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In Vorversuchen zur Zementinjektion zeigte sich, dal eine exakte Einstellung der Zementkonsistenz tber
genau einzuhaltende Zeitpunkte fur Anmischung und Applikation aufgrund der veranderlichen
Umgebungseinfliisse wie Temperatur und Luftfeuchtigkeit auf die Polymerisationskinetik nicht méglich ist.
Daher wird zunachst (Kapitel eine physikalische Methode zur kontinuierlichen Erfassung der
dynamischen Zementviskositat vorgestellt, deren Verwendung definierte Verhaltnisse in den anschlieenden
Versuchen zur sekundéren Zementinjektion sicherstellt. Die kontinuierliche Rheologie ist geeignet, fir einen
bestimmten Knochenzement vergleichbare Viskositatszustdnde anzuzeigen und wird daher als Standard-
melmethode in Labor- und in vitro-Versuchen (Kapitel 6 und 7) eingesetzt.

Da Unterschiede im FlieBverhalten zwischen verschiedenen Zementsorten durch variierende visko-
elastischen Eigenschaften, durch eine veréanderte Frequenzabhéngigkeit oder durch divergierende Fliel3-
grenzen bedingt sein kénnen, wird eine Messung der moglichen Effekte mittels oszillierender Rheologie in

Kapitel p.2]Jvorgenommen.

5.1 Kontinuierliche Rheologie von Knochenzement

5.1.1 Material und Methode

Da in der Literatur keine Verfahren zur Messung von absoluten Viskositdten von Knochenzement
beschrieben sind, wurde im Rahmen der Arbeit im Dialog mit einem Zementherstellermund einem Hersteller
von Viskosimetermein MeRverfahren zur kontinuierlichen Erfassung der Zementkonsistenz entwickelt.

Die Messung von absoluten Viskositatswerten ist notwendig, um zumindest eine Uberschlagige Berechnung
der Druckverhéltnisse in den einzelnen Spaltabschnitten und somit eine strdomungstechnische Auslegung
des Systems Zement- und Saugkanalprothese (vgl. Kapitel 4) zu ermdéglichen.

Zur stetigen Scherung von Knochenzement wurden Searle-Rotationsviskosimeter (vgl. , bei denen
der FlieBwiderstand der Testsubstanz gegen eine vorgegebene Drehzahl gemessen wird, eingesetzt.

Aus Drehmoment, Drehzahl und Geometrie der MelReinrichtung kdénnen die dynamische Viskositat, Schub-
spannung und Schergeschwindigkeitsgefélle berechnet werden [.

Durch den Einsatz von verschiedenen MefReinrichtungen und Spaltweiten kann ein weiter Applikations-
bereich von sehr dunnfliissigen Substanzen, wie Ole oder Lacke, bis hin zu pastds-zéahen Produkten wie
Honig oder Cremes rheologisch erfal3t werden.

Die fortschreitende Aushartung von Knochenzement machte den Einsatz der EinwegmeReinrichtung gemaf
DIN E (konzipiert fir Harz-Harter-Systeme), bestehend aus einem zylindrischen Drehkdrper mit Kegelspitze
und einem ebenfalls zylindrischen EinwegmeRbecher, erforderlich. Der MeRRbecher aus Aluminium kann
zusammen mit der Probensubstanz entsorgt werden, wahrend der Drehkdrper aus Edelstahl aufgrund seiner
Form sehr leicht mit Aceton zu reinigen ist.

Die Verwendung des herkdmmlichen MeRsystems Haake SV-E fur hohe Viskositaten ist infolge der
korrespondierenden Spaltweite von s = 0,95 mm (Radienverhaltnis & = 1,0847) fiir Knochenzement nicht
angezeigt.

Durch die gute Warmeabfuhr tGber Drehkorper und Aluminiumbecher findet die Polymerisationsreaktion im
engen Spalt nur sehr verzdgert statt. Somit kann die Kinetik der Aushartereaktion der Knochenzemente in
der Spritzem(dspntze = 28 mm) nicht praxisnah erfal3t werden.

Daruber hinaus ist fur die auftretende Konsistenz der Knochenzemente innerhalb der Zementkanaltechnik
der MelRbereich des SV-E-Systems (bis n = 100 Pas) nicht ausreichend.

' Heraeus Kulzer GmbH, Wehrheim
18 Gebriider Haake GmbH, Karlsruhe
!9 Einmalzementspritze mit Schlauch GB 141, Aesculap AG & CO. KG, Tuttlingen
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5. Eigenschaften von Knochenzement

Daher wurde das Einwegmel3system insofern an die vorliegende Fragestellung — Zementverhalten in der
Spritze — angepaldt, als dal} der weite Becher des MV-E-Systems mit dem schlanken Drehkorper des SV-E-
Systems kombiniert wurde. Hieraus resultierte eine Spaltweite von s = 10,55 mm und man erhielt eine relativ
anwendungsbezogene Viskositatsinformation tber die Polymerisationskinetik der Zemente im Injektor bis in
den kPas-Bereich.

Fiur die Messung von Knochenzementen muf3 die Einschrdnkung gemacht werden, dal3 durch Bewegung
der aushartenden Substanz mechanische Energie zugefuhrt wird und, in gegenlaufigem Sinne, die
Kettenbildung des Monomers (Matrix) durch die Rotationsbewegung gestort wird. Innerhalb einer
MeReinstellung ist fiir eine einzelne Zementsorte dieser unbekannte systematische Fehler allerdings
konstant und konnte daher fir die durchzufiihrenden Injektionsversuche als unerheblich eingestuft und
toleriert werden.

In lé.hh—_':dj sollen die rheologischen GrundgréfRen der Scherbeanspruchung an einem einfachen Modell
veranschaulicht werden. Hierzu wird ein Volumenelement eines homogenen Mediums zwischen zwei
planparallelen Platten A und B betrachtet, um die GrélRen Schubspannung T, Scherung y und
Schergeschwindigkeit y zu definieren.

A

\6

Abb. 5-1: Nomenklatur zur Definition der GrundgréRen im Scherversuch [[L46]

Unter der Voraussetzung der Haftbedingung gelten fir die Anordnung in [Abb. 5-1, in der die untere Platte
(B) sich in Ruhe befindet, wahrend die obere (A) mit konstanter Geschwindigkeit u bewegt wird, die
folgenden Zusammenhéange:

Schubspannung: T= % (4)
Scherung: = dx =tand (5)
dy
s . _dy _u
Schergeschwindigkeit: V=rth (6)

Die dynamische Viskositat n ist somit definiert als Quotient aus Schubspannung und Schergeschwindigkeit.

ny) =W @)

Y

Durch Kombination von System MV-E und System SV-E der Fa. Haake entstehen mit einem Radien-
verhaltnis von 8 yv.gisve = 1,946 geometrische Verhéltnisse, die deutlich von den Berechnungen nach DIN
53019 (Grundlage dpn < 1,1) abweichen.
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5. Eigenschaften von Knochenzement

Diese Abweichung vom Normspalt ergibt ein entgegen dem Newton’schen Schubspannungsansatz nicht-
lineares Schergeschwindigkeitsgefalle y (

Spalt

Spalt

MeRbecher

Zylinder
Annahme nach Zylinder

Newton DIN-System

lineares Schergefélle

modifiziertes Me3system

MeRbecher MV-E/SV-E
NRY \ /

Abb. 5-2: Annahme fiir enge Spalte nach Newton (links) und Schergeschwindigkeitsgefalle fir modifiziertes
MeRsystem (rechts)

Um den gemessenen Drehmomenten absolute Viskositaten zuordnen zu kénnen, wurde fur das modifizierte
MeRsystem MV-E/SV-E anhand von Naherungsverfahren ein mittleres Schergeschwindigkeitsgefélle
berechnet und eine Anpassung des Scherfaktors G und des Formfaktors f@vorgenommen.

Fur ein Drehmoment M = 1 Nmm ergibt sich mit f = 220,2 m™ die Schubspannung T wie folgt:

.= MO _ 0001Nm (2202 m™
10 10

= 0,02202 %2 = 0,022 Pa 8)

Das Schergefalle y IRt sich mit dem Scherfaktor G = 0,18 min/s fiir eine Drehzahl von n = 2,5 min ~ wie
folgt berechnen:
._ G[h _018min/s25min~"
1000 1000

=0,00045 st 9)

Aus der Schubspannung t und dem Schergefélle y resultiert die dynamische Viskositat n als Absolutwert

nach der Gleichung von Newton fir M =1 Nmm.

= =" _=489Pas (10)

Zur Uberpriifung des theoretisch berechneten MeRsystems wurde ein Newton sches Normfluid (sehr z&hes
Silikonél) mit einer dynamischen Viskositéat von naps. = 46,4 Pas bei T = 20 °C eingesetzt. Dieses Normfluid
wurde im Rotationsviskosimeter auf T = 20 +/- 0,1 °C thermostatisiert und das sich einstellende Drehmoment
bei den Drehzahlen n; = 3,1 min ~ und bei n, = 1,9 min - aufgezeichnet.

Fir die absolute dynamische Viskositat des Normfluids von naps, = 46,4 Pas ergab die obere Drehzahl n; =
3,1 min ~* ein resultierendes Drehmoment von M, = 1,09 Nmm, wahrend fur die untere Drehzahl n, = 1,9 min
~ ein Drehmoment von M, = 0,67 Nmm gemessen werden konnte. Somit kann fir die vorliegende Drehzahl
Nz = 2,5 min  mit Navs. = 46,4 Pas das korrespondierende Drehmoment wie folgt bestimmt werden:

M;=0,5" (Ml + Mz) = 0,88 Nmm (11)

Dadurch besteht fur die durchgefuhrten rheometrischen Messungen von Knochenzementen der folgende
Zusammenhang zwischen Drehmoment M und absoluter dynamischer Viskosiét Naps.versuch-

% gcherfaktor G und Formfaktor f sind Herstellerangaben, die fiir ein spezifisches MeRsystem numerisch bestimmt werden.
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5. Eigenschaften von Knochenzement

Naps. (M 46,4Pas ANmm
= = =525 Pas 12
r]Abs..Versuch M3 0,88 Nmm ( )
Die Diskrepanz zwischen naherungsweiser theoretischer Berechnung mit Napstheoie = 48,9 Pas und
definierter Messung mit Naps.versuch = 52,5 Pas darf mit einer Abweichung von 6,8 % als gering bezeichnet
werden. Zur Skalierung der nachfolgend aufgezeichneten Viskositatskurven wurden die experimentell
bestimmten Zusammenhange (M = 1 Nmm entspricht Naps.versueh = 52,5 Pas) herangezogen.

