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Einleitung

1 Einleitung

In Industriestaaten zeichnet sich der demographische Wandel ab:

wiahrend Geburtenraten stagnieren oder sinken, steigt die Lebenserwartung der Menschen an.
Die Zusammensetzung der Bevolkerung verschiebt sich in Richtung der Altersgruppe ilterer
Menschen, was eindrucksvoll an der sogenannten ,Bevolkerungspyramide® dargestellt
werden kann. Es ist davon auszugehen, dass Gesellschaften der Industrieldinder zunehmend
,,uberaltern* werden [1-3].

Dies hat Auswirkungen auf zukiinftige prothetische Versorgungen mit Zahnersatz:

Durch  Aufkldrung, friihzeitige  Prophylaxe und moderne  zahnmedizinische
Behandlungsmoglichkeiten konnen heute die Zdhne von Patienten meist ldnger erhalten
werden als in der Vergangenheit [4]. Das Verhiltnis von Patienten mit teilbezahnten Gebissen
zu Patienten mit zahnlosen Gebissen wird sich zu Gunsten der Teilbezahnten entwickeln.

Die Anspriiche der Patienten an zahnmedizinische Versorgungen sind Verdnderungen
unterlaufen: neben der Funktionalitdit nehmen asthetische Aspekte an Wichtigkeit zu.
Zahnersatz soll unauffillig gestaltet sein, dass er moglichst nicht als solcher zu erkennen ist
[5]. Der Trend in der Zahnmedizin zu metallfreien Versorgungen und Restaurationen ist dabei
nicht zu tibersehen: vollkeramische Restaurationen wie Kronen und Briicken werden vermehrt
eingesetzt und keramische Implantate erfreuen sich steigender Beliebtheit. Somit kdnnen
hochésthetische Ergebnisse erzielt werden, welche durch ausgezeichnete Biokompatibilitét
ein sehr geringes allergisches Potential bergen [6].

Dennoch sind vorherrschende Geriistmaterialien der Teilprothetik Legierungen auf Cobalt-
Chrom-Molybdén-Basis. Bewdhrt, was funktionelle und wirtschaftliche Aspekte anbelangt,
sind auch  Nachteile dieser = Werkstoffe  bekannt:  Unvertrdglichkeiten  auf
Legierungsbestandteile, &sthetische Beeintrachtigungen, das FEigengewicht und die
Wiarmeleitfahigkeit konnen sich unvorteilhaft auf das Wohlbefinden der Patienten auswirken
[7-9]. Dies lédsst die Frage aufkommen, ob Alternativen zu bisherigen Geriistmaterialien
bestehen.

Fir Aufmerksamkeit sorgt seit einigen Jahren der Hochleistungskunststoff
Polyetheretherketon (PEEK) aus der Gruppe der Polyaryletherketone (PAEK). Schon in der
Medizintechnik seit einiger Zeit angewandt, hélt der teilkristalline Thermoplast nun auch in
der Zahnmedizin Einzug. Ausgezeichnete physikalische und chemische Eigenschaften,

gepaart mit hervorragender biologischer Vertrdglichkeit, lassen das Potential von PEEK
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Einleitung

vielversprechend erscheinen [10-18]. Als Geriistmaterial und Retentionselement von
Teilprothesen sowie in der Implantologie findet PEEK derzeit Verwendung [10, 15-17, 19,
20].

Opazitit und griulicher Farbton sind aus dsthetischer Betrachtung als nicht zufriedenstellend
anzusehen, weshalb eine Voll- oder zumindest Teilverblendung im sichtbaren Bereich mit
Kunststoffen sinnvoll erscheint [12, 21-23]. Allerdings erschwert die extreme
Reaktionstrigheit [18] gegeniiber chemischen Agenzien den Verbund zu dentalen
Kunststoffen und ist der Grund dafiir, dass dies momentan Gegenstand der Forschung ist.
Verbundfestigkeitsuntersuchungen zu Befestigungskompositen und Verblendkunststoffen
wurden in der Vergangenheit durchgefiihrt, Literatur iiber die Verbundfestigkeit von PEEK zu
herkdmmlichem Prothesenkunststoff Polymethylmethacrylat (PMMA) ist jedoch noch rar
[21, 22, 24-29].

Ziel dieser in-vitro-Studie war es, die Verbundfestigkeit von PEEK zu PMMA nach
unterschiedlichen mechanischen und chemischen Vorbehandlungen zu untersuchen. Um
wechselnde Temperaturbelastungen der Mundhdhle zu simulieren, wurde ein Teil der

Priifkorper thermischer Alterung unterzogen.

Maximilian Fiebig



Literaturiibersicht

2 Literaturiibersicht

2.1 Liickenversorgung durch herausnehmbare Prothesen

Ursachen fiir teilbezahnte Gebisse sind vielfiltig, so konnen sie durch kariosen Befall,
parodontale Erkrankungen, Nichtanlagen oder traumatische Verletzungen der Zahne entstehen
[30, 31]. Dabei wird in Schalt- oder Freiendliickenbildung unterschieden, welche Eichner und
Kennedy nach Topographie klassifizierten [32, 33]. Sind durch Zahnverlust Asthetik,
Phonetik oder die Kaufunktion der Patienten beeintrdchtigt, kann die Indikation zur
Versorgung mit Teilprothesen gestellt werden.

