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Streszczenie

W ramach niniejszej pracy przedstawiono wyniki
badan stopu magnezu AZ91 z naniesiong plazmowo
powtokg hydroksyapatytowa.

Przeprowadzono charakterystyke stereologiczng
proszku HAp. Zamieszczono analize mikrostruktury oraz
budowy naniesionej powtoki HAp. Dokonano poréwna-
nia wiasno$ci mechanicznych stopu magnezu i stopu
Z naniesiong powfokg ceramiczng.

Stowa kluczowe: biomateriaty, stop magnezu,
hydroksyapatyt, natryskiwanie plazmowe
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Wprowadzenie

Ciagty rozwéj medycyny, inzynierii biomedycznej i mate-
riatowej zwigzany jest z postepem w dziedzinie implantacji
biomateriatéw pochodzenia naturalnego jak i syntetycz-
nego w celu wspomagania czy odbudowy funkcji tkanek i
organow [1].

Od materiatéw przeznaczonych na implanty wymaga
sie, aby odznaczaty sie duzg biozgodnoscig, nie powo-
dowaty reakcji immunologicznych, nie byty toksyczne czy
kancerogenne. Co wiecej powinny charakteryzowaé sie,
biofunkcjonalnoscig, w niektdrych przypadkach bioaktyw-
noscig powierzchniowa, biodegradacja i bioresorpcja, a wiec
spetnia¢ zatozone funkcje przez dany okres czasu [2].

W grupie materiatow spetniajgcych wymienione kryteria
plasuje sie magnez i jego stopy, ktéry w ostatnim czasie
zyskat duze znaczenie w dziedzinie biomateriatow jako
materiat biodegradowalny i bioresorbowalny, mogacy
znalez¢ w przysztosci zastosowanie w medycynie na
szerszg skale. Produkty rozktadu magnezu i jego stopow
nie wptywajg toksycznie na tkanki okotowszczepowe,
nie mniej jednak tempo korozji jest zbyt szybkie, aby
zapewni¢ wystarczajgcy czas na regeneracje leczonej
tkanki. Celem zwiekszenia odpornosci magnezu na ko-
rozje nanosi sie na jego powierzchnie warstwy hydrok-
syapatytu, ktére dodatkowo podwyzszajg biozgodnos$é
i bioaktywnos¢ implantu [1,3-5].

Materiaty i metody

Materiat badawczy stanowit stop magnezu o oznaczeniu
AZ91, ktérego skfad chemiczny zamieszczono w TABELI 1.

Podtoze metaliczne poddano w pierwszym etapie pia-
skowaniu, a nastepnie naniesiono powioke ceramiczng
metodg natryskiwania plazmowego APS (Atmosferic Plasma
Sprayed ). Do wytworzenia powtoki wykorzystano proszek
hydroksyapatytu Ca,,(PO,)s(OH),, 0 bardzo wysokim stopniu
czystosci, powyzej 99% wagowych.
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Abstract

This study discusses the results obtained from
examinations of magnesium alloy AZ91 with plasma-
deposited hydroxyapatite (HAp) coating.

Stereological characterization of HAp powder was
also presented. The authors also conducted a mic-
rostructure analysis of the HAp coating. Mechanical
properties of magnesium alloy and alloywith ceramic
coating were compared..
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Introduction

Continuous advances in medicine, biomedical engineer-
ing and material engineering is connected with the progress
in implantation of biomaterials of natural origins of both
natural and synthetic origins in order to reconstruct the
function of both tissues and body organs [1].

The materials used for implants are expected to be char-
acterized by high biocompatibility, cannot cause immune
response and be toxic or carcinogenic. Moreover, they have
to be characterized by biofunctionality and, in some cases,
surface bioactivity, biodegradation and bioresorption and
thus perform certain functions for a particular time [2].

