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Abstract

Deutsch

Ziel dieser Arbeit war, eine im Vergleich zum Splittertest nach Wirz vereinfachte und
prazisere Methode zur Bestimmung der Materialzusammensetzung von im Mund
eingesetzten zahnarztlichen Konstruktionen zu entwickeln.

Um dieses Ziel zu erreichen wurde, das Karborundsteinchen des Splittertests durch einen
Rosenbohrer aus Kohlenstofffaser verstarkten Polyetheretherketon (PEEK) ersetzt.
Hierfir wurde ein mit 10 Vol-% kurzen Kohlenstofffasern verstarkter PEEK-Bohrer
hergestellt und an verschiedenen Legierungen getestet. Bei der Elementanalyse mit Hilfe
des Rasterelektronenmikroskops wurde festgestellt, dass die Harte dieses
PEEK-Bohrers nicht ausreichte, um Partikel von Zahnersatz (ZE) aus
Nichtedelmetalllegierungen (NEM) abzutragen. Deswegen wurde eine zweite Variante
aus 30 Vol-% kurzen Kohlenstofffasern verstarkten PEEK entwickelt. Mit diesen Bohrern
konnte sowohl an Edelmetalllegierungen (EM) als auch an Nichtedelmetalllegierungen
Partikel abgetragen werden. Wobei der Spanabtrag unter Anwendung einer
Geschwindigkeit von 30.000U/min am Winkelstlick des Behandlungsstuhles fiur eine
Dauer von 15 sec. eine gleichbleibende Analysequalitat lieferte. [1]

Beim Splittertest nach Wirz werden die Metallpartikel mit einem Karborundsteinchen von
dem Zahnersatz abgetragen. Die abgetragenen Partikel werden durch z.B. einen
Kofferdamm aufgefangen und auf einen Tesafilm Streifen bzw. ein elektrisch leitfahiges
Klebeplattchen Ubertragen. Fur die Elementanalyse (energiedispersive Rontgenanalyse)
mussen die Spane auf einem elektrisch leitfahigen Klebeplattchen vorliegen. Durch die
Ubertragungsschritte kann es bei dem Splittertest zu Verunreinigung der Probe kommen.
Die entwickelten Probenentnahme bietet den Vorteil, dass die Metallpartikel im Vergleich
zu dem Splittertest nach Wirz an dem PEEK-Bohrer haften. Durch die Kohlenstofffasern
im PEEK ist die elektrische Leitfahigkeit des Bohrers geben. Wodurch die
Ubertragungsschritte der Spane auf eine elektrisch leitende Unterlage nicht mehr
notwendig sind. [1]

Nebenbei konnte bei den Untersuchungen festgestellt werden, dass die PEEK-Bohrer
einen positiven Einfluss auf die Oberflachenbeschaffenheit hatten. Die
Rauheitsmessungen zeigten eine Verminderung der Ra-Werte auf den getesteten

Metallproben, was auf einen polierenden Effekt zurtickgefuihrt werden konnte.
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Abschliel3end kann man sagen, dass im Gegensatz zu der herkdmmlichen Methode nach
Wirz die Methode mit einem PEEK-Bohrer sowohl fur den behandelnden Zahnarzt als
auch fur den Patienten wesentliche Vorteile bietet. Die Handhabung hat sich vereinfacht,
da der PEEK-Bohrer einfach in ein Winkelstlick des Zahnarztstuhles eingespannt werden

kann und das Risiko der Verunreinigungen wurde vermindert.
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English

The aim of this work was to find a more simply method as the splinter test according to
Wirz for element analysis of dental devises in the mouth of the patient with a higher
analytical quality. Furthermore, possible further fields of application, such as
Improvement of the surface roughness to be tapped.

To achieve this goal, the carborundum stone was replaced with a carbon fiber reinforced
polyetheretherketone (PEEK) dental drill. For this purpose, a 10% short carbon fiber
reinforced PEEK drill was produced. Elemental analysis using the scanning electron
microscope shows that the hardness of the 10% short carbon fiber reinforced PEEK drills
was not sufficient to remove particles from dental prostheses. Due to this fact, a second
variant with 30% short carbon fibers was developed. With this variant, particle samples
could be taken both for noble metal alloys and non-noble metal alloys. Initially, different
speeds were tested. The result has shown that at a speed of 30,000 rpm and a duration
of more than 15 seconds, the chip removal provides a constant quality of analysis. [1]

In addition to the chip removal, the investigations showed that the surface properties of
the metals changed. For this purpose, roughness measurements were carried out with
the tactile roughness measuring device. It turned out that the PEEK drills have a positive
influence on the surface quality. The roughness measurements showed a reduction in Ra
values on the metal samples tested.

