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JELOLESEK JEGYZEKE

A jegyzeék a dolgozatban el6fordulod jeldlések magyar €s angol nyelvii elnevezését,
valamint fizikai mennyiségek esetén azok mértékegységét tartalmazza. Az egyes
mennyiségek jelolése — ahol lehetséges — megegyezik a hazai és a nemzetkozi

szakirodalomban elfogadott jelolésekkel.

Latin betiik
Jelolés Megnevezés, megjegyzes, érték Mértékegység
To hidegkristalyosodasi hdmérséklet (cold crystallisation oC
temperature)
Tg iveges atmeneti hémérséklet (glass transition temperature) °C
Tm kristalyolvadasi hdmérséklet (melting temperature) °C
Roviditések
Rovidités Megnevezés
B-TCP B-trikalcium-foszfat (B-tricalcium phosphate)
DMA dinamikus mechanikai analizis (dinamic mechanical analysis)
DSC differencialis pasztazo kalometria (differential scanning calometry)
DTA differencialis termikus analizis (differential thermal analysis)
EDS energiadiszperziv rontgenanalizator (energy dispersive X-ray spectroscopy)
LCA eltls6 keresztszalag (ligament cruciatum anterius)
PLA politejsav (poli(lactic acid))
SEM pasztazo elektron mikroszkop (scanning electron microscopy)



1. BEVEZETES

Rohano vildgunkban is sokan szeretiink mozogni, sportolni, esetleg a természet lagy 6lében
kirandulni. Az iram, a terhelés, akar egy pillanatnyi dekoncentraltsag kovetkeztében sokunknal
el6fordulhatnak apré balesetek, félrelépések melyek egyik kovetkezménye, hogy a térd eliilsé
keresztszalagja (LCA) elszakad. Legnagyobb ok a szakadasra a sportolaskor (kézilabda,
futball) bekovetkez6 hirtelen €s altalaban nem vart terhelés (pl. esés, félre 1épés), melyet a
szalag mar nem tud kompenzalni. Rutin miitéttel potolhatd, melyet szorgos 6-12 hoénap

felépiilési idészak kovet.

Egyik mitéti mod, mikor hamstring inat hasznalnak a poétlasra. Az inat interferencia
csavarral rogzitik a sipcsontban (tibia) és egy ovalis lapkaval a combcsontban (femur). Az
anyaguk titan, mely biokompatibilis azonban, ha a beteget akadalyozza, zavarja a

mindennapokban, akkor a csavart a késébbiekben el kell tavolitani.

Lehetséges, hogy a csavar anyaga biodegradalhaté polimer legyen, mely beallitott id6 alatt
képes a testen beliil felszivodni. Jobb egyenszilardsagot biztosit a testnek, mivel a mlianyag
mechanikai tulajdonsagai kozelebb allnak a csontszovethez, mint a fémeké. A folyamatos
bomlas altal a csontszovet sejtjei fokozatosan tudjak atvenni a terhelést. A késGbbiekben nem

kell csavart eltdvolitani és a magneses rezonancias képalkotast sem befolyasolja.

A tatai Kastélypark Klinikéarol keresett meg Dr. Erdélyi Géabor ortopéd sebész, aki miitétei
soran alkalmaz felszivoddé miilanyag csavarokat. A csavar és a diibel egy DePuy Mitek
gyartmanyu Bio-Intrafix csavar, mely 70 m%-ban politejsavat (PLA) és 30 m%-ban B-
trikalcium-foszfatot (TCP) tartalmaz.

Elmondasa szerint a mitétek utan 2-4 évvel a paciensek 2%-nal ciszta keletkezik, ami
zavarja a beteget, melynek eltavolitasa egy Gjabb miitétet igényel. Az eljaras soran még fel nem
szivodott csavardarabokat taldlnak, melyeket szintén eltavolitanak. A gyartd altal megadott
adatok szerint a csavarnak 2-3 éven beliil le kellene bomlania, ami ezen esetekben nem torténik
meg.

A TDK dolgozatomban a steril, fel nem hasznalt, valamint a mar explantalt csavarokon
végeztem thermoanalitikai (DSC, DMA), Raman spektroszkopos ¢és pasztazod
elektronmikroszkop (SEM-EDS) vizsgalatokat. A célom volt meghatarozni, mely anyagrészek
maradtak vissza a bomlas soran és ezekbdl lehet-e kdvetkeztetni a ciszta kialakulasara, valamint

késbbbi a sterilhez képest mennyire és hogyan degradalddott az explantalt csavar. [1]



2. AMUTETI ELJARAS BEMUTATASA

Az alabbiakban ismertetem a diibel és a csavar behelyezésének és a sziikséges esetben annak
eltavolitasanak menetét. A mitéteket a tatai Kastélypart Klinikan vitelezték ki, melyek koziil
mind a mianyag csavaros, mind a fém csavaros rogzitési eljarast, valamint egy explantalast is

volt szerencsém latni és dokumentalni.

2.1. A csavar implantalasa

A beteg altatdsaval vagy legtobbszor gerinc érzéstelenitésével kezdik a miitétet. Az
érzéstelenités elonyodsebb, mivel a beteg ébren van, kommunikaciora képes, kevesebb

szOvOdménye van és a miitét végeztével, mig az érzéstelenitd hat, fajdalmat sem érez.

