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Einleitung
Die Beschichtung von lasttragenden, metallischen Huft-

"gelenksendoprothesen mit Hydroxylapatit zur Erhdhung des

primaren Anwachsverhaltens vor allem von pathologischem
Knochengewebe ist heute Stand der Technik (1,2). Eines der
kommerziell eingesetzten Beschichtungsverfahren stellt das
Plasmaspritzverfahren dar. Aufgrund der auftretenden hohen
Temperaturen und der hohen mechanischen Substratbela-
stung muss der Plasmaspritzprozess fiur die Anwendung auf
thermoplastischen Faserverbundwerkstoffen optimiert wer-
den (3). Die Beschichtung aus Uberséttigter Calciumphos-
phatldsung stellt eine schonende Médglichkeit dar, um eine
erhdhte Biokompatibilitat von thermoplastischen Polymeren
und Faserverbundwerkstoffen zu erreichen.

Material und Methoden

Aus spritzgegossenem Polyetheretherketon (PEEK) wur-
den Proben (20mm+«20mme+4mm) zugeschnitten und an-
schliessend poliert. Die polierten PEEK-Oberflachen wurden
in einer N,/OrNiederdruck-Plasmakammer (Harrick Plasma
Cleaner/Sterilizer PDC 32G) aktiviert. Die Plasmaerzeugung
erfolgte mit einem Hochfrequenzgenerator (10 MHz) bei einer
Leistung von 100W. Der Effekt der Oberflachenaktivierung
wurde mittels statischer Kontaktwinkelmessung ermittelt. Mit-
tels Neutral-Red Assay (NR) und MTT-Dehydrogenase Akti-
vitat (MTT) wurde der Einfluss der Oberflachenaktivierung -
nach 10 min Plasmabehandlung - auf die Zellvitalitat unter-
sucht. Die Proben wurden hierfir wahrend 3h bei 180°C im
Heissluftsterilisator sterilisiert und anschliessend wahrend
48h mit MC3T3E1-Zellen (Osteoblasten-Zellinien) inkubiert
(37°C, 5% CO,, 95% relative Luftfeuchtigkeit).

Zur Herstellung der Calciumphosphatlésung wurden zu-
nachst 100mM Tris und 35mM HCI in bidestilliertem Wasser
gelost und anschliessend 0.62mM HyPO4 und 1mM Ca(OH), in
den hergestellten Puffer dazugegeben. Der Beschichtungs-
prozess wurde in dieser Losung, bei pH 8 und bei T=37°C,
wahrend 24 Tagen unter angenadherten “constant
composition” Bedingungen durchgefiihrt. Hierfir wurden die
Proben taglich einem Losungswechsel unterzogen. Der
Nukleationsprozess erfolgte in einer stark mit Hydroxylapatit
(HA) Ubersattigten Losung, wozu HA-Pulver (Heyl, Berlin) in
bidestilliertem Wasser suspendiert wurde. Auf dem entste-
henden HA-Bodensatz wurden <die Probe mit der zu be-
schichtenden Oberfliche nach unten wahrend 7 Tagen dem

Nukleationsprozess unterzogen.
Mittels ICP-Atomemissionsspektroskopie (ICP-AES) wur-

den die Calcium- und Phosphorkonzentrationen der Losun-

gen in Funktion der Beschichtungszeit emittelt. Die erzeug-
ten Beschichtungen wurden mittels lichtmikroskopischen (LM)
und rasterelektronischen (REM) Untersuchungen sowie

mittels Infrarotspektroskopie (FTIR) charakterisiert. Die Zell-
vitalitdt auf unbeschichteten und beschichteten PEEK-
Substraten wurde mittels MTT-, NR- und BrdU ELISA-Testung
untersucht. Die Proben wurden wahrend 3h bei 180°C m
Heissluftsterilisator sterilisiet und anschliessend wahrend
48h mit MC3T3E1-Zellen inkubiert (37°C, 5% CO, 95%
relative Luftfeuchtigkeit).

