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Absztrakt

A kalcium-foszfat (elsdédlegesen hidroxiapatit (Cas(PO4)3;(OH)) és B-whitlockit (B-Casz(POy4),)
tartalmu) bazison épiilnek fel a leggyakrabban alkalmazott oldhatd bioaktiv csontpotlo
anyagok. Ezeket foként kiilonbozé kémiai modszerekkel mesterségesen allitjdk eld, de
hasznalatos az allati csontok égetésével nyert természetes hidroxiapatit és P-whitlockit is.
Ezek oldhat6 biokeramiaként, vagy inert (pl. fém, korund) implantitumok bevonataként
keriilnek felhasznalasra.

Az adott anyagcsoportba tartozo bioaktiv anyagok mechanikai és biologiai tulajdonsagait
elsddlegesen a jelenlevé amorf és kristalyos fazisokban a Ca:P atomarany, a fazisosszetétel,
alapvetden hidroxiapatit és a f-whitlockit mennyisége, tovabba szemcsemérete, morfologidja,
s az implantditum porozitdsa hatdrozza meg. Ezen jellemzoket az eldallitasi feltételekkel, a
formazasi modszerekkel és a hdokezelési paraméterekkel lehet a felhasznaldsi igényeknek
megfelelden befolyésolni.

A szakmai munka célja kiilonb6zé modszerekkel (lecsapasos eljarassal és allati csontok
égetésével) nyert kalcium-foszfat tartalma anyagoknal az eldallitasi paramétereknek a termék
hatasanak vizsgdlata. Rontgendiffrakcids és derivatograf felvételek, hevitéses rontgenkamras
vizsgélatok alapjan jellemezziik az égetési hdmérséklet, a hontartasi id6, valamint a fiitési és a
hiitési sebesség valtoztatdsanak fazisatalakuldsokra gyakorolt hatisat. A porok hdkezelése
soran bekovetkezett kristalynovekedést, szemcseszerkezet és porozitds valtozast 1ézeres
szemcseanalizatorral végzett vizsgalatok ¢és elektronmikroszképos felvételek alapjan
hatarozzuk meg. A porok oldhatosaga, s ebbdl adddd felhasznalasi lehetségei a Ca:P
atomarany, valamint a desztillalt vizben val6 oldhatdsag segitségével allapithatdo meg.

»Jelen publikici6 a TAMOP-4.2.2/B-10/1-2010-0025 azonositéji  projekt
tamogatasaval valosult meg.”
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1. Irodalmi attekintés

A gyogyaszatban régdta ismertek azon torekvések, hogy bizonyos esetekben a sériilt
szoveteket és szerveket olyan, mesterségesen eldallitott anyagokkal helyettesitsék, melyek
fizikai és/vagy biokémiai kolcsonhatds révén képesek beéplilni a szervezetbe, ezaltal a
szervezet részeként miikodnek, illetve részt vesznek annak anyagcsere folyamataiban
fémeket, mianyagokat, majd kés6bb keramidkat fedeztek fel, melyek szovetbaratok és
alkalmasak a sériilt szervek potlasara.

A csontrendszer egyes részeinek (csont, fog, iziiletek) potlasara, novekedésének eldsegitésére
szolgaldé mitéti implantatumok készitéséhez specialis fémeket, fémdotvozeteket, miianyagokat,
keramidkat hasznalnak, melyeket gyakran a beépiilést eldsegitd bevonatokkal latnak el. Ezen
bioanyagok kozott a keramidk az utdbbi évtizedekben egyre fontosabb szerepet toltenek be.

A biokeramidk jelentdsége abban rejlik, hogy képesek az ¢€l6 szervezetbe valamilyen
kolcsonhatas révén beépiilni. Ezaltal a szervezet részeként mikodnek, illetve részt vesznek
annak anyagcsere folyamataiban. Ez azért lehetséges, mert olyan alkotéelemekbdl épiilnek
fel, melyek az €16 szervezetben is jelen vannak, annak fontos épitdkovei (foszfatok, Ca2+,
Mg**, Na”, stb.), vagy ha nem szovetépitSk, akkor nem valtanak ki idegentest reakciot [1].

A biokeramidkat az emberi szervezetre gyakorolt hatdsuk, azaz a biokompatibilitasuk alapjan
két csoportba sorolhatjuk [2]:

1. bioinert anyagok
2. bioaktiv anyagok

Bioinert anyagoknak nevezziik azokat az anyagokat, melyek az emberi, vagy az allati
szervezetbe vald beiiltetéskor, azzal kizarolag mechanikai kotést létesitenek a feliileti
egyenetlenségek és a porozitas révén anélkiil, hogy a szervezetbdl valamiféle védelmi
reakcidt valtananak ki. E védelmi reakcid lehet gyulladas, a szervezetbdl valo kilokddes,
illetve szovetburok kiépiilése az idegen test koriil. A fémek esetében a csontszovet és az
implantdtum kozott kialakuld mechanikus kapcsolatot a fém feliiletén kialakuld stabil
oxidréteg biztositja, amely megakadalyozza a fémionok levalasat és bekertilését a kornyezd
szovetekbe [2].

Az inert biokeramiak legfontosabb csoportjat az aluminium-oxid €s a cirkonium-dioxid bazist
keramidk, valamint ezek titdnnal alkotott kompozitjai képezik. Széleskorli felhasznalasukat
kedvez6 mechanikai tulajdonsagaik, kémiai ellendllo-képességiik és erdzios hatasokkal
szembeni kedvezd viselkedésiik indokolja [3]:

e nagytomorségli Al,Os; ¢és stabilizalt kristalyszerkezetli ZrO, alkalmazhato
csonthelyettesitd tartoszerkezetként sipcsonti vagy combcsonti daganatok
operaciojakor jelentkezd csonthidnyos helyek potlasara

o Al Os réteggel bevont titan 6tvozet felhasznéalhato teljes csipOprotézis készitésére
o térdiziiletek potlasa Al,O; —dal torténhet
o Al,Os bazist mesterséges foggyokeér

o AlOs, Tirogzitd elemek hasznalata toréseknél



Bioaktiv anyagok esetében az implantditum és a kornyezd csontszovet kozott direkt
mechanikai kotések ¢és kémiai reakciok egyarant kialakulnak. A bioaktiv anyagok

crer

crer

keramia részleges-, vagy teljes oldodas mellett. A csont és a biokeramia dsvanyi Osszetételbeli
hasonlésaganak kdszonhetden, a bioaktiv keramidk a csonthoz természetes tton kotédnek. Ez
a tulajdonsag teszi ket a miitéti alkalmazas szempontjabol nagyon vonzova [4].

