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4.1. Opracowanie podstaw projektowania tytanowych szkieletowych
materialdw mikroporowatych do zastosowan medycznych
i stomatologicznych w celu wytwarzania obiektow rzeczywistych
metoda selektywnego spiekania laserowego

Metodologia prac dotyczacych projektowania tytanowych szkieletowych materialow
mikroporowatych do zastosowan medycznych i stomatologicznych obejmuje kilka etapow:

1. okreslenie wartosci poszczegodlnych technologii wytwarzania materiatow porowatych
z wykorzystaniem analizy metoda benchmarkingu proceduralnego,

2. projektowanie z wykorzystaniem oprogramowania AutoFab w celu opracowania
tréjwymiarowego modelu zapisanego w formacie STL,

3. dobdor komorek jednostkowych do zamodelowania mikroporowatych szkieletow
0 przestrzennej symetrycznej sieci,

4. dobor warunkéw wytwarzania w taki sposob, aby rozmiary poréw w wytworzonym
elemencie byly zblizone do rozmiaréw porow zatozonych w modelu komputerowym,

5. zaprojektowanie mikroszkieletow o roznych wielkosciach komorki jednostkowej
i 0 odpowiednio zréznicowanych rozmiarach pordéw oraz przy réznej przestrzennej orientacji

komorek jednostkowych wzglgdem osi uktadu wspotrzednych.

W celu przeanalizowania mozliwosci technologicznych wytwarzania materialow mikro-
porowatych planowanych do zastosowania w medycynie i stomatologii poréwnano kilka
podstawowych technologii, a w tym technologie metalurgii proszkow, odlewnicze, wytwa-
rzania pian metalicznych oraz wytwarzania przyrostowego. Do wyboru najkorzystniejszej
technologii wytwarzania materiatow mikroporowatych zastosowano techniki benchmarkingu
proceduralnego, ktory polega na implementacji do rozpatrywanego przypadku, istniejacych
sprawdzonych procedur w odniesieniu do innego obszaru tematycznego badz dziedziny
wiedzy. Graficznym obrazem benchmarkingu proceduralnego jest macierz dendrologiczna
prezentujaca wyniki analizy preferencji, bedacej podejsciem badawczym polegajacym na
kwalifikowaniu obiektéw w ustalonej skali, czego wyrazem jest hierarchia waznosci obiektow,
ktora przedstawia w uporzadkowany sposob szereg preferencyjny. Zastosowanie macierzy
dendrologicznej [1, 2], cechujacej si¢ uniwersalno$cia i oryginalna formuta, umozliwia prze-
ksztalcenie ukrytej wiedzy jakoSciowej w otwarta wiedze ilosciowa mozliwa do prezentacji

z uzyciem metod i narzedzi analitycznych.
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W celu oceny analizowanych technologii, przyjeto szczegdtowe kryteria oceny atrak-
cyjnos$ci i potencjatu kazdej z nich. Atrakcyjnos¢ technologii wytwarzania materialow
mikroporowatych, stanowiaca indywidualne wrazenie wytworcy co do jej warto$ci, w duzej
mierze zalezy od poziomu zlozono$ci danej technologii i oczywistym jest, ze z punktu
widzenia wytworcy bardziej atrakcyjng i wyzej punktowang jest technologia charakteryzujaca
si¢ najmniejsza mozliwa liczba dziatan niezbednych do jej wdrozenia od opracowania zatozen
technologicznych. Analogicznie jest w przypadku, gdy wymagany jest mniej kosztowny sprzet
i koszty wdrozenia catego procesu technologicznego sa mniejsze. Preferowane sa rowniez
bardziej ekologiczne procesy produkcyjne, a zatem im nalezy mniej wykorzysta¢ dodatkowych
materiatdbw 1 substancji, tym mniej powstanie odpadow, wobec czego technologia jest tym
bardziej akceptowalna. Natomiast potencjat technologii, ktéry stanowi obiektywna miarg
warto$ci technologii, niezalezng od pojedynczego wytworcy, w najwigkszym stopniu jest
uzalezniony od zdolno$ci do kontrolowania cech geometrycznych i wielkosci otrzymywanych
poréw oraz powtarzalno$ci cech geometrycznych wytwarzanych produktow i materiatow,
a takze od mozliwosci nadawania dowolnych wymaganych ksztattow.

Na podstawie wlasnych dos$wiadczen technologicznych przypisano odpowiednie wagi

poszczegdlnym kryteriom oceny technologii (tabl. 4.1).

Tablica 4.1. Kryteria oceny potencjatu i atrakcyjnosci technologii wytwarzania materiatow
mikroporowatych

?(i?/?grzii?:le Kryterium Waga
9 Al Koszty nabycia sprze¢tu 0,2
.g A2 Koszty realizacji procesu 0,2
§ A3 Poziom wyksztalcenie operatora 0,1
§ A4 Poziom skomplikowania procesu - wieloetapowo$é 0,3
< A5 Ekologicznos$¢ procesu 0,2

P1 | Kontrola cech geometrycznych, wielkosci i stopnia otwartosci porow | 0,3

g P2 Powtarzalno$¢ cech geometrycznych i wielkosci porow 0,2

(2]

§ P3 Otrzymywanie produktu calkowicie wolnego od zanieczyszczen 0,2

I~ P4 Mozliwos¢ wytwarzania elementéw o skomplikowanych ksztattach 0,1
P5 Mozliwos¢ wytwarzania porow o wielkosci ponizej 500 pm 0,2

Do oceny komparatystycznej na podstawie wybranych kryteriow, w celu kwalifikacji

przydatnosci poszczegdlnych technologii do zastosowania w procesie wytwarzania materiatow
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mikroporowatych, zastosowano metod¢ punktacji wazonej, umozliwiajaca przeprowadzenie
wielokryterialnej oceny agregatowej, z wykorzystaniem uniwersalnej skali stanéw wzgled-
nych, bedacej dziesigciostopniowa, jednobiegunowa skala dodatnig bez zera [1, 2], w ktorej
warto$¢ 1 oznacza minimalna ocene lub poziom zgodno$ci z dana cecha/zjawiskiem/
czynnikiem/stwierdzeniem, natomiast 10 jest wybitnie wysoka ocena lub poziomem zgodnoS$ci
z cecha/zjawiskiem/czynnikiem/stwierdzeniem 1 oznacza okreslenie rekomendowanych
strategii postgpowania, w odniesieniu do poszczegdlnych technologii lub ich grup, a takze

wytyczenie $ciezek ich rozwoju strategicznego (rys. 4.1).
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Rysunek 4.1. Uniwersalna skala stanéw wzglednych [1, 2]

Wartosci wazone obliczone jako iloczyn wagi przydzielonej do danego kryterium oraz
punktacji odpowiadajacej ocenie danej technologii z uwzglednieniem danego kryterium,
nastgpnie zsumowano w ramach poszczegoélnych grup kryteriow, otrzymujac wartosci bedace
podstawa analizy porownawczej (tabl. 4.2).

Zbior macierzy kontekstowych, zawierajacy w szczegdlnosci: dendrologiczne macierze
wartosci technologii, meteorologiczne macierze oddziatywania otoczenia i macierze strategii
dla technologii jest wykorzystywany do pozycjonowania technologii [1, 2]. Macierze te
stanowia narzedzia graficznej analizy poréwnawczej poszczegdlnych technologii lub ich grup,
pozwalajac na ich zobiektywizowana oceng w dziesigciostopniowej uniwersalnej skali stanow
wzglednych. W omawianym przypadku wykorzystano macierz dendrologiczna, dla pozycjo-

nowania technologii wytwarzania materialow mikroporowatych. Wspotrzedne atrakcyjnosci
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i potencjatu dla poszczegdlnych technologii lokuja dana technologic w odpowiednim
kwadracie tej macierzy, ktoremu przypisana jest dana charakterystyka. Macierz dendrologiczna
podzielona jest na ¢éwiartki — rozlozysty dab, ukorzeniona kosodrzewina, strzelisty cyprys,
drzaca osika, z ktorych kazda opisuje inny zestaw cech. Najlepszy zestaw cech posiadaja
technologie znajdujace sie w ¢wiartce roztozysty dab gdzie zestaw cech atrakcyjnosci
i potencjatu miesci si¢ w przedziatach wspotrzednych powyzej wartosci 5,5. Wedlug analizy,
zestaw wspolrzednych, ktore znajduja sig w Ewiartce roztozysty dab dotyczy technologii
wytwarzania przyrostowego, co dowodzi faktu ze wykazuja one najwigkszy potencjat
i atrakcyjnos¢ dla wytwarzania materiatbw mikroporowatych. Atrakcyjno§¢ technologii
przyrostowych jest wysoka jednak obniza ja koszt sprzgtu potrzebnego do jej zastosowania.
Inne technologie nie wymagaja stosowania tak drogich maszyn, jednak ich skomplikowanie
(wieloetapowos¢) 1 wysoka odpadotworczo$¢ znacznie obnizaja ich atrakcyjnosé, a co sig

z tym wiaze, stawiaja technologie wytwarzania przyrostowego ponad nimi.

Tablica 4.2. Ocena poszczegdlnych technologii wytwarzania materialow mikroporowatych

Atrakeyjnosé Potencjal
Grupa wedlug kryterium Wartos¢ wedlug kryterjum | Wartos¢
technologii ALl A2 | A3 | Aa | A5 | WaZoma Moo T oalpa | pg| Wazona
Technologie
metalurgii 5 5 6 3 4 43 7184|418 6,5
proszkéw (TMP)
Technologie

odlewnicze (to)| & | 8 | 8| 2| 4 4,4 8723 |2] 49

Technologie wy-
twarzania pian
metalicznych
(TPM)
Technologie
wytwarzania
przyrostowego
(TWP)

8 |7 |5 | 3|3 50 41412|3]|3 3,3

Potencjat technologii przyrostowych jest duzo wigkszy niz innych analizowanych tech-
nologii wytwarzania materiatow mikroporowatych, a sktadaja si¢ na to gldwnie mozliwosci
jakie daje tréjwymiarowe projektowanie, co pozwala na prawie catkowita kontrole wytwa-
rzanych materialdow zarowno pod wzgledem struktury, rozmiaréw i ksztaltu poréw oraz

powtarzalnosci cech geometrycznych. Bezodpadowosé oraz sprowadzenie catej technologii
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wytwarzania przyrostowego do dwoch glownych etapéw projektowania i wytwarzania roéwniez
znacznie poprawia potencjat tych technologii w aspekcie wytwarzania materiatdbw mikro-
porowatych. Z podanych powodéw jedynie technologie wytwarzania przyrostowego TWP

lokuja si¢ w ¢wiartce roztozysty dab, co wskazuje na celowo$¢ rozwoju i badan w tym zakresie

(rys. 4.2).
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Rysunek 4.2. Pozycjonowanie technologii wytwarzania materiatow mikroporowatych
poddanych badaniom heurystycznym z wykorzystaniem dendrologicznej macierzy wartosci
technologii

Wybor technologii wytwarzania implanto-skafoldow i skafoldow, zwlaszcza gdy ich czgs§é
lub nawet calo$¢ jest wytwarzana jako porowata, wymaga bardzo starannej analizy. Metoda
benchmarkingu proceduralnego [1, 2] wytypowano technologie przyrostowe do wytwarzania
analizowanych urzadzen medycznych. Ws$réd najczgéciej wymienianych i stosowanych

w przemysle technologii przyrostowych wyroznia sig nastgpujace metody:

stereolitografia (Stereolitography — SLA) [3-7],

selektywne spiekanie laserowe (Selective Laser Sintering — SLS) [8-13],

selektywne stapianie laserowe (Selective Laser Melting — SLM) [4, 10, 14-18],
e topienie wiazka elektronéw (Electron Beam Melting — EBM) [4, 19-23],
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e laserowe osadzanie/napawanie metalu/laserowe ksztaltowanie struktur (Laser Metal
Deposition/Laser Engineered Net Shaping/Direct Metal Deposition — LMD/LENS/DMD)
[4, 13, 24-29],

e druk tréjwymiarowy (Three Dimentional Printing — 3DP) [4, 30-34],

e nastrzeliwanie fotoutwardzanej zywicy (PolyJet/PolyJetMatrix — PJ/PIM) [4, 35, 36],

e wytwarzanie modeli laminowanych (Laminated Object Manufacturing — LOM) [4, 37-41],

e modelowanie cieklym tworzywem (Fused Deposition Modeling — FDM). [4, 42-47].
Wybdr wilasciwej technologii przyrostowej wymaga szczegélowej analizy, w tym takze

metoda benchmarkingu proceduralnego, chociaz jest to niezwykle wazne i to zwykle na dtugo

przed rozpoczeciem produkcji lub badaf, z powodu koniecznosci zakupu, instalacji oraz
opanowania urzadzen technologicznych. Nie inaczej bylo i w przypadku niniejszych badan,
gdzie niezbgdne urzadzenia technologiczne, w tym m.in. do wytwarzania przyrostowego
metoda selektywnego spiekania laserowego SLS, do nanoszenia warstw atomowych ALD oraz
nanoszenia warstw metoda rozwirowania spin-coating, zakupiono w ramach rownolegle zreali-

zowanego Projektu LANAMATE [48].