A térd alatt egy bemetszést ejt, mellyel az orvos hozzafér a sziikséges semitendinosus- €s
gracilis inakhoz. Az emlitett inakat eltavolitja, melyeket az asszisztens gondosan megtisztit a
rajta megtalalhato izomrészektdl, majd a két inat kettéhajtja. A négy végét kiilon-kiilon,

valamint a hajtott felét egybe Osszevarrja. A potlasra szant in elokészitése befejez6dott (1. abra).

1. abra Az el6készitett inkoteg



Ekozben a sebész folyamatosan s6 oldatot juttat be a térdbe, ezzel atmossa és igymond,
felfijja a térdet a konnyebb kezelhetdségért. Artroszkdpon keresztiill megvizsgalja a sériilt
tertiletet, majd szkdpos miiszerekkel kitisztitja. Eltavolitja a sériilt szalag, valamint a meniscus

(porcgytril) sériilése esetén annak sériilt darabjait is.

Ezt kdvetéen a megfeleld helyen furatot készit a tibiaban és a femurban, melybe bele tudja
vezetni a mar elokészitett inkoteget. A koteg elhelyezése utan annak rogzitése a kovetkezo.
Polimer csavaros rogzités esetén a femurba, az elére megjelolt helyen oldalrol két furatot készit,
melyekbe egyenként egy-egy lebomlo szeget iit be, amikkel atszirja az inkoteg Gsszehajtott

felét, ezaltal fixalva azt a combcsontban.

2. abra A diibel és a csavar behelyezése

A tibiaban a koteg négy agat széthtizza, melyek k6zé behelyezi a lapolt alakt diibelt (2.
abra). A gyart6 altal megadott nyomatékkal becsavarja a csavart, mely altal a diibel az inakat a
csontfalhoz szoritja. Ezzel 1étrehozott egy csont-in-csont graft rogzitést. Két drain csdvet helyez
be a késdbbiekben felgyiilemld valadék eltavolitasdhoz. Az inak kiszedéséhez €és a miitéthez
hasznalt egy bemetszés, valamint a szkophoz kellé harom kisebb bemetszés dsszevarrasaval a

miitét befejez3dott. Atlagosan 50-60 perc sziikséges a teljes rekonstrukciohoz.



2.2. A csavar explantalasa

A beteget helyileg érzéstelenitik, majd a sebész feltarja a cisztat. Mint azt a 3. abra is jol
megfigyelhetévé teszi, a ciszta egy sargas valadékos daganat, mely fajdalmat nem okoz a
betegnek, ellenben a duzzanat ¢és az esztétika zavarja. A mitét sordn az orvos kikanalazza,
eltavolitja a valadékot. A ciszta alatt megtalalhato a beépitett csavar €s diibel apré maradvanyai

elfolyosodott ¢és szilard allapotban egyarant. Ezek is eltavolitasra keriilnek.

3. abra A térd felnyitasa és a ciszta lathatova tétele

A cisztabol mintat vesznek, melyet szovettanilag elemeznek. A csavar visszamaradt szilard
darabjait megtisztitjak, cimkézett tivegcsébe elraktdrozzak. A helyi érzéstelenités miatt a miitét
kellemetlenebb lehet a beteg szamara, az orvosnak is egy plusz feladatot jelent. Vizsgalatom

célja feltarni a keletkezés okat és ezaltal elérni az explantalas elkeriilését.



3. AZ ALKALMAZOTT INTERFERENCIA CSAVAR

A fejezetben bemutatom az alkalmazott interferencia csavart és diibelt, azok anyagat és
jellemzdit.

3.1. DePuy Mitek Bio-Intrafix tibialis csavar és hiively

A DePuy a Johnson & Johnson cégcsaladhoz tartozo vallalat, mely a vilagon ismert
egészségiigyi megoldasairdl. Az altaluk gyartott Mitek Bio-Intrafix tibialis csavar és hiively
egy PLA/TCP keverékbdl allo biodegradalhatd, biokompatibilis interferencia csavar (4. abra).
A keverék szazalékos aranya 70/30m%. A csavar és a diibel feladata, hogy behelyezés utan (5.

abra) megfelel6en rogzitsék az in agait a tibiaban, majd a beallitott id6 (2-3 év) alatt felszivodva

adja at a helyét a csontszovetnek.
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4. abra A Bio-Intrafix tibialis csavar és hiively [2] 5. abra A csavar behelyezése [2]

A felszivodo interferencia csavarok hasznalata mar hazankban is mindennapos a miitéteken.
Hosszu felszivodasuk és egyre nagyobb mennyiségli hasznalatuk miatt az elmult években
kezdtek napvilagot latni tanulmanyok a 4-7-10 éves mitétek kontroll vizsgalatairol. Andrew P.
Sprowson és tarsai [3] a *98 és *99 kozott elvégzett mutéteket vizsgaltak 10 paciensen. Mindnél
ugyanazt a PLLA felszivodo polimer interferencia csavart alkalmaztdk ugyanazon miitéti
technikaval. Az évek alatt elvégzett MRI vizsgalatok alapjan megallapitottak, hogy a graftok

sértetlenek voltak. 7 évvel a miitétek utan tizbdl hét csavar teljesen felszivodott, a maradék

harom nem szivodott fel teljesen, lathaté csavardarabok voltak jelen. Uj csont képz3dése volt

5



lathato a betegek felénél. Azonban 10 évvel a miitét utan az Gsszes paciens tibialis csavarja
felszivodott, valamint hétnél lathatd volt egészséges 1j csont képzddése. Két paciensnél a 7 €s
10 éves vizsgalat kozotti 1d6 alatt kialakult ciszta, ami utal a még jelen 1év6 biologiai aktivitasra.