In conclusion, in contrast to the traditional method according to Wirz, the method with a
PEEK drill offers considerable advantages for the dentist and the patient. The handling
has been simplified because the PEEK drill can be easily clamped in an elbow of the
dentist's chair. In addition, the attending physician no longer needs to lay a cofferdam.
And the most important advantage is that the particles adhere to the drill. Therefore, the
chips no longer have to be picked up with an electrically conductive adhesive plate or with

a strip of Tesafilm and thus the risk of contamination, is avoide.
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Manteltext

1. Einleitung
Heutzutage werden noch immer unterschiedliche Dentallegierungen im Zahnersatz in
den Mund von Patienten eingesetzt, obwohl es mit den hochfesten Keramiken und
Polymer-Keramik-Kompositen gute Alternativen gibt, und die Biokompatibilitat des
verwendeten Materials essentiell ist. Ein Stoff ist dann biokompatibel, wenn er bei Kontakt
mit Gewebe keine bzw. geringe Reaktionen auslost [2]. Bei der Biokompatibilitat
unterscheidet man unterschiedliche Grade [2]:

1. biotolerant (reizlose Akzeptanz des umgebenden Gewebes),

2. bioinert (keine nennenswerte Schadigung des umliegenden Gewebes, ohne

Osteogenese),
3. bioreaktiv (Materialien, die einen positiven Einfluss auf die Vorgange haben, bei

denen nachweislich eine Verbindung zu dem umliegenden Gewebe vorliegt).

In Bezug auf dentale Werkstoffe ist die Besonderheit des Mundmilieus zu
berticksichtigen. Die Materialien sind standig in feuchter Umgebung, sowie starken
Temperatur- und pH-Schwankungen ausgesetzt. Weiterhin ist zu beachten, dass die
dentalen Legierungen meist aus mehr als vier Legierungsbestandteilen bestehen, was
die zuverlassige Beurteilung der Biokompatibilitdt von dentalen Legierungen erschwert.
Bei Einsatz von Metallen im Mund kommt es zu Korrosion, wodurch sich Bestandteile
(Metallionen) aus dem Zahnersatz herausldésen und die Biokompatibilitdt maf3geblich
beeinflusst wird, denn die herausgeldsten lonen der verschiedenen Elemente kdnnen
unterschiedliche Reaktionen auslosen [1, 3]. Inzwischen ist erwiesen, dass der
Gesundheitszustand eines Patienten durch metallbasierten Zahnersatz negativ
beeinflusst werden kann [4, 5, 6, 7, 8, 9, 10].

Daher gewinnt die Frage nach der Patienten-Vertraglichkeit, insbesondere metallischer
dentaler Werkstoffe, immer mehr an Bedeutung, denn auch die Zahl der Allergiker steigt.
Laut einer Studie des Robert-Koch-Institutes hat sich die Zahl der Allergiker von 1990/92
bis 2008/11 nahezu verdoppelt. Eine Hochrechnung auf Grundlage einer Umfrage
zwischen 2014 und 2015 zeigte, dass 12,3 Millionen Deutsche unter den Beschwerden
einer Allergie leiden [11]. Untersuchungen der Universitat Basel haben ergeben, dass
unterschiedlichste Symptome wie Schmerzen, Schleimhautbrennen, Mundtrockenheit
sowie Geschmacksirritationen als héaufigste Beschwerden auf Grund von
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Zahnersatzmaterialien auftraten. In der Halfte der Falle wurden parodontale Probleme
(z.B. Entziindungen, Verfarbungen) an den Pfeilerzahnen mit festsitzendem Zahnersatz,
wie z.B. Kronen und Briicken festgestellt [1, 10, 12, 13]. Weitere Untersuchungen haben
gezeigt, dass es auch zu Schleimhautveranderungen wie oraler lichenoide Reaktionen
(OLR) bzw. oraler Lichen Planus (OLP) durch Dentallegierungen kommen kann [1, 13].
Inzwischen ist bekannt, dass aus Dentallegierungen freigesetzte Metallionen ursachlich
fur chronische Entziindungen sein kdnnen [1, 14].

Erschwert wird die Suche nach dem Allergie-auslosenden Material dadurch, dass
Patienten selten wissen, welches Material genau ihnen als Zahnersatz eingesetzt wurde.
Dabei ist auch zu berlcksichtigen, dass mehr als 3000 verschiedene Legierungen auf
dem Weltmarkt verfugbar sind. Wegen dieser grof3en Anzahl an Legierungen und den
haufig auftretenden Allergien gegeniiber Zahnersatzmaterialien ist es erforderlich, dass
Zahnersatz-Werkstoffe analysiert werden kénnen ohne dass der festsitzende Zahnersatz
entfernt bzw. beschadigt wird und trotzdem eine zuverldssige Aussage Uuber die
Legierungsbestandteile getroffen werden kann. Zu diesem Zweck wurde der Splittertest
nach Wirz Anfang der Neunziger Jahre am Zentrum fur Zahnmedizin der Universitat
Basel von Prof. Dr. med. dent. J. Wirz entwickelt [1, 10, 12]. Hierbei wird von dem zu
untersuchenden Zahnersatzmaterial mit einem rotierenden Karborundsteinchen intraoral
eine Probe des Zahnersatzes entnommen. Bei mittlerer Drehzahl wird dieses an die
Restauration gehalten, um mikrometergrol3e Metallsplitter abzuschleifen. Diese werden
anschlieBend auf eine selbstklebende, elektrisch leitfahige Folie Ubertragen und
abschlieBend mit Hilfe eines Rasterelektronenmikroskops und der energiedispersiven
Rontgenspektroskopie (EDX) analysiert. [10, 12, 15]

Ein Nachteil dieser Methode ist die Ubertragung der mikrometergroRen Metallpartikel
vom z.B. Tesafilm auf die selbstklebende Folie. Muss hierzu noch ein Instrument
herangezogen werden, kann es schnell zu Verunreinigungen der Proben kommen,
insbesondere wenn das Instrument verunreinigt ist [1].

