrostruktura,

zelena tehnologija, velika produktivnost, usteda energije i troSkova [6].

Fakultet strojarstva i brodogradnje 5
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Nedostatci su:
e visoka cijena pri izradi samih prahova,
e skupa oprema, kalupi i alati za proizvodnju,
e komplicirano rukovanje s prahovima koji moraju biti u ¢istoj okolini,
e ograni¢enost dimenzija i oblika dijelova,
e kod jenoosnog kompaktiranja dolazi do razlike u gusto¢i,
e slozenost skladiStenja prahova,

e kontrola proizvodnje nakon svakog koraka [6].

2.2.2 Proizvodnja prahova

Buduc¢i da o polaznom prahu uvelike ovise svojstva krajnjeg proizvoda sama proizvodnja praha
je jako vazan i skup proces. Prahovi se mogu proizvoditi mehanicki, elektroliticki, kemijski 1
atomizacijom. Kod mehani¢kih postupaka prah se dobiva djelovanjem vanjskih sila koje
usitnjavaju osnovni materijal koji je najcesce lako lomljiv i krhak. Najzastupljeniji mehanickih
postupci su: udarno djelovanje, trenje, sjeenje i tlacenje. Elektroliticka proizvodnja praha je
postupak u kojem se prah dobiva taloZenjem metala na katodi prilikom elektrolize. Svojstva
katodnog taloga odnosno praha ovise o prirodi metala, sastavu otopine i uvjetima elektrolize.
Prahovi dobiveni ovim postupkom imaju najmanju veli¢inu Cestica koja se moze dobiti u gore
navedena Cetiri postupka i najbolje ¢istoce §to su i najveée prednosti elektroliticke proizvodnje
praha. Glavni nedostatak je taj da se mogu dobiti samo elementarni prahovi. Kemijski postupci
temeljeni su na redukciji metalnih smjesa, halogenida s vodikom i krutinama kao $to su ugljik
ili visoko reaktivni metali. Prednost nad ostalim postupcima je da postoji moguénost dobivanja
prahova svih veli¢ina Cestica, oblika Cestica 1 to od gotovo svih metala. Veli¢inu 1 oblik Cestica
mogucée je mijenjati pri promjeni parametara prije i tijekom proizvodnje. Postupak koji se
najcesce koristi i samim time ima najvecu vaznost je proces atomizacije. Koristi se kod
proizvodnje prahova aluminija, bronce, nehrdajucih 1 alatnih ¢elika, superlegura, legura titana,
zeljeza 1 niskolegiranih ¢elika. Razlog velike primjene atomizacije i njezina najveca prednost
je neovisnost o fizikalnim i mehanickim svojstvima ¢vrstog materijala jer se prah dobiva
izravno iz taline. Atomizacija se sastoji od taljenja, atomizacije (dezintegracija taline u kapljice)
i skru¢ivanja. Za svaki dio atomizacijskog postupka postoji vise mogucnosti izvodenja. Kod

taljenja glavna podjela je na taljenje s kalupom ili bez kalupa, te na koji nacin je dovedena
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energija potrebna za taljenje. Dezintegraciju taline u kapljice mogucée je napraviti pomocu
centrifugalne sile, pare ili mlaza tekucine ili plina i prezasi¢ene taline plinom (vakuum). Kod
hladenja glavni parametar je brzina hladenja Cestica koja ovisi o veli¢ini i obliku Cestica i prirodi
i nacinu prijenosa topline na medij. U 95 % slucajeva se koristi dvo-fluidna atomizacija koja za

rasprsivanje koristi vodu i plin pomo¢u kojih se talina razbija pri visokom tlaku [6].

2.2.3 Karakterizacija prahova

Na svojstva gotovog proizvoda veliku ulogu imaju svojstva praha.
Svojstva prahova dijele se na:

e kemijska (Cistoca i sastav),

o fizikalna (oblik i dimenzije Cestica),

o metalurska (stlacivost, nasipna gustoca i brzina tecenja) [8].

2.2.3.1 Kemijska svojstva praha

Kemijski sastav praha ima veliki utjecaj na proces konsolidacije i na sama svojstva krajnjeg
proizvoda. Kemijske reakcije i1 njezini produkti ovisit ¢e o kemijskom sastavu praha.
Kemijskom analizom utvrduju se necistoce i njihova koncentracija. Kod prisustva necisto¢a
najvecu ulogu ima nacin dobivanja praha i sirovina iz koje se dobio prah. Veliki problem stvara
pojava oksidacije. Kod kemijske analize prahovi se dijele na elementarne, mijeSane i

predlegirane [6].

