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Abkurzungsverzeichnis

1 Abklrzungsverzeichnis

3Y-TZP mit 3 Mol% Yttriumoxid teilstabilisiertes tetragonales polykristallines
Zirkoniumdioxid

Abb Abbildung

ca. circa

CAD/CAM computer aided design/ computer aided manufacturing

DIN Deutsches Institut fur Normung

EDX energiedispersive Rontgenspektroskopie

Gew.% Gewichtsprozent

HIP hot isostatic pressure

IDS Internationale Dental Schau

ISO Internationale Organisation fur Normung

M monoklin

Mol.% Molprozent

Pk Prufkorper

Pr Probe

Ra Mittenrauwert

REM Rasterelektronenmikroskopie

Rmax Maximale Rautiefe

R, gemittelte Rautiefe

T tetragonal

Tab. Tabelle

TWL Temperaturwechsel

WAK Warmeaudehungskoeffizient

Y203 Yttriumoxid

z.B. zum Beispiel

ZrO; Zirkoniumdioxid
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Vorbemerkung

2 Vorbemerkung

Die Literatur ist in alphabetischer Reihenfolge ihrer Autoren am Ende der Studie im Lite-
raturverzeichnis zu finden. Auf die Bezeichnungen ™, © oder ® wurde verzichtet. Hier-
aus kann jedoch nicht geschlossen werden, dass die entsprechenden Marken nicht ge-

schitzt sind.
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3 Einleitung

Die orale Rehabilitation des Patienten ist zentraler Bestandteil der zahnarztlichen Tatig-
keit. Daflr stehen je nach Indikation verschiedene Therapiemdglichkeiten zur Auswahl.
Bei der Entscheidungsfindung, in Abstimmung mit dem Patienten, wird vermehrt auf die
Gewebevertraglichkeit, die Biokompatibilitat und die Asthetik geachtet. Um diesen An-
forderungen gerecht zu werden, missen entsprechende Materialien zum Einsatz kom-
men. Gerade keramische Werkstoffe bieten aufgrund ihrer chemischen und physikali-
schen Eigenschaften aus heutiger Sicht dafur den optimalen Losungsansatz.

Mit der rasanten Entwicklung der Technologie, vor allem auf dem Gebiet der Computer-
technologie, sind heute CAD/CAM-basierte Fertigungsmoglichkeiten gegeben, welche
das therapeutische Spektrum innerhalb der Zahnmedizin, und nicht nur dort, geradezu
revolutioniert haben.

Dieser technologische Fortschritt beinhaltet jedoch auf einigen Gebieten nur im Zu-
sammenspiel mit der werkstoffkundlichen Forschung und Weiterentwicklung bestehen-
der Systeme einen nachhaltigen Benefit.

So spielten die ,klassischen“ Keramiken, die Feldspatkeramiken, nur bei der Verblen-
dung metallischer prothetischer Restaurationen eine Rolle. Fur die alleinige Anwendung
im Sinne einer vollkeramischen Restauration waren diese Werkstoffe aufgrund ihrer
physikalischen Eigenschaften nicht geeignet. Durch Modifikationen in der Zusammen-
setzung und den Einsatz von Oxidkeramiken, sowie durch die Adhasivtechnik ist es
jedoch gelungen, vollkeramische Systeme einer breiteren Anwendung zuganglich zu
machen. Einen besonderen Platz nimmt hier aufgrund der sehr hohen Bruchfestigkeit
das Zirkoniumdioxid ein.

2007 wurden ca. 2,5 Millionen vollkeramische Restauration inkorporiert, wobei der An-
teil der CAD/CAM-gefertigten Kronen und Brucken bei 72% lag [39]. Diese Zahlen ver-
deutlichen eindrucksvoll, wie hoch das Vertrauen in die noch junge Technologie ist.
Mittlerweile liegen Langzeitstudien flir verblendete Vollkeramiksysteme Uber einen Zeit-
raum von bis zu funf Jahren vor, welche dem entgegengebrachten Vertrauen in die Zu-

verlassigkeit dieser Therapiemittel Rechnung tragen.
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Einleitung

Aus den entsprechenden Untersuchungen ging hervor, dass neben der Sekundarkaries
das Abplatzen der Verblendkeramik, das so genannte ,Chipping“, die Hauptursache fur
das Versagen der Restauration war [47, 48]. Im direkten Vergleich mit den metallkera-
mischen Restaurationen, 94,4%, ist die Funfjahresuberlebensrate von Vollkeramikres-
taurationen mit 88,6% laut der Metaanalyse von Sailer geringer [48]. Es ist ersichtlich,
dass flr die klinische Anwendung die bisher ermittelten Ergebnisse eine ausreichende
Evidenz besitzen.

In diesem Zusammenhang ist die Frage nach der moglichen Einflussnahme auf den
Haftverbund und eine gezielte Verbesserung dessen von hohem praktischem Interesse.
Weiterhin ist es daruber hinaus winschenswert Uber eine mogliche Steuerung des
Haftverbundes die eigentlichen Mechanismen des Verbundes Zirkoniumdioxid zur Ver-
blendkeramik zu erklaren, wozu im Rahmen dieser Arbeit ein Beitrag geleistet werden

soll.
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4 LiteraturUbersicht

4.1 Zirkonium

Zirkonium ist ein hartes, dehnbares, silbrig aussehendes Metall mit dem Symbol Zr und
der Ordnungszahl 40. Dieses Element entdeckte Martin H. Klaproth in dem er aus ei-
nem ceylonesischen Edelstein die ,Zirkonerde* isolierte. Durch Reduktion von Kalium-
hexafluorozirkonat ist es dem Chemiker Jons J. Berzelius 1824 erstmals gelungen, die
metallische Form des Elements als schwarzes Pulver darzustellen.

In der Natur kommt Zirkonium ausschlieBlich in gebundener Form vor. Die wichtigsten
Zirkonium-Mineralien sind Baddeleyit, ein Dioxid (ZrO;) mit einem Zirkonium-Anteil von
72,2% und Alvit, ein Silikat (ZrSiO4) mit einem Zirkonium-Anteil von 48,9%.

Die Mineralien Zirfesit, Katapleit, Laventil und Dalyt enthalten ebenfalls in geringeren
Mengen Zirkonium [45].

Abb. 1: Baddelyit Struktur Abb. 2: Zirkonium

In Pulverform verbrennt das Metall zu Zirkoniumdioxid. Schwefelsaure, Salpetersaure
und Salzsaure greifen Zirkonium selbst unter Warmezufuhr nur wenig an, dagegen ist
es jedoch in Kdnigswasser und Flusssaure I6slich.

Bei Raumtemperatur ist es wie Titan luftbestédndig und bildet an der Oberflache sehr
schnell eine dunne passivierende Oxidschicht. Zirkonium ist somit gegen Korrosion un-
anfallig [49].

Es sind zwei unterschiedliche Modifikationen des Zirkoniums bekannt. Bis zu einer
Temperatur von etwa 865°C tritt die hexagonale Form auf, welche bei hdherer Tempe-
ratur in das kubisch raumzentriertes Zirkonium Ubergeht. Reines Zirkonium besitzt eine
Dichte von 6,51 g/cm3, einen hohen Schmelzpunk von 2125 K und einen Siedepunkt,
der bei 4650 K liegt (Tab. 1).
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Tab. 1: Eigenschaften Zirkonium

chem.Element, Symbol Zr
Ordnungszahl 40

Dichte ( bei 20°C) 6.51g cm™
Schmelzpunkt 1852°C
Siedepunkt 4409 °C
Kristallstruktur(<865°C) hexagonal
Molmasse 91,22g/mol
Elektronegativitat nach Pauling | 1,3
Oxidationszustande 4
Schmelzwarme 16,9kJ/mol

4.1.1 Gewinnung von Zirkonium

Die Gewinnung von Zirkonium ist ein komplexer chemisch-physikalischer Prozess, der
mit dem Aufschmelzen von zirkonhaltigen Sanden durch Natriumhydroxid beginnt. Da-
durch entsteht das Zirkonium(IV)-oxid, das anschlielend mittels Kohle im Lichtbogen zu
Zirkoniumcarbonitrid umgewandelt wird, und dann wiederum durch Chlorierung zu Zir-
konium(IV)-chlorid wird.

Das von Kroll entwickelten Metallothermie-Verfahren zur Herstellung von Titan wird

analog bei der Herstellung von reinem Zirkonium angewendet.

ZrO, > ZrCly > Mg reduziert > Zr

Das erhaltene Zirkonium(IV)-chlorid wird nun mit Magnesium in einer Helium-
atmosphare bei erhdhter Temperatur (800°C) zu Zirkoniumpulver reduziert. Gereinigt
wird dieses Pulver nach dem van-Arkel-de-Boer-Verfahren, wobei ein hafniumhaltiges
Zirkonium entsteht.
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4.1.2 Verwendung von Zirkonium

Zirkonium als korrosionsbestandiges Metall wird zum Bau chemischer Anlagen in Form
von Ventilen, Pumpen oder Ruhrern genutzt. Auf Grund der Durchlassigkeit fir Neut-
ronen findet Zirkonium auch als Hullmaterial fur Brennstoffelemente in Kernkraftwerken
Anwendung [52].

In der Elektrotechnik dient es zur Herstellung von Vakuumoéfen. Wegen der hellen
Flamme und seiner hohen Energiedichte wird Zirkonium auch in der Pyrotechnik be-

nufzt.
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4.2 Zirkoniumdioxid

4.2.1 Chemische und physikalische Eigenschaften

Der Schmelzpunkt fur Zirkoniumdioxid bzw. Zirkondioxid, umgangssprachlich auch ,Zir-
konoxid“ genannt, liegt bei 2680 °C und die Dichte betragt 5,5 g/cm3. Weiterhin wird der
E-Modul mit ca. 240 GPa und der WAK o mit 10,0 x 10° K angegeben. Die Farbe ist
weil-opak.

Zirkoniumdioxid kommt in Abhangigkeit von der Temperatur in drei verschiedenen Mo-
difkationen vor. Bei Raumtemperatur besitzt es eine monokline Gitterstruktur, die bis
1178 °C stabil ist. Bei Temperaturen dariber kommt es zu einem Phasenwechsel. Es
tritt die tetragonale Phase auf, die bis 2370 °C bestandig ist und oberhalb dieser Tem-

peratur in eine kubische Gitterstruktur tbergeht (Abb. 3).

- - monoklin tetragonal - - kubisch

. 1178°C 2370° :
monoklin <Z2%> tetragonal Y= kubisch = Schmelze

Abb. 3: Modifikationen von Zirkoniumdioxid

Die Umwandlung der tetragonalen Phase in die monokline Phase ist diffusionslos und
findet mit einer schallartigen Geschwindigkeit statt. Dieser Vorgang ist der martensiti-
schen Umwandlung beim Vergutungsstahl gleich zu setzen. In Folge dieser schlagarti-
gen Umwandlung wahrend der Abkuhlphase tritt bei 950°C eine Volumenzunahme von
ca. 3-5 % auf [33]. Diese sprunghafte Volumenzunahme fuhrt zu hohen Spannungen im
Geflige und ist der Grund fur Rissbildungen. Reines ZrO, kann demzufolge nicht zu
dichten sinterfesten Produkten verarbeitet werden [38].

Die Veranderung der Gitterstruktur kann vermieden werden, wenn die martensitische
Umwandlungstemperatur zu tieferen Temperaturen verschoben wird [51]. Mit Hilfe von
oxidischen Zusatzen ist eine teilweise oder vollstandige Stabilisierung in der tetragona-
len Phase bei Raumtemperatur méglich. Diese Oxide verhindern wahrend der Abkunhl-

phase nach dem Sinterprozess das Zerspringen der Keramik. Y,03, CeO, CaO oder

Seite 11



Literaturtbersicht

auch MgO sind die meist verwendeten Stabilisatoren. Weiterhin gibt es noch Sc,0s3,
SiO; oder TiO; die ebenfalls phasenstabilisierende Eigenschaften besitzen.

Mischt man also kationische Oxide (CeO, CaO, MgO u.a.) zum Zirkoniumdioxid, so
werden durch den Einbau der Kationen auf den Gitterplatzen Sauerstoffleerstellen im
Kristall erzeugt. Somit fehlt dann zum Beispiel jedes 27te Sauerstoffatom [54]. Dies
fuhrt zu einer Erhéhung der Mobilitat der Sauerstoffionen und somit zu einer Erhéhung
der ionischen Leitfahigkeit des Zirkonoxids. Die lonenleitfahigkeit ist abhangig von der
Konzentration der Dotierung, die minimal notwendig ist, um die tetragonale Phase bei
Raumtemperatur zu stabilisieren. Bei den Y03 verstarkten Zirkoniumdioxid-Keramiken

liegt die optimale Yttriumoxidkonzentration bei etwa 6 Gew%.

Abb. 4: tetragonales yttriumteilstabilisiertes Zirkoniumdioxid

3Y-TZP-Zirkondioxid (Abb. 4) ist die derzeit am haufigsten eingesetzte Zirkondioxidke-
ramik. Die Bezeichnung 3Y-TZP steht als Abkurzung fur einen Keramikwerkstoff, der
mit 3 Mol% (etwa 6 Gew%) Yttriumoxid (Y) verstarkt ist und in der tetragonalen Kristall-
phase vorliegt. P steht hierbei fur die Polykristallinitat im Geflge.

Die Dotierung wirkt sich positiv auf die Festigkeit und die chemische Bestandigkeit aus
und fuhrt zu einem geringeren Verschlei3. Damit ergeben sich entscheidende Kriterien
fir den Einsatz in der Zahnmedizin.

Wenn Uber die Festigkeit der Keramik gesprochen wird, sind die Weibull-Analyse und
die Dauerfestigkeit entscheidende Parameter zur Klassifizierung. So hat sich gezeigt,
dass Keramiken mit einem hoéheren Weibull-Modul m und einer héheren Weibull-
Festigkeit 60 in der Praxis zuverlassiger sind. Gefugequalitadt bzw. Homogenitat korre-

lieren mit diesen Parametern [58].
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Fir DC-Zirkon® wurden von Tinschert 1218 MPa fir die Weibullfestigkeit oo und 13,3
fur den Weibull-Modul ermittelt. Weiterhin wurde ein Risszahigkeitswert Ki; von 11,54
MPavm gemessen. Zum Vergleich sollen an dieser Stelle die Werte fiir eine klassische
Verblendkeramik genannt werden. So betragt die Weibull-Festigkeit fur die VITA VMK
68-Keramik 87 MPa und der Weibull-Modul 8,9. Die Risszahigkeit wird mit 1,31 MPavm
angegeben [58].

4.2.2 Verarbeitung und Formgebung

Die Formgebung von Keramiken, speziell der Zirkonoxidkeramik, erfolgt durch das Sin-
tern der Pulver oder durch die mechanische Bearbeitung des Festkorpers.

Dieser mechanische Prozess wird entweder durch Fras- oder Schleifprozesse realisiert,
welcher freihandig, durch Kopierschleifen oder durch CAD/CAM-gesteuerte Prozesse
erfolgen kann.

Die Formgebung durch das Sintern kann durch Pressen eines Schlickers, eines Pulvers
mit Glaszusatz oder freihandig mit einem Schlicker erfolgen. Ein Schlicker entsteht,
wenn zum Pulver ein Flissigkeit gegeben wird, welche den lockeren Zusammenhalt
des Pulvers gewahrleistet. Diese Flussigkeiten sind in der Regel wassrige Losungen
anorganischer Salze, die auch Iosliche Anteile, wie zum Beispiel Methylcellulose, ent-
halten kénnen.

Es ist aber auch moglich, den Schlicker mit rein organischen flissigen Substanzen her-
zustellen.

Es erfolgt zunachst die lockere erste Formgebung durch Pressen oder freie Modellati-
on. Ist der Schlicker mittels einer wassrigen Losung angesetzt worden, muss das Was-
ser spater durch einen Trocknungsprozess entfernt werden. Auch die organischen
FlUssigkeiten mussen entfernt werden. Bei einem hohen Siedepunkt dieser Substanzen
kann man sie auch ausbrennen. In dieser Phase tritt die erste Volumenschrumpfung
des Formkorpers auf und es entsteht der so genannte Grinling. Dieser Grinling weist
eine sehr geringe mechanische Stabilitat auf.

Der Sinterprozess ist jedoch noch nicht abgeschlossen. Es folgen zwei weitere Sinter-
stufen, wobei Porositat und Volumen stetig abnehmen, die Festigkeit hingegen gestei-
gert wird.

Die erste Phase dient der Verdichtung, die zweite Stufe fUhrt zu einer Verringerung der

Porositaten. Man erhalt den WeilRkorper. In der dritten Phase kommt es aufgrund der
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Ausbildung von Sinterhalsen (Verschmelzungen) unter den Pulverpartikeln zu einer
enorme Festigkeitssteigerung. Bei der Bildung des Sinterkorpers in dieser letzten Pha-
se schmelzen lediglich die Ecken der Pulverpartikel an und verbinden sich beim Abkuh-
len dann fest miteinander.

Dieser Vorgang ist von einer starken Volumenschwindung gekennzeichnet und darf
nicht bei zu hohen Temperaturen und Uber zu lange Zeit durchgefiihrt werden, da sonst
ein zu starker Schmelzvorgang einsetzen kann. Dies wurde zu einem Verziehen oder
sogar zu einem Zerschmelzen der Formkorper fuhren. Wird zum Pressen kein Schlicker
verwendet, muss eine Glasphase dem keramischen Pulver zugesetzt werden. In die-
sem Fall wird erst die Glasphase geschmolzen und erst dann erfolgt der Press- und

Sintervorgang. Ein zu hoher Anteil der Glasphase geht mit Festigkeitsverlusten einher.

4.2.3 Festigkeit von Keramiken

Die Festigkeit von Keramiken und Glasern wird in erster Linie durch ihre molekulare
Zusammensetzung bestimmt. So fuhrt bei Glasern der Zusatz von Alkali zu einer Redu-
zierung, die Zusatze von Al,O3 oder B,Os3 eher zu einer Steigerung der Festigkeit. Bei
Glaskeramiken spielen neben der Zusammensetzung vor allem die Art und Menge der
kristallinen Phase, die GroRe und Art der Kristalle sowie die homogene Verteilung die-
ser Kristalle eine entscheidende Rolle fur die Festigkeit. Bei den Keramiken sind neben
der Molekulart vor allem die Kristallgitterstruktur und ihre Homogenitat und die vorhan-
denen Fehlstellen im Gitter die wesentlichen Faktoren der Festigkeit.

Auch spielen die Art der Herstellung und die Fehlerfreiheit der Formkorper eine wichtige
Rolle. Je optimaler der Sinterungsprozess und je geringer die Porositaten, umso héher
sind die Festigkeitswerte. Werden Keramiken unter Zuhilfenahme von Glasphasen ver-
presst, konnen zu hohe Glasanteile sich negativ auf die Festigkeit auswirken.

Bei der mechanischen Bearbeitung durch Schleifen oder Frasen fuhren Oberflachen-
schaden, wie Risse und Kratzer, ebenfalls zu einem vorzeitigen Versagen der Keramik.
Diese oberflachlichen Defekte fihren Gber eine Rissausbreitung zum Bruch. Die Wider-
standsfahigkeit eines Werkstoffs gegenuber der Rissausbreitung und damit gegenuber

Sprodbrichen wird als Bruchzahigkeit bezeichnet.

Seite 14



Literaturtbersicht

Die Formel hierfur ist:
Kic = kritische Risszahigkeit
K. = o(m)"** (MPA*mm'?) o = Biegefestigkeit (MPa)
Formel 1: Festigkeit a = Risstiefe (mm)
Y = Geometriefaktor

Diese Gleichung zeigt, dass eine bestimmte kritische Bruchspannung und eine be-
stimmte kritische Risslange nicht Uberschritten werden durfen.

Die sich aus den Messdaten ergebende Bruchzahigkeit ist eine werkstoffspezifische
Grole.

Glaser und Keramiken haben in der Regel eine geringe Bruchzahigkeit. Eine Ausnahme
stellt die Y-TZP-Keramik dar. Hier ist eine sehr hohe Bruchzahigkeit gegeben. Diese
enorme Bruchzahigkeit wird durch die schon beschriebenen kristallinen Umwandlungs-

vorgange begrundet.

4.2.4 Verwendung von Zirkoniumdioxid

Der erste kommerziell hergestellte Werkstoff kam 1928 auf den Markt. Das Produkt war
ein Tiegel fur die Metallschmelze und wurde bereits mit MgO stabilisiert. Dieser MgO-
stabilisierte ZrO,-Werkstoff besal® eine nur geringe Festigkeit und Temperaturwechsel-
bestandigkeit.

In den vergangenen 30 Jahren gelang es, diese Eigenschaften durch Variation von Art
und Menge der Stabilisatoren zu verbessern [42].

Diese verbesserten Werkstoffe werden heute unter anderem fur feuerfeste Auskleidun-
gen in Schmelztiegeln und Behaltern benutzt. Sie dienen als Hulllmaterial von Brenn-
staben in Kernkraftwerken oder werden zur Herstellung von Schleifpapier und als Pig-
ment verwendet. Im Temperaturbereich bis ca. 1600 °C werden teilstabilisierte ZrO,-
Materialien als thermische und elektrische Isolatoren eingesetzt. Aullerdem eignen sie
sich ebenso als Substrat fur Hochtemperatursupraleiter oder als Warmedammschicht
[30].

Ein Zusatz von 15% Yttriumoxid erhdht die elektrische Leitfahigkeit signifikant, was in
der Nernst-Lampe Anwendung fand. Dafur wurden Nernst-Stifte aus einem Gemisch
aus Zirkoniumdioxid und Yttriumoxid eingesetzt, die nach elektrischer Erwarmung auf
1000°C ein intensives weilles Licht emittierten. Des Weiteren ist ein Haupteinsatzgebiet

in der Luftfahrtindustrie bei der Herstellung von Dieselmotoren zu verzeichnen.
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Auch bei der Herstellung von Schneidwerkzeugen spielt der Werkstoff eine starker
werdende Rolle.

In zahlreichen Tests zur Allergenitat und zum toxischen Potential wurde schon fruh be-
wiesen, dass Zirkonoxid weder mutagen noch kanzerogen wirkt und dass eine gute Os-
seointegration zu erreichen ist. Auf Grund der guten Biokompatibilitat des Werkstoffes
und den mechanischen Eigenschaften wird Zirkoniumdioxid im medizinischen Bereich
seit ca. 1985 als kunstliches Huftgelenk in der Endoprothetik verwendet [31].

Damit wurde der Weg geebnet fur den Einsatz in der Medizin, speziell in der Zahnmedi-
zin. Auf eine mogliche Anwendung in der Zahnheilkunde wies Sandhaus bereits in den
sechziger Jahren des 20. Jahrhunderts hin.

4.2.5 Anwendung von Zirkoniumdioxid in der Zahnheilkunde

Zirkoniumdioxid wird in seiner stabilisierten Form in der Zahnmedizin als Wurzelstifte,
Implantate und als Gerustmaterial fir Kronen und Briicken verwendet [20, 31, 51].
Die Herstellung der Kronen und Brlcken erfolgt groftenteils mit Hilfe von CAD-CAM-
Verfahren. Die Indikation liegt bei Kronen im Front- und Seitenzahnbereich, 4-gliedrigen
Brucken im Front — und Seitenzahnbereich, Freiendbricken, Primarteilen von Konus
und Teleskopkronen [62].
Bieniek und Marx Ubertrugen die Ergebnisse ihrer Untersuchungen betreffend Bruchza-
higkeit und Bruchspannung dentalkeramischer Prufkorper auf die klinische Anwendung
mit folgender Zuordnung [11]:
e Klasse | (Bruchzahigkeit bis 2,0 MPaem"?, Bruchspannung bis 100 MPa) fiir In-
lays und Frontzahnkronen
e Klasse Il (Bruchzahigkeit bis 3,0 MPaem"?, Bruchspannung bis 150 MPa) fir In-
lays, Front- und Seitenzahnkronen
e Klasse Ill (Bruchzahigkeit iber 3,0 MPaem"?, Bruchspannung tiber 150 MPa) fiir
Inlays, Frontzahnbrticken und Kronen
¢ Kilasse IV (noch nicht definiert) flr alle Anwendungen einschliel3lich Seitenzahn-
bricken
Die Herstellung in CAD-CAM-Systemen beginnt mit dem Einscannen der praparierten
Stumpfe. Aus Rohlingen werden dann mit Hilfe der gespeicherten Scanndaten Kronen-
kappchen bzw. Brickengeruste gefrast. Auf dem Markt werden derzeit die so genannte
Weillkeramik und endgesinterte HIP-Rohlinge angeboten. HIP steht flr hot isostatic
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pressure. Die Weillkeramik besteht aus vorgesintertem, homogenem Zirkoniumdioxid
und ist wesentlich weicher als der endgesinterte Rohling. Sie muss daher nach dem

Frasvorgang bei hohen Temperaturen in einem geeigneten Ofen dichtgesintert werden.