Dostgpne technologie przyrostowe mozna sklasyfikowaé ze wzgledu na roézne kryteria

szczegotowe (tabl. 4.3):

e rodzaj stosowanego materiatu: metale i ich stopy (stal nierdzewna 304, 316, 420, GP1 17-4,
PH1 15-5, PH 13-8; tytan CP i jego stopy TiAl6V4, TiAI6Nb7; chrom-kobalt CoCrMo
MP1, SP2; AlSi20Mg; stopy niklu IN625, IN617; miedz-nikiel Cu-Ni; aluminium Al;
nitinol Ni-Ti) ceramika (ZrO,, SisN4, PZT, TisSiC, ZrB, Al,O; grafit, bioceramika,
krzemionka), polimery (poliamidy, polistyren, woski, zywice, ABS, polimery akrylowe),

e posta¢ w jakiej uzyty zostaje materiat: proszek, ciecz, ciato state w formie zwinigtej roli
materiatu lub w postaci dlugich cienkich wldkien,

e sposOb rozprowadzania poszczegdlnych warstw materiatu: rozprowadzanie warstwy
materialu na pomoca specjalnego watka, nakladanie kolejnych warstw materialu przy
pomocy odpowiedniej glowicy, mechaniczne badz laserowe wycinanie z roli materialu
arkuszy o odpowiedniej wielkosci i ksztalcie,

e sposOb laczenia poszczegdlnych warstw materiatu: laser o odpowiedniej mocy, promie-
niowanie UV, klejenie, topienie,

e rodzaj obrobki wykonczajacej: usuwanie podpor, wygrzewanie, dodatkowe naswietlanie,

szlifowanie, piaskowanie,

192 L.A. Dobrzanski, A. Achtelik-Franczak



L.A. Dobrzanski, A.D. Dobrzanska-Danikiewicz (red.)
Metalowe materiaty mikroporowate i lite do zastosowan medycznych i stomatologicznych

e ruch systemu kontrolujacego grubo$¢ poszczegdlnych warstw.

Ogodlnie technologie przyrostowe mozna pogrupowaé ze wzgledu na wspdlne cechy
poszczegdlnych z nich, co utatwia ostateczny ich dobor do konkretnych zastosowan techno-
logicznych (tabl. 4.3):

e technologie SLS, SLM, LMD i EBM wykorzystuja gldwnie metal w postaci proszku jako
materiat roboczy spajany (spiekany, stapiany) wiazka lasera o odpowiedniej mocy, a w
przypadku technologii EBM spajany wiazka elektronow,

e technologie LMD, 3DP, PJ oraz FDM faczy sposob nanoszenia poszczegélnych warstw
przy pomocy odpowiedniej glowicy/dyszy,

e technologie, w ktorych wykorzystuje si¢ promieniowanie UV do laczenia warstw, jako
materiat roboczy wykorzystuja polimery, gtéwnie w postaci ptynnej SLA oraz PJ,

e technologie FDM i LOM charakteryzuja si¢ tym, ze material roboczy w postaci ciata
stalego stanowia przewaznie polimery, a poszczegolne warstwy tych materiatow laczone sa
w wyniku ich topienia badz klejenia.

Sposob rozprowadzania materialu odbywa sig¢ glownie w dwojaki sposob:

e w technologiach SLA, SLS, SLM, EBM, 3DP za pomoca specjalnego watka gdzie
dozowana partia materiatu jest rozprowadzana na platformie roboczej w postaci warstwy
o odpowiedniej grubosci, a wytwarzany element pozostaje zanurzony w materiale robo-
czym,

e w technologiach LMD, FDM, 3DP za pomoca gltowicy dozujacej, gdzie dozowane jest

tylko tyle materiatu, ile jest potrzebne do wytworzenia zaprojektowanego elementu.

Technologia 3D druku tréjwymiarowego jest szczegolnym przypadkiem, gdzie materiat

roboczy moze mie¢ posta¢ zarowno:

e proszku, gdy za pomoca specjalnej glowicy podawane jest spoiwo taczace poszczegodlne
warstwy, a po zakonczoniu element zostaje poddany wygrzewaniu w celu usunigcia spoiwa
i zespolenia drobin proszku ze soba,

e plynnej, gdzie material roboczy nanoszony jest lub za pomoca glowicy, co przypomina

nanoszenie atramentu na papier w tradycyjnych drukarkach atramentowych.
W zaleznoéci od zastosowanej technologii przyrostowej wzrastanie poszczegdlnych warstw
elementu zwigzane moze by¢ z ruchem platformy roboczej, na ktorej powstaje dany element,

glowicy dozujacej materiat lub tez uktad skanujacy wraz z laserem we wszystkich trzech

4. Struktura i wlasno$ci tytanowych szkieletowych materiatdéw mikroporowatych wytworzonych metoda
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Tablica 4.3. Poréwnanie zalet i wad przyrostowych metod wytwarzania
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SLS — selektywne spiekanie laserowe, SLM — selektywne stapianie laserowe, EBM — topienie wiazka
elektronow, LMD — laserowe osadzanie metalu, 3DP — druk trojwymiarowy, SLA — stereolitografia,

laminowanych,

nastrzeliwanie fotoutwardzanej zywicy, LOM — wytwarzanie modeli
FDM — modelowanie cieklym tworzywem

PJ
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mozliwych plaszczyznach x, y, z. W wigkszosci technologii przyrostowych wytworzenie
elementu wymaga zastosowania podpor, ktore przytwierdzaja wytwarzany element do stotu
roboczego uniemozliwiajac w ten sposob przesunigeie sig tego elementu lub jego zapadnigcie
si¢ w materiale roboczym. Dlatego tez glowna obrobka wykonczajaca jest odcigcie podpor.
Czesto réwniez, aby uzyskaé zadowalajacy wyglad powierzchni stosuje si¢ operacje wygla-
dzania powierzchni takie jak szlifowanie lub piaskowanie.

W celu dokonania wyboru najbardziej odpowiedniej technologii wytwarzania przyro-
stowego mozliwe jest przeprowadzenie analizy SWOT — zalety, wady, szanse i zagrozenia.
W tablicy 4.3 przedstawiono analize uproszczona, przedstawiajac tylko zalety i wady omowio-
nych technologii przyrostowych, do ktoérych zaliczaja sig: stereolitografia SLA, selektywne
spiekanie laserowe SLS, selektywne stapianie laserowe SLM, topienie wiazka elektronow
EBM, laserowe osadzanie/napawanie metalu/laserowe ksztaltowanie struktur LMD/LENS/
DMD, druk tréjwymiarowy 3DP, nastrzeliwanie fotoutwardzanej zywicy PJ/MPJ, wytwarzanie

modeli laminowanych LOM oraz modelowanie ciektym tworzywem.

Do wytwarzania mikroporowatych szkieletoéw tytanowych, sposrdd technologii przyro-
stowych wykorzystano metodg selektywnego spickania laserowego. Selektywne spiekanie
laserowe, ktore przedstawiono ideowo na rysunku 4.3, mozna podzieli¢ na dwa etapy:

e etap I, projektowania danego elementu, ktorego efektem jest trojwymiarowy model CAD

w formacie STL, nast¢pnie transferowany do oprogramowania maszyny,

e etap I, w ktorym nastgpuje wytwarzanie w rzeczywistosci elementu uprzednio zaproje-

ktowanego wirtualnie, warstwa po warstwie do momentu uzyskania finalnego produktu.

Do wytwarzania mikroporowatych szkieletow tytanowych zastosowano system AM 125
firmy RENISHAW do selektywnego spiekania laserowego. W urzadzeniu AM 125 zastoso-
wano wioknowy laser YFL o materiale czynnym domieszkowanym iterbem i maksymalnej
mocy 200 W. System AM 125 wyposazony jest w komorg prozniowa, w ktorej wytwarzane
sa uprzednio zaprojektowane elementy. Urzadzenie to zintegrowane jest z odpowiednim
oprogramowaniem, ktére pozwala zaprojektowaé model wytwarzanego elementu i dostosowac
go do warunkéw wytwarzania z uzyciem tego urzadzenia.

Do zaprojektowania modeli wytwarzanych materiatdow mikroporowatych wykorzystano
wilasciwe narzedzia komputerowego wspomagania projektowania CAD (j. ang.: Computer
Aided Design) 3D MARCARM ENGINEERING AutoFab (Software for Manufacturing
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Rysunek 4.3. Schemat ideowy technologii selektywnego spiekania laserowego [42]

Applications), zintegrowane z urzadzeniem AM 125 (rys. 4.4). Dzigki dostgpnemu oprogra-
mowaniu, ktore umozliwia projektowanie w przestrzeni trojwymiarowej znacznie wzrastaja
mozliwo$ci wytwarzania coraz to bardziej skomplikowanych ksztattow o okreslonej strukturze
wewngetrznej jak i zewngtrznej. Takie specjalistyczne trojwymiarowe oprogramowanie pozwala
na niemalze catkowita kontrol¢ rozmiaru, cech geometrycznych, a takze powtarzalnosci
zaprojektowanych cech geometrycznych. Umozliwia ono réwniez pelng kontrolg warunkow
procesu wytwarzania poprzez sterowanie nimi w odpowiednim zakresie ich stosowalnosci.

Efektem projektowania z wykorzystaniem oprogramowania AutoFab jest trojwymiarowy
model zapisany w formacie STL (stereolitography), z wykorzystaniem techniki warstwowej.
Format ten umozliwia przedstawienie powierzchni elementu (rys.4.4) za pomoca siatki
wielokatow, w tym przypadku trojkatéw, przy czym im mniejsze sa zatozone trojkaty, tym
doktadniejsze jest odwzorowanie powierzchni. Model w formacie STL za pomoca oprogra-
mowania AutoFab dostosowywany jest do potrzeb procesu wytwarzania technika selekty-
wnego spiekania laserowego SLS.