Az oldhat6 bioaktiv keramidk koziil a leggyakrabban hasznalatosak a kalcium-foszfat bazisu
bioanyagok.

1.1. Old6do bioaktiv keramiak

1.1.1. Kalcium-foszfat alapu biokeramiak

Az emberi csontok 50-70 %-a asvanyi anyag: ennek 30 %-a amorf kalcium-foszfat {(pl.
CaHPO4-2H,0, CasH(PO4);-2H,0, (Ca,Mg)s(PO4),}, 70 %-a pedig hidroxiapatit. Tehat
kézenfekvd az az elgondolés, hogy a csontszdveteket ahhoz hasonld Gsszetételti kalcium-
fosztatokkal potoljak.

Ezen foszfatok kémiai dsszetétele nagyon valtozd. Osszetételilkben lényeges a kalcium és a
foszfor aranya. A CaHPO42H,O esetében példaul a Ca:P atomarany 1, az ortokalcium-
foszfatnal (CagHy(PO4)s:5SH,O) Ca:P=1,33, a trikalcium-foszfatndl (TCP, Ca3(POs),)
Ca:P=1,5, a hidroxiapatitnal (HAP, Cas(PO4);0OH), Ca:P=1,67. A Ca:P atomarany
novelésével az oldhatosag csokken, igy azok a foszfatok, melyekben a Ca:P atomarany 1-1,33
kozott van, tulsdgosan gyorsan oldodnak ahhoz, hogy a csontképzddés végbemenjen, igy
fiziologiailag nem hasznalhatok [5].

A klinikai gyakorlatban a trikalcium-fosztat (Ca:P=1,5) és a hidroxiapatit (Ca:P=1,67)
felhasznalasa terjedt el.

Hidroxiapatit (HAP)

A [Cas(PO4)3(OH)] kémiai Osszetételli €s hexagonalis strukturaja hidroxiapatit (/. dbra.) a
csontoknak ¢és a fogaknak a legfontosabb 4svanyi alkotdja és éppen ezért jelentds szerepe van
a csontpotlasban. Valojaban a csontban 1€évé hidroxiapatit nem sztdochiometrikus dsszetételd,
benne a Ca2+—, PO43'—, illetve OH -ionok helyettesithetdk mas ionokkal. Példdul a kétszeres
t5ltésti Ca-ionok kicserélédhetnek Si*'-, Ba*™-, Mg*"-, Pb*"-, vagy Cd*"-ionokkal; a PO, -
ionok helyettesithetok AsO43', VO43', CrO43', Mn043'—ionokkal; az OH-ionok helyére pedig
COs;”, F, Br, Cl-ionok léphetnek be. A hidroxiapatit ezenkiviil megtalalhatéo még a
természetben is, példaul a tojashéjban, kagylokban, korallokban.

Kiilonb6zo eljardsokkal szinterelés utjan mesterségesen is eldallithatd. A  szintetikus
hidroxiapatit elénye a nagyobb tisztasag és a homogénebb szerkezet, bar az Osszetételében
csekely kiilonbségek itt is el6fordulhatnak, valamint a hokezelés valtoztatasaval kiilonb6z6
vegyliletek és kristalystruktirak johetnek létre [6].

A hidroxiapatit keramiak molekuldinak bioldgiai hasonldsaga és kittind biokompatibilitasa
miatt a csontképzddés kozvetleniil a kerdmia felszinén megy végbe. A hidroxiapatit keramia
kizarolag fizioldgias ionokbdl épiil fel és alkalmazkodik a természetes asvanyi anyagcseréhez.
Ily modon a hidroxiapatit keramia €s a csontszovet kdzott kdzvetlen kapcsolat jon 1étre, ahol a
kerdmia az Gjonnan képzddott csontszovet részéveé valik, részt vesz a csont atépiilésében. Ez a
kapcsolat, amely funkcionalisan a keramia lassu leépiilését is jelenti, a csontanyagcserében
résztvevo sejtektol vezérelt folyamat [7].



A hidroxiapatit kiilonb6zé formakban hasznalhaté implantaitumként, kis porozitast szilard
testként, granulatumként, porozus szerkezetként és fém implantatumok bevonataként. A
szilard, eléformalt HAP testek kevésbé tlinnek hatékonynak, mint a 20-60 pum méretii
granulatumok. A kozelitéen 50 pm vastagsagii HAP bevonattal ellatott fém implantatumokat
egyre gyakrabban alkalmazzék, mert ezek eldsegitik az implantatum befogadasat és a csontos
kornyezetbe vald megtartasat, megkotodését [S].

Appendix Figure 19. ‘ ™
Fluoroapatite (Ca,,(PO,)sF,)
Phosphate

a1

1. abra. A fluorapatit kristalyszerkezete [8].

Fluorapatit

A fluorapatitnak [Cas(PO4);F] a hidroxiapatithoz hasonld szerkezeti felépitése van, a
kiilonbség abban nyilvanul meg, hogy a hidroxil csoport helyén fluorid-ion talalhato (/.
dabra.). A fluorapatit megfeleld biokompatibilitassal rendelkezik, magas hdmérsékleten
mechanikailag ellenallobb, mint a hidroxiapatit. Mivel a fluorapatit szerkezetében OH-ionok
helyett F-ionok taldlhatok, igy a fluorapatit szerkezete tomorebb és szilardabb lesz, ami
egyben csokkenti az oldhatdsagat is [6].

Trikalcium-foszfat (TCP)

A kalcium-foszfat keramidk koziil a mar emlitett hidroxiapatitot, valamint a B-trikalcium-foszfat
bioanyagokat alkalmazzak legszélesebb korben az orvosi implantologiaban. A trikalcium-foszfat
[Ca3(POy),] szintén j6 stabilitassal rendelkezik.

A trikalcium-foszfatnak két modosulata fordul eld, az a-whitlockit és a B-whitlockit.

1200-1250 °C
f — Caz(P0y), — a — Caz(P0,),



Az a-whitlockit oldhatésdga vizben 1ényegesen nagyobb, mint a B-whitlockité. TCP, féleg -
whitlockit formajaban lassan fogy, amikor vizes kdzegben reagal és kristalyos alkotérészei
megegyeznek a hidroxiapatit alkotorészeivel.

vizes kdzeg

B — Caz(PO4); — Cas(P0,)3(0OH)

Ez a kémiai reakcio atrendezédéshez vezet, mivel egy Ca’" ion kicserélédik két hidroxil
csoportra, igy a Ca:P atomarany 1,5-r6l 1,67-re modosul. Ha a TCP-t csontpdtlasként
hasznaljuk, feloldodik a gyogyulas folyamata alatt s segit helyrehozni a csontszovetet. Ennek
soran a csontszovet beépiil a foszfat porusaiba, ami igy fokozatosan eltlinik. Az oldoédassal
egy id6ben a csont regeneralodik és uj, kemény csontszovet képzodik [5].