Resultate
Oberfléchenaktivierung

Die Oberflachenaktivierung im No/O-Niederdruck-Plasma
hatte eine signifikante Erniedrigung des Kontaktwinkels zur
Folge. Bereits nach einer Plasmaeinwirkung von 5 Sekunden
wurde eine Senkung des Kontaktwinkels um 50° beobachtet
(vgl. Abb. 1). Auf die Zellvitalitat von Osteoblasten wurde ein
tendenziell positiver Effekt der Plasmaaktivierung festgestellt,
wie die MTT- und NR-Untersuchungen gezeigt haben (vgl.
Abb. 2).
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Abb. 1:  Bestimmung der Kontaktwinkel nach verschiedenen Plas-
mabehandlungszeiten. Die beiden Messkurven entsprechen
Messungen, die 1 min, bzw. 20 min nach der Plasmaaktivie-
rung durchgefiihrt wurden.
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MTT- und NR-Zellvitaliiatstest auf polierten PEEK-Proben
nach 48h Besiedlung mit MC3T3E1-Zellen (n=3).

Abb. 2:
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Beschichtung

LM- und REM-Untersuchungen haben gezeigt, dass nach
24-tagiger Auslagerung in Uberséttigter Lsung Schichten mit
einer Dicke von bis zu 50um erhalten wurden. Abbildung 3
zeigt REM-Aufnahmen dieser Beschichtung, die aus einem
Nukleationsrasen und einer Schicht aus plattchenformigen
Kristalliten besteht. Mittels FTIR konnten die charakteristi-
schen v3-POs-Schwingungsbanden bei Wellenzahl 1036
und 1089cm-' ermittelt werden. Zudem traten bei 873cm,
bzw. 1400-1460cm! Banden auf, die v,-CO;-, bzw. v3-CO;-
Schwingungsmodi zuzuordnen sind.

ICP-AES Untersuchungen haben gezeigt, dass sowohl
eine 7-tagige Nukleation wie auch eine Vorbehandlung der
Substratoberflache in einem N,/O,-Niederdruck-Plasma die
Wachstumsrate der Beschichtung positiv beeinflusst, wie
nachfolgende Abbildung 4 zeigt. Bei den Zellkulturversuchen
mit MC3T3E1-Zellen wurde auf den aus {bersattigter Losung
beschichteten PEEK-Substraten im Vergleich zu den unbe-
schichteten Oberflachen bei allen drei Testmethoden eine
hohere Zellvitalitat festgestellt (vgl. Abb. 5).

Abb.3: REM-Aufnahme der aus dbersattigter Calciumphosphatlo-
sung hergesteliten Beschichtung auf einer unbehandelten,
polieten PEEK-Oberfliche nach 7 tagiger Nukleation
(N: Nukleationsrasen; K: Kristallite).
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Abb.4:  CaVerbrauch bei der Beschichtung von polieten PEEK-
Substraten aus Uberséattigter Losung. Die Graphik zeigt den
positiven Einfluss der vorgangigen Nukleation und der
Plasmaaktivierung auf die Abscheidungsrate.
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Abb.5: Einfluss der Beschichtung auf die Zellaktivitdt von

MC3T3E1-Zellen. Im Vergleich zur unbeschichteten Probe
wurde auf den mittels Abscheidung aus uberséttigter Lsung
beschichteten PEEK-Substraten in allen drei Testmethoden
eine hohere Vitalitat festgestellt (n=9).

Diskussion

Die Beschichtung von PEEK-Oberflachen in einer an
Calciumphosphat {bersattigten LOésung fihrte zur Bildung
einer carbonathaltigen Calciumphosphatschicht. Die Kinetik
der Schichtbildung konnte dabei durch Oberflachenaktivie-
rung in einem N,/O.-Niederdruck-Plasma und durch eine
vorgangige Nukleation wahrend 7 Tagen gesteigert werden.
In (4,5) wird beschrieben, dass das Knochenanwachsver-
halten von bioaktiven Werkstoffen mit der Bildung und dem
Wachstum einer carbonathaltigen Apatitschicht auf der Werk-
stoffoberfliche korreliert. Die Bildung dieser Apatitschicht
wurde dabei von unterschiedlichen Autoren auf Bioglas- (6)
und Silika-Gel-Oberflachen (7) beobachtet und darin die
hohe Bioaktivitat dieser Werkstoffe begrindet. Die Ergebnis-
se der in der vorliegenden Arbeit durchgefiihrten Untersu-
chungen haben gezeigt, dass sich auf der PEEK-Oberflache
eine carbonathaltige Calciumphosphatschicht gebildet hat.
Weiterflihrende Untersuchungen sollten Aufschluss iber die
Bioaktivitat von aus bersattigter Lésung hergestellten Calci-
umphosphatschichten geben.
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