2.2.3.2 Fizikalna svojstva praha

Veli¢ina 1 oblik zrna osnovna su fizikalna svojstva praha. Oblik Cestica utjeCe na svojstva
prahova kao $to su: nasipna gustoca, stlacivost, moguénost sinteriranja, brzina tecenja i
viskoznost. Iz oblika ¢estica moguée je zakljuéiti kojim postupkom je dobijen prah. Oblik
Cestica ovisi ne samo o nacinu proizvodnje nego i o veli¢ini. Najvazniju ulogu pri mijeSanju
prahova ima veli¢ina Cestica. Kod dobijanja §to ujednacenije smjese potrebno je imati §to
ujednaceniju veli¢inu Cestica praha. Pri analizi veliCine Cestica koriste se geometrijske
vrijednosti kao $to su povrSina, projektirana povr§ina, maksimalna dimenzija, minimalna

povrsina poprecnog presjeka i volumen [6].
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Pri definiranju oblika Cestica praha koriste se slijede¢e metode:
e analiza dimenzija Cestica praha,

e analiza presjeka (specifi¢ne) povrSine popre¢nog presjeka Cestice [6].

Na slici 6. prikazani su oblici Cestica praha i metode dobivanja.

- "I N %9

iglicast nepravilan Stapiast pahuljast dendritski
(kemijska razgradnja) (kemijska razgradnja, (mehamicko (elektroliticki
mehanicko mrvijenje) mrvljenje) postupak)
jednodimenzijski oblik dvodimenzijski oblik

o 4 O @
Q‘. CD. of Oo .c

sferni nepravilan zaobljen porozan uglast
(atomizacija (atomizacija, (atomizacija, (redukcija (mehaniéka
Fe karbonila, kemijska kemijska oksida) razgradnja
taloZenje iz razgradnja) razgradnja) Ni karbonila)
tekucine)

trodimenzijski oblik

Slika 6. Oblici Cestica praha i metode njihovog dobivanja [6]
Najces¢a metoda kojom se donose zakljucci o obliku i razdiobi Cestica je analiza slike . Analiza
slike distribucije veli¢ine Cestica praha kvantitativna je metoda velike preciznosti, a kvalitativnu
metodu predstavlja karakterizacija oblika. Analiza slike se radi pomocu visokokvalitetnih
elektronskih mikroskopa kao $to su: skenirajuéi elektronski mikroskop — SEM, transmisijski

elektronski mikroskop — TEM i skenirajuci elektronski mikroskop s emisijom polja — FESEM

9]

2.2.3.3 Metalurska svojstva praha

Na postupke mljevenja, kompaktiranja i granuliranja uvelike utje¢u metalurs§ka svojstva praha.
e Metalurska svojstva praha su:
e nasipna i nabojna gustoca,

e brzina tecenja,
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e stladivost,

e (vrstoca i gustoca sirovca [9].

2.2.4 MijeSanje prahova

Mijesanje prahova jedna je od operacija potrebnih prije kompaktiranja prahova. Razlikujemo
mijesSanje 1 umijeSavanje. Kod mijeSanja se radi s prahom istog kemijskog sastava, ali veliine
Cestica mogu biti razli¢ite. Kod umijeSavanja se radi s prahovima razli¢itih kemijskih sastava i

veli¢ina Cestica. Mijesanje i umije$avanje prikazani su na slici 7. [10]

Slika 7. a) Mijesanje prahova, b) UmijeSavanje prahova[6]

Primarni cilj mijeSanja prahova je dobivanje homogene smjese bez smanjenja veli¢ine Cestica.
Razlikujemo mokro i suho mijesanje odnosno mijeSanje bez i sa lubrikantom koji sluzi za
podmazivanje. Mijesanje je obavezno prije kompaktiranja osim kada se kompaktira prah jednog
kemijskog sastava. Pri suhom mijeSanju koje je koristeno u eksperimentalnom dijelu ovog rada
razlikujemo tri na¢ina mehanizma kretanja: difuzija, smicanje i konvekcija. Mehanizmi

kretanja suhog mijesanja prikazani su na slici 8.
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a) difuzija b) konvekcija C) smicanje

Slika 8. Mehanizmi kretanja kod suhog mijesanja [11]

2.2.5 Kompaktiranje

Kompaktiranje se koristi kako bi se Cestice povezale 1 ostvarile zadanu formu. Primjenom
visokog pritiska dolazi do deformacija Cestica i uklanjanja poroziteta. Pri tome se mijenja

raspored 1 oblik Cestica kao §to je prikazano na slici 9. [9]

Nakon

Nakon punjenja kompaktiranja

kalupa

Slika 9. Deformacija Cestica i uklanjanje poroziteta tijekom kompaktiranja [6]
Glavni zadaci procesa kompaktiranja su:
e konsolidacija praha u zeljeni oblik,
e postizanje zeljenog poroziteta,
e postizanje zeljenih dimenzija,

e postizanje zadovoljavajuce ¢vrstoce.
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Veliki problem kod kompaktiranja pogotovo kada se kompaktiranje provodi u krutom alatu
odnosno kada naprezanje djeluje po jednoj osi je pojava nejednolike gustoce proizvoda [9].