5.1.1.1 Ermittlung eines geeigneten Zements flr sekundare Injektionstechniken

Um einen geeigneten Zement fir die sekundéren Injektionstechniken zu finden und die Viskositatsbereiche
von einzelnen Zementen bei verschiedenen Komponententemperaturen (Vorkiihlung) abschéatzen zu
kénnen, wurde im Labor bei Fa. Heraeus Kulzer die Polymerisationskinetik einiger interessanter
Knochenzemente erfal3t und zudem der EinfluB von verschiedenen Chargen und die Korrelation mit der
klassischen Charakterisierung nach ISO 5833 (,doctors finger*) Uberprift.

Im Mittelpunkt stand dabeiydie Frage, ob der niedrigviskose Zement Osteopal~— bei Raumtemperatur oder
hochviskoser Palacos R el verschiedenen stuien der vorkuhlung zur gezielten Einstellung temporérer
niedrigviskoser Eigenschaften fur die Zementkanalprothese zum Einsatz kommen sollte.

Einstellungen am Viskosimeter

Aufgrund des modifizierten Mel3systems wurden am Viskosimeter Haake VT 500 bei einer Drehzahl von n =
2,5 min™" lediglich Drehmomente als Rohdaten aufgezeichnet, die dann Uber das MeRdatenerfassungs-
system durch Berucksichtigung von Formfaktor und Scherfaktor (Skalierung: 1 V = 9,81 Nmm = 515,03 Pas)
in die dynamische Viskositat konvertiert wurden. Somit stand bei einem maximalen Drehmoment von 20,0
Nmm ein Mel3bereich von 0 bis 1050 Pas zur Verfligung.

Die obere Kante des Rotationskorpers DIN SV-E (siehe wurde ca. 15 mm mit Zement Uberdeckt,
ohne dal3 daraus ein mefRbarer Einflu der Drehachse auf die Schubspannung des Systems resultierte.

V = konst.
M a
I b
MeRbecher
'S
R
R, Rotationskdrper

Abb. 5-3: Schematische Darstellung der Verhaltnisse im modifizierten Mel3system

Der verwendete TemperatursensorEI (Ni-Cr-Ni) besitzt eine Tg9 —Zeit von 0,25 s, wodurch dieser Sensor
nach 0,25 Sekunden bereits 99% der realen Mediumstemperatur detektiert und somit nahezu in Echtzeit
dem Temperaturanstieg in der Zementmasse (Skalierung: 1 V = 10 °C) folgen konnte. Der Sensor wurde
vorab so fixiert, dal} die Sensorspitze mit einem Abstand zur Drehachse von a = 10 mm und einer
Eintauchtiefe b = 10 mm in den Uberfillten Bereich der Zementmasse hineinreichte. Die reproduzierbare

% Heraeus Kulzer GmbH, Wehrheim
2 KMTSS — 032 G — 3%, 304 Stainless Steel sheath, Newport Omega Engineering, Inc. Stamford, USA
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5. Eigenschaften von Knochenzement

Sensorposition war notwendig, um bei inhomogener Temperaturverteilung in dem vorliegenden exothermen
Volumenmodell vergleichbare Mel3daten zu erhalten und aufl’erdem die Zementstromung im MefRspalt
zwischen Drehkérper und MeRRbecher nicht zu storen.

Anmischvorgang

Die Versuche wurden in einem klimatisierten Labor bei T = 23 +/- 1 °C und 50 % +/- 5 % relativer Feuchte
durchgefiinrt. Das exakt abgewogene und zuvor eingeschweil3te Polymerpulver, die Ampulle mit dem
Monomer und der zugehorige Aluminiumbecher MV-E mit Metallspatel wurden Uber 24 h unter der in
angegebenen konstanten Temperatur T (+/- 1°C) vorkonditioniert.

Zum Mischen wurde in den Becher 30 ml Flissigkeit vorgelegt und anschlieBend 60 g Pulver hinzugegeben.
Wenn das Pulver vollstéandig eingefullt war, wurde die Zeitschiene gestartet und die Komponenten wurden
anschlieend 25 s unter kreisférmigen Bewegungen des Spatels mit einer Frequenz von ca. 1 Hz gemischt.
Anschliel3end wurde der Becher mit der Zementmasse in das Viskosimeter eingesetzt und die Rotations-
bewegung des Drehkdrpers bei 45 s gestartet. 60 Sekunden nach dem Zusammenflugen der Zement-
komponenten erfolgte der Start der Viskositatsmessung im MeRRdatenerfassungssystem. Das Erreichen des
maximalen Drehmoments des Rheometers bei 1050 Pas stellte das Ende des MeRvorgangs dar.

Tab. 5-1: Ubersicht iiber die durchgefiihrten Versuche und eingesetzten Knochenzemente

Versuchsbezeichnung Zement Komponententemp. VIEE&Z‘:?:ZE;:ES;LZ:””g
Ku 1/1-4 Osteopal” Ch.: 8804 T=+23°C mittel
Ku 2/1-3 Osteopal” Ch.: 8866 T=+23°C schnell aushartend
Ku 3/1-3 Osteopal” Ch.: 8840 T=+23°C mittel
Ku 4/1-4 Palacos R" Ch.: 8892 T=-18°C mittel
Ku 5/1-3 Palacos R" Ch.: 8872 T=-18°C schnell aushartend
Ku 6/1-3 Osteopal” Ch.: 8773 T=+23°C langsam aushéartend
Ku 7/1-4 Palacos R” Ch.: 8892 T=+4°C mittel
Ku 8/1-4 Palacos R_Ch.: 8872 T=+4°C schnell aushartend
Ku 9/1-3 Osteopal” Ch.: 8847 T=+23°C mittel

5.1.1.2 Anwendungsnahe Viskositdtsmessungen

Um eine Information Uber den Einflu3 der Zementart auf den Injektionsvorgang zu bekommen, sollte in den
Laborversuchen zur Zementkanaltechnik (siehe Kapitel 6) ein alternativ zusammengesetzter Knochen-
zement zur Anwendung gelangen. Aus dem grof3en Spektrum von unterschiedlichsten Zementsorten wurde
mit Cemex System Gun A. V."“ein zwar ebenfalls niedrigviskoser Knochenzement ausgewéhlt, der aber im
Hinblick auf Anmischvorgang, KorngréRenverteilung, Art, Funktion und Beimengung des Réntgenkontrast-
mittels und durch ein Monomer-Polymer-Verhaltnis von ca. 1 : 3 vollstandig andere Eigenschaften und
Konsistenz aufweist. Aul3erdem wurde im Rahmen der anwendungsorientierten Viskositdtsmessungen
(stetige Scherung) der EinfluR der Komponenten- und Umgebungstemperatur und die Auswirkung von
unterschiedlichen Drehzahlen auf die Polymerisationsreaktion untersucht.

MeRmethodik

Eingesetzt wurde ein Rotationsviskosimeter Haake™ RV 2 in Kombination mit dem MeRaufnehmer MK 500,
welcher ein maximales Drehmoment von 49 Nmm ermdéglichte.

2 Der Zement Osteopal® Ch.: 8847 wird fiir alle nachfolgenden Versuche zur Rheologie, Injektion im Labor und am Praparat eingesetzt.
* Tecres SpA, Sommacampagna VR, Italien
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5. Eigenschaften von Knochenzement

Durch Vorversuche zur sekundaren Zementapplikation konnte der maf3gebliche Bereich der Viskositat auf
0 bis 500 Pas eingegrenzt werden. Um fur den niedrigviskosen Anfangsbereich der Polymerisation eine
héhere Aufldsung zu erreichen, wurde die Drehzahl npes; = 16,0 min - gewahlt, womit entsprechend der
Geratespezifikation und gemal Gleichung (12) 1 Nmm = 8,20 Pas entspricht. Zur Einschétzung des
Einflusses der Rotationsbewegung wurden vergleichende Messungen bei Npes, = 4,0 min 1 mit 1L Nmm =
32,81 Pas durchgefihrt.

Einteilung der durchgefiihrten Versuche

Die Knochenzemente und das MeRsystem wurden auf die in Tab. 5-2|und Tab. 5-3] angegebenen
Temperaturen in einem Klimaraum mit 50 % +/- 5 % relativer Feuchte grundsétzlich 16 h vor der Messung
vorkonditioniert.

Tab. 5-2: Ubersicht tiber die Versuche zur Temperatursensitivitat und zum DrehzahleinfluR

Versuchsbezeichnung Zement Komponententemp. Drehzahl
Aes 1/1-3 . +20°C
Aes 2/1-3 Osteopal~ Ch. 8847 +23°C »
Npes1 = 16,0 min ~
Aes 3/1-3 +20°C
Aes 4/1-3 Cemex System” 1850598 +23°C
Aes 5/1-4 Naesz = 16,0 min ™
Osteopal” Ch. 8847 _ 1
Aes 6/1-4 Naes2 = 4,0 min
+21°C
Aes 7/1-4 Naes1 = 16,0 min ™
Aes 8/1-4 Cemex System" 1850598 ey = 4.0 min
es2 — ]

Tab. 5-3: Ubersicht tiber die Versuche zum EinfluR von Komponenten- und Umgebungstemperatur

Versuchsbezeichnung Zement 5;22;::;;?25; Drehzahl
Osteo 1/1-4 +17 °C
Osteo 2/1-4 +19°C
Osteo 3/1-4 OsteopalD Ch. 8847 +21°C Npest = 16,0 min -
Osteo 4/1-4 +23°C
Osteo 5/1-4 +25°C
Cem 1/1-4 +17 °C
Cem 2/1-4 +19°C
Cem 3/1-4 Cemex System” 1850598 +21°C Naest = 16,0 min ™
Cem 4/1-4 +23°C
Cem 5/14 +25°C

Anmischvorgang

Die Anmischung von Osteopal” erfolgte analog der Prozedur, die bei den Messungen beim Hersteller (siehe

Abschnitt verwendet wurde.