A TCP kis keménységli, kis terhelésnek kitett szovetek regeneracidjanal hatdsos (nincs
tamaszt6 szerepe), viszonylag hossza ideig (kb. 3 honap) tart az oldodas, igy
felhaszndlhatosdga a csontvaz nem terhelt régidira korldtozodik. Ca-foszfatok in vivo
viselkedése nem csak a kémiai Osszetételtol fligg, hanem a porozitastol és a feliileti
tulajdonsagoktdl, ezaltal a szemcsék finomsagatol. A szennyezdések, foleg a Mg”™ és F°
ionoknak komoly hatdsa van az Osszetételekre és az oldhatosagra nézve [5].

Magnézium-whitlockit, tetrakalcium-foszfat

A magnézium-whitlockit [Cay;Mgo3(POs),] és a trikalcium-foszfat kozel hasonld kémiai
szerkezetet mutat, azzal a kiilonbséggel, hogy a trikalcium-foszfat szerkezetében 1évé néhany
Ca**-ion Mg*-ionra cserélédik ki, ami csokkenti az oldhatosagot. Biokompatibilitisa
azonban kielégitd [6].

A magnézium-whitlockithoz hasonléan a tetrakalcium-foszfat [Cas(PO4),0] bioanyagokrol,
mint csontp6tld anyagrdl kevés informdacid all rendelkezésre. Patkdanyok csontjaiba mar
iiltettek be ilyen tomorre égetett keramia implantatumot, melyek a szervezetbdl nem valtottak
ki védelmi reakcidkat. Ezen kiviil hasonld hatarfeliileti réteg kialakuldsat figyelték meg a
tetrakalcium-foszfat implantatum és a csont kozott, mint a hidroxiapatit esetében [6].

” oy

1.1.2. Kalcium-foszfatok el6allitasa

Orvosi alkalmazds soran a felhasznalt anyagokkal szemben tamasztott leglényegesebb
kovetelmény a nagy tisztasdg €s az allandé mindség. Kalcium-foszfatok eldallitasara tobb
madszert is alkalmaznak, ezek koziil kettdt emelek ki, melyeket a gyakorlatban szélesebb
korben hasznalnak.

A CaO-P,0:s kiilonboz6 aranyt keverékének olvadékabdl iranyitott hiitéssel eltérd dsszetételin
kalcium-foszfatok allithatok eld, leginkabb trikalcium-foszfatok [9].

Gyakrabban alkalmazott modszer a kalcium-foszfat-hidratok vizes oldatb6l csapadékos
modszerrel torténd eldallitdsa, majd a kapott anyag szaritasa és égetése. A CaO-P,0s-H,O
rendszer egyensulyi diagramjan (2. dbra) lathatod, hogy a paraméterek (oldatkoncentracio,
hémérseklet) valtoztatasaval a Ca-foszfat hidratok rendkiviil széles dsszetétel skalaja allithatod
el6. A gydgyaszatban hasznalt HAP implantatumok a kerdmia technologiaban szokésos
formazasi €s szinterelési eljarasokkal késziilnek. A hidroxiapatit nagy nyomasu formézéasaval
¢és az azt kovetd 1100°C-os szinterelésével tomor HAP kerdmia allithato eld. 1100°C felett a
HAP B-TCP-ta alakulhat [9].

2Cas(P04)3(0OH) = 2a — Caz(P04), + Ca,P,049 + H,0



Ismertek ezen kivill tgynevezett ,igazi kalcium-foszfat csontkeramidk™, melyeket allati
csontok hokezelésével allitanak el [8].
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2. abra. A CaO-P,05-H,0 rendszer egyensulyi diagramja.

1.1.3. Kalcium-foszfat alapu biokeramiak klinikai alkalmazasai

Klinikai koriilmények kozott szdmos kalcium-foszfatot vizsgéltak. Castro [10] bazikus
kalcium-foszfatok esetén megfigyelte, hogy a beiiltetett keramia folyamatosan oldodik a
szervezetben, mikdzben helyét j csontszovet foglalja el, amely hozzand a régihez. A
beiiltetéskor rosszul rogzitett keramiatestek elmozdulasakor ott is végbement csontképzddés,
ahol az egyébként nem volt kivanatos. A kisérletek alapjan a két legjobban hasznélhato
anyagnak a trikalcium-foszfat és a hidroxiapatit bizonyult.

Koster a trikalcium-foszfaton kiviil még hat masik foszfatot is vizsgalt. Ezek a mono-, di-, tri-
és tetrakalcium-foszfatok, valamint olyan keverékek voltak, amelyek 20 % (m/m) mono- €s
80 % (m/m) di-, tri- vagy tetrakalcium-foszfatbol alltak. Ugy talalta, hogy ezeknél az
anyagoknal az asvanyi Osszetétel fliggvényében valtozik a biokompatibilitas. Ha a Ca:P
atomarany 1 és 2 kozotti, akkor a kerdmia biokompatibilis. Optimdalisnak az 1,5 értéket talalta,
amely a trikalcium-foszfatnak felel meg [11]. A biokerdmiak biokompatibilitdsanak
Osszehasonlitd vizsgalatakor megallapitotta, hogy a legjobb biokompatibilitdst az Osszes
biokeramiai anyag koziil a kalcium-foszfat keramiak mutatjak [12].

Groot ¢és munkatarsai porozus trikalcium-foszfat keramidk beépiilését vizsgalva
megallapitottak, hogy a keramiatestek oldodasa kb. egy honappal a beiiltetés utan kezdddik és
a beépitett keramia tomegétdl és porozitasatol fiiggéen 10-12 honap mulva fejezdédik be
[13][14]. A porozitds hatdsaval kapcsolatban Groot megfigyelte, hogy a mikro- ¢s
makroporozitasnak egyarant jelentds hatdsa van az oldodas sebességére. Szerinte a kristalyok
nem tokéletes kapcsolddasakor 1étrejott mikropdrusok a beépiilés mértékét alapvetden
befolyasoljak. Ugy véli, hogy a mikroporozitdas minden kalcium-foszfat keramiara jellemzo,
igy minden kalcium-foszfat keramia oldddik. A mikroporozitds csokkenésével azonban a



leépiilés sebessége csokken, mégpedig annal nagyobb mértékben, minél kisebbé valik a sejtek
altal kémiailag megtamadhato feliilet [15].