Entsprechend wére es wiinschenswert, diesen Ubertragungsschritt zu vermeiden, was
auch die Handhabung wesentlich erleichtern wirde. Dafir misste das Instrument,
welches zur Gewinnung der Proben dient und an dem die Metallproben haften,

gleichzeitig als Objekttrager im REM fungieren [1].
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Voraussetzung dafur sind folgende Materialeigenschaften eines entsprechenden
rotierenden Instrumentes [1]:

- metallfrei, um die Analyse nicht zu verfalschen

- eine ausreichende Harte, um Metallpartikel abtragen zu kdnnen elektrisch leitend,

um die Analyse im REM zu gewahrleisten.

Diese Eigenschaften kdnnte Kohlefaser-verstarktes PEEK (Polyetheretherketon) in Form
eines entsprechenden Instrumentes bzw. Bohrers aufweisen.

Das semikristalline Hochleistungspolymer PEEK wird seit den spaten 1990er-Jahren in
der Medizin als Implantat-Material verwendet, beispielsweise auf dem Gebiet der
Orthopéadie [16, 17]. Seit kurzem wird PEEK auch immer mehr im Bereich der
Zahnmedizin eingesetzt, um Implantate und Zahnersatz auf PEEK-Basis zu fertigen [18].
PEEK ist biokompatibel und sehr widerstandsfahig gegen Abrieb. [17] Dies ist ein Grund
dafir, dass im dentalen Bereich ein Bohrer auf PEEK-Basis verfugbar ist, der zur
schonenden Entfernung weicher Karies eingesetzt werden kann [19]. Die Zugabe von
verstarkenden Kohlefasern misste dem Bohrer die entsprechende Harte verleihen, um
sogar Metallpartikel von einer Legierung abtragen zu kénnen. Diese Annahme basiert auf
Untersuchungen von Schwitalla et. al. [17] zur Biegefestigkeit verschiedener PEEK-
Sorten.

PEEK selbst wirkt sowohl thermisch als auch elektrisch isolierend [17]. Aus dem Bereich
der Rasterelektronenmikroskopie ist bekannt, dass nicht elektrisch leitenden Proben (z.B.
Kunststoffe) mit Gold oder Kohlenstoff beschichtet werden kénnen, um eine elektrische
Aufladung zu vermeiden [20]. Darauf basierte die Annahme, dass ein Kohlefaser-
verstarktes PEEK-Compound elektrisch leitfahig sein misste.

Insofern war das Ziel der vorliegenden Arbeit die Entwicklung und Erprobung eines
Kohlefaser-verstarkten PEEK-Bohrers, der im Rahmen des Splittertests zur
Probenentnahme und gleichzeitig als Objekttrager bei der EDX-Analyse dient, um den
Splittertest nach Wirz zu vereinfachen.
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2. Material und Methode
Es wurden zwei unterschiedliche PEEK-Compounds hergestellt, die sich hinsichtlich
ihres Kohlefaseranteile unterschieden (Fa. Lehmann & Voss, Hamburg, Deutschland) [1]:
- 10% kurze Kohlefasern (PEEK-1),
- 30% kurze Kohlefasern (PEEK-2).

Diese wurden durch Spritzguss in Rosenbohrer Uberfihrt. Dazu diente eine Form fir
einen kommerziellen Rosenbohrer auf PEEK-Basis (Polybur, Brassler, Lemgo,
Deutschland), so dass die hergestellten Rosenbohrer in ein gewdhnliches grines

zahnarztliches Winkelstlick eingespannt werden konnten (Abbildung 1) [1].

Abbildung 1 Prototyp des Rosenbohrers fur das zahnérztliche Winkelstiick a) mit wiederverschlie3barer
Verpackung [1] b) Bohrer im Winkelstiick c¢) Vergro3erte Ansicht des Arbeitsendes des Rosenbohrers [1]

Es wurde von je einem Rosenbohrer der beiden PEEK-Compounds ein Langsschnitt
erstellt, um die Harte zu messen und die Verteilung der kurzen Kohlenstofffasern zu
betrachten. Hierfur wurden die Rosenbohrer in Technovit 4004 (Fa. Kulzer, Wehrheim,
Deutschland) eingebettet. Anschlieend wurde in Stufen der Querschliff mit
Siliziumkarbid-Schleifpapier angefertigt, beginnend mit 320er, 500er, 1000er und
abschlieRend mit 4000er Kornung (Fa.Buehler, Lake Bluff, USA; Fa.Hermes Schleifmittel
GmbH, Hamburg, Germany) poliert. Die Analyse der Faserverteilung erfolgte mit Hilfe
eines digitalen Mikroskops (Keyence VHX-5000 Mikroskop, Fa. Keyence, Neu-Isenburg,
Deutschland). Die Harte der PEEK-Compounds wurde an den Langsschliffen mit Vickers
HVO0,1 und HV1 durchgefihrt. Zuerst wurde mit HV1 (Prufkraft 9,81N; Eindrucksdauer
10 sec.) gearbeitet. Die HVO0,1 Prifung erfolgte im zweiten Schritt mit einer Priufkraft von
0,98 N und einer Eindrucksdauer von 20 Sekunden. Die Ermittlung der Hartewerte
erfolgte mit der Software Qpix T2 Version 1.1.4.1 (Fa. Qness, Golling, Osterreich) an dem
Hartepriifgerat Qness Q10M Mikro-Harteprufer (Fa. Qness, Golling, Osterreich).
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Fur die Abriebtests wurden Edelmetall- und Nichtedelmetalllegierungen gewahlt, so dass
folgende Legierungen zur Verfigung standen:
(1) Kobalt-Chrom-Legierung, gesintert
(2)  Wiron® 99 (Fa. Bego, Bremen, Deutschland)
(3) Wirobond® (Fa. Bego, Bremen, Deutschland)
(4)  Titan-Niob-Aluminium-Legierung (Ti6Nb7Al)
(5) Gegossenes Titan
(6) Titan-Aluminum-Vanadium-Legierung (Ti6Al4V)
(7)  Gold-Platin-Legierung (Orplid® MH, Fa. C.Hafner, Pforzheim, Deutschland)
(8) Bio Herador®N (Fa. Kulzer, Hanau, Deutschland)
(9) Gaudent S® (Fa. Ivoclar, Schaan, Lichtenstein)
(10) Modellgussprothese
a) Edelmetalllegierung an der Front im Bereich der teilverblendeten Kronen