Cemex System Gun A. V." ist hingegen ein Kartuschenzement. Das Monomer ist in einer Phiole innerhalb
der Kolbenstange untergebracht, wahrend sich das Polymer in der zylindrischen Kartusche befindet (siehe
Abb. 5-4). Die Reaktion wird in Gang gesetzt, indem in vertikaler Position ein StéRel eingedriickt wird
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(Fig. 1), der zur Zerstérung der Glasampulle fihrt und ein Einstrétmen des Monomers Uber
DurchlaB6ffnungen im Kolben in den Wirkraum ermdglicht. Dies wird durch axiale Bewegungen der
Kolbenstange (Fig. 2) mit dem Resultat einer intermittierenden Saug- und Kompressionswirkung unterstitzt
(Dauer 30%).

Abb. 5-4: Schematische Darstellung der Kartusche (Schnitt) und des Mischvorgangs [[L47]

Anschlieend wird 1 Minute lang durch Klopfbewegungen gegen den Handballen und schrittweises Drehen
der Kartusche (Fig. 3 und Fig. 4) der Knochenzement gemischt. Nach 2' erfolgte die Einbringung des
Zements in den Einwegbecher, der Viskosimeter wurde bei 2 15" gestartet und die Aufzeichnung des
MeRdatenerfassungssystems begann bei 2 30*.

5.1.2 Ergebnisse und Diskussion

Die physikalisch fundierten MelRverfahren zur kontinuierlichen Rheologie von Knochenzement werden
angewandt, da die Vorversuche belegt haben, dal3 die konventionellen auf Zeit- oder Temperaturmessung
aufbauenden Methoden keine hinreichende Genauigkeit aufweisen und starken Schwankungen unterworfen
sind. Die nachfolgenden Diagramme (siehe |[Abb. 5-§ bis |Abb. 5-10) weisen die Unzulanglichkeit der
herkdmmlichen Mel3verfahren anhand einiger Beispiele nach.

5.1.2.1 Kontrolle des Ausharteverlaufes mittels Zeitmessung

In sind die Viskositatsanderungen von fiinf verschiedenen Chargen Osteopal” {iber der MeRzeit
dargestellt. Das Ausharteverhalten der Zemente wurde zuvor anhand der Norm (ISO 5833) Uber die
Bestimmung von Klebefreiheit und Faltenbildung charakterisiert, wobei die Bezeichnung ,schnell aus-
hartend, langsam aushartend bzw. mittel* die ungefdhre Lage der einzelnen Charge im zulassigen
Schwankungsbereich wiedergibt.

Das Diagramm zeigt sehr deutlich, dal3 selbst im klimatisierten Labor unter Vorkonditionierung der Zemente
Uber 24 h eine Charakterisierung des Aushartezustands mittels Zeitmessung vollkommen unzuverlassig ist.
Betrachtet man beispielsweise die Konsistenz der Zemente 2 Minuten nach dem Zusammenfiigen der
Komponenten, so ergibt sich eine Variabilitit um den Faktor 18. Im weiteren Verlauf der progressiven
Aushéartereaktion homogenisiert sich das Feld etwas, wobei bei Durchschreiten der 500-Pas-Linie von dem
schnellanziehenden Zement Osteopal” 8866 gegeniiber der moderaten Reaktion von Osteopal” 8773
(langsam aushértend) immer noch ein Unterschied um den Faktor 5,7 besteht.

Diese hohe Varianz zwischen Zementproben aus unterschiedlichen Chargen, die jedoch alle die Norm
erfullen, ist im Herstellungsverfahren begriindet und daher nur relativ aufwendig zu reduzieren.

Die Ausharteeigenschaften einer Zementcharge werden in einem Mischproze3 mit intermittierender
Eigenschaftsprifung durch Variation der KorngroRenverteilung, geringfiigiger Anderung des
Anquellerverhdltnisses und Zugabe von Co-Polymerisaten eingestellt und auf die relativ weit gesteckten
Normvorgaben abgestimmt.
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Abb. 5-5: Viskositatsfunktion von Osteopal” in Abhangigkeit von der Charge

In [Abb. 5-6 ist die Polymerisationskinetik von Osteopal” innerhalb einer Charge mit mittlerer
Reaktionsgeschwindigkeit (8804 mittel) wiedergegeben.
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Abb. 5-6: Aushartereaktion innerhalb einer Zementcharge mit Kennzeichnung mittel

Obwohl eine Charge immer aus demselben Mischverfahren entstammt, zeigt das vorliegende Diagramm,
wie hoch die Variabilitat des Viskositatsverlaufes Uber der Zeit bereits innerhalb einer Zementcharge ist.
Zwei Minuten nach dem Beginn des Mischvorgangs besteht ein Unterschied hinsichtlich der Konsistenz mit
Faktor 13,1, wahrend mit Erreichen der 1000-Pas-Grenze der zuriickhaltendste Zementansatz erst bei 202
Pas (Faktor 4,9) angelangt ist.

Diese Streuungen in einer Zementcharge (entspricht einer einzigen Beschickung des Mischers) missen mit
Inhomogenitaten in der Beimischnung des Katalysators der Perlpolymerkomponente begrindet werden, da
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es aufgrund der ungunstigen Partikelkonfiguration des Dibenzoylperoxid nicht gelingt, den Aktivator in
homogener Form in der Perlpolymerkomponente zu verteilen.

Die in dargestellten Ergebnisse machen deutlich, daR in Studien, in denen die Konsistenz des
Zements von maRgeblicher Bedeutung fir das Resultat ist, eine Vorgehensweise nach Herstellerangaben
unter Uberwachung der Komponenten- und Umgebungstemperatur mit Bezug des Hartefortschritts auf die
MelRzeit reproduzierbare Mel3ergebnisse von vornherein ausschlief3t.

Daher wird in allen Versuchen zur Entwicklung der Zementkanaltechnik die Konsistenz der eingesetzten
Knochenzemente kontinuierlich erfaldt und die Injektion automatisch bei zuvor festgelegten diskreten
Punkten des Viskositatsverlaufes gestartet.

Um dennoch die Einflisse des Zementverhaltens auf die systematische Parametervariation so weit wie
méglich zu minimieren, wird die Charge 8847 des Zementes Osteopal”, die in ihren Eigenschaften mit
.mittel* charakterisiert ist, in allen nachfolgenden Versuchen eingesetzt.

In [Abb. 5-6]ist ein weiterer Aspekt der schwierigen Handhabung der Knochenzemente in Form von starken
Konsistenzanderungen innerhalb der ersten Minuten nach Mischbeginn gut ersichtlich. Osteopal” weist bei
Raumtemperatur unmittelbar nach Ende des Mischvorgangs eine dynamische Viskositat von 1 Pas auf. Fir
eine Zunahme der Viskositat von 10 auf 1000 Pas (Faktor 100!) benétigt die Zementmasse lediglich einen
Zeitraum von 1 bis 1,5 Minuten.

Im denkbaren Verarbeitungsbereich fir Injektionsverfahren @ndert sich daher die Zementviskositat infolge
der starken Progression der Aushértereaktion von Sekunde zu Sekunde.

5.1.2.2 Kontrolle des Ausharteverlaufs mittels Temperaturmessung

In Anlehnung an die Norm ISO 5833 existieren verschiedene Verfahren, die sich zur Charakterisierung des
Hartezustandes die exotherme Polymerisationsreaktion der Knochenzemente durch Messungen des
Temperaturanstiegs in der Zementmasse zunutze machen. Fir den klassischen Anwendungsfall der
hochzah-teigartigen Zementeigenschaften zur manuellen Applikation (Knieprothetik und Acetabulumersatz),
definiert durch den Bereich von der Klebefreiheit bis zur Faltenbildung (ca. 210° - 10° Pas), sind diese
Methoden infolge des ziigigen Temperaturanstiegs durchaus im Stande verniunftige Ergebnisse zu liefern.

Um zu dberprifen, ob auch im Anfangsbereich (bis Tzmn = 30 °C), der durch einen moderaten
Temperaturanstieg gekennzeichnet ist, eine hinreichende Korrelation besteht, ist in [Abb. 5-7] die Viskositét

gegeniber der MelRzeit, in Abb. 5-8| iber dem absoluten Temperaturanstieg und in |JAbb. 5-9| Gber der
relativen Temperaturdnderung der Zementmasse anhand von drei Messungen dargestellt.
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Abb. 5-7: Darstellung des Viskositatsverlaufes gegeniber der Mel3zeit t
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Abb. 5-9: Auftragung der Viskositatsanderung in Korrelation zur relativen Temperaturerhéhung AT

Berechnet man unter der Annahme einer t-Verteilung nach Student [[L48] fir den in Abb. 5-7]dargestellten
Viskositatsbereich in Schritten von 5 Sekunden den Vertrauensbereich (P = 0,95) fur den arithmetischen
Mittelwert, so ergibt sich fiir die Versuche ein mittleres Vertrauensintervall von m,(t) = 110,6 % (91,7 — 184,6)
[138]. Fur den Bezug auf die Temperatur der Zementmasse (Schrittweite 0,25 °C) berechnet sich der
mittlere Vertrauensbereich fir ein Signifikanzniveau von 3 = 0,05 zu my(T) = 79,5 % (29,7-185,9).

Korreliert man hingegen die relative Temperaturerhhung der Zementprobe mit einer Schrittweite von
0,25 °C, so ergibt sich fur den zugrundeliegenden Abschnitt ein mittleres Vertrauensintervall von m,(AT) =
51,1 % (19,4 — 115,9 %).
Durch den Einsatz einer Temperaturmessung laRt sich der Vertrauensbereich im Vergleich zur reinen
Zeitmessung eingrenzen, dennoch wird durch die verbleibende hohe Streubreite selbst unter konstanter
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Komponenten- und Umgebungstemperatur offensichtlich, daf fir die modernen Zementinjektionstechniken
mit niedrig- bis mittelviskoser Zementkonsistenz keine nutzbare Korrelation zwischenTemperaturanstieg und
Zementeigenschaften besteht.

