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ZASTOSOWANIE METODY MIKROTOMOGRAFII
KOMPUTEROWEJ DO OKRESLANIA STRUKTURY KOMPOZYTOW
BIORESORBOWALNYCH WYTWARZANYCH PRZY POMOCY
GENERATYWNEJ TECHNOLOGII LASEROWEJ

Streszczenie: Artykul porusza zagadnienia zwigzane z wykorzystaniem metod
mikrotomografii ~ komputerowej do  badan  struktury = kompozytow
bioresorbowalnych wytwarzanych przy pomocy generatywnej metody laserowej.
Wytworzone materialy, o réznych kompozycjach, poddane zostaly analizie
struktury wewnetrznej tj. warstwowos$ci, porowato$ci oraz obserwacji innych
anomalii wystepujacych po procesie wytwarzania.

Stowa kluczowe: mikrotomografia komputerowa, kompozyty bioresorbowalne, technologie
generatywne

1. WSTEP

Kompozyty bioresorbowalne sg materiatami wykorzystywanymi w obszarze medycyny
regeneracyjnej. Przetwarzanie takich materialdow przy uzyciu technologii generatywnych
rozszerza ich potencjalne zastosowanie, jednak niezbedna jest kontrola jakosci tak
wytwarzanych obiektow. Do oceny jakosci geometrii wewngtrznej bioresorbowalnych
kompozytow polimerowo-ceramicznych wytworzonych przy pomocy generatywnej
technologii laserowej, wykorzystano metode mikrotomografii komputerowej (LCT).

2. MATERIAL IMETODA

Badane materialty wytworzone zostaty przy pomocy generatywne] metody laserowej
opartej o zasad¢ dziatania urzadzen Selective Laser Melting (SLM). Metoda ta polega na
warstwowym wytwarzaniu obiektow z proszkow materialow topliwych z wykorzystaniem
lasera. Materiat w postaci proszku nanoszony jest w pojedynczej warstwie na ruchome
(w osi Y) toze robocze, nastepnie w oparciu o zadany model, materiat topiony jest w $cisle
okreslonych miejscach przez wigzke lasera. Nastepnie loze robocze obnizane jest o grubo$¢
pojedynczej warstwy proszku, kolejna warstwa jest nanoszona, nastg¢puje topienie i proces
powtarzany jest do momentu uzyskania gotowego modelu. Schemat metody zaprezentowany
jest na rysunkach 1i 2.
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Rys.1. Schemat dzialania SLM [1] Rys.2. Zasada dzialania SLM [2]

Materiaty zostalty wytworzone w kilku kompozycjach: 3 rodzaje proszkow wsadowych
stanowigcych mieszaning proszkéw polilaktydu (PLA) z hydroksyapatytem (HA) réznigce si¢
stezeniem ceramiki (20%, 30% oraz 50% HA) oraz 2 proszki wsadowe stanowigce mieszani¢
poli-l-laktydu (PLLA) i dwoch rodzajow zastosowanej ceramiki — HA oraz B-trojfosforan
wapnia (B-TCP) w stezeniu 30% ceramiki w kazdym z materialdw. Na podstawie
przeprowadzonych wcze$niej badan, uzyskano parametry wytwarzania: P=13,77 W, Vn=2,2
m/s. W sumie wytworzono zestawy probek 5 rodzajow materiatow, ktore zostaty wstepnie
poddane badaniom z wykorzystaniem metod mikroskopii skaningowej, co zobrazowano
w Tabeli 1.

Tabela 1. Mikroskopowe obrazy struktury wytworzonych kompozytow
PLA/ZO% HA PLA/30% HA PLA/50% HA

Nl

Cm reow
L

PLLA/30% B-TCP

Ny “ ¢ e | VA . - N
1200V <2850 | Probe = 973 pA 1200 kv cZ850 .
9.0 mn Widh=5762um  Chambers 37 Pa Windew Usivrsly of Sefewitgy

85 men Widh = 5500 4m  Chamber = 37 Pa

Metoda pCT opiera si¢ na analizie zmian stopnia pochfaniania promieniowania
w rekonstruowanych obiektach [3], pozwalajgc na rozréznienie materialow o réznej gestosci
np. materiatow wchodzacych w sktad badanych w tej pracy kompozytow. Odwzorowanie
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geometrii zewnetrznej 1 wewnetrznej probki pozwala na wyznaczenie stopnia jej porowatosci
[4]. Przyktadowe rekonstrukcje pCT kompozytéw bioresorbowalnych przedstawiono w tabeli
2.

