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lewniczego zapewnia powtarzalnos¢ i wysoka jako$¢ uzy-
skanych gabek magnezowych. Celem charakteryzaciji otrzy-
manych gabek magnezowych materiat poddano badaniom
mechanicznym w prébie wytrzymatosci na Sciskanie. Pro-
ba czesciowo symuluje warunki pozniejszej pracy gabek
magnezowych jako implanty na wypetnienia ubytkéw kost-
nych w organizmie. Kontrola jakosci wykonania implantéw
dzieki technice yCT pozwalajg na optymalizacje procesu
wykonania ggbek magnezowych.

Badania sztywnosci kosci metodg czteropunktowego
ugiecia wskazujg na wzrost wartosci sztywnosci u wszyst-
kich przebadanych zwierzat. Rozrzut wynikow moze byé
efektem réznic anatomicznych u poszczegdlnych osobni-
kéw. Ponadto zaobserwowano, ze przy blisko potowie prze-
badanych zwierzat z wszczepionymi pretami wykonanymi
z PLA wzrost warto$ci sztywnosci ugiecia nastepowat szyb-
ciej niz u zwierzat kontrolnych bez pretow z PLA. Powyz-
sze wyniki wskazujg na korzystny wptyw biodegradowal-
nych implantéw na proces zrastania sie kosci. Pozwala to
sgdzi¢, ze zastosowanie porowatych struktur metalicznych
na bazie stopéw magnezu jako implantéw czasowych be-
dzie wptywac¢ na znaczny wzrost wartosci sztywnosci kosci
a tym samym na przyspieszenie przebiegu leczenia.
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sures repeatability and high quality of the obtained magne-
sium sponges. To characterize the obtained sponges, the
material has been subjected to mechanical compression
strength tests. The test in some way simulates conditions
of future sponge performance in the organism. Quality con-
trol of the implant allows, thanks to Cant, optimizing the
manufacturing process for the magnesium sponges.

The examination of rigidity with the use of four-point de-
flection marks the increase of rigidity in all cases of the ex-
amined animals. The scatter of the results may be the ef-
fect of anatomic differences of every individual. Moreover,
it has been observed, that for almost half of the animals
with the PLA bars implanted the rigidity increase was faster
than for the control animals without the PLA bars. The re-
sults presented above show positive influence of biodegrad-
ing implants on the process of bone healing. This allows
assuming, that applying porous metallic structures based
on magnesium alloys as temporary implants will influence
the significant increase of bone rigidity and thus hasting the
healing process.
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Streszczenie Abstract

The dissertation demonstrates possibilities of pro-
ducing one-phase compound structures on the basis
of magnesium alloys composed of solid material, par-
tially or wholly wrapped in the porous external layer.

Compound moulders were produced using the cast-
ing method with the application of ceramic filler (NaCl)
infiltration. Characteristics of the compounds obtained

W pracy wykazano mozliwo$¢ wytwarzania hybry-
dowych struktur sktadajgcych sie z litego materiatu
oraz otaczajgcych jego powierzchnie ugrupowan z
materiatu porowatego z porami otwartymi wytworzo-
nych na bazie stopéw magnezu. Otrzymane w ten
Sposob struktury wytworzono metoda odlewnicza in-
filtrujgc wypetnienie ceramiczne. Przedstawiono ko-
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lejne fazy wytworzenia struktur hybrydowych oraz ich
charakterystyke wykorzystujgc badania mikrostruktury
w elektronowej mikroskopii skaningowej (SEM - ska-
ning elektrony microscopy) oraz nienieszczace bada-
nia modelowe w skali 3D uzyskane dzieki zastoso-
waniu mikrotomografii komputerowej.

Cel wytworzonej struktury hybrydowej zostat okre-
Slony zaréwno jako wzmocnienie mechaniczne wy-
konane przez ksztattke z litego materiatu jak rowniez
przedtuzenie czasu resorpcji ksztattki w poréwnaniu
do wytwarzanych obecnie magnezowych materiatow
resorbowalnych o strukturze ggbczastej.

Zastosowanie tak wykonanych struktur hybrydo-
wych okre$lono jako nowe tworzywa w leczeniu ubyt-
kow kostnych zaréwno w koSciach dtugich jak i pta-
skich.

