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Introduction

The aim of the present work is to evaluate the properties

of calcite materials in order to select the most suitable one

for calcite carriers of living cells for bone regeneration by

tissue engineering method.

Materials and methods

Three calcite materials based on CaCO3 (calcite pure,

POCh) containing 0,9 to 10wt% of lithium fluoride LiF (pure,

Riedel-deHaën) were evaluated within the research (TA-

BLE 1). Testing samples were formed by uniaxial pressing

and sintered in temperatures of 450, 470, 490, 510 and

530oC with 6 hours of dwell time. Green density and appar-

ent density were determined by geometrical method. Rela-

tive density was calculated on the basis of polycrystalline

parametry ich obróbki cieplnej maj¹ decyduj¹cy wp³yw
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Wprowadzenie

Celem niniejszych badañ by³a optymalizacjê w³a�ciwo-

�ci fizycznych tworzyw kalcytowych na no�niki ¿ywych ko-

mórek, s³u¿¹cych do regeneracji tkanki kostnej metod¹ in-

¿ynierii tkankowej, poprzez modyfikacjê sk³adu chemiczne-

go oraz dobór obróbki termicznej tworzyw.

Materia³y i metody
W ramach niniejszej pracy przeprowadzono badania

tworzyw kalcytowych zawieraj¹cych ró¿ne zawarto�ci flu-

orku litu od 0,9% do 10% (TABELA 1). Próbki do badañ

formowano przez prasowanie jednoosiowe i wypalano w

temperaturach: 450, 470, 490, 510 i 530oC z przetrzyma-

niem 6 godzin. Analizê uziarnienia zestawów tworzyw prze-

prowadzono przy pomocy laserowego analizatora wielko-

�ci cz¹stek. Gêsto�æ pozorn¹ wyprasek i spieków oznaczo-

no metod¹ geometryczn¹, a wytrzyma³o�æ oceniano na pod-

stawie testu na �ciskanie. Wykonano tak¿e wyci¹gi wodne

z otrzymanych tworzyw i oznaczono ich odczyn pH w tem-

peraturze 37oC.

Omówienie wyników badañ

Z przeprowadzonych badañ wynika, ¿e tworzywa o za-

warto�ci fluorku litu 0,9% i 5% w sk³adzie zachowuj¹ siê

podobnie podczas spiekania. Najwy¿sz¹ gêsto�æ pozorn¹ i

wytrzyma³o�æ na �ciskanie osi¹gaj¹ one w temperaturze

510oC, natomiast w temperaturze 530oC obserwuje siê wy-

ra�ny spadek warto�ci tych parametrów. Tworzywo o za-

warto�ci fluorku litu 10% ulega w³a�ciwemu zagêszczeniu

dopiero w temperaturze 530oC. Obserwacje mikrostruktury

powierzchni badanych tworzyw, przedstawione na RYS.4,

potwierdzi³y równie¿ te zale¿no�ci. W temperaturze 490oC

tworzywo CC-1FMK jest w du¿ym stopniu zagêszczone, z

niewielk¹ tylko ilo�ci¹ porów, tworzywo CC-5FMK charak-

teryzuje siê du¿¹ porowato�ci¹, natomiast tworzywo CC-

10FMK praktycznie nie wykazuje oznak spieczenia ziaren

wêglanu wapnia. W temperaturze 510oC tworzywa o za-

warto�ci fluorku litu 0,9% i 5% s¹ dobrze spieczone, a na

powierzchni tworzywa o zawarto�ci 10% widoczne s¹ jesz-

cze liczne pory. Badania pH wyci¹gów wodnych otrzyma-

nych tworzyw przedstawiono na RYS.3. Notuje siê wzrost

odczynu pH wraz ze wzrostem stopnia ich zagêszczenia.

Dla dobrze zagêszczonych próbek odczyny pH wyci¹gów

kszta³tuj¹ siê na poziomie od 10,8 do 10,9.