Jarcho 1976-ban a hidroxiapatit, mint csonthidnyt kit6lté anyag gyogyaszatban vald
alkalmazhatdsagara végzett kisérleteket. Az altala eldallitott 100 % tomorséghi polikristalyos
hidroxiapatitot kisérleti allatokba beiiltetve megéllapitotta, hogy a tomor keramia csak
rendkiviil lassan oldodik. A csontképz6dés kismértékii, az uj csont csak kb. 6:10° m
mélységig hatolt be a keramidba [16][17].

Holmes 1979-ben szamolt be hidroxiapatitbol allo, mikro- ¢és makrostrukturajaban a
természetes korallhoz hasonld anyaggal végzett kisérleteirdl, melyek rendkivil jo
eredményeket adtak [18]. Kozismert, hogy a természetes korall CaCOs-bol épiil fel, amelyben
— a Roy és Linnehan altal javasolt modszerrel — a karbonat ion foszfat ionra cserélhetd
foszforsavas kozegben hidrotermélis uton [19]. Az igy eldallitott keramiakkal elvégzett
kisérletek alapjan Holmes megéllapitotta, hogy a beépiilési id6 szempontjabol az a
legkedvezdbb, ha olyan porusszerkezetli kerdmiat alkalmazunk a beépitésnél, amely hasonlo
ahhoz a csontéhoz, amelynek potlasara hasznaljuk [18].

Denissen szerint is lehetséges biokémiai kotés a beépitett kerdmia és csont kozott. Négy
hénapos kisérlete utan a beépitett keramiakat teljesen befedte a csont [20].

Sztochiometrikus hidroxiapatit patkdnyok lagy szovetébe valo beiiltetésének vizsgalata soran
megallapitottak, hogy a hidroxiapatit nem sztochiometrikus kalcium-foszfattd alakult at.
Szinterelt, tomor hidroxiapatit szemcséket — melyek 100 um atmérdjliek — Osszekotottek
egymassal gy, hogy szintereléssel porozus, 3mm atmérdjli és 2 mm vastag pasztillakat
hoztak létre. Ezen pasztillakat patkdnyok izomzatdba iiltették négy és tizenkettd hétre. Az
eredményekbdl arra kovetkeztettek, hogy a sziikséges kotési id6 a szinterelt hidroxiapatit és a
kemény szovet kozott lerovidithetd, ha nem sztochiometrikus hidroxiapatitot haszndlunk
mesterséges csontpotld anyagként [21].

Ravaglioli, Krajewski, Piacanstelli és Martinetti a kereskedelemben kaphat6 hidroxiapatit
keramidak fizikai-kémiai tulajdonsagait vizsgaltak, kiilondsen a porozitast és Ca:P atomaranyt.
Azt talaltdk, hogy szoros Osszefliggés van a kalcium-foszfat reakcioképessége, kémiai
viselkedése ¢és a termék oldhatosaga kozott. A HAP mellett eléforduldé mas kalcium-foszfatok
nagyban befolyasoljak a keramidk oldoddsanak sebességét. Megfigyelték még, hogy a Ca:P
atomarany soha nem érte el a HAP-nak megfeleld 1,67 -es értéket, mivel a jelenlévd TCP és
pirofoszfat csokkenti ezt az aranyt. Végezetiil megallapitottdk, hogy lineéris dsszefliggés van
a keramia Osszetétele €s biologiai viselkedése kozott [22].

Torok kutatok lecsapasos technikaval szintetizaltak tiszta HAP és B-TCP port. A pordzus
HAP vagy B-TCP keramiakat Ca(NOs),-4H,O és (NH4),HPO,4 vizes oldataibdl lecsapasos
modszerrel allitottdk eld. A sziirt csapadékhoz metil-celluloz port €és ioncserélt vizet adtak,
majd ultrahanggal kezelték, végiil kiszaritottak. Ezutan a szaritott porokat kiégették, keramiai
mintakat készitettek. Méréseik eredményeként megallapitottdk, hogy a csak szaritott mintak
egyediilallo, sejtszerti struktiraval rendelkeztek, amit a metil-celluléz ,,kocsonyasodasa”
okozott. A szinterelt HAP mintak porozitasa kb. 90 %-os, mig a kié¢getett TCP mintaké kb. 75
%-0s volt. Megallapitottdk, hogy a nagyobb mennyiségii nyitott pérus, a nagy vizfelvevod
képesség még nagyobb biokompatibilitdst ad a mintdknak az emberi testben valo in vivo
felhasznalasra [23].

Japan kutatok olyan keramiat dolgoztak ki, aminél a kalcium-foszfat dsszetétele valtozott az
anyag feliiletérdl a belseje felé haladva, hogy a szovetbe valo fokozatos beépiilést eldsegitse.
Ennek soran HAP port kevertek gyémant porral €s 1280°C-on kiégették. Megfigyelték, hogy
a tomor kiégett test feliiletén a-TCP keletkezett. Az a-TCP tartalom fokozatosan csokkent az



anyag belseje fel¢é haladva, a HAP tartalom novekedésével parhuzamosan. Az a-TCP
keletkezését a HAP bomlasanak és a gyémant por spontin égésének tulajdonitottak. Ugy
talaltak, hogy az o-TCP-HAP kompozit gyorsabb beépiilést tesz lehetdvé, mint a HAP
egymagaban [24].

Egy francia kutatdcsoport kétfazisu (HAP:B-TCP=60:40), makropdrusos kalcium-foszfat
implantatumokat iltettek be allati csontokba. Tobbféle makroporus atmérdt ¢és
makroporozitdsu mintat hasznaltak és arra a kdvetkeztetésre jutottak, hogy a makropdrusok
méretének nagyobb hatasa van a csontnévekedésre, mint a porozitasnak, ugyanis a nagyobb
méretll porusokat tartalmazé mintdk lényegesen nagyobb mértékben segitették az 0 csont
kialakulasat [25].

Varma ¢és Sureshbabu csapadékos technikaval eldallitott B-TCP keramidk felszini
felszinén elhelyezkedd szemcsék sajatos orientdcidt mutattak az a-b sikban, mig a belsé
szemcsék nem orientdlodtak. Tovabbd megfigyelték, hogy a felszinen sokkal nagyobb
mértéki volt a szemcsendvekedés, mint a belsé szemcséknél [26].

Egy kinai kutatocsoport hidroxiapatit (HAP) és kalcium-szulfat-anhidrid (CSA) keverékébdl
késziilt keramidkat vizsgalt. Kimutattdk, hogy az eljaras sordn 0Osszetomorodott CSA
részecskéket kisméreti HAP szemcsék veszik koriil. Feltevésiik szerint a CSA jelenléte
nagyobb keménységet ad az implantaitumnak, mintha csak HAP lenne jelen, valamint
old6dasnal nem befolyasolja a Ca:P atomaranyt [27].