Bei Betrachtung des Verlaufs der Vertrauensintervalle (t, T, AT) in Abhé&ngigkeit vom Fortschritt des
Polymerisationszustands in kann durch die starke Degression der Intervalle fiir die temperatur-
korrelierten Kurven zumindest eine tendenzielle Eignung des Verfahrens im hochzahen Zementbereich
vermutet werden.
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Abb. 5-10: Verlauf der prozentualen Vertrauensintervalle in Korrespondenz zum Aushartezustand

Eine weitergehende Verfolgung der Polymerisationsreaktion war mit dem vorliegenden Mef3system infolge
einer MelRbereichsuberschreitung nicht maglich.

5.1.2.3 Vergleich der Viskosititsanderung von Palacos R® und Osteopal®

In ist der Anstieg der Viskositatsfunktion von Osteopal” im Vergleich zu Palacos R” in zwei
verschiedenen Zustéanden der Vorkiihlung dargestellt.

Analysiert man unter dem Kriterium der Auswahl eines geeigneten Zementes fir die Injektionstechniken den
Anfangsbereich der Reaktion bis zu einer Viskositdt von 200 Pas, so fallt auf, daR fir Palacos R” (+4°C)
lediglich 35 Sekunden nach dem vollstandigen Verbringen der Zementmasse in die Spritze als Zeitraum fir
einen méglichen Injektionsbeginn zur Verfiigung stehen, wahrend fiir Osteopal” bei T = 23 °C mit ca. 100s
ungeféhr die dreifache Zeitspanne nutzbar ist.

Nach AbschluR dieser Verarbeitungsphase zeigt Osteopal” (+23°C) hingegen einen steileren Anstieg der
Polymerisationsreaktion als Palacos R” (+4°C).

Dies deutet auf die Einhaltung der Norm (ISO 5833) bei der Messung der Aushartereaktion hin, wonach
Palacos R" (+4°C) eine mittlere Dauer der Aushartung von 16 — 17 Minuten aufweist, wohingegen Osteopal”
bereits nach 10 Minuten die maximale Temperatur erreicht hat und ausgehartet ist.
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Abb. 5-11: Vergleichende Darstellung des Viskositatsverlaufs von Osteopal” und Palacos R” (+4, =18 °C)

Die zunachst fir die Zementkanaltechnik angestrebte Verwendung von Palacos R" (+4°C) muR daher unter
den Aspekten Verarbeitungsfenster, Sicherheit der exakten Vorkihlung und Dauer der Aushértereaktion
verworfen werden.

Der angedachte Einsatz von Palacos R” mit einer Komponententemperatur von —18 °C wiirde im Vergleich
zu Osteopal” eine Verlangerung des niedrigviskosen Anfangsbereichs um nahezu Faktor 2 bedeuten. Eine
Dauer der Aushartereaktion von t > 30 min (flache Progression) schlief3t diese Kombination firr die klinische
Anwendung jedoch aus.

5.1.2.4 Vergleich der Polymerisationskinetik von Osteopal® und Cemex System®

Um fur die Laborversuche, zur Variation der Zementart, einen zwar ebenfalls niedrigviskosen aber trotzdem
bezilglich des Eigenschaftsspektrums stark gegensatzlichen Vertreter zu testen, sollte der Zement Cemex
System" alternativ zum Einsatz kommen. Die infolge KorngroRenspektrum, Bariumsulfat als verwendetes
Rontgenkontrastmittel, Polymer-Monomer-Verhéltnis von nahezu 3 zu 1 differierende Struktur und der
abweichende Mischvorgang wurden bereits in .1.1.2] ausfihrlich beschrieben. An dieser Stelle sollen die
Auswirkungen im Hinblick auf die Viskositatseigenschaften untersucht werden.

Hierzu ist in die Anderung der Zementkonsistenz in Abhangigkeit von der Komponenten- und
Umgebungstemperatur dargestellt.

Die deutlich héhere Sensitivitit von Cemex System"” im Hinblick auf die Komponenten- und
Umgebungstemperatur resultiert hauptsachlich aus der drastischen Verminderung des Monomeranteils um
annahernd 33 %. Neben einer gréReren Variabilitat unter klinikrelevanten Bedingungen beinhaltet zudem der
ziigige Anstieg der Zementzéhigkeit oberhalb von 23 °C fir Cemex System” eine eingeschrankte
Méoglichkeit der breiten Injektionsanwendung. Neben der erhdhten Temperaturabhéngigkeit zeigt Cemex
System" auch eine starkere Veranderung der Steigungstangente des Viskositatsverlaufs mit einer Abnahme
der Progression im niedrigeren Temperaturbereich.
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Abb. 5-12: Vergleich der Temperatursensitivitat von Cemex System” und Osteopal” (Tkomp.= 20/23 °C)

In [Abb. 5-13 sind die Viskositatskurven von Osteopal® fir Komponenten- und Umgebungstemperaturen von
17 bis 25 °C aufgezeichnet.
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Abb. 5-13: Aushartereaktion in Abhéngigkeit von der Temperatur fiir Osteopal” und Cemex System” - Die
17 °C-Kurve von Cemex System" beinhaltet zwischen den Punkten P1 und P2 eine leichte Degression

Der Verlauf der Viskositatkurven in Schritten von 2 °C zeigt die hohe Abhangigkeit der Polymerisations-
reaktion von der Temperatur und macht deutlich, wie schwierig es fir konventionelle OP-Techniken ist,
dieses pastdse Material reproduzierbar einzusetzen.

Fur Osteopal” (dunkelgraue Kurven) startet die Reaktion grundsatzlich unterhalb von 5 Pas und die
Steigungstangente zeigt eine moderate Abnahme mit jeder Lagertemperaturstufe von 25 bis 17 °C.
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Daher verkirzt sich zwar der Zeitpunkt des Reaktionsstarts von Stufe zu Stufe erheblich, dennoch bleibt das
strukturelle Zementverhalten annahernd konstant.

Analysiert man nun die Charakteristik der Polymerisationsreaktion von Cemex System” in den beiden
Temperaturstufen 17 und 25 °C (hellgraue Kurven), so fallt auf, daf3 die Progression der Viskositatskurve bei
17 °C einen sichtbar flacheren Verlauf annimmt. Zudem zeigt die 17 °C-Kurve am Beginn sogar eine
signifikante Abnahme der Viskositat (Degression zwischen Punkt P1 und P2 in Abb. 5-13], bevor die Kurve
in den Anstiegsbereich tbergeht.

Dieses Phéanomen wird dadurch hervorgerufen, dall die sogenannte ,Softeischarakteristik” des
Mischvorgangs bei 17 °C erst eine Minute nach Beginn der Messung (3'30“ nach dem Zusammenfiigen der
Komponenten) vollkommen abklingt. Die ,Softeisbildung” behindert als Folge mangelnder Benetzung einen
homogenen Mischvorgang lber einen langeren Zeitraum und damit ist eine der Ursachen mdglicher Luft-
einschliisse in der Zementmasse. Infolge dieses Effektes diirfen die analog zu Cemex System"” aufgebauten
Zemente keinesfalls vorgekihlt werden, da keine verniinftige Handhabung mehr gewéhrleistet ist.

Die Viskositatskurve fiir 25 °C zeigt, daR sich die Zementmasse bei Cemex System"” aufgrund der erhhten
Temperatursensitivitat (vgl. bei hohen Temperaturen bereits vor einer moglichen Applikation im
Anstiegsbereich (Startviskositat ca. 75 Pas) befindet. Im Ergebnis zeigt Cemex System"” fiir Temperaturen
ab 25 °C unmittelbar eine zahe Konsistenz, wodurch die denkbare Applikationsphase wesentlich verkiirzt
und der unproblematische Einsatz fiir die Injektionstechniken fraglich wird.

5.1.2.5 Abhangigkeit der Polymerisation von der Schergeschwindigkeit

Mit den Experten der Fa. Kulzer wurde die Frage, inwieweit die Scherwirkung durch die Rotationsbewegung
des Drehkorpers SV-E einen Einflu auf den Polymerisationsverlauf der Knochenzemente hat, kontrovers
diskutiert (vgl. Bbb. 5-14). Zumindest naheliegend war die Hypothese, daR mit zunehmender
Drehgeschwindigkeit die Energiezufuhr in die Zementmasse ebenfalls ansteigt und folglich im Sinne einer
zusatzlichen Aktivierungsenergie die exotherme Aushértereaktion beschleunigt wird.
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Abb. 5-14: Einflu3 der Schergeschwindigkeit auf die Aushartereaktion (T = 21 °C)

Aus ist fur beide Zemente ersichtlich, da eine Erhohung der Schergeschwindigkeit um den
Faktor 4 einen hemmenden Einflul} auf die Reaktion der Zementaushértung ausubt und der Viskositats-
anstieg verlangsamt wird. Dieser zundchst ungewdhnliche Effekt kann mit einer starkeren Stérung der
Kettenbildung infolge von Teilchenverschiebungen erklart werden und auf3ert sich auch in einer moderateren
Progression der Zementviskositat (flachere Steigungstangente fiir n = 16).
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5.2 Oszillierende Rheologie von Knochenzement

Die kontinuierliche Rheologie von Knochenzement mittels Rotationsviskosimeter ist hervorragend geeignet,
fur eine einzelne Zementart reproduzierbare Verhéaltnisse bei der Polymerisation fir standardisierte Labor-
oder Praparatversuche zu schaffen.