b) Nichtedelmetalllegierung an der Basis

Die unterschiedlichen Legierungen wurden aufgrund ihrer breiten Anwendung und ihrer
unterschiedlichen Harteeigenschaften ausgewahlt. Die Hartewerte wurden nur teilweise
von den Herstellern angegeben, weshalb zunachst die Harte bei allen Legierungen mit
Hilfe des Harteprufgerates Qness Q10M Mikro-Harteprifer ermittelt wurden (Tabelle 2).
Dies erfolgte nach Vickers HV5 mit einer Prufkraft von 49,03 N und einer Eindringzeit von
10 Sekunden. Pro Material wurden zehn Harteeindricke (Abbildung 2) gesetzt.
Anschliel3end wurden die Harteeindricke vermessen und die Harte mit der Software Qpix
T2 Version 1.1.4.1 an dem Mikro-Harteprufer Qness Q10M errechnet. Aus den zehn
Werte wurde der Mittelwert und die Standardabweichung gebildet.

Abbildung 2 Harteeindruck mit Vermessungsmarkierungen auf Ti6Al4V, mit dem Mikro-Harteprifer Qness
Q10M (Fa.Qness, Golling, Osterreich) gesetzt mit HV5
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Zunachst wurden Vorversuche mit den beiden Bohrergruppen durchgefiihrt. Hierzu
diente eine zahnarztliche Einheit (M1, Siemens Sirona, Bensheim, Deutschland). Die
Materialbearbeitung erfolgte unter manuellem Druck fur ca. 15 Sekunden. Hierfur wurden
unterschiedliche  Geschwindigkeiten  hinsichtlich  der  Effizienz an  einer
Kobalt-Chrom-Legierung getestet [1]:

— 10.000 U/min

— 30.000 U/min

— 50.000 U/min

— 70.000 U/min

— 100.000U/min

Die Vorversuche dienten zur Uberprifung der Eignung der beiden Compounds im
Hinblick auf deren Abriebfestigkeit und ausreichendem Abtrag von Metallpartikeln sowie
auf deren Eignung als Probenhalter im Elektronenmikroskop. Zur Beurteilung der
Abriebfestigkeit wurde die Kantenfestigkeit der Bohrer optisch analysiert. Dies erfolgte
ebenfalls mit dem digitalen Mikroskop Keyence VHX-5000. Hierbei wurden
lichtmikroskopische Aufnahmen der originalen Bohrer mit Aufnahmen der Bohrer nach

dem Abriebtest verglichen.

Zur Beurteilung der Eignung fir den Abriebtest an sich wurden EDX-Analysen der
chemischen Zusammensetzung der Metallspdne auf den Bohrern durchgefiihrt und mit
EDX-Analysen der Ausgangsmetalle bzw. -legierungen verglichen (Quantax 6,
Auflésung 126eV, Bruker, Berlin Deutschland). Hierfir wurden die Rosenbohrer nach
dem Test in eine wiederverschlieRbare Kunststoffhille (Abbildung 1b) gesteckt, um
Verunreinigungen zu vermeiden und einen  sicheren  Transport zum
Rasterelektronenmikroskop zu gewahrleisten [1].

Fur die Analyse wurden die Rosenbohrer dann wieder entnommen, auf einen Trager fur
das Rasterelektronenmikroskop geklebt, und in das Gerat eingebracht. Die Analysen der
Zusammensetzung erfolgte mit Hilfe der Software Esprit 2.0 (Bruker, Berlin,
Deutschland), wobei verschiedene Partikel wie auch mindestens drei Messpunkte je
Partikeltrager ausgewertet wurden [1].

Beziglich der Arbeitsweise des Elektronenmikroskops, wobei Elektronen auf die

Probenoberflache geschossen werden, so dass durch Wechselwirkungen wiederum



Manteltext“Material und Methode®|7

Elektronen aus unterschiedlichen Schichten der Probe herausgeldst werden, waren drei
Strahlungsarten flr diese Arbeit von Bedeutung [21, 22, 23, 24]:

1. Sekundéarelektronen werden aus der obersten Atomlage herausgelost
(Austrittstiefe 5-50 nm), mit einer Austrittsenergie <50 eV. Sie dienten der
bildlichen Darstellung der Oberflachentopografie.