Stowa kluczowe: ggbki magnezowe, hybrydowe
struktury porowate, metodyka wytwarzania, kontrola
Jjakosci.

[Inzynieria Biomateriatéw, 56-57,(2006),58-61]

Wstep

Zastosowanie nowych implantow kostnych wytworzonych
na bazie stopow magnezu stwarza nowe mozliwosci dla
leczenia ubytkow kostnych [1, 2].

Dzieki wtasciwoscig temporalnym ujawniajgcym sie pod-
czas pracy w warunkach "in vivo" stopy magnezu posiada-
ja potencjat kwalifikujgcy je na materiaty na wypetienia
ubytkéw kostnych. Jednakze poprzez nie zoptymalizowa-
ny czas resorpcji [3], [4] nie moga do tej pory znalez¢é za-
stosowania w warunkach klinicznych. Jedng z drég popra-
wiajacych te niedogodnos$c jest metoda wytwarzania struk-
tur hybrydowych. Struktury hybrydowe oparte na tym sa-
mym materiale wsadowym - stopie magnezu jako materia-
le jednofazowym powinny charakteryzowaé sig¢ dobrymi
wiasciwosciami mechanicznymi. Istota jednofazowej struk-
tury hybrydowej polega na potaczeniu wigzaniem metalicz-
nym materiatu litego z materiatem otwarto porowatym. Dzieki
temu potaczeniu otrzymujemy materiat z wtasciwosciami
otwarto porowatymi pozwalajacymi na przeptyw ptynéw fi-
zjologicznych i fiksacje z naturalng koscia, materiat lity na-
tomiast daje wieksze mozliwosci w stworzeniu szkieletu do
przenoszen obcigzen utatwiajgc tym samym i wspomaga-
jac rozwadj naturalnego metabolizmu uktadu kostnego[5], [6].
Stwarza to nowe mozliwosci dla zastosowania stopéw ma-
gnezu mogacych jako temporalne implanty zostaé uzyte na
wieksze systemy wypetnien ubytkéw kostnych bedace nie
dostepne do tej pory dla gabek tylko o strukturze otwarto
porowatej. Wtasciwosci magnezu przedstawiono w TABE-
LI1.

Materiat i metody

Metaliczne struktury hybrydowe z porami otwartymi wy-

were tested using the scanning electron microscopy
SEM (analysis of microstructure) and non-destruct-
ing 3D model analysis performed using computer mi-
cro-tomography.

The purpose of the compound structure was to
enhance properties through using of the solid mate-
rial and extending the resorption period of the moulder,
compared to the spongy resorbing magnesium mate-
rials currently produced.

Thus obtained compound structures can be used
as a new material in the treatment of the bone defects
both in the long and flat bones.

Key Words: magnesium sponges, porous hybrid
structures, manufacturing methods, quality control.

[Engineering of Biomaterials, 56-57,(2006),58-61]

Introduction

Application of new bone implants based on magnesium
alloys brings new possibilities in bone losses treatment [1],
[2]. Thanks to temporal properties, revealing during opera-
tion in vivo magnesium alloys can be qualified as a bone
loss filling material. Yet, due to not optimised resorption time,
they cannot be applied in clinical conditions. One of the
methods, improving this inconvenience is manufacturing
hybrid structures. These, based on the same core - on
magnesium alloy as a monophase material should be char-
acterized by fair mechanical properties. The idea of
monophase hybrid structure leans upon linking the solid
material with the open pore one with a metallic bond. Thanks
to this connection, an open pore properties are obtained.
These allow physiologic fluids flow as well as fixing with
natural bone. The solid material, in turn, brings greater pos-
sibilities of building the skeleton for load bearing, enhanc-
ing the development of natural metabolism of the osseous
system. [5], [6]. This brings new possibilities for applying
the magnesium alloys, which, as temporary implants may
be used in vast systems of bone fillings, not available for
sponges of only porous structure so far. Magnesium prop-
erties have been presented in TABLE 1.

Material and methods

Metallic hybrid structures with open pores were made
with use of foundry methods with application of ceramic fill-
ing. As a ceramic filling NaCl particles of 250um and 500um
size were used. As an infiltrating material, due to its casting
properties an AZ91 magnesium alloy has been used as a
precursor. This alloy consists of 9% Al and about 1% Zn.
Materials were fixed with casting methods by infiltration of
salt particles with and without the elements of the same
alloy with liquid AZ91 metal.