Aufgrund der komplexen nicht-Newton’schen FlieBeigenschaften von Knochenzement, die wiederum
erheblich von Zusammensetzung und Struktur der Zementkomponenten abhéangig sind, ist die dynamische
Viskositdtsmessung jedoch absolut nicht hinreichend, um das Stromungsverhalten unterschiedlicher
Zementarten miteinander zu vergleichen. Daher wurden Versuche zur oszillierenden Beanspruchung von
Knochenzement durchgefuihrt, um eine Antwort auf die Frage zu erhalten, weshalb der Zement Cemex
System® bei identischer dynamischer Viskositat (stetige Scherung) gegeniiber Osteopal® signifikant hohere
intramedullare Druckniveaus unter konstanten geometrischen Randbedingungen generiert (vgl. Abschnitt
6.2.2.3).

5.2.1 Material und Methode

Knochenzemente kénnen vom rheologischen Standpunkt in erster Naherung als Fest-Flissig-Gemische
(Suspensionen) angesehen werden. Sie bestehen aus einer Matrixflissigkeit, dem Monomer, und darin
dispergierten, nahezu undeformierbaren Feststoffpartikeln (Perlpolymer und Réntgenkontrastmittel) und
kénnen mit gefiillten Polymerschmelzen oder Silikonél-Modell-Suspensionen verglichen werden.

Die Monomerflissigkeit stellt dabei die kontinuierliche, die Fllstoffe die disperse Phase dar [.

Das rheologische Verhalten von Suspensionen unterscheidet sich deutlich von dem der reinen Flussigkeit.
Die FlieRBeigenschaften dieser Suspensionen hangen von dem FlieRverhalten der Flissigkeit, den
Eigenschaften sowie der Konzentration des Fullstoffes (Monomer-Polymer-Verhéltnis) und dem Verhéltnis
von hydrodynamischen zu Teilchen-Teilchen-Wechselwirkungen ab. Die wichtigsten EinfluRfaktoren des
Fullstoffes sind die Partikelgrof3e, das Spektrum der KorngrofRenverteilung, die Form und Oberflachen-
struktur von Perlpolymer und Réntgenkontrastmittel sowie die Benetzungseigenschaften [.

Da Knochenzemente als Fullstoffsysteme eine Abhangigkeit der Viskositatsfunktion von der Scher-
geschwindigkeit zeigen und wahrend der Zementinjektion ein breites Spektrum von Strémungs-
geschwindigkeiten durchschritten wird, soll mit Hilfe einer oszillierenden Mefeinrichtung das Ausmall der
Frequenzabhangigkeit ermittelt werden.

Gleichzeitig sind die Knochenzemente durch ein ausgepragt viskoelastisches Verhalten gekennzeichnet, da
durch die fortschreitende Kettenbildung wahrend der Polymerisationsreaktion die elastische Komponente
stetig zunimmt, wobei die viskosen FlieReigenschaften kontinuierlich abnehmen. Eine zeitlich begrenzte
Krafteinwirkung fiihrt daher im Knochenzement zu elastischen Riickstellungen, so dafl} das Penetrations-
verhalten abhangig vom Zementzustand ist. Unterschiede in den viskoelastischen Eigenschaften der
Zemente kdnnen ebenfalls durch den Einsatz oszillierender Scherung detektiert werden.

Infolge der Uberlagerten progressiven Aushartereaktion kdnnen konstante Verhéltnisse immer nur fur einen
diskreten Punkt innerhalb eines unendlich kleinen Zeitintervalls gelten, da die Matrixflissigkeit
(Methylmetacrylat) durch die Kettenbildung wahrend der Polymerisation standigen Veranderungen
unterworfen ist und somit eine stark diskontinuierliche Phase darstellt.

Da die Mel3zeiten zur Erfassung einzelner rheologischer Gréf3en im Sekunden- bis Minutenbereich
angesiedelt sind und zudem noch komplexe Benetzungsphdnomene (Anquellverhalten von Polymer und
Matrix) superponiert sind, ist eine exakte Erfassung der FlieReigenschaften von Knochenzement mit den zur
Verfligung stehenden technischen Méglichkeiten nur eingeschrankt méglich.

Aus diesem Grund dienen diese Messungen lediglich zur Abschatzung einiger theoretischer Ansatze. Die
qualitative Priifung der Zusammenhange einzelner Faktoren ist méglich.

Fir oszillierende Messungen stehen prinzipiell zwei Torsionsrheometer (deren Aufbau schematisch in @
B-15]dargestellt ist), das Kegel-Platte- und das Platte-Platte-Rheometer, zur Verfiigung.

51



5. Eigenschaften von Knochenzement

h(r)

25 P

Abb. 5-15: Prinzip des Kegel-Platte- (links) und des Platte-Platte-Rheometers (rechts) [

Der groRe Vorteil des Kegel-Platte-Rheometers liegt in der im ganzen Scherspalt konstanten Scher-
geschwindigkeit, die vom Radius r unabhéngig ist und somit keine Korrekturverfahren notwendig macht.

Der Abstand zwischen Kegelspitze und Platte sollte mindestens den dreifachen Teilchendurchmesser
betragen. Bedingt durch das physikalische MeR3prinzip ist der maximale Abstand zwischen Kegelspitze und
Platte jedoch auf 150 um limitiert und daher fir den Einsatz bei Knochenzement (Korngréf3enspektrum 1 —
125 pm) zu klein.

Beim Platte-Platte-Rheometer kann durch den Einsatz einer zweiten ebenen Platte ein planparalleler Spalt
von einigen Millimeter Hohe ausgeflihrt werden. Allerdings ist bei dieser Anordnung die Scher-
geschwindigkeit y vom Ort im Scherspalt abhéngig. Die Winkelgeschwindigkeit im Scherspalt w(h) nimmt mit

der Hohe zu [m:

wh)=Q D:— (13)

wobei Q die Winkelgeschwindigkeit der Platte, h die Scherspalth6he und H die Spaltweite beim Platte-Platte-
Rheometer bedeuten. Die Umfangsgeschwindigkeit w, ist neben der H6he auch noch vom Radius r
abhangig:

w,(r,h) =r @ D:— (14)

Die Schergeschwindigkeit y berechnet sich somit zu [171'_6]':
. _dw,(r,h) _
LT
Die Schergeschwindigkeit y nimmt mit dem Radius r linear zu und erreicht den Maximalwert am Plattenrand.
Diese Abhangigkeit der Schergeschwindigkeit y (r,H) vom Ort erschwert die Auswertung von Messungen
von nicht-Newton’schen Fluiden und macht aufwendige Korrekturen notwendig.

r[Q
o )

Fir alle nachfolgenden Versuche wurde durchgangig ein Torsionsrheometer (Haake RheoStress 100/50) mit
der Platte-Platte-MefReinrichtung PP 35 und einer Hohe des Scherspalts von H = 500 pm, welche dem 3- bis
4-fachen maximalen Partikeldurchmesser dr,. €ntspricht, eingesetzt.

Bei der Schwingungsrheologie wird der Knochenzement durch eine sinusformige Deformation y(t) mit der
Amplitude ¥ und der Kreisfrequenz w = 27if beansprucht. Die Schergeschwindigkeit y(t)als Ableitung der
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Deformation y(t) nach der Zeit, schwingt mit der gleichen Frequenz wie die Deformation bei einer Phasen-
verschiebung um den Winkel +1t/2.

y(t) = ¥ sin(at) (16)

y(t) = wytos(wt) = wyBin(wt + 11/ 2) (17)

Knochenzement als viskoelastischer Stoff liefert als MeRRantwort auf eine oszillatorische Scherbean-
spruchung einen sinusférmigen Schubspannungsverlauf t(t), der gegenuber der Deformation y(t) um den

Winkel & phasenverschoben ist (siehe |Abb. 5-16).

T(t) = T ®in(wt + 5) (18)

Schubspannungsverlauf

Deformation

Abb. 5-16: Schubspannungsverlauf eines viskoelastischen Stoffes unter oszillierender Scherung [

Der Schubspannungsverlauf kann mit dem komplexen Schubmodul in folgender Gleichung dargestellt
werden:

() = \”/‘GD(w)‘ESin(wt + 8(w) (19)

Der komplexe Schubmodul kann fir den Schwingungsversuch in der komplexen Zahlenebene dargestellt
werden (Abb. 5-17) und ist in zwei unabhéngige Materialfunktionen, den Speichermodul G'(w)und den
Verlustmodul G"(w) aufteilbar [.
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Abb. 5-17: Komplexe Darstellung der rheologischen GroRen des Schwingversuchs [[L46]

Fur die rheologischen GroRen zur oszillatorischen Scherung gelten somit die folgenden Gleichungen [[L46]:
T(w)

komplexer Schubmodul: ‘GD(oo)‘ = v

(20)
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G =G +iG" (21)

Speichermodul: G' = ; [cos (0) (22)
Y

Verlustmodul: G"= ; [sin () (23)
Y

GII
Verlustfaktor: tand = o (24)
- - O - () L0 i(ct+3 CO0_ 0 ot
komplexe Viskositét: n“=n-im === mit 1 =1, @@ und yU =y, (25)
Y(t)

Definitionsgemaf3 wird in Gleichung (25) ein negatives Vorzeichen eingefiihrt, um positive Moduli G* und G“
zu erhalten. Der Speichermodul G'(w) ist ein Malf? fiir die elastisch in der Probe gespeicherte Energie und der

Verlustmodul G" (w) beschreibt den viskosen Anteil und somit die in der Probe dissipierte Energie [.

5.2.1.1 Komplexe Viskositat — elastischer und viskoser Anteil

In Vorversuchen zum Stromungsverhalten diverser Knochenzemente, auf die im Rahmen dieser Arbeit aus
Platzgriinden nicht ndher eingegangen werden soll, konnte beobachtet werden, dal’ deutlich unterschied-
liche Druckniveaus fir die Zemente Cemex System Gun A. V.® und Osteopal® bei an sich gleicher
Zementzahigkeit (dynamische Viskositét) im Spalt vorherrschten.