2. Ruckstreuelektronen treten nach Ablenkung aus der Probenoberflache aus
(Austrittstiefe von ~Y der Reichweite der Priméarelektronen (Elektronen des
Elektronenstrahls)), mit einer Austrittsenergie = 50 eV. Sie werden verwendet fur
den Materialkontrast, Abbildung und Analyse der Oberflache.

3. Charakteristische Rontgenstrahlung, Primérelektronen I6sen Elektronen aus den
inneren Schalen der Probenatome. In diese Licke rickt ein Elektron aus einer
hoheren Schale nach. Die uberschissige Energie wird als sogenanntes
Rontgenquant abgespalten und ist fur jedes Element spezifisch. Diese Strahlung

wurde fur die EDX-Analyse verwendet.

Des Weiteren wurden im Rahmen der Hauptversuche Rauheitsmessungen vor und nach
dem Abriebtest durchgefihrt, wobei die verwendeten Proben vor der Messung mit einem
fusselfreien weichen Tuch und Ethanol gereinigt wurden. Die Rauheitsmessung wurde
an den Metallproben jeweils entlang von n=3 Linien in horizontaler und vertikaler
Richtung mit dem Tastschnittgerat Perthometer S6P (Fa. Mahr, Géttingen, Deutschland)
durchgefuhrt (Abbildung 3), wobei die Oberflache der Probe mit einer Diamantspitze mit
einem Durchmesser von 10 um abgetastet wird. Die Auslenkung der Tastspitze wurde
durch einen Messwertwandler in elektrische Werte Uberfiihrt und so dem Perthometer
zur Messwertverarbeitung Ubermittelt [25].

Die Taststrecke (L:) wurde auf 5,6 mm eingestellt, was einer Messstrecke fur die
Auswertung von 4 mm entspricht, da sowohl am Anfang als auch am Ende eine Strecke
von 0,8 mm abgezogen wurde, um den Einfluss des Aufsetzens der Tastspitze auf und
des Abhebens der Tastspitze von der Probenoberflache zu vermeiden. Als Mal} fur die
Oberflachenrauheit wurde der Ra-Wert ermittelt, also der arithmetische Mittelwert des

Rauheitsprofils innerhalb einer Messtrecke [25].

Aufgrund ihrer Geometrie und Dimension wurde die Modellgussprothese (Probe (10))

hierbei ausgelassen.
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Abbildung 3 Schematische Darstellung der Rauheitsmessung entlang der roten Linien
Die statistische Auswertung erfolgte mit Excel 2016 (Fa. Microsoft, Redmond,

Washington, USA). Zur Darstellung signifikanter Unterschiede der Ergebnisse wurde eine
One-way-ANOVA durchgefiihrt, wobei das Signifikanzniveau bei < 0,05 lag [1].
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3. Ergebnisse
Die mikroskopische Untersuchung der Querschliffe zeigte eine randomisierte Verteilung
der Kohlefasern innerhalb der PEEK-Matrix, wobei sie im Bereich des Schaftes

tendenziell in Richtung der Langsachse orientiert waren (Abbildung 4).

,\; 4 \
e
F’."’yg.’-‘ v,

\ 0 / 50um

Abbildung 4 Lichtmikroskopische Aufnahme der Kohlefasern in einem PEEK-2-Bohrer (300-fache
VergréRerung); a) Rosenbohrer-Kopf; b) Schaft

Des Weiteren stellten sich Defekte im Bereich des gréf3ten Durchmessers des Schaftes
dar (Abbildung 5).

Abbildung 5 Lichtmikroskopische Aufnahme eines Defektes im Bereich des Schaftes eines PEEK-2-
Bohrers (300-fache Vergrof3erung)

Die Harteprifung der PEEK-1- und PEEK-2-Bohrer zeigte keinen signifikanten
Unterschied bei der Testung mit HV1, jedoch bei der Prifung mit HVO,1 (Tabelle 1).

Tabelle 1: Vickershéarte der CF-PEEK-Bohrer [Mittelwert (MW) + Standardabweichung (SD)].

Probe HVO0,1 HV1
PEEK-1-Bohrer 34,21 +8,30 38,67 4,90
PEEK-2-Bohrer 44,41 +3,64 36,91 +4,00

Die Ergebnisse der Harteprifung der Legierungen sind den Herstellerangaben in Tabelle
2 gegenubergestellt.
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Tabelle 2: Vickersharte der Legierungen.