A cikk ravilagit arra a problémdra, hogy a csavar nem minden esetben szivodik fel a
megadott iddtartam alatt, valamint még a kései stddiumban is kialakulhat ciszta. Megjegyzendd,
hogy a cikkben leirt interferencia csavar anyaga PLLA, tehat tisztan L-laktidot tartalmazo
politejsav, amely szerkezete részben kristalyos, igy bomlasa lassabb, mint a kis részben D-

laktidot is tartalmazd PLA.

3.2. Politejsav (PLA)

A politejsav (PLA) egy linearis, alifas poliészter, amely a polilaktidok csoportjaba tartozik.
Monomerje a tejsav (C3HeOz3), amelynek egy aszimmetrikus szén atomja vagy, ezaltal két
egymastol eltérd térbeli elrendezésii sztereoizomer formaban 1étezik. A két tejsav vizkilépés
kozben gylrlis vegyliletet alkot, ez a tejsav dimerje, a laktid, aminek az aszimmetrikus

szénatom miatt harom féle térbeli elrendez6dése lehet (6. abra).
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6. dbra A tejsav dimerjei sorban: (a) L-laktid, (b) D-laktid és (c) mezo-laktid (D,L-laktid) [4]
Napjainkban takarménynovényekbdl nyert keményitd és cukor bakterialis erjesztésével
allijak el6 a tejsavat. A tejsav  monomerbdl polikondenzéacioval vagy a laktidbol
gylriifelnyitdsos polimerizacioval lehet eldallitani PLA-t. A manapsag forgalmazott és
eldallitott PLA roviditésti politejsav eldallitdsara egy monomer keveréket alkalmaznak, amely
tobb mértékben tartalmaz L-laktidot, valamint alacsonyabb mértékben D-laktidot. A D-laktid
aranyanak nagyjabol ~1-10% kozott kell lennie. Az aranybol beéllithato a PLA kristalyossaga

és befolyasolhato a lebomlasi tulajdonsaga is. [5]

A politejsav hidrolitikusan és enzimatikusan bomlik le, amely fiigg a gyartas soran eldallitott

anyag molekulatomegétdl, L/D laktidok aranyatol és a melle kevert egyéb anyagoktol, valamint



fiigg a felold6 médium tulajdonséagaitol is, mint pl. a hdmérséklet, a pH. Mivel a PLA egy alifas
poliészter, ezért el0szor az 6 észter csoportja degradalodik viz jelenlétében a kovetkezOképpen:
—C00 — +H,0 - —COOH + HO —

Feliileti er6zi6 jelenik meg, mikor a hidrolitikus degradacié ardnya nagyobb a vizzel
érintkezé anyag felszinén, mint a viz molekulak diffuzioja az anyagba. Ebbdl kifolydlag a
hidrolitikus degradacio csak az anyag feliiletén okoz er6zidt. Azonban lehetséges térfogataban
is erozio, mikor az anyagba torténd vizmolekulak diffuzioja lényegesen nagyobb. Ekkor a
degradaci6 homogénen, az anyagon belill és annak feliilletén egyszerre megy végbe. Ezt
leginkabb az anyag falvastagsaga befolyasolja, mikor ez meghalad egy kritikus értéket, a
térfogati helyett a feliileti er6zid megy végbe. Egy harmadik er6zidfajta is eléfordul ennél
vastagabb (0,5-2 mm f616tt) vastagsag esetében, mikor egy mag gyorsitott térfogati erdzid

megy végbe, mint azt a 7. abra (c) abraja is mutatja. [6]
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(a) Surface erosion
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(b) Bulk erosion

(c) Core-accelerated bulk erosion

gyorsitott térfogati erozio [6]
PLA esetében a térfogati, mag gyorsitott térfogati €s a feliileti er6zid a kovetkezd vastagsagi

értékeknél fordulnak el6: 0,5-2 mm; 0,5-2 és 7,4 mm ko6zott; valamint 7,4 mm felett. [6]



3.3. PB-trikalcium-foszfat (3-TCP)

Az elmult években megndvekedett a B-TCP-vel kapcsolatos kutatdsok szdma, valamint
annak hasznalata orvostechnikai eszkdzokben. A kélcium és foszfor aranya 1,5, molekula
képlete Caz(POa)2 (8. abra). A tri-kalcium-foszfatnak két fontosabb allotrop forméja az a- és a
B-TCP, melyeket keletkezésiik hdmérséklete alapjan kiilonbdztetnek meg. A B-TCP 700°C
folott mar megfigyelhetd, mig az a-TCP csak az 1100°C fok koriili hdmérséklet elérése utan

mutatkozik.

8. abra A tri-kalcium-foszfat [7]

A B-TCP-t nem lehet kozvetleniil vizes béazist technologiaval gyartani koszonhetden az
instabilitdsdnak a vizben. Ebbdl kifolydan haszndlnak mikrohullamot eldallitdsara. Nagyfokt
oldhat6saganak és degradacios tulajdonsagainak koszonhetéen eldszeretettel alkalmazzak
scaffold anyagként csontpotlasnal. Ez a felszivodas végso soron lehetévé teszi, hogy a helyét
bendje a csontszovet. Lebomlésanak ideje elére bedllithato, igy a csont ndvekedésének
sebességéhez igazithato. [8]