Das viskoelastische Verhalten dieser autopolymerisierenden Fiullstoffsysteme ist dadurch gekennzeichnet,
dafd sich mit fortschreitender Aushéartung und zunehmender Kettenbildung das Verhaltnis von viskosem (n“)
zu elastischem Anteil (n) kontinuierlich verschiebt. Daher wird vermutet, daf3 der Zement mit dem hdheren
Druckaufbau (Cemex System Gun A. V.®) prinzipiell eine groRere elastische Komponente aufweist, die unter
Einsatz der Rotationsviskosimetrie, infolge der stetigen Scherung, nicht detektiert werden kann.

Daher sollte mit dem oszillierenden Torsionsrheometer zunachst bei einer konstanten Frequenz (f = konst.),
die der mittleren Schergeschwindigkeit beim Rotationsviskosimeter (stetige Scherung) vergleichbar ist, die
komplexe Viskositat n* und der Verlustfaktor tan & gegentber der Zeit gemessen werden.

Die Schergeschwindigkeit des Haake SV-E/MV-E DIN-Systems kann mit den Bezeichnungen aus
wie folgt berechnet werden [. Fur die mittlere Umfangsgeschwindigkeit w, gilt:

_ +R;
w, =201 Ra *Ri)
2

th = 0247 +1115)mm 116 min R0 = 27,5 mm,/ (26)
60s S

Mit der Héhe des Scherspalts s ergibt sich dann die Schergeschwindigkeity wie folgt [l;‘:

w w -1

w w -
u u _ 2752mm 5 = 265! @7)
s (Ry-Ry) 10,55mm

Die Messungen wurden bei einer konstanten Schergeschwindigkeit von y = 2,5 s durchgefiihrt, wobei die

Zemente Cemex System® und Osteopal® analog der in Abschnitt 5.1.1] beschriebenen Prozedur verwendet
wurden. Infolge der notwendigen Zementeinbringung in den Scherspalt und der axialen Anfahrbewegung der
oberen Platte des Torsionsrheometers wurde fir beide Zemente die Messung 150 Sekunden nach Beginn
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des Mischvorgangs gestartet. Die Komponenten- und Umgebungstemperatur (Mindestlagerungsdauer 24 h)
betrug 20 +/- 1 °C und die Luftfeuchtigkeit wurde auf 50 % +/- 5 % rel. Feuchte eingestellt. In ist die
Bezeichnung der Versuche wiedergegeben.

1

Tab. 5-4: Einteilung der Versuche zur Messung der komplexen Viskositét bei y = 2,5 s = konst.
Versuchsbezeichnung Zement Schergeschwindigkeit
Eta*-Osteo-11 Osteopal® Ch. 8847 255t
Eta*-Cemex-11 Cemex System® Ch.1850598 25s*

5.2.1.2 Strukturviskoses Verhalten und Frequenzabhéangigkeit

Neben dem ausgepragt viskoelastischen Verhalten zeigen Knochenzemente als nicht-Newton’sche Fluide
eine Abhéngigkeit der Viskositatsfunktion von der Schergeschwindigkeit y. Das FlieRverhalten solcher
disperser Systeme ist durch Abnahme der stationaren Viskositat mit zunehmender Schergeschwindigkeit y
charakterisiert und wird mit dem Begriff ,strukturviskos" bezeichnet (siehe m

Die Kenntnis der Abhéngigkeit der Zementviskositat von der Frequenz ist von Bedeutung, da in den
verschiedenen geometrischen Abschnitten, die wahrend der sekundaren Zementinjektion durchstromt
werden, stark unterschiedliche Geschwindigkeiten auftreten und das Schergefélle standigen Verédnderungen
unterliegt (vgl. Abb. 4-10).

Die dynamische Belastung von Knochenzement durch oszillierende Deformation ist infolge der schwingen-
den Scherbeanspruchung bei kleiner Amplitude gegentber der stationaren Scherung die schonendere Prif-
methode. Bedingt durch die kleinen Deformationen werden keine Stdrungsinstabilititen in der Probe
hervorgerufen, womit sich dieses Verfahren besonders fiir Fllstoffsysteme wie Knochenzement eignet.
Prinzipiell sind sogar Auslenkungen realisierbar, die verhindern, dal3 die gréReren Perlpolymere wéhrend der
Aushartung gegeneinander verschoben werden. Um diese Abhangigkeit von der Frequenz auszunutzen, ist
eine zielgerichtete Vereinfachung des Injektionsvorgangs durch Reduktion der stationaren Viskositat mittels
Schwingungsanregung im Injektor zur Minimierung der Druckverluste denkbar.

dilatant

Bingham-Fluid

Viskositit 1

newtonisch

\ strukturviskos

.

Schergeschwindigkeit 7y

Abb. 5-18: Verlauf der stationaren Viskositéatsfunktionen bei unterschiedlichem Materialverhalten [[L46)]

Um die Erkenntnisse aus der oszillierenden Rheologie direkt auf die Verhéltnisse der Zementinjektion mit
stetiger Scherung in den Spaltabschnitten und dem kontinuierlichen Vorgang der stationdren Rotations-
viskosimetrie Ubertragen zu kdnnen, ist es notwendig, eine Korrelation zwischen den auf unterschiedlichem
Wege gewonnenen rheologischen Informationen herzustellen.

Einen empirischen Zusammenhang zwischen dem Betrag der komplexen Viskositét|nL((x) und der
stationaren dynamischen Viskositét n(y) bei stetiger Scherung stellt die Cox/Merz-Beziehung her [E‘A_.E-l
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N0 =n(y =) (28)

Wenn die Kreisfrequenz w gleich der Schergeschwindigkeit yist, kann der Betrag der komplexen Viskositét
|r]L(oc)| der dynamischen Viskositatn(y) gleichgesetzt werden m] Fur viele Polymerlésungen und
-schmelzen ergibt sich der in wdargestellte, fur beide Methoden identische Kurvenverlauf.

. 104
&
3
€= 10 pessrress
| 3
-
g 3 :
i i 102 - AK 10, -
g —e—n(y)
g *—in" ()|
v
101 | N
10! 10° 10 10% 10°

Schergeschwindigkeit v, Kreisfrequenz « / s’

Abb. 5-19: Vergleich der stationdren und komplexen Viskositéatsfunktion eines Silikonéles [

Bei Knochenzement als Suspension mit strukturviskosen Eigenschaften besitzt die Cox/Merz-Beziehung
strenggenommen nur eingeschrankte Gultigkeit, da im strukturviskosen Bereich die dynamische Viskositat

n(y) mit zunehmender Schergeschwindigkeit schneller abnimmt als der Betrag der komplexen Viskositét

‘nm(w)‘ [Ei. Diese Divergenz zwischen oszillierender und stetiger Scherung im strukturviskosen Bereich

mufl} als systematischer Fehler angesehen werden, dessen Einflul3 allerdings gering und daher in der Praxis
komplett vernachlassigbar ist [.

Zur Messung der Frequenzabhéngigkeit wurde mit kleinsten Auslenkungen ein Frequenzspektrum von 0,01
— 1000 Hz in aufeinanderfolgenden Doppelmessungen aufgegeben, wobei nach jeder Stufe die Frequenz
um eine 10er Potenz erhdht wurde. Die Frequenzreihe wurde hierzu jeweils in absteigender Form und in
einem zweiten Versuch in aufsteigender Form als Scherung mit f = konst. je Stufe in das entsprechende
Fluid eingeleitet. Um den EinfluB der Schergeschwindigkeit auf die stationdre Viskositat sicher
nachzuweisen, sollten die entstehenden Kurven bis auf kleinere Abweichungen deckungsgleich sein.

In sind die Zusammenhénge zur Prifung des strukturviskosen FlieBverhaltens nochmals
graphisch schematisiert veranschaulicht.

A

nQ

>
>

1
0,01 1000 f [1/s]

Abb. 5-20: Schematische Darstellung der Messungen zum strukturviskosen FlieRverhalten
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gibt einen Uberblick (iber die durchgefiihrten Messungen und die jeweiligen Frequenzspektren.

Tab. 5-5: Messungen zum strukturviskosen Verhalten (Frequenzabhéngigkeit) von Knochenzement

Versuchsbezeichnung Zement Frequenzspektrum
f-osteo 01 1000 - 0,01 Hz
f-osteo 02 Osteopal® Ch. 8847 0,01 — 1000 Hz
f-osteo 03 0,1 -1000 Hz
f-cemex 01 1000 - 0,01 Hz
f-cemex 02 Cemex System® Ch. 1850598 0,01 - 1000 Hz
f-cemex 03 0,1 -1000 Hz

Die Vorkonditionierung der Zemente lag bei 20 +/- 1 °C und 50 +/- 5 % rel. Feuchte, die Messung wurde
jeweils 150 Sekunden nach dem Zusammenfligen der Komponenten gestartet.

5.2.1.3 Messungen zur FlielRgrenze

Ein weiteres rheologisches Phanomen, welches erheblichen Einflul} auf die Stromungseigenschaften eines
Fluids haben kann, ist die sog. FlieRgrenze.

Unter der FlieRBgrenze eines Stoffes versteht man den Effekt, daf3 ein im MelRspalt befindliches Fluid bereits
eine Schubspannung t aufnehmen kann, ohne daR dadurch eine Bewegung (y = 0) induziert wird [

Solange die inneren Haltekréafte der Testsubstanz gréRer sind als die angelegte Schubspannung, wird keine
Deformation v, die direkt proportional zur Schergeschwindigkeit yist, detektiert. Erst wenn die wirkende
Schubspannung 1 groR3er als die inneren Haltekrafte wird, beginnt das Fluid zu flieRen [m

In . ist die Messung der FlieRgrenze am Beispiel Vaseline, welche das Verhalten eines Bingham-
Mediums zeigt und das Tangentenauswerteverfahren nach Hershel-Bulkley t = 1z +k D'/n dargestellt [@.

A

600
Tau

[Pa]
450

300 : : : —>
0 100 200 300 400
D [1/s]

Abb. 5-21: Messung der FlieRgrenze von Vaseline und Auswertung nach dem Tangentenverfahren [[L49

Nach Coussot und Piau [ sind die wichtigsten Einflul3faktoren auf die FlieRgrenze von Suspensionen die
KorngréRenverteilung und die Konzentration des Fillstoffs als disperse Phase. Da beide Einflul3faktoren bei
den untersuchten Knochenzementen unterschiedlich sind, ist fir die Zemente Cemex System® und
Osteopal® durchaus ein Unterschied hinsichtlich der FlieRcharakteristik bei kleinen Schubspannungen zu
erwarten.