Dzigki oprogramowaniu AutoFab mozna sterowaé takimi wielko$ciami jak:
e rozmiar zaprojektowanego modelu,

e cechy konstrukcyjne zaprojektowanego modelu,

4. Struktura i wlasno$ci tytanowych szkieletowych materiatdow mikroporowatych wytworzonych metoda
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® rodzaj i ksztalt wypelnienia objgtosci modelu (model szkieletowy czy model lity),

® rozmiar komorki jednostkowej budujacej caty model w przypadku modeli szkieleto-
wych [42].
a) b)

Rysunek 4.4. a) Srodowisko pracy oprogramowania AutoFab wraz z przykladowq platformq
roboczq zawierajqcq tréjwymiarowy model kuli o promieniu 5 mm; b) model kuli o promieniu
5 mm z odwzorowaniem siatki tréjkatow,; ¢) model kuli o promieniu 5 mm podzielony na
333 warstwy o grubosci 30 um, d) srodowisko pracy oprogramowania AutoFab wraz
z przykladowq platformq roboczq zawierajqcq trojwymiarowe modele kul

Po nadaniu modelowi odpowiedniego rozmiaru i struktury, zostaje on podzielony na
warstwy o zatozonej grubosci (rys. 4.4). Czas wygenerowania warstw zalezy w duzej mierze
od wielko$ci modelu oraz od skomplikowania jego struktury, przy czym im wigcej jest
elementoéw budujacych strukturg produktu, tym dhuzszy jest czas wirtualnego dzielenia obiektu
na warstwy z uzyciem oprogramowania AutoFab. Liczba warstw w modelu wirtualnym
odpowiada rzeczywiscie zaprojektowanej liczbie warstw proszku, w trakcie rzeczywistego
wykonywania danego elementu, ktore ulegna spiekaniu dla uzyskania gotowego elementu.

Oprogramowanie AutoFab pozwala ustali¢ rowniez optymalne warunki wytwarzania, w tym
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grubos$¢ warstwy, moc lasera, Srednicg¢ wiazki lasera, szybkos¢ skanowania, odlegto§¢ pomig-
dzy kolejnymi $ciezkami przetopien, a zaprojektowany model w oprogramowaniu AutoFab jest
dostosowany do tych warunkéw technologicznych, rzeczywiscie mozliwych do osiagnigcia. Po
zaprojektowaniu modelu, z uwzglednieniem wszystkich ustalonych warunkéw wytwarzania,
nastgpuje transfer zaprojektowanego modelu do oprogramowania maszyny, gdzie nastgpnie
przebiega selektywne spiekanie laserowe proszku.

Przy projektowaniu mikroporowatych szkieletow tytanowych wykorzystano zbiér bazo-
wych komorek jednostkowych (rys. 4.5). Przyktadowe komorki jednostkowe przez powielenie
zostaly wykorzystane do zamodelowania mikroporowatych szkieletow o przestrzennej syme-

trycznej sieci, zbudowanej z weztow oraz pojedynczych wiokien sieci taczacych poszczegdlne

b)

Rysunek 4.5. Przyklady bazowych komdérek jednostkowych o réznej strukturze przestrzenney;
a) hexagon cross b) diagonal cross c) spherical

4. Struktura i wlasnosci tytanowych szkieletowych materiatdow mikroporowatych wytworzonych metoda
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wezly szkieletu. Na podstawie analizy geometrycznej budowy komorek bazowych do wytwa-
rzania porowatych elementow tytanowych metoda selektywnego spiekania laserowego
wybrano komorke jednostkowa “hexagon cross” (rys. 4.5a), ktorej gtdwna zaleta jest specjalne
wzmocnienie na wezle taczacym poszczegdlne wiokna szkieletu komorek jednostkowych.
Eksperymentalnie dobrano warunki wytwarzania w taki sposob, aby rozmiary poréw
w wytworzonym elemencie byly zblizone do rozmiaré6w poréw zalozonych w modelu kompu-
terowym 1 przy zatozeniu, ze dokladno$¢ wytwarzania wynosi £100 pm. W przypadku
porowatych szkieletoéw tytanowych zlozonych z komorek jednostkowych hexagon cross

o zalozonym rozmiarze tej komorki 1x1x1 mm oraz wymiarach wytworzonego elementu

10x10x5 mm uzyskano pory o zmierzonym rozmiarze 780 pm w modelu komputerowym
(rys. 4.6).

a)

Rysunek 4.6. a) Model porowatego elementu o wielkosci 10x10x5 mm, ktory wykorzystano
przy doborze warunkow wytwarzania porowatych elementow tytanowych, b) rozmiar porow
w modelu komputerowym zbudowanym, z komorki jednostkowej hexagon cross
0 wymiarach 1x1x1mm

W wyniku powielenia oraz dobrania odpowiednich warto$ci charakteryzujacych sie¢ prze-
strzenna, takich jak wysoko$¢, glgbokosé i szeroko$¢, mozliwe jest zdefiniowanie struktury
mikroporowatych szkieletow o rozmiarze poréw mieszczacych si¢ w przedziale 250-750 pm.
Na podstawie wykonanych symulacji i pomiaréw opisanych powyzej, zaprojektowano mikro-
szkielety tytanowe o trzech roéznych wielko$ciach komorki jednostkowej i 0 odpowiednio
zroznicowanych rozmiarach porow:

e probki o srednim rozmiarze poréw ~450 um, wymiar komorki jednostkowej 700 pm,
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e probki o srednim rozmiarze poréw ~350 um, wymiar komorki jednostkowej 600 pm,

e probki o srednim rozmiarze poréw ~250 um, wymiar komorki jednostkowej 500 pm.
Mikroszkielety tytanowe o réznym rozmiarze poréw réwniez wykonano przy roznej prze-

strzennej orientacji komoérek jednostkowych wzgledem osi uktadu wspotrzednych (rys. 4.7):

e komorki jednostkowe utozone pod katem 0° wzgledem poczatku uktadu wspotrzednych,

e komorki jednostkowe utozone pod katem 45° wzgledem osi X uktadu wspotrzednych,

e komorki jednostkowe utozone pod katem 45° wzgledem osi y uktadu wspotrzednych,

e komorki jednostkowe utozone pod katem 45° wzgledem osi X oraz 45° wzgledem osi y
uktadu wspoétrzednych,

e komorki jednostkowe utozone pod katem 45° wzgledem osi y oraz 45° wzgledem osi X

uktadu wspolrzednych.

\/\/\
/\/\/\/

Rysunek 4.7. Obraz struktury modeli komputerowych przedstawiajqcy utozenie komorek
Jednostkowych w przestrzeni ukiadu wspotrzednych: a) komorki jednostkowe utozone pod
katem 0° wzgledem poczatku uktadu wspotrzednych, b) komorki jednostkowe utozone pod

katem 45° wzgledem osi x ukladu wspotrzednych, c) komorki jednostkowe utozone pod kqtem
45° wzgledem osi y uktadu wspotrzednych, d) komorki jednostkowe utozone pod kqtem 45°
wzgledem osi x oraz 45° wzgledem osi y ukladu wspotrzednych, e) komorki jednostkowe
ulozone pod kqtem 45° wzgledem osi y oraz 45° wzgledem osi x uktadu wspotrzednych

4. Struktura i wlasnosci tytanowych szkieletowych materiatdow mikroporowatych wytworzonych metoda
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Przy ustalonych warunkach wytwarzania oraz ustalonych cechach geometrycznych wraz
z zalozong rozna przestrzenng orientacja komorek jednostkowych wzgledem osi uktadu
wspotrzednych, zaprojektowano probki do badan wytrzymatoéci na rozciaganie, zginanie

i $ciskanie, o cechach geometrycznych przedstawionych na rysunkach 4.8-4.10.

b)

Rysunek 4.8. Model komputerowy prébki do badan wytrzymatosci na rozciqganie o wymiarach
40x10x3 mm wykonany przy utozeniu komorek jednostkowych: a) pod kqtem 0° wzgledem
poczqtku uktadu wspotrzednych, b) pod kqtem 45° wzgledem osi x uktadu wspotrzednych,
¢) pod kqtem 45° wzgledem osi y ukiadu wspotrzednych, d) pod kqtem 45° wzgledem osi x

oraz osi y uktadu wspotrzednych, e) pod kqtem 45° wzgledem osi y oraz osi x uktadu
wspotrzednych pod Kqtem 0° wzgledem poczatku uktadu wspotrzednych
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a) b)

Rysunek 4.9. Model komputerowy probki do badan wytrzymatosci na zginanie metodq
trojpunktowego zginania o wymiarach 35x10x3 mm wykonany przy ulozeniu komorek
Jjednostkowych: a) pod katem 0° wzgledem poczatku ukladu wspotrzednych, b) pod katem 45°
wzgledem osi x uktadu wspotrzednych, c) pod katem 45° wzgledem osi y uktadu wspotrzednych,
d) pod kqtem 45° wzgledem osi x oraz osi y ukladu wspotrzednych, e) pod kqtem 45° wzgledem
osi y oraz osi x ukladu wspotrzednych

Zaprojektowano rowniez spersonalizowane skafoldy podniebienia dla grupy pacjentow,
ktorym naturalne tkanki zostaty usunigte z powodu przebytych chorob, glownie onkolo-
gicznych. W tym przypadku do zaprojektowania wirtualnego modelu wykorzystano inny
zestaw bazowych komorek jednostkowych, przedstawionych na rysunku 4.11, indywidualnie

zaprojektowanych przy wykorzystaniu oprogramowania AutoFAB systemu MTT 250H firmy
MTT Technology GmbH.

4. Struktura i wlasnosci tytanowych szkieletowych materiatdow mikroporowatych wytworzonych metoda
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Rysunek 4.10. Model komputerowy probki do badan wytrzymatosci na sciskanie o wymiarach
10x10x10 mm wykonany przy ulozeniu komorek jednostkowych: a) pod kaqtem 0° wzgledem
poczatku ukladu wspotrzednych, b) pod katem 45° wzgledem osi x ukladu wspotrzednych,

¢) pod katem 45° wzgledem osi y ukiadu wspotrzednych, d) pod katem 45° wzgledem osi x oraz

osi y ukladu wspotrzednych, e) pod kqtem 45° wzgledem osi y oraz osi x uktadu wspotrzednych

Rysunek 4.11. Przyktady bazowych komaorek jednostkowych o réznej strukturze przestrzennej:
a) spatial cross, b) cross with openings, ¢) cube with tongues, d) cube skeleton [49]

Na rysunku 4.12 przedstawiono kolejne etapy przygotowania modeli do wytworzenia
skafoldu podniebienia z wykorzystaniem bazowych komorek jednostkowych o rdznej
strukturze przestrzennej. Przyktad dotyczy jednego z pacjentdw, ktoremu usunigto naturalne

komorki w zwiazku z leczeniem onkologicznym.
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Rysunek 4.12. Przyktady wirtualnych modeli skafoldéw podniebienia i ich konwersji do
modeli porowatych przy wykorzystaniu bazowych komorek jednostkowych o roznej
strukturze przestrzennej: a) spatial cross, b) cross with openings, ¢) cube with tongues,
d) cube skeleton [49]

Praktyczna miarg skutecznos$ci wytwarzania mikroporowatych materiatow szkieletowych
jest porowatos$¢ czyli objetos¢ pustych przestrzeni wewnatrz materiatu okreslana jako stosunek
sumarycznej objetosci pustych przestrzeni do objgtosci calego materiatu. Porowato$¢ moze

by¢:

4. Struktura i wlasnosci tytanowych szkieletowych materiatdow mikroporowatych wytworzonych metoda
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e bezwzgledna czyli calkowita, gdy dotyczy zard6wno poréw zamknigtych jak i otwartych,
e wzgledna, gdy obejmuje wyltacznie pory otwarte, do ktorych moze wnikna¢ ptyn.
Porowatos¢ bezwzgledna wyznaczono na podstawie stosunku objgtosci poréw V, w danym

elemencie porowatym do catkowitej objetosci V elementu i obliczono na podstawie wzoru:

_ 3
p =2 = Lmeraer. 10005 [ - 04 = o] @

gdzie:
p — porowato$¢ w %,
V, — objgtos¢ porow, cm®,
Vin.pr.por. — Objeto$¢ materiatu w probce porowatej, cm?,

V — catkowita objgto$¢ materiatu, cm®.