Tabela 2. Widok 3D probek poddanych rekonstrukcji z wykorzystaniem mikrotomografii
komputerowej. Kompozyty poddane badaniu zawieraly od 20 do 50% hydroksyapatytu.
20% HA 30% HA 50% HA

Metoda uCT pozwala na odwzorowanie geometrii wewngtrznej probki bez koniecznosci jej
niszczenia 1 wyznaczenie istotnych cech badanego materiatu takich jak: porowatosc,
homogeniczno$¢ rozmieszczenia sktadnikow kompozytu, jednorodno$¢ naktadanych warstw
(warstwowosc¢), umozliwiajac oceng jakosci struktury kompozytéw bioresorbowalnych.

Badane materialy oceniano pod katem cech struktury wewnetrznej obejmujace;:

e warstwowos$ci materiatu,

e udzialu wtracen polimerowych w strukturze probki,

e porowatos¢.

Warstwowos¢  jest jakosciowa cecha charakteryzujaca materialty wytwarzane
w generatywnych technologiach przyrostowych i1 wptywa na ich wlasnosci takie jak spojnosé
czy dokladno$¢ odwzorowania ksztattu. Udzial wtracen polimerowych, wyrazony
W procentach pozwala na iloSciowa kontrole materiatow wchodzacych w sktad kompozytu,
natomiast porowato$¢ réwniez wyrazona w procentach pozwala na pordéwnanie cech
uzyskanego materiatu do porowatos$ci dla tkanki kostne;.

3. ANIZOTROPIA MATERIALU

Probki wytworzone w laserowej technologii generatywnej, budowane byly z grubos$cig
pojedynczej warstwy na poziomie 0,5 mm. Przyktadowy przekrdéj pCT probek z 20%
zawartoscia HA pokazano w tabeli 3. Ze wzglgdu na nieregularne brzegi probek
wyszczegolniony zostat obszar wewnatrz probki nazywany Region of Interest (ROI). Dla tak
okreslonego ROI wyznaczono porowatos¢ oznaczong w tabeli 3 kolorem z6ttym.

Tabela 3. Przykladowy przekroj wzdluzny probki z 20% zawartoscia hydroksyapatytu wraz
Z zaznaczong porowatoscia 2D

Przekro6j wzdluzny prébki z ROI Porowatos$é 2D (ROI)

20% HA
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Na podstawie przeprowadzonych badan pCT mozna stwierdzi¢, ze im wigksze stezenie
hydroksyapatytu wzgledem polilaktydu, tym bardziej warstwy sa jednolite i podlegaja
mniejszemu odksztalceniu zwigzanemu ze skurczem polimeru podczas krzepnigcia.
W probkach o 20% 1 30% stezeniu HA, udzial polimeru jest wigkszy, co skutkuje
powstawaniem ‘wtracen’ polimerowych wynikajacych z polaczenia si¢ podczas przetapiania
wiegkszej ilosci czastek polimeru, ktore ujawnity sie na przekrojach pCT w postaci obszarow
0 mniejszej intensywnosci skali szaro$ci. Ich udziat w analizowanych probkach stanowit nie
wigce] niz ok. 4% objetosci, a rozmieszczenie wtracen polimerowych przedstawiono
w tabeli 4. Probka o 50% zawarto§ci HA jest najbardziej jednolita, nie wyrdzniaja sig
naktadane warstwy, co spowodowane jest niskim stosunkiem zawartosci PLA wzgledem HA.
Niestety wytrzymatos$¢ probki jest na tyle niska, ze kruszy si¢ bezposrednio po wytworzeniu,
co uniemozliwia rozpatrywanie Kompozytu o tym st¢zeniu jako materialu mogacego znalez¢é
swoje zastosowanie jako uzupetnienie kosci.