Infolge der extremen Polymerisationskinetik der Knochenzemente ist die FlieRgrenze nur sehr schwer zu
messen, da innerhalb der erforderlichen MefRRdauer immer ein Spektrum von Polymerisationszustanden
durchschritten wird und es nicht méglich ist, die FlieRgrenze an diskreten Punkten (momentanen Zustanden
der Matrixbildung) zu bestimmen. Da beide Knochenzemente direkt nach dem Mischvorgang einen
moderaten Anstieg der Viskositatsfunktion aufweisen, sollen sich die folgenden Messungen auf diese Phase
des Harteverlaufs beschranken. In der vorgegebenen Melzeit (vgl. wurde jeweils ein
Schubspannungsintervall von 1 = 1 — 50 Pa durchschritten. Fiur die Ermittlung eines exakten Kurvenverlaufes
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war zu beachten, dal3 die Anfahrbewegung des Rheometers bereits abgeklungen und die Substanz
vollstandig relaxiert ist, bevor die definierte Schubspannung appliziert wurde.

Tab. 5-6: Einteilung der Versuche zur Messung der Flie3grenze

Bezeichnung Zement Schubspannung MeRdauer Start n. Mischvorg.

Tau-B-C1 Cemex System® 90 s 150 s

® 1=1-50Pa
Tau-B-O1 Osteopal 90s 150 s
Tau-B-C2 Cemex System® 15s 150 s

® 1=1-50Pa
Tau-B-02 Osteopal 15s 150 s
Tau-B-C3 Cemex System® 15s 240 s

® T=1-50Pa
Tau-B-0O3 Osteopal 15s 240 s

5.2.2 Ergebnisse und Diskussion

Wie bereits in Abschnitt ausfuhrlich erlautert, konnen aufgrund der fortschreitenden Aushértereaktion
konstante rheologische Verhaltnisse nur fur einen diskreten Zustand innerhalb eines unendlich kleinen
Zeitabschnitts angenommen werden, da die Matrixflissigkeit wahrend der Polymerisationsreaktion stetigen
Zustandsanderungen unterliegt und daher eine stark diskontinuierliche Phase darstellt. Aus dieser Tatsache
entstehen physikalische Limitierungen bei der meftechnischen Erfassung der Frequenzabhé&ngigkeit und
den Versuchen zur Bestimmung der Fliel3grenze.

Unter diesem Aspekt missen die folgenden Ergebnisse als Beobachtung einzelner interessanter
Phanomene und nicht als globale Beschreibung der rheologischen Materialeigenschaften von
Knochenzement verstanden werden.

5.2.2.1 Komplexe Viskositat — elastischer und viskoser Anteil

Als Ursache fur die differenten Stromungseigenschaften von Cemex System® und Osteopal® wurde
zunéchst das viskoelastische Verhalten dieser Fullstoffsysteme vermutet. Hierzu wurde in einem ersten
Schritt die komplexe Viskositat analog den Vorgaben aus Abschnitt bei einer konstanten Frequenz

von y.= 25051 Uber der Zeit gemessen, um im Gegensatz zur stetigen Scherung elastische und viskose
Anteile separat detektieren zu kénnen (vgl. Abb. 5-22).

1,0E+06

=—4—Osteopal

1,0E+05 =+ =O=Cemex System

1,0E+O4 *

1,0E+O3 ES

10E+02 +

Komplexe Viskositat n* [Pas]

T Frequenz y=2,5Hz
1,0E+01 *

1,0E+00 \ \ \ \ \
0 100 200 300 400 500 600

Mel3zeit [s]

Abb. 5-22: Komplexe Viskositat /7* der Knochenzemente Osteopal® und Cemex S.® Uiber der MeRzeit t
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Sieht man sich die Kurvenverlaufe in logarithmischer Darstellung an, so fallt auf, dal beide Zemente ihre
Konsistenz wéhrend der Aushértung um 3 — 4 Zehnerpotenzen andern. Stellt man die Kurven von Osteopal®
und Cemex System® in einander gegeniber, so zeigt sich allerdings, daR die komplexen
Viskositatseigenschaften vom rheologischen Standpunkt gesehen absolut vergleichbar sind und hierin nicht
der Grund fiir das unterschiedliche FlieRverhalten liegt.

Deutlich aufschlureicher kann allerdings die Auftragung des Verlustfaktors tan o als Quotient aus viskoser
Komponente (Verlustmodul G*) und elastischem Anteil (Speichermodul G*) sein, der die Veranderung der
viskoelastischen Eigenschaften mit fortschreitender Polymerisation wiedergibt (siehe Abb. 5-23].

Die massive Abnahme des Verlustfaktors tan & um mehrere Grélenordnungen zeigt in anschaulicher Weise
die mit zunehmender Aushartung verbundene Kettenbildung der Monomerkomponente unter stetiger
Zunahme der elastischen Eigenschaften der Zementprobe bei gleichzeitiger Reduzierung des viskosen
Materialverhaltens.
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Abb. 5-23: Viskoelastisches Verhalten der Zemente durch Bestimmung des Verlustfaktors tan o

Rheologisch betrachtet ist die Anderung des Verlustfaktors tan 3 fiir beide Zemente vollstandig vergleichbar,
weshalb in den viskoelastischen Zementeigenschaften keine Begriindung fir den differierenden
Druckaufbau zu finden ist.

Interessant ist allerdings, daRR der nach dem Anstiegsbereich zu beobachtende massive Verlust der viskosen
FlieReigenschaften der Zemente die bereits von Plitz et al. [134] empirisch gefundenen Effekte zur
Zementverankerung mit der kndchernen Grenzflache auf physikalischer Basis bestatigt. Bei hochzaher
Zementverwendung (Bereich der Faltenbildung) erbrachte OP-technisch auch ein Einschlagen der Prothese
mit dem Hammer keine Vorteile fir die Verankerungsgiite am kndchernen ,Interface, obwohl der
intramedullare Druck, bedingt durch das Nachschlagen, um mehr als das Doppelte erhéht wurde [134].

Bei sehr spater Zementverwendung ist der elastische Widerstand der Probe so hoch, dal die eingebrachte
Energie aufgenommen, gespeichert und sofort wieder abgegeben wird, was zu einem elastischen
Zuruckfedern der Zementprobe fiihrt und keine bleibende Verformung (Penetration) zur Folge hat.

Die unzureichende Verzahnung des Knochenzements mit dem Femur ist ein haufig vorkommender Fehler
bei der Implantation von zementierten Huftendoprothesen.
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5.2.2.2 Strukturviskoses Verhalten und Frequenzabhéangigkeit

Die Messungen zur Abhé&ngigkeit der Viskositatsfunktion von der Schergeschwindigkeit y zeigen fiir

Knochenzement ein strukturviskoses Verhalten. Das bedeutet die Abnahme der stationaren Viskositat mit
ansteigender Frequenz im nicht-Newton’schen Spektrum (vgl. Abb. 5-24).

Betrachtet man in doppelt-logarithmischer Darstellung zunachst die durchgezogene dunkle Kurve fir
Osteopal® mit einer Frequenzaufgabe von 1000 bis 0,01 Hz in absteigender Form (angedeutet durch die
Pfeilrichtung), so fallt auf, dal? der vermutete Anstieg der stationdren Viskositat mit abnehmendem
Schergefélle vollkommen durch die Uberlagerte Aushartereaktion, die im Diagramm durch die Angabe von
Start- und Endzeitpunkten der Messung in ihrem zeitlichen Verlauf angedeutet wird, Uberlagert ist.

Die Kurve bleibt damit ohne quantifizierbare Aussage, wobei allerdings der ungewohnlich rasche Anstieg der
komplexen Viskositat von Osteopal® zwischen 1 Hz (Punkt O1) und 0,01 Hz (Punkt O2) um insgesamt 3
GrolRenordnungen in einem Zeitraum von 69,7 Sekunden einen sicheren Hinweis auf eine Frequenz-
abhangigkeit und nicht-Newton’sche Fluideigenschaften gibt.

Obwohl durch die standigen Verédnderungen des Knochenzements (diskontinuierliche Matrix) keine
absoluten Werte aufgezeichnet werden kénnen, zeigt die gestrichelte dunkle Kurve fir Osteopal® fir eine
induzierte Frequenzreihe in aufsteigender Form einen aufschluBreichen Verlauf. Tendenziell offenbart diese
im Frequenzspektrum von 1 Hz (Punkt O3) bis 1000 Hz (O4) das strukturviskose FlieBverhalten der
Knochenzemente, da bei an sich zunehmender Zahigkeit der Probe infolge der zeitlich fortschreitenden
Polymerisationsreaktion (Mef3zeit zwischen 105,6 und 153,7 s) eine Abnahme der stationdren Viskositat
unter der Wirkung einer ansteigenden Schergeschwindigkeit im Spalt beobachtet werden kann.
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Abb. 5-24: Viskositatsfunktion in Abh&ngigkeit von der Frequenz (Osteopal® schwarz; Cemex System® hell-
grau) — Kurven mit durchgezogenen Linien kennzeichnen eine Frequenzreihe in absteigender Form (1000 —
0,01 Hz); Kurven mit gestrichelten Linien eine Frequenzreihe in aufsteigender Form (0,01 — 1000 Hz)