4.2.6 Verschiedene CAD/CAM-Systeme in der Ubersicht

Nachdem der Franzose Francois Duret 1971 mit den Forschungen zur dentalen
CAD/CAM-Technologie begann, sind in den nachfolgenden Jahren immer wieder grof3e
Erfolge in der Entwicklung dieser Technologie zu verzeichnen. Diese ,Quantenspringe*
sind im Voranschreiten der allgemeinen Entwicklung der Computertechnologie und der
Weiterentwicklung der dentalen Werkstoffe begrindet.

Um die verschiedenen CAD/CAM-Systeme zu klassifizieren, soll zunachst der Behand-
lungsablauf fir CAD/CAM-gefertigten Zahnersatz dargestellt werden [Abb.5].

e N

Abformung intracrale digitale Aufnahme

!
Abformung Gegenkiefer! Bifregistrat
U
Modellherstellung
U
Extracrale Digitalisierung /

CAD der Restaurat\on

Praparation

ChC- Frasmaschlnen FProgrammierung
CAM-Fertigung
I
Ausarbeiten/ Anpassen
Verblendung
U
Einprobe
U

Inkarporation

Abb. 5: Arbeitsablauf

Bei Digitalisierung der Zahnstimpfe gibt es zwei verschiedene Ansatze. Das Abtastver-
fahren und das optische Verfahren. Bei letzterem werden Laser- oder Weil3lichtprojekti-
onen verwendet. Durch das optische Triangulationsverfahren wird hier die Oberflache
der Zahnstimpfe digital erfasst.

Die erfassten Daten werden im nachsten Schritt gefiltert und zusammengesetzt (Mat-
ching), um die Oberflache der Praparation digital darzustellen. Mit den so gewonnenen
Datensatzen lassen sich nun durch spezielle CAD-Programme die gewunschten Res-

taurationen am Computer erstellen, unter Berlcksichtigung individueller Parameter, wie
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z.B. Geruststarke oder Verbinderdurchmesser. Im nachsten Schritt werden die Daten
fur CNC-Frasmaschinen oder fur additive Verfahren lesbar gemacht und die Herstel-
lung der prothetischen Arbeit kann beginnen. Auch in diesem Punkt gibt es Unterschie-
de bei den einzelnen Systemen, eben so im Bereich der zu verwendenden Materialien.
Bei der Herstellung wird die Mdglichkeit der Chairside- von der Labside- und der zentra-
len Herstellung unterschieden. Auch sind die Frasmaschinen der einzelnen Systeme
voneinander unterscheidbar. Es gibt 3-Achsmaschinen, 4-Achs- und 5-Achsmaschinen,
wobei die Frasmaschinen mit mehr als 3 Achsen auch in der Lage sind, Unterschnitte
und Zahnkippungen bei der Fertigung zu bertcksichtigen. Hingegen sind die Fraszeiten
bei dreiachsigen Maschinen kurzer, die Ansteuerung ist einfacher und die Frase hat
einen geringeren Anschaffungspreis.

Des Weiteren ist bei der Bearbeitung von Zirkonoxid zwischen Trocken- und Nassbear-
beitung zu unterscheiden. Vorzuge der Trockenbearbeitung sind geringere Investitions-
kosten, eingesparte Trocknungszeiten und problemloses Einfarben der Gerlste.
Nachteilig ist der im Vergleich héhere Sinterschrumpfungsgrad.

Bei der Nassbearbeitung sind nahezu alle Materialien verarbeitbar. Die Schleifer wer-
den vor Verschleil® starker geschutzt und viele fertigungsinduzierte Nachteile, wie zum
Beispiel das Entstehen von Springen und Rissen aufgrund einer zu hohen thermischen
Einwirkung auf das Werkstuck, kdnnen minimiert werden.

Insgesamt kann gesagt werden, dass die CAD/CAM-Fertigung von zahnmedizinischen
Restaurationen zu einem Plus an Qualitdt durch standardisierte Prozesse, zu einem
effektiveren Qualitdtsmanagement, zu einer hdheren Produktivitat und zu einem erwei-
terten Spektrum der einsetzbaren Werkstoffe fuhrt. Auch fallt eine gute Passgenauigkeit
auf. Die geringe Temperaturleitfahigkeit und die praktisch nicht auftretende Korrosion
stellen weitere Vorteile dar.

Der hohe Investitionsaufwand, die Indikationslimitation durch Software und Fertigungs-
prozesse und der zusatzliche Lernaufwand flr eine selbstgesteuerte Anwendung sind
als allgemeine Nachteile den vorhandenen Systemen immanent.

Auch ist der im Vergleich mit metallkeramischen Bricken doch recht ausgepragte Ver-
binderquerschnitt ( bei cercon® sollen 9 mm? nicht unterschritten werden) nachteilig
bei kurzen klinischen Kronen. Die ausgepragte Harte erschwert eine Gerustentfernung
[10].

Nun soll ein kurzer Uberblick (iber die auf dem Markt befindlichen CAD/CAM-Systeme

geben werden.
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CEREC

Dieses System wurde von Mérmann und Brandestini in Zurich entwickelt und stellt heu-
te eines der altesten auf dem Markt vorhandenen Systeme dar.

Einer der entscheidenden Vorteile ist, das neben der ,klassischen“ Fertigung von Res-
taurationen im Labor die Mdglichkeit besteht, aufgrund des intraoralen Scanns der Pra-
paration und der sofortigen Fertigung der Restauration eine abdruckfreie Chairsidelo-
sung fur Patienten anzubieten. Zur Auswahl der Materialien stehen samtliche dentalen
Werkstoffe ohne Einschrankung. Damit ist dieses System sowohl flir den Zahnarzt in
seiner Praxis als auch fur zahntechnische Labore mit eigener oder ausgelagerter Ferti-
gung der Restaurationen interessant.

Aufgrund der benutzerfreundlichen MenUfuhrung kann auch der Anfanger einfache
Konstruktionen nach einer Einfuhrung in das Programm realisieren. Die Lernkurve ist
vergleichsweise steil.

Mit CEREC (Abb. 6) kdnnen samtliche Einzelzahnrestaurationen bis hin zu mehrgliedri-
gen Briucken mit einer Gesamtlange von maximal 42 mm hergestellt werden.

Mit dem neuen Programmupdate fur CEREC 3D ist man jetzt auch in der Lage die Kau-
flachengestaltung biogenerisch zu optimieren. Damit soll ein aufwandiges Korrigieren
der Okklusion entfallen.

Aufgrund der Schleifachsen und der Durchmesser der Schleifkérper, 1,2 mm und 1,6
mm, muss bei der Praparation ,vollkeramisch“ gedacht werden. Sie erfordert einen ent-
sprechend héheren Substanzabtrag. Auch sind bei der Einzelzahnversorgung mit Feld-
spatkeramiken asthetische Grenzen durch die vorgegebenen Farben der Keramikblo-

cke gesetzt [7].
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CAD/CAM - Sirona

Abb. 6: Cerec-System

Cercon

2001 wurde auf der IDS in Koln ein System vorgestellt, welches mit dem Ziel der verein-
fachten Bearbeitung von Zirkondioxid entwickelt worden ist (Abb. 7). Die Entwicklung
ging aus dem als DCM bekannten System hervor. Mit diesem Kopierfrasverfahren wer-
den vorgesinterte Zirkondioxidrohlinge, auch Weilllinge genannt, in einer dem Sinter-
schwund entsprechenden, um ca. 20% vergroRerten Form ohne Wasserkuhlung ge-
schliffen. Die so erhaltenen Restaurationen werden in einem abschlieRenden Sintervor-
gang dichtgebrannt und erhalten damit ihre endgultige GroRe und Festigkeit.

Der Vorteil des Systems ist die deutlich reduzierte Fraszeit bei einem geringeren
Schleifkérperverschleil. Auch kénnen die Geruste eingefarbt werden und damit der
weilRopake Charakter reduziert werden.

Nachteilig zu nennen sind die vorangehende, notwendige Wachsmodellation und die
Einschrankung in der Materialauswahl [22, 43, 66].
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Cercon - Kopierfrasen

Abb. 7: Cercon-System

Digident

Mit Digident hat sich ein System etabliert, welches in der Lage ist, die unterschiedlichs-
ten Materialien zu verarbeiten. Gerade fur den Einsatz in der Hartbearbeitung, dies ist
der Fall bei dichtgesintertem HIP-Zirkonoxid, stellt Digident ein mdgliches Verfahren
dar. Aber auch Metalle und samtliche frasbaren Keramiken und Komposite lassen sich
mit Digident bearbeiten und machen dieses System zu einem ,All-rounder®.

Bei der Keramikbearbeitung stehen vier verschiedene Werkzeugdurchmesser zur Ver-
fugung. Dies und das 16-fach Werkzeugmagazin ermaoglichen eine zeitlich optimierte
Auslastung des Geréates. Auch findet rechnerunterstiitzt eine Okonomisierung der Plat-
tenrohlinge statt und es kdnnen bis zu 25 Einheiten pro Plattenrohling hergestellt wer-
den.

Fir Interessenten stehen mittlerweile verschiedene Systemausfuhrungen zur Auswahl.
Damit ist es erlaubt, ein individuelles Konzept umzusetzen, was im Hinblick auf die In-
vestitionskosten als klarer Vorteil punktet.

Als nachteilig sind in jedem Fall die im Vergleich, z.B. mit Cercon, langere Bearbei-

tungszeit und der héhere Werkzeugverschleil3 und die damit kostenintensivere Herstel-
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lung zu benennen. Auch besteht bei der Bearbeitung von T-HIP-Zirkonoxid ein erhohtes
Risiko der Oberflachenbeschadigung und damit moégliche Rissbildung, was sich wie-
derum negativ auf das Frakturverhalten der GerUste auswirken kann. Ein Einfarben des
Gerustes ist nicht moglich und die weilRopaque Gerustfarbe muss mit einer entspre-

chenden, WAK-abgestimmten Verblendung abgedeckt werden [19].

Lava

3M ESPE hat 2001ein ,alles aus einer Hand"“-System entwickelt zu dem die Fraseinheit,
das Gerustmaterial und die Verblendkeramik gehoéren. Die Herstellung der Geruste er-
folgt in Fraszentren und bietet nur beim Design durch den Erwerb eines Scanners und
des Programms die Moglichkeit der individuellen Einflussnahme. Es kann so eine hohe
Auslastung der Gerate und eine standardisierte Qualitat erreicht werden. Die Verblen-
dung der Gerlste erfolgt im heimischen Labor. Beim Scann wird durch eine Streifen-
lichtprojektion in verschiedenen Ebenen eine sehr hohe Prazision der Aufnahme ge-
wahrleistet. Mit der hier vorhandenen Software sind verschiedene individuelle Einfluss-
nahmen moglich, wobei das Programm bei nicht werkstoffgerechten Konstruktionen,
z.B. zu geringer Konnek-torenquerschnitt oder die Mindestschichtstarke der ist Kapp-
chen ist zu klein gewahlt, einschreitet und den Frasvorgang nicht frei gibt. Die Frasma-
schine arbeitet mit dreieinhalb Achsen und kann bei entsprechender Beschickung mit
Rohlingen rund um die Uhr ausgelastet werden [40, 41, 55].

DCS PRECIDENT

Leider ist das 1988 gegrundete Unternehmen zum 1.11.2007 eingestellt worden.

Mit dem Laser-Scanner ist es moglich bis zu 14 Einzelstimpfe und deren Lage zuein-
ander zu digitalisieren (Abb. 8). Nach erfolgtem Scann wird in verschiedenen Frasma-
schinen, eine preisglnstige und eine labortaugliche Variante, aus den unterschiedlichs-
ten Werkstoffen das entsprechende Formteil gefrast. Unter anderem steht ein frasbares
Wachs zur Auswahl, was wiederum eine Ruckfuhrung in die konventionelle Gusstech-
nik erlaubt.

Bei der Fertigung von Zirkonoxidgerusten wird zur Einprobe auf das kostengunstige
DC-Tell ausgewichen, um einer unnotigen und kostspieligen Neuanfertigung aus T-HIP-
Zirkonoxid aus dem Weg zu gehen. Eine optimale Auslastung der Frase ist durch den
Einsatz eines Werkzeugwechslers mit 22 Instrumenten und deren automatische Uber-
wachung, Kalibrierung und Austausch maglich [8, 23, 60].
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CAD/CAM

DCS PRECIDENT System

Abb. 8: DCS-System
KaVo Everest

Mit finf Schleifachsen ist diese Schleifeinheit in der Lage selbst schwierige Aufgaben,
wie Unterschnitte und Kippungen, zu meistern. Auch ist die Messgenauigkeit der topo-
metrisch erfassten Modelle als sehr hoch einzustufen und durch die Drehung des Mess-
tellers wahrend der Aufnahmen ist eine Darstellung komplexer Formen und Unterschnit-
ten moglich. Mit diesem System sind alle Keramiken, Titan und faserverstarkter Kunst-
stoff bearbeitbar. Bei der Anwendung fallen die automatische Praparationsgrenzenfin-
dung und die Einflussnahme auf die Konstruktionsmoglichkeiten positiv auf. In spezielle
Inserts kdnnen Rohlinge einer GroRRe positioniert werden, welche eine maximale Bru-

ckenlange von 60 mm erlauben [10].

Procera

Entwickelt wurde dieses zentralisierte System von Nobel Biocare. Zentralisiert bedeutet
in diesem Fall, dass die Fertigung der Geruste nur im schwedischen oder US-
amerikanischen Fraszentrum maoglich ist.

Das Scannen erfolgt mittels eines Abtastscanners, welcher enorm genaue Messdaten
liefert und in zwei verschiedenen Ausfuhrungen zu erwerben ist.

Fir das Abtasten muss der Stumpf mit einem speziellen Lack behandelt werden.
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Nach dem Design am Computer wird bei der Herstellung der Restauration der Stumpf
mit Zirkonoxid- oder Aluminiumoxidpulver Uberpresst und anschlieBend in die ge-
wiinscht Form gefrast. Durch diesen Uberpressvorgang wird eine hohe Packungsdichte
des Pulvers erreicht, was sich durchaus positiv auf die Gefligequalitat und damit auf die
Festigkeit des spateren Formteils auswirkt.

Bei der Verblendung wurde ein hauseigenes Produkt entwickelt, welches eine gestei-
gerte Biegefestigkeit von 120 MPa, bessere Beschleifbarkeit, hohe Brennstabilitat bei
Mehrfachbranden und eine antagonistenfreundliche Oberflachenqualitat aufweist.

Bisher wurden mehr als 7 Millionen Restaurationen weltweit eingegliedert [27].
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4.3 Feldspat-Dentalkeramiken

Feldspate sind die Hauptbestandteile der dentalkeramischen Massen. Mit der Glaske-
ramik und der hochfesten Glaskeramik bilden sie die Gruppe der Silikatkeramiken und
sind von der Gruppe der glasinfiltrierten Oxidkeramiken und der Gruppe der polykristal-
linen Oxidkeramiken zu unterscheiden. Sie sind mit etwa 80 Gew. % in der Dentalke-
ramik vertreten. Aufgrund der individuellen Farbschichtung und der Transparenz eignen
sie sich besonders flr Veneers, Inlays und zur Verblendung von Kronen- und Brlicken-
gerusten. Aber auch bei Einzelzahnrestaurationen, z.B. mittels der Cerec-Methode, fin-
den sie Anwendung.

Wegen der geringen Biegefestigkeit sind groRere Restaurationen im Seitenzahngebiet
und eine konventionelle Zementierung kontraindiziert.

Feldspat ist ein Mischkristallsystem und besteht meistens aus folgenden Gruppen:

o Kalifeldspat K[AISi3Og] - Orthoklas
¢ Natronfeldspat Na[AlSizOg] - Albit
o Kalkfeldspat Ca[Al,Si>Os] - Andothit

Feldspate sind stark verbreitete Aluminiumsilikate, die nur selten in reiner Form vor-
kommen. Weitere Bestandteile sind Quarz und ein sehr geringer Anteil Kaolin. Somit ist
die Eigenschaft dieser Feldspatrohmasse stark vom Reinheitsgrad abhangig. Von allen
Silikaten besitzen diese Feldspate, die niedrigsten Erweichungstemperatur.

Kalifeldspat hat fur die dentalkeramischen Massen die gro3ere Bedeutung. Er bildet in
der schmelzflissigen Phase Leuzitkristalle (K2O-Al,-4SiO;). Erst bei einer Temperatur
von 1520°C werden auch diese Kristalle vollig aufgeldst. Die Anteile dieser Kristalle
sind fur die Dentalkeramik von hoher Wichtigkeit. Der Leuzit verleiht der Schmelze ihre
hohe Viskositat, beeinflusst die mechanische Festigkeit und besonders den Warme-
ausdehnungskoeffizienten (WAK). Damit die thermische Ausdehnung an die Aufbrenn-
legierung angepasst werden kann, ist fur aufbrennkeramische Massen ein definitiver
und steuerbarer Gehalt an Leuzitkristallen entscheidend. Der Leuzitanteil wird Uber den
Gehalt an K;0, die Temperatur und die Dauer der Warmebehandlung bestimmt [20, 53,
67]. Zirkoniumdioxid-Keramiken besitzen einen niedrigeren WAK-Wert (10x10" °K™")
als die im Dentalbereich verwendeten Legierungen. Sie bendtigen daher, wie auch Ti-
tangeruste, Verblendkeramiken mit geringeren WAK-Werten. Somit enthalten die Ver-

blendkeramiken fur Zirkondioxidgeruste einen reduzierten K,O-Anteil.
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4.4  Aluminiumoxid — Korund

Korund, Al,Os, ist ein vielseitig in der Technik verwendeter oxidkeramischer Werkstoff.
Dieser Werkstoff besitzt eine hohe Festigkeit, eine hohe Harte, hohe thermische Be-
standigkeit und eine hohe Verschleil3festigkeit. In der Zahnheilkunde wird Korund vor-
wiegend als Strahlmittel, aber auch als Gertstmaterial fur die Herstellung von Kronen-

und Bruckengerusten (Vita Inceram Alumina, Procera) verwendet.

Aluminiumoxid (Al,O3) ist ein Mineral, das in verschiedenen Modifikationen existiert. Die
wichtigste ist die als Korund bezeichnete a- Struktur. Korund ist mit seiner Harte das
derzeit zweitharteste naturlich vorkommende Mineral nach dem Diamant. Im Aufbau hat
Korund ein hexagonales dicht gepacktes Gitter mit Sauerstoff-lonen O* und AI**- lonen
[16, 61].

Fir den Dentalmarkt werden PartikelgroRen von 250 ym, 110 um und 50 ym angebo-
ten. Diese werden in unterschiedlichen Aufgabenbereichen eingesetzt. Zum Beispiel
wird Korund als Strahlsand fur einen optimalen Haftverbund zwischen Metall und Ke-
ramik oder auch Metall und Komposite eingesetzt.

Bei Verwendung von Korund als Strahlgut soll die Oberflache vergrofRert, die Oberfla-
chenspannung reduziert und damit verbunden auch die Benetzbarkeit verbessert wer-

den.
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4.5 Verblendung

45.1 Metall-Keramik-Verbund

Wie schon oben angeflhrt, kommen Feldspatkeramiken gerade bei der Verblendung
von Kronen- und Bruckengerusten zur Anwendung.

Bei den Metallen und der Verblendkeramik handelt es sich um physikalisch und che-
misch um sehr unterschiedliche Stoffe. Der E-Modul und die Biegefestigkeit von Metal-
len sind gegenuber der Keramik erhoht. Metall ist verformbar und Keramik ist sprode.
Die Warmeausdehnung und die Leitfahigkeit sind bei Metallen héher als bei Keramiken.
Aus diesem Grund mussen die Warmeausdehnungskoeffizienten (WAK) der Verblend-
keramiken auf die Werte der Metalle abgestimmt werden.

Es mussen verschiedene Anforderungen fur ein Funktionieren des Verbundsystems
erfullt werden.

Das Gerust soll eine ausreichende Festigkeit aufweisen, damit es nicht aufgrund von
Verformungen zum Abplatzen der spréden Keramik kommt.

Die Brenntemperatur der Verblendkeramik sollte mindestens 50°C unter dem Soli-
duspunkt der Gerustlegierung liegen.

Der Gerustwerkstoff darf keine farbenden Oxide, welche das asthetische Ergebnis be-
eintrachtigen konnten, bilden.

Die Aufbrennkeramik soll frei von Lunkern und Verunreinigungen sein. Dies ist stellt die
Voraussetzung flur ein langzeitstabiles und asthetisches Resultat.

Die Ausdehnungskoeffizienten missen abgestimmt sein. Im Idealfall ist der WAK des
Metalles etwas grofRer als der WAK der Keramik.

Die Deckkraft muss, um die Farbe des Gerlstes zu kaschieren, entsprechend hoch
sein.

Es soll ein dauerhafter und fester Verbund erreicht werden. Die Wirkungsweise der Haf-
tung von Keramik an Metall beruht dabei auf einem Zusammenspiel verschiedenster
Mechanismen [13].

Zum einem gehen wir davon aus, dass ein echter chemischer Verbund an der Grenz-
flache Metall zu Keramik entsteht. Beim Aufbrennvorgang treten so genannte Haftoxide
an die metallische Oberflache und gehen eine Sauerstoffbriickenbindung mit der Sili-
katkeramik ein. Des Weiteren wird mit dem Auftreten van der Waals scher Krafte ge-
rechnet.
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Auch physikalische Faktoren, wie Mikroretention und Oberflachenspannung, spielen
eine Rolle. Hier kann durch gezielte Manipulation der Verbund in seiner Qualitat beein-
flusst werden.

Auch die entstehende Druckspannung aufgrund der unterschiedlichen WAK's ist ein

entscheidender Part im Zusammenspiel mit den anderen Faktoren.

4.5.2 Einflussnahme auf den Metall-Keramik-Verbund

Bei den Verblendkeramiken kann durch eine Steuerung des Leuzitgehalts direkt der
WAK verandert werden. Ein hoher Gehalt an Leucit bedeutet einen hoheren WAK.

Ist viel NaO; in der Keramik vorhanden, verringert sich die Brenntemperatur.

Auf der Seite der Metalle kann man durch gezielte eine Oberflachenbearbeitung den
Metall-Keramik-Verbund beeinflussen. Ziele sind zum einen das Schaffen von Mikrore-
tentionen, zum anderen Oberflachenmodifikationen. Beim Bestrahlen findet ein Impak-

tieren von Korundteilchen statt, an welche die Keramik angesintert wird.

Das Aufbrennen von Linern und Opaquern dient einerseits einem besseren FlielRverhal-
ten und damit dem starkeren Benetzen der GerUstoberflache (Verringerung des Rand-
winkels), andererseits erfolgt dadurch eine Farbabdeckung der Gerustmaterialien.

Die Starke der Verblendung nimmt eine entscheidende Rolle im Langzeitverhalten der
Restaurationen ein. Es soll eine maximale Schichtstarke von 1,5mm — 2mm nicht Uber-
schritten werden. Die Gefahr des ,Chipping“ genannten Abplatzens ist sonst deutlich
erhoht. Daraus ergeben sich Ableitungen fir die Praparation der Zahne, wie der Min-
destabtrag von Zahnsubstanz und das Einhalten der anatomischen Form in verkleiner-

tem Mal3stab, sowie flir die Modellation der Geruste [29].
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4.5.3 Methoden zur Prufung von Metall-Keramik-Verbundsystemen

Nach der Art der einwirkenden Krafte werden folgende Methoden unterschieden:

e Zugfestigkeitstest
¢ Biegefestigkeitstest
e Zug- und Druck-Scherfestigkeitstest

Zugfestigkeitstest
Da Keramik sehr empfindlich auf Zugbeanspruchung reagiert, ist eine derartige

Prufung des Metall-Keramik-Verbundes ungeeignet.