Objgtos¢ materiatu w probce porowatej Vi prpor Obliczono na podstawie stosunku masy

probki porowatej do ggstosci materiatu litego wedtug wzoru:

_ Mprp. g  _ 3
Vm.pr.por. T g/cm? = Cm (4.2)

gdzie:
Mpr por. — Masa probki porowatej,

d, — gesto$¢ materiatu litego.
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4.2. Opracowanie technologii wytwarzania metoda selektywnego spiekania
laserowego oraz obrobki chemicznej nowo opracowanych
mikroszkieletow z tytanu

Atrakcyjno$¢ technologii laserowego selektywnego spiekania i stapiania SLS/SLM polega
glownie na mozliwosciach jakie daje trojwymiarowe projektowanie i na zwigzanej z tym
calkowitej kontroli wytwarzanych materiatow, zar6wno pod wzglgdem struktury, rozmiaréw
i ksztaltu poréw oraz powtarzalnosci cech geometrycznych. Bezodpadowos$¢ oraz sprowadze-
nie catej technologii wytwarzania przyrostowego do dwoch gtownych etapow projektowania
i wytwarzania rowniez znacznie poprawia potencjal tych technologii w aspekcie wytwarzania
materiatow porowatych. Mikroszkielety zaprezentowane w niniejszym rozdziale, a dedy-
kowane do zastosowan medycznych i stomatologicznych wykonano z czystego tytanu. Tytan
zostal wybrany ze wzgledu na swoje atrakcyjne wilasnosci, do ktorych zalicza sig: anty-
korozyjno$¢, biokompatybilnosé, dobry stosunek wytrzymatosci do masy oraz ze wzgledu na
szerokie mozliwosci zastosowania tego materiatu nie tylko w medycynie i stomatologii, ale
takze w roznych galeziach przemystu, w tym kosmicznym, lotniczym i samochodowym.
Rzeczywiste motywacje tych dzialan dotyczyly opracowania materiatow kompozytowych
biologiczno-inzynierskich oraz implanto-skafoldéw przewidzianych do aplikacji w medycynie
regeneracyjnej i implantologii stomatologicznej. Do wytwarzania mikroszkieletow porowatych
metoda SLS/SLM wykorzystano system AM 125 firmy RENISHAW z oprogramowaniem
komputerowym AutoFAB (rys. 4.13).

a) 1 b)
R

Rysunek 4.13. Urzqdzenie do selektywnego spiekania laserowego proszkow metali AM 125
firmy Renishaw; a) widok ogdlny, b) widok komory roboczej

4. Struktura i wlasnosci tytanowych szkieletowych materiatdow mikroporowatych wytworzonych metoda
selektywnego spiekania laserowego do zastosowan w implantologii oraz medycynie regeneracyjnej 207



Open Access Library
Annal VII 2017 « Issue 1

W urzadzeniu AM 125 zastosowano wtoknowy laser YFL o materiale czynnym iterbem
domieszkowanym i maksymalnej mocy 200 W. W tablicy 4.4 przedstawiono charakterystyke

pracy urzadzenia AM 125.

Tablica 4.4. Charakterystyka pracy urzqdzenia AM 125

Charakterystyka pracy AM 125 Zakres pracy urzadzenia
przestrzen robocza 125x125x125 mm
moc lasera 200 W z mozliwoscia regulacji mocy 10-100%
dhugosc¢ fali 1070 nm (+10 nm)
czestotliwo$¢ modulacji 60 Hz
srednica plamki lasera 35-200 um
srodowisko pracy atmosfera gazu ochronnego: argon
regulacja grubosci warstwy proszku 20-50 pm
mozliwo$¢ podgrzania stotu roboczego do 200°C
regulacja poziomu tlenu od 10 ppm
szybko$¢ skanowania do 2000 mm/s
odleglos¢ pomigdzy $ciezkami przetopien do 200 um
czas ekspozycji proszku na dziatanie lasera do 400 ps
szybkos¢ wytwarzania zalezna od rodzaju proszku od 2-10 cm?
charakterystyka proszku do 45 pm, proszki sferyczne i zatomizowane

System AM 125 wyposazony jest w komorg prozniowa z unikatowym systemem oproz-
niania, poprzez odpompowywanie wszelkich gazoéw z komory roboczej i nastgpne wprowa-
dzanie gazu obojgtnego, np. argonu lub azotu. Dzigki takiej sekwencji dziatan uzyskiwane jest
srodowisko robocze, w praktyce wolne od tlenu, umozliwiajace spickanie tak reaktywnych
materiatow jak tytan i jego stopy. Poziom zuzytego gazu obojgtnego jest zminimalizowany
dzigki wykorzystaniu w petni uszczelnionej, spawanej komory roboczej. Urzadzenie AM 125
posiada pojemnik na proszek z automatycznymi zaworami dostarczajacymi dodatkowsa porcje
proszku podczas calego procesu, a jego nadmiar po rozprowadzeniu kolejnej warstwy w komo-
rze roboczej odprowadzany jest do specjalnego pojemnika (rys. 4.14), ktory w tatwy i szybki
sposob moze by¢ zdemontowany i umieszczony na stacji odsiewania lub selekcji proszku,

dzigki czemu istnieje mozliwos¢ ponownego wykorzystania proszku w kolejnym procesie.
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Czas potrzebny na wykonanie zaprojektowanego modelu zalezy od wielkosci, ztozonosci jego
struktury, a takze liczby elementow, ktore wykonywane sa podczas tego samego procesu.
Doktadno$¢ wytwarzania zaprojektowanych elementéw zalezy od zastosowanej mocy lasera:
dla matej mocy wynosi £20 pm w ptaszczyznie XY, a dla duzej mocy +100 um w plaszczyznie

XY przy grubosci warstwy wynoszacej od 20 do 50 pm.

Rysunek 4.14. Fragmenty urzqdzenia do selektywnego spiekania laserowego proszkéw metali
AM 125 firmy Renishaw; a) komora robocza, b) pojemnik na odzyskany proszek, c) podajnik
proszku

Rysunek 4.15. Fragmenty urzqdzenia do selektywnego spiekania laserowego proszkéw metali
MTT250H firmy Renishaw; a) komora robocza, b) pojemnik na odzyskany proszek, c) -
podajnik proszku

Do wytwarzania mikroszkieletow oraz skafoldow porowatych metoda SLS/SLM wyko-
rzystano réwniez system MTT 250H firmy MTT Technology GmbH z oprogramowaniem

komputerowym AutoFAB. Charakterystyke pracy tego urzadzenia przedstawiono w tablicy 4.5,

natomiast ogolny widok urzadzenia przedstawia rysunek 4.15.
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Tablica 4.5. Charakterystyka pracy urzqdzenia MTT 250H

Charakterystyka pracy MTT 250H

Zakres pracy urzadzenia

Przestrzeh robocza

250x205x350 mm

Moc lasera Nd:YAG

400 W z mozliwoscia regulacji mocy

Dtugos¢ fali

1070 nm (10 nm)

Operacyjna ogniskowa wiazki

70-300 pum

Srodowisko pracy

atmosfera gazu ochronnego: argon

Regulacja grubosci warstwy proszku

10-65 um

Porowatos¢/grubosé

0,03-99,97%

Doktadno$¢ wytwarzania

do 50 um (x,y,2)

Szybko$¢ wytwarzania

zalezna od rodzaju proszku od 5-20 cm*/h

Charakterystyka proszku

10-65 pm, proszki sferyczne i zatomizowane

Chropowatos¢

R,: poziomo ~56 pm; pionowo ~72 pm

Technologia selektywnego spiekania laserowego, w istocie nalezy do nowoczesnych
technologii metalurgii proszkéw, gdzie proces konstytuowania elementu rozpoczyna si¢ od
rozprowadzenia warstwy proszku na stole o regulowanym potozeniu wzgledem osi z. Warstwa
ta spetnia rolg podtoza dla powstajacego przedmiotu. Wiazka laserowa prowadzona jest po
powierzchni proszku zgodnie z wprowadzonymi wcze$niej 1 odpowiednio skonfigurowanymi
informacjami dotyczacymi kolejnych warstw poprzecznego przekroju przestrzennego obrazu
przedmiotu. Nastgpnie stot z proszkiem obniza si¢ o zadana przez uzytkownika wysokos¢,
odpowiadajaca grubosci warstwy, rozprowadzana jest kolejna cienka warstwa proszku, gdzie
ma miejsce ponowne spiekanie/stapianie ziarn, ktore nastepuje przez powierzchniowe nad-
topienie ziarn nowego proszku metalowego z juz istniejacym fragmentem konstytuowanego
elementu. Kolejne warstwy przekroju poprzecznego spickaja/stapiaja si¢ ze soba. Cykl
powtarzany jest, az do momentu zakonczenia konstytuowania zatozonego elementu, po czym
nastgpuje obnizenie temperatury, a wytworzony element usuwany jest ze zloza proszku
i poddawany jest obrobce wykonczajacej w zaleznosci od zastosowania, np. piaskowaniu lub
szlifowaniu. Element taki posiada niejednolita struktur¢ wewngtrzna co daje mozliwos¢ dalszej
obrobki 1 mozliwos$¢ taczenia jej z innymi materiatami, np. ceramicznymi lub metalowymi, np.

przez infiltracje.
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Do selektywnego spickania laserowego w celu wytwarzania porowatych szkieletow
zastosowano proszek tytanowy Grade 2 0 wielkosci ziarna do 45 um o ksztalcie sferycznym,
opisany poprzednio. Zastosowany proszek ma obnizone stgzenie tlenu do 0,14%. Podczas
spiekania stezenie tlenu w komorze roboczej jest odpowiednio obnizane ponizej 100 ppm.

Selektywne spiekanie laserowe jest termofizycznym zlozonym procesem, ktorego przebieg
jest uzalezniony od rodzaju materialu, charakterystyki pracy lasera i Srodowiska, a jako$¢
wytworzonych elementéw zalezy od mocy lasera, srednicy plamki lasera, odleglosci pomigdzy
plamkami lasera, odleglosci pomigdzy kolejnymi $ciezkami lasera, a takze grubosci warstwy
proszku. Zestaw wielkosci charakteryzujacych technologie selektywnego spiekania laserowego

przedstawiono w tablicy 4.6.

Tablica 4.6. Warunki procesu technologii ksztattowania SLS, podzielone na cztery kategorie

Material Laser Skanowanie Srodowisko
sktad tryb szybko$¢ skanowania ogrzewanie
gesto$é proszku dhugos¢ fali obszar kreskowania wstepne
morfologia moc grubo$¢ warstwy cisnienie
$rednica ziarn czestotliwos¢ strategia skanowania
rodzaj gazu
rozmieszczenie czas impulsu strefa skanowania
wlasnoéci termiczne offset odlegtos$¢ pomigdzy impulsami
stezenie tlenu
wlasnoéci przeptywu | apertura plamki wspotczynnik skalowania

Dobér warunkow wytwarzania mikroporowatych szkieletow tytanowych, dotyczacy m.in.
ustalenia wlasciwych wartosci wielkosci takich jak moc lasera i $rednica plamki lasera
wykonano przy mocy lasera 75-200 W ze stopniowaniem co 25 W oraz 65 i 60 W oraz przy
réznych warto$ciach srednicy plamki lasera 30-150 um, ze stopniowaniem co 40 um oraz 170
i 200 um, wykonujac mikroszkielety porowatego tytanu wytworzone z komoérek jednostko-
wych o wymiarach 0,9x0,9x0,9, 0,8x0,8x0,8, 0,7x0,7x0,7, 0,6x0,6x0,6 oraz 0,5x0,5x0,5 mm.
Zapewniono w ten sposob pory o rozmiarze ~250, ~350 i ~450 pm w mikroszkieletach wytwo-
rzonych przy ustalonych wartosciach mocy lasera i srednicy plamki lasera, a takze stosujac

odlegto$¢ pomigdzy plamkami lasera i odleglto$¢ pomigdzy $ciezkami przetopien lasera

4. Struktura i wlasno$ci tytanowych szkieletowych materiatdéw mikroporowatych wytworzonych metoda
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wigksza od $rednicy plamki lasera, okreslanej Sciezka lasera I, oraz stosujac odlegtosc
pomigdzy plamkami lasera i odlegto$¢ pomigdzy Sciezkami przetopien lasera réwna lub
mniejszg od §rednicy plamki lasera, okreslanej jako $ciezka lasera II (rys. 4.16).

odleglo$¢ pomiedzy $rednica odleglo$¢ pomigdzy $rednica
plamkami lasera plamki lasera plamkami lasera plamki lasera

grubosé warstwy
proszku grubosé warstwy

proszku

kierunek $ciezki lasera

Rysunek 4.16. Charakterystyka pracy wiqzki lasera ze Srednicq plamki: a) mniejszq od
odlegtosci pomiedzy plamkami lasera, b) wiekszq od odleglosci pomiedzy plamkami lasera
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4.3. Wyniki badan metalograficznych dla oceny wplywu warunkéw
wytwarzania metodg selektywnego spiekania laserowego na strukture
szKkieletowych materialow mikroporowatych do zastosowan
medycznych i stomatologicznych

Szkieletowe materialy mikroporowate wytworzone metoda selektywnego spiekania
laserowego wykazuja porowato$¢ uzalezniona od warunkéw wytwarzania, w tym gtéwnie od
mocy lasera i §rednicy plamki lasera oraz od odlegtosci pomig¢dzy plamkami lasera i odleglosci
pomigdzy $ciezkami przetopien lasera. Przy zastosowaniu mocy lasera 110 W mozliwe jest
uzyskanie tytanu litego o gestosci 4,51 g/cm® odpowiadajacej gestosci litego tytanu podawanej
w literaturze. W celu obliczenia catkowitej porowatosci mikroszkieletow tytanowych wytwo-
rzonych metoda selektywnego spiekania laserowego nalezy ja odnie$¢ do podanej ggstosci
materiatu litego.