2.2.5.1 Jednoosno kompaktiranje

Gore navedeni postupak u kojem se naprezanje prenosi po jednoj osi predstavlja kao §to i samo
ime kaze jednoosno kompaktiranje. To je postupak koji se najcesce koristi kod kompaktiranja.
Jednoosno kompaktiranje sastoji se od 4 faze:

e popunjavanje kalupa ¢esticama praha,

e primjena pritiska putem Ziga,

e povlacenje ziga,

e izbacivanje sirovca [9].

Postupak jednoosnog kompaktiranja prikazan je na slici 10.

&\\‘

sirovea

By Sirovac

Prah

Kalup

Donji zig

Slika 10. Jednoosno kompaktiranje [9]
Kako se naprezanje prenosi preko ziga koji se pomice po samo jednoj osi prah te€e u samo
jednom smjeru. Zbog toga dolazi do razlike u zelenoj gusto¢i kod dijelova koji imaju razli¢itu
debljinu. Zelena gustoca predstavlja gustocu kompakta ispresanog pod odredenim tlakom i
osnova je izrazavanje kompresibilnosti nekog praha. To se moZe poboljSati tako da se koristi

primjena dvostrukih zigova. Za materijal kalupa naj¢escée se koristi alatni ¢elici [6].
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2.2.6 Hladno izostatsko presanje

Prema Pascalovom zakonu, temeljni zakon hidrostatike, tlak nastao djelovanjem sile na bilo
kojem mjestu u fluidu unutar zatvorene posude neumanjen se $iri jednoliko u svim smjerovima
na sve dijelove fluida i na stijenke posude [12]. Ba$§ na Pascalovom zakonu temelji se hladno
izostatsko presanje i predstavlja najvazniju metodu u kompaktiranju prahova. Hladno izostatsko
presanje se koristi kako bi se jednak tlak prenosio na cijeli dio odjednom i tako izbjegla razlika
u zelenim gusto¢ama koja se dogada kod jednoosnog presanja [6]. Prikaz uredaja za hladno
izostatsko preSanje prikazan je na slici 11. Prah se stavlja u fleksibilnu membranu kako bi se
izolirao od fluida koji prenosi tlak. Tijekom procesa konsolidacije kalup se pomice zajedno s
prahom S§to dovodi do toga da se smanjuje negativni utjecaj trenja i nastaju homogenije gustoce
nego kod klasi¢nih nacina kompaktiranja. Mogu se koristiti tlakovi ¢ak i do 1400 MPa, ali se u
praksi najviSe ide do 350 MPa. Vrijeme primjene tlaka ovisi o raznim faktorima, najviSe o
materijalu praha i traje od nekoliko sekundi do nekoliko minuta. Najées¢i fluidi za prijenos

tlaka su voda, ulje i inertni plinovi.

Kruta jezgra

Prah

Fleksibilna stjienka
_ Granicnik

Fluid

Slika 11. Uredaj za hladno izostatsko presanje [6]

Faktori koji najviSe utjeu na konsolidaciju su:

o efekti pakiranja,
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e trenje izmedu Cestica,
¢ nacin prenosenja sile kroz masu praha,
e medusobno vezivanje Cestica praha,

e mehanizam kompaktiranja [6].

Hladno izostatsko presanje se koristi za kompaktiranje:
e tvrdih i teskih metala,
e (istog volframa i njegovih legura,
e aluminijeve legure,
e metale za elektriéne kontakte,
e brzoreznih ¢elika i legura na bazi Zeljeza,
e superlegura [6].
Prednosti hladnog izostatskog presanja su:
e u vecini slucajeva, postizu se vise vrijednosti gustoca,
e gustoce otpresaka su znatno homogenije u svom pravcima i ovise strogo o obliku i
veli¢ini proizvoda,
e dobivaju se viSe ¢vrstoce presanih komada (za 10 %-15 %),
e Smanjuju se unutarnja naprezanja,
e u vecini slucajeva nema potrebe za vezivnim sredstvom,
¢ dobiva se homogena struktura, odnosno ne dolazi do raslojavanja,
e nema ogranicenja s aspekta dimenzija i oblika komada,
e lako se dobivaju kompozitne strukture,
¢ niski troskovi alata kod upotrebe kalupa od gume ili plastike,

e niski troskovi materijala i obrade [6].