Francia kutatok kétfazisi (HAP:B-TCP=60:40), ~45 % makroporozitdsu ¢s valtozo
mikroporozitdsu kalcium-foszfat kerdmiakat allitottak eld hideg izosztatikus sajtolassal. A
makroporusok  kialakitdsdra naftalin szemcséket kevertek az alapanyaghoz. A

szilardsagvizsgalatoknak aldvetett mintdkon megfigyelték, hogy a torés mindig a
makroporusoknal kezdédik [28].

Kinai kutatok a mechanikai szilardsag novelése céljabol a természet inspiralta B-TCP
biokeramidkat terveztek és készitettek, melyeknek belseje pordzus oszlop (70-90 %
porozitasu), kiilseje pedig tomor (5-10 % porozitdsu) vaz volt, hasonldéan a természetes
csonthoz. Ezen mintak 10-80 MPa nyomoszilardsaggal ¢s 180 MPa -1 GPa rugalmassagi
modulusszal rendelkeztek. Ezen keramidk in vitro oldddéasa gyorsabb volt, mint a tomor
keramiaké, de lassabb, mint a porozus tarsaiké [29].

Francia kutatok poli-metil-metakrilit (PMMA) golyok segitségével készitettek B-TCP
makropérusos keramidkat. Az eljards soran a poli-metil-metakrildt golyokat kémiai
olvasztassal kapcsoltak 9ssze kialakitva egy szerves vazat. Ez a reakci6 azonban a szerves vaz
jelentds zsugorodasaval jar, ami a gombok Osszekotddésének mértékeétdl fligg. Egy empirikus
Osszefiiggést és egy geometriai modellt alakitottak ki, ami alapjan meghataroztdk a szerves
vaz zsugorodasat a kivant Osszekottetés elérése érdekében. A PMMA vazat B-TCP vizes
szuszpenzioval vontdk be, majd a kerdmia/polimer kompozitot szaritottak és szinterelték.
Ezzel az eljarassal a porozus szerkezetet meg lehet tervezni (porusméret és 0sszekdttetéseik)
és igy a terméket a legkiilonbozObb formakban lehet eldallitani tigy, hogy a forma kialakitasa
nem igényel mechanikai munkat [30].

Kinai kutatok pordézus HAP/B-TCP keramidk belsd csontképzd tulajdonsagait vizsgaltdk
egerek kiillonbozo testrészeibe vald beiiltetéssel. Az allatkisérletek azt mutattdk, hogy az 1;j
csontszovet képzOdése tisztan az implantatumok helyébdl és az dket koriilvevd kornyezettdl
fiigg [31].



2. Kisérleti rész

A Ca-foszfat bazisu bioanyagok oldhatdsagat, ezaltal az ¢l6 szervezetbe torténd beiiltetésével
eldidézett csontképzodést elsddlegesen a jelenlevd kristalyos és amorf fazisokban a Ca:P
atomarany, az eltéré oldhatdésagu (HAP és B-TCP) kristalyos fazisok mennyisége, valamint
szemcsemérete befolyasolja. Igy a bioanyagok felhasznélasi lehetdségeit a fenti paraméterek,
illetve az ezek altal befolydsolt oldhatdosag nagymértékben meghatdrozza. A nagyobb
oldhatosagl és kisebb mechanikai szildrdsagi TCP bazisu bioanyagok csak kisebb terhelési
igénybevételnek kitett helyeken hasznéalhatok, mig a lassabban old6dd hidroxiapatitbol
eléallitott kisebb porozitasu implantatumok nagyobb terhelés esetén is alkalmazhatok.

Dolgozatomban Ca(NO;3),-H,O és (NH4),HPO4 vizes oldataibol lecsapasos moddszerrel
eldallitott, valamint allati csontok égetésével nyert kalcium-foszfat anyagok esetén vizsgaltam
¢s hasonlitottam 0Gssze az égetési hOmérséklet valtoztatasanak fazisosszetételre,
szemcseszerkezetre és morfologidra gyakorolt hatasat. Ezen vizsgdlatok részét képezik azon
késobbi kutatasnak, mely az adott anyagok desztillalt vizben, valamint szimulalt
testfolyadékban vald oldodésara, s felhasznalasi lehetdségeinek megadasara vonatkoznak.
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2.1. HAP eléallitasa lecsapasos modszerrel

A hidroxiapatit Cas(PO4)3;(OH) eldallitasa lecsapasos mddszerrel tortént analitikai tisztasagu
Ca(NOs),-H,0 ¢és (NH4)HPO,4 oldatok szobahdmérsékleten vald reagaltatasaval, Ca:P= 1,67
atomarany és pH=9 esetén [32].

5Ca(NOs), + 3(NH,),HPO, + 4NH,0H - Cas(P0,)s(OH) + 10NH,NO5 + 3H,0

A fenti reakcid alapjan kapott csapadékot szlrtiik, 80°C-on szaritottuk, majd az 1 mm-nél
kisebb szemcseméretiire poritott mintékat elektromos flitésii laboratériumi kemencében 950,
965, 980, 1000 ¢és 1050°C csticshomérsékleten 10 6ra hontartassal 300°C/h fiitési sebesség
alkalmazasaval kiégettiik.

A szaritott csapadék fazisosszetételét Philips PW 3710 tipusu berendezéssel készitett
rontgendiffrakcios felvétel segitségével (3. abra) hataroztuk meg, szemcseszerkezetét Fritsch
Philips XL30-ESEM pasztazo elektronmikroszkoppal készitett felvételek segitségével
jellemeztiik (5. dbra).
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3. abra. A HAP csapadék réntgendiffrakcios felvétele.

A rontgendiffrakcids felvételen (3. abra) kristalyos fazisként csak hidroxiapatit azonosithato,
ugyanakkor az alapvonal erés emelkedése jelentdés mennyiségii amorf fazis jelenlétére utal.