Harte gemessen mit

Material Harte laut Hersteller Hartepriufgerat Qness
[MW+SD]

CoCr gesintert - 323,7 £10,26 (HV5)
Wiron® 99 (Ni-Basis-Leg.) 195 (HV10) [26] 175,6 5,82 (HV5)
Wirobond® (Co-Basis-Leg.) 310 (HV10) [27] 302,1 +25,83 (HV5)
Titan-Niob-Aluminium (Ti6Nb7Al) - 152,0 £3,77 (HV5)
Titan geogossen - 293,7 £15,21 (HV5)
Titan-Aluminium-Vanadium (Ti6Al4V) - 277,0 £86,51 (HV5)
Orplid® MH (Au-Basis-Leg.) 125 (HV5) / 160 (HV30) [28] 173,5 £3,41 (HV5)
Bio Herador®N (Au-Basis-Leg.) 205 (w/k), 220 (v), 185 (s) (HV5) [29] 156,3 +15,92 (HV5)
Gaudent S® (Al-Cu-Leg.) - 163,6 £10,21 (HV5)

Im Vorversuch zeigte sich, dass die PEEK-1-Bohrer (10% kurze Kohlefasern) aufgrund
ihrer geringen Kantenfestigkeit fir den Abrieb an harteren Metalllegierungen wie z.B.
Kobalt-Chrom-Legierungen nicht geeignet waren, weshalb die Hauptversuche mit den
PEEK-2-Bohrern (30% kurze Kohlefasern) durchgefihrt wurden, da diese eine
ausreichende Kantenfestigkeit zeigten. Weiterhin zeigten die Ergebnisse der
Vorversuche, dass bei einer Geschwindigkeit von 30.000 U/min bei allen Proben
ausreichend Metall-Partikel durch die PEEK-2-Bohrer abgetragen wurden, um eine
Elementanalyse durchfiihren zu kénnen, auch wenn sich die Bohrerflanken nach
Testung deutlich reduziert darstellen (Abbildung 6).

Der Materialabrieb durch die PEEK-2-Bohrer spiegelt sich auch in den Anderungen der

Rauheitswerte wieder.

Abbildung 6 Darstellung der Kantenfestigkeit eines PEEK-2-Bohrers; a) links in unbenutztem Zustand,
rechts nach Titanabtrag; b) Bohrer mit EM-Partikeln nach dem Abriebtest

Die Prifung der OF-Rauheit zeigte grundsatzlich eine Verringerung der Ra-Werte nach
dem Abriebtest mit Ausnahme von Bio Herador®, welches einen unveranderten Ra-Wert
zeigte (Tabelle 3).
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Tabelle 3: Ra-Werte vor und nach dem Abriebtest [MW £SD].

Probe Vor dR;erm])rieb NachR(;e[r%rr,lé]\brieb
CoCr gesintert 0,57 0,22 0,32 +0,21
Wiron® 99 (Ni-Basis-Leg.) 0,35 +0,24 0,13 +0,03
Wirobond® (Co-Basis-Leg.) 0,98 +0,99 0,09 +0,09

Titan-Niob-Aluminium (Ti6Nb7Al) 0,10 +0,05 0,04 +0

Titan geogossen abgestrahlt mit Al2O3 0,87 +0,12 0,25 +0,03
Titan-Aluminium-Vanadium (Ti6Al4V) 0,22 +0,04 0,10 +0,02
Orplid® MH (Au-Basis-Leg.) 0,27 +0,13 0,17 0,05
Bio Herador®N (Au-Basis-Leg.) 0,13 +0,04 0,13 +0,05
Gaudent S® (Al-Cu-Leg.) 0,60 +0,39 0,24 +0,28

Die Ergebnisse der energiedispersiven Rontgenspektroskopie (EDX-Analyse) sind in
Tabelle 4 zusammengefasst.

Es wurden dabei keine signifikanten Unterschiede zwischen den Originalproben und den
Abriebpartikeln auf dem PEEK-Bohrer festgestellt. Eine Ausnahme stellte das Wirobond®

dar, da die Legierungselemente Molybdan und Wolfram nicht detektiert werden konnten.
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Tabelle 4: Vergleich der Elementzusammensetzung des Original-Materials und dessen Spane am
Rosenbohrer in Masseprozent (wt%(norm.)).

Ausgangsmaterial

Spéane am Bohrer

Abweichung der

Material [wt%(norm.)] [wt%(norm.)] Mittelwerte [%]
Orplid®MH
Gold 77,19 £1,96 77,33 £2,30 0,18
Silber 11,42 +1,88 12,81 +1,94 12,17
Kupfer 7,90 +0,20 7,07 £0,95 10,51
Platin 3,49 +0,09 2,79 £0,54 20,06
Bio Herador®N
Gold 85,85 +0,71 90,49 +1,20 5,40
Platin 14,15 +0,71 9,51 +1,20 32,79
Wirobond®
Kobalt 64,08 1,19 72,39 £5,37 12,97
Chrom 26,04 0,33 27,61 £5,37 6,03
Molybdan 5,28 +0,56 100
Wolfram 4,60 +0,63 100
CoCr gesintert
Kobalt 64,22 0,95 62,54 £3,18 2,62
Chrom 28,50 £0,69 28,90 £3,06 1,40
Wolfram 7,28 0,53 8,56 +3,00 17,58
Wiro® 99
Nickel 66,70 £1,11 70,00 +0,54 4,95
Chrom 23,36 0,67 22,25 +£1,22 4,75
Molybdén 9,94 +0,69 7,75 £0,91 22,03
Gaudent S®
Kupfer 95,46 +0,06 96,05 +0,10 0,62
Nickel 3,43 +0,12 2,99 +0,11 12,83
Mangan 1,11 0,08 0,95 +0,13 14,41
Titan-Niob
Titan 100 +0 100 +0 0
Titan gegossen
Titan 85,32 1,19 86,82 £16,09 1,76
Aluminium 14,68 1,19 13,18 +16,06 10,22
Ti6AI4V
Titan 91,53 +0,06 89,69 +1,52 2,01
Aluminium 5,99 +0,06 5,59 +0,66 6,68
Vanadium 2,48 +0,03 4,72 +1,85 90,32
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4. Diskussion

Das Ziel dieser Arbeit war die Entwicklung einer Methode, die den Splittertest nach Wirz
vereinfacht, und eine nicht nur vergleichbare, sondern von Fehlern freie Analyse der
Legierungszusammensetzung ermdglicht. Dies konnte durch die Untersuchungen mit
dem PEEK-2-Bohrer erreicht werden [1].

