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Abstract: Zur Schaffung eines standardisierten Ver-
suchsablaufs fiir Studien zur Magnesiumdegradation im
Rahmen der Entwicklung eines biodegradablen Implan-
tatwerkstoffs, wurde eine Steuerung fiir einen Priifstand
zur dynamischen in-vitro-Testung programmiert und
deren Funktionsfihigkeit mit einer Testreihe bestdtigt.
Durch die Ergebnisse dieser Versuchsreihe konnte zu-
dem die Stromungsabhingigkeit der Degradationsrate
von Magnesium nachgewiesen werden.
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Einleitung

Weltweit werden jahrlich etwa 1,8 bis 2,0 Millionen
Implantate operativ eingesetzt. Nach der Heilung des
Gewebes miissen konventionelle Implantate jedoch
durch eine zweite Operation wieder entfernt werden,
da eine Dauerimplantation zu Komplikationen fithren
kann. Biodegradable Implantate hingegen werden in
physiologischer Umgebung durch Biodegradation
resorbiert, sodass kein zweiter den Patienten
belastender und Kosten verursachender Eingriff notig.
Fir die Entwicklung biodegradabler Implantat-
werkstoffe ist Magnesium ein sehr vielversprechendes
Material, da es dem menschlichen Knochen sehr
dhnliche mechanische Eigenschaften mit einer
hervorragenden Biokompatibilitdt verbindet. Der
Degradationsmechanismus von Magnesium wurde
allerdings bisher noch nicht vollstéindig erforscht.

Materialien und Methoden

Magnesium hat in reiner Form eine geringe Festigkeit
und Harte, ist jedoch fiir osteosynthetische Anwen-
dungen aus verschiedenen Griinden ein interessantes
Material. Als Leichtmetall mit einer Dichte von
1,74 g/lem®* ist es dem menschlichem Kno-
chen (1,75 g/cm?) viel dhnlicher ist als beispielsweise
die einer biomedizinischen Titanlegierung (4,5 g/cm?).
Hinzukommt, dass der Elastizitdtsmodul von Magne-
sium mit 45 GPa dem von menschlichem Knochen
(zwischen 40 GPa und 57 GPa) sehr nahe kommt.

Degradation ist die erwiinschte elektrochemische
Korrosion des Magnesiums. In wissriger Losung,
gehen hierbei Magnesiumionen in Losung (Oxidati-
on):

Mg ) = Mg”" (o +2€° (1)

Die Wassermolekiile der Umgebung reagieren unter
Aufnahme der zuvor abgegebenen Elektronen zu
Wasserstoff und Hydroxidionen (Reduktion):

2H,0 (4 + 2" — Hy () + 2(OH) (49 )

Aus den gelosten Hydroxidionen und den Magnesium-
ionen bildet sich an der metallischen Oberfliche das
Korrosionsprodukt Magnesiumhydroxid, welches als
schiitzende Passivschicht fungiert.

Die vollstindige Reaktionsgleichung der Degradation
von Magnesium in wiassriger Losung lautet daher:

Mg+ 2 Hy0 aq — Mg(OH), (g * Ha 9 (3)

Die Kinematik dieser Reaktion ist abhédngig von dem
pH- und dem Leitwert, der Konzentration der geldsten
Ionen und der Temperatur. Werkstoffparameter, wie
beispielsweise Gefligeinhomogenititen, Eigenspan-
nungen oder die Oberflichenrauheit, beeinflussen
ebenfalls die Reaktionsgeschwindigkeit.

Bisher wurden in-vitro-Studien meist unter statischen
Bedingungen durchgefiihrt. Um jedoch auch den Ein-
fluss von Parametern wie zum Beispiel Stromungsge-
schwindigkeiten und -profilen zu untersuchen, wurde
ein Priifstand fiir dynamische in-vitro-Studien
entwickelt:

Durch eine Peristaltikpumpe wird ein optionales Fluid
durch eine Priifkammer gefordert, in welcher sich ein
Probenhalter befindet. Die Konstruktion ermdglicht
dabei eine laminare Umstromung der Magnesiumpro-
be. Der Druck innerhalb der Probenkammer wird mit
einem Sensor gemessen und iiberwacht. Zur Kontrolle
des Fluids ist auBerdem eine Elektrode zur Messung
des Leitwerts an das System angeschlossen. Zur Simu-
lation der humanen Ko&rpertemperatur wird die Ver-
suchsanlage auf 37°C temperiert. Fiir die Steuerung
der Prozessparameter wurde eine Software program-
miert, die u.a. die Peristaltikpumpe ansteuert, durch
welche die Stromung in der Probenkammer erzeugt
wird. Weitere Programmkomponenten sind die Anzei-
ge der Versuchsdauer, Fehlerpriifungen, eine Kalibrie-
rungsoption fiir die Peristaltikpumpe sowie eine
Druck-, pH- und Leitwertmessung. Die Messwerte
werden auf der Benutzeroberfliche der Software als
Verlaufsdiagramme ausgegeben und koénnen wahlwei-
se in Microsoft Excel protokolliert werden.