Megtalalhatd tovabba élelmiszerekben is, mint allagjavitd és térfogatndveld, mivel
csokkenti az 0sszetapadast. Hasznaljak példaul sajt készitményekben, valamint fellelhet6 még
bébi porokban €s miitrdgyaban is. Tovabbi orvosi célra alkalmazzdk a fogaszati porokban,

savkotonek vagy kalcium kiegészitéként. [7]



4. VIZSGALATHOZ HASZNALT MUSZEREK

4.1. Differencialis pasztdzo kalometria (DSC)

A differencidlis pasztazod kalometria mérés sordn a vizsgaland6 anyagbdl 3-6 mg tomegii
mintat helyeziink a késziilékbe egy referenciamintaval egyiitt. A két minta homérséklete
linearisan novekszik az 1d6 fliggvényében. Ezaltal, ha vizsgalandé mintaban hdelnyelés vagy
héleadas jatszodik le egy pozitiv vagy negativ csucsot kapunk. A csucsok helyzetébdl lehet
meghatdrozni példaul az atalakuldsi homérsékleteket, az atalakuladshoz sziikséges hoét, az
atalakulas aktivalasi energidjat, stb. Két dinamikus kaloriméter tipust kiilonboztetiink meg, az
egy az un. differencial termikus analizis (DTA) a masik a differencidl pasztdzo kalometria
(DSC). A DSC esetében a flités és hiités soran kapott jel kozvetleniil aranyos a sziikséges

teljesitmények kiilonbségével, mely aranyos a két minta hémérséklet kiilonbségével. [9]

9. abra DSC Q2000 késziilék a Polimertechnika laboratériumban [10]

A DSC vizsgalatokat a Polimertechnika Tanszék laboratériumaban taldlhaté a TA
Instruments altal gyartott Q2000 tipusu késziilékkel végeztem (9. abra). A vizsgalatok soran 35
¢s 200°C hémérsékletek kozott végeztem méréseket. A mintak tomege 4-7 mg kozottiek voltak.
Mind az steril, mind az explantalt mintak esetében 10°C/perc felfiitési és lehiitési sebességet

valasztottam. A DSC mérések soran csak az elso felfitésbol kovetkeztettem, mivel a kimités



utani allapot kristalyossagat vizsgaltam. A hiités ¢és az azt kovetd masodik felfiités szamomra

nem hordozott érdemi informaciot.

4.2. Dinamikus mechanikai analizis (DMA)

A dinamikus mechanikai analizis soran a mintara hat6 fesziiltséget és annak frekvenciajat
konstans értéken tartjuk a vizsgalat idOtartama alatt. A minta hdmérsékletét meghatarozott
modon tudjuk valtoztatni és mérni a kialakulé deformaciot. A kapott értekekbdl és az ismert
geometriai adatokbol tudunk kovetkeztetni a polimer mechanikai jellemzdire. A probatestre
egy id6ben allando (statikus) és valtozo (dinamikus) terhelés hat. A statikus terhelésre azért van
sziikség, hogy a minta folyamatos kapcsolattartasban legyen a mintatartoval. Mindkét terhelés
lehet eréhatas jellegli vagy deformadcid jellegii, melyet a késziilék a mérés soran allando értéken

tart. [11]

10. abra DMA Q800 késziilék a Polimertechnika Tanszék laboratériumaban [12]

A DMA méréseket a Polimertechnika Tanszék laborjaban megtalalhatd TA Instruments éltal
gyartott Q800 tipusu késziilékkel végeztem (10. abra). A méréseket 30-200°C kozott végeztem
el 2°C/perc felfutési sebességgel. A terhelésnek elGszor szazalékos deformacid vezérelt
dinamikus kompressziot valasztottam. A mérésbdl kapott eredmények alapjan a minta

szabalytalan alakja miatt a dinamikus kompresszido kozben elmozdult a nyomo fej, ezaltal
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kiértékelhetetlen csucsokat generalva az elmozdulds-hdmérséklet diagramon. A probléman a
h64allo szilikon zsirral torténd kenés sem segitett.

A terhelést dinamikusrol statikusra torténd valtoztatassal kikiiszoboltem a fej elmozdulésat,
ezaltal értékelhetd elmozdulds-hdmérséklet diagramot kapva. A steril csavar, valamint két
explantalt csavarok esetében a statikus er6t 0,2; 0,5 és 1 N-nak valasztottam meg. A fennmarado

explantalt mintdk esetében a méréseket csak 1 N-os nyomo erdvel tudtam elvégezni.

4.3. Raman spektroszkop

Minden olyan modszer spektroszkopiai modszer, ami az anyag és valamilyen
elektromégneses hullam kozotti kdlcsonhatas soran bekdvetkezd energiafiiggd intenzitasvaltas
vizsgalatan alapul, és alkalmas atomok, molekuldk vagy az anyagszerkezet azonositasara
¢és/vagy az anyagi tulajdonsagok kvantifikalasara. A fényszorodas molekularis rezgésekkel valo
kolcsonhataskor eredményez Raman spektrumot. A mintan monokromatikus lathato fény megy
at, melynél a beesd sugarzas kb. 0,1%-a szorddik a molekulan. A szort sugarzas kis része
rugalmatlan szorodas kdvetkeztében rezgési modusokat gerjeszt, energiavaltozas jon 1étre. A
rezgési modusokbdl lehet meghatarozni a molekulaméretet, az atomok toltését €s tomegét, a

kotéserdsséget €s a szimmetriat. [13]

11. abra Raman spektroszkop a Szerves Kémia és Technologia Tanszék laboratoriumaban [14]