A group of materials that perform certain criteria includes
magnesium and its alloys. Magnesium has been given
much attention in the field of biomaterial engineering as a
biodegradable and bioresorbable material, which might be
in the future used in medicine to a broader scale. Products
of distribution of magnesium and its alloys do not have a
toxic effect on implant tissues. However, the corrosion rate
is too fast to ensure sufficient time for the damaged tissue
to reconstruct. In order to increase magnesium resistance
to corrosion, its surface is often added a hydroxyapatite
layer, which also improves biocompatibility and bioactivity
of the implant [1,3-5].

Materials and methods

The research material was composed of the magne-
sium alloy AZ91 with chemical composition as presented
in TABLE 1.

At the first stage, the metallic base material was sanded
and then a ceramic coating was deposited using the method
of atmospheric plasma spraying (APS). The coating was
obtained using hydroxyapatite powder Ca,,(PO,)s(OH),,
with very high degree of purity of over 99%wt.

The stereological examinations of the hydroxyapatite
powder consisted in description of geometrical parameters
of the powder particles.
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TABELA 1. Skitad chemiczny stopu magnezu AZ91 [6]

TABLE 1. Chemical composition of the magnesium alloy AZ91 [6].

Sktadnik chemiczny

Chemical component & Zii Wil

Si Fe Cu Ni Mg

Procent wagowy
Weight percentage 8,5

0,75 0,13

0,02 0,02 0,01 0,002 reszta

Przeprowadzono stereologiczne badania proszku hy-
droksyapatytu, wykonujgc opis parametrow geometrycz-
nych, ktére charakteryzowaty czgsteczki proszku.

Stop magnezu AZ91, jak rowniez natryskiwang powtoke
poddano badaniom mikrostrukturalnym przy uzyciu mikro-
skopu konfokalnego Olympus LEXT OLS4000.

Powierzchnie stop magnezu AZ91 w stanie wyjsciowym
jak réwniez z naniesiong powtokg HAp poddano badaniom
twardosci. Badania przeprowadzono metodg Vickersa
przy obcigzeniu 100g - HV 0,1 przy pomocy mikrotwar-
dosciomierza potautomatycznego FM-7 firmy FUTURE-
TECH.

Wyniki i dyskusja

The magnesium alloy of AZ91 and the deposited coat-
ing were subjected to microstructural examinations using
confocal microscope Olympus LEXT OLS4000.

Hardness was measured on the surface of the magnesi-
um AZ91 alloy in the initial state and with the HAp layer. The
examinations were carried out using the Vicker's method
with the load of 100g - HV 0.1 by means of semi-automatic
microhardness tester FM - 7 (FUTURE-TECH).

Results and discussion

The following parameters of HAp powder particles were
analysed: surface area, perimeter, diameter, surface rough-
ness. The results are presented in the form of histograms
in FIG.1.
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RYS.1. Histogramy przedstawiajace: a) pole powierzchni czastek, b) srednia srednice, c) obwdd, d) rozwiniecie

powierzchni czastek HAp

FIG.1. Histograms of (a) particle surface area, (b) mean diameter, (c) perimeter and (d) HAp particles round-

ness

Dokonano analizy nastepujgcych parametréw czgste-
czek proszku HAp: pole powierzchni, obwod, srednice,
wspotczynnik rozwinigcia powierzchni. Wyniki w formie
histogramoéw przedstawiono na RYS.1.

Badania stereologiczne wykazaly, ze ziarna proszku
hydroksyapatytu majg regularny, kulisty ksztatt — Swiadczy o
tym warto$¢ rozwinigcia powierzchni ziaren bliska 1. Srednia
Srednica czgstek wynosi okoto 15 pm, pole czgstek okoto
240 ym?, natomiast obwod okoto 50 pm.

Stereological examinations demonstrated that the hy-
droxyapatite powder grains had regular, spherical shape,
which was confirmed by the roundness of nearly 1. Mean
diameter of the particles was ca. 15 ym, mean surface area
was 240 pym?, and perimeter was 50 ym.

The microstructures obtained of the HAp layer deposited
on the metallic base material and a cross-section of alloy
AZ91 with the coating are presented in FIG.2 and 3.
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® o o o o @ @ niesionej powtoki HAp na podtoze

Otrzymane mikrostruktury na-

metaliczne oraz przekroj poprzeczny
stopu AZ91 z powtokg przedstawiono .'"-.-}'
na RYS.2i 3. | ¥

Otrzymana powtok HAp charaktery- |
zuje sie budowa typowa dla powtok wy-
twarzanych metoda natryskiwania pla-
zmowego. Posiada ona nieregularny,
falisty ksztatt z widoczng porowato$cig
i laminarnoscig (ciemniejsze elementy o
w obszarze powtoki) umiejscowiong
pomiedzy krzepngcymi warstwami
proszku HAp. Uzyskana poprzez |
natryskiwanie plazmowe powtoka |
HAp posiada srednio grubos¢ 160um.

300 pm ’

W TABELI 2 zestawiono wyniki
mikrotwardos$ci stopu magnezu AZ91
oraz powioki hydroksyapatytowej na
podtozu stopu magnezu.

Zestawio- .
ne w TABEL|I TABELAZ2. Mikrotwardos¢ stopu magnezu AZ91
wyniki przed- | oraz stopu AZ91 z powtoka HAp

stawiajg zréz-
nicowang mi-
krotwardos¢

TABLE 2. Microhardness of magnesium alloy
AZ91 and the alloy AZ91 with HAP coating

RYS. 2. Mikrostruktura powtoki HAp RYS.3. Mikrostruktura przekroju
— mikroskop konfokalny

poprzecznego podioza z naniesiong
powloka — mikroskop konfokalny

The HAp coating was characterized by the struc-
ture typical of coatings obtained using the method of
plasma spraying. It had the irregular, wavy shape with
noticeable porosity and laminarity (darker fields in the
area of the coating) located between the solidifying

layers of HAp powder. The HAp coating obtained

w przypadku Probka AZ91 Powioka HAp || through plasma spraying had the thickness of 160

stopu mag- Specimen HAp coating |l ym on average.

nezu AZ91 B 84,1 HVO,1 165,3 HVO0,1 TABLE 2 presents the results obtained from the

i tego stopu z : measurements of microhardness of magnesium alloy

naniesiong po- Pomiar I8 712Hv0,1 | 1589 HVO0,1 || AZ91and hydroxyapatite layer based on magnesium

wioka hydrok- |RAAESEEENL alloy.

syapatytowa. 1™ 80,9 HVO,1 | 154,2 HVO,1 The results presented in the TABLE reveal varied
-~ : microhardness in the case of magnesium alloy AZ91

Wartolac srednia 78.3HV0,1 | 160,2 HV0,1 || and the alloy with deposited hydroxyapatite coating.

ean

Whioski

Napylenie powtoki HAp na powierzchnie stopu mag-
nezu gwarantuje uzyskanie kompozycji o szczegolnych,
z punktu widzenia zastosowania w medycynie wtasnosciach.
Uzyskano powtoke o grubosci 160 um majgca na celu mie-
dzy innymi ograniczenie szybkosci korozji stopu magnezu
w $rodowisku ludzkich ptyndw ustrojowych.

Naniesienie powtoki HAp, wptywa w znaczny sposob
na wiasnosci wytrzymatosciowe stopu magnezu AZ91.
Przeprowadzone badania mikrotwardosci wykazaty, ze
twardos¢ stopu AZ91 w stanie wyjsciowym jest dwa razy
mniejsza niz naniesionej powtoki hydroksyapatytowej na
podtozu stopu AZ91.
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Conclusions

Plasma spraying of HAp coating on the surface of mag-
nesium alloy allows for obtaining of the composition with
particular, from the standpoint of application in medicine,
properties. The coating with thickness of 160 pm was ob-
tained in order to limit the corrosion rate in the magnesium
alloy in the environment of human body fluids.

Deposition of the HAp coating considerably affects
strength properties of the magnesium alloy AZ91. The mi-
crohardness tests demonstrated that hardness of alloy AZ91
in the initial state is twice lower than for the hydroxyapatite
coating deposited on the base material (alloy AZ91).
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