Der Splittertest nach Wirz wird mit einem Karborundsteinchen durchgefihrt. Hierfir muss
der behandelnde Zahnarzt einen Kofferdamm (Spanngummi) legen, damit die
abgetragenen Partikel mit diesem aufgefangen werden. AnschlieBend werden die
Partikel auf ein elektrisch leitendes selbstklebendes Plattchen bzw. auf einen Streifen
Tesafilm tbertragen, damit die Splitter in einem REM mit Hilfe der EDX-Analyse auf ihre
Elementzusammensetzung untersucht werden kénnen [10, 12, 15]. Ein Nachteil dieser
Methode ist, dass es wahrend der Ubertragungsschritte zu Verunreinigung der Proben
bzw. deren Verlust kommen kann. Zudem ist es wichtig, dass immer ein neues
Karborundsteinchen fur jede Probe verwendet werden muss, um etwaige
Verunreinigungen dessen zu vermeiden. Neben den Verunreinigungen ist ein weiterer
Nachteil, dass das Karborundsteinchen an dem im Mund verbleibenden Zahnersatz
Defekte an der Oberflache in Form von Schleifspuren hinterlasst. Diese missen
anschlieBend vom behandelnden Zahnersatz entfernt werden, um ein erhohtes Risiko
von Plaqueablagerungen zu vermeiden [30].

Im Vergleich zu dem Splittertest nach Wirz, zeigte die Verwendung des entwickelten
PEEK-2-Bohrers wesentliche Vorteile. Durch das Ersetzen des Karborundsteinchen
durch einen Kohlenstofffaser-verstarkten PEEK-Bohrer konnten die Ubertragungsschritte
verringert werden, was die Behandlungszeit reduziert. Bei dem PEEK-2-Bohrer bleiben
die Partikel an den Kanten haften, wodurch das Legen eines Kofferdamms theoretisch
nicht mehr notig ist [1]. Die verwendeten PEEK-2-Bohrer sind aufgrund der Kohlefasern
elektrisch leitend, was einen spateren Ubertragungsschritt der Partikel auf ein
selbstklebendes Grafitplattchen fur die EDX-Analyse Uberflissig machte. Somit konnte
auch das Risiko einer Verunreinigung bzw. eines Verlustes der Partikel minimiert werden.
Ein weiterer positiver Aspekt der Methode zeigte sich bei der Oberflachenuntersuchung
des Zahnersatzmaterials. Beim Vergleich der OF-Rauheitsmessung vor und nach dem
Abriebtest zeigte sich, dass die Ra-Wert sich verringerten (Tabelle 3). Insofern ist von

einem polierenden Effekt durch den Abriebtest auszugehen (Abbildung 7).
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Abbildung 7 Lichtmikroskopische Aufnahme der Legierung Orplid® MH (Fa. C.Hafner) vor dem Abriebtest
(links) und nach dem Abriebtest (rechts)

Die Ergebnisse zeigten keinen signifikanten Unterschied zwischen Ausgangsmaterial
und Spane [1]. Eine Ausnahme dabei stellte die Analyse der Spane von Wirobond® (Fa.
Bego, Bremen, Deutschland) dar. In dem Ausgangsmaterial konnten sowohl Molybdan
als auch Wolfram detektiert werden, welche in den Abriebpartikeln nicht gemessen
werden konnten. Wirz et al. haben Splitterproben von mehreren Edelmetalllegierungen
in Form von Plattchen und Zahnersatz genommen. Bei der Analyse stellten sie bei den
Spénen der Plattchen eine Abweichung von durchschnittlich -1,5 bis +1,5 Gew-% fest.
Die Schwankungen bei den Proben vom Zahnersatz lagen zwischen -2,5 und
+2,0 Gew-% [31]. Eventuell waren Molybdan und Wolfram aufgrund ihrer geringen
Anteile innerhalb der Wirobond-Legierung nicht detektierbar. Inwiefern bei Verzicht auf
einen Kofferdamm der Speichelfluss Einfluss auf den Spanabtrag und somit auf die
Messgenauigkeit haben kdnnte, misste noch unter reellen Bedingungen innerhalb eines
Patientenmundes getestet werden.