A nedves csapadék szemcseszerkezetét desztillalt vizben torténd keveréssel és 30s-os
ultrahangos diszpergalassal homogenizalt mintaknal hataroztuk meg. A 4. dbrdn bemutatott
szemcsemeéret-eloszlasi diagram szerint a csapadék 6um alatti szemcsékbdl all, az éatlagos
szemcsemérete pedig 2,19 um. Mindezt aldtdmasztja az elektronmikroszkopos felvétel (3.
dbra) is, ahol igen finom, 1-2pum-es egyedi szemcsék, illetve azok aggregatumai lathatok.
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4. abra. A HAP csapadék szemcseméret eloszlasa.
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5. abra. A HAP csapadék elektronmikroszképos felvétele.
2.2. Allati csontbol nyert hidroxiapatit jellemzése

A vizsgalatokhoz az Alfalox Bt. altal rendelkezésiinkre bocsatott mintdkat hasznaltuk, melyek
eldallitasa a kdvetkezd modon tortént:

A kiindulasi anyagként hasznalt 10-15 cm-es darabokra vagott marhaldbszarcsontot eldszor a
zsirok eltavolitasa érdekében tobbszor vizben kifozték és mikor mar nem valt ki beldle zsir,
ioncserélt vizbe tették ¢€s kis mennyiségli tripszint, valamint pepszint adtak hozza. Ezt
kovetden meleg helyen tobb napig reagaltattak, majd alaposan atmosték, €s ioncserélt vizben
ismételten kifézték. Az igy kapott tisztitott alapanyagot korund tokokban 950°C-on 1 0rés
hontartassal, erésen oxidald atmoszféraban, kello elszivas mellett kiégették. A kapott anyag 6
tomegében hidroxiapatit [Cas(PO4);(OH)], azonban ebben a formaban még nem hasznalhato
csontpotlasra, mert kevés CaO -ot is tartalmaz. Ennek eltavolitasahoz a kiégetett csontot
Fritsch bolygdmalomban 50 um-nél kisebb szemcseméretiire 6rolték és adott mennyiségli 85
%-os foszforsavval adott ideig reagaltattak, majd ioncserélt vizzel feliszapoltak és mostak.

Ennek soran igen lényeges a megfeleld szemcseméret beallitdsa, mivel az Orlésfinomsag
novekedésével egyre nagyobb mennyiségben képzddik B-whitlockit a monetit (CaHPOy)
mellett. Hasonldan a reagaltatasi id6 novelése is a B-whitlockit mennyiségének novekedését
eredményezi. Az alkalmazott savmennyiség bizonyos hataron tuli novelése pirofoszfat (B-
Ca,P,07) képzddéshez vezethet a B-whitlockit fazis rovéasara. A pirofoszfat fazis azonban
ioncserélt vizzel vald moséssal eltavolithato.

Az altalunk hasznalt fenti modon eldkészitett, 950°C-on hdkezelt minta 82 % (m/m) HAP, 2
% (m/m) B-whitlockit €és 16 % (m/m) monetit tartalommal rendelkezett. A mintdban a Ca:P
atomarany a Philips XL30-ESEM pésztdz6 elektronmikroszkdp energiadiszperziv
elemanalizatoraval torténd meghatarozas szerint 1,57 értéki.
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2.3. A h6ékezelés hatasa a klilbnb6z6 modszerekkel elballitott mintak
tulajdonsagaira

Az elézdkben jellemzett kiillonb6z6 modon eldallitott hidroxiapatit mintaknal a fazisosszetétel
¢s a morfologia égetés kozben bekovetkezd valtozasait a 950°C — 1050°C -os homérséklet

10



intervallumban vizsgaltuk. Ehhez a por alaki mintdk 10-10 g mennyiségét korund tégelyben
950°C, 965°C, 980°C, 1000°C és 1050°C csucshomérsékleten 10 oras hontartassal
elektromos flitésti laboratériumi  kemencében kiégettiik 300°C/h flitési  sebesség
alkalmazasaval.

Az égetési homérsékletek megvalasztasanal az als6 950°C -os értéket az indokolta, hogy a
hidroxiapatit allati csontbdl torténd eldallitasa 950°C -os égetéssel tortént, igy ezen mintadnal
az adott hofokra vonatkozé vizsgélati eredmények egyben a kiindulasi anyagra vonatkozo
értekek. Az égetési intervallum felsé hatarértékének (1050°C) megvalasztasanal arra
torekedtiink, hogy ne kozelitsiik meg a B-whitlockit — a-whitlockit 1200°C koriili atalakuldsi
homérsékletét, hogy lehetdleg elkertiljiik a nagyobb oldhatésagu a-whitlockit kialakulésat.

2.3.1. Fazisosszetétel vizsgalat

A kilonb6z6  cstcshémérsékleten  égetett ¢és  achatmozsarban  poritott  mintak
fazisosszetételének meghatarozasat Philips PW 3710 tipusi rontgendiffraktométerrel
végeztik. A jelenlevo kristalyos fazisok mindségének meghatarozasa mellett az egyes fazisok
legnagyobb intenzitasu reflexidinak (HAP: d=2,81A, B-TCP: d=2,88A, monetit: d=2,96A)
beiitésszama  alapjan egy kozelitd % (m/m)-os Osszetételt is megadtunk. Igy
Osszehasonlitottuk az azonos kristalyos fazisokat tartalmazo anyagoknal a kristalyos fazisok
mennyiségének valtozasat.

A rontgendiffrakcios felvételek (6-15. dbra, 1. tablazat) szerint égetés soran a hidroxiapatit -
whitlockitta alakul at. Az atalakulas mértéke azonban a csapadékos modszerrel eldallitott és
az allati csontbdl nyert hidroxiapatit esetén lényegesen eltér.

Fazisosszetétel [% (m/m)]
Eléallitasi modszer Hoémérséklet [°C] . . . - .
Hidroxiapatit Whitlockit Monetit
csapadék 100 0 0
950 95 5 0
965 94 6 0
Lecsapas

980 94 6 0
1000 94 6 0
1050 91 9 0

950 82 2 16
965 7 90 3
Allati csontbél 980 0 100 0
1000 0 100 0
1050 0 100 0

1. tablazat. A mintak fazisésszetétele a kiilbnb6zé égetési hbmérsékleteken.
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6. abra. 950°C-on égetett HAP csapadék réntgendiffrakcios felvétele.
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7. abra. 950°C-on égetett allati csont réntgendiffrakcios felvétele.
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8. abra. 965°C-on égetett HAP csapadék réntgendiffrakcios felvétele.
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9. dbra. 965°C-on égetett allati csont réntgendiffrakcios felvétele.
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10. abra. 980°C-on égetett HAP csapadék réntgendiffrakcios felvétele.
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11. abra. 980°C-on égetett allati csont réntgendiffrakcios felvétele.
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12. abra. 1000°C-on égetett HAP csapadék réntgendiffrakcios felvétele.
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13. abra. 1000°C-on égetett allati csont réntgendiffrakcios felvétele.
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14. abra. 1050°C-on égetett HAP csapadék rontgendiffrakcios felvétele.
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15. abra. 1050°C-on égetett allati csont réntgendiffrakcios felvétele.

16



A jelentds mennyiségli amorf fazist tartalmazd csapadékos eljarassal kapott hidroxiapatit
950°C-o0s hdkezelésekor az amorf tartalom jelentdsen lecsokken, s a HAP mellett 5% (m/m)
B-TCP képzddik (/6. dabra), melynek mennyisége 965°C-on kis mértékben (6% (m/m)-ra) nd,
majd 1000°C-ig nem valtozik. 1050°C-on is csupan 9 % (m/m) nagyobb oldhatosagu B-TCP
talalhat6é a mintdban, vagyis a csapadékos modszerrel eléallitott minta hokezelésével kevésbé
oldodo, nagy HAP tartalmu bioanyagot kapunk.