Nedostatci hladnog izostatskog presanja su:
e dimenzije otpreska su manje precizne nego kod presanja u krutom kalupu,
e povrsine izostatski preSanih kompakata su manje glatke,
e opcenito, produktivnost je znatno niza,
o fleksibilni kalupi koji se koriste pri izostatskom presanju imaju kraci vijek trajanja od

npr. krutih Celi¢nih kalupa [6].
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2.3 Biomaterijali

Biomaterijal je bilo koji materijal ili mjeSavina materijala proizvedenog ili prirodnog koji se
moze koristiti u bilo kojem vremenskom intervalu, kao cjeloviti predmet ili kao dio sustava koji
lije¢i, poboljsava ili zamjenjuje bilo koje tkivo, organ ili funkciju tijela [13].

Biomaterijali se dijele na:

e metalne,
e polimere,
e keramike,

e kompozitne materijale,

e prirodne materijale.

Znanost 0 biomaterijalima multidisciplinarne je prirode te obuhvaéa podru¢ja medicine,
biologije, kemije, fizike, inZenjerstva tkiva, znanosti o materijalima, mikrobiologije i
elektronike [14]. Biomaterijal mora zadovoljiti veliki broj zahtjeva od kojih su neki prikazani
na slici 12. Najvazniji zahtjevi su biokompatibilnost i mehanicka svojstva i zato se u pravilu i

prvi zadovoljavaju.

ZAHTIEVI
& MEHANICKA FIZIKALNA
POVRSINA SVOISTVA KOROZLA SYOISTVA BIOKOMPATIBILNOST
Hrapavost + Vlatna . - Gustoca Bioadhezija
* Biokorozija .
Korozijska tvrstoéa ! Toplinska (OSEQINTEGRACI)
postojanost + Tlatna * Formiranje vodljivost A}
Elektritna *  Imunologki
Otporpost na CWS["IJCE biofilma vodliivost odgovor
trofenje + Duktilnost Akustit
Lsticna
WStT_k Otpornost na svojstva * Toksiénost
prev.d e . umor i Optitka
Madﬁclranje materijala svajstva + Kancerogenost
povriine * Young-ov Toplinska
modul rastezljivost
+ Zilavost

Slika 12. Zahtjevi za svojstva biomaterijala [15]
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2.3.1 Biokompatibilnost

Biokompatibilnost podrazumijeva kompatibilnost materijala implantata s bioloskim okoliSem
te iskljucuje njegovu toksicnost, ozljede tkiva, negativnu fiziolosku reaktivnost 1 imunolosku
reakciju [16]. U pocetnoj fazi industrije implantata kao klju¢ni zahtjev koji osigurava dobru
kompatibilnost s okolnim tkivom odabrana je $§to manja kemijska reaktivnost. Nakon
eliminacije opasnosti od kemijske razgradnje novu listu prioriteta u vidu povecanja
biokompatibilnosti ¢inili su zahtjevi poput netoksi¢nosti, izbjegavanja imunoloskog odgovora,
izbjegavanja trombogenog efekta, nekancerogeno djelovanje, neiritabilnost 1 sli¢no [15].
Karakteristike materijala koje utjeCu na biokompatibilnost su:

e kemijski sastav,

e mikrostruktura,

e mehanicka svojstva,

e mikro i makro poroznost [15].

Karakteristike povrSine koje utjeCu na biokompatibilnost su kemijski sastav, pokretljivost
molekula na povrsini, topografija, energija povrsine, elektri¢na svojstva, kemijska postojanost

1 triboloska svojstva [15].

2.3.2 Oseointegracija

Oseointegracija je svojstvo materijala implantata da ima moguc¢nost da se prilagodi Zivu¢em
tkivu u koje je ugraden i koje ga okruzuje. Dobar biomaterijal treba imati svojstvo
oseointegracije, ali ako se ugradeni implantat mora izvaditi iz tkiva nepozeljno je kad zaraste
do te mjere kad to nije moguce [17]. Tek nekoliko tjedana nakon ugradnje implantata u koStano
tkivo nastaje potpuna homogenizacija koStanog tkiva s implantatom i tad implantat moze
preuzimati opterecenja za koje je i namijenjen. PovrS§ina implantata ima najvecu ulogu u
uspjesnosti oseointegracije, a pritom su najvazniji parametri hrapavosti te kemijski sastav [15].
Tehnike za modifikaciju povrSine implantata su:

e pjeskarenje,

e nagrizanje,

e plazma naStrcavanje,

o elektropoliranje,
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e anodizacija,
e prevlacenje hidrokisapatitom,

e prevlacenje kalcijevim fosfatom [15].