Porowatos¢ szkieletow tytanowych obliczono na podstawie znajomosci masy probki litej
i masy probek porowatych, usrednionych kazdorazowo dla pigciu probek wytworzonych
w tych samych warunkach i o tych samych wymiarach. Wyniki obliczen porowatosci dla

poszczegodlnych szkieletéw porowatych podano w tablicy 4.7.

Tablica 4.7. Zestawienie wynikéw obliczen porowatosci szkieletowych materiatow
mikroporowatych wytworzonych metodq selektywnego spiekania laserowego

Wymiar Ulozenie Mor.por., V, d, p, Vin.pr.por.s
poréw, pm| komérki g cm’® glem® % cm’®
0° 1,58 1,05 451 0,35 66,63
45°x 1,55 1,05 451 0,34 67,27
~250 45°y 1,55 1,05 451 0,34 67,27
45°xy 1,54 1,05 451 0,34 67,48
45°yx 1,86 1,05 451 0,41 60,72
0° 1,21 1,05 451 0,27 74,45
45°x 1,19 1,05 451 0,26 74,87
~350 45°y 1,17 1,05 451 0,26 75,29
45°xy 1,16 1,05 451 0,26 75,50
45°yx 1,43 1,05 451 0,32 69,80
0° 0,95 1,05 451 79,94 0,21
45°x 1,02 1,05 451 78,46 0,23
~450 45°y 0,98 1,05 451 79,31 0,22
45°xy 1,00 1,05 451 78,88 0,22
45°yx 1,15 1,05 451 75,72 0,25

4. Struktura 1 wlasno$ci tytanowych szkieletowych materiatdéw mikroporowatych wytworzonych metoda
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Najmniejsza porowatos¢ 61-67% odpowiada elementom selektywnie spiekanym laserowo
o najwigkszej masie oraz o Srednim rozmiarze porow ~250 pm, natomiast najwigksza poro-
watos$¢ 75-80% odpowiada elementom o najmniejszej masie oraz o srednim rozmiarze poréw
~450 um. W przypadku $redniego rozmiaru poréw ~350 um uzyskano porowatos¢ 70-75%.
Srednie zmniejszenie rozmiaréw poréw o 100 pm powoduje zmniejszenie porowatosci od
5-9%. Przestrzenna orientacja bazowych komorek jednostkowych wzgledem uktadu wspot-
rz¢dnych dla utozenia 0°, 45°X, 45°y oraz 45°Xy nieznacznie +1% wplywa na réznice w poro-
wato$ci i w masie wytworzonych elementow. Ulozenie przestrzenne komoérek jednostkowych
45° yx powoduje 6% roznicy w wielkosci porowatosci w porownaniu do innych wariantow
orientacji przestrzennej przy zwigkszeniu masy elementéw nawet o 20%.

Szkieletowe materialy mikroporowate wytwarzane metoda selektywnego spiekania lasero-
wego z proszku tytanu, ztozone sa wylacznie z ziarn roztworu tytanu o (rys. 4.17). Podczas
spiekania zachodzacego przy roznych wartosciach mocy lasera w atmosferze gazu obojgtnego

oraz tlenu o stezeniu ponizej 100 ppm nie dochodzi zatem do zadnych niepozadanych reakcji.
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Rysunek 4.17. Dyfraktogram rentgenowski tytanu porowatego wytworzonego z mocq
lasera 60 W

Analogiczne wyniki badan uzyskano wykonujac analiz¢ jakosciowa i ilo§ciowa EDS tytanu
porowatego (rys. 4.18) gdzie w sktadzie badanych probek dla zaznaczonych obszarow wykryto

wylacznie obecnos¢ tytanu.
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Rysunek 4.18. Wykres energii rozproszonego promieniowania rentgenowskiego tytanu
porowatego wytwarzanego z mocq lasera 60 W; w tgblicach wyniki ilosciowej analizy
sktadu chemicznego tytanu porowatego z zaznaczonych obszarow

Bazg doswiadczalng do pordwnan struktury szkieletowych materiatdw mikroporowatych
z czystego tytanu, ale takze ze stopu TiAl6V4 wytwarzanych metoda selektywnego spiekania
laserowego stanowia materiaty wytworzone przy wykorzystaniu r6znej mocy lasera 200, 175,
150, 125, 100, 75, 65, 60 W oraz przy zrdznicowanej srednicy plamki lasera 30, 70, 110, 150,
170 1 200 pm. Dobor tych podstawowych warunkéow wytwarzania ma zasadniczy wplyw na

jako$¢ powierzchni materiatu mikroporowatego (rys. 4.19).
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Rysunek 4.19. Obraz powierzchni mikroporowatych szkieletow tytanowych wytworzonych
z wykorzystaniem mocy lasera a-c) 200 W oraz roznej srednicy plamki lasera: a) 30 um,
b) 70 um, c) 150 um;d-f) plamki lasera o srednicy 150 um i roznej mocy wiqzki lasera:

d) 150 W, €) 75 W, f) 60 W (mikroskop swietiny)

Do zasadniczych zagadnien technologicznych nalezy do$wiadczalne ustalenie korelacji
migdzy rozmiarami mikroporéw obliczonych na podstawie programu komputerowego AutoFab
oraz rzeczywistych rozmiarow tych poréw, ktore sa mozliwe do zapewnienia w wyniku
selektywnego spiekania laserowego wykonanego na podstawie tak zaprojektowanych modeli
obliczeniowych (rys. 4.20 i 4.21).

Wykorzystujac do projektowania wirtualnego modelu elementu przewidzianego do
wytwarzania metoda selektywnego spiekania laserowego bazowa komorke jednostkowa
hexagon cross uznana za najkorzystniejsza z rozwazanych i zaktadajac kolejno jej rozmiary
Ix1x1 mm, 0,9x0,9x0,9 mm, 0,8x0,8x0,8 mm, 0,7x0,7x0,7 mm, 0,6x0,6x0,6 mm oraz
0,5x0,5x0,5 mm dobrano warunki wytwarzania mikroporowatych szkieletow, w tym moc
i $rednice plamki lasera (rys. 4.21). Dokladno$¢ wytwarzania elementow mikroporowatych
zwigksza si¢ wraz ze zwigkszeniem rozmiar6w bazowej komorki jednostkowe;j, co jest zwia-

zane ze zwigkszeniem $rednicy plamki lasera. Przy wytwarzaniu elementéw mikroporowatych
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Rysunek 20. Obraz powierzchni mikroporowatych szkieletéw tytanowych o réznym wymiarze

porow wytworzonych z wykorzystaniem komaorki jednostkowej o wymiarach: a) 900 um (Sredni
wymiar poréow. 626,1x641,6 um), b) 700 um (sredni wymiar poréw: 439,1x439,1 um),
¢) 500 um (Sredni wymiar porow: 253,5x278,4 um) (mikroskop Swietlny)

@ Reeczywista wielkos¢ mikropordw wytworzonych szkieletow tyrnowych
WWielkos¢ mikroporow modeli koniuterowyeh szkieletow tytanowyeh
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Rysunek 4.21. Wykres zaleznosci rozmiaru poréw zaprojektowanych z wykorzystaniem
oprogramowania AutoFab i mikroszkieletow tytanowych wytworzonych metodq selektywnego
spiekania laserowego od wymiaru bazowej komorki jednostkowej

o modelach zlozonych z bazowych komorek jednostkowych o rozmiarach 500-700 pm wyni-
kowy rzeczywisty rozmiar poréw jest o ponad 100 pm mniejszy niz rozmiar zaprojektowany

w programie komputerowym AutoFab, natomiast w przypadku mikroszkieletow o wigkszych

4. Struktura 1 wlasno$ci tytanowych szkieletowych materiatdéw mikroporowatych wytworzonych metoda
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rozmiarach bazowych komorek jednostkowych 800-1000 um precyzja obliczen jest wigksza,
a doswiadczalnie stwierdzone roznice w rozmiarach porow zawarte sa w przedziale 40-75 um.
W przypadku komorek o jeszcze mniejszych rozmiarach, precyzja obliczen jest jeszcze gorsza.
Seria wykonanych badan do$wiadczalnych umozliwia wykorzystanie korekty ze wzgledu na
stwierdzone odstepstwa od danych pochodzacych z obliczen programowych (rys. 4.21). Roz-
miary porow w rzeczywiscie wytworzonych szkieletach mikroporowatych z tytanu, w duzej

mierze zaleza od grubo$ci pojedynczych widkien siatki szkieletow tytanowych (rys. 4.22).

&
-

Rysunek 4.22. Struktura powierzchni mikroporowatych szkieletow tytanowych wytworzonych
przy wykorzystaniu komorki jednostkowej o wymiarach: a) 1 mm we wszystkich trzech ptasz-
czyznach — komorka jednostkowa o wymiarach IxIx1 mm, grubosé ramion 284,1 um i 271,3 um,
b) 0,7 mm we wszystkich trzech plaszczyznach — komorka jednostkowa o wymiarach
0,7x0,7x0,7 mm, grubos¢ ramion 233,5 um i 226,8 um, c) 0,5 mm we wszystkich trzech
plaszczyznach — komorka jednostkowa o wymiarach 0,5x0,5x0,5mm grubosé ramion
245,9 um i 245,9 um (SEM)

Roéznica w grubosci pojedynczych wiokien siatki mikroszkieletoéw tytanowych wytwa-
rzanych z komorek jednostkowych o réznych rozmiarach 0,5-1 mm jest niewielka i wynosi
okoto 30 pm (rys. 4.22), co odpowiada $redniej wielkosci ziarna proszku stosowanego do
spiekania. Ze zwigkszeniem rozmiaru bazowej komorki jednostkowej w przedziale 0,5-1 mm
zmienia sie natomiast rozmiar wytwarzanych poroéw oraz ich liczba. Poprzez wykorzystanie
komorki jednostkowej o wigkszych rozmiarach uzyskuje si¢ pory o wigkszych rozmiarach
i zmniejszajacej si¢ ich liczbie i odwrotnie. Ze zwigkszeniem liczby poréw o mniejszych
rozmiarach jednostkowych zwigksza si¢ masa wytworzonego szkieletu, co z kolei wptywa na
wlasnosci wytrzymatosciowe tytanowych mikroszkieletow, przedstawione w jednym z kolej-

nych podrozdzialow.
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Wszystkie wymienione czynniki maja posredni lub bezposredni wplyw na dobor
podstawowych warunkow wytwarzania mikroporowatych szkieletow tytanowych, czyli mocy
lasera i $rednicy plamki lasera. Zbyt duza $rednica plamki lasera 170 i 200 um uniemozliwia
wytworzenie jakiegokolwiek szkieletu, ze wzgledu na grubos¢ wtokna, ktéora w przypadku
komorki elementarnej o rozmiarach 1x1x1 mm wynosi 220 pm. Z kolei ze wzgledu na zbyt
malg $rednicg plamki lasera 30 i 70 pm, pory w wytworzonym szkielecie praktycznie nie
wystgpuja, 1 pomimo tego, ze wytworzony w takich warunkach material trudno uzna¢ za lity,
pory w nim sg niemal niewidoczne.