Lecsapasos modszer
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16. abra. A lecsapasos modszerrel el6allitott minta fazisésszetételének valtozasa a h6mérséklet
fliggvényében.

Az allati csontb6l nyert 950°C-on hdkezelt kiinduldsi minta csupan 82 % (m/m)
hidroxiapatitot tartalmaz a 2 % (m/m) B-TCP ¢és a 16 % (m/m) monetit mellett. 965°C-on
mind a HAP, mind a monetit nagymértékben atalakul B-whitlockitta, ezaltal 90 % (m/m) -
TCP, 7% (m/m) HAP ¢és 3 % (m/m) monetit tartalmu anyag keletkezik (/7. dbra). 980°C-os
hokezeléskor a HAP és a monetit eltiinik és csak B-TCP lesz jelen. A tovabbi hdkezeléseknél
is csak ez a kristalyos fazis van jelen a mintdban. Mindez azt mutatja, hogy az allati csontbol
az adott modszerrel eldallitott, kisebb (1,57) Ca:P atomarannyal rendelkezé anyag sokkal

reakcidképesebb, valamint hdkezelésével a nagyobb oldhatosagu p-TCP bioanyag nyerheto
(18., 19. abra).
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17. dbra. Allati csontbdl nyert minta fazisdsszetételének véltozésa a hémérséklet
fliggvényében.
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18. abra. A hidroxiapatit 6sszetételének valtozasa a kiilbnb6zé elballitasi médszereknél a
hémérséklet fiiggvényében.
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19. abra. A B-whitlockit 6sszetételének valtozasa a kiilbnbdzé elballitasi médszereknél a
hémérséklet fliggvényében.

2.3.2. Szemcseszerkezet vizsgalat

A hokezelt mintdk szemcseszerkezét (4tlagos szemcseméret, maximalis szemcseméret,
fajlagos feliilet) Fritsch Analysette - 22 tipusu lézeres szemcseanalizatorral hataroztuk meg. A
mintdkat desztillalt vizben keveréssel és 30 s ideig tartd ultrahangos diszpergéldssal
homogenizaltuk. A szemcseméret-eloszlasi diagramokbol kapott értékeket a 2. tablazat

tartalmazza.
Atlagos Maximalis
Eloallitasi Homeérséklet négyzetes ] Fajlagos feliilet
, o , szemcsemeret 2 3
modszer [°C] szemcseméret (cm”/cm”)
(nm)
(pm)
csapadek 2,2 6 39634
950 17,5 70 17840
965 18,3 60 15610
Lecsapas

980 32,2 200 11560
1000 131,6 600 3761,8

1050 319,4 600 1895
950 2,72 5 83842
965 11,6 30 24433
Allati csontbol 980 23,4 70 10503

1000 22,45 50 9768

1050 27,53 100 9852

2. tablazat. A mintak szemcseanalizisének eredménye.
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A négyzetes kozépértéekként megadott atlagos szemcseméret a csapadékos modszerrel
eléallitott mintandl az égetési homérséklet 950°C-t6l 980°C-ig torténd novelésekor
kismértékben (17,5 pm - 32,2 um) nd, mig az ennél magasabb égetési homérsékleteken —
kiilonosen 1050°C-on — intenzivebb szemcsendvekedés tapasztalhatd, s 319,4 um atlagos
szemcseméret érhetd el. Mindez a maximdlis szemcseméret 70 pm-ré6l 600 pm-re
novekedésével jar. A fajlagos feliilet a szemcsemérettel 6sszhangban valtozott (20. dbra),
ugyanis az égetési homérséklet ndvelésével a fajlagos feliilet csokken.

Az allati csontbol készitett mintandl az adott intervallumban torténé hokezelés a
szemcseszerkezet kisebb mértékii valtozasat eredményezi. 965°C-on a kiindulasi 950°C-os
minta¢hoz (2,72 um) képest szemcseméret novekedés (11,6 um), mig a fajlagos feliiletben
jelentés  csokkenés tapasztalhatd, s a hoOmérséklet novelése csak kismértéki
szemcsenOvekedéshez, ezaltal kismértékli fajlagos feliilet csokkenéshez vezet. 1050°C-on is
csak a 980°C-os hokezeléshez hasonld (23,4 um). atlagos szemcseméret adodott, s ekkor a
minta 100 um-nél kisebb szemcséket tartalmazott.

A két mintat dsszehasonlitva (2/. dbra) megfigyelhetd, hogy az atlagos szemcseméret a
950°C-980°C-0s hdmeérsékletintervallumban égetett mintaknal hasonld, viszont az ennél
magasabb homérsékleteken, amig a csontb6l nyert mintanal alig van valtozas, addig a
csapadékos modszerrel eldallitott mintdndl a hoOmérséklet novelésével az atlagos
szemcseméret nagymértékben, kozel linedrisan nd. Ha figyelembe vessziikk a mintdk
fazisosszetételét (1. tdabldzat), akkor a csapadékos mintdnal a 980°C feletti hokezelés a
hidroxiapatit szemcsék nagymértékii novekedését eredményezi, ugyanakkor az allati csontbol
nyert mintanal a 965°C-on lejatszodo hidroxiapatit (monetit) — B-TCP atalakulds az atlagos
szemcseméret kisebb mértékii novekedésével jar, s a keletkezett S-TCP szemcsemérete a
homeérséklet novelésekor alig valtozik.

A vizsgalati eredmények tehat azt mutatjdk, hogy a csapadékos modszerrel kapott,
tulnyomorészt hidroxiapatitbol allo anyag szemcsemérete az égetési homérséklettel jol
valtoztathato, mig az allati csontbol eloallitott minta hokezelésekor dontoen p-whitlockitbol
allo olyan anyagot kapunk, melynek szemcsemérete az 1050°C-ig tartdo hokezeléssel
jelentésen nem befolyasolhato. Mindez a késébbi oldhatosagi vizsgalatoknal lesz jelentds,
mivel az oldhatosagot, ezaltal a bioanyagként valé felhasznalhatdsagot a Ca:P atomarany és a
fazisosszetétel mellett a szemcseméret dontden befolyasolja.
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20. abra. A két mdédszerrel készitett mintak fajlagos felliletének valtozasa a hémérséklet
fliggvényében.
—&— Allati csont Lecsapas
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21. abra. A két modszerrel készitett mintak atlagos négyzetes szemcseméretének valtozasa a
hémérséklet fiiggvényében.
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2.3.3. Morfolégiai vizsgalat

A hokezelt mintdk morfologidjat Philips XL30 - ESEM tipusi  pasztazo
elektronmikroszkoppal vizsgaltuk.