A méréseket a BME Vegyészmérnoki és Biomérnoki Kar Szerves Kémia és Technoldgia

Tansz€k laboratoriumaban elhelyezkedé Raman spektroszkoppal (11. abra) végeztem.
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4.4. Pasztazo elektronmikroszkdp (SEM)

A pasztazd elektronmikroszkopban (SEM) egy fokuszalt elektronnyalab végigpasztizza a
vizsgalando test feliiletét és ennek a sugarzasnak a hatasara elektronok 1épnek ki a minta felszin
kozeli rétegeibdl. A pasztazassal szinkronban egy masik elektronnyaldb egy katodsugarcso
képernydjét pasztazza, a mintaval kilépd elektronok szaméval aranyos intenzitassal. Igy a
monitoron megjelenik a probatest felszinének képe. A nagyitast a két pasztdzas méretaranya
adja. A SEM képe az optikai mikroszkdppal elértheté legnagyobb nagyitas 100-szorosat
produkalni és mélységélessége 3-4 mm kozotti lehet. [15]

12. abra Jeol JSM 6380LA tipusi pasztazoé elektronmikroszkop [16]

A vizsgélataimat a Polimertechnika Tanszék laboratériumaban talalhatdo Jeol Ltd.
gyartmanyt JSM 6380LA tipusu pasztazo elektronmikroszkoppal (SEM) végeztem. A képeket
15KV gyorsito fesziiltséggel készitettem 50, 500 és 1000-szeres nagyitasban. Energiadiszperziv
rontgensugarzasos vizsgalatot is készitettem, mely soran szén (C), oxigén (O), foszfor (P),
kalcium (Ca), valamint arany (Au) mennyiségi eldfordulasat vizsgéaltam. Aranyra a polimer

feliilet kezelésénél volt sziikség, az elektrosztatikus feltoltodés elkeriilése miatt.
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5. AZ EREDMENYEK KIERTEKELESE

Az elébbiekben mar bemutatott késziilékekkel elvégzett vizsgalatok eredményeit ismertetem
ebben a fejezetben. A DMA és DSC mérések kiértékeléséhez a TA Instruments altal kiadott és

fejlesztett TA Universal Analysis nevii programot hasznéltam.

5.1. DSC vizsgalatok

A Q2000 tipusu DSC géppel végzett termo vizsgalatokbol kapott diagramokat és

eredményeket ismertetem kiilonb6z6 dsszehasonlitasokban.

5.1.1. Diibel és csavar dsszehasonlitasa

Mind a diibelbdl, mind a csavarbol 3-3 mintat vagtam le, melyeket a mar emlitett moédon
futottem. Ezek kozil kivételt képez a csavar elso vizsgalata, ahol 20°C-rdl inditottam a mérést,
ez azonban az eredményeken nem valtoztat. A 13. dbra szemlélteti a harom zdld diibel és a

harom kék csavar mérések elsd felfiitésének gorbéi.
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13. abra A diibel és a csavar DSC vizsgalata
Az abran jol lathato a felfiitéskor keletkezd hidegkristalyosodasi (Tec=97°C) és
kristalyolvadasi (Tm=177°C) csucs csavar esetében. Az iiveges atmeneti hdmérséklet (Tq) képe

eltér a megszokottdl, atmenet helyett egy csucsot kaptunk. A diibel esetében a
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hidegkristalyosodaskor keletkez6 csucs szétteriil, nem képez kiemelkedd részt, valamint nem
kiilontil el teljesen az tiveges atmenettdl. Ebbdl arra kovetkeztetek, hogy a csavar a froccsontést
kovetden részben kristalyos szerkezetii, ezzel szemben a diibelben ez a kristalyos részarany
joval alacsonyabb, amorf szerkezetii. E tény ismeretében meglepd, hogy mindkét miianyag Tg
¢€s Tm értéke elhanyagolhatdan térnek el egymastol, egyenként 65°C és 177°C kortil talalhatdak
+2°C-os eltéréssel. A kisebb kristalyos részarany miatt a diibel megomlésének hdmérsékletét

elkiiloniiléen alacsonyabbnak varndm a csavarhoz viszonyitva.

5.1.2. A steril és explantalt mintak osszehasonlitisa

A péciensekbdl explantalt csavarok darabkaibol vettem 3-3 mintat és végeztem DSC
vizsgalatot rajtuk. A vizsgalt betegek adatait az 1. tablazat tartalmazza, sajnos nem mindegyik
betegrél all rendelkezésemre adat. Az Osszes rendelkezésre 4allo6 péciens adataibol
megallapithat6 az atlagos eltelt id6 a két miitét kozott, ami 3 év és 3 honap, valamint a betegek

¢letkora az els6 miitétkor atlagosan 34 év volt.

Paciens jelzdje Eletkor az elsé miitétkor  Miitétek kozott eltelt id6
BA 26 év 4 év 4 honap
HK 23 év 2 év 9 hénap
LA 52 év 3 év 3 hénap
SE 39 év 3 év 4 honap
Szz 32 ¢év 2 év 11 honap
\AY 28 év 2 év 8 hénap