Zur Priiffung der Funktionsfdhigkeit der Software
wurden drei Versuche zur Untersuchung der Stro-
mungsabhingigkeit der in-vitro-Degradationsrate von
jeweils  fiinf  zylindrischen = Magnesiumproben
(>99,9%) mit einem Durchmesser von 5 mm und einer



Hohe von 2 mm durchgefiihrt. Diese wurden mit je
500ml 0,88%-NaCl-Losung fiir jeweils 168 Stunden
(7 Tage) mit kontinuierlichem Volumenstrom von
100 ml/min, 250 ml/min und 500 ml/min durchge-
fiihrt. Die Degradationsrate wurde nach ASTM-
Standard G1-03 {iiber die Masseverlustmethode be-
rechnet.

Dr = (K Am)/(A-t-p) 3)

Zur Bestimmung des Masseverlustes wurden die Pro-
ben vor der Versuchsdurchfithrung gewogen. Nach
Versuchsende wurde das Degradationsprodukt durch
chemische Reinigung mittels eines ein-miniitigen
Chromsédurebads entfernt. Dieses wurde aus 1000 ml
bidestilliertem Wasser und 200 g Chromtri-oxid
(CrO;) hergestellt. Zum Ausféllen des Chlorids wer-
den auBerdem 10 g Silbernitrat (AgNO;) zugegeben.
Die gereinigten Proben wurden abschlieend mit bi-
destilliertem Wasser gespiilt, getrocknet und erneut
gewogen um die Differenz der Massen vor und nach
Versuchsdurchfiihrung zu berechnen.

Auflerdem wurde in einem Intervall von 24 Stunden
photometrisch die Konzentration der in Losung ge-
gangenen Magnesiumionen gemessen.

Ergidnzend dazu wurden die chemisch gereinigten
Proben unter einem Auflichtmikroskop betrachtet.

Ergebnisse

Die berechneten Degradationsraten zeigten eine
Abhingigkeit der Degradation von der Stromung der
umgebenden Ldsung (s. Abb. 1). Mit steigendem
Volumenstrom erhéht sich auch die Degradationsrate.
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Abbildung 1: Degradationsrate anhidngig vom Volumenstrom

Dieses Ergebnis konnte ebenfalls durch die Messun-
gen der Konzentration der geldsten Magnesiumionen
bestdtigt werden. Der Verlauf der Konzentration der
in Losung gegangenen Magnesiumionen (s. Abb. 2)
kann in diesem Zusammenhang mit Logarithmus-
funktionen angenihert werden.
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Abbildung 2: Konzentrationsverlauf der gelosten Magnesiumionen

Die Aufnahmen mit dem Auflichtmikroskop bestiti-
gen ebenfalls die stirkere Degradation der Proben bei
einem hoherem Volumenstrom (s. Abb. 3).

Abbildung 3: gereinigte Proben nach Versuchsende
(v.l.n.r: 100 ml/min, 250 ml/min, 500ml/min)

Diskussion

Die Ergebnisse der durchgefiihrten Versuche haben
die Abhéngigkeit der Degradationsrate von der Stro-
mung des umgebenden Fluids empirisch nachgewie-
sen. Bei der Betrachtung der degradierten und gerei-
nigten Proben unter dem Auflichtmikroskop fallt auf,
dass die Degradation auf der Probenseite, auf welche
die Stromung direkt auftrifft, am stirksten ausgeprigt
ist. Dies wird zum einen durch den stromungsbeding-
ten Abtrag der Magnesiumhydroxidschicht begriindet.
Zum anderen ldsst sich aber auch ein Zusammenhang
mit einer lokalen Aufkonzentration der Magnesiumio-
nen vermuten.

Die durchgefiihrte Testreihe bestdtigte aulerdem die
Funktionsfihigkeit der programmierten Priifstand-
steuerung und somit die Schaffung eines standardisier-
ten Versuchsablaufs fiir weitere dynamische in-vitro-
Untersuchungen des Degradationsmechanismus von
Magnesium.
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