From the composite: ceramic particles in magnesium

1}
Wytrzymato& na

i i i . Masa molekularna E-Modul . .
konan_o metodg odlewnlczq_ z zastc_;sowamem wype’fmagza Ma:e:a: e B rosztcwgatnhle
ceramicznego. Jako wypetniacza uzyto czastek NaCl o wiel- aiera [g/mol] [GPa] MPa]

kosci 250 i 500 um. Jako materialu inflitrujacego z uwagi na
wiasciwosci odlewnicze dla prekursora zastosowano stop Poly-L-lactid
magnezu AZ91, sktadajacy sie z ok. 9% Al. i ok. 1% Zn. 100000 2,7 50
Potaczenia materiatow dokonano metoda odlewniczg infil- 110-160
trujac czastki soli wraz z elementami z tego samego stopu (iskanio)
oraz bez cieklym metalem AZ91.

Z otrzymanego kompozytu: czastki ceramiczne w osno-
wie stopu magnezu, usunieto w procesie chemicznego ptu-
kania [7] wypetniacz ceramiczny otrzymujac jednofazowg
strukture hybrydowg z magnezu.

Otrzymane w ten sposob materiaty przebadano meto-
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RYS.1. a) Ceramiczne wypetnienie formy przed
infiltracja ciektlym stopem magnezu NaCl, b)

Zgtad: materiat kompozytowy osnowa
magnezowa wypetniona ceramicznym
wypetniaczem z NaCl, c) SEM: Materiat otwarto
porowaty po catkowitym usunigciu ceramicznego
wypetniacza.

FIG.1. a) NaCl ceramic mould filling before liquid
magnesium alloy infiltration, b) Microsection:
composite material. magnesium groundmass with
NaCl ceramic filling, c) Scanning microscope.
Open pore material after complete removal of the
ceramic filling.

da radiologiczng w urzadzeniu uCT firmy Scanco Medical.
(RYS.1c).

W celu doktadniejszej kontroli wybrane cylindry przeba-
dano metoda mikroskopii skaningowej Mikroskopem Firmy
Jeol przed i po chemicznym wyplukaniu fazy ceramicznej.

Celem otrzymania jednorodnego materiatu a tym samym
potaczenia metalicznego pomiedzy strukturg otwarto poro-
watg a materiatem litym wykonano formy solne wypetnione
wypetniaczem ceramiczny i uksztattowane aby zgromadzi¢
materiat lity schemat numer

W dalszym etapie badan uzyto ré6znego rodzaju ksztal-
tek odpowiedni z preparowanych celem usunigcia warstwy
tlenku magnezu i przygotowanych w podgrzanej formie
wypetnionej ceramicznym wypetniaczem.

RYS. 4. Hybrydowy
materiat kompo-
zytowy przed usunie-
ciem wypetniacza
ceramicznego.

FIG. 4. Hybrid
composite material
before ceramic filling
removal.

Wyniki

W procesie odlewniczym, jak ukazuje RYS.5 wykaza-
no, iz mozliwe jest otrzymanie tq metoda jednofazowej struk-
tury hybrydowej. Mozna otrzymac struktury o gradientowym
roztozeniu poréw otwartych. Konieczne sg dalsze badania
w optymalizacji powyzszej metody celem dostosowania na
konkretne aplikacje.

RYS. 2. Ksztattki ze stopu AZ91 zatopione w
tworzywie otwarto porowatym ze stopu AZ 91.
FIG. 2. AZ91 shapes founded in open pore AZ91.

RYS. 3. Usytuowanie ksztaltek w formie z
wypetniaczem ceramicznym.

FIG. 3. Shape location in the mould with ceramic
filling.

alloy groundmass the ceramic filling has been removed in
chemical rinsing [7]. This way, a monophase magnesium
structure has been obtained. The obtained structures have
been examined with radiological methods in a uCT Scanco
Medical device (FIG.1c)

For more accurate control, selected cylinders were ex-
amined with the scanning Jeol microscope. The examina-
tion took place before and after the chemical rinsing.

In order to obtain a homogenous material, and thus link-
ing the solid metal with open pore structure, salt moulds
filled with ceramic filling were made. These were specially
shaped in order to gather the solid material (FIG.3).