Tabela 4. Udzial wtracen polimerowych w objetosci probek o zréznicowanym skladzie. Kolorem
Czerwonym zaznaczono zarejestrowane wtracenia
20% HA 30% HA 50% HA

1,5% objetosci probki 4% objetosci probki 0,2% objetosci probki
PLLA+30%HA PLLA+30%pBTCP

19% objetosci probki 14,4% objetosci probki

Analogiczne badania przeprowadzono dla probek na osnowie poli-l-laktydu z 30%
domieszka HA i B-trojfosforanu wapnia (B-TCP). Podobnie jak poprzednio w kompozycie
PLLA/HA wyr6zni¢ mozna naktadane warstwy, jednak wyglad probki nie jest tak jednolity
| powtarzalny jak w przypadku materialtow bazujacych na PLA. W przypadku obu
kompozytdw, nalezy zwrdci¢ uwage na znaczacy wzrost poziomu porowatosci, ktory moze
wynika¢ z blednie wyznaczonej objgtosci powietrza przez algorytm detekcji porow, ktory
jako powietrze klasyfikuje rowniez intensywnos$é skali szarosci dla polimeru. Zeby ustali¢
rzeczywista porowato$¢ w przypadku dwoch ostatnich z analizowanych kompozytow warto$¢
objetosci wyznaczonej dla powietrza, pomniejszono o wartos¢ objetosci polimeru w probcee.
W zwigzku z tym przeprowadzono analiz¢ majaca na celu okreslenie ilosci ‘wtracen’
polimerowych (Tab. 4).

Uwidocznione wtracenia polimerowe, nie stanowig calo$ci polimeru zawartego
W poszczegdlnych kompozytach. Najwiecej wtragcen mozna zaobserwowa¢ w kompozycie
030% zawartoSci HA, a ich rozmieszczenie jest regularne. Ponadto, czastki ceramiki
zespojone sg ze sobg mniejszymi objetosciowo ilosciami polimeru, co zaobserwowaé mozna
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bylo na obrazach mikroskopowych (Tab. 1). Probka z 50% zawartoScia HA reprezentuje
najmniejszy udzial wtracen, jednakze wigze si¢ to z bardzo slabym stopniem zespojenia
materiatu, co ma swoje przetozenie na wlasnosci wytrzymatosciowe materiatu.

W przypadku kompozytow na osnowie PLLA ‘wtracenia’ polimerowe sg rownomiernie
roztozone, gwarantujagc dobre polaczenie obu sktadnikow kompozytu. Ponadto, na obrazach
mikroskopowych zaobserwowa¢ mozna byto homogeniczny rozklad polimeru i ceramiki,
a takze potaczenie czgstek ceramiki mniejszymi ilo§ciami przetopionego polimeru (Tab. 1).

4. POROWATOSC

Bardzo istotnym czynnikiem w przypadku kompozytow wykorzystywanych w celu
uzupehnienia ubytkdw kosci jest porowatos¢, ktéra wplywa na przeptyw skladnikow
odzywczych do przeszczepionych komorek. Minimalnym rozmiarem porow, przy ktdérym
nastepuje osadzanie komorek jest wartos¢ 15 pum, jednak przerastanie nast¢puje wowczas
W ograniczonym zakresie. Powyzej 40 pum nastgpuje natomiast juz prawie catkowita
penetracja komorkami kostnymi [5]. Jednakze, ograniczenia technologiczne narzucaja
wytwarzanie poréw o wiekszych rozmiarach. Przeprowadzone testy wykazaly, ze
optymalnym rozmiarem poréw dla fibroblastow jest warto$¢ 20 pm, 20-125 pm dla komorek
skory ssakow, 200-400 pum dla rozrostu komoérek kostnych [6, 7]. Tempo zrastania si¢
implantow z tkankami macierzystymi jest uzalezniona od porowato$ci i poziomu
krystaliczno$ci materialdow wykorzystanych do budowy rusztowan [8, 9, 10]. Poréwnano
rusztowanie o strukturze pojedynczych poréw z rusztowaniem o strukturze siatki. Okazato
si¢, ze struktura siatki znacznie przyspiesza procesy dyfuzji, utatwia unaczynienie, zwigksza
doplyw tlenu, substancji odzywczych oraz usuwanie produktow metabolizmu. Unaczynienie
implantu jest warunkiem niezbednym do regeneracji tkanek, z wyjatkiem tkanki chrzgstne;.
Wiasciwosci mechaniczne rusztowan powinny by¢ podobne do regenerowanych tkanek lub
organow. Dla silnie obcigzanych tkanek, na przykilad kostnych, wymagane jest, aby
rusztowanie zachowato swoj ksztalt bez wzgledu na wystepujace, zmienne napr¢zenia. [11].
Dlatego w kolejnym etapie badan z wykorzystaniem pCT przeprowadzono analize
porowatosci wytworzonych kompozytow. Wyniki zaprezentowano w tabeli 5.