Die durchgezogene hellgraue Verlaufskurve fiir Cemex System® ist ebenfalls in erheblicher Form durch die
Polymerisationsreaktion dominiert. Trotzdem kann der nahezu sprunghafte Anstieg der komplexen Viskositat
von 10,1 Pas (C1) auf 1430 Pas (C2) in einem Zeitraum von nur 18 Sekunden Dauer nicht allein mit der
Polymerisation erklart werden, sondern ist ein sichtbares Zeichen fir das Vorliegen von Strukturviskositat im
Frequenzbereich zwischen 10 und 1 Hz (absteigende Frequenzreihe). Ein weiteres Indiz fir das Vorliegen
von nicht-Newton’schem FlieRverhalten stellt die komplexe Viskositdt am Start der Messung fiir Cemex
System® bei 1000 Hz (C3) dar. Da bei mehr injektionsrelevantem Schergefélle unter kontinuierlicher und
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oszillierender Scherung (y':2,5 571) fur Cemex System® niemals ein Wert der stationdren Viskositét
unterhalb von 9 Pas aufgezeichnet werden konnte und an dieser Stelle sich somit eine frequenzbedingte
Erniedrigung auf n* = 2,5 Pas einstellt. Signifikant fur die Existenz einer erheblichen Frequenzabhangigkeit
der Viskositat von Knochenzement ist jedoch der Verlauf der Viskositatsfunktion fir Cemex System® im
Bereich zwischen f = 1 — 1000 Hz (hellgrau-gestrichelte Kurve — aufsteigende Frequenzreihe). Zeigt doch
der Verlauf der komplexen Viskositat zwischen 1 Hz (C4) und 1000 Hz (C5) eine Abnahme um mehr als den
Faktor 10 mit steigender Beanspruchungsgeschwindigkeit der Probe im Spalt, obwohl der korrelierte
Fortschritt der Mef3zeit um 48 Sekunden eine deutliche Zunahme der Zementzahigkeit bedingen mufte.
Dieser physikalische Effekt der Strukturviskositat der Knochenzemente legt den Gedanken nahe, durch eine
gezielte Schwingungsanregung des Zements im Injektionssystem eine einfachere Applikation der
Zementmasse unter Reduktion der erforderlichen Druckniveaus zu realisieren. Vor solch einer medizinisch-
technischen Anwendung muf3 allerdings =zuerst Uberprift werden, inwiefern nicht irgendwelche
Entmischungsphdnomene durch die Vibration hervorgerufen werden, die sich unglnstig auf die
Festigkeitseigenschaften im ausgeharteten Zustand auswirken kénnen.

Fir die im Rahmen der Laborversuche zur Zementkanaltechnik gemessenen Druckunterschiede zwischen
den Zementen Osteopal® und Cemex System® bleibt der Einfluld der Strukturviskositat aufgrund der
Superposition der progressiven Polymerisationsreaktion ohne quantitative Aussage. Da allerdings die
Stromungsgeschwindigkeit im Zementkanal und den einzelnen Spaltabschnitten (vgl. Abb. 4-10) teilweise
erheblich Gber der Schergeschwindigkeit des Rotationsviskosimeters liegt, sollte in den Injektionsversuchen
(vgl. Kapitel 6 und 7), bedingt durch eine frequenzbasierte Absenkung der komplexen Viskositat, eine
signifikante Reduktion der gemessenen Druckverluste gegeniiber den berechneten Verlusten (vgl. Kapitel 4)
aufgezeichnet werden kénnnen.

5.2.2.3 Messungen zur Flie3grenze

Zur Messung der FlieRgrenze wird ein Uber die Zeit ansteigendes Schubspannungsintervall von t = 1-50 Pa
vorgegeben und die Deformation y sowie die Schergeschwindigkeit y aufgezeichnet.

Um die Bestimmung der FlieRgrenze ohne wesentliche Stdérung durch die Polymerisationsreaktion
durchfiihren zu kdnnen, wird ein Intervall von 15 Sekunden ausgewéhlt und die Messung auf den moderaten
Verlauf der Polymerisationskinetik vor dem eigentlichen Viskositatsanstieg beschrankt.

In ist der Verlauf der Deformation gegeniiber der eingebrachten Schubspannung in doppelt-
logarithmischer Form fiir die Zemente Osteopal® und Cemex System® aufgezeichnet.
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Abb. 5-25: Bestimmung der FlieRgrenze von Knochenzement — Schubspannung tber Deformation
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Gut sichtbar ist am Beginn der Kurve die Induktion von Schubspannung bei absolut geringflgiger
Deformation der Probe, bevor mit zunehmender Schubspannung der Bereich der linearen Deformation
erreicht wird. Tragt man nun zur Messung der FlieBgrenze die applizierte Schubspannung gegeniiber der
Schergeschwindigkeit in logarithmischer Darstellung auf, so resultieren die Verlaufskurven fur Osteopal®
und Cemex System® gemaR Besonders deutlich kann das Phanomen der FlieBgrenze im
Kurvenverlauf fir den Zement Osteopal® beobachtet werden. Fir die ersten 6 Mel3punkte (P1 bis P6) erfolgt
eine Steigerung der Schubspannung um den Faktor 2,5, ohne daR gleichzeitig eine Zunahme der
Schergeschwindigkeit detektiert wird.

Folglich sind in diesem Spektrum die inneren Haltekrafte der Testsubstanz grof3er als die angelegte
Schubspannung. Anschlielend zeichnet der degressive Verlauf der Kurve als Beispiel fur die
diskontinuierliche Deformation der Zementprobe, bevor der lineare Anstieg der Kurve mit zunehmender
Schubspannung den Bereich des ,steady flow" charakterisiert. Folgt man zur Bestimmung der Flie3grenze
im Tangentenverfahren der haufig verwendeten und von Barnes [iﬁ__o_] kommentierten Definition, die
Tangente ab einer kleinsten Scherrate vony = 1,0 s (Endpunkt O1 und P1) anzulegen, so ergibt sich fur die
Zemente Osteopal® und Cemex System® das in m dargestellte Ergebnis. Der Zement Cemex
System® weist mit einer Schubspannung von 13,2 Pa gegeniiber 6,0 Pa von Osteopal® eine signifikant
héhere Flie3grenze fur den Anfangsbereich der Polymerisationsreaktion auf.
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Abb. 5-26: Bestimmung der FlieRgrenze von Knochenzement - Schubspannung gegeniber

Schergeschwindigkeit

Die bei Cemex System® um mehr als das Zweifache erhéhten inneren Haltekrafte gegeniiber Osteopal®
sind ein Grund dafiir, warum vor allem im niedrigviskosen Anfangsbereich (Nswt = 25 — 50 Pas) der
Zementkanaltechnik unter Verwendung von Cemex System® bei identischer Geometrie und konstanten
Injektionsparametern sich deutlich héhere intramedulléarer Druckniveaus einstellen (vgl Abschnitt 6.2.2.3).
Einige Anhaltspunkte fur den Effekt des unterschiedlichen FlieBverhaltens von Cemex System® und
Osteopal® liefert die Rasterelektronenmikroskop-Aufnahme der Pulverkomponenten mit einer 800-fachen
VergréRerung (vgl. Abb. 5-27|und |Abb. 5-28).
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5. Eigenschaften von Knochenzement

L LN, P 2
Punkt zu Punkt @ Punkt zu Punkt
PZ2a= 20.57 p Pla= 61.82 p
P2b=178.5 Deg P1b=155.8 Deg

Palacos E-Flow 8847 A )
HU-15.88 kv 1epn Detektor= RRE
Arheitsabstand= 16 mm Vergriigerung= 888 Hd Photo Mr.-=1

A rd!'t S,
Punkt zu Punkt |Punkt zu Punkt
P2a= 32.83 §  |Pla= 4.48 p
P2b= 44 .4 Deg P1b=360.8 Deg

A

8 *® o } e
DA T L e
HY=15.88 kv 18pn Detektor- RRE
Arbeitsabstand= 15 mn VergroBerung= Photo Nr.=5

Abb. 5-28: REM-Aufnahme der Pulverkomponenten von Cemex System® (800:1)

Neben den von Coussot und Piau beschriebenen wichtigsten Einfluf3faktoren auf die Flie3grenze von
Suspensionen, wie die Korngré3enverteilung und die Konzentration des Fullstoffes, lassen sich aus diesen
Aufnahmen weitere Faktoren ableiten. Im Spektrum der Korngrdf3e des Perlpolymers liegt der grolie
Unterschied zwischen Cemex System® (1 - 100 pm) und Osteopal® (10 — 125 pm) darin, daR der Zement
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5. Eigenschaften von Knochenzement

Cemex System® infolge des Uberwiegens der feineren Polymerfraktion eine hohere Packungsdichte
aufweist.

Zudem ist durch ein Polymer-Monomer-Verhaltnis von annahernd 3 zu 1 bei Cemex System® die
Konzentration des Fllstoffs als disperser Phase gegeniber Osteopal® (Verhdltnis 2 : 1) maf3geblich erhéht.
Bei Betrachtung der Strukturen der Polymerkugeln von Osteopal® weisen die primaren Perlpolymere
zahlreiche kleinere Satellitenanlagerungen auf, die durch die Herstellung mittels Suspensionspolymerisation
hervorgerufen werden [.

Fur Cemex System® wird hingegen in einem speziellen Nachbehandlungsverfahren eine nahezu
satellitenfreie Oberfliche oder zumindest eine Homogenisierung der verbleibenden anhaftenden
Polymerkiigelchen im Ubergang zur zentralen Kugel erreicht.

Diese unterschiedliche Strukturierung fuihrt bei Cemex System® bei Analyse von identischen Korndurch-
messern im Vergleich zu Osteopal® zu einer verkleinerten Oberflache und somit zu einem verénderten
Benetzungsmechanismus.

Ein weiterer mal3geblicher Unterschied besteht in der Funktion des Réntgenkontrastmittels. Wahrend sich
das willkurlich verteilte Zirkoniumdioxid in Osteopal® wahrend der Polymerisation vollkommen inert verhalt —
sich aber trotzdem als zusétzlicher Fullstoff auf das FlieRverhalten auswirkt — kommt dem an der Oberflache
gruppierten Bariumsulfat in Cemex System® eine zusatzliche Wirkung zu.

Bei Cemex System® wird in einem Auftrommelprozel3 das Rodntgenkontrastmittel Bariumsulfat mit der
Oberflache des Perlpolymeren verbunden . Das Bariumsulfat nimmt als Salz einen Teil des Monomers
auf und wirkt somit aktiv auf die Kinetik der Matrixbildung ein [[L47].
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