Beim Vergleich der Lage der Fasern innerhalb der beiden Bohrer fiel auf, dass bei den
PEEK-1-Bohrern an den breiteren Stellen (z.B. Bohrer Kopf, Durchmesser starkste Stelle
des Schaftes) mehr Matrix vorhanden war, wohingegen in den PEEK-2-Bohrern die
Fasern relativ homogen verteilt vorlagen und im Bohrer-Kopf keine bestimmte
Orientierung besalRen (Abbildung 8). Im Bereich des Schaftes zeigten die Fasern nahe
der Oberflache eine Ausrichtung parallel zur Langsachse, wobei sie im Zentrum eher
randomisiert ausgerichtete vorlagen. Die Orientierung wurde eventuell durch die
Herstellung per Spritzgussverfahren beeinflusst, wobei die Gussform von einer Richtung
mit dem durch Hitze verflissigten Rohmaterial unter Druck befullt wird [32]. Neben der
unterschiedlichen Orientierung der Fasern konnten auch Defekte innerhalb der Bohrer
festgestellt werden. Diese befanden sich meistens an der Stelle mit dem grof3ten Umfang
der Bohrer (Abbildung 5). Auch hierfir kénnte das Herstellungsverfahren der Grund
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gewesen sein. Eventuell lag hierbei keine ausreichende Verdichtung des Materials vor,
so dass die Kontraktionskrafte beim Abkuhlen nicht ausgeglichen werden konnten, die
durch Erstarrung des Materials von peripher nach zentral aufgetreten sein kbnnten. Dies
kann diese zentralen Defekte, sogenannte Lunker, verursachen [33]. Neben Lunkern
finden sich auch Stellen, an denen keine Fasern vorlagen (Abbildung 9). Trotz der
UnregelmaRigkeiten konnte der neuartige Splittertest durchgefuhrt werden, da sich die
Fasern peripher konzentrierten, dort wo die grof3te Belastung durch den Abriebtest
stattfand.

Um eine Aussage bezlglich der Kantenfestigkeit der beiden CF verstarkten Bohrer
feststellen zu kénnen, wurden die Vickershérte der Bohrer und die Oberflachenrauheit
der Legierungen gemessen.

Bezlglich der Vickersharte-Messung HV1 konnte kein Unterschied zwischen dem
PEEK-1-Bohrer und dem PEEK-2-Bohrer festgestellt werden. Der Grund hierfur kénnte
eine zu hohe Prifkraft gewesen sein, so dass der Einbettkunststoff einen Einfluss auf das
Messergebnis hatte, indem dessen Harte ebenfalls getestet wurde. Entsprechend zeigten
die Messungen mit HVO,1 einen signifikanten Unterschied zwischen dem PEEK-1-Bohrer
(34,21 +£8,30 HVO0,1) und dem PEEK-2-Bohrer (34,21 +8,30 HVO0,1). Vermutlich aufgrund
seiner geringeren Harte konnte der PEEK-1-Bohrer nur von EM-Legierungen Partikel
abtragen, wobei mit dem PEEK-2-Bohrer auch Partikel von NEM-Legierungen gewonnen
werden konnten, auch wenn die Kanten am Arbeitsende des Bohrers durch den Abrieb
reduziert wurden. Entsprechend wurde der Hauptversuch mit dem PEEK-2-Bohrer
durchgefihrt.

Auch der polierende Effekt der Bohrer, der sich in nicht-signifikant reduzierten
Rauheitswerten nach den Abriebtests wiederspiegelt, weist auf Bearbeitungsfahigkeit
selbst der harten Legierungen hin.
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PEEK-1-Bohrer PEEK-2-Bohrer

3)

Abbildung 8 Vergleich der lichtmikroskopischen Aufnahmen der Faserverteilung innerhalb des
PEEK-1- und PEEK-2-Bohrers (300-fache VergréRerung) 1) Faser-Verteilung im Kopf; 2) Ausschnitt aus
1; 3) Faser-Verteilung im Schaft
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Abbildung 9 Lichtmikroskopische Aufnahme fehlerhafter Stellen des PEEK-2-Bohrers (200-fache
VergrofRerung, Keyence VHX-5000)

Abschliel3end betrachtet scheint die vorgestellte Methode sowohl fir den behandelnden
Zahnarzt als auch fur den Patienten wesentliche Vorteile im Gegensatz zu der
herkdbmmlichen Methode nach Wirz zu bieten:
1. Theoretisch ist das Anlegen eines Kofferdamms (Spanngummi) tberflissig,
2. der Bohrer selbst dient als Partikeltrédger, so dass fir die EDX-Analyse ein
zusatzlicher Ubertragungsschritt der Partikel auf ein elektrisch leitfahiges
Klebeplattchen bzw. -streifen entfallt,

3. der Abriebtest geht mit einer Politur der Metalloberflache einher.

Daher konnte die beschriebene Metallanalyse insbesondere im Falle von Zahnersatz-
assoziierten Beschwerden der weiterfihrenden Diagnostik dienen [1]. Dies muss im
Rahmen von Untersuchungen unter reellen Bedingungen, idealerweise in vivo,

untermauert werden.
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Sutel, M, Schwitalla, A, Zimmermann, T, Muller, W D

An innovative method for in-situ composition analysis of fixed metallic dental
restorations.

Dent Mater. 2019;35 (5):709-12

Der Beitrag der Promovendin im Rahmen der Versuchsphase war die mit Hilfe zur
Erarbeitung der Fragestellung und das Durchfiihren der ndétigen Vorversuche, die
Versuchsdurchfihrung und die Versuchsdokumentation. Im Detail hat die Promovendin
mit Hilfe von ihrem betreuenden Hochschullehrer die Fragestellung ausgearbeitet und im
Verlauf der Versuche die Fragstellung angepasst. Zudem hat sie in eigenstandiger Arbeit
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