Zugfestigkeitstest

Abb. 9: Zugfestigkeitstest

Biegefestigkeitstest

Die Norm-Vorlagen fiur die Prafung des dentalen Metall-Keramik-Verbundes, DIN 13927

und ISO 9693, enthalten eine Vorschrift zur qualitativen Bewertung des Verbundes,

den 90° Biegetest sowie eine diesem System angepasste Variante des 3-Punkt-

Biegetestes nach Schwickerath. Bei diesem Test werden 25 MPa als klinisch zuverlas-

sig eingestuft. Der Biegefestigkeitstest bietet eine sehr breitgefacherte Vergleichbarkeit

verschiedener Einflussparameter auf die Verbundstabilitat.
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Biegefestigkeit

* 3-Punkt- oder 4-Punkt-Biegetest

a5

Abb. 10: Biegefestigkeitstest

Druck-Scherfestigkeitstest
Eine derartige Prifanordnung wurde von Schmitz und Schulmeyer vorgeschlagen.
Mit diesem Prufverfahren kdnnen ebenfalls verschiedene, die Qualitat des Metall-

Keramik-Verbundes beeinflussenden Parameter, vergleichend untersucht werden.

Druck-Schertest

Abb. 11: Druck-Scherfestigkeitstest
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45.4 Zirkonoxid-Verblendkeramik-Verbund

Der grofdte Unterschied zwischen Metallen und Oxidkeramiken, speziell der Zirkonoxid-
keramik liegt im Verhalten auf Belastungen. Dieser Unterschied wird durch den Wider-
stand gegen die Rissausbreitung bedingt. Bei Zirkonoxid liegt der Wert dafur bei 10
MPavm, fiir Metalle liegt er zwischen 60 und 100 MPaVm [29]. Dies fiihrt dazu, dass im
Metall-Keramik-Verbund eher ein Abplatzen der Verblendung auftritt denn eine Total-
fraktur des GerUstes. Bei der Zirkonoxid-Sinterkeramik-Verblendung kann der Riss bei
einem entsprechend guten Verbund sich in das Gerust fortpflanzen und zu einem Bruch
der gesamten Restauration fuhren. Dem entgegen wirkt jedoch das Konzept der Pha-
sentransformationssteigerung. Hier kommt es bei einem unterkritischen Riss im Zirkon-
oxid durch die auftretenden Energien zu einem Umwandeln der tetragonalen Kristalle
an den Rissspitzen in monokline Kristallformen. Dies geht mit einer Volumenzunahme
einher und es entstehen Druckspannungen, welche eine weitere Rissausbreitung ver-
hindern. Selbstheilungsmechanismus oder Airbag-Effekt sind weitere umgangssprachli-
che Bezeichnungen dafur [79].

Bei der Erklarung der Verbundmechanismen stehen derzeit wissenschaftlich gesicherte
Aussagen noch aus. Jedoch spielen die Theorien des Metall-Keramik-Verbundes eine
Rolle im Ansatz der Uberlegungen.

So ist zum Beispiel die entstehende Druckspannung aufgrund der unterschiedlichen
WAK sicher ein Mechanismus des Verbundes zwischen dem Zirkonoxid und der Auf-
brennkeramik. Wobei jedoch zu beachten ist, dass bei einer zu groRen Differenz der
einzelnen WAK ein Chipping der Verblendung induziert werden kann.

Van der Waals'sche Krafte, Dipolbeziehungen ungeladener Teilchen, werden ebenfalls
auftreten, sind jedoch aufgrund der geringen Starke eher zu vernachlassigen.

Einen chemischen Verbund konnte man bis jetzt noch nicht nachweisen, obwohl die
Madglichkeit einer ahnlichen Erklarung wie sie fur den Metall-Keramik-Verbund besteht
gar nicht so abwegig erscheint.

Bei den Oxidkeramiken, speziell der Zirkonoxidkeramik, handelt es sich um ein Metall-
oxid. Das bedeutet, dass auch hier sich Sauerstoffbricken zwischen dem Zirkonoxid
und der silikatischen Keramik ausbilden konnten, sich ein Zirkoniumsilikat ausbildet.

In jedem Fall hat sich die Verbindung von Zirkonoxid zu Silikatkeramik als klinisch an-
wendbar dargestellt. Ihre klinische Bewahrung ist durch verschiedene Studien bewiesen
worden [47, 48] und die Marktanteile der Vollkeramiksysteme besitzen ein enormes

Wachstumspotential.
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4.5.5 Oberflachenbehandlung und deren Wirkung

In mehreren Studien wurde die Einflussnahme auf die Oberflachenbeschaffenheit der
Zirkonoxidgeruste untersucht. So haben Kosmac et al. den Effekt von Schleifen und
Sandstrahlen auf die Biegefestigkeit bei YTZP-Zirkonoxid Uberprift und dabei sowohl
den Weibull-Modus als auch das Loslichkeitsverhalten der oberflachenbehandelten
YTZP-Oxidkeramik ermittelt.Es wurde festgestellt, dass die Biegefestigkeit nach Ab-
strahlen aufgrund einer t—->m-Umwandlung in der Oberflache zunimmt. Abstrahlen er-
zeugt die im Vergleich harmloseren lateralen Risse. Dabei sollte eine grobe Koérnung
auf Grund des Erzeugens einer groReren effektiven Risslange vermieden werden, da
die Festigkeit abhangig ist von der Oberflachenspannung, den mechanisch induzierten
Rissen und von der kritischen DefektgroRe. Des Weiteren ist der Weibull-modus bei
allen behandelten Proben verringert.

Schleifen, so ein weiteres Ergebnis der Untersuchungen, entfernt die oberflachliche
Druckschicht, provoziert eine Rissbildung aufgrund hoher Temperaturen und Spannun-
gen und beeinflusst damit die Festigkeit nachweislich negativ.

Das Loslichkeitsverhalten ist von der Korngrof3e des Ausgangsmaterials, von der Zu-
sammensetzung und der Materialvorgeschichte, sowie von den Testbedingungen ab-
hangig [32, 33].

Aboushelib prifte die Verbundfestigkeit dreier Systeme bei zwei verschiedenen Arten
der Oberflachebearbeitung. Dabei hat er sich Gedanken Uber die Testmethodik ge-
macht und ist auf einen Mikrozugfestigkeitstest gestoRen. Nach seiner Ansicht fihrt ein
normaler Schertest zu unerwinschten Spannungsmustern und damit zu einer Fehlin-
terpretation der Daten, da ein vornehmlich kohasives Bruchmuster erzeugt wird.

Nach Aboushelib bestimmt die Starke der Verblendung die Festigkeit der Restauration.
Auch das Anwenden der Schulterkeramiktechnik wirkt sich seiner Meinung nach nicht
vorteilhaft aus. Er gibt die Empfehlung als Verblendung Presskeramik auf das vorher
sandgestrahlte Gerust aufzubringen.

Bemerkenswert sind die Ergebnisse seiner EDX-Analyse, wonach nach Sandstrahlen
mit einem Keramikpulver eine Diffusion von Aluminium, Silizium und Kalium bis 10um
tief in die Oberflache des Zirkondioxides nachzuweisen ist [1, 2].

Ebenso haben Guazzato , Kosmac, Lange und Garvie durch ihre Untersuchungen bes-
tatigt, dass es zu einer Biegefestigkeitserhohung nach Sandstrahlen kommt [33, 76, 77,
78].
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Zhang hingegen ist mit seinen Untersuchungen zu dem Schluss gekommen, dass die
Oberflachenbearbeitung durch Sandstrahlen die Festigkeit auf Dauer schadige. Die Be-
grundung hierfur sind in dem Impaktieren der Korundbestandteile und der damit indu-
zierten Rissbildung und in der vorweggenommenen t—-m-Umwandlung zu suchen.
Damit kann ein spaterer ,Heilungsprozess” nicht mehr stattfinden [75].
Auch Kappert hat in seinen Untersuchungen festgestellt, das Sandstrahlen den Ver-
bund schwacht und das Schleifen nach Sinterbrand zu einer Erhéhung der Bruchfestig-
keit des Verbundsystems fuhrt [29].
Al-Dohan ist auf die Scherfestigkeit des Verbundes eingegangen und hat seinen Scher-
test mit einer geringeren Vorschubbewegung zur Vermeidung unnétiger Spannungen
durchgefuhrt. Dabei ist er der Meinung, dass dieser Test nicht klinisch anwendbar ist
und die hohe Streuung seiner Ergebnisse diesen Test in Frage stellt. Seine gemesse-
nen Haftwerte sind mit 30 MPa bei dem DCS/Vita-System mit denen der Metallkeramik
vergleichbar [3].
Craig fasst die praxisrelevanten Faktoren zusammen:

e Dicke der Verblendschicht

e mechanische Eigenschaften

e E-Modul

¢ Richtung, GrofRe und Frequenz der Belastung

e Ausmal} und Ort der okklusalen Belastung

e Restspannung nach Herstellung

e Defekte im Zementspalt

¢ Umwelteinflisse
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5 Problemstellung

Aus dem oben angefihrten ist ersichtlich, dass trotz bestehender Datenmenge kein
abschlieRendes Bild des Verbundes Zirkonoxid zur Feldspatkeramik gezeichnet werden
kann. Die Theorie des Haftverbundes ist genauso wenig geklart, wie die Mdglichkeiten
der Einflussnahme auf dieses System. Auch bei den Herstellerangaben gehen die Mei-
nungen Uber die korrekte Vor- und Nachbehandlung der Zirkonoxidgeruste weit ausein-
ander [74, 75].

Die vorliegende Studie hat sich das Ziel gesetzt, die Verbundfestigkeit zwischen Zir-
kondioxidkeramik und herkdmmlicher Feldspatkeramik zu untersuchen und Maoglichkei-
ten ihrer Optimierung zu prufen. In der Literatur ist derzeit kein Nachweis Uber einen
chemischen Verbund zu finden. Gegenstand der Untersuchung ist es, die Oberflache
yttriumoxiddotierter Zirkoniumdioxid-Keramiken der Firma VITA mit Hilfe des Abstrah-
lens zu verandern und durch den Einsatz unterschiedlicher Strahimittel zu modifizieren.
Der Schwerpunkt dieser Studie liegt auf der Prufung des Einsatzes von Feldspatkera-
mikpulver und Korund als Strahimittel. Die zum Anstrahlen benutzten Feldspate sind
der Verblendkeramik sehr ahnlich und besitzen einen relativ niedrigen Schmelzpunkt.
Es soll untersucht werden, ob das Anstrahlen mit Feldspatkeramiken zu einer Verbes-

serung des Verbundes flhrt.

Folgende Arbeitshypothesen wurden formuliert:

1. Hypothese: Es besteht keine chemische Verbindung zwischen Zirkondioxidke-
ramik und Feldspatkeramik. Die Haftung beruht auf mechanischer
Verankerung.

2. Hypothese: Optimierung der mechanischen Verankerung durch eine maximale
Oberflachenrauheit. Es ist eine Oberflachenrauheit zu finden, die
einen stabilisierenden optimalen Einfluss auf die Verbundfestigkeit
hat.

3. Hypothese: Moglichkeit eines Haftverbundes mit Hilfe einer physikalisch- che-
mischen Wechselwirkung.

Die Ergebnisse dieser Arbeit sollen sich auf Verbundsfestigkeitstests und analytische

Messungen stutzen. Hinzu kommen Rauheitsmessungen, EDX-Analyse und Biegepru-

fungen.
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6 Material und Methodik
6.1 Verwendete Materialen

6.1.1 Zirkoniumdioxid — Keramik

Far die vorliegende Untersuchung wurden zwei Zirkoniumdioxid-Keramiken von unter-
schiedlichen Herstellern, VITA YZ CUBES (Vita Zahnfabrik) und DC-Shrink Keramik
(DCS- Dentalsolutions Bien Air AG), verwendet. Beide Produkte sind seid langerem auf
dem Markt und werden als so genannte ,Weilllinge“ verarbeitet.

In der folgenden Tabelle (Tab. 2) sind die wichtigsten Materialeigenschaften der ver-

wendeten Zirkoniumdioxid—Keramiken gegenubergestellt [12].

Tab. 2. Materialeigenschaften der Zirkoniumdioxid- Keramiken

Eigenschaften ZrO,-DC-Shrink ZrO,-In-CeramYZ CUBES
WAK [10°K™] 10 10,5
Biegfestigkeit (3Pkt.) [MPa] >900 >900
E- Modul [GPa] 210 210
Bruchzahigkeit Kic [MPa m'?] | - 5,9
Farbe Weil} Weil}
ZrO; <95, Y203sca. 5,
Zusammensetzung [%] ca.: ZrO, — 95, Y2035 -5 | HfO<3,
Al,03<1, SiO; <1

Als Weilllinge bezeichnete Produkte sind Keramiken, die im vorgesinterten Zustand von
den jeweiligen Firmen angeboten werden. Sie werden in dieser Phase bearbeitet und

anschlie3end endgesintert.

6.1.2 Die verwendete Verblendkeramik

Zur Verblendung der Probenkdrper wurde die Vita VM 9-Keramik der Firma Vita Zahn-
fabrik, Bad Sackingen/Deutschland, gewahlt. Hierbei handelt es sich um eine eigens
zur Verblendung von Zirkondioxidgerusten entwickelte Verblendkeramik, welche in ih-
rem Warmeausdehnungskoeffizienten auf den Warmeausdehnungskoeffizienten der
Zirkondioxidkeramik abgestimmt worden ist.

Auf den Einsatz eines Bonders oder eines Opaquers wurde bei den Untersuchungen

verzichtet.
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6.1.3 Strahlmittel fir Verblendoberflachen

Fur die Oberflachenkonditionierung der Verblendoberflache wurden verschiedene
Strahimittel eingesetzt. Es wurden Aluminiumoxide (Al,O3) der KorngrofRen 250 um, 110
gm und 50 pm sowie unterschiedliche Feldspatkeramiken benutzt. Verwendete Feld-
spatkeramiken sind: Natriumfeldspat (NaAISizOsg) und Kalifeldspat (KAISi3Og) mit einer
KorngrofRRe bei dem ungefritteten Material von ca. 80 ym und kleineren Korngréf3en von
ca. 8 um sowie gefrittetes Material mit einer gréfleren Kérnung von150 um und einer

kleineren ca. 30 ym betragenden KorngroRe (Tab. 3).

Tab. 3: Strahlmittel

StrahImittel verwendete Korngrof3en [um]
Al,O3 250, 110, 50

NaAlSi;Og ungefrittet | ca. 8, 80

KAISisOg ungefrittet | ca. 8, 80

NaAlSizOg gefrittet ca.30, 150

KAISi3Og gefrittet ca.30, 150

6.1.4 Herstellung der Prufkorper fir die Vorversuche

Es standen funf ZrO,-Blocke zur Verfigung. Fur die Vorversuche wurden aus den vor-
gesinterten Zirkoniumdioxid- Blocken mit einer Sage Plattchen einheitlicher GroRe
(12mmx15mmx2mm) gesagt. Aus einem Block konnten 11-12 kleine Probenplattchen
hergestellt werden (Abb. 12). Die Halfte der Plattchen wurde sofort im VITA ZYrcomat
bei 1530°C endgesintert und anschlielend mit den entsprechenden Strahimitteln be-

handelt. Die Ubrigen Probenplattchen wurden vor der Endsinterung angestrahlt.

Abb. 12: ZrO,-Priufkdrper, teilgesinterte Weisslinge

Seite 36



Material und Methodik

6.1.5 Durchfihrung der Oberflachenkonditionierung als Vorversuche

Die Proben wurden unter gleichen Bedingungen angestrahlt. Ein Teil der Proben wurde

,vor‘ und ein anderer Teil ,nach“ dem Endsintern angestrahit.

Die Bedingungen der Oberflachenbehandlung waren:
e Druck mit 4bar
e Dusenabstand von ca. 10 mm
e Strahlwinkel von 45 grd
e Dauer ca. 10-20 sek.

e standige, gleichmalige Bewegungen

Die Methoden der Oberflachenbehandlung

Vor den ersten Messungen wurden Probekorper einer Serie mit Korund (Al2O3) unter-
schiedlicher Korngréfie (250 pm, 110 um, 50 um) und eine weitere Serie mit Feldspat-
keramiken angestrahlt (Abb. 13).

Maoglichkeiten der Oberflachenbehandlung

Keramik-Probe

| T

Korund Kalifeldspat Natronfeldspat
—— /N [\
50um | | 110pm| | 250pm groR@ | | klein@ grolRQ@ klein@

/SN /N /N

ungefritiet| | gefrittet | |ungefntiet| |ungefrittet| | gefrittet | (ungefrittet| | gefrittet

Abb. 13: Schema der Oberflachenbehandlungsmethoden

In der dritten Serie erfolgte eine kombinierte Behandlung:
e Korund 250um + Natriumfeldspat ungefrittet und kleinem Korndurchmesser
e Korund 250um + Natriumfeldspat ungefrittet mit grol3em Korndurchmesser
e Korund 250um + Natriumfeldspat gefrittet mit grokem Korndurchmesser

e Korund 250um + Natriumfeldspat gefrittet mit kleinem Korndurchmesser
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e Korund 110pm + Natriumfeldspat ungefrittet mit kleinem Korndurchmesser
e Korund 110pm + Natriumfeldspat ungefrittet mit grol3em Korndurchmesser
e Korund 110pm + Natriumfeldspat gefrittet mit kleinem Korndurchmesser

e Korund 110pum + Natriumfeldspat gefrittet mit groRem Korndurchmesser

e Korund 50um + Natriumfeldspat ungefrittet mit kleinem Korndurchmesser
e Korund 50um + Natriumfeldspat ungefrittet mit grokem Korndurchmesser
e Korund 50um + Natriumfeldspat gefrittet mit kleinem Korndurchmesser

e Korund 50um + Natriumfeldspat gefrittet mit groRem Korndurchmesser

Daraus ist zu erkennen, dass die Keramikproben erst mit Korund (Aluminiumoxid) und
anschlieBend mit Feldspatkeramik angestrahlt wurden. Diese Anstrahlkombinationen
wurden parallel mit Kalifeldspat durchgefiihrt. Somit ergibt sich eine gleiche Anzahl an
mit Korund-Kalifeldspat-gestrahlten und mit Natronfeldspat-gestrahlten Prufkorpern.

Die angestrahlten Keramikoberflachen wurden hinterher der Rauhigkeitsmessung, der

REM, EDX, der Rontgendiffraktometrie und der Biegefestigkeitsprufung unterzogen.
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6.2 Probenkorper fur den Druck-Schertest

6.2.1 Klassifikation der Messreihen

FUr den Druck-Schertest wurden neun Messreihen gewahlt. Die sind gemal} der unter-
schiedlichen Oberflachenbehandlung in jeweils zwei Gruppen unterteilt. Die erste
Gruppe umfasst vier Messreihen, die zweite Gruppe funf Messreihen. In jeder Gruppe
wurden zwei der Messreihen vor dem Sintern vorbehandelt. Zwei Messreihen pro
Gruppe wurden nach dem Sinterprozess nachbehandelt. Basierend auf den Ergebnis-
sen der Vorversuche erfolgte die Oberflachenbehandlung entweder mit Korund oder mit
Natronfeldspat. Die Messreihen der zweiten Gruppe wurden zusatzlich einem Tempera-
turwechsel (TWL) von dreitausend Zyklen ausgesetzt. Daraus ergeben sich neun ver-

schiedene Messreihen, welche folgende Bezeichnungen erhalten sollen:

Messreihe AKo - vor Sinterung mit Korund abgestrahlt
Messreihe Ana - vor Sinterung mit Natronfeldspat abgestrahit
Messreihe BKo - nach Sinterung mit Korund abgestrahlt
Messreihe BNa - nach Sinterung mit Natronfeldspat abgestrahlt

Messreihe CKo - vor Sinterung mit Korund abgestrahlt und TWL
Messreihe CNa - vor Sinterung mit Natronfeldspat abgestrahlt und TWL
Messreihe DKo - nach Sinterung mit Korund abgestrahlt und TWL
Messreihe Dna - nach Sinterung mit Natronfeldspat abgestrahlt und TWL
Messreihe 0 - unbehandelt und TWL

6.2.2 Herstellung der Prufkorper

Die Rohlinge der Firma Vita Zahnfabrik wurden im vorgesinterten Zustand auf einen
Durchmesser von 13 mm gefrast, um mit der zu erwartenden Volumenschrumpfung von
bis zu 30 Prozent bei der Sinterung einen Probenkorper mit dem Durchmesser von
10mm zu erhalten. Der tatsachliche Wert lag nach Sinterung bei 10,6 mm. Daraus er-
gibt sich eine Verbundfliche von 88 mm?.

Des Weiteren wurden die einzelnen Probenkdrper mit einer Buehler-Sage unter Was-
serkuhlung vom Rohling geschnitten.

Die so erhaltenen Prufkorper wurden einer ersten Oberflachenuntersuchung zugefuhrt.
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Es erfolgte eine Rauheitsmessung mit dem Perthometer S6P im Programm B2 bei einer
Horizontalen von 500 um und einer Vertikalen von 5,0 um.
Entsprechend der Einteilung in die verschiedenen Messreihen wurden die Probenkor-

per weiter behandelt.

6.2.3 Oberflachenkonditionierung der Prufkorper

Vor der Verblendung wurden die Prufkérper der Oberflachenbehandlung durch Bestrah-
len mit verschiedenen Strahlmitteln unterzogen. Als Strahlmittel kamen zum Einsatz:

e Korund (Al,O3) der Korngréfie 110 um

¢ Natronfeldspat(NaAlSizOg) im Zustand grof3 und gefrittet, die KorngroRRe ist hier

nicht konstant und liegt zwischen 30 und 150 um.

Der Strahldruck betrug 2 bar bei der Konditionierung vor Sinterung und 4 bar nach Sin-
terung. Die Strahldauer lag je Probenkdrper bei 10 Sekunden.
Der Strahlwinkel hatte einen Wert von 90 Grad und der Abstand zur Dise betrug drei
Zentimeter bei einer intermittierenden Abstrahlbewegung.
Zum Abstrahlen wurde ein Griffelstrahler in geschlossenem Gehause mit Absaugvor-

richtung benutzt.

6.2.4 Sinterung

Entsprechend der Gruppeneinteilung wurden die Prifkdrper durch einen Sinterbrand im

Zyrcomat-Brennofen bei 1530°C entsprechend den Herstellerangaben fertig gesintert.

6.2.5 Keramikbrand

Nach Oberflachenkonditionierung und Sinterbrand wurden die Zirkondioxidplattchen mit
einer Feldspatkeramik verblendet. Als Material stand eine speziell zur Verblendung von
Zirkondioxidgerusten entwickelte Keramik zur Verfigung. Es handelt sich hierbei um die
VITA VM 9-Keramik der VITA Zahnfabrik Bad Sackingen / Deutschland.

Die Besonderheit dieser Verblendmasse liegt in dem speziell auf Zirkondioxid abge-
stimmten Warmeausdehnungskoeffizienten. Dieser liegt bei der VM9 zwischen 8,8 und
92K" bezogen auf einen Temperaturbereich von 25 bis 500°C.

Die Verwendung fand entsprechend den Herstellerangaben statt. Der Ablauf ist im Ver-

arbeitungsprotokoll Keramikbrand dargestellt.
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Interessant ist hierbei die Tatsache, dass VITA die ausgewiesenen Brenntemperaturen
als empfohlene Werte ansieht und individuelle Abweichungen als moéglich erachtet. Laut
Zahntechnik Paul sollten diese Abweichungen in Abhangigkeit der subjektiven Ein-
schatzung der Oberflachenbeschaffenheit betrachtet werden, da ab 1000°C eine Ver-

glasung der Keramik auftritt.

Verarbeitungsprotokoll Keramikbrand

Zunachst wurden die Prufkorperoberflachen mit Dampfstrahl gereinigt. AnschlieRend
erfolgte der Reinigungsbrand bei 960°C fur 2 min. Aufgrund der starken Schrumpfung
der Verblendkeramik bei dem Brand und der sich daraus ergebenden Zugspannung
wurden mehrere Dentinbrande durchgefihrt und zusatzlich die aufgetragene Keramik-
masse vor dem ersten Brand in vier Teile separiert.

Nach dem Beschichten der Prifkérper mit dem Keramikpulver-Wasser-Gemisch in
cremiger Konsistenz fand der erste Dentinbrand bei 940°C fur 2 min statt (Tab. 4 ).

Die gezielt erzeugten Risse und eventuelle Ablésungen wurden im nachsten Schritt
aufgeflllt und der zweite Dentinbrand bei 910°C fur 2 min vorgenommen.

Um eine ausreichende Schichtstarke der Keramikverblendung zu erzielen, fand ein er-
neuter Masseauftrag statt und der dritte Dentinbrand erfolgte bei 900°C fur 2min.

Jetzt wurde der Prifkérper mittels wassergekihlter Schleifer von Uberstanden befreit
und ein Dentinkorrekturbrand bei 900°C fur 2 min durchgefiuhrt. Bei einigen wenigen
Prufkdrpern war noch ein funfter Dentinkorrekturbrand erforderlich. Es erfolgte ein Ver-

blendmassenauftrag und die Sinterung flr 2min bei ebenfalls 900°C.
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Tab. 4: Brenntabelle

Tempe-

Brenn-

Trocken-

Vor-

Aufhei-

Brand ) . . Vakuum
ratur dauer zeit warmzeit zen

Reinigungsbrand 960°C | 2 min

1. Dentinbrand 940°C 2 min 3 min 4 min o 73. 50 hPa/mm
C/min

2. Dentinbrand 910°C 2 min 3 min 4 min o 73. 50 hPa/mm
C/min

3. Dentinbrand 900°C 2 min 3 min 4 min o 73. 50 hPa/mm
C/min

:)"ran'ge”t'”ko"ekt”r' 900°C | 2min | 3 min Amin | 73°C/min| 50 hPa/mm

5. Dentinkorrektur-| 9550 | 9 min | 3 min Amin | 73°C/min| 50 hPa/mm

brand
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6.3 Prifmethoden

6.3.1 Rauhigkeitsmessungen-Vorversuche

Die Rauhigkeit der unterschiedlich angestrahlten Probenoberflachen wurde mit dem
Perthometer S6P (Feinprufgerat Perthen GmbH Gotting) gemessen. Eine hochemp-
findliche Diamant-Tastspitze (FRW-750) (Abb. 14) tastet eine Taststrecke ab und er-
fasst damit die Werkstoffoberflache zweidimensional. Gestaltabweichungen werden in
elektrische Signale automatisch umgewandelt und durch eine Software in verschiedene
Messgrofen (R, , Ra , Rmax) umgerechnet. Die Rauheitswerte fur die Zirkoniumdioxid-
Keramikproben wurden in Anlehnung an die DIN 4768 befindlichen Berechungsvor-

schriften ermittelt.

Folgende Messgroflien wurden erfasst:
¢ Ra - Mittenrauwert, arithmetischer Mittelrauwert aus allen Beitragen des Rau-
heitsprofils (DIN 4768)
e Rz - Gemittelte Rautiefe, Mittelwert von maximalen Rauheitstiefe aus funf auf-
einander folgenden Einzelmessstrecken (DIN 4768/1)
¢ Rmax — maximale Rautiefe, GroRte der auf der Gesamtstrecke vorkommende
Einzelrautiefe (DIN 4768/9)

Y Y

B5x

Abb. 14: Diamant-Taster Abb. 15: Schemadarstellung der Taststrecke

Die Messung der Rauheit der Keramikoberflache erfolgte immer vor und nach jeder
Oberflachenbehandlung. Jeder Prifkérper wurde nach der festgelegten Arbeitsweise
vermessen. Dazu wurde der Prufkdrper mit Hilfe eines Klebebandes auf der Haltevor-
richtung befestigt. AnschlieRend fuhr der Taster eine definierte Strecke an. Diese
Messstrecke betrug 1,75 mm, wovon eine Vor- und Nachlaufstrecke von 0,25 mm ab-
gezogen werden muss. Auf jedem Prufkorper wurden parallel zueinander funf Messrei-
hen in der Langs- und Querrichtung durchgefihrt (Abb. 15). Somit entstanden stets 10
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Werte fur einen Prufkorper, wodurch eine hohere Genauigkeit der einzelnen Messwerte
ermdglicht werden sollte.

6.3.2 Rauhigkeitsmessung der Probenkérper fur Verbundtest

Wie bei den Vorversuchen, so wurde auch hierbei die Rauheit der Prifkérperoberfla-
chen vor dem Verblenden mit einer Silikatkeramik bestimmt. Dabei wurden die Rau-
heitswerte fir alle Gruppen nach jedem Arbeitsschritt gemessen. So entstanden Werte
nach dem Sagen, vor dem Sandstrahlen und vor Sintern, nach Sandstrahlen und vor
Sintern, vor Sandstrahlen und nach Sintern sowie nach Sandstrahlen und nach Sintern.
Das Verfahren besteht aus drei parallelen Einzelmessungen fir jeden Rauheitsparame-
ter unter Einsatz des Perthometers S6P (siehe vorheriges Kapitel).

6.3.3 Prufung der Biegefestigkeit

Durch den Biegebruchversuch ist es mdglich die Festigkeit zu bestimmen. Fir diese

Studie wurde die Drei-Punkt-Biegeprifung an der Zwick-Maschine (Z010) vorgenom-

I,

men.

Probenkorper
A /
\ \
/\ /\

[

Abb. 16: Schema Drei-Punkt-Biegeversuch

In Abb. 16 ist die Prifmethode schematisch dargestellt. Die Prufkdrper wurden mittig
zwischen zwei Auflageflachen positioniert. Die behandelte Oberflache der Keramikpro-
be zeigte dabei nach unten. Die Probe wurde solange belastet, bis sie zerbrach. Das
Zerbrechen der Keramikprobe wurde von der Software der Zwick-Maschine automa-
tisch durch den plétzlichen Kraftabfall registriert und in Form eines Kraft-Weg-
Diagramms dokumentiert. Die Spannung, die an der Unterseite der Probe entsteht,
lasst sich Uber die Last F, mit der die Probe belastet wird, und durch die geometrische
Form der Probe bestimmen.
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Die Biegefestigkeit wurde mit folgender Formel berechnet:

F= bendtigte Kraft

oo 3. F[Ng'l[mm][MPa] d= Hohe der Probe
2b-d“[mm] b= Breite der Probe
Formel 2: Biegefestigkeit | = Lange der Auflageflache

Die Auswertung der Biegefestigkeitswerte erfolgte mit Hilfe des Statistikprogramms Orri-
gin 7.5 (OriginLab Corp./USA).

6.3.4 Druck-Schertest

Um die Verbundfestigkeit zu ermitteln, wurde der Druck-Schertest angewandt. Mit der
ZWICK-Universalprufmaschine des Typs Z 005 (Abb. 17 und Abb. 18) wurden unter
Zuhilfenahme einer speziell gefertigten Einspannvorrichtung die Prifkdrper bis zur
Fraktur belastet. Ein planer Laststempel nahe der Verbundschicht bzw. der Zirkondi-
oxid-Verblendkeramikgrenze angesetzt, wurde mit einer Vorschubgeschwindigkeit von
1 mm/min bis zum Totalversagen des Verbundsystems bewegt.

Die Kraft bei der Fraktur des Verbundes wurde notiert und fand Eingang in die Glei-
chung zur Berechnung der Scherspannung, welche wiederum als Mal} fur die Verbund-

festigkeit diente.

Die Scherspannung wird in MPa (1MPa=1 N/mmz2) angegeben.

Kraft - F(N)

Scherspannungo = —
FlacheA([mm]

Formel 3: Scherspannung

Mit dieser Versuchsanordnung sollten die unter klinischen Bedingungen wirkenden
Kaukrafte simuliert werden. Diese Versuchsanordnung lehnt sich dabei an die Scher-
versuche von Schmitz und Schulmeyer , Chong und Beach sowie an den Berliner Ab-
schertest an [69, 70]
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Abb. 17: Zwick-Prifmaschine Abb. 18: Versuchsaufbau

6.3.5 Bruchflachenanalyse

Beim Frakturieren der Probenkorper unter Belastung entstehen unterschiedliche
Bruchmuster. Der Laststempel setzt nahe der Grenzschicht Zirkondioxid-Silikatkeramik
auf und bewirkt durch den stetigen Vorschub eine Kraftentwicklung auf das Verbund-
system. Dies fuhrt zu einem Totalversagen des Systems in Form eines Bruchs. Dieser
provozierte Bruch kann dabei makroskopisch in drei verschiedene Formen eingeteilt
werden.

Zum einen gibt es den Adhasionsbruch, bei welchem keine Verblendmaterialanteile auf
der Zirkondioxidoberflache zu erkennen sind. Davon unterscheidet sich der Kohasions-
bruch, bei dem die Zirkondioxidoberflache nach der Fraktur mit Verblendkeramik be-
deckt bleibt. Der Kombinationsbruchs ist eine Verbindung von Adhasions- und Kohasi-
onsbruch.

Die makroskopische Bruchflachenanalyse (Abb. 20) soll Aufschluss dartber geben, ob
es bei der Fraktur zu einem Versagen des Verbundes innerhalb der Grenzschicht Zir-
kondioxid zu Verblendkeramik gekommen ist oder eine Fraktur innerhalb einer der be-

teiligten Keramiken vorliegt. Damit lassen sich die Verbundfestigkeitswerte besser zu-

Seite 46



Material und Methodik

ordnen und eine Unterscheidung hinsichtlich der Qualitat des Bruches ist moglich. Eine

Aussage uUber die Totalverlustrate kann getroffen werden.

Abb. 19: Aufnahme eines Probenkérpers nach Druck-Schertest

Die Bruchflachen wurden mit einer Canon Powershot A 720 digital fotografiert und an-
schlieRend mit den Programmen Vorschau® und Adobe Photoshop® bearbeitet. Um
eine bessere Auswertbarkeit zu ermdglichen, wurden Belichtung, Sattigung, Gamma-
wert, Scharfe und Sepia korrigiert und die BildgroRe auf 15x10 cm und 300 dpi einge-
stellt.

6.3.6 Analytische Messmethoden

FUr weitere Aussagen und analytische Bestimmungen wurden die Proben im Raster-
elektronenmikroskop (REM, EDX) und im Réntgendiffraktometer (VITA Zahnfabrik) un-

tersucht.

6.3.7 REM und EDX — Analysen

Mit einem Rasterelektronenmikroskop (REM) kénnen hoch aufgeldste Abbildungen ei-
ner Probe bis im Nanometerbereich aufgenommen werden. Die Oberflache einer Probe
wird mit einem geblndelten Elektronenstrahl zeilenweise abgerastert und anschlieRend
werden die entsprechenden Signale ausgewertet [50, 68]. Die erreichbare Scharfentiefe

Ubertrifft die des Lichtmikroskops um das Hundertfache.
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Abb. 20: REM-Aufnahme ZrO2 (helle Anteile stellen impaktiertes Al203 dar)

Fir diese Oberflachenbetrachtungen wurden die Keramikproben keiner zusatzlichen
Behandlung unterzogen. Die Elektronenmikroskopischen Untersuchungen wurden mit
500facher und 2000facher VergréfRerung vorgenommen und anschlielRend fotografisch
belegt (Abb.20). Gleichzeitig wurde eine Elementanalyse mit Hilfe der energiedisper-
siven Rontgenspektroskopie vorgenommen (EDX: Rontec GmbH, Berlin).

Fur diese Untersuchung wurden auf den Proben funf Flachen (Abb. 21) festgelegt. Von
diesen Flachen wurden REM-Bilder mit 500facher und 2000facher Vergrof3erung auf-
genommen. Die Réntgenspektroskopie und Auswertung der Datensatze wurde mit den
Programmen von Roéntec WinShell, WinTolls, sowie die Statistische Bewertung mit Hilfe
von Excel Microsoft und Origin 6 (OriginLab/USA) vorgenommen.

Keramikprobe:
150mm

wwook

analysierte Flache EDX

Abb. 21: Schema der EDX-Analyse
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6.3.8 RoOntgendiffraktometrie

Mit Hilfe der Rontgendiffraktometrie, die in dieser Studie dankenswerterweise von der
VITA Zahnfabrik (Bad Sackingen) vorgenommen wurde, kénnen Ausklnfte Uber die
Kristallstruktur einer Probe erhalten werden. Die Methode ermdoglicht eine zerstérungs-
freie Untersuchung von polykristallinen Materialen durch die Beugung von Rdntgen-
strahlen. Es kdnnen so die Abstande zwischen den atomaren Ebenen vermessen wer-
den. Eine Beugung liegt jedoch nur vor wenn die Bragg'sche Bedingung erfullt wird

(Abb. 22). Die Rontgenstrahlen werden an Gitterebenen reflektiert und interferieren.

FiUr einen auf die Probe gerichteten Rdntgenstrahl kann vorausgesetzt werden, dass
eine entsprechend groRe Zahl von Mikrokristallen so ausgerichtet sind, dass die
Bragg'sche Bedingung flr die Reflektion aus jeder moéglichen Gitterebene erflillt ist. Bei
einem bestimmten Winkel, der charakteristisch fur den Abstand der Ebene ist, ergibt

sich ein Maximum [50].

df _ . .

d sing

Abb. 22: Bragg’'sche - Bedingung

Ein geeigneter Detektor fangt die Information auf und wandelt sie in brauchbare Signale
um. Mit dieser Methode lassen sich Informationen Uber Anordnung und Abstande der

Atome im Kristallgitter erhalten sowie Strukturen identifizieren.
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6.4  Statistische Auswertung

Die statistische Auswertung erfolgte mit Hilfe des Programms Origin 6.0. Es wurde un-
ter der Annahme der Normalverteilung der ermittelten Werte die Ein-Weg-
Varianzanalyse (ANOVA) vorgenommen. Das Signifikanzniveau wurde fur alle Tests
mit p= 0,05 festgelegt [21]. Daraus resultiert bei einer Irtumswahrscheinlichkeit von 5%
ein p-Wert, der groRer bzw. kleiner als 0,05 ist und somit die Nullhypothese fur den
durchgefuihrten Paarvergleich bestatigt, bzw. ablehnt. Letzteres ist dann als signifikan-
ter Unterschied zu bezeichnen.

Die graphische Darstellung erfolgte in Punktdiagrammen mit Mittelwert und Standard-
abweichung oder in Boxplotdiagrammen. Letztere bieten den Vorteil, dass bei kleinen
Stichprobenumfangen Ausreiller die Lage des Medians nicht so stark beeinflussen wie
im Falle der Mittelwertberechnung. Der Median ergibt sich durch die Ordnung der Mel}-
werte entsprechend ihrer Grof3e und bildet exakt die Mitte dieser Reihung ab. Im Box-
Plot werden innerhalb der Box 50% aller Werte mit der unteren Grenze, dem 25-
Perzentil, und der Obergrenze, dem 75-Perzentil, dargestellt. Der Mittelstrich ist der
Median. Die herausragenden Querstriche bezeichnen die 5 bzw 95 % Grenze. Daruber

hinausgehende Punkte sind als Ausreil3er markiert.
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7 Ergebnisse

7.1 Ergebnisse der Rauheitsmessungen als Vorversuche

7.1.1 Oberflachenbehandlung mit unterschiedlichen Korundkorngrofen

Zunachst werden hier die Ergebnisse, der durch unterschiedlichen Korundkorngréf3en
oberflachenbehandelten Keramikproben nach der Endsinterung, vorgestellt. Fur diese
Vorversuche wurden YZ CUBES der Firma VITA eingesetzt.

Rz[um]

0 T T T T T

1 2 3
ohne Korund110um Korund250um
In-Ceram YZ CUBES

Abb. 23: Mittlere Rauhtiefen oberflachenbehandelter ZrO2- Keramikproben

Das in Abb. 23 dargestellte Diagramm beinhaltet Werte aus insgesamt 28 Prufkorpern
somit 280 Einzelmessungen. Die Verteilung der gewahlten oberflachenbehandelten
Proben ist uneinheitlich. Es wurden 9 Proben mit 250 ym Korund, 4 Proben mit 110 pm

Korund und 15 Proben ohne Behandlung in diesem Diagramm gegenubergestelit.

Eine auffallige Oberflachenveranderung in der Rauheit ergab sich bei den mit 250 ym
korundgestrahlten Proben mit einer mittleren Rauhtiefe Rz von 9,4 um. Der Rz- Wert flr
die mit 110 um korundgestrahlten Keramikproben liegt bei 5,8um, bei den nicht behan-
delten Proben (ohne) bei 5,57 um. Beide Werte liegen dicht beieinander.
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Es lasst sich ableiten, dass je grober das Strahlgut ist, die messbare Rauheit sich er-
hoéht und héhere Rauheitspeaks auftreten. Auch kommt es durch das Abstrahlen zu

einer Vereinheitlichung der Oberflache.

Im Vergleich zu den beiden anderen Mittelwert-Darstellungen ist bei den unbehandelten
(ohne) Proben eine hohere Streuung auffallig. Der Unterschied der Messwerte zwi-

schen den mit 110pm und den mit 250um korundgestrahlten Prifkorpern ist signifikant.

7.1.2 Unpolierte und polierte Oberflachen im Vergleich

Eine definierte Anzahl von Keramikproben wurde poliert und anschlie®end mit unter-
schiedlichen Korngrof3en (50 ym, 110 um, 250 um) des Korundstrahlgutes oberflachlich
behandelt.

15 ]
14 ]
13
12 ]
11
10 4
9]
g

7

6

5 ]
4]
3]
2]
14

m  poliert
B unpoliert

Rz [um]

L= =l

T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250

Korund [um] In-Ceram YZ CUBES

Abb. 24: Vergleich von unpolierten und polierten Keramikoberflachen

Vergleicht man im Uberblick (Abb. 24) die polierten mit den unpolierten Proben, ist
deutlich zu erkennen, dass alle unpolierten Keramikproben hohere Rz-Werte aufwei-
sen. Die hochste Streuung ergab sich bei den unpolierten mit 250 um Korund behandel-
ten Keramikproben. Der mittlere Rz-Wert der unpolierten Proben liegt bei 12,2 ym, der

polierten bei 9,1 um. Daraus ergibt sich eine Differenz von 3,1 um.
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Die aufgefuhrten Messwerte sind tabellarisch erfasst (Tab. 5) und verdeutlichen die Dif-

ferenzen zwischen den polierten und unpolierten 250 um korundgestrahlten Proben zu

den 50 ym und 110 uym korundgestrahlten Proben.

Tab. 5: Rz- Werte im polierten und unpolierten Zustand im Vergleich

Korund [pm] | polierte Rz [um] | unpoliert Rz[um] | Differenz Rz[um]
0 0,5 7,5 7
50 4,2 5,1 0,9
110 59 6,8 0,9
250 9,1 12,2 3,1

Auffallig war die hohe Differenz der 250 ym behandelten Probe im Vergleich zu den 50
pm und 110 um angestrahlten Keramikproben. Die Unterschiede bewegen sich zwi-

schen 0,9 ym und 3,1 pym.

7.1.3 Oberflachenbehandlungs-Kombination mit Feldspat + Korund

Die Keramikproben wurden bei einer einheitlich festgelegten Anstrahlkombination ein-
mal mit Natriumfeldspat und einmal mit Kalifeldspat behandelt.
FUr jede Probe wurde ohne Behandlung, nach der ersten Korundbehandlung sowie

nach der anschlieRenden Feldspatkeramik-Anstrahlung die Rauheit gemessen.
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1. Kombination: Natronfeldspat mit grolem Korndurchmesser
11 Natronfeldspat /groR

10 %

X °

8]
7 .
6_-
5]

Rz[um]

4
3
2]
14

0 B e e e e e e e e RSN B A m e |
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
ohne K110 Na ohne K250 Na ohne K110 Na ohne K250 Na
gr_gef. gr_gef. gr_ungef. gr_ungef.

VITA In-Ceram YZ CUBES

Abb. 25: Mittlere Rauhtiefen flir Oberflachenbehandlungs-Kombination Natronfeldspat/grof3
ohne — Pk ohne Oberflachenbehandlung
K110 — Pk mit Korund (110pm) angestrahlt
K250 — Pk mit Korund (250um) angestrahlt
Na gr_gef. — Pk mit Natrium (groRR/gefrittet) angestrahlt
Na gr_ungef. — Pk mit Natrium (groRR/ungefrittet) angestrahlt

In Abb. 25 sind vier Versuchsserien mit Natronfeldspat dargestellt. Hierbei stellt jede
Farbe eine eigene Versuchsreihe dar. Die blau dargestellte Serie zeigt, dass die Serie
der mit 110 ym Korund angestrahlten Proben einen hoheren Rz-Wert (7,1um) hat, als
die anschlielend mit Natronfeldspat (grof3 /gefrittet) angestrahlten Prufkorper (6,64um).
Alle anderen Reihen in rot, grin und gelb dargestellt, zeigen hohere Werte nach der
Natronfeldspat-Behandlung, im Vergleich zu den nur mit Korund behandelten Oberfla-
chen.

Erkennbar ist, dass Korund die durchschnittliche Rauheit bestimmt und das nachfol-
gende Abstrahlen mit Feldspaten die Werte ein wenig, jedoch nicht signifikant, veran-

dert. Es Iasst sich daraus eine denkbare Vorbehandlungskombination ableiten.
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2. Kombination: Natronfeldspat mit kleinem Korndurchmesser
137 Natronfeldspat /klein
12 4
11
10 -
9 i ®
8 -
7
3 1
LRE ¢ ¢
54
4
3]
2]

Rz[um]

14

0 I U I U I U I U I U I U I U I U I U I I I
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
ohne K110 Na ohne K250 Na ohne K110 Na ohne K250 Na

kl_unge kl_unge kl_gefr kl_gefr
VITA In-Ceram YZ CUBES

Abb. 26: Mittlere Rauthiefe fiir Oberflachenbehandlungs-Kombination Natronfeldspat/klein
ohne — Pk ohne Oberflachenbehandlung
K110 — Pk mit Korund (110um) angestrahlt
K250 — Pk mit Korund (250um) angestrahlt
Na kl-unge — Pk mit Natrium (klein/ungefrittet) angestrahlt
Na kl_gefr — Pk mit Natrium (klein/gefrittet) angestrahlt

Die rot und gelb markierten Serien zeigen (Abb. 26) mit den 250 um Korund angestrahl-
ten Proben die hoheren Werte. Hierbei hat die rote Serie die hochsten Rz-Werte, der
Mittelwert der 250 um Korund behandelten Proben liegt bei 8,9 ym und der anschlie-
Renden Natronfeldspat-Anstrahlung bei 9,74 ym.

Ebenfalls liegen alle Natronfeldspatmesswerte ahnlich der 1.Kombination, mit Ausnah-

me der blauen Serie, Uber den der Korundmesswerte.
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3. Kombination: Kalifeldspat mit groiem Korndurchmesser

11 Kalifeldspat /grof3
10

. :
(R
. +

2

RZ[um]

1 4

0 T T T T T T T T T T T
1 2 3 4 5 6
ohne K110 K_gr_unge ohne K250 K_gr_unge

VITA In-Ceram YZ CUBES

Abb. 27: Mittlere Rauhtiefe fur Oberflachenbehandlungs-Kombination Kalifeldspat/groR3
ohne — Pk ohne Oberflachenbehandlung
K110 — Pk mit Korund (110um) angestrahlt
K250 — Pk mit Korund (250um) angestrahlt
K_gr_unge — Kalifeldspat (grofR3/ungefrittet)

Aus Materialgriinden konnten in diesem Fall nur zwei Serien verglichen werden.