1. tablazat A vizsgalt paciensek lényeges adatai

A 14. abra abrazolja az 6t explantalt darab DSC gorbéit, melyeket a steril csavar gorbéjével
hasonlitom 6ssze. A kapott eredményekbdl megallapithatd, hogy az explantalt darabok nem sok
hasonlosagot mutatnak a polimer anyagokhoz képest. A polimereknél altaldban jol kivehetd
kristalyolvadasi csucs sem volt tapasztalhato. A Tq &tmenet nem kivehetd, a steril csavar azonos
hémeérséklet koriil tapasztalhatd elmozdulds, azonban ez az liveges atmenetre nem hasonlit. Az
ilyen mértékii kiilonbség betudhaté a csavarnak testben végbemend degradalodasanak, a
rakeriilt szennyezddésnek €s a kimiités utani tisztitasanak és taroldsanak. Harom esetben volt
tapasztalhat6 jelentésebb elmozdulas a gorbéken, mindharom mintanal a steril csavar Tcc-jéhez
kozeli homérsékleten. A legjobban kivehetd a RV mintan lathatd (15. abra), melyen egy
héleadassal és egy hofelvétellel jard cstics vehetd ki, azonban a két csucs nem kiiloniil el

egymastol, atmenetet képeznek. Ez a formacio egyik ismert hdmérséklet képéhez sem hasonlit.
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14. abra A steril csavar és az explantalt csavarok DSC gorbéi - |.
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15. abra A steril csavar és az explantalt csavarok DSC gorbéi - I1.

A 2. tablazat Osszefoglalja a DSC mérés soran kapott gorbék jellemzd csucsait, mikor
héleadas és hofelvétel tortént. Mivel az explantalt mintdk gorbéi jelentdsen eltértek a kalometria
mérésekkor varhatoak, igy a polimerekre jellemzé homérsékleti pontokat (Tg, Tee, Tm) Nnem

tudtam megjeldlni rajtuk. Ebbdl kifolyolag valasztottam a kapott gorbékre jellemzd csucsok
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hémérsékleteit. A tablazatbol megfigyelhetd, hogy a héleadasi csticsok rendszerint 90-100°C

kozott, mig az utolso héfelvételi pontok 110°C és 150°C koriil mozognak.

Minta neve Hofelvétel [°C] Héleadas [°C] Hoéfelvétel [°C]
steril 66 97 178
BA 80 - -
BP = 92 103
HK - - 100
LA - 89 106
RB 65 86 153
RV = 101 111
SE - 91 150
SzZ = 93 152
\AY 86 92 106

2. tablazat DSC gorbék jellemzo hofelvételi és holeadasi pontjai

5.2. DMA vizsgalatok

Az alfejezetben az elvégzett dinamikus mechanikai analizis vizsgalatok eredményét

ismertetném.

5.2.1. Kiilonbozé statikus terhelés alkalmazasa

A steril csavarbol és az explantaltakbol 2-4 mm kozotti dimenzidkkal rendelkezd mintakat
vagtam ki, ami 4ltal a mintdk geometriaja nem volt szabalyos mely, mint korabban emlitettem,
ki is zarta a dinamikus terheléssel torténd vizsgalatot. A mintakat statikusan terheltem 0,2; 0,5
¢s 1 N-nal. Az explantalt mintakbol véges mennyiség allt rendelkezésem, ezért csak kettébol
tudtam mindharom terheléssel vizsgalatot végezni. A tobbinél az 1 N terhelést valasztottam. A
mérések soran azokra a hdmérsékleti pontokra voltunk kivancsiak, mikor az anyag szerkezete

¢és ezzel keresztmetszete valtozik.
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16. abra A steril csavar DMA gorbéi 0,2 (kék), 0,5 (zold) és 1 N (barna) statikus terhelésre
A fenti, 16. abra 6sszehasonlitja a steril PLA/TCP csavar DMA gorbéit kiillonb6z6

terhelések mellett. Megallapithato két jelent6sebb keresztmetszet valtozas, melyeket a T és a
Tm homérsékleteknek feltételezem. Mivel nem szabalyos lapka vagy korong a mintatestem,
ezért a 0,5 N terhelésli mérés pontatlansdgot mutat, az 1 N-oshoz képest nagyobb elmozdulést
mért a miiszer. A valosagnak ellentmondé elmozdulast kaptunk, feltehetéen egy kisebb cstics
omlott dssze a mintdn Ty hdmérséklet kdzelében, ezért a nagyobb elmozdulés. A harom
terhelés koziil az 1 N-os (barna) terhelést valasztottam a tobbi explantalt minta vizsgalatahoz,

mivel ennél a terhelésnél rajzolodik ki legjobb lathatosaggal a Ty atmenet.
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17. abra DMA vizsgalat a steril és két explantalt csavarrdl 0,2; 0,5 és 1 N statikus terheléssel

A kovetkezOkben 6sszehasonlitottam (17. abra) a két explantalt mintarol késziilt 0,2; 0,5 és

1 N statikus terhelésbol kapott gorbéket az elobbiekben bemutatott steril csavar

eredményeivel. Az abran megfigyelhetd, hogy az explantalt mintdk ugyanazon terheléseknél

kis kiilonbségeket mutatnak egymashoz képest, ami a pontatlan geometria kovetkezménye

lehet, nem pedig a két minta degradalodasanak kiilonbsége.

5.2.2. Steril és explantalt csavarok 1 N-os statikus terheléssel

A mintdkat a mar emlitett 1 N-os nyom¢ terhelésnek tettem ki. Osszesen 10 mintardl

készitettem vizsgalatot, melyet a 18. abra mutat be.
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18. abra A steril és az explantalt csavarok DMA gorbéi 1 N-os statikus terhelés mellett

A kimiitott mintak koziil négynél mutatkozott ugrasszerii keresztmetszet valtozas (BP, RV,
SzZ, VV), mely utalhat az anyag megomlésére. Azonban ezek a méretcsokkenések nem olyan
hirtelen kovetkeznek be, mint a steril minta esetén, hanem elnytjtva 10-30°C alatt mennek
végbe. A tobbi mintdnal a keresztmetszet valtozdsa Tg-hez kozel kezdddik és 60-80°C
hémérséklet emelkedés alatt érik el a minimum magassagukat, ami utdn szamottevéen nem

valtozik a mintak keresztmetszete. A mért eredményeket a 3. tablazat tartalmazza.