2.3.3 Efekt prigusenja opterecenja

Efekt prigusenja opterecenja odvija se u sustavu u kojemu se nalaze dva materijala razli¢itih
komponenata spoja dolazi do redistribucije opterecenja gdje viSe optereCenja preuzima
komponenta s ve¢im modulom elasti¢nosti, u ovom slucaju implantat. Ukoliko dode do
redistribucije opterecenja i kost ne preuzima dovoljno opterecenje dolazi do remodeliranja kosti
koja se prilagodava novim uvjetima. Kod kosti dolazi do smanjenja gustoée spuzvaste kosti i
smanjenja debljine kortikularne kosti. Zbog efekta prigusenja potrebno je promijeniti modul

.....

opterecenja.

2.4 Titan i njegove legure u biomedicini

Titan je alotropan metal koji posjeduje alotropske modifikacije kristalne resetke. Na sobnoj
temperaturi ima heksagonsku gusto slaganu (HCP) reSetku, a-titan, koja na temperaturi
885 °C prelazi u kubi¢nu prostorno centriranu (BCC) reSetku, B -titan, koju zadrZava do taliSta

[18]. Na slici 13. prikazane su alotropske modifikacije titanija.
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Slika 13. Kristalne reSetke Cistog titana [18]

Primjena titana i njegovih legura u biomedicini dijeli se na:

zamjena c¢vrstog tkiva/koStani implantati (zubni implantati, ortopedske proteze,
razli€iti povezni i stabilizirajuéi elementi — vijci, kopce, plocice),
kardiovaskularne aplikacije (stentovi, srcani zalisci),

medicinski instrumenti (skalpeli, stezaljke) [15].

Glavne karakteristike titana su:

visoka dinamicka izdrZljivost,

toplinska stabilnost — legure titana su postojane do 315 ili 600 °C, ovisno o vrsti legura,
odli¢na biokompatibilnost — titan i njegove legure su izuzetno otporne na djelovanje
tjelesnih tekucina, §to im omogucuje primjenu u svim spektrima medicine,

otpornost na puzanje — odredene legure titana (o legure) imaju veliku otpornost na
puzanje,

visoka specifi¢na ¢vrstoca ,

korozijska postojanost [19].

Kao materijal implantanata titan se pocinje koristiti 1960-ih godina, a od tada se koristi i za

razne dijelove biomedicinskih dijelova i uredaja [15].

2.4.1 Cisti titan

Unatoc€ vecoj korozijskoj postojanosti i bioinertnosti u odnosu na druge vrste biomaterijala Cisti

titan je pokazivao losija triboloska svojstva i nizu ¢vrstocu zbog ¢ega se njegova primjena u
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pocetku uglavnom odnosila na ugradnje razli¢itih kardiovaskularnih implantata. Cvrsto¢a

Cistog titana Cesto se dodatno povecavala hladnim deformiranjem [15].

2.4.2 Legure titana

S vremenom se tehnicki ¢isti titan zamjenjuje o +  legurama titana radi boljih svojstava. Takve
legure imaju visi Re I Rm od tehnicki Cistog titana i otpornost na umor materijala uz izvrsnu
korozijsku otpornost te oseointegraciju. Najvaznija o + B legura je TiAl6V4 koja se proizvodi
u koli¢ini jednakoj svim ostalim titanovim materijalima ukljucujudi i Cisti titan. TIAI6V4 ELI
legura, s niskim sadrzajem kisika (<0,13%) namijenjena je primjenama za lomno kriticne
elemente pri snizenim temperaturama. Dok komercijalna TiAl6V4 legura sadrzi izmedu 0,16 i
0,20 %o, u ELI leguri sadrzaj je ograni¢en na svega 0,10 % — 0,13 % . Zbog toga je
komercijalna legura ¢vrsca, ali ELI legura ima znatno bolju lomnu zilavost [19]. Na slici 14.

prikazana je usporedba svojstva komercijalne i ELI TiAI6V4 legure.

] _ Komerdjaina legura "
] eu legura
— | S
1 2 1
20 > 10 i 23 Al 7 |
M x30 ] w0 e ™
m | )
\
R, MPa R, MPa 4, % Z% K,Mpam"“

Slika 14. Usporedba svojstava komercijalne i ELI TiAl6V4 legure
Do danas primjena ove legure obuhvaca izradu proteza kuka i koljena, zubnih implantata te
razli¢itih fiksirajuéih i stabiliziraju¢ih elemenata poput Zica, vijaka i plo¢ica [15]. U tablici 4.

usporedena su svojstva razli€itih a + 3 legura.

Tablica 1. Usporedba svojstva o + 3 legura[20]

Legura E (GPa) Re (MPa) Rm (MPa) A (%)

Ti6Al4V 110 860 930 10-15
Ti6AI7ND 105 795 860 10
Ti5Al2.5Fe 110 820 900 6
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2.4.3 alegure titana

Osim o + B legure TiAl6V4 paralelno se za izradu proteza tibijalne i femuralne kosti koristi a
legura TiAIV2,5. No problem kod ove legure je taj da su mnoga istrazivanja pokazala kako

aluminij i vanadij Stetno i toksi¢no djeluju na ljudski organizam.