Die mit groberem Korund (250um) und Kalifeldspat angestrahlten Messreihen prasen-
tieren in dieser Abbildung (Abb. 27) hohere Rz-Messwerte, als die mit 110 ym Korund
behandelten Proben. Die Rz-Werte der mit Kalifeldspat und 250 ym Korund behandel-
ten Proben liegen bei 9,41 um und fur die mit Kalifeldspat und 110 ym Korund behan-
delten Keramikproben bei 5,95 um.
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4. Kombination: Kalifeldspat mit kleinem Korndurchmesser

Rz[um]
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1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
ohne K110 ohne K250 ohne K110 ohne K250
K_kl_unge K_kl_unge K_kl_gefr K_KkI_gefr

VITA In-Ceram YZ CUBES

Abb. 28: Mittlere Rauhtiefe fur Oberflachenbehandlungs-Kombination Kalifeldspat/klein

ohne — Pk ohne Oberflachenbehandlung

K110 — Pk mit Korund (110um) angestrahlt

K250 — Pk mit Korund (250um) angestrahlt

K_kl_unge — Pk mit Kalifeldspat (klein/fungefrittet) angestrahlt
K_KklI_gefr — Pk mit Kalifeldspat (klein/gefrittet) angestrahlt

Die rote und gelbe Serie der mit 250 um Korund behandelten Proben stellen wie auch

in den letzten Behandlungskombinationen hoherer Rauheitswerte dar (Abb. 28). Auffal-

lig wird jedoch die gelbe Serie, sie zeigt einen starken Abfall im Rz-Wert bei den mit

Kalifeldspat angestrahlten Probenkdrpern. Einen hohen Rz-Wert besitzen hingegen die

mit 250 yum Korund behandelten Proben mit Werten von 10,6 um.

In den folgenden Tabellen sind die Rz-Messwerte der Kalifeldspate und Natronfeldspa-

te aufgefuhrt.

1. Vergleich Natronfeldspat / Kalifeldspat mit kleinen Korndurchmessern

Tab. 6: Vergleich Natron- Kalifeldspat /klein

Korund [um] | Natronfeldspat Rz [um] | Kalifeldspat Rz[um]
110ungefr. 5,82 +0,68 5,99 +0,73
250unger. 9,74 £2,01 9,18 £1,64
110gefr. 5,79 £0,54 7,23 £0,79
250gefr. 9,55 +1,34 9,49 0,49
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2. Vergleich Natronfeldspat / Kalifeldspat mit groRen Korndurchmessern
Tab. 7: Vergleich Natron- Kalifeldspat /grof3

Korund [um] | Natronfeldspat Rz [um] | Kalifeldspat Rz[um]
110ungefr. 6,24 +1,50 5,95 +0,44

250unger. 9,08 +0,51 9,41 £1,27

110gefr. 6,64 +0,48 -

250gefr. 9,82 +0,88 -

Die in beiden Tabellen zusammengefassten Messwerte lassen keine signifikanten Un-

terschiede feststellen.

7.1.4 Oberflachenbehandlung vor und nach Endsinterung

In den Abbildungen (Abb. 29 und Abb. 30) werden beide verwendeten Materialen ge-
sondert dargestellt. Alle Keramikproben wurden jeweils vor und nach Endsinterung mit
Korund und Feldspatkeramik oberflachlich behandelt. Fur die Feldspatkeramikbehand-

lung wurden in allen Vorversuchsreihen Feldspate mit groen Korndurchmessern ver-

wendet.
40
35 ® nach Endsinterung
B  vor Endsinterung
30
25
E 20 :
320 ;
N | ()
o 15-
] (]
10 S
S .
0
I T T T T T T T T
ohne Korund110 Korund250 Na K

DC-Shrink DCS

Abb. 29: Mittlere Rauhtiefen vor /nach der Endsinterung DCS
ohne — Pk ohne Oberflachenbehandlung
Korund 110 — Pk mit Korund (110um) angestrahlt
Korund 250 — Pk mit Korund (250um) angestrahlt
Na — Pk mit Natronfeldspat angestrahlt
K — Pk mit Kaliumfeldspat angestrahlt
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Es wird deutlich, dass alle Oberflachenbehandlungen, die vor der Endsinterung vorge-
nommen wurden, hdhere Rz-Werte aufweisen. Eine Ausnahme jedoch zeigt der Rz-
Wert in Abb. 30 bei 110 ym Korund mit einer entgegen gesetzten Veranderung. Folglich
ergibt das Abstrahlen vor der Endsinterung eine signifikant hohere Rauhigkeit als diese

Behandlung nach dem Endsintern.

®  vor Endsinterung

30
| } % ® nach Endsinterung

T T T T T T T T
ohne Korund110 Korund250 Na K

VITA In-Ceram YZ Cubes
Abb. 30: Mittlere Rauhtiefen vor /nach der Endsinterung VITA

Bei den DCS-Proben imponiert weiterhin eine signifikant groRere Rauhigkeitsreduktion
bei den feldspatbehandelten Proben im Vergleich zu den korundbehandelten Proben.
Interessant ist hier die Frage, ob es zu einer Beeinflussung des Sinterverhaltens
kommt. Dies sollte in einer weiterfUhrenden Arbeit geklart werden.

Die behandelten Keramikproben mit der Verwendung von 250 um Korund zeigen bei
beiden Materialen die hochsten Rauheitswerte. Bei den vor Endsinterung angestrahlten
Proben liegt der Rz- Wert der DCS—Keramik bei 34 ym und der Rz- Wert der VITA-
Keramik bei 27,5 ym. Somit stellt sich beim Materialvergleich eine Differenz in ihrer
gemessenen Rauheit von 6,5 ym dar.

Die in Abb. 30 dargestellten Vita-Keramikproben weichen in den Rauheitswerten bei
den Feldspatbehandlungen kaum voneinander ab. Auch gibt es keine grof’e Abwei-
chungen bei den vor und nach Endsinterung behandelten Proben. Im Gegensatz dazu
ist der Unterschied bei den DCS Keramikproben deutlich. Hier weichen die Rz-Werte

mit groReren Abstanden voneinander ab.
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7.2 Ergebnisse der Biegefestigkeitsmessung

Die Untersuchung der Biegefestigkeit wurde an insgesamt 12 Keramikproben durchge-
fuhrt, von denen nach der Endsinterung jeweils drei Proben unterschiedlich vorbehan-
delt worden sind, d.h. mit unterschiedlichem Strahlmaterial abgestrahlt wurden. Siehe

daflr auch das Kapitel Material und Methodik

1600 —

1400 }

1200 — n

1000 —

800

400

Biegefestigkeit [MPa]

T T T T T . S
Korund250 Korund110 ohne Natronfeldspat
VITA In-Ceram YZ CUBES

Abb. 31: Biegefestigkeitsmessung
ohne — Pk ohne Oberflachenbehandlung
Korund110 — Pk mit Korund (110um) angestrahlt
Kornd250 — Pk mit Korund (250um) angestrahlt
Natronfeldspat — Pk mit Natronfelfdspat angestrahlt

Die mit 110 um Korund angestrahlten Proben zeigen deutlich den hdchsten Biegefes-
tigkeitswert bei einer geringeren Streuung, 1420 £71 MPa. Bei 250 ym Korund ist die
Streuung am hoéchsten und betrat bei 1194 +298 MPa. Die beiden niedrigsten Werte
sind bei den natronfeldspatangestrahlten und bei den nicht behandelten Keramikproben
(ohne) ermittelt worden. Jedoch weisen die mit Natronfeldspat behandelten Proben den
kleinsten Mittelwert von 515 +100 MPa auf, wie der Vergleich mit den unbehandelten
Keramikproben mit einer Biegefestigkeit von 584,03 £119 MPa zeigt.

Die Vermutung liegt nahe, dass KorngroRe und Harte des Strahimittels durchaus einen
Einfluss auf die t—->m-Transformation, die Schichtstarke der Transformationsschicht und

auf die initiale Rissbildung haben.
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7.3 REMund EDX Analyse

7.3.1 Riuckstreuelektronenbilder

Es werden die vor und nach Endsinterung behandelten Proben dargestellt. Untersucht
wurden fur jede Materialgruppe jeweils 10 Keramikproben mit unterschiedlichen Ober-
flachenbehandlungen. Nur ausgewahlte REM-Aufnahmen werden hier als Ergebnisse
prasentiert.

Die Aufnahmen zeigen deutliche Unterschiede in der Oberflachenbeschaffenheit zwi-
schen den mit der gréberen und feineren Kérnung behandelten Oberflachen. Auch die
Behandlung im teilgesinterten und endgesinterten Zustand erzeugt Unterschiede.

In den Abb. 32, Abb. 33 ist eine Probe abgebildet, die keine Oberflachenbehandlung
erhalten hat. Es sind noch eindeutige Schleifspuren der Diamantsage, besonders auf
Abb. 33 zu erkennen.

In den Abbildungen der teilgesinterten Proben, linke Spalte, ist im Vergleich zu den
endgesinterten Proben, rechte Spalte, eine feinere Kérnung vorzufinden. Vergleicht
man die korundbehandelten Proben mit den mit Feldspat behandelten, so sind die Un-
terschiede in der Oberflachentopographie deutlich. Die mit Korund behandelten Proben
zeigen tiefe Einbuchtungen und Kraterlandschaften auf den Oberflachen.

Die angestrahlten Proben, Abb. 42, Abb. 43, zeigen auch bei diesem Keramikmaterial
Diamantschleifspuren. Diese Proben sind nicht oberflachenbehandelt. Bei einem Ver-
gleich beider Aufnahmen, ist die grobere Kornung in der Abb. 42 und die feinere in der
Abb. 43 zu beobachten.

Optische Unterschiede sind in den unterschiedlichen Korundkorngrofden (Proben: D2,
D3) nicht festzustellen. Jedoch ist eine feinere Kérung nach der Endsinterung zuerken-
nen. Vergleicht man die mit Korund gestrahlten Proben mit den feldspatgestrahlten, so
ist zu erkennen, dass die Oberflachen, die mit Feldspat behandelt wurden, feinere Kor-
nung aufweisen und die korundbehandelten Proben tiefere Ausbuchtungen bzw. krater-

ahnliche Oberflachen zeigen.
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Material: VITA CUBES
Probe V1: ohne Oberﬂachenbehandlung 2000fache VergroBerung

Abb. 32: ohne Oberflachenbehandlung vor Abb. 33: ohne Oberflachenbehandlung nach
Endsinterung (teilgesintert) Endsinterung

Probe V2:mit 110pm Korund behandelte Oberflache 2000fache VergroBerung

Abb. 34: 110 pm Korundbehandlung vor End- Abb. 35: 110 um Korundbehandlung nach End-
sinterung (teilgesintert) sinterung

Probe V3:mit 250pm Korund behandelte Oberflache, 2000fache VergroBerung

Abb. 36: 250um Korundbehandlung vor Endsin- Abb. 37: 250 um Korundbehandlung nach End-
terung (teilgesintert) sinterung
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Probe V4:mit Natronfeldspat behandelte Oberflache, 2000fache Vergrol’Serung

Abb. 38: mit Natronfeldspat behandelt vor End- Abb. 39: mit Natronfeldspat behandelt nach
sinterung (teilgesintert) Endsinterung

Probe V5:mit Kallfeldspat behandelte Oberflache, 2000fache VergrofLerung

Abb. 40: mit Kalifeldspat behandelt vor Endsin- Abb. 41: mit Kalifeldspat behandelt nach End-
terung (teilgesintert) sinterung
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Material: DC-Shrink der Firma DSC

A. 42: ohne Oberflachenbehandlung vor Abb. 43: ohne berfléchenbehanlung nach
Endsinterung (teilgesintert) Endsinterung

Probe D2:mit 110pm Korund behandelte Oberflachen 1000fache VergroBerung

Abb 44 110 um Korundbehandlung vor End- Abb. 45: 110 pum orubehandlunach End-
sinterung (teilgesintert) sinterung

Probe D3:mit 250pm Korund behandelte Oberflache, 1000fache Vergrofserung

Abb 46: 250 pm Korundbehandlung vor End- Abb 47: 250 pm Korundbehandlungnach End-
sinterung (teilgesintert) sinterung
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Probe D4:mit Natronfeldspatkeramik behandelte Oberflache, 1000fache Ve
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Abb. 48: mit Natrnfeldspat behandelt vor End- Abb. 49: mit Naronfeldspat behandelt nach
sinterung (teilgesintert) Endsinterung

Probe D5:mit Kalifeldspat behandelte Oberflache, 1000fache V
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7.3.2 Elementanalyse mit EDX
Wahrend der REM-Aufnahmen wurde gleichzeitig die Element-Flachen-Analyse (EDX)

durchgefuhrt. Diese Ergebnisse werden im Folgenden prasentiert.

“10

n.a 1.0 2.0 an 4.0 5.0 .0 7.0 8.0 3.0 10.0 n.a 120

Abb. 52. Elementanalyse Spektrum der mit Na angestrahlten Keramikprobe

Das EDX- Spektrum, wie in Abb. 52 dargestellt, entstammt einer mit Natronfeldspat an-
gestrahlten Probe. Das Spektrum dient hier als Beispiel fUr die in dieser Arbeit durchge-
fuhrte Elementanalyse. Jeder einzelne Peak stellte ein bestimmtes Element dar. Die
Flache der einzelnen Peaks wurde mit Hilfe der Software (WinShell) bestimmt. Die Fla-
che eines Peaks gibt die prozentualen Anteile der einzelnen Elemente auf einer ge-
messenen Probe an. Von jeder Probe entstanden flnf solcher Spektren (Abb. 52) deren
Ergebnisse als Mittelwerte in folgender Tabelle dargestellt sind (Tab. 8).
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Tab. 8: Proben V1-V5 Oberflachenbehandlung und EDX-Analyse vor der Endsinterung, V1S- V5S

nach der Endsinterung EDX-Analyse-Untersuchungen, + Vertrauensbereich

Probe [Zr [%] |AI[%] |Si[%)] |Y[%] Hf[%)] | O[%)] |Na[%] |K [%]
VA 59,69| 0,87 1,76] 10,63 1,35 257
+10,9| +0,33| 2045 2,37| +1.81| +454
VAS 58,51| 0,73| 1,56| 10,41 2,44 26,35
+134| +0,39| +059| +0,03| $292| +487
V2 56,44| 154 1,53| 10,06 1,95| 2845
+1531| +06| +057| 1813 +22|  +501
V2S 57,39| 2,36] 1,57| 10,09 1,96| 26,62
+1182| +0,68| +052| +2,7| +232| +4,76
va 58,39| 4,89| 1,58| 10,37 1,96| 22,78
+12,38| +1,12| +053| +285| +23| 4,08
V3s 57,05| 2,05| 1,58 10,25 2,40| 26,65
+1565| +0,79| +069| +348| +297| +4,97
V4 5491| 093] 1,81 9,66 1,61] 30,14 0,88
+19,97| +049| $079| +391| 1,87 +523| 10,69
VA4S 55,33| 1,05 1,43 9,81 1,66] 29,73] 0,97
+2448| +0,71| $0,84| +495| +216| +537| +0,99
V5 62,65 1,19] 2.16| 11,36 217 20,18 0,26
+10,59| +0,41| $057| +256| +26| 13,68 10,42
VES 57,95 158 1,86] 11,48 215 19,37 0,17
+10,52| +0,46| +049| 26| +242| 1358 10,33

Tab. 9: Probennummern/ Erlauterung zu Tab. 8

Probennummer | Oberflachenbehandlung

V1 ohne

V2 110um Korund vor der Endsinterung
V2S nach Endsinterung 110um Korund
V3 250um Korund vor der Endsinterung
V3S nach Endsinterung 250um Korund
V4 Natriumfeldspat/ grofd vor Ends.
V4S nach Ends. Natriumfeldspat/ grof3
V5 Kalifeldspat/ grofd vor Ends

V5S nach Ends. Kalifeldspat/ grof3

Tab. 8 erfasst alle Proben die vor der Endsinterung durch die unterschiedlichen Ober-
flachenkombinationen behandelt wurden. Die Proben V5 und V4 wurden mit Feldspat
behandelt, V2 und V3 mit 110 ym bzw. 250 ym Korund angestrahlt. V1 dient hier als
Referenz-Probe, die aus diesem Grund nicht behandelt wurde.

Alle mit Korund angestrahlten Proben zeigen gro3ere Mengen an Al und Si. Die Probe
V3 besitzt vor dem Sintern mit 4,89% Al den hoéchsten Wert, der Si-Anteil liegt bei
1,58%. Im Vergleich zur Referenzprobe (V1) steigen bei allen anderen Keramikproben
die Werte fur Al und Si.
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Auf den Oberflachen der mit Feldspat angestrahlten Proben V4 und V5 beinhalten laut
Analyse Na- und K-Elemente, jedoch ist in beiden Fallen der Vertrauensbereich groRer.

Annahrend gleich sind die prozentualen Werte der Elemente Zr, Hf, Y, O.

Die folgende Tabelle zeigt Proben, die nach der Endsinterung durch unterschiedliche
Kombinationen in ihrer Oberflachenbehandlung verandert und anschlieRend element-

analytisch untersucht wurden.

Tab. 10: Proben nach Sinterung angestrahlt

Probe |Zr[%] |Al[%] |Si[%] |Y[%] [Na[%] |K[%] O[%)]
16 1 54,39 3,19 5,19 4,45| 1,09 26,72
- +8,42| +0,66| +0,94| +1,3| +0,37 +3,93
16 3 53,08 4,44| 3,14| 10,28 0,17 27,16
- +8,1| +0,84| +2,15| #1,87 +0,18| 4,48
16 4 57,4 4,26| 3,19| 11,55 0,26 23,31
- +8,32| +0,77| 0,59 2,1 +0,3| 4,03
5 4 55,28 3,47| 3,07 11,22 0,48 26,62
- +15,38| #1,17| +0,95| #3,46| 0,5 14,61
16 9 55,26 3,7 3,701 11,21| 0,38 25,7
- +11,12| +0,9| +0,86| +2,69| 0,4 3+3,64
28 11 54,94 3,15, 4,81| 11,04 1,02| 24,93
- +8,11| +0,62| +0,84| +2,08 +0,43| 4,33
28 5 45,22 | 15,82 8,27| 9,87 2,1 29,57
- 6,96 +0,96| +1,39| +2,22| 0.7 15,21
28 4 55,46| 3,33| 4,66 11,42 0,65 24,46
- +7,83| +0,62| +0,79| +2,05| 0,37 +11,48
08 2 53,79| 3,57 5,27 10,87 0,78 25,67
- +/7,33| +0,63| +0,83| +3,03| +0,38 +4,39
36 7 56,27| 2,56 4,84| 11,49| 0,54 24,28
- +8,01| +0,54| +0,83| #2,11| +0,37 14,22
36 8 56,79| 2,23\ 4,59| 11,66 0,92 23,8
- +8,2] +0,48| +0,8] 2,13 +0,42| 4,11

Diese Ergebnisse sind Mittelwerte aus den funf festgelegten Flachen der einzelnen
Proben. Die hier dargestellten Proben sind zunachst alle mit Korund und anschlielRend

mit einer Feldspatkeramik angestrahlt worden.

Aus der Tabelle 10 ist zu entnehmen, dass sich auf allen Probenoberflachen eine be-
stimmte Menge an Feldspat befindet. Die Anteile an Feldspate sind zur besseren Ver-

deutlichung in roten Zahlen dargestellt.
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Die Verteilung ist jedoch sehr unterschiedlich: einige Proben enthalten hohere Werte,
wie Probe 28_5 mit 2,1 % bei geringerer Streuung, anderen Keramikproben beinhalten
geringere Werte von Feldspatkeramiken, wie zum Beispiel die Probe 16_3 mit 0,17 %
bei einer hdheren Streuung von 0,18 %.

Diese Ergebnisse lassen den Schlul® zu, dass nach einer Oberflachenbehandlung mit-
tels Abstrahlen sowohl vor als auch nach der Endsinterung es zu einem Impaktieren der
Strahlgutbestandteile in die Zirkondioxidoberflache kommt und somit mdogliche ,An-
dockstationen® fur die Verblendkeramik entstehen. Eine quantitative Aussage uber die
Verteilung der einzelnen Elemente konnte nicht getroffen werden. Die mogliche Beein-
flussung des Verbundes Zirkonoxid-Verblendung durch die erhaltenen ,Andockstatio-
nen“ wird im Kapitel Diskussion besprochen.

Nachfolgend ist die Korrelation zu den Rauheitswerten zu Uberprifen. In der folgenden
Tabelle sind zur besseren Gegenuberstellung die Rz- Werte und die vorhandenen Ele-

mente der Feldspate prasentiert.

Tab. 11: Ergebnisse vor der Endsinterung

Probe | Rz[um] | Na[%] | Vert+/- | K[%] | Vert+/- | Oberflachenbehandlung
V4 6,3| 0,884| 0,698 Na- Feldspat vor Sintern
V4S 5,28| 0,97| 0,996 nach Sintern gemessen
V5 6,7 0,266 | 0,422 |K- Feldspat vor Sintern
V&S 5,8 0,178| 0,338 |nach Sintern gemessen

Tab. 12: Ergebnisse nach der Endsinterung

Probe | Rz[um] | Na[%] | Vert.+/- | K[%] | Vert.+/- | Oberflachenbehandlung
16_1 57| 1,094, 0,374 110um Korund + Na
16_3 9,49 0,176| 0,182 |250um Korund + K
16_4 9,18 0,264 | 0,308|250um Korund + K
2 4 5,67 | 0,484 0,5 110pum Korund + Na
16_9 9,19 0,38| 0,402 250um Korund + Na
28_11 9,49 1,024 | 0,434 |250pum Korund + K
28 5 9,27 211 0,714 250um Korund + Na
28 4 6,25| 0,656| 0,372 110um Korund + Na
28 2 8,59 0,784 0,38 250um Korund + Na
36_7 541| 0,542| 0,376 Na- Feldspat

36_8 6,11 0,924| 0,424 |K - Feldspat

Bei Betrachtung der Messwerte vor und nach Sinterung ist eine Ubereinstimmung nicht
erkennbar. Ahnliche Schlussfolgerungen ergeben sich bei der Auswertung der Rauhig-

keit: Bei gleichen Rz- Werte differiert die Menge der Feldspatelemente erheblich.
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7.4  Ergebnisse der Rontgendiffraktometrie

Die Abbildungen (Abb. 53 und Abb. 54) zeigen die Ergebnisse der Rontgendiffrakto-
metrie-Untersuchung (XRD). Vier unterschiedlich behandelte Probenoberflachen sind

hier in einem Diagramm aufgefuhrt.

14000 —
12000 Na+Korund 2_3
1 — K +Korund 2_6
+
10000 Na+Korund 2_12
| ohne 36_6
8000 —
» 1
o
O 6000
£ .
-
4000
2000 +
0 _- J L;M . -
I I I T I I I
20 30 40 50 60 70
2-Theta - Scale Proben ohne Warmebehandlung nach

dem Anstrahlen - XRay-Analyse

Abb. 53: XRD-Analyse nach der Endsinterung oberflachenbehandelter Keramikproben
Na+Korund 2_3 — Pk2_3 mit Natronfeldspat und Korund behandelt
Na+Korund 2_12 — Pk2_12 mit Natronfeldspat und Korund behandelt
K+Korund 2_6 — Pk2_6 mit Kaliumfeldspat und Korund behandelt
Ohne 36_6 — Pk ohne Oberflachenbehandlung

Das blau gezeichnete Spektrum ist charakteristisch fur eine rein tetragonale Struktur
und dient als Referenz.

Die farblich anders dargestellten Spektren liegen in ihrer Grof3e deutlich unter der des
Blauen und weisen Veranderungen auf, welche auf die Existenz der monoklinen Phase
hinweisen.

Alle behandelten Proben zeigen demnach auf ihren Oberflachen neben der tetragona-
len auch Anteile der monoklinen Struktur.

Diese Proben wurden nach der ersten XRD-Untersuchung einer Warmebehandlung
und anschlielend abermals einer XRD-Analyse unterzogen. Die Warmebehandlung
fand in einem herkdmmlichen Keramikbrennofen statt. Die Dauer der Behandlung be-
trug 5 Minuten bei 1100°C und 10 Minuten bei 1000°C.
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Die Abb. 54 zeigt die XRD-Spektren der vier warmebehandelten Keramikproben.