Negative Folgen des Zahnverlustes machen sich meist bei der Nahrungsaufnahme bemerkbar.
Es kommt zur Speiserestimpaktation in Liicken, fehlende Zdhne erschweren das Abbeilen
oder Kauen und elongierte, gekippte oder rotierte Zahne lassen Vorkontakte entstehen. Die
Storungen von statischer und dynamischer Okklusion konnen im Extremfall zu funktionellen
Beschwerden des Kiefergelenks fiihren.

Zahnverlust hat auch negativen Einfluss auf das dsthetische Empfinden der Patienten.
Insbesondere im Frontzahnbereich kann Liickenbildung zu sozialen Beeintrachtigungen
fiihren, wenn Betroffene den Kontakt mit Mitmenschen aus Scham meiden. Auch die
Lautbildung in der Mundhdhle ist durch Liickenbildung in Mitleidenschaft gezogen:
Zischlaute (Sigmatismus) schrinken die Lebensqualitidt weiter ein, was zusammen mit den
anderen genannten Faktoren bis zu psychischen Problemen fiihren kann [30, 31].

Zahnersatz in Form einer Teilprothese hat sowohl ersetzende als auch prophylaktische
Funktion: Verloren gegangene Hart- und Weichgewebestrukturen wie Zihne, Alveolarkamm
und Mukosa werden ersetzt, was die Kaufunktion wiederherstellt und Restzahnbestand vor
weiterer Destabilisierung und Destruktion schiitzt. Durch Liickenschluss werden, gerade im
Frontzahnbereich, auch Asthetik und Phonetik weitestgehend wiederhergestellt. Liicken sind
durch den Zahnersatz maskiert und einem eingefallenen Gesichtsprofil wird vorgebeugt [30,
31].

Die FEingliederung von Teilprothesen birgt jedoch auch Risiken fiir den Restzahnbestand:
konstruktionsbedingte =~ Plaqueprédilektionsstellen und unphysiologische Belastung der
Pfeilerzihne erhohen die Gefahr der Karies- und Parodontitisentwicklung [30, 31]. Daneben

konnen sichtbare Retentionselemente oder die dunkle Farbe der CoCrMo-Legierungen
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negative Assoziationen auf Teilprothesen wecken und die Akzeptanz einer Prothese beim
Patienten verringern [5, 7].

Bei gewissenhafter Mundhygiene dhnelt die Langzeitprognose der Teilprothesen dennoch
derer der auf Doppelkronen verankerten Prothesen in einem Bereich von 96-89% nach 5-10

Jahren Tragedauer [31, 34, 35].

2.2 Der Werkstoff PEEK

2.2.1 Struktur und Synthese

Polyetheretherketon (PEEK) gehort zur Familie der Polyaryletherketone (PAEK), worunter
auch Polyetherketonketon (PEKK), Polyetherketon (PEK) und
Polyetherketonetherketonketon (PEKEKK) zdhlen. PAEK stellen eine relativ junge Gruppe
der Hochleistungskunststoffe dar und bestehen aus Benzolringen, welche liber Keton- und
Ethergruppen miteinander verkniipft sind [18]. Sie unterscheiden sich in Anordnung ihrer
funktionellen Gruppen, was Auswirkungen auf Stoffeigenschaften hat: mit Zunahme der
Ketongruppen und der Kettenldnge steigen Rigiditdt [36, 37], Schmelztemperatur und
Glasiibergangstemperatur [36, 38].

{0001 {00107

Abb. 1: Molekiilstrukturen von PEEK a) und PEKK b)

Die Synthese erfolgt iiber unterschiedliche Wege, zumeist die elektrophile oder die
nucleophile Reaktion, welche Ende der 1970er Jahre patentiert wurde und die Herstellung
vieler unterschiedlicher PAEK erlaubt [18, 37, 39-42]. Hierbei wird der PAEK iiber
nucleophile Substitution aus 4,4‘-Difluorobenzophenon und Bis-Phenolatsalzen hergestellt.
Die Bis-Phenolatsalze entstehen durch die vorherige Zugabe von Natrium- oder
Kaliumcarbonaten zu Hydrochinon. Uber Temperaturregelung kann der Reaktionsverlauf
geregelt werden [43, 44].

Seit den 1980er Jahren durch die industrielle Herstellung in groerem Malstab verfiigbar,
fand PEEK, Hauptvertreter der PAEK, neben industriellen Anwendungen (Luft- und
Raumfahrttechnik) auch Verwendung in der Humanmedizin [45-47]. Kurz vor der

Jahrtausendwende hatte sich PEEK endgiiltig als Alternative zu konventionellen Legierungen
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in  Orthopddie und Traumatologie etabliert. Heute werden Gelenkprothesen,
Wirbelsdulenimplantate oder Defektabdeckungen der Schédelkalotte aus PEEK erfolgreich
am Menschen eingesetzt [18, 48-52].

2.2.2 Eigenschaften

PEEK besitzt herausragende mechanische Eigenschaften wie Hérte und Steifigkeit, welche
selbst liber groBe Temperaturspannen erhalten bleiben [18]. Es hat eine Dichte von 1,3 bis 1,5
g/cm?, ein E-Modul von 3-4 GPa, eine Schmelztemperatur von 343 °C, Biegefestigkeit von
etwa 165 MPa und Zugfestigkeit von 100 MPa [18, 41, 53]. Die Wasserabsorbtion wird mit
0,15% nach 24 Stunden (23°C, 40% relative Feuchtigkeit) angegeben [53].

Die Konfiguration der Ether- und Ketongruppen in PAEK bedingt deren Glasiibergangs- und
Schmelztemperatur. Ein vollstindig amorpher Thermoplast wiirde bei Erreichen der
Glasiibergