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Wprowadzenie

Wieloletnie doswiadczenia kliniczne umozliwity juz
okreslenie cech geometrycznych gwozdzi $rodszpi-
kowych, a takze wykorzystywanych do ich produkciji
wtasnosci biomateriatéw. Gtdéwnymi materiatami me-
talowymi stosowanymi w osteosyntezie srdédszpikowej
sg stale austenityczne Cr-Ni-Mo oraz stopy na osnowie
tytanu. Materiaty te charakteryzujg sie dobra biotolerancjg
i odpornoscig na korozje w srodowisku ptynéw ustrojowych
cztowieka, a takze dobrymi wtasnosciami wytrzymato$-
ciowymi i zmeczeniowymi [2]. Podstawowym kryterium
przydatnosci biomateriatu metalowego na implanty jest jego
biokompatybilnosc¢. Jest ona w gtéwnej mierze zwigzana z
wiasnosciami fizykochemicznymi powierzchni implantu,
ktéra powinna by¢ dostosowana do cech srodowiska tkanek
uktadu cztowieka. Dlatego tez, uwzgledniajgc wymienione
uwarunkowania zwigzane ze zastosowaniem biomateriatow
metalowych na implanty krotkotrwate w
niniejszej pracy przedstawiono wyniki
badan zachowania sie elektrochemicz-
nego stopow Ti-6Al-4V ELI i Ti-6Al-7Nb
po réoznym okresie ekspozycji w SBF
[1+3].

Materiat i metodyka badan

Time [days]
Eocpr, [MV]

Czas [dni]

Do badan wytypowano stopy Ti-6Al-
4V ELI oraz Ti-6Al-7Nb, dostarczone w
postaci preta o srednicy $=6mm o chro-
powatosci powierzchni R,=0,12+0,2um.

Potencjat otwarcia
Open circut potential

Potencjat korozyjny
Corrosion potential
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Introduction

Long-term clinical experience allowed to specify both
geometry of intramedullary nails and applied biomaterials.
The main metallic materials applied in intramedullar osteo-
synthesis are stainless steels and titanium alloys. These
materials are characterized by good biocompatibility and
corrosion resistance in body fluids as well as good strength
and fatigue properties [2]. The most important criterion de-
termining usefulness of metallic biomaterial on implants is
biocompatibility. It is mostly connected with physiochemical
properties of surface which should be adjusted to tissue
environment. Hence, taking into consideration conditions
of application metallic biomaterials on short-term implants,
results of electrochemical tests of Ti-6Al-4V ELI and Ti-6Al-
7Nb alloys after different time of explosion to SBF were
presented it the work [1+3].

Material and
methods

Two types of Ti alloys
were applied (Ti-6Al-4V
ELI and Ti-6Al-7Nb). The
alloys were in the form of
rod of diameter equal to
$=6mm and roughness
R,=0,12+0,2um. In order
to evaluate the degree of
bioactivity the selected
alloys were immersed
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temperaturze T=3710,5°C i pH=6,8+0,2.
Obserwacje powierzchni przeprowadzo-
no w elektronowym mikroskopie skanin-
gowym SUPRA 35 firmy ZEISS.

TABELA 1. Wyniki badan odpornosci korozyjnej
stopow Ti-6Al-4V ELI oraz Ti-6Al-7Nb.

TABLE 1. Pitting corrosion resistance test results
(Ti-6Al-4V ELI and Ti-6Al-7Nb).

tion at the temperature
equal to T=37+0,5°C and
pH=6,8+0,2. Surface ob-
servations were carried
out by means of scanning
electron microscope SU-
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Wyniki badan

Charakterystyczne wielko-
$ci opisujace odpornos¢ na
korozje wzerowg uzyskane
na podstawie krzywych po-
laryzacji anodowej przedsta-
wiono w TAB.1ina RYS.1+2.
Wartosci potencjatu otwarcia
Eocp wyznaczone dla stopu
Ti-6AI-4V ELI i Ti-6Al-7Nb,
wykazaty tendencje wzrosto-
wag proporcjonalnie do czasu
ekspozycji — im dtuzszy czas
przebywania w roztworze,
tym wyzsza wartos¢ poten-
cjatu. Identyczng zalezno$¢é
stwierdzono dla oporu pola-
ryzacyjnego, ktérego wartosc
rowniez wzrastata wraz z
czasem przebywania probek
w Srodowisku SBF. Stwierdzo-
no takze obnizenie wartosci
gestosci pradu korozyjnego,
co jest zjawiskiem korzystnym
—TAB.1. Dla wszystkich bada-
nych probek nie stwierdzono
wystepowania petli histerezy
w catym zakresie pomia-
rowym (E=+4000mV) bez
wzgledu na czas ekspozyciji
w $rodowisku SBF.

Obserwacje w elektrono- B

wym mikroskopie skaningo-
wym przed i po 10. 20. i 30.
czasie ekspozycji w SBF
nie wykazaty zmian w topo-
grafii powierzchni probek.
Po ekspozycji 30 dni w SBF
stwierdzono jedynie obecnos¢
drobnych krysztatéw NaCl o
regularnych ksztattach i roznej
wielkosci, na powierzchni sto-
pu Ti-6Al-4V ELI i Ti-6AI-7NDb,
ktore w fatwy sposob ulegaty
usunieciu z powierzchni sto-
poéw w ptuczce ultradzwigko-
wej — RYS.4.

Podsumowanie

Przeprowadzone badania
elektrochemiczne wykazaty
odpornos¢ na korozje wze-
rowg stopow Ti-6Al-4V ELI
oraz Ti-6Al-7Nb poddanych
oddziatywaniu srodowiska
SBF przez okres 10. 20. i 30.
dni. Uzyskane wartosci oporu
polaryzacyjnego wskazujg
na korzystny wplyw oddzia-
tywania $rodowiska SBF na

ksztattowanie warstwy tlenkowej na powierzchni stopow. W
celu petniejszej oceny wtasnosci i struktury oraz charakteru
powierzchni stopow tytanowych poddanych oddziatywaniu
Srodowiska SBF wydaje sie by¢ koniecznym przeprowadze-

nie badan impedancyjnych.
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RYS.1. Krzywe polaryzacji anodowej wyznaczone dla stopu
Ti-6Al-4V ELI w stanie wyjsciowym i po czasie ekspozycji w
SBF-10, 20, 30 dni.

FIG.1. Anodic polarization curves of Ti-6Al-4V ELI samples of
initial state and after SBF exposition time (10, 20, 30 days).

FIGs.1+2. The open-
ing potential EOCP for
the selected Ti-6Al-4V
ELI and Ti-6Al-7Nb al-
loys was proportional

to the exposition time

# """ |- the longer exposi-

5 = —— — tion time, the higher
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E The same relation
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10 Ti-BAI-7Nb - 30 dni ble decrease of anod-
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: : Syt ' : : g observed — TABLE 1.

For all the samples no
hysteresis loop was
observed, regardless
of SBF exposition
time.

RYS.2. Krzywe polaryzacji anodowej wyznaczone dla stopu Ti-
6AIl-7Nb w stanie wyjsciowym i po czasie ekspozycji w SBF-10,
20, 30 dni.

FIG.2. Anodic polarization curves of Ti-6Al-7Nb samples of initial
state and after SBF exposition time (10, 20, 30 days).

Observations in
scanning electron mi-
croscope after 10, 20
and 30 days of SBF
exposition revealed
no changes in surface
topography. Only after
30 days of the exposi-
tion the presence of
fine shaped and differ-
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ent size NaCl crystals
on Ti-6Al-4V ELI and
Ti-6Al-7NDb alloys sur-
faces was observed.
These crystals were
easily removed in the
ultrasonic washer
- FIG.4.

RYS.3. Powierzchnia stopow tytanu w stanie wyjSciowym: a)
stop Ti-6Al-4V ELI, b) stop Ti-6Al-7Nb.

FIG.3. Surface of titanium alloys (initial state): a) Ti-6Al-4V ELI
alloy, b) Ti-6Al-7Nb alloy.

Summary

The electrochemi-
cal research showed
corrosion resistance
of Ti-6Al-4V ELI and
Ti-6Al-7Nb alloys ex-
posed to SBF for 10,
20 and 30 days. The
obtained values of
the polarization resist-
ance showed favorable influence of SBF environment on
formation of oxide layer on the alloys surface. In order to
fully characterize structure and properties of titanium alloys
exposed to SBF, further impedance research seem to be
necessary.

(1)} f.\‘ '-_j =

RYS.4. Powierzchnia stopow tytanu po 30. czasie ekspozycji w
SBF: a) stop Ti-6Al-4V ELI, b) stop Ti-6Al-7Nb.

FIG.4. Surface of titanium alloys (exposed to SBF for 30 days):
a) Ti-6Al-4V ELI alloy, b) Ti-6Al-7Nb alloy.
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Streszczenie

Zbadano zmiany struktury chemicznej oraz ge-
nerowanie wolnych rodnikow w ampicylinie podczas
sterylizacji w temperaturach 160°C, 170°C i 180°C.
Jako metody badawcze zastosowano spektroskopie
FT-IRi EPR.. Wykazano, ze sterylizacja w temperatu-
rach od 160°C do 180°C powadzi do zmian struktury
chemicznej ampicyliny oraz powoduje powstawanie
duzej ilosci wolnych rodnikéw w prébce. Widma FT-IR
uwidaczniajg czesciowg degradacje grupy karboksy-
lowej w trakcie ogrzewania leku. Zalezno$¢ ksztattu
widm EPR od mocy mikrofalowej wskazuje na ztozony
charakter uktadu centréw paramagnetycznych stery-
lizowanej ampicyliny.

Stowa kluczowe: ampicylina, sterylizacja termicz-
na, FT-IR, wolne rodniki, EPR

[Inzynieria Biomateriatow, 89-91, (2009), 154-157]

Wstep

Zmiany struktury chemicznej substancji leczniczej oraz
generowanie wolnych rodnikéw podczas sterylizacji moga,
stanowi¢ przyczyne nieskutecznosci leku oraz wystgpienia
efektéw ubocznych w organizmie podczas farmakoterapii
[1]. Wolne rodniki moga dodatkowo niszczy¢ implanty w
organizmie. Celem niniejszej pracy jest znalezienie op-
tymalnych warunkow sterylizacji termicznej ampicyliny.
Zmiany struktury chemicznej analizowano metodg FT-IR.
Wolne rodniki badano metodg elektronowego rezonansu
paramagnetycznego (EPR).
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Abstract

Changes of chemical structure and formation of free
radicals in ampicyline during sterilization at temperatu-
res 160°C, 170°C, and 180°C were studied. FT-IR and
EPR were applied as experimental methods. It was
proved that sterilization at temperatures from 160°C
to 180°C lead to changes of chemical structure of the
ampicyline and causes formation of high amount of
free radicals. FT-IR spectra show that carboxyl groups
are partly evolved during heating of this drug. Depen-
dence of lineshape of EPR spectra on microwave
power indicates complex character of paramagnetic
centers system of ampicyline.

Keywords: ampicyline, thermal sterilization, FT-IR,
free radicals, EPR

[Engineering of Biomaterials, 89-91, (2009), 154-157]

Introduction

Changes of chemical structure of drugs and formation
of free radicals during sterilization may be responsible for
inefficacy of the drugs and appearance of side effects in
organism during pharmacotherapy [1]. Additionally free
radicals may destroy implant in organism. The aim of this
work is to find optimal conditions of thermal sterilization of
ampicyline. Changes of chemical structures of ampicyline
were analysed by FT-IR method. Free radicals were studied
by electron paramagnetic resonance (EPR) method.

Z ommm® 0000 000000000000 000000000600000000600000000

» 0