12000
Na 2_3 1100°C
Na 2_12 1000°C
10000 K 2_6 1100°C
i ohne 36_6
8000 ‘ Na 2_5 1000°C
2
9 6000 —
=
- 4000 ‘
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Abb. 54: XRD-Untersuchung nach Warmebehandlung

Na 2_3 1100°C- Pk2_3 mit Natronfeldspat und Korund behandelt und Warmebe-
handlung bei 1100°C

Na 2_12 1000°C — Pk2_12 mit Natronfeldspat und Korund behandelt und Warme-
behandlung bei 1000°C

K 2_6 — Pk2_6 mit Kaliumfeldspat und Korund behandelt und Warmebehandlung
bei 1100°C

Na 2_5 1000°C — Pk mit Natronfeldspat und Korund behandelt und Warmebehand-
lung bei 1000°C

Ohne 36_6 — Pk ohne Oberflachenbehandlung

Die Spektren aller Proben, dargestellt mit Linien in unterschiedlichen Farben, liegen hier
ubereinander. Die blaue Referenzlinie liegt in diesem Diagramm (Abb. 54) genau auf
allen anderen Linien. Es zeigen sich keine Hohenunterschiede der einzelnen Liniefar-
ben und auch die GrélRen der Peak-Flachen sind gleich. Somit liegt nach der Warme-
behandlung bei allen Keramikproben auf der Oberflache die tetragonale Phase vor. Es
wird eine Ruckwandlung von monokliner zur tetragonale Phase durch die Warmebe-
handlung bewirkt.
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7.5 Ergebnisse zur Untersuchung der Verbundfestigkeit

Die Darstellung der Ergebnisse aus den Verbundfestigkeitsuntersuchungen teilt sich in
zwei Kapitel, zunachst der Darstellung der Ergebnisse aus den Rauheitsmessungen

und anschliel3end die Ergebnisse aus den Druck-Scher-Versuchen.

7.5.1 Rauheitsmessung der Prufkorper

Zuerst sollen die Rauheiten der Prufkorper dargestellt werden. Als Werte sind die Mit-
telwerte fur R,, Rmax und R, aus den jeweiligen Prufreihen angegeben(Tab. 13, Tab. 14,
Tab. 15). Die Einzelwerte und die Standardabweichungen bitte dem Anhang entneh-
men.

Tab. 13: Rauheitswerte der korundbehandelten Proben

Rauheiten Korund R, Rmax |Ra

A Ko vor Sandstrahlen/vor Sintern 3,12 4,34 10,44
A Ko nach Sandstrahlen/vor Sintern 21,79 |26,79|3,65
A Ko nach Sandstrahlen/nach Sintern 20,1 24,09 3,24
B Ko vor Sandstrahlen/nach Sintern 3,77 5,75 10,53
B Ko nach Sandstrahlen/nach Sintern 6,38 7,92 10,88
C Ko nach Sandstrahlen/vor Sintern 26,6 21,6 |3,5

C Ko nach Sandstrahlen/nach Sintern 24,3 20,6 |3,2

D Ko vor Sandstrahlen/nach Sintern 6,3 49 0,68
D Ko nach Sandstrahlen/nach Sintern 10,1 7,9 1,08
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Abb. 55: Boxplotdiagram der Rauheitswerte bei Korundbehandlung nach Endsinterung;
ohne/ mit TWL
RzvSanSi — Rz-Werte fiir Pk vor Anstrahlen mit Korund/ nach Sinterung;
maxvSanSi — Rmax-Werte flir Pk vor Anstrahlen mit Korund/ nach Sinterung;
RznSanSi — Rz-Werte fur Pk nach Anstrahlen mit Korund/ nach Sinterung;
RmaxnSanSi — Rmax-Werte fur Pk nach Anstrahlen mit Korund/ nach Sinterung
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Abb. 56: Boxplotdiagramm der Rauheitswerte korundbehandelter Proben vor und nach
Endsinterung im Vergleich
RzvSanSi — Rz-Werte fiir Pk vor Anstrahlen mit Korund/ nach Sinterung;
maxvSanSi — Rmax-Werte fir Pk vor Anstrahlen mit Korund/ nach Sinterung;
RznSanSi — Rz-Werte fur Pk nach Anstrahlen mit Korund/ nach Sinterung;
RmaxnSanSi — Rmax-Werte fir Pk nach Anstrahlen mit Korund/ nach Sinterung;
RznSavSi — Rz-Werte fir Pk nach Anstrahlen mit Korund/ vor Sinterung;
RmaxnSavS — Rmax-Werte fiir Pk nach Anstrahlen mit Korund/ vor Sinterung
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Die Ergebnisse zeigen, dass die Rauheitswerte nach einer Oberflachenbearbeitung in
jedem Fall steigen (Tab. 13, Tab. 14, Tab. 15) und bei einer Behandlung vor dem Sin-
tern deutlich hohere Werte annehmen als nach dem Sintern (Abb. 56, Abb. 60). Auch
ist eine Nivellierung der Rauheitswerte durch den Sinterprozess feststellbar (Abb. 57).
Im direkten Vergleich zwischen den korund- und natronfeldspatgestrahlten Proben ist
eine grolRere Rauheit auf Seiten der korundgestrahlten Proben zu verzeichnen
(Tab. 11, Tab. 12, Tab. 13).

40 C2ARm axvsavs
E=ARznSavsi
RmaznSave
[=RznsanSi
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— 25 T o
E ]
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= 204 _ SR
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Abb. 57: Boxplot zur Darstellung der Rauheit als Funktion der Bearbeitung
RzvSavSi — Rz-Werte fiir Pk vor Anstrahlen mit Korund/ vor Sinterung
RmaxvSavS — Rmax-Werte fir Pk vor Anstrahlen mit Korund/ vor Sinterung
RznSanSi — Rz-Werte fur Pk nach Anstrahlen mit Korund/ nach Sinterung
RmaxnSanSi — Rmax-Werte fir Pk nach Anstrahlen mit Korund/ nach Sinterung
RznSavSi — Rz-Werte fur Pk nach Anstrahlen mit Korund/ vor Sinterung
RmaxnSavS — Rmax-Werte fir Pk nach Anstrahlen mit Korund/ vor Sinterung
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Abb. 58: Rauheitswerte Natronfeldspat; Abstrahlen vor Endsinterung erfolgt
RzvSavSi — Rz-Werte fiir Pk vor Anstrahlen mit Natronfeldspat/ vor Sinterung
RmaxvSavS — Rmax-Werte fur Pk vor Anstrahlen mit Natronfeldspat/ vor
Sinterung
RznSavSi — Rz-Werte fir Pk nach Anstrahlen mit Natronfeldspat/ vor Sinterung
maxnSavSi - Rmax-Werte flir Pk nach Anstrahlen mit Natronfeldspat/ vor
Sinterung
RznSanSi — Rz-Werte fur Pk nach Anstrahlen mit Natronfeldspat/ nach Sinterung

RmaxnSanS - Rmax-Werte fir Pk nach Anstrahlen mit Natronfeldspat/ nach
Sinterung

Die grofldte Rauheit aller Messwerte ist bei der Reihe Ck, nach Sandstrahlen, vor Sin-
tern mit 26,6 um auffallig (Tab. 13).

Innerhalb der natronfeldspatgestrahlten Prifkorper stellt die Reihe Cna mit 17,8 um den
hochsten Wert (Tab. 14).

Korund hat eine hohere Harte (MH=9) als Natronfeldspat (MH ca. 5,5) und ist im Ver-
such mit einer Korngrof3e von 110 um angewandt worden. Natronfeldspat ist weicher,
die mittlere KorngroRRe liegt zwischen 30 und 150 um und ist als Strahlmittel inhomogen.
Naturlich ist durch die Sinterung der Zirkonoxidrohlinge eine Festigkeitszunahme der
Prufkorper zu verzeichnen, was sich auch eindeutig in der Harte des Materials wider-
spiegelt.

Sicher spielen die Harte des Strahlgutes und die Harte des Prufkorpers eine entschei-
dende Rolle bei der Héhe der Rauheitswerte. Auch die GroRe des Strahlguts nimmt

Einfluss auf die Rauhigkeit, wie schon durch die Vorversuche ermittelt.
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Abb. 59: Boxplot zur Darstellung der Rauheitswerte natronfeldspatbehandelter Proben;
Abstrahlen erfolgte nach Endsinterung; Proben ohne und mit TWL
RzvSanSi — Rz-Werte fur Pk vor Anstrahlen mit Natronfeldspat/ nach Sinterung
RmaxvSanS — Rmax-Werte fir Pk vor Anstrahlen mit Natronfeldspat/ nach Sinterung
RznSanSi — Rz-Werte fur Pk nach Anstrahlen mit Natronfeldspt/ nach Sinterung
RmaxnSansS - Rmax-Werte fir Pk nach Anstrahlen mit Natronfeldspt/ nach Sinterung
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Abb. 60: Vergleich der Rauheitswerte vor und nach Endsinterung natronfeldspatbehandelter Pro-

ben

RzvSanSi — Rz-Werte fiir Pk vor Anstrahlen mit Natronfeldspat/ nach Sinterung
RmaxvSanS — Rmax-Werte fir Pk vor Anstrahlen mit Natronfeldspat/ nach Sinterung
RznSanSi — Rz-Werte fur Pk nach Anstrahlen mit Natronfeldspat/ nach Sinterung
RmaxnSanS - Rmax-Werte fir Pk nach Anstrahlen mit Natronfeldspat/ nach Sinterung
RznSavSi — Rz-Werte fir Pk nach Anstrahlen mit Natronfeldspat/ vor Sinterung
RmaxnSavS - Rmax-Werte fr Pk nach Anstrahlen mit Natronfeldspat/ vor Sinterung
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Tab. 14: Rauheitswerte natronfeldspatbehandelter Proben

Rauheiten Natronfeldspat Rz Rmax |Ra
A Na vor Sandstrahlen/vor Sintern 3,74 5,12 0,54
A Na nach Sandstrahlen/vor Sintern 12,43 | 15,64 1,89
A Na nach Sandstrahlen/nach Sintern 10,59 |13,58 1,46
B Na vor Sandstrahlen/nach Sintern 3,98 [543 0,56
B Na nach Sandstrahlen/nach Sintern 5,1 7 0,7
C Na nach Sandstrahlen/vor Sintern 17,8 14,5 2,25
C Na nach Sandstrahlen/nach Sintern 15,3 12,5 1,81
D Na vor Sandstrahlen/nach Sintern 7,9 6,15 0,8
D Na nach Sandstrahlen/nach Sintern 898 |72 0,98
Tab. 15: Rauheitswerte der Referenzgruppe
Rz R max R a
Rauheiten Referenzgruppe (9,58 |7,69 1,12
NaFeldspat = Strahlgut
[ 1RzvSanSi
14 - Nach Sintern | Naih Sintern [ ImaxvSanSi
| Vor dem Abstrahlen ! nach dem Abstrahlen | [ | RznSanSi
12 4 | [ IRmaxnSan$
10 4 I

Rauheit [um]

N

1
RzvSansi maxy San Si

1
RznSan3i

1
EmaxnsSans

Abb. 61: Darstellung und Vergleich der Rauheitswerte vor und nach Oberflachenbehandlung;

Proben im Zustand nach Endsinterung

RzvSanSi — Rz-Werte fur Pk vor Anstrahlen mit Natronfeldspat/ nach Sinterung
maxvSanS — Rmax-Werte fur Pk vor Anstrahlen mit Natronfeldspat/ nach Sinterung
RznSanSi — Rz-Werte fur Pk nach Anstrahlen mit Natronfeldspat/ nach Sinterung
RmaxnSanS - Rmax-Werte fiir Pk nach Anstrahlen mit Natronfeldspat/ nach Sinterung
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7.6  Verbundfestigkeit

7.6.1 Verbundfestigkeit der Probenreihen ohne TWL

Im Nachfolgenden werden die Ergebnisse der Verbundfestigkeitsprifung dargestellt.
Die im Versuch ermittelten Werte stellen absolute Werte dar, die unter Berticksichtigung
der Flache der Prufkorper in vergleichbare Grélken umgerechnet wurden. Als Formel
kam die Gleichung zur Berechnung der Druckspannung (o) zur Anwendung, die ent-

sprechende Einheit ist Pascal (Pa).

Kraft- F(N)

Druckspannungo = ————
FlacheA([mm]

Formel 4: Druckspannung

Die im Text verwendeten Werte entsprechen dem arithmetischen Mittel der einzelnen
Versuchsreihen und werden auch in tabellarischer Form zur Ubersicht gebracht (Tab.
16). Einzelwerte sind dem Anhang zu entnehmen.

Die grafische Darstellung erfolgt durch Boxplot-Diagramme.

In der ersten Versuchsreihe, Oberflachenbearbeitung mittels Korund vor der endgulti-
gen Sinterung, imponiert der Wert von 20,17 MPa. Dagegen steht der Wert von 15,4
MPa nach Sandstrahlen mit Natronfeldspat vor Sinterung.

Bei den Versuchen der Oberflachenbearbeitung nach Sinterung stellt sich bei Einsatz
von Korund ein Wert von 12,6 MPa dar. Die Probe Nummer neun wurde mit 0,05 MPa
als Fehler erkannt und nicht mit in die Berechnung genommen.

Nach Natronsandstrahlung liegt ein Wert von 12,5 MPa vor.

Tab. 16: Verbundfestigkeit ohne TWL

Probenreihe | Verbundfestigkeit (MPa)
Axo 20,7
Ana 15,4
Bko 12,6
BNa 12,5
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Abb. 62: Verbundfestigkeit ohne TWL
FkornSanS — Verbundfestigkeit der Pk nach Anstrahlen mit Korund/ nach Sinterung
FKorSavSi - Verbundfestigkeit der Pk nach Anstrahlen mit Korund/ vor Sinterung
FNaFSanSi - Verbundfestigkeit der Pk nach Anstrahlen mit Natronfeldspat/ nach
Sinterung
KNaFSavSi - Verbundfestigkeit der Pk nach Anstrahlen mit Natronfeldspat/vor Sinterung

Die vor dem Sintern korundbehandelten Proben stellen, unter Ausschluss der Refe-
renzgruppe, den hochsten Wert der Verbundfestigkeit fur den gesamten Versuch.

Im Vergleich von Reihe A zu Reihe B kann festgestellt werden, dass die vor dem Sin-
tern behandelten Proben eine hohere Verbundfestigkeit aufweisen (Abb. 59).

7.6.2 Verbundfestigkeit der Probenreihen nach TWL

In dieser Testreihe wurden die Verbundfestigkeitswerte zur Simulation klinischer Bedin-
gungen nach einem Temperaturlastwechsel zwischen 5 und 55°C uber 3000 Zyklen
ermittelt und in Tab. 17 zusammengefasst.

FiUr die Reihe der vor dem Sintern korundgestrahlten Proben wurde ein Wert von 18,3
MPa bestimmt.

Im Falle der vor der Endsinterung natronfeldspatgesandstrahlten Proben war ein Total-
versagen des Verbundes durch Spontanverlust der Verblendung in vier Fallen zu ver-
zeichnen. Bei einer Stichprobenzahl von n= 8 liegt der Verlust damit bei 50 %.

Der aus den verbliebenen 4 Proben erhaltene mittlere Wert fur die Verbundfestigkeit
liegt hier bei 19,6 MPa.
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Die Bearbeitung der Oberflache mit Korund nach dem Sintern fihrte zu einem mittleren
Wert von 15,8 MPa, wobei ein Verlust von 2 Proben zu berlcksichtigen ist.
Die Natronfeldspatbearbeitung nach dem Sintern ergab 15,8 MPa, dabei war eine Pro-

be als Verlust zu vermerken.

Tab. 17: Verbundfestigkeit nach TWL

Probenreihe | Verbundfestigkeit (MPa)
C Ko 18,3
C Na 19,6
D Ko 15,8
D Na 15,8
A000 - trocken ‘ nach TWL [ FRomSans
1500 4 [ FKorSavSi
| [ |KKoTSavSi
3000 4 i - [JFKoTSanSi
| [ FTWLRef
2500 - 'I'
E 2000 4
£
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Abb. 63: Vergleich Verbundfestigkeit korundbehandelter Proben und Referenzgruppe
FkornSanS — Verbundfestigkeit nach Anstrahlen mit Korund nach Sinterung
FKorSavS — Verbundfestigkeit nach Anstrahlen mit Korund vor Sinterung
KKoTSavSi - Verbundfestigkeit nach Anstrahlen mit Korund vor Sinterung und TWL
FKoTSanSi - Verbundfestigkeit nach Anstrahlen mit Korund nach Sinterung und TWL
FTWLRef — Verbundfestigkeit Referenzwerte

Der Vergleich der korundbehandelten Proben im Boxplotdiagramm (Abb. 63) macht
deutlich, dass Sandstrahlen vor Sinterung sowohl mit TWL als auch ohne TWL zu je-

weils hoheren Festigkeitswerten fuhrt als bei Oberflachenbehandlung nach Sinterung.
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Abb. 64: Vergleich Verbundfestigkeiten natronfeldspatbehandelter Proben
FNaFSanSi — Verbundfestigkeit flir nach Sinterung natronbehandelte Proben
KNaFSavSi — Verbundfestigkeit flr vor Sinterung natronbehandelte Proben
FNaFTSana — Verbundfestigkeit fir nach Sinterung natronbehandelte Proben mit TWL
FNaTwSavS — Verbundfestigkeit flr vor Sinterung natronbehandelte Proben mit TWL
FTWLRef — Verbundfestigkeit Referenzwerte

Auch bei dem Vergleich der natronfeldspatbehandelten Proben untereinander, stellen
die vor dem Sintern bearbeiteten Proben im Vergleich mit den nach Sinterung behan-
delten Proben die jeweils hdheren Festigkeitswerte (Abb. 64). Auffallig hier sind aller-
dings die starkere Streuung und die groReren ,Ausreil3er® innerhalb der Gruppen ohne
TWL.

Die Gruppen mit TWL weisen allgemein eine hdhere Verlustrate auf.

Innerhalb der Versuchsreihen nach Temperaturwechsel liefert den hochsten Wert die
Gruppe der vor Sinterung mit Natronfeldspat gestrahlten Prufkorper. Auch hier ist er-
kennbar, dass die Oberflachenbehandlung, unabhangig vom Strahlgut, zu héheren Fes-

tigkeitswerten fuhrt, wenn sie vor der Sinterung durchgefuhrt wird.

7.6.3 Verbundfestigkeit der Referenzproben

Die Referenzwerte der unbehandelten Proben erfuhren nach dem Temperaturwechsel
von 3000 Zyklen mit drei Spontanverlusten und einem Ausreil3er eine Gesamtfehler-
quote von 50%. Der Verbundfestigkeitswert wurde mit 24,2 MPa angegeben (Tab. 18),
ist aber aufgrund der hohen Fehlerquote als aul3erst kritisch einzustufen.
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Tab. 18: Verbundfestigkeit Referenzgruppe

Probenreihe

Verbundfestigkeit (MPa)

[_1FkornSan$S

[__FKorSavSi

[ FNaFSanSi
KNaFSavSi

[C_JKKoTSavSi

[_]FKoTSanSi

[—_]FNaFTSana
FNaTwSavSs

1 FTWLRef

Referenz 24,2
4000 - §
3500
3000 I
2500 ! ]‘
e : :
§ 2000- - | ]
Z, 1 :
E 1500 4 1
1000 - l § -
5001 | l
0] z
-500 I 1 I I I
Q"‘ﬂ “{-ﬂ'\ (\%\ “{é\ “{-ﬂ’\
{\\%‘b o{%@ Q%Qr Q@Qf &.-o% ,{-‘O@
8] 2 N L8] L8]
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Abb. 65: Verbundfestigkeit Zusammenfassung

FkornSanS — Verbundfestigkeit fir Pk nach Sinterung mit Korund angestrahlt
FkorSavSi — Verbundfestigkeit fir Pk vor Sinterung mit Korund angestrahlt

FNaFSanSi — Verbundfestigkeit fir Pk nach Sinterung mit Natronfeldspat angestrahlt
KNaFSavSi — Verbundfestigkeit fir Pk vor Sinterung mit Natronfeldspat angestrahlt
KKoTSavSi — Verbundfestigkeit fir Pk vor Sinterung mit Korund angestrahlt und TWL
FKoTSanSi — Verbundfestigkeit fir Pk nach Sinterung mit Korund angestrahlt und TWL
FNaFTSana — Verbundfestigkeit fir Pk nach Sinterung mit NaF angestrahlt und TWL
FNaFTSavS — Verbundfestigkeit fir Pk vor Sinterung mit NaF angestrahlt und TWL

FTWLRef — Verbundfestigkeit der Referenzproben nach TWL
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7.7 Bruchflachenanalyse und qualitative Bewertung

Zur Beurteilung der Haftfestigkeitswerte ist die korrekte Einordnung des Bruchtyps not-
wendig. Adhasionsbruch, Kohasionsbuch und Mischbruch, auch als Kombinationsbruch
bezeichnet, sind hierbei die moglichen Versagensarten. Die Praxis zeigt einen Uber-
gang zwischen adhasivem und kohasivem Versagen bei unterschiedlichen Verbundsys-
temen. Die Zuordnung der Haftfestigkeitswerte muss dann anteilig der Grenzflachen-

haftung und der Grundwerkstofffestigkeit zugesprochen werden (Abb. 66).

Abb. 66: Probenkdrper nach Abscherung

Im Folgenden werden die Ergebnisse der qualitativen und quantitativen Analyse der
Bruchflachen nach erfolgtem Druck-Schertest dargestellt. Die qualitative Einteilung der
Bruchflachen erfolgt in die drei Gruppen Kohasionsbruch, dabei ist die Oberflache der
Zirkondioxidkeramik zu 100% mit Ruckstanden der Verblendkeramik belegt, Adhasi-
onsbruch, die Oberflache ist zu 100% frei von Verblendkeramik, und Kombinations-
bruch, einer Mischform aus Adhasions- und Kohasionsbruch.

Bei der quantitativen Analyse (Tab.19, Tab. 20, Tab. 21, Tab. 22, Tab. 23) erfolgt eine
prozentuale Schatzung der Anteile von Adhasions- und Kohasionsbruch durch die

Auswertung der digitalen Bilder der Prufkorper.
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Tab. 19: Bruchmuster Gruppe A

Bruchmuster %

. -2

vor Sinterung abgestrahlt |Kraftxmm kohasiv | adhasiv
Ako 1 23,5 10 90
Ako 2 14,6 10 90
Axko 3 19,3 30 70
Axo 4 12,3 50 50
Ako S 7,3 70 30
Axko 6 38,7 5 95
Ao 7 31,3 5 95
Axo 8 14,9 5 95
Ao 9 18,2 k.A. k.A.
Ako 10 21,7 K.A. k.A.
Mittelwert 20,2

Standardabweichung 9,3

Ana 1 6,1 50 50
Ana 2 24,6 5 95
Ana 3 7,6 40 60
Ana 4 8,2 30 70
Ana 5 4,7 80 20
Ana 6 29,7 20 80
Ana 7 22,2 5 95
Ana 8 19,2 5 95
Ana 9 19,9 10 90
Ana 10 15,3 K.A. K.A.
Ana 11 11,7 k.A. k.A.
Mittelwert 15,38

Standardabweichung 8,35
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Tab. 20: Bruchmuster Gruppe B

Bruchmuster %

nach Sinterung abgestrahlt |Kraftxmm™ — —
kohasiv | adhasiv
Bko 1 25,6 20 80
Bko 2 9,8 50 50
Bko 3 20,3 10 90
Bko 4 4,9 60 40
Bko 9 3,4 90 10
Bko 6 18,7 10 90
Bko 7 17,2 5 95
Bko 8 54 80 20
Bko 9 52 50 50
Bko 10 6,8 30 70
Bko 11 20 K.A. k.A.
Bko 12 13,6 K.A. k.A.
Mittelwert 12,58
Standardabweichung 7,6
Bna 1 30,5 5 95
Brna 2 13,8 10 90
Bna 3 5,1 90 10
Brna 4 14,99 10 90
Bna © 4,7 30 70
Bna 6 10,2 45 55
Bna 7 28,7 5 95
Bna 8 25,9 5 95
Bna 9 Fehler Fehler Fehler
Bna 10 6,7 K.A. k.A.
Bna 11 12,4 K.A. k.A.
Mittelwert 15,3
Standardabweichung 9,7
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Tab. 21: Bruchmuster Gruppe C

Bruchmuster %

TWL vor Sinterung abgestrahlt |Kraftxmm™? — —
kohasiv | adhasiv
Cko 1 16,3 5 95
Cko 2 26,4 10 90
Cko 3 10,7 25 75
Cko 4 14,6 25 75
Cko © 11,9 25 75
Cko 6 19,1 10 90
Cko 7 249 10 90
Cko 8 22,3 5 95
Mittelwert 18,3
Standardabweichung 59
Cna 1 Verlust 90 10
Cna 2 20,8 10 90
Cna 3 Verlust 90 10
Cna 4 Verlust 100 0
Cna 5 Verlust 100 0
Cna 6 18,9 5 95
Cna 7 22,4 10 90
Cna 8 16,2 15 85
Mittelwert 19,6
Standardabweichung 2,7
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Tab. 22: Bruchmuster Gruppe D

Bruchmuster %

nach Sinterung abgestrahlt |Kraftxmm™ — —
kohéasiv | adhasiv
Do 1 20,99 10 90
Dko 2 15,3 30 70
Dko 3 Verlust 90 10
Dko 4 10,9 10 90
Dko © 10,5 40 60
Dko 6 15,9 15 85
Dko 7 21 25 75
Dko 8 Verlust 90 10
Mittelwert 15,8
Standardabeichung 4,6
Dna 1 13,4 30 70
Dna 2 13,7 10 90
Dna 3 20,6 25 75
Dna 4 12,7 30 70
Dna Verlust 80 20
Dna 6 17,2 20 80
Dna 7 16 25 75
Dna 8 16,6 10 90
Mittelwert 15,8
Standardabweichung 2,8
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Tab. 23: Bruchmuster Referenzgruppe

o Bruchmuster %
Referenz (unbehandelt) |Kraftxmm — —

kohasiv adhasiv

01nSi 23,8 5 95
02nSi Fehler Fehler Fehler
03nSi 15,6 5 95
04nSi 18,6 5 95
05nSi 24 1 5 95
06nSi Verlust 90 10
07nSi Verlust 90 10
08nSi Verlust 80 20
Mittelwert 20,525
Standardabweichung 4.1

Bei allen Prifkdrpern sind die Bruchflachen als Kombinationsbriiche einzuordnen. Ein
reiner Adhasionsbruch oder Kohasionsbruch trat nicht auf. Es ist auffallig, dass jene
Prufkorper, welche ein ausgesprochenes adhasives Bruchmuster aufweisen, also die
Zirkonoxidoberflache nach Fraktur des Prufkorpers mit mindestens 60% und mehr frei
von Verblendungsrickstanden ist, im Vergleich hohe Festigkeitswerte aufweisen. Es
lasst sich weiterhin erkennen, dass, je geringer der kohasive Anteil ist, die gemessenen
Werte fur die Verbundfestigkeit umso hoher sind. Bei den Ergebnissen stellt sich dar,
dass bei einem Verblendungsrickstand von maximal 20% auf der Zirkonoxidoberflache,
die Werte der Verbundfestigkeit 10 MPa und mehr aufweisen.