2.4.4 B legure titana

U svrhu rjesavanja problema priguSenja opterecenja razli¢ite studije ukazivale su na B legure
kao potencijalno rjeSenje jer posjeduju nize vrijednosti modula elasti¢nosti. Medu njima
najcesce koristene vrste legura su : Til5SMo, Til3Nb13Zr, Til2Mo6Zr2Fe, Ti35Nb5Ta7Zr, te
Ti29Nb13Ta4.6Zr [15].

Za razliku od a + B legura,  legure imaju nizi modul elasti¢nosti, dobru oblikovljivost te
visoku korozijsku postojanost. Nemagneticni su, visoke ¢vrstoce i dobre istezljivosti. U tablici

2. navedene su neke P legure titana te njihova svojstva [20].

Tablica 2. B legure i njihova svojstva [20]

Legura E (GPa) Re (MPa) Rm (MPa) A (%)
Til2Mo6Zr2Fe 74-85 1000-1600 1060-1100 18-22
Ti15M02.8Nb0.2Si0.260 83 945-987 980-1000 16-18

Ti35.5Nb7.3Zr5.7Ta 55-66 793 827 20
Til3Nb13zr 64-77 863-908 973-1037 10-16

U novije doba istrazivanja u podru¢ju biomehanike i medicine naklonjena su B legurama

titana upravo zbog njihovih svojstava.
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3. EKSPERIMENTALNI DIO

U samom eksperimentu provedena je konsolidacija magnezijevog i titanovog praha.
Konsolidirana su tri razlicita uzorka koji se razlikuju po masenim udjelima magnezijevog i
titanovog praha. Analiza kemijskog sastava, mije$anje prahova, hladno izostatsko presanje

(CIP) i analiza dobivenih uzoraka su faze koje koje su provedene u ovom istraZivanju.

3.1 Mikroanaliza kemijskog sastava

Mikroanaliza kemijskog sastava prahova provedena je na skenirajuéem elektronskom
mikroskopu pomoc¢u EDS detektora. Samom mikroanalizom utvrden je oblik Cestica praha,
veli¢ina Cestica praha i kemijski sastav prahova. Kemijski sastav se provjerava prije provedbe
daljnjih postupaka kako bi znali kojeg su prahovi tocno sastava odnosno koje su €istoce.

Na slici 15 prikazan je mikroskop s EDS detektorom pomocu kojeg je napravljena mikroanaliza

kemijskog sastava.

Slika 15. Elektronski mikroskop s EDS detektorom
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Na slici 16. prikazan je oblik i veli¢ina titanovog praha slikano skeniraju¢im elektronskim
mikroskopom uveéano 502 puta. Cestice su nepravilnog oblika i razli¢itih veli¢ina koje variraju

od 10-100 pm.

SEMMAG: 502%  Name:1
DET: SE Detector DATE: 05511422 100 um Vega ©@Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging

Slika 16. Titanov prah slikan mikroskopom, uvecanje 502x

Na slici 17. prikazan je oblik i veli¢ina magnezijevog praha slikano skeniraju¢im elektronskim
mikroskopom uveéano 300 puta. Cestice su zaobljenog oblika i razli¢itih veli¢ina koje variraju
od 20-150 pm.

Kao $to se 1 vidi na slikama cCestice titanovog i magnezijevog praha su razli¢itih oblika 1

razli¢itih veli¢ina $to ¢e sve utjecati na uspjesnost same konsolidacije.
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SEM MAG: 300 x Name: 2

DET: SE Detector DATE: 05/11)22 200 um Vega ©Tescan
YAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging

Slika 17. Magnezijev prah slikan mikroskopom, uveéanje 300X

Na slikama 18. i 19. i tablici 3. vidimo da je u dvije odabrane toc¢ke za kemijsku analizu maseni

udio titana jednak 100%, a kisika 0% Sto znaci da nema oksidacije u prahu titana.

Slika 18. Podrucje kemijske analize titanovog praha
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Slika 19. EDS spektar elemenata titanovog praha

Tablica 3. Maseni udjeli kisika i titana u promatranim to¢kama

Tocka analize

Maseni udio kisika

Maseni udio titana

©) (Ti)
Totka 1 0.00% 100.00%
Totka 2 0.00% 100.00%

Na slikama 20. i 21. i tablici 4. vidimo da je u prvoj odabranoj tocki za kemijsku analizu maseni

udio magnezija jednak 100%, a kisika 0%. U drugoj tocki maseni udio kisika je 31.84% dok je

maseni udio magnezija 68.16% nakon cega dolazimo do zakljucka da je u magnezijevom prahu

doslo do odredenog stupnja oksidacije Cestica praha.
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Slika 20. Podru¢je kemijske analize magnezijevog praha

154
107
5
D : T T | T T | | T T T I T T T | T | T T T I |
2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Energija [keV]
Slika 21. EDS spektar elemenata magnezijevog praha
Tablica 4. Maseni udjeli kisika i magnezija u promatranim tockama
Tocka analize Maseni udio Kkisika Maseni udio
(O) magnezija (Mg)
Tocka 1 0.00% 100.00%
Tocka 2 31.84% 68.16%
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3.2 Mijesanje prahova

Prije same konsolidacije potrebno je prahove podijeliti u odredene omjere i dobro izmijesati
kako ne bi nastajali aglomerati pojedinacnih prahova koji bi narusavali svojstva dobivenih

uzoraka. Napravljena su 3 omjera prahova titana i magnezija u masenim omjerima koji su
prikazani u tablici 5.

Tablica 5. Maseni udjeli magnezija i titana u uzorcima

Uzorak Maseni udio Mg, Maseni udio Ti,
Wug [%0] wr; [%0]
Uzorak 1 10 90
Uzorak 2 15 85
Uzorak 3 20 80

Proces vaganja prahova odraden je u kontroliranim uvjetima i na vagi preciznosti 0.01g.
Odredeno je da uzorci budu mase 100 g. Na slici 22. prikazan je proces vaganja prahova koji

su stavljeni u posude u prije odredenim omjerima.

Slika 22. Vaganje prahova
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Tijekom vaganja prahovi se stavljaju u posudu koja ¢e nam posluziti tijekom mijesanja. Posudu

spremnu za mijeSanje mozemo vidjeti na sljedecoj slici.

Slika 23. Prah u posudi spreman za mije$anje
Kako bi napravili §to homogeniju smjesu prahova potrebno ih je mijesati 60 min. Prahovi u
posudama su stavljeni u uredaj koji rotacijom oko 3 osi omoguéuje potrebnu homogenost. Na
slici 24. prikazan je uredaj za mijeSanje u kojem su stavljene sve 3 posude u kojima su uzorci

u zadanim masenim omjerima spremni za proces mijesanja.

Slika 24. Prahovi u uredaju za mijesanje
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3.3 Hladno izostatsko preSanje

Prvi postupak je stavljanje izmijeSanih prahova u ovitke od aluminijske folije. Ovitke od
aluminijske folije izradujemo na oblik i dimenzije kakve Zelimo da nam bude uzorak nakon
presanja. Odabran je oblik kruznog poprecnog presjeka koji je napravljen pomocu kalupa koji

je prikazan na slici 25.

Slika 25. Kalup za ovitak od aluminijske folije
Nakon §to je dobiven Zeljeni oblik i dimenzije u ovitak stavljamo prah i dobro ga sabijamo jer
je od velike vaznosti da nema podrucja u kojima bi bilo zaostalog zraka koji bi negativno
utjecao na kvalitetu uzorka nakon samog preSanja. Sabijanje praha u ovitak od aluminijske

formule prikazan je na sljedecoj slici.

Slika 26. Sabijanje praha u ovitak od aluminijske folije
Fakultet strojarstva i brodogradnje 27
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Nakon sabijanja su dobiveni prahovi koji se nalaze u ovitcima kao $to se i moze vidjeti na slici

27. Uzorci su oznaceni brojevima kako bi znali koji uzorak ima koje masene udjele.

Slika 27. Uzorci nakon sabijanja u ovitke
Sljede¢i korak je stavljanje uzorka u alat za presanje. U samom alatu se nalazi ulje preko kojeg
¢e se tlak Pascalovim zakonom prenositi na uzorak. Potrebno je radi zastite od prodiranja ulja

unutar ovitka prilikom visokih tlakova uzorak staviti u zastitnu membranu. Nakon toga uzorak

stavimo u alat koji se nalazi na slici 28.

Slika 28. Alat u kojem se nalazi uzorak tijekom presanja
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Kada je uzorak unutar alata potrebno je odstraniti visak zraka i ulja kako bi se tlak nesmetano
prenosio na sami uzorak. Zakretom poluge stvara se tlak koji istiskuje visak ulja i zraka. Prikaz

tog postupka prikazan je naslici 29.