Tabela 5. Porowatos$¢ 3D wraz z udzialem w objetosci probek
Porowatosé 3D w ROI Udzial w objeto$ci ROI

< Objetosc catkowita materiatu:

Io 303.715 mm?3

S Objetosé¢ porow: 38.771 mm?®

N Udziat w objetosci catkowitej: 11.32 %
< Objetos¢ catkowita materiatu:

L 264.237 mm?

% Objeto$¢ porow: 38.576 mm?

Udziat w objetosci catkowitej: 12.74 %
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Objetosc catkowita materiatu:
251.070 mm?®
Objetosé porow: 19.946 mm?®
Udziat w objetosci calkowitej: 7.36 %

50% HA

Najwicksza porowatos$cig charakteryzuje¢ si¢ material z 30% zawartoscia HA, co
potwierdzaja takze obrazy mikroskopowe, analizowane wcze$niej. Najmniejszg porowatoscia
natomiast charakteryzuje si¢ materiat z 50% zawartoScia HA, jednakze nie spelnia on
kryteriow wytrzymalo$ci (materiat ten uniemozliwial dalsze badania ze wzgledu na swoja
krucho$¢ juz w wyniku dotyku). Mozna uzna¢, iz porowatos¢ w kazdym ze stezen ma
podobng wartos¢, jednak krytyczny jest jej wplyw na wlasnosci wytrzymalosciowe,
poniewaz to ilos¢, rozktad, wielko§¢ i ksztalt poréw w materiale determinuje jego
wytrzymatos$¢.

Tabela 6. Porowatos$¢ 3D wraz z udzialem w objeto$ci probek

Porowatos$¢ 3D w ROI Udzial w objetosci ROI
%
S Objetos¢ catkowita materiatu:
S 111.544 mm3
& Objetos¢ porow: 9.162 mm?
j Udziatl w objetosci catkowitej: 7.59 %
o
S
= Objetos¢ catkowita materiatu:
S 226.591 mm?
2 Objetosé porow: 48.849 mm®
x Udzial w objetosci catkowitej:
<
- 17.73 %
=)
A&

Poréwnujac porowatos¢ wytworzonych materiatow do porowatosci kosci nalezy
zauwazy¢, ze kos$¢ zbita charakteryzuje si¢ porowatoscig na srednim poziomie 5 - 10% [12],
natomiast wytworzone materialty w najlepszym wypadku (PLA/50%HA i PLLA/30%HA)
przekraczaja te warto§¢ dwukrotnie. Z kolei porowato$¢ kosci beleczkowej, to prawie 80%
[12] i Zaden z materiatdbw nie uzyskat takiej warto$ci, ale nalezy pamietac, ze wytwarzane
probki byty zamodelowane jako materiat lity.

5. PODSUMOWANIE

Uzyskane w badaniach z wykorzystaniem pCT informacje na temat struktury wewnetrznej
kompozytéw bioresorbowalnych wytworzonych w generatywnej technologii laserowe;j
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pozwolity na ocene¢ jakosci wytwarzanych obiektow, ich homogeniczno$¢ oraz stopien
porowatosci. Wytworzone materiaty charakteryzuja si¢ porowatosciag od kilku do kilkunastu
procent (Rys. 3). Poréwnujac te wartosci z porowatoscig kosci zbitej (5-10%) zauwazono, ze
dwa uzyskane kompozyty PLA/50%HA oraz PLLA/30%HA charakteryzuja si¢ porowatoscia
zblizong do zbitej tkanki kostne;.
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Porowatosé [%]

oN O

PLA/20%HA  PLA/30%HA  PLA/S0%HA  PLLA/30%HA PLLA/30%BTCP
Prébka Maksymalna porowatos¢ kosci zbitej
Rys.3. Poréwnanie porowatos$ci okreslonej metoda nCT dla badanych kompozytéw