Podsumowanie

W �wietle przeprowadzonych badañ mo¿na stwierdziæ,

¿e zarówno sk³ad chemiczny tworzyw kalcytowych, jak i

Zawarto�æ 
Content of  
[%mas.] Symbol  

zestawu 

CaCO3 LiF 

�rednie 
ziarno 

Medium 
grain size 

d50   
[mm] 

Gêsto�æ 
pozorna 

wyprasek 
Green 
density 
[g/cm3] 

CC-1FMK 99,1 0,9 2,96 1,82 
CC-5FMK 95,0 5,0 3,06 1,80 
CC-10FMK 90,0 10,0 2,91 1,81 

 TABELA 1. Sk³ady zestawów tworzyw
kalcytowych.
TABLE 1. Compositions of calcite materials.
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RYS. 1. Zale¿no�æ gêsto�ci pozornej od
temperatury spiekania tworzyw kalcytowych.
FIG. 1. Apparent density vs sintering temperature
of calcite materials.
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na ich w³a�ciwo�ci fizyczne, wytrzyma³o�ciowe i mikrostruk-

turê powierzchni, a mianowicie:

· wzrost zawarto�ci fluorku litu w tworzywie podnosi jego

temperaturê spiekania,

· przekroczenie optymalnej temperatury spiekania powo-

duje gwa³towny spadek wytrzyma³o�ci tworzyw na �ciska-

nie,

· zastosowanie dodatku LiF w ilo�ci 0,9% i 5% oraz tempe-

ratury wypalania 510oC z przetrzymaniem 6 godzin, a tak-

¿e dodatku 10% LiF i temperatury 530oC pozwala na uzy-

skanie dobrze zagêszczonych tworzyw kalcytowych o wy-

sokiej wytrzyma³o�ci mechanicznej, przydatnych do wytwa-

rzania no�ników komórek.

Podziêkowanie

Praca finansowana przez Ministra Nauki i Informatyzacji

w ramach projektu badawczego zamawianego Nr 05/PBZ-

KBN-082/2002.06

erties were evaluated on the basis of compression tests.

Tests of pH reaction of aqueous extracts from the materials

were also done.

Results

The results of our studies show that the materials CC-

1FMK and CC-5FMK behave in a similar way during

sintering. They achieve the highest apparent density and

compressive strength in the temperature of 510oC, but in

530oC a rapid decrease of both parameters can be observed.

The material containing 10wt% LiF sinters well only in the

temperature of 530oC (FIG.1 and 2). The surface micro-

structure of these materials confirms the forgoing

dependences. In the temperature of 490oC the material CC-

1FMK shows high rate of compaction, the material CC-5FMK

is still quite porous and the material CC-10FMK is only

slightly sintered (FIG.4). In the temperature of 510oC the

surface microstructure of materials CC-1FMK and CC-5FMK

shows good compaction, but material CC-10FMK still con-

tains open pores on its surface. pH reaction of aqueous

extracts of tested materials increases with the increase of

compaction degree. For well sintered samples pH reaction

is similar and ranges between 10,8 and 10,9 (FIG.3)

Summary

Analysis of the results demonstrated that both chemical

composition and thermal treatment highly influence physi-

cal and mechanical properties as well as microstructure of

calcite materials:

· higher content of LiF in the material (between 0,9 and

10wt%) increases its optimal sintering temperature,

· exceeding of optimal sintering temperature causes a rapid

decrease of compressive strength of these materials,

· the proper selection of chemical composition and sintering

parameters allows to obtain well compacted and mechani-

cally tough calcite materials, which can be used for prepar-

ing carriers for living cells.
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RYS. 2. Zale¿no�æ wytrzyma³o�ci na �ciskanie od
temperatury spiekania tworzyw kalcytowych.
FIG. 2. Compressive strength vs sintering
temperature of calcite materials.
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RYS. 4. Zale¿no�æ mikrostruktury powierzchni
tworzyw kalcytowych od temperatury spiekania.
FIG. 4. Surface microstructure vs sintering
temperature of calcite materials.
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RYS. 3. Zale¿no�æ odczynu pH od temperatury
spiekania tworzyw kalcytowych.
FIG. 3. pH reaction vs sintering temperature of
calcite materials.
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