Moc lasera 200 W umozliwia wytworzenie szkieletu mikroporowatego w przypadku
$rednicy plamki lasera 110 i 150 um, a rozmiary poré6w wowczas wynosza odpowiednio
301,70 i 416,43 pum (tabl. 4.8). Stwierdzono, ze w trakcie selektywnego spiekania laserowego
mikroszkieletow tytanu ztozonych z komorek jednostkowych o wymiarach 1x1x1 mm
wiasciwa $rednica plamki lasera wynosi 150 um. Z kolei przy tejze $rednicy plamki lasera
zmniejszanie mocy lasera w zakresie 200 do 60 W powoduje zwigkszenie rozmiarow porow
(tabl. 4.8), by przy mocy 60 W osiagna¢ ~740 pm, czyli warto$é najbardziej zblizong do

wartosci obliczeniowej, ktora wynosi ~780 pm.

Tablica 4.8. Rozmiary poréw um szkieletow tytanowych uzyskanych przy réznej srednicy
plamki lasera i roznej mocy lasera

Moc lasera, Srednica plamki lasera, pm
W 30 70 110 150 170 200
200 brak widocznych porow 301,70 416,43 - —
Srednica Moc lasera, W
plamki
lasera, pm 60 65 75 100 125 150 175 200
150 743,63 | 692,63 | 667,14 | 650,16 | 616,15 | 548,13 | 433,43 | 416,43

Do waznych czynnikéw technologicznych nalezy stosunek $rednicy plamki lasera do
odlegtosci pomigdzy poszczegblnymi plamkami lasera, definiowany jako I lub II $ciezka lasera,
oraz i odleglto$¢ pomiedzy $ciezkami lasera (rys. 4.23). Niezaleznie od rozmiaréw porow ~450,

~350 oraz ~250 um, przy zastosowaniu I $ciezki lasera $rednica jego plamki jest mniejsza od

4. Struktura 1 wlasno$ci tytanowych szkieletowych materiatdéw mikroporowatych wytworzonych metoda
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Rysunek 4.23. Struktura mikroporowatych szkieletow tytanowych o sredniej wielkosci poréw:
a-d) ~250 um, e-h) 450 um wytworzonych metodq selektywnego spiekania laserowego

przy uzyciu Sciezki lasera: a,bef) I, c,d,gh) Il; a,c,e,g) powickszenie 100x,
b,d,f,h) powigkszenie 1000x (SEM)
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odlegto$ci pomigdzy plamkami lasera i odlegltosci pomiedzy $ciezkami lasera (rys. 4.23a,b,e,f),
natomiast w przypadku gdy $rednica plamki lasera jest wigksza od odlegto$ci pomiedzy
plamkami lasera i odlegtos$ci pomigdzy jego Sciezkami lasera, okreslonymi jako II (rys. 4.23
c,d,g,h). W tym przypadku struktura mikroporowatego tytanu jest jednolita i spdjna, z wy-
raznie zaznaczong droga oddzialywania lasera na proszek i granica pomigdzy $ciezkami lasera,
sporadycznie wystepuja przestrzenie puste, a liczba porow zamknigtych jest znacznie mniejsza
niz przy ustawieniach I $ciezki lasera.

Zardwno porowato$é, jak i inne cechy strukturalne mikroszkieletéw tytanowych wytwo-
rzonych metoda selektywnego spickania laserowego w duzej mierze zaleza od przestrzennego
ulozenia wzgledem osi uktadu wspétrzednych bazowej komoérki jednostkowej, wytypowanej
jako najkorzystniejsza (rys. 4.24). Istotne znaczenie przy opracowywaniu technologii wytwa-
rzania mikroszkieletow tytanowych ma rowniez sposob ulozenia wytwarzanej probki
wzgledem plaszczyzny platformy roboczej w urzadzeniu produkcyjnym. W przypadku wytwa-
rzania elementow o kolejnych spiekanych warstwach proszku utozonych rownolegle wzgledem
platformy roboczej, gdy wiazka lasera dziata prostopadle do wytwarzanego elementu,
w miejscach laczenia poszczegodlnych warstw proszku moze dochodzi¢ do braku potaczenia
pomigdzy ziarnami proszku kolejnej naniesionej z poprzednia warstwa spiekana, co znacznie
ostabia potaczenia poszczegélnych warstw w wytwarzanym elemencie porowatym. Znaczna
poprawa sytuacji wystepuje przy wytwarzaniu elementu poprzez rownolegle ulozenie
poszczegodlnych warstw proszku wzgledem platformy roboczej, przy ulozeniu wytwarzanego
elementu pod katem 45° wzgledem platformy roboczej. Taki kat usytuowania na platformie
roboczej w komorze roboczej urzadzenia produkcyjnego pozwala takze na réwnomierne
roztozenie energii lasera oddzialujacej na proszek oraz na zmniejszenie liczby podpdér —
glownie w $rodkowej czgsci objgtosci wytwarzanego elementu, przytwierdzajacych go do
powierzchni platformy. Ograniczenie liczby podpdr ma duze znaczenie gdyz w procesie ich
usuwania moze nastapi¢ uszkodzenie porowatej struktury wytwarzanego elementu. Ten wazny
aspekt technologiczny ma znaczenie ze wzgledu na wlasnosci mechaniczne, co zaprezento-
wano w jednym z kolejnych podrozdziatow.

W przypadku mikroszkieletow porowatych ze stopu TiAl6V4 selektywnie spiekanych
laserowo, rowniez dokonano wyboru najbardziej wlasciwej bazowej komorki jednostko-
wej posrdd wariantow oferowanych przez program AutoFab, stanowiacy wyposazenie sys-

temu MTT 250H firmy MTT Technology GmbH i okazala si¢ nig komorka ,,spatial cross”.

4. Struktura 1 wlasno$ci tytanowych szkieletowych materiatdéw mikroporowatych wytworzonych metoda
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Rysunek 4.24. Topografia powierzchni mikroporowatych szkieletow tytanowych o wymiarze
porow ~250 um i utozeniu komorki jednostkowej: a) 0° wzgledem poczatku uktadu
wspotrzednych, b) 45° wzgledem osi x, ¢) 45° wzgledem osi y, d) 45° wzgledem osi x i 45°
wzgledem osi y, e) 45° wzgledem osi y i 45° wzgledem osi x (SEM)
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Na rysunku 4.25 pordéwnano strukturg powierzchni mikroszkieletow wytworzonych na
podstawie wirtualnych modeli zaprojektowanych przy wykorzystaniu bazowych komorek

jednostkowych o réznej strukturze przestrzenne;j.
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Rysunek 4.25. Przyktady struktury mikroszkieletow ze stopu TiAl6V4 selektywnie spiekanych
laserowo na podstawie wirtualnych modeli zaprojektowanych przy wykorzystaniu bazowych
komarek jednostkowych o réznej strukturze przestrzennej: @) spatial cross, b) cross with
openings, ¢) cube with tongues, d) cube skeleton [49]

4. Struktura i wlasnosci tytanowych szkieletowych materiatow mikroporowatych wytworzonych metoda
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4.4, Wpltyw warunkow obrobki chemicznej jako fragmentu hybrydowej
technologii wytwarzania na struktur¢ nowo opracowanych
selektywnie spiekanych laserowo mikroszkieletow z tytanu

Na powierzchni porowatych mikroszkieletow tytanowych (rys. 4.26) oprocz tytanu spieka-
nego wystepuja rowniez ziarna proszku luzno zwiazanego ze szkieletem, ktore nie zostaly
w pelni stopione z mikroszkieletem tytanowym, a takze efekty lokalnych nadtopien, na co
wskazuje topografia powierzchni porowatych szkieletow tytanowych przy réznym utozeniu
komorek jednostkowych. W celu usunigcia tych niekorzystnych efektow powierzchniowych,
porowaty tytan po selektywnym spiekaniu laserowym poddano wstepnemu oczyszczaniu
W roztworze izopropanolu przy zastosowaniu myjki ultradzwigkowej. Po pozbyciu si¢ nad-
miaru proszku z pordéw tytanowego szkieletu, poddano go trawieniu w roztworze wody krolew-

skiej o stosunku objetosciowym 3:1 HCI:HNOs, przez 1 godzing przy wykorzystaniu myjki

Rysunek 4.26. Topografia powierzchni porowatych szkieletow tytanowych o wymiarze poréw
~450 um i utozeniu komorki jednostkowej: a) 45° wzgledem osi x, b) 45° wzgledem osi x i 45°
wzgledem osi y, ¢) d) o wielkosci poréw ~250 um, c) po oczyszczaniu ultradzwickowym,

d) po trawieniu w roztworze wody krolewskiej (SEM)
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ultradzwigkowej, w celu wytrawienia nieusunigtych we wstgpnym oczyszczaniu nadtopien
powierzchniowych i drobnych czastek proszku niezwiazanych trwale z uprzednio ukonstytuo-
wanym miroszkieletem tytanowym. probki poddano trawieniu w roztworze wody krolewskiej,
w wyniku czego usuni¢to okoto 3% masy materiatu spieckanego, co potwierdzaja wyniki badan

chropowato$ci szkieletow tytanowych (rys. 4.27 i tabl. 4.9). Chropowato$¢ szkieletow przed

Rysunek 4.27. Topografia powierzchni porowatych szkieletow tytanowych o wymiarze poréw
a,d) ~250 um, b,e) ~350 um, c,f) ~450 um; a-c) po oczyszczaniu ultradzwickowym,
d-f) po trawieniu w roztworze wody krélewskiej (SEM)

Tablica 4.9. Wyniki badan chropowatosci i ubytku masy mikroszkieletow tytanowych
selektywnie spiekanych laserowo w wyniku trawienia w réznych odczynnikach

Odczynnik trawigcy Czastrawienia, | Chropowato$¢ R,, Ubyte(l)< masy,

min pm o7
Nietrawiony — 80,45 B
HF + H,0 6 31,47 5

HF + H,0O 8 21,85 5,2

HF + H,0 10 31,19 5,6

HCI + H;SO4+ 100°C 6 39,42 30,9

Woda krolewska

3:1 HCI:HNO; 60 33,55 2.1

4. Struktura 1 wlasno$ci tytanowych szkieletowych materiatdéw mikroporowatych wytworzonych metoda
selektywnego spiekania laserowego do zastosowan w implantologii oraz medycynie regeneracyjnej 225



Open Access Library
Annal VII « 2017  Issue 1

trawieniem jest znacznie wigksza niz po trawieniu (rys. 4.28). Na powierzchni mikroszkieletow
po trawieniu wigksza jest powierzchnia pozbawiona ziarn proszku. Alternatywnie mozna

zastosowac takze do trawienia 14% wodny roztwor kwasu fluorowodorowego.