Az azonos nagyitassal készitett felvételeken (22-27. dbra) lathatd, hogy a csapadékos
modszerrel eléallitott 950°C-on hékezelt minta ~1pum méretii egyedi szemcsékbdl, valamint
az ezekbdl képzddott 2-Spum-es aggregatumokbol all (22. abra). A homérséklet 980°C-ra
novelésekor az egyedi HAP szemcsék mérete nem valtozik, csupan az aggregacio fokozdodhat
kis mértékben (24. dbra). Jelentésebb morfologiai valtozas kovetkezik be viszont az 1050°C-
os égetésnél, mivel a lézeres szemcseméret-eloszlas vizsgalattal Osszhangban, novekedik
mind az egyedi szemcsék, mind pedig az aggregatumok mérete (26. dbra).

A csontbdl 950°C-on égetett mintaban is a csapadékos mintdhoz hasonlé méreti (~1 pum)
HAP kristalyok és ezek aggregatumai lathatok (23. dbra), mig a 980°C-on hdékezelt minta
morfoldgidja lényegesen megvaltozik, ami a HAP —B-TCP atalakulasnak tulajdonithato.
Nagyon hasonl6 a szovetszerkezet az 1050°C-os mintanal is. Mindkét esetben (25., 27. abra)
1-5 pm méretli, kozel izodimenzids B-TCP szemcsék, illetve ezek aggregatumai figyelhetok
meg, ami 0sszhangban van a szemcsedsszetétel vizsgalat eredményeivel.
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AccV SpotMagn Det WD Exp | | 5um
200kv b0 bOOOx GSE 124 60b77 118 Pa HAPS950

22. abra. 950°C-on égetett HAP csapadék elektronmikroszkopos felvétele (6000x).

AccVY SpotMagn Det WD Exp | | 5um
20.0kv 5.0 5000x GSE 11.2 50467 118 Pa D_nyers

23. abra. 950°C-on égetett allati csont elektronmikroszkopos felvétele (5000x).




Det WD Exp I—| 5 pm
GSE 12.6 60578 118 Pa_HAP980_

AccV SpotMagn Det WD Exp F—— 5um
200kv 5.0 5000x GSE 115 50471 118 Pa D_nyers

25. abra. 980°C-on égetett allati csont elektronmikroszkopos felvétele (5000x).
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AccY SpotMagn Det WD Exp 1 &5um

200kv 41 b5000x GSE 125 60579 118 Pa HAP1050
'.*. z -

26. abra. 1050°C-on égetett HAP csapadék elektronmikroszképos felvétele.

AccV SpotMagn Det WD Exp F——— 5 pum
200kv 5.0 b000x GSE 10.0 50706 118 Pa D_1050

27. abra. 1050°C-on égetett allati csont elektronmikroszkopos felvétele (56000x).
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Osszefoglalas

Dolgozatomban Ca(NOs3),-H,O ¢és (NH4),HPOs vizes oldataibol lecsapasos moddszerrel
eléallitott, valamint allati csontok égetésével nyert kalcium-foszfat anyagok esetén vizsgaltam
¢s hasonlitottam 06ssze a 950°C — 1050°C homérséklet intervallumban égetett mintdk
ezen kisérleteket szeretném kiegésziteni a hokezelt anyagok desztillalt vizben, valamint
szimulalt testfolyadékban vald olddédasanak vizsgalataval, mely alapvetéen meghatarozza
felhasznalasi lehetOségeiket.

A csapadékos moddszerrel eldallitott minta 6 pm-nél kisebb, 2,19 um atlagos szemcseméreti
hidroxiapatit kristalyos, valamint amorf fazisbol all.

Az éllati csontok égetésével és adott modon vald eldkészitésével nyert 950°C-on hokezelt
minta 82 % (m/m) hidroxiapatit, 2 % (m/m) B-whitlockit és 16 % (m/m) monetit kristalyos
fazist tartalmazott. A mintaban a Ca:P atomarany 1,57.

A 950°C, 965°C, 980°C, 1000°C és 1050°C csucshomérsékleten 10 o6ras hontartassal
elektromos flitésti laboratdériumi kemencében 300°C/h fiitési sebesség alkalmazasaval
kiégetett mintak rontgendiffrakcids fazisosszetétel vizsgalata azt mutatta, hogy égetés sordn a
hidroxiapatit B-whitlockitta alakul at. Az atalakulas mértéke azonban a csapadékos modszerrel
eldallitott és az allati csontbol nyert hidroxiapatit esetén 1ényegesen eltér.

A jelentés mennyiségli amorf fazist tartalmazo csapadékos eljarassal kapott hidroxiapatit
950°C-o0s hokezelésekor az amorf tartalom jelentdsen lecsokken, s a HAP mellett 5 % (m/m)
B-TCP képzddik, melynek mennyisége a tovabbi hdkezeléseknél kis mértékben nd, s 1050°C-
on is csupan 9 % (m/m)-ot ér el. A csapadékos moddszerrel eldallitott minta hdkezelésével
tehat kevésbé olddédo, nagy HAP tartalmi bioanyag nyerhetd. Ezen tulnyomorészt
hidroxiapatitbol 4116 anyag szemcsemérete az égetési hdmérséklettel jol valtoztathato,

Az allati csontbdl nyert 950°C-on hdkezelt kiinduldsi minta csupdn 82 % (m/m)
hidroxiapatitot tartalmaz a 2 % (m/m) B-TCP és a 16 %(m/m) monetit mellett. 965°C-on mind
a HAP, mind a monetit nagymértékben atalakul B-whitlockittd, ezaltal 90 % (m/m) B-TCP, 7
% (m/m) HAP és 3 % (m/m) monetit tartalma anyag keletkezik. 980°C-os hokezeléskor a
HAP és a monetit eltiinik, s csak B-TCP lesz jelen a tovabbi hokezeléseknél is. Allati csontbél
az adott moddszerrel eldallitott, kisebb Ca:P atomarannyal rendelkezd anyag hdékezelésével
nagyobb oldhatosagu B-TCP bioanyag nyerhetd, melynek szemcsemérete az 1050°C-ig tartd
hokezeléssel jelentdsen nem befolyasolhato.

A kétféle kiindulasi anyag hokezelésével tehat Iényegesen eltérd fazisosszetételi és
szemcseszerkezetli, ezaltal feltehetéen eltérd oldhatosagi ¢és felhasznélasi lehetdségii
bioanyagok allithatok eld.
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