. N

Slika 29. Odstranjivanje ulja i zraka

Nakon odstranjivanja viska fluida poluga se skida s alata koji se dalje stavlja u stroj za hladno
izostatsko preSanje. Za postupak izrade uzoraka hladnim izostatskim preSanjem odabran je tlak
od 69.9523 bar koji se dobija djelovanjem sile od 140 kN. Uzorak je pod odabranim tlakom
presan 10 sekundi. Stroj za hladno izostatsko presanje se moze vidjeti na slici 30. dok je sami

proces presanja prikazan na slici 31.
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Slika 30. Stroj za hladno izostatsko pre

Slika 31. Hladno izostatsko presanje

30
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3.4 Analiza uzoraka

Nakon $to su izvadeni kompaktirani uzorkci iz ovitka od aluminijske folije mozemo poceti s

analizom svojstava. Uzorci nakon kompaktiranja su prikazani na slikama 32. i 33.

EASA MBI N N

o R TANTAPALING WIS Sl
]

'

Slika 33. Uzorci nakon hladnog izostatskog presanja
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3.4.1 Priprema uzoraka za analizu mikrostrukture

Kako bi se omogucila analiza mikrostrukture uzoraka potrebno je napraviti potrebnu pripremu
uzoraka. Uzorke je potrebno izrezati na Zeljenu veli¢inu koje je provedeno na uredaju
Mecatome T260. Uzorci se nakon toga oblazu polimernom masom. Nakon toga slijedi priprema
povrsine uzorka koja se sastoji od brusenja i poliranja pomoc¢u uredaja Mecatech 250. Tijekom
bruSenja brzina glavne ploce je 300 okr/min. KoriSteni brusni papiri slijedom koriStenja su:
P320, P600, P1000, P2400, P4000 kod kojih P320 ima najveca abrazivna zrna dok P4000 papir
ima najsitnija abrazivna zrna. Kod svih koraka brusenja koristi se voda sa zadatkom hladenja i
podmazivanja. Sljedeci korak je poliranje koje je potrebno da se uklone tragovi brusenja.
Koristi se tkanina za poliranje s brzinom glavne plo¢e od 150 okr/min. U prvom koraku na
uzorak se stavlja dijamantna pasta veli¢ine ¢estica 3 pm. U drugom koraku stavlja se tekuéina
za poliranje s abrazivima veli¢ine 0.03 um. Za hladenje i podmazivanje koristi se lubrikant.

Uzorci nakon ovih postupaka prikazani su na slici 34.

Slika 34. Uzorci spremni za analizu

3.4.2 Analiza mikrostrukture

Analiza mikrostrukture provedena je na mikroskopu Olympus GX51. Uzorci su slikani s
povecanjima 50x, 100x i 200x na sredini i na rubu uzorka. Mikrostruktura uzoraka prikazana

je na sljede¢im slikama.
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Slika 37. Mikrostruktura uzorka 1, uvecanje 200x
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Slika 40. Mikrostruktura uzorka 2, uvecanje 200x
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Slika 43. Mikrostruktura uzorka 3, uvecanje 200x
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Na slikama 44-46 prikazani su rubovi uzoraka. Jasno je vidljiva granica izmedu djelova koji su
u potpunosti konsolidirani i dijelova koji to nisu. Nedovoljno konsolidiranje proizlazi od

odabira preniskog tlaka i vremena izvodenja hladnog izostatskog presanja.

Slika 44. Rub uzorka 1, uveéanje 100x

Slika 45. Rub uzorka 2, uvec¢anje 100x
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Slika 46. Rub uzorka 3, uvecanje 100x

3.5 Mjerenje tvrdoce

Proces ispitivanja tvrdoce uzoraka provedeno je na uredaju PMT 3. KoriStena je Vickers metoda
HV 0,1 s optere¢enjem 0,1 - 9,81 N. Nazalost nije bilo moguée izmjeriti tvrdo¢u zbog praha

koji se odvajao od uzorka zbog nedovoljne konsolidacije.
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4. ZAKLJUCAK

Na temelju provedenih istrazivanja moze se zakljuciti da je metalurgijom praha moguce
konsolidirati prahove titanija i magnezija i dobiti kompaktan, ¢vrsti materijal. Medutim
eksperiment je pokazao da je prilikom konsolidacije potrebno primijeniti visi tlak i produljiti
vrijeme primjene tlaka. To se moze zakljuciti iz slika 44. — 46 . gdje se jasno vidi kako su rubovi
uzoraka konsolidirani dok jezgre nisu.

Nakon §to se u daljnjim eksperimentima odrede potrebni tlak i vrijeme primjene potrebno je
izraditi potpuni konsolidirane uzorke na kojima ¢e biti moguce provesti ispitivanje mehanickih
svojstava. Na svojstva je moguce utjecati razliCitim udjelima titana i magnezija. Ako su
zadovoljena mehani¢ka svvojstva prelazi se na in-vivo istrazivanja kako bi se ispitala i

poboljsala biokompatibilnost titan-magnezij kompozita.
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