Rysunek 4.28. Topografia powierzchni porowatych szkieletow tytanowych o wymiarze poréw
a,b) ~250 um, c,d) ~350 um, e,f) ~450 um; a,c,e) po oczyszczaniu ultradzwiekowym,
b,d,f) po trawieniu w roztworze wody krélewskiej (konfokalny mikroskop laserowy)
W przypadku zastosowania do selektywnego spiekania laserowego proszku ze stopu
TiAI6V4 bardziej skuteczne okazato sig¢ trawienie w wodnym roztworze kwasu fluorowo-
dorowego, o czym §wiadcza nie tylko wyniki badan metalograficznych, lecz takze pomiary

chropowatosci i ubytku masy, ktore nastapity w wyniku tego procesu (rys. 4.29 i tabl. 4.10).
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Rysunek 4.29. Topografia powierzchni porowatych szkieletow ze stopu TiAl6V4 w konfokalnym

mikroskopie laserowym z pomiarem wskaznika chropowatosci Ry wzdtuz zaznaczonych linii:

a) bez trawienia, b-¢e) po trawieniu w: b) HF + H,O przez 6 min, ¢) HF + H,0 przez 8 min,

d) HF + H,0 przez 10 min, e) HCI + H,SO4 w 100°C przez 6 min, f) wodzie krolewskiej 3:1
HCI:HNO;

Tablica 4.10. Chropowatos¢ R, powierzchni prébek porowatego tytanu przed i po trawieniu
przy zastosowaniu wody krolewskiej

Wymiar komoérki
jednostkowej, pm

R¢przed trawieniem, pm

R. po trawieniu, pm

500 72 30
600 79 23
700 64 11

4. Struktura i wlasnosci tytanowych szkieletowych materiatow mikroporowatych wytworzonych metoda

selektywnego spiekania laserowego do zastosowan w implantologii oraz medycynie regeneracyjne;j
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Przedstawione wyniki badan struktury mikroszkieletow porowatych w mikroskopie
skaningowym wskazuja, ze optymalnym jest czas trawienia w 14% wodnym roztworze kwasu
fluorowodorowego przez 6 min, po ktérym nie wystgpuja juz niemal zadne wolne ziarna
proszku, jak réwniez niepozadane efekty nadtopien, a wydluzenie czasu trawienia nie
powoduje praktycznie zadnych zmian struktury powierzchni, wobec czego ten czas przyjgto
jako wiasciwy w opracowanej technologii obrobki chemicznej mikroszkieletow z tego stopu
(rys. 4.29, 4.30).

Rysunek 4.30. Struktura powierzchni porowatych szkieletow ze stopu TiAl6V4 w skaningowym

mikroskopie elektronowym: a,b) bez trawienia, c-1) po trawieniu w: c,d) HF + H,0 przez 4 min,

e,f) HF + H,0 przez 6 min, g,h) HF + H,0 przez 8 min, i,j) HCI + H,SO4 w 100°C przez 6 min,
k1) wodzie krolewskiej 3:1 HCI:HNO; przez 60 min
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4.5. Wplyw technologii wytwarzania mikroporowatych szkieletow
selektywnie spiekanych laserowo z tytanu na wytrzymalo$¢ na
rozciaganie, na zginanie i na Sciskanie wraz z opracowaniem
metodologii tych badan

W celu zbadania wplywu warunkéw technologicznych selektywnego spickania laserowego
oraz przestrzennej orientacji bazowych komorek jednostkowych wzgledem osi ukladu
wspolrzednych jak rowniez orientacji wytwarzanego elementu wzglgdem platformy roboczej
urzadzenia produkcyjnego opracowano program badan wtasno$ci mechanicznych. W zwiazku
z porowata struktura analizowanych materiatdéw, nie objetych systemem norm PN-EN, a takze
ze wzgledu na koszty 1 czas wytwarzania probek do badania wlasnosci mechanicznych oraz
ograniczone rozmiary komory roboczej i wydajno$¢ urzadzenia produkcyjnego, niemozliwe
jest wykorzystanie standardowych znormalizowanych wedlug PN-EN warunkéw badan me-
chanicznych. Opracowano zatem zindywidualizowany wiasny sposob wykonywania tych
badan na uniwersalnej maszynie wytrzymatosciowej Zwick 020, w warunkach z zasady
odpowiadajacych statycznym proébom rozciagania, trojpunktowego zginania i $ciskania oraz
dostosowane do tego zminiaturyzowane probki do badan (rys. 4.31). Kazda z probek wyko-
rzystanych do badania wlasno$ci mechanicznych wykonano indywidualnie wedlug opraco-
wanych zatozen. Dla kazdej serii badan wykonano po 5 probek z uwzglednieniem rdznej

orientacji bazowych komorek jednostkowych wzgledem uktadu wspotrzednych.

a) b) c)

«

Rysunek 4.31. Obraz modelu komputerowego probek do statycznej proby: a) rozciqgania,
b) trojpunktowego zginania, c) sciskania
Badania wytrzymato$ci na rozciaganie wykonano z uzyciem probek o przekroju
kwadratowym 3x3 mm i dtugos$ci pomiarowej 15 mm, rejestrujac w sposéb ciagly wykres
zaleznosci sily rozciagajacej w funkcji wydtuzenia probki. Podstawowsa wielkoscia, ktora

opisuje wilasnoéci mechaniczne materiatéw jest wytrzymalos¢ na rozciaganie Ry czyli

4. Struktura i wlasnosci tytanowych szkieletowych materiatow mikroporowatych wytworzonych metoda
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napr¢zenie normalne obliczone jako stosunek najwigkszej silty rozciagajacej Fp do pola
powierzchni przekroju poczatkowego probki So. WielkosScia, ktora réwniez charakteryzuje
material podczas proby rozciagania jest granica plastycznosci R, odpowiadajaca naprezeniu
rozciggajacemu przy sile F.. Wytrzymato$¢ na rozciaganie oraz granice plastycznosci obli-

czono wedtug wzorow:

Fp ¢ N

R = 22 [ = MPa] 4.3)
Fo r N _

Re = = [ = MPa] (4.4)

So = a*a[mm?] (4.5)

gdzie:
Fm — maksymalna sita rozciagajaca,
F. — sita odpowiadajaca granicy plastycznosci,
So — pole powierzchni przekroju probki,
Rm — wytrzymalos¢ na rozciaganie,
R — granica plastycznosci,
a — szeroko$¢ probki.

Statyczna probe trojpunktowego zginania wykonano z uzyciem probki plaskiej o wy-
miarach 35x10x3 mm przy odlegtosci 30 mm migdzy podporami, przy szybkosci zginania
1 mm/min. Podczas proby zginania rejestrowano wykres zalezno$ci sity zginajacej w funkcji
strzatki ugigcia probki. Naprezenie zginajace Ry, ktore obliczono jako iloraz momentu gnacego

My 1 wskaznika przekroju poprzecznego na zginanie Wy wedtug wzordw:

M
R, =2 4.6
g Wg ( )

W przypadku przytozenia sity na srodku probki moment gnacy wyliczono wedtug wzoru:

Pl
M, = Zt, (47)

gdzie:
Py — sita przytozona na srodku probki,
lo — odlegto$¢ pomiedzy podporami 30 mm.
Naprgzenie zginajace wyliczono wedtug wzoru:

Pir'ly N-mm N
R — kr'to —

9 4W, mm?3 mm

gdzie:

~ = MPa, (4.8)

230 L.A. Dobrzanski, A. Achtelik-Franczak



L.A. Dobrzanski, A.D. Dobrzanska-Danikiewicz (red.)
Metalowe materiaty mikroporowate i lite do zastosowan medycznych i stomatologicznych

Pk, lo — jak poprzednio,
Wy — wskaznik wytrzymato$ci na zginanie dla probek o przekroju prostokatnym, obli-
czony wedtug wzoru:

b-h?
Wy ===, (4.9)

gdzie:
b — szeroko$¢ przekroju poprzecznego probki 3 mm,
h — wysokos¢ przekroju poprzecznego probki 10 mm.

Badania wytrzymatos$ci na $ciskanie poddano probki o wymiarach 10x10x10 mm. Podczas
pomiaru wytrzymatosci na §ciskanie rejestrowano wykres zaleznos$ci sity $ciskajacej w funkcji
odksztatcenia. Podstawowa wielkoscia opisujaca wytrzymato$¢ na $ciskanie R jest wartos$¢
naprezenia odpowiadajace ilorazowi maksymalnej sity $ciskajacej Fmax | pola powierzchni

poczatkowego przekroju poprzecznego probki Sy i obliczono ja wedtug wzoru:

Fmax N
Rc = ? [m = MPa], (4.10)
So=a-a 2 mm?, (4.11)
gdzie:

R. — wytrzymato$¢ na $ciskanie,
Fmax — maksymalna sita §ciskajaca,
So — pole powierzchni poczatkowego przekroju poprzecznego probki.

W celu uogdlnienia wynikéw badan doswiadczalnych dotyczacych wytrzymatosci na
rozciaganie, na zginanie i na $ciskanie, a takze porowatos$ci i ich zaleznosci od mocy lasera,
srednicy plamki lasera, rozmiaréw bazowych komérek jednostkowych, przestrzennej orientacji
komorek jednostkowych oraz rozmiaréow i odlegtosci pomigdzy plamkami lasera i $ciezkami
lasera opracowano model z wykorzystaniem sztucznych sieci neuronowych zaprojektowanych
w programie Statistica Neural Networks 4.0F. W ramach projektowania modelu przygotowano
dane do uczenia i sprawdzenia sieci neuronowej, dobrano parametry charakteryzujace sieci
neuronowej, dokonano uczenia oraz oceny dzialania sieci neuronowej. Ustalono rodzaj i stru-
kturg sztucznej sieci neuronowej, metod¢ skalowania zmiennych, funkcje biedu, aktywacji
i potencjalu postsynaptycznego oraz metode i parametry uczenia. Zbioér danych doswiad-
czalnych podzielono losowo na podzbiory uczacy i walidacyjny. Oceny jako$ci opracowanych

modeli neuronowych dokonano uwzgledniajac $redni btad bezwzgledny prognozy sieci,

4. Struktura 1 wlasno$ci tytanowych szkieletowych materiatdéw mikroporowatych wytworzonych metoda
selektywnego spiekania laserowego do zastosowan w implantologii oraz medycynie regeneracyjnej 231
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odchylenie standardowe bledu, iloraz odchylen standardowych oraz wspotczynnik korelacji
Pearsona. Sposréd czterech opracowanych modeli neuronowych, ze wzgledu na najwigksza
uniwersalno$¢, po wstgpnych obliczeniach zastosowano sieci jednokierunkowe typu MLP
(j. ang.: Multi Layer Perceptron).