In the further stage of research, different shapes were
prepared in a heated mould with ceramic filling, in order to
remove the magnesium oxide layer

Results

As it is shown in FIG. 5, the casting process revealed
that it is possible to obtain a monophase hybrid structure
with this method. It is also possible to obtain structures of
gradient distribution of the open pores. In order to adjust
the method described above for particular
applications,further research is necessary to be carried out.

The quality of the magnesium alloy casting with ceramic
filling has been examined with the use of Computer Aided
Micro-Tomography (CAuT). As it is shown in FIG. 5 (with
filling) and 8 (without filling), the CAUT allows precise deter-
mination of the ceramic filling content in the magnesium
sponge Lack of qualitive examinations in this stage of manu-
facturing may cause the product to be useless during
resorption time research. Ceramic NaCl filling in water so-
lution causes formation of local corrosion centres, which
disqualify the material as a filling of bone losses.

Discussion

The quality of the hybrid material has been derived from
the state of the solid material - open pore structure connec-
tion. it seems that the greatest problem is proper sealing of
the mould and properly chosen point of vacuum infiltration



W metodzie drugiej dokonywano badan metodg mikro-
tomografii komputerowej stanu odlewu stopu magnezu z
wypetniaczem ceramicznym, oraz po jego usunieciu che-
micznie ze stopu. Jak wykazujg RYS.5 odpowiednio z wy-
petnieniem i bez, charakterystyka w mikro-CT pozwala na
dokladne okreslenie zawartosci wypetniacza ceramiczne-
go w gabce magnezowej. Brak badan jakosciowych na tym
etapie procesu wytwarzania moze okaza¢ bezuzytecznos¢
produktu w czasie badan czasu resorbcji. Wypetnienie ce-
ramiczne NaCl w roztworze H,O prowadzi do lokalnych
ognisk korozyjnych dyskwalifikujacych omawiany materiat
jako wypelnienie ubytkow kostnych.

Dyskusja

Jako$¢ wytworzonego materiatu hybrydowego okreslo-
no na podstawie stanu potgczenia materiatu litego ze struk-
turg otwarto porowata. Wydaje sie, iz najwiekszy problem
wigze sie w procesie jednoczesnego wytworzenia materia-
tu hybrydowego z odpowiednim uszczelnieniem formy i
odpowiednio dobranym miejscem infiltracji podci$nieniem
formy. W procesie odlewniczego zalewania ksztattek ma-
gnezowych tym samym stopem w formie wypetnionej cera-
micznym wypetniaczem trudnosci przysparza odpowiednie
pozbycie sie warstwy powierzchniowej tlenku magnezu na
ksztattkach mimo odpowiedniego przygotowania poprzez
mechaniczne $ciggniecie warstwy tlenku.

Rozwigzaniem kwestii pierwszej wydaje sie wykonanie
odpowiednio szczelnej formy, co ukazujg dalsze badania i
ich wyniki. Natomiast w kwestii pokrywania tlenkiem wyda-
je sie, iz wykonanie odlewu w atmosferze gazu ochronne-
go, przygotowanie ksztattek magnezowych i utrzymywanie
ich w odpowiedniej do procesu odlewniczego temperatu-
rze, blokujgcej mozliwosci lokowania sie tlenkow magnezu
poprzez stapianie warstwy powierzchniowej jest odpowied-
nim rozwigzaniem, co ukazuje niniejsza praca.
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RYS. 5. Badania
kontroli jakosciowej
w micro-CT firmy
Scanco medical.
FIG. 5. Quality
control in the Scanco
Medical CAuT.

of the mould in the process of simultaneous manufacturing
of the hybrid material.

In the mould pouring process for the magnesium shapes
with the same alloy in the mould with ceramic filling, it is a
certain difficulty to dispose of the surface layer of magne-
sium oxide from the surface of the shapes, despite proper
preparation by mechanical removal of the oxide layer

The first problem may be solved by manufacturing
enough hermetic mould, which is revealed by further re-
search. The problem of oxide layers, in turn, seems to be
solved by manufacturing the cast in the protective gas at-
mosphere, preparing the magnesium shapes and maintain-
ing them in appropriate for the casting process tempera-
ture, preventing the oxides from locating on the surface by
melting the surface layer.
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