Bei ausgesprochen kohasiven Bruchmustern, das heil3t bei Verblendungsrickstanden
von 50% und mehr, nehmen die Verbundfestigkeitswerte deutlich geringere Werte an.
Das geht sogar soweit, das bei den Proben, welche im Versuch durch Spontanverluste
der Verblendung keine Verbundfestigkeitswerte liefern konnten, ein sehr hoher Anteil
der Oberflache mit Verblendmaterial belegt ist, der prozentuale Anteil des Kohasions-
bruches bei 80% und mehr liegt.

Ursache hierfur ist vor allem im Versagen der Verblendkeramik zu finden, es tritt das so
genannte ,,Chipping“ auf. Die Kohasion, definiert als innerer Zusammenhalt eines Stof-
fes, ist bei der Verblendkeramik jener Proben, welche sich durch einen Verbundfestig-
keitswert unterhalb von 10 MPa darstellen und vom Bruchmuster her einen Uberwie-
gend kohasiven Bruch aufweisen, herabgesetzt. Dies ist zum einen der vergleichsweise

niedrigen Zugwiderstandsfahigkeit und damit geringen Bruchzahigkeit der Verblendke-
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ramik geschuldet. Zum anderen sind diese Kenngro3en noch zusatzlich durch Fehler
bei der Herstellung und Bearbeitung beeinflusst worden. Durch Lunker- und Porenindu-
zierung, durch Spannungen innerhalb der Verblendung und durch Mikrorisse und deren
Ausbreitung sind die geringen Festigkeitswerte erklarbar.

Gerade das vermehrte Auftreten von Totalverlusten unter Temperaturwechsel unter-
mauert diese Aussage. Die thermischen Schwankungen erzeugen WAK-abhangige Vo-
lumenanderungen der Probenkdrper, was wiederum aufgrund der Zweiphasigkeit des
Verbundsystems zu erhohten inneren Spannungen fuhrt. Aber auch schon bestehende
innere Spannungen der Verblendung, durch die Sinterschrumpfung hervorgerufen,
werden verstarkt. Diese Spannungen kumulieren bereits vorhandene Belastungen des
Systems und kénnen damit die Rissausbreitung beglnstigen und zu einem Verlust, zu
einer Fraktur fihren.

Indirekt deckt sich diese Erkenntnis mit der Untersuchung von Rossbach, wobei festge-
stellt wurde, das die Verbundfestigkeit hdher als die Eigenfestigkeit der Verblendmasse
ist [57, 71].
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8 Diskussion

8.1 Diskussion Aufgabenstellung

Nach einer aktuellen Studie von Sailer liegt die Versagensrate der Verblendungen bei
Vollkeramiksystemen nach einem Zeitraum von 5 Jahre bei 15%.

Verschiedene Griinde kdnnen daflir genannt werden. Neben Fehlindikationen sind vor
allem Schwachen der Materialien, wie geringe Bruchfestigkeit und geringe Zugfestigkeit
der Verblendkeramik, dafur verantwortlich. Die Verbundfestigkeit zwischen dem Zirkon-
dioxidgerustmaterial und der Feldspatverblendkeramik spielt unter diesem Gesichts-
punkt eine besondere Rolle.

Weiterhin ist das unterkritische Risswachstum bei der Alterung trotz der Fahigkeit von
Zirkondioxid zur ,Selbstheilung” zu erwahnen.

Auch der Verbundzone muss Aufmerksamkeit entgegengebracht werden. Derzeit geht
man von verschiedenen Mechanismen des Haftverbundes aus (siehe auch Kapitel
4.5.4).

Dabei fallt der Idee des chemischen Verbundes eine entscheidende Position zu, wobei
es bisher noch keinen direkten Nachweis eines solchen Verbundes gibt.

Durch Uberlegungen zur Optimierung des Haftverbundes soll sich dieser Thematik ge-
nahert werden. Eine gezielte Veranderung der Oberflachenstruktur des Gerustwerkstof-
fes soll eine Einflussnahme auf den Haftverbund bewirken. Zur Oberflachenbearbeitung
stehen uns verschieden Maoglichkeiten zur Auswahl. Zum einen die Konditionierung mit
oberflachenaktiven Substanzen, z.B. Saurebehandlung, des Weiteren das Beschleifen
mittels rotierender Instrumente und die Behandlung durch Abstrahlen. Bei der Betrach-
tung der Zusammensetzung des Strahlgutes, welches fur den Versuch benutzt worden
ist, ist festzustellen, dass es sich um Metalloxide handelt. Bei Verblendung von Metall-
gerusten mit Verblendkeramiken kommt eben jenen Metalloxiden eine besondere Be-
deutung zu. So wird dort von einem direkten chemischen Verbund der Metalloxide auf
der Oberflache des Gerustes mit den Metalloxiden als Bestandteil der Verblendkeramik
ausgegangen. Somit ist die Oberflachenbehandlung mittels Abstrahlen die einzige Mog-
lichkeit genau diese Metalloxide als zusatzliche Haftoxide in die Oberflache der Gerust-
keramik zu impaktieren und damit Andockstellen fur die Metalloxide der Verblendkera-

mik zu bilden.
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8.2 Diskussion Versuchsaufbau

FiUr die Untersuchung der Verbundfestigkeit zwischen dem Zirkondioxidgerust und der
Verblendkeramik gibt es im Moment noch keine DIN-Norm. Daher wurde bei den Unter-
suchungen im Rahmen der vorliegenden Dissertation ein Versuchsaufbau gewanhlt,
welcher in den Untersuchungen zur Metallkeramik angewandt wird. Es handelt sich da-
bei um eine Abwandlung des Berliner Schertests sowie der Scherversuche nach
Schmitz und Schulmeyer, Chong und Beach [69, 70].

Der reine Drucktest nach Voss und Schwickerath ist in seiner Durchfiihrung obsolet, da
eine starke Streuung der Messwerte aufgrund der Abhangigkeit der Ergebnisse vom
Kraftangriffspunkt, von der Druckrichtung und der Geometrie der Kronen auftritt.

Auch die Biegeprufung nach Schwickerath (EN ISO 6872 bzw. ISO 9693) [72] ist nicht
fur die Untersuchung geeignet, da nach Marx die Haftwerte vom Elastizitatsmodul und
der Harte der Verblendung abhangig sind, aber bei der Berechnung der Ergebnisse
nicht berucksichtigt werden [57, 71].

Ein reiner Zugversuch ist fur die Prufung der Verbundfestigkeit unzureichend. Bei der
Anwendung des Zugversuches nach Rossbach wurde fur die Vollkeramiksystemen
festgestellt, dass die Verbundfestigkeit hoher war als die Eigenfestigkeit der Verblend-
masse und der Riss sich nur in der Verblendung bemerkbar gemacht hat. Aussagen
uber die eigentliche Verbundfestigkeit konnen demnach mit dieser Methode nicht ge-
troffen werden.

Eine reine Scherprifung, wie sie bei der Testung von Kunststoffen durchgeflihrt wird,
birgt die Gefahr, so Marx, der auferhalb der Verbundzone angreifenden Kraft und damit
das Auftreten von Torsions- und Biegemomenten [71].

Bei einer ebenen Grundflache zwischen Zirkonoxid und Verblendkeramik kann von ei-
ner relativ einheitlichen Spannungsverteilung ausgegangen werden [5]. Durch die Kon-
zentration der Belastung auf die Grenzflache wird die Wahrscheinlichkeit von Zugbelas-
tungen minimiert.

In dem gewahlten Versuchsaufbau des Druck- Schertests unter Zuhilfenahme der
Prifmaschine Zwick wurde Uber die Einspannvorrichtung eine standardisierte Prufkor-

perposition realisiert (Abb. 67).
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Abb. 67: Prufkdrper in Einspannvorrichtung

Ziel war es, den Prufkérper exakt auf der Hohe der Verbundflache zu fixieren. Dabei
muss jedoch berucksichtigt werden, dass es durchaus zu untersucherbedingten Unge-
nauigkeiten kommen konnte, was unmittelbare Auswirkungen auf die Messwerte hat.
Besonders hohe Werte legen die Vermutung nahe, dass der Prufstempel unter Um-
stdnden zunachst vornehmlich auf das Gerustmaterial traf und erst im nachfolgenden
Ausscheren die Verblendkeramik erfasst hat.

Auch die Prufstempelposition, durch den Untersucher eingestellt, stellt eine mdglich
Fehlerquelle dar.

Bei einer Position, in welcher der Prifstempel anstatt direkt an der Verbundgrenze an-
zusetzen geringfligig davon entfernt aufliegt, muss man neben den eigentlichen Druck-
kraften zusatzlich die Scher- und vor allem Zugkrafte bertcksichtigen.

Vor dem Hintergrund der reduzierten Zugfestigkeit von Verblendkeramiken kann dies
die Messergebnisse nachhaltig beeinflussen. Vorhandene Mikrorisse werden sofort
verstarkt und ein vorzeitiges Versagen der Verblendung tritt ein.

Insgesamt war es ein Anliegen, durch den Versuchsaufbau und die einfache Prufkor-
pergeometrie aussagekraftige und untereinander vergleichbare Messwerte zu erhalten.

Bei dem Schertest nach Schmitz-Schulmeyer wird ein Streuungswert von maximal 10%

angegeben [70]. Die durchschnittliche Streuung der Messwerte liegt bei dieser Arbeit
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bei 6,1%. Das Streuungsmittel fur die TWL-Proben(4,0%) fallt deutlich geringer aus als
der Wert fur die Proben ohne TWL (8,7%).

Auffallig ist, dass bei der Gruppe der natronfeldspatbehandelten Proben die Streuung
der Messwerte bei denjenigen Proben ohne Temperaturwechselbehandlung signifikant
grolder ist als bei den TWL-Proben. Hingegen ist die Totalverlustrate unter den TWL-
Proben im Vergleich mit den ,trockenen® Proben erhoht.

Die Ursache hierfur kann darin liegen, dass bestehende Spannungen und Risse durch
den zyklischen Temperaturwechsel verstarkt werden und es bei dem Uberschreiten des
kritischen Risswachstums zu einem Abplatzen der gesamten Verblendung kommt.
Durch diese erhohte Totalverlustrate bei den TWL-Proben konzentrieren sich die Mess-
ergebnisse auf die fehlerfreien und spannungsarmen Proben, welche im Druck-Scher-
Versuch eine geringere Streuung aufweisen.

Aufgrund der starren Prufkorper reagieren Schertests sehr empfindlich auf nicht exakt
abgestimmte WAK's, was zu Spannungen in der Grenzflache fihrt und damit eine er-
héhte Streuung hervorrufen kann. Die starke Volumenabnahme durch Schrumpfung bei
dem Aufbrennen der Verblendkeramik fuhrt ebenfalls zu erhdéhten Spannungen in der
Verbundzone. Dieser Effekt sollte durch ein fraktioniertes Auftragen der Verblendmasse
mit gleichzeitigem Separieren der Masse vor dem ersten Dentinbrand minimiert werden.
Dies ist in jedem Falle von der Routine und dem Geschick des Technikers abhangig
und nur durch ein standardisiertes Vorgehen moglich.

Auch hat sich herausgestellt, dass durch UbermaRiges Schichten der Verblendkeramik
ein so genanntes ,Chipping“ provoziert wird. Bei zu grofden Verblendungstarken tritt die
niedrige Zugfestigkeit der Verblendkeramiken in den Vordergrund und tragt zum Versa-
gen des gesamten Systems bei und ist bei der Gerustgestaltung in jedem Falle zu be-
rucksichtigen [29, 37, 57]
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8.3 Diskussion der Rauheitsmessungen

Es ist festzustellen, dass die mit 250 ym korundangestrahlten Proben in allen Abbildun-
gen die hochsten Rauheitswerte prasentieren. Dies ist nicht verwunderlich, da unter-
schiedliche Korngré3en unterschiedliche Veranderungen durch das Anstrahlen hervor-
rufen. Die KorngréRe des verwendeten Korunds ist doppelt bzw. finffach so grof wie
die Kornung, die bei den nachfolgenden Versuchen mit 110 um und 50 pym zur Anwen-
dung kam. Somit konnten mit 250 um Korund bei gleicher Einstellung von Druck und
Arbeitsabstand groRere Rauheiten in den Oberflachen der Keramik erzielt werden. Zwi-
schen den ohne und mit 110 um Korund angestrahlten Proben ist kein aussagefahiger
Vergleich in Folge einer zu geringeren Anzahl von Messungen der Priufkérper maglich.
Auffallig ist jedoch die sehr gro3e Streuung der Proben die keiner Oberflachenverande-
rung (ohne) unterzogen wurden. Die mdgliche Ursache liegt in der ungleichen Aus-
gangsposition der gepruften Proben. Bei der Probenherstellung wurden die Keramik-
prufkérper mit einer Diamantsage auf eine gewlnschte Starke gesagt, wobei unter-
schiedliche Schleifspuren auf den Keramikoberflachen entstanden. Mdglicherweise
wurden dadurch Mikrorisse provoziert. Es war aus technischer Sicht nicht mdglich die
Sageblatter fur diesen Versuch optimal einzustellen.

Far weiterfuhrende Untersuchungen ist an dieser Stelle eine Verbesserung der Proben-

herstellung Uberlegenswert.

Abb. 68: von links: 250 pm, 110 pm Korund, Natronfeldspat in 40facher Vergréf3erung

In Abb. 68 sind die unterschiedlichen Strahimittel in 40-facher VergroRerung dargestellt.
Partikelstruktur und —gréf3e sind gut erkennbar. Die Feldspatstrahimittel bestehen aus
leichtem Pulver mit einer Korngroé3e von 8- 80 um. Die Struktur des Korunds ist kristall-
formig und scharfkantig.

Die Form der Strahlsandkdrner ist ausschlaggebend fur die Oberflachenrauhigkeit, da
runde Korner andere Effekte auf der Oberflache hervorrufen als scharfkantige Korner.
Im Vergleich zwischen polierten und unpolierten Proben im Abschnitt 5.1.2 besitzen die

unpolierten Proben nach ihrer Oberflachenbehandlung héhere Rz-Werte als die polier-
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ten Proben. Bei Betrachtung der Differenz zwischen den polierten und unpolierten Pruf-
korpern (Tab. 4) liegen die Werte der ohne und der mit 250 ym Korund angestrahlten
Proben deutlich auseinander. Die Erklarung fur die Ergebnisse der unbehandelten Pro-
ben liegt in der doch unterschiedlichen Probenausgangssituation und der offensichtlich
grolden Veranderung der polierten Flache in der Rauhigkeit. Bei dem unpolierten Zu-
stand handelt es sich um den Oberflachenzustand nach dem Sagen, ohne zusatzliche
Nachbearbeitung durch Schleifen.

Die Proben, die mit 250 ym Korund angestrahlt wurden, weisen die grofte Differenz
auf. Mdgliche Ursache dafir ist einerseits die unterschiedliche Ausgangssituation der
polierten und unpolierten Proben, anderseits der Korngrof3enunterschied der im Ver-
gleich zu 110 um doppelt so grof’ ist und somit eine starkere Auswirkung erzeugen

kann.

Im Abschnitt 5.1.3 sind die Ergebnisse von Proben dargestellt, die in einer bestimmten
Kombination zuerst mit Korund und anschlie3end mit Feldspat angestrahlt wurden. Die
unterschiedlichen Kombinationen sind in den Abb. 23 - Abb. 27mit abwechselnden Far-
ben charakterisiert. Die hochsten Rz-Werte weisen wiederkehrend die mit 250 ym Ko-
rund und anschlieRend mit Feldspat angestrahlten Proben auf. Mit dem Anstrahlen des
Feldspates nach der Korundbehandlung steigt die Rauhigkeit im Wert leicht an. In eini-
gen Kombinationen ist jedoch zu erkennen, dass der Rauhigkeitswert mit dem Anstrah-
len von Feldspat wieder leicht sinkt (Abb.24, 25, 27). Es liegt an dieser Stelle die Ver-
mutung nah, dass die kleineren Feldspatkorner die zuvor entstandenen Unebenheiten
auf der Oberflache wieder glatten. Anzunehmen ist weiterhin, dass sich winzige Feld-
spatpartikel in diesen kleineren Gruben und Furchen ansetzen und die Flache somit
nicht weiter in ihrer Rauheit vertiefen.

Bei der Gegenuberstellung beider Feldspate unter Beachtung ihrer unterschiedlichen
KorngréRe sind keine signifikanten Abweichungen zu erkennen

Die Ergebnisse der vor und nach Sinterung behandelten Keramikproben im Abschnitt
5.1.4 zeigen mit nur einer Ausnahme, dass alle Proben, die vor der Sinterung behandel-
ten wurden, Uber einen hoheren Rz- Wert verfugen. Diese Feststellung lasst sich mit
den werkstofflichen Eigenschaften begrinden: Die Zirkoniumdioxidkeramik besitzt im
vorgesinterten Zustand ein weicheres Gertst als nach der Endsinterung. In einem Sin-
terverfahren bei Temperaturen von ca. 1500°C werden die einzelnen kleinen Pulverkor-

ner weiter verdichtet. Es wird gleichzeitig eine gewinschte Werkstoffumwandlung an-
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gestrebt, die zu einer hoheren Festigkeit des Werkstoffes fuhrt [23]. Es lassen sich folg-
lich muhelos Vertiefungen und erhéhte Rauheitswerte mit Strahlmittel erzeugen, wenn
der zu strahlende Werkstoff eine geringere Festigkeit besitzt und vor allem erheblich
weicher als der Strahlsand ist.

Ebenfalls ist aus diesem Grund bei den getesteten Materialien der Firmen VITA und
DCS der Rz- Wert der Natron- und Kalifeldspate niedriger als der mit Korund gestrahl-
ten Keramikproben. Dieses pulverférmige Strahlmittel besitzt einen geringere Harte,
ca.5,5 nach Mohs, und verursacht somit beim Anstrahlen geringfugigere Veranderung
auf der Oberflache der ZrO, Probenkorper.

Zwischen den getesteten Materialen sind keine signifikanten Differenzen erkennbar, da
beide einen ahnlichen Verlauf in ihren Messwerten zeigen. Aus den Abb. 28 und Abb.
29 ist zu entnehmen, dass die VITA-Keramikproben einen geringen Rz-Wert besitzen
als die DCS-Keramiken. An dieser Stelle musste ein Vergleich und eine Aussage Uber
die Festigkeit der beiden Keramiken gemacht werden, auf den jedoch verzichtet wird,

da es derzeit nicht relevant erscheint.

Zusammenfassend kann festgestellt werden, dass eine Veranderung der Oberflache
durch alle Anstrahlkombinationen mdglich ist. Da sich durch die alleinige Behandlung
mit Feldspat eine zu geringe und durch die ausschlie3liche Behandlung mit 250 ym Ko-
rund eine zu starke Veranderung der Oberflache ergibt, wurden diese Verfahrenswei-
sen nicht weiter untersucht. Bei weiteren Untersuchungen sollten dennoch alle An-
strahlkombinationen Uberpruft werden. Um genauere Werte und eine geringere Streu-
ung erzielen zu kdnnen, sollte die Anstrahltechnik, welche hier noch manuell geschieht,
verbessert werden. Die Probenherstellung sollte so verandert werden, dass reprodu-

zierbare und identische Prufkorper entstehen.
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8.4 Diskussion der Biegefestigkeitsergebnisse

Die Dreipunktbiegung wurde durchgefuhrt, um die Materialeigenschaften der zu unter-
suchenden Werkstoffe auf ihre Festigkeit zu Uberprifen. Es interessierte die Frage,
welche Veranderungen sich in der Festigkeit nach einer Oberflachenbehandlung erge-
ben. Die ermittelten eigenen Untersuchungsergebnisse sollten mit denen aus der Lite-

ratur und den Herstellerangaben verglichen werden.

In der Literatur und in den Herstellerangaben ist die Drei-Punkt-Biegefestigkeit nach
DIN EN ISO 6872 bei unbehandelten Zirkoniumdioxid- Keramikproben mit Werten >900
MPa angegeben [6, 14, 61, 63]. Das Messergebnis dieser Studie der nicht behandelten
Proben liegt ca. 50% unter dem der Literatur und betragt 584,03 £119 MPa. Unter Be-
rucksichtigung der Streuung der Messwerte liegt die Differenz bei ca. 200 MPa. Diese
hohe Abweichung hat ihren Grund in der geringen Anzahl von Prufkdrpern. Es wurden
fur diesen Versuch nur drei Proben verwendet, womit kein reproduzierbares Ergebnis
dargestellt werden kann.

Wertet man die Messangaben der mit Korund angestrahlten Proben, so liegen diese
weit Uber denen der nicht behandelten Proben. Diese Feststellung konnte mit Hilfe der
Literatur bestatig werden. In einer In-Ceram-Belastungsuntersuchung von Baltzer et. al.
erreichte der Autor dort nach der Korundbehandlung gemessene Werte von >1000 MPa
[6].

In dieser Arbeit liegen die Werte fir die mit 250 um korundgestrahlten Proben bei 1194
+298 MPa und fur die mit 110 ym korundgestrahlten bei 1420 + 71 MPa. Der Wert der
250 ym korundangestrahlten Proben zeigt durch seine hohe Streubreite einen sehr un-
sicheren Wert. Dennoch lasst sich aus diesen Ergebnissen, die mit anderen Studien
vergleichbar sind, feststellen, dass die Festigkeit der Keramik mit dem Anstrahlen der

Oberflache zunimmt.

Das Anstrahlen der Oberflache mit Korund stabilisiert und erhéht die Festigkeit. Ein di-
rekter Zusammenhang zwischen Korngrofl3e, Harte des Strahlguts und der Biegefestig-
keit ist ableitbar. Durch die Oberflachenbehandlung nach Sintern erfahrt die Zirkonoxid-
oberflache eine Phasenumwandlung von tetragonal zu monoklin. Durch die Volumen-
zunahme an dieser oberflachlichen Schicht kommt es zu einer Zunahme der Oberfla-
chenspannung, welche die Biegefestigkeit erhdht. Andererseits werden durch das Ab-

strahlen Mikrorisse erzeugt, die wiederum das Frakturverhalten durch eben jene initiale
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Rissbildung negativ beeinflussen. Dabei ist durchaus von einem direkten Verhaltnis von
KorngréRe zu initialer Rissbildung auszugehen. Der erhaltene Vorteil der Festigkeits-
steigerung wird durch diesen Umstand limitiert. Es zeigt sich durch die Untersuchung,
dass die besten Ergebnisse bei der Behandlung mit 110gm grof’em Korundstrahlgut zu

erwarten sind.