Minta neve Elsé inflexios pont Masodik inflexios pont

[°C] [°C]

steril csavar 192 197
BP 113 164
BA 120 151
HK 112 150
LA 111 147
RB 72 184
RV 125 127
SE 112 174
SzZ 124 166
\"AY 114 154

3. tablazat DMA gorbék elsé és masodik inflexios pontjai
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5.3. DSC és DMA mérések 0sszevetése

Mind a DSC, mind a DMA vizsgalatnal az anyagot a hdmérséklet fiiggvényében vizsgaljuk.

fgy 6ssze tudjuk hasonlitani a két esetben kapott eredményeket.

5.3.1. Steril csavar

A 19. abra tartalmazza a steril csavar DSC mérés soran kapott gérbéjét, valamint a harom

kiilonbozo terheléssel végzett DMA mérés gorbéit.
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19. abra DMA és DSC mérések dsszevetése a steril csavar esetében
A diagramon megfigyelhetd, hogy a kristalyolvadasi hdmérséklet a DMA mérés alkalméval
mindharom esetben 15-20°C-kal magasabb hémérsékleten ment végbe, mint DSC mérés soran.
A DMA-nél korabban Tg-nek feltételezett els6 méretvaltozas a DSC gorbe Ty és Tec csucsa kozé
esik. A megdmlési homérsékletek kozotti kiilonbségre alapozva igazolast nyert az 5.2.1

pontban tett feltételezés.
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5.3.2. Explantalt csavarok

A két méréstipust az explantalt csavarok esetében csak azon két mintanal hasonlitom 6ssze,
melyekrdl a DMA mérés soran 3 kiillonbozo terheléses vizsgalatot tudtam végrehajtani, mivel

ezekrdl rendelkezem a legtobb adattal.
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20. abra DSC és DMA gorbék 6sszehasonlitaisa RV mintanal
A RV explantalt minta DSC és DMA goérbéinek Osszehasonlitasakor (20. abra) is
megfigyelhetd az a 20-40°C kozotti kiilonbség, mely a steril csavar esetében is eléfordult.
Hasonloképpen megfigyelhetd a 21. abra gorbéin is a kiilonbség. Az dsszehasonlitdskor az SE
minta esetében megfigyelhetd egy kisebb csucs 150°C koriil, mikor a DMA diagramon
alacsony terhelésnél hirtelen keresztmetszet valtozas indul el. Hasonlot az el6z6 két minta

esetében nem lehetett tapasztalni.
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21. abra DSC és DMA gorbék 6sszehasonlitasa SE mintanal

5.4. Raman spektroszkopia

A spektroszkoppal torténd mérés soran megvizsgaltam a steril csavar, valamint két
explantalt csavar kémiai Osszetételét. Mindharom esetben feltiintettem referencia anyagokat a

konnyebb atlathatosag érdekében.
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22. abra A steril csavar Raman spektroszkopos eredménye
A 22. dbra lathato a steril csavarrdl késziilt vizsgalat, valamint a politejsav és a tri-kdlcium-

foszfat referenciaképe. A két referencia csticsai megtalalhatok a steril csavarban is, valamint
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ezeken kiviil nincs cstcs, melyeket a referencidk ne tartalmaznanak. Ez bizonyitja, hogy a

csavar Osszetétel ténylegesen PLA és TCP.
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23. abra A Bese minta Raman spektroszkép vizsgilatanak eredménye

A Bese nevezetli minta (23. abra) harom mérése alapjan megallapithatd, hogy a degradacio

soran a politejsav szivodott fel elsdként €s a visszamaradt darabok legnagyobb hanyadban tri-

kalcium-foszfatot tartalmaznak. A harmadik minta mérésébol szarmazo 900 cm-1 korili cstcs

egy masik, csont-fehér kdlcium-foszfatnak nevezett referencianak felel meg.
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24, abra Az SzZ minta Raman spektroszkop vizsgalatanak eredménye

Az el6z6 mintaval ellentétes eredményeket lathatunk az SzZ péciens leleteibdl, amit a 24.

abra szemléltet. A hdrom mérés soran kapott gorbék koziil kettd megegyezik a steril csavarral,

mig egyik mérési pont eredményeébdl kimutathatd, hogy nem tartalmaz TCP-t. Ennél az

explantalt mintanal a tri-kalcium-foszfat kezdett el felszivodni, azonban a csavar kémiai

Osszetétele jelentdsen nem valtozott.
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5.5. Pasztaz6 elektronmikroszkopia

A pésztazo elektronmikroszkop vizsgalat sordn a steril csavart és 6t explantaltbol vett mintat
vettem nagyitas ala. Mind kiilsé feliiletet, mind toretfeliiletet vizsgaltam. A steril csavar
toretfeliiletét 50-szeres nagyitdsban néztem meg. Jol latszodik 26. abra felsé részén a csavar

lyukacsos szerkezete a tobbi feliiletrészhez (25. abra) viszonyitva.