Niezaleznie od rozmiaréw poréw ~450 um, ~350 um i ~250 um najwigksze wartoSci
naprezenia rozciagajacego 8-19 MPa wykazuja mikroporowate szkielety selektywnie spiekane
laserowo o przestrzennej orientacji bazowych komorek jednostkowych 45°x (rys. 4.32). Im
mniejsze sa pory mikroporowatych szkieletow selektywnie spiekanych laserowo tym wigksze
jest napregzenie rozciagajace w porownaniu do probek o wigkszym rozmiarze poréw. Naj-
mniejsze jest napre¢zenie rozciagajace w przypadku orientacji 45°yX. Najwigksze warto$ci
naprezenia rozciagajacego 9-19 MPa wykazuje mikroporowaty tytan selektywnie spiekany
laserowo o $rednich rozmiarach poréw ~250 pm, co odpowiada porowatosci 61-67% (rys. 4.32).
Widok probek mikroporowatego tytanu zerwanych w statycznej probie rozciagania o rdznej
przestrzennej orientacji komoérek jednostkowych przedstawiono na rysunku 4.33. W celu
przeanalizowania tacznego oddziatywania na wytrzymato$¢ na rozciaganie rozmiardw porow
~250 pm lub ~350 pm, mocy lasera 50 Iub 60 W oraz przebiegu $ciezki lasera, w zalezno$ci od
tego czy stosunek odleglosci migdzy plamkami lasera do ich $rednicy jest wigkszy lub
mniejszy od 1, w przypadkach gdy najwigksze jest naprezenie rozciagajace przy zastosowaniu
$ciezki lasera I oraz przy przestrzennej orientacji komorek jednostkowych 45°x, wytworzono
rowniez mikroszkielety porowate tytanu przy II ustawieniu $ciezki lasera. Przy zmianie
warunkow wytwarzania ze $ciezki lasera I na $ciezke lasera II podczas wytwarzania mikro-
porowatych szkieletow tytanowych, przy zachowaniu pozostatych cech geometrycznych
mikroszkieletow wytrzymato$é na rozciaganie zwigksza si¢ o 94-122%, np. w przypadku
Sciezki I wytrzymato§¢ na rozciaganiec wynosi 18,74 MPa, gdy zastosowanie Sciezki II
zapewnia wytrzymalo$¢ na rozciaganie 36,40 MPa (rys. 4.32). Zastosowanie $Sciezki lasera II
przy wytwarzaniu tytanu porowatego roéwnoczesnie wywiera wplyw na zmniejszenie poro-
watosci o okoto 10-15%, poniewaz np. w razie wykorzystania I $ciezki lasera porowatosé
wynosi 67,27%, gdy przebieg spiekania zgodny ze $ciezka Il powoduje zmniejszenie poro-
watos$ci do 56,29%. Zmniejszenie mocy lasera o 10 W z 60 do 50 W wptywa na zwigkszenie
porowatosci o 5-10% oraz na zmniejszenie wytrzymatosci na rozciaganie o 10-20%. Kolorem

czerwonym na rysunku 4.32 zaznaczono przebieg krzywych wytrzymatosci na rozciaganie
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Rysunek 4.32. Wykresy wytrzymatosci na rozciqganie mikroporowatych szkieletow tytanowych
selektywnie spiekanych laserowo: a) o rozmiarze poréw ~250 um i wielkosci komaorki
Jjednostkowej 500 um przy roznej orientacji przestrzennej komorek jednostkowych wzgledem
osi uktadu wspolrzednych, b) o rozmiarze porow od 250-450 um dla ulozenia komorek
Jednostkowych 45° wzgledem osi x, c) zaleznosCi naprezenia rozciqgajqcego od rozmiaru
porow i orientacji przestrzennej komorek jednostkowych wzgledem osi ukiadu wspotrzednych,
d) 0 rozmiarze komorek jednostkowych 500 i 600 um przy utozeniu komorek jednostkowych
45° wzgledem osi x wytworzonych przy zastosowaniu roznej mocy lasera 50 i 60 W oraz
roznym przebiegu Sciezki lasera: i IT*

4. Struktura i wlasnosci tytanowych szkieletowych materiatow mikroporowatych wytworzonych metoda
selektywnego spiekania laserowego do zastosowan w implantologii oraz medycynie regeneracyjnej 233
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9 b) 9 4 )

Rysunek 4.33. Widok prébek mikroporowatego tytanu zerwanych w statycznej probie
rozciqgania o roznej przestrzennej orientacji komorek jednostkowych: a) 45°x, b) 0°,
c) 45°%, d) 45°xy, e) 45°%x

mikroszkieletow o rozmiarze 500 pm komorek jednostkowych, a kolorem czarnym wyniki
dotyczace mikroszkieletow z komodrkami jednostkowymi o rozmiarze 600 pum, natomiast
gwiazdka oznaczono druga $ciezke lasera, gdy pierwsza pozostala nieoznakowana.

Najwigksze napr¢zenie zginajace 15-47 MPa wykazuja selektywnie spickane laserowo
mikroszkielety tytanowe o §rednim rozmiarze porow ~250 um i odpowiadajacej temu porowa-
tosci 61-67% (rys. 4.34). Orientacja przestrzena komorek jednostkowych 45°x we wszystkich
przypadkach rozmiarow poréw ~450 um, ~350 um i ~250 pm zapewnia najwicksza wy-
trzymato$c na zginanie 17-47 MPa. Naprezenie zginajace jest zatem wigksze w przypadku
mniejszych rozmiaréw poréw w poréwnaniu do szkieletow o wigkszym rozmiarze porow,
natomiast najlepsze witasno$ci wytrzymato$ciowe wykazuja szkielety o orientacji przestrzennej
45°x, gdy najmniejsza jest wytrzymato§c na zginananie przy orientacji przestrzennej 45°yX.
Na rysunku 4.35 przedstawione sa probki mikroporowatego tytanu o roznej przestrzennej
orientacji komorek jednostkowych po probie zginania.

W przypadkach, w ktorych uzyskano najwyzsze wartosci wytrzymato$ci na zginanie przy
zastosowaniu | §ciezki lasera oraz rozmiardw pordw ~250 i ~350 um oraz przestrzennej

orientacji komorek jednostkowych 45°x, tytanowe mikroszkielety porowate wytworzono
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Rysunek 4.34. Wykresy wytrzymatosci na zginanie mikroporowatych szkieletow tytanowych
selektywnie spiekanych laserowo: a) o rozmiarze poréw ~250 um i wielkosci komorki
Jednostkowej 500 um przy roznej orientacji przestrzennej komorek jednostkowych wzgledem
osi uktadu wspotrzednych, b) o rozmiarze poréw od 250-450 um dla ulozenia komorek
Jednostkowych 45° wzgledem osi x, c) zaleznosCi naprezenia rozciqgajqcego od rozmiaru
porow i orientacji przestrzennej komorek jednostkowych wzgledem osi ukladu wspotrzednych,
d) o rozmiarze komaorek jednostkowych 500 i 600 um przy przestrzennej orientacji komorek
Jednostkowych 45° wzgledem osi x wytworzonych przy zastosowaniu mocy lasera 601 50 W
oraz roznym przebiegu Sciezki lasera: 1 i IT*

4. Struktura i wlasnosci tytanowych szkieletowych materiatow mikroporowatych wytworzonych metoda
selektywnego spiekania laserowego do zastosowan w implantologii oraz medycynie regeneracyjnej 235
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d) e)

Rysunek 4.35. Widok préobek mikroporowatego tytanu po prébie wytrzymatosci na zginanie
o0 roznej przestrzennej orientacji komorek jednostkowych: a) 45, b) 0°, c) 45°,
d) 45°xy, e) 45°x

réwniez przy ustawienu II §ciezki lasera. Taka zmiana warunkéw wytwarzania mikroporo-
watego tytanu przy pozostalych takich samych warunkach wplywa na zwigkszenie wytrzy-
matos$ci na zginanie o 124-133%, np. w przypadku $ciezki I wytrzymato$¢ na zginanie wynosi
43,67 MPa, natomiast po zmianie na $ciezke II wytrzymato$¢ na zginanie zwigksza si¢ do
97,90 MPa (rys. 4.34), przy réwnoczesnym zmniejszeniu porowatosci o okoto 10-15%.
Zmniejszenie mocy lasera z 60 do 50 W o 10 W wptywa na zmniejszenie wytrzymatosci na
zginanie 0 10-20%, np. przy spickaniu z moca 60 W wytrzymato$¢ na zginanie wynosi
97,90 MPa, a przy mocy 50 W zwigksza si¢ do 72,00 MPa, czemu towarzyszy zwigkszenie
porowatosci z 56,29 do 61,14%.

Najwigksze wartosci naprezenia $ciskajacego 14-51 MPa uzyskano réwniez w przypadku
mikroszkieletow tytanowych o $rednim rozmiarze poréw ~250 pm i porowatosci 61-67%.
Natomiast w zalezno$ci od ulozenia komorek jednostkowych wzgledem osi uktadu wspot-
rzednych dla poréw o wszystkich rozmiarach ~250 pm, ~350 um i ~450 um najwyzsze
warto$ci naprgzenia Sciskajacego 6-51 MPa wystepuja w przypadku utozenia komorek
jednostkowych 0°, natomiast utozenie komoérek jednostkowych 45°X, dla ktorych wystepuja

najwigksze warto§ci wytrzymato$ci na zginanie i rozciaganie, zapewnia drugie co do wielkos$ci
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Rysunek 4.36. Wykresy wytrzymatosci na sciskanie mikroporowatych szkieletow tytanowych
selektywnie spiekanych laserowo: a) o rozmiarze poréw ~250 um i wielkosci komorki
Jednostkowej 500 um przy roznej orientacji przestrzennej komorek jednostkowych wzgledem
osi uktadu wspotrzednych, b) o rozmiarze porow od 250-450 um dla utozenia komorek
Jednostkowych 45° wzgledem osi x, c) zaleznosCi naprezenia rozciqgajqcego od rozmiaru
porow i orientacji przestrzennej komorek jednostkowych wzgledem osi ukiadu wspotrzednych,
d) o rozmiarze komorek jednostkowych 500 i 600 um przy przestrzennej orientacji komorek
Jednostkowych 45° wzgledem osi X wytworzonych przy zastosowaniu mocy lasera 60 i 50 W
oraz roznym przebiegu sciezki lasera: 11 IT*

4. Struktura i wlasnosci tytanowych szkieletowych materiatow mikroporowatych wytworzonych metoda
selektywnego spiekania laserowego do zastosowan w implantologii oraz medycynie regeneracyjnej 237
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a) b) c) d) e)

Rysunek 4.37. Widok prébek mikroporowatego tytanu po prébie wytrzymatosci na Sciskanie
o0 roznej przestrzennej orientacji komorek jednostkowych: a) 45, b) 0°, c) 45°y,
d) 45°xy, e) 45°x

wartosci naprezenia $ciskajacego. Wartosci naprezenia Sciskajacego, analogicznie jak W przy-
padku wytrzymatosci na rozciaganie 1 zginanie, zaleza od orientacji przestrzennej komorek
jednostkowych oraz od rozmiarow poréw wytworzonych mikroszkieletow porowatych. Im
mniejsze s3 rozmiary porow, tym naprezenie Sciskajace jest wigksze w porownaniu do probek
o wigkszym rozmiarze porow (rys. 4.36). Widok probek mikroporowatego tytanu selektywnie
spiekanego laserowo o rdznej przestrzennej orientacji komorek jednostkowych, po probie
$ciskania, zostal przedstawiony na rysunku 4.37. Analogicznie, jak w przypadkach badania
wytrzymato$ci na rozciaganie i $ciskanie wykonano badania poréwnawcze wytrzymatosci na
$ciskanie w przypadku zastapienia przebiegu I $ciezki lasera Sciezka II. Takze i w tym przy-
padku nastgpuje zwigkszenie wytrzymatosci na $ciskanie (rys. 4.36) i rownoczesne zmniej-
szenie porowato$ci o okoto 10-15%. Zmniejszenie mocy lasera z 60 do 50 W o 10 W wptywa
réwniez na zmniejszenie wytrzymato$ci na $ciskanie.

Na rysunkach 4.38-4.41 przedstawiono uogolnione wyniki wptywu mocy lasera oraz sred-
nicy plamki lasera na porowato$¢ i wlasnosci wytrzymatosciowe selektywnie spiekanych
mikroszkieletow tytanowych, opracowane z wykorzystaniem sztucznych sieci neuronowych.
Zbadano, ze zastosowane sztuczne sieci neuronowe poprawnie odwzorowuja modelowane
zaleznosci. Zwigkszenie mocy lasera oraz zmniejszenie $rednicy plamki lasera wptywa na
zmniejszenie porowatosci oraz na poprawg wlasnosci wytrzymalo$ciowych. Im wigksza jest

porowato$¢ mikroszkieletu tytanowego, tym mniejsza jest wytrzymatos¢ i odwrotnie.
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a)

79,6211

Rysunek 4.38. Wplyw mocy lasera oraz srednicy plamki lasera na porowatosé
mikroszkieletow tytanowych wytwarzanych przy utozeniu 45°x oraz przy zastosowaniu
Sciezki lasera: a) |, b) Il

17,4995

Rysunek 4.39. Wphw mocy lasera oraz Srednicy plamki lasera na wytrzymatosé na
rozciqganie, mikroszkieletow tytanowych wytwarzanych przy utozeniu 45°x oraz przy
zastosowaniu Sciezki lasera: @) |, b) Il

4. Struktura i wlasnosci tytanowych szkieletowych materiatow mikroporowatych wytworzonych metoda
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