8.5 Diskussion der REM- und EDX- Analysen

An ausgewahlten Proben mit unterschiedlichen Anstrahl-Kombinationen sind raster-
elektronischen Aufnahmen (REM) und anschlieBend eine Elementanalyse (EDX)
durchgefuhrt worden. Anhand der Oberflachentopografie sind Unterschiede bei den
Keramikproben auf Grund der Oberflachenbehandlung zu erkennen. Proben, die mit
250 ym Korund angestrahlt wurden und einen hohen Rz- Wert aufweisen zeigen in den
REM- Aufnahmen (Abb. 35, Abb. 36, Abb. 45, Abb. 46) deutlich groRere und madgli-
cherweise tiefere Einbuchtungen, als Keramikoberflachen, die mit Feldspat behandelt
wurden. Bei der Untersuchung der EDX-Analyse konnten alle chemischen Elemente
nachgewiesen werden, die in Herstellerangaben und Literatur aufgefuhrt sind [18, 64].

Besonderes Augenmerk lag vor allem auf den Elementen der verwendeten Strahimittel.
Hierbei traten Peaks fur Al im Falle des Einsatzes von Korund sowie fur Si, Na und K,
aber auch Al, bei den mit Feldspatkeramiken bearbeiteten Oberflachen auf. Fir die Op-
timierung und Verbesserung der Verbundfestigkeit ist zu untersuchen, ob nach dem
Anstrahlen das Strahimittel und speziell die Feldspate auf der Oberflache noch vorhan-
den sind. Die analytischen Ergebnissen in den Tab. 7 und Tab. 9 beweisen die Existenz

der Feldspatelemente auf der Zirkondioxidkeramik nach Anstrahlen.

Neben der Aufrauung war von Interesse zu erfahren, ob und wenn ja, in welcher Menge
Strahlgut in die Oberflache impaktiert wird.

Es zeigte sich, dass das Feldspat-Strahlgut trotz geringer Harte als Korund (9 nach
Mohs) in das ebenfalls sehr harte ZrO2 eingelagert wird.

Die prozentuale Verteilung der Feldspatelemente weist im Vergleich mit den korundge-
strahlten Proben keinen signifikanten Unterschied auf. Bei den vor und nach Endsinte-
rung gestrahlten Proben ist auch kein signifikanter Unterschied im Verteilungsmuster

der untersuchten Elemente vorhanden.
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Zusammenfassend ist festzustellen, dass in dieser Untersuchung keine Korrelation der
Rauheitswerte gegenltber den vorhandenen Feldspaten auf der Oberflache der Kera-
mik besteht. Die Untersuchungen konnen jedoch weitergefuhrt werden, da sich
Feldspate auf der Oberflache befinden. Eine Oberflachenbehandlung mit 250 ym Ko-
rund ist auch fur diese Versuche nicht zwingend, da sich auch bei niedriger Rauheit

kleine Feldspatpartikel durch das Anstrahlen auf der Oberflache befinden.
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8.6 Diskussion der Rontgendiffraktometrieergebnisse

Eine Kristallstrukturanalyse wurde an beliebig ausgewahlten Proben vollzogen, die un-
terschiedlich mit Korund und Feldspat angestrahlt wurden. Aus dem Diagramm (Abb.
52) ist zu entnehmen, dass sich die tetragonale Oberflache in eine monokline Phase
umgewandelt hat, was zu einer niedrigeren Festigkeit im Werkstoff fihrt. Die Keramik
ist demnach leichter einer mdglichen fortschreitenden Rissgefahr ausgesetzt.

Fir die Verblendung hat dies zur Folge, dass sich an den Grenzflachen Spannungsver-
laufe aufbauen kénnen, die zum sofortigen Versagen und zu Spatschaden an der Res-
tauration fuhren konnen. Die monokline ZrO,- Struktur besitzt unter anderem im Ge-
gensatz zum tetragonalen ZrO; einen geringeren WAK von etwa 7x10° K. In der Lite-
ratur ist diese Kristallphasenumwandlung ebenfalls beschrieben. In einer Studie von
Van Ramos et. al. sind nach ,Sandstrahlung“ auf dem Zirkoniumoxidgerist mit Hilfe
der Rontgendiffraktometrie monokline Phasenbestandteile auf der Oberflache nachge-

wiesen worden [65].

Bei einer weiteren Untersuchung wurden diese Proben einer Warmebehandlung bei
1000°C und 1100°C unterzogen. Wie in Abb. 50 zu sehen, ist nach der Rontgendiffrak-
tometrieanalyse festzustellen, dass sich die vorerst monokline Phase wieder in ihre Ur-
sprungsphase, die tetragonale, umgewandelt hat. Trotz der kurzen Warmebehandlung
mit einer Dauer von 5 Minuten bzw. 10 Minuten. Anhand der Resultate ist erkennbar,
dass, um die Zirkoniumdioxidkeramik wieder in ihre Ursprungsphase zu versetzen, eine
kurze Warmebehandlungszeit ausreicht. In den Herstellerangaben der VITA [63, 65]
wird fur eine Nachbearbeitung von ZrO,-geristen eine Warmebehandlung bei 1000°C
und 15 Minuten Haltezeit empfohlen. Nach dieser Untersuchung kann die Haltezeit

sogar verringert werden.

AbschlieRend kann gesagt werden, dass das Anstrahlen der ZrO,-Keramikoberflache
sowohl vor und als auch nach der Endsinterung sinnvoll erscheint, da es zu keiner
Schadigung der Kristallstruktur bei anschlieender thermischen Behandlung kommt,
aber bezuglich der Festigkeitseigenschaften eine Verbesserung erreicht wird. Die
Langzeitstabilitdt und das Verhalten nach thermocyclischer Wechselbelastung sollten

Gegenstand weiterer Untersuchungen sein.
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8.7 Diskussion der Verbundfestigkeitswerte

8.7.1 Diskussion der Verbundwerte ohne TWL

Wie schon bei der Ergebnisdarstellung im Kapitel 7.6.1 erkenntlich, ist der hdchste er-
reichte Wert bei der Verbundfestigkeitsanalyse den vor dem Sintern korundbehandelten
Proben zuzuordnen, gefolgt von den vor Sintern mit Natronfeldspat (NFS) behandelten
Proben. Die nach dem Sintern behandelten Proben, sowohl NFS-behandelte als auch
korundbehandelte Prifkoérper, weisen die geringsten Festigkeitswerte auf.

Bei den Versuchen ohne TWL fallen Haftfestigkeitswerte auf, welche signifikant unter-
halb der 10 MPa-Grenze liegen. Damit korrelieren diese Werte Uberhaupt nicht mit den
aus der Literatur ermittelten Werten.

Kritisch betrachtet, sind die Ergebnisse lediglich als Tendenz einzustufen. Der Grund
daflr liegt in der Anzahl der Proben. Mit einer Anzahl von n=10 bei den vor Sintern ko-
rundbehandelten Proben, n=11 bei den vor Sintern natronfeldspatbehandelten Proben,
n=12 fur die nach Sintern korundbestrahlten Proben und n=11 fir die nach Sintern mit
Natronfeldspat bestrahlten Proben ist die Stichprobenzahl fur die einzelnen Messreihen
als gering einzustufen. Auch die starke Streuung der Messwerte schrankt die Aussage-
fahigkeit der Mittelwerte ein. Hier sind weitere Untersuchungen nétig, um die Ergebnis-

se zu verifizieren.

8.7.2 Diskussion der Verbundwerte nach TWL

Auch bei den Versuchsreihen nach TWL ist festzustellen, dass die Anzahl n=8 als sehr
gering einzustufen ist. Daraus folgt flr die Versuche der vor Sinterung mit natronbe-
handelten Proben bei einer Verlustrate von 4 ein fur diese Reihe prozentualer Verlust
von 50%. Dies ist jedoch bei der Gesamtzahl von 8 unter Vorbehalt zu betrachten.

Im Vergleich zu den Versuchen ohne TWL fallt auf, dass die Verlustraten bei den Ver-
suchen mit TWL deutlich hoher sind.

Andererseits sind die Ergebnisse der Versuche mit TWL im Vergleich zu den Proben
ohne TWL homogener. Die Streuung der Messwerte ist mit 4,0 geringer. Die ermittelten
Festigkeitsergebnisse liegen nur in zwei Fallen unter der 10 MPa-Grenze.

Grunde fur diese niedrigen Werte sind in der insuffizienten Verbindung Zirkondioxid zur
Verblendkeramik zu finden. Wie schon erwahnt, bedingen verschiedene Faktoren einen

Minderverbund.
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Durch die Temperaturwechsel werden die Proben den klinischen Bedingungen unter-
zogen, es treten Spannungen aufgrund des unterschiedlichen WAK auf. Ist eine Probe
durch einen Minderverbund vorbelastet, kann es schneller zu einem Totalversagen des
Verbundes kommen, da die auftretenden Belastungen nicht durch das System abge-
fangen werden konnen. Die in der Versuchsanordung erhaltenen Werte stellen nicht die
Werte dar, die flr einen intakten Verbund Zirkondioxid zu Verblendkeramik gelten soll-
ten. Die starke Streuung der Messergebnisse ist die Folge und eine Auswirkung auf das
arithmetische Mittel ergibt sich.

Daraus ist zu folgern, dass bei weiteren Untersuchungen der Belastung der Proben
mittels TWL Vorrang zu geben ist. Die verarbeitungsanfalligen Proben erfahren dadurch

eine erste Selektion, die Streuung der Messergebnisse wird reduziert.

8.7.3 Diskussion der Referenzwerte

Der Mittelwert der Verbundfestigkeitswerte flr die Referenzproben betragt 20,5 MPa.
Die Anzahl der Probenkorper lag bei n=8 und wahrend des Versuchs trat ein Verlust
von 3 Probenkorpern auf, eine Probe ist mit einem Messergebnis von 60,6 MPa als
Fehler einzustufen. Bei dieser Messung muss davon ausgegangen werden, dass ver-
mutlich eine unkorrekte Prufstempelposition zu einem verzerrten Messwert gefuhrt hat.
Aus dem Genannten ergibt sich, dass eine Ausfallquote von 50% bei einer geringen
Anzahl von Stichproben keine aussagekraftigen Ergebnisse ermdglicht. Die erlangten

Ergebnisse sind unter Vorbehalt zu interpretieren.

8.7.4 Diskussion der Ergebnisse Druck-Schertest gesamt

Bei der Diskussion der Methodik wurde darauf verwiesen, dass fur den Haftverbund zur
Zeit noch keine normierten Testvorgaben bestehen. Es existieren verschiedene Model-
le, mit denen bei unterschiedlichen Versuchsaufbauten gemessen und berechnet wer-
den soll. Ein direkter Vergleich der erlangten Messergebnisse der verschiedenen Ver-
suchsmodelle ist nicht moglich [57].

Fir den Druck-Schertest gibt es damit keine Normvorgaben. Jedoch wurden flr die in
der Methode ahnlichen Schmitz-Schulmeyer-Versuche ein Minimum von 15 MPa als
sicherer Verbund angegeben [74].

Wenn man diese Aussage kombiniert mit den erhaltenen Mittelwerten der einzelnen

Versuchsreihen, lasst sich folgendes feststellen.
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Mit 12,6 MPa bei den Versuchen der nach Sintern korundbehandelten Proben ohne
TWL und 12,5 MPa fir nach Sintern natrongestrahlten Proben ohne TWL ergibt sich,
dass diese Form der Oberflachenbehandlung im Vergleich mit den anderen Versuchs-
reihen keine signifikante Verbesserung des Haftverbundes bedingt. Man muss berick-
sichtigen, dass eine starke Messwertstreuung eine genaue Aussage erschwert.

Mit 15,4 MPa flr vor Sintern mit natronbestrahlte Proben ohne TWL und jeweils 15,8
MPa fur die nach Sintern mit Korund oder Natron behandelten Proben mit TWL, erge-
ben sich drei fast gleichgrol3e Werte bei der Verbundfestigkeitsermittlung. Nach Aussa-
ge, dass 15 MPa als Minimum fur einen sicheren Verbund anzustreben sind, kann man
diese Ergebnisse als ausreichend fest bewerten. Jedoch Iasst sich im Vergleich mit den
Mittelwerten fir die Versuchsreihen korundbehandelt vor Sinterung mit TWL 18,3 MPa,
natronbestrahlt vor Sinterung mit TWL 19,6 MPa und korundbestrahlt vor Sinterung
ohne TWL 20,7MPa feststellen, dass deutlich héhere Ergebnisse auftraten. Im Ver-
gleich mit dem Referenzwert von 20,5 MPa muss man jedoch feststellen, dass die
Oberflachenbearbeitung zu keiner signifikanten Festigkeitssteigerung geflihrt hat. Diese
Aussage ist als Tendenz zu verstehen. Die Anzahl der Probenkérper, die Streuung der
Messwerte und die hohe Verlustrate Iasst eine solche Aussage wiederum nicht zu. Wei-
tere Untersuchungen kdnnen Aufschluss Uber die tatsachlichen Zusammenhange ge-
ben.

Mit den in der Untersuchung erreichten Werten ist weiterhin festzustellen, dass die Ver-
bundfestigkeit hoher ist als die Eigenfestigkeit der Verblendmasse. Die Verblendung
sollte eine kritische Starke von 1,5 mm nicht Gberschreiten.

Aus den Untersuchungsergebnissen lasst sich die Tendenz ableiten, dass bei dem
Verbund Zirkonoxid zu Verblendkeramik der mechanischen Haftung aufgrund von Re-
tention untergeordnete Wichtigkeit zuzuordnen ist. Es muss also eine andere Form der
Verbindung bestehen. Eine chemische Bindung ahnlich dem Metall-Keramik-Verbund

ist zu vermuten.
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8.8  Diskussion der Bruchflachenanalyse

Fir die Auswertung der Bruchflachen sind die Probenkorper nach dem Druck-
Schertest, nach dem ,katastrophalen Versagen, fotografiert worden. Die erzeugten
Fotos wurden, wie im Kapitel 6.3.5 beschrieben in den Programmen Vorschau (Version
3.0.9 (409) und Photoshop (Version 10.0) zur besseren Auswertbarkeit nachbearbeitet.
Sowohl Zirkonoxid als auch die Verblendkeramik sind aufgrund ihrer reflektierenden
Oberflache, der hellen Farbe und der kontrastarmen Oberflachenstruktur und der gerin-
gen Grolie der Probenkdrper schwierig zu fotografierende Objekte. Um die Reflexionen
zu umgehen, musste bei der moglichen Beleuchtung (Tageslicht und ein zusatzliches
Leuchtmittel) ein individueller Winkel zur Oberflache des Prifkdrpers gewahlt werden.
Dadurch entstanden wiederum, der geringen Grof3e des Objekts geschuldet, Unter-
schiede in der Scharfe des Bildes. Nicht alle Anteile des Prifkorpers konnten gleichma-
Rig scharf abgebildet werden, was sich ab einem bestimmten VergroRerungsfaktor be-
merkbar macht. Diese systemisch bedingte Fehlerquelle bewirkt eine Ungenauigkeit bei
der Auswertung der Bilder.

Die Auswertung der einzelnen Bilder wurde durch eine Einschatzung des prozentualen
Anteils von verbliebener Verblendkeramik auf der Zirkonoxidoberflache vorgenommen.
Je nach Ausmald der Bedeckung fand eine Klassifizierung in Adhasions-, Kohasions-
oder Kombinationsbruch statt.

Die damit erlangten Werte stellen Schatzwerte dar und sind somit in ihrer mathemati-
schen Genauigkeit als ungenigend einzustufen. Sie sind als Tendenz zu verstehen.

Es lasst sich jedoch der Adhasionsbruch einer hohen Verbundkraft zuordnen.
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8.9 Zusammenfassende Ergebnisdikussion

Bereits in der Anfangsphase der Untersuchungen konnten wesentliche Aussagen uber
das Oberflachenverhalten getroffen werden:

Die Keramikoberflachen lassen sich durch unterschiedliche Behandlungsweisen beim
Anstrahlen in Struktur und Eigenschaften verandern.

Bei Proben die mit 250 ym Korund angestrahlt wurden, kommt es durch Aufrauung zu
den groten Oberflachenveranderungen.

Es wurde festgestellt, dass eine mit 110 um Korund behandelte Flache ausreichend rau
wird.

Die Harte des Strahlgutes und die Harte des Prufkdrpers nehmen eine entscheidende
Position bei der Hohe der Rauheitswerte ein. Auch die Gro3e des Strahlguts bestimmt
die Rauhigkeit.

Die optimale Oberflachenrauheit, die innerhalb dieser Studie beobachtet wurde, kann
fur weitere Untersuchungen empfohlen werden. Sie wird durch die Kombination von

110 um Korund+ Feldspat erreicht.

Mit Hilfe der EDX- Analyse lasst sich beweisen, dass die Keramikproben, die mit Feld-
spat vor und nach der Endsinterung angestrahlt wurden, Na- sowie K-Partikel auf den
Oberflachen aufweisen.

Die Rodntgendiffraktometrieuntersuchungen bestatigen die Verarbeitungsvorschriften
der Keramikgeruste:

Eine Oberflachenbehandlung der Keramik kann zu einer monoklinen Struktur fuhren
und somit die erforderliche Stabilitat nicht mehr sichern. Empfehlenswert ist eine ther-
mische Behandlung des Geristes, um die entstandene Phasenumwandlung wieder
umzukehren. Die verwendete Anstrahimethode zur Oberflachenveranderung mittels
Korund und Feldspat vor dem Sintern scheint aus dieser Sicht besser, da eine thermi-

sche Nachbehandlung durch die folgende Sinterung in jedem Fall erfolgen wird.
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9 Zusammenfassung

Die Optimierung des keramischen Verbundes, besonders des Zirkondioxidverbundes

mit der Verblendkeramik, ist in der modernen Zahnheilkunde von grof3er Bedeutung.

Gegenstand dieser Arbeit ist es, zunachst eine optimale Oberflachenrauhigkeit mit Hilfe
von unterschiedlichen Strahimitteln zu ermitteln. Die Untersuchung wurde an zwei ke-
ramischen Werkstoffen vorgenommen, bei denen es sich um eine Yttriumoxid verstark-
te Zirkoniumdioxidkeramik der VITA Zahnfabrik bzw. der DCS handelt. Beide Materialen
bestehen aus teilgesinterter “WeilRkeramik®, die in kleinen Plattchen fir die Analyse vor
Ort prapariert wurden.

Die Bewertung des Anstrahlens der Zirkonoxidkeramikprifkérper erfolgte durch eine
Rauhigkeitsmessung und eine anschlieRende Elementanalyse (EDX). Um die werkstoff-
lichen Eigenschaften zu bestimmen, wurde die Drei-Punkt-Biegefestigkeit untersucht
und eine Rontgendiffraktometrie vorgenommen. Die Biegefestigkeit erreicht in der Ar-
beit mit 584,03 MPa einen niedrigeren Wert als in der Literatur mit >900 MPa beschrie-
ben. Bei der Kristallphasenuntersuchung sind jedoch mit der Literatur vergleichbare
Ergebnisse erzielt worden: Das Anstrahlen von ZrO,- Keramik verandert die tetragonale
Struktur in eine monokline und schadigt damit die Oberflache der Keramik. Mit einer
thermischen Behandlung bei 1000°C und einer Haltezeit von mindestens 5 Minuten
kann die Phasenumwandlung wieder ruckgangig gemacht werden.

Mit Hilfe der Rauheitsmessung konnte belegt werden, dass sich die Oberflache der
ZrO2- Keramik durch unterschiedliche Anstrahl-Kombinationen unterschiedlich veran-
dern lasst. Weiterhin konnte gezeigt werden, dass sich die gewlnschten Feldspatparti-
kel vor und nach der Endsinterung auf der Keramikoberflache befinden. Die Quantitat
der Na und K Partikel ist jedoch nicht zu belegen.

Durch die Vorversuche konnte die optimale Oberflachenbehandlung ermittelt werden.
Die fUr die weitere Untersuchung verwendeten Strahlgute waren folgende:

-Korund (Al,O3) der Korngrof3e 110 um

-Natronfeldspat(NaAlSi3Og) im Zustand grol® und gefrittet, die KorngroRe ist hier nicht
konstant und liegt zwischen 30 und 150 um.
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Des weiteren sollte die Verbundfestigkeit des Systems ermittelt werden.

Bei der Untersuchung der Verbundfestigkeiten mittels des Druck-Schertests an der Uni-
versalprifmaschine vom Typ Zwick wurden die einzelnen Probenreihen einer Belastung
bis zum Totalversagen der Prufkdrper unterzogen. Es wurden flunf Probenreihen unter-
sucht. Zum einen korund- sowie natronfeldspatbehandelte Proben ohne TWL, zum an-
deren die gleiche Vorbehandlung mit TWL. Die Vorbehandlungen durch Abstrahlen der
Oberflachen erfolgten fur jeweils eine Prufreihe einmal vor der Endsinterung und einmal
nach der Fertigsinterung. Zusatzlich wurde noch eine Referenzreihe mit TWL in die Un-
tersuchung aufgenommen.

Die Ergebnisse der Verbundfestigkeitsuntersuchung lassen folgende Aussagen zu.

Die Behandlung mittels Sandstrahlen vor der endgtiltigen Sinterung flhrt zu besseren
Ergebnissen als eine Behandlung nach der Sinterung. Ursache dafur ist unter anderem
in der Phasenumwandlung der obersten Schicht in dem Geristmaterial zu finden. Es
erfolgt eine Transformation von der tetragonalen Phase zur monoklinen Phase und da-
mit geht eine Veranderung des Warmeausdehnungskoeffizienten einher. Bei der Sensi-
bilitat des Verbundsystems auf Veranderungen bei dem Warmeausdehnungskoeffizien-
ten kommt es aufgrund von auftretenden erhdhten Spannungen zwischen Zirkonoxid
und Verblendkeramik zu einem schnelleren Versagen des Verbundes. Auch ist die
~oelbstheilung® des Zirkons durch die schon erschopfte Phasenumwandlung nicht mehr
in vollem Male gegeben. Durch die Untersuchung der Bruchflachen konnte jedoch kein
Defekt in der Zirkonoberflache aufgedeckt werden. Die Untersuchung erfolgte nur
makroskopisch und sollte durch weitergehende Analysen untermauert werden. Ein wei-
terer Grund fur die Unterschiede ist in der erzeugten Rauhigkeit zu finden. Durch die
erhohten Werte bei den vor Sinterung gestrahlten Proben gegenlber den Proben, wel-
che nach Sinterung behandelt worden sind, ist eine Verbesserung der retentiven Mus-
ter auf der Oberflache des Gerustmaterials erklarbar. Das fuhrt zu einer verstarkten
Haftung der Verblendung am Zirkonoxid, bessere Verbundfestigkeitswerte lassen sich
folglich messen.

Eine grundlegende Aussage zur Verbesserung der Verbundfestigkeit durch Oberfla-
chenbehandlung mittels Sandstrahlen lasst sich abschlieRend nicht treffen. Der direkte
Vergleich der Werte der behandelten Proben mit den Referenzwerten ist aufgrund der
hohen Verlustrate und sehr niedrigen Anzahle der Referenzwerte nicht objektiv. Nimmt
man den erhaltenen Referenzwert jedoch fur reell an, lasst sich als Tendenz kein signi-

fikanter Unterschied zwischen behandelten und unbehandelten Proben ausmachen.
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Bei der Betrachtung der Bruchflachen fallt auf, dass der Verbund zwischen Zirkonoxid
und Verblendkeramik hoher ist als die Eigenfestigkeit der Verblendkeramik. Mit dieser
Erkenntnis und mit den erhaltenen Werten bei der Verbundfestigkeit liegt die Uberle-
gung nahe, dass die eigentlichen Verbundmechanismen zwischen Zirkonoxid und Ver-
blendkeramik durchaus chemischer Natur sein kdnnen. Weitere Untersuchungen zu
diesem Gebiet sind unausweichlich.
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