EME-FT

25. abra A steril csavar x50 nagyitassal 1. 26. abra A steril csavar x50 nagyitassal 1.
Osszevetve a két részt 500-szoros nagyitasban megfigyelheté az anyag inhomogenitésa, a
toltbanyag nem keveredett el rendesen a politejsavban, nagyobb gocokat alakitott ki (28. abra).
Ezzel szemben a 27. abra megmutatja a toretfeliilet masik pontjat, ahol a tri-kalcium-foszfat és
a politejsav homogénebb elkeveredést, szerkezetet mutat.

i) %

WA 1
e

27. abra A steril csavar x500 nagyitassal I. 28. abra A steril csavar x500 nagyitassal I1.

Konzulensemmel megprobaltunk EDS mérést végezni az inhomogén feliilet 1000-szeresen
nagyitott képén (29. abra). A grafikonrol leolvasott adatok alapjan a visszasugarzott elektronok
65%-a szén, mig 2 és 30%-a foszfor és kalcium. Ezen a diagramon is latszodik, valamint a
késébbi méréseink soran is problémat okozott a nagy zaj, valamint az igen alacsony
betitésszam, mely problémakat a dolgozat elkésziiltéig nem sikeriilt kijavitanunk. Az elobbi

okokbol kifolydan a tobbi EDS mérést a feltételezhetd pontatlansag miatt nem ismertetem.
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29. abra A steril csavar toretfeliiletének EDS feliileti vizsgalata
Megvizsgaltam az explantalt mintak toretfeliileteit is. Megfigyelhetd volt a steril csavarnal
emlitett lyukacsos szerkezet, azonban a toltdanyag geometriai mérete jelentdsen kisebb lett a

degradacio folyaman. A 30. abra és a 31. abra hasonlitja 6ssze az explantalt és a steril csavart

1000-szeres nagyitas mellett.

31. abra A steril csavar x1000 nagyitassal

30. abra Az explantalt csavar x1000 nagyitassal
Mint azt a 32. abra és a 33. abra is mutatja, tobb explantalt csavar feliiletén volt

megfigyelhetd szabalyos alakll testek. Ezek a részecskék kikristalyosodott toltdanyagok

lehetnek és a kristalyos szerkezetiik miatt vehetnek fel ilyen szabalyos formdakat.
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32. abra Az LA minta x1000 nagyitassal 33. abra Az RV minta x1000 nagyitassal
Mas mintaknal (34. abra és 35. abra) nem fedeztiink fel az el6bbiekhez hasonld részeket,

valamint szemmel lathatéan a degradacié is homogénebben ment végbe, nem volt tapasztalhatd

a lyukas szerkezet sem.

34. abra Az SE minta x1000 nagyitassal 35. abra Az SzZ minta x1000 nagyitassal
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6. OSSZEFOGLALAS ES JAVASLATTTETEL

Dolgozatomban bemutattam és vizsgaltam a felszivodé DePuy Mitek Bio-Intrafix tibialis
csavar ¢és hiivelyt, amely egy felszivodo interferencia csavar és annak diibele 70/30m%-0s
politejsav (PLA) és B-tri-kalcium-foszfatos (TCP) Osszetétellel. Az orvostechnikai eszkozt
keresztszalag rekonstrukcional alkalmazzak, az in rogzitésére a tibialis furatban. Az eldirt
felszivodasi ideje 2 és 3 év kozé tehetd. A jelentett probléma szerint a sipcsont furatanak
bejaratanal egy ciszta keletkezik, melyet az orvosnak el kell tavolitania. A miitét soran az orvos

explantal fel nem szivodott csavar darabokat is.

Munkam soran az explantalt és a még steril csavarokat vizsgaltam termo- és termodinamikai
analizissel (DSC, DMA), valamint Raman spektroszkopidval és  pasztazod
elektronmikroszkoppal (SEM). A mintak beiiltetését és eltdvolitdsat a tatai Kastélypark
Klinikdn végezték. Vizsgdlataimhoz feltételeztem, hogy a ciszta kialakuldsaért a csavar a
felelds, igy az emberi tényez6t elhanyagoltam. Megallapithato volt a csavarok mechanikai és
termikus tulajdonsagainak romlésa a sterilhez képest. A spektroszkopiaval végzett vizsgalatok
soran megbizonyosodhattunk, hogy a csavar ténylegesen politejsav és B-tri-kalcium-foszfat
keveréke. Tovabba az eredményekbdl nem volt egyértelmilen kimutathatd, melyik alkotod
szivodik fel elébb és melyik marad vissza. KésObbiekben érdemesnek latom tovabbi Raman
spektroszkopos vizsgalatok elvégzését, hogy egyértelmilen meg lehessen dallapitani az

interferencia csavar felszivodasanak menetét.

A SEM vizsgalatok soran megallapithatd volt a steril csavar egyes helyein az inhomogenitas,
a toltdanyag nem keveredett el rendesen a politejsavban. Az explantalt mintak vizsgalata soran
talaltam szabalyosan kikristalyosodott TCP-t. Az EDS mérések megismétlését €s tobb mintan
valo elvégzését javaslom a létrejott alacsony betitésszam ¢és a fellépd magas zajszint miatt

feltételezhetd pontatlansag miatt.

Dolgozatommal gytijtott adatokat szeretném felhasznalni a késObbiekben, mikor is

crer

kiilonb6z6 homérsékleti értékeken. A kapott eredményeket Osszehasonlitom e dolgozat
eredményeivel, melyekbdl reményeim szerint kovetkeztetni lehet célomra, a ciszta

kialakulasdnak okara és megoldéssal allni a probléma elé.
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