Mikrotomografia komputerowa pozwala na okreslenie zaleznosci pomiedzy parametrami
wytwarzania a jego strukturg wewnetrzng. Detekcja porowato$ci materiatu, stopienia jego
zespojenia, warstwowosci i udziatu obszarow o wigkszym stezeniu polimeru pozwala na
sterowanie procesem wytwarzania, w taki sposob, aby kompozyt charakteryzowat si¢
pozadanymi wtlasnosciami. Celem dalszych badan bedzie optymalizacja parametrow
wytwarzania bioresorbowalnych kompozytdow w generatywnej technologii laserowej,
pozwalajaca na dopasowanie stopnia porowato$ci wytwarzanego materiatu do zastepowane;j
tkanki kostnej.

LITERATURA

[1] CustomPartNet: http://www.custompartnet.com

[2] Hollander D. A., Wirtz T., von Walter M., Linker R., Shulteis R., Paar O.: Development
of Individual Three-Dimensional Bone Substitutes Using “Selective Laser Melting”,
“European Journal of Trauma”, 2003, p.228.

[3] Stock, S. R.: Recent advances in X-ray microtomography applied to materials,
“International Materials Reviews”, 2008, p.129-181.

[4] lassonov P., Gebrenegus T., Tuller M.: Segmentation of X-ray computed tomography
images of porous materials: A crucial step for characterization and quantitative analysis
of pore structures, “Water Resources Research”, 2009.

[5] Hulbert S., Morrison S., Klawitter J.: Tissue reaction to three ceramics of porous and
non-porous structures, “Journal of Biomedical Materials Research”, 1972, p.347-374.

[6] Moghe P. V.: Soft-tissue analogue design and tissue engineering of liver, “MRS
Bulletin”, 1996.

[7] Behravesh E., Yasko A., Engel P. S. i Mikos A. G.: Synthetic biodegradable polymers for
orthopaedic applications, “Clin. Ortbop. Rel. Res.”, 1999, p.118-129.

[8] Bancroft G. N. i Mikos A. G.: Bone tissue engineering by cell transplantation, Polymer

Based Systems on Tissue Engineering, “Replacement and Regeneration”, 2002, p.251-
263.



104 Wozna A., Zidtkowski G.

[9] Blum J. S., Barry M. A. i Mikos A. G.: Bone regeneration through transplantation of
genetically modified cells, “Clin. Plast. Surg.”, 2003, p.611-620.

[10] Mikos A. G., Sarakinos G., Lyman M. D., Ingber D. E., Vacanti J. P. i Langer R.:
Prevascularization of porous biodegradable polymers, “Biotechnol. Bioeng.”, 1993,
p.716-723.

[11] Mikos A. G., Thorsen A. J., Czerwonka L. A., Bao Y., Langer R., Winslow D. N.
I Vacanti J. P.: Preparation and characterization of poly (L-lactic acid) foams, “Polymer”,
1994, p.1068-1077.

[12] Rho J. Y., Kuhn-Spearing L. i Zioupos P.: Mechanical properties and the hierarchical
structure of bone, “Medical Engineering & Physics”, 1998, p.92-102.

[13] Maire E., Buffiere J., Salvo L., Blandin J. J., Ludwig W., Letang J. M.: On the
application of X-ray microtomography in the field of materials science, “Advanced
Engineering Materials”, 2001, 3, No 8.

[14] Moreno-Atanasio R., Williams R.A., Jia X.: Combining X-ray microtomography with
computer simulation for analysis of granular and porous materials, “Particulogy”, 2010,
p.81-99.

[15] Atwood R.C., Jones J.R., Lee P.D., Hench L.L.: Analysis of pore interconnectivity in
bioactive glass foams using X-ray microtomography, “Scripta Materialia”, 2004, p.1029-
1033.

APPLICATION OF MICROTOMOGRAPHY METHODS FOR
DETERMINATION OF THE STRUCTURE OF BIORESORBABLE
COMPOSITES MADE WITH GENERATIVE LASER TECHNOLOGY

Abstract: The article raises issues related to the use of methods of computer
microtomography to study the structure of bioresorbable composites produced
using generative laser technology. Materials of various compositions were
subjected to examination of internal structure, ie. stratification, porosity and other
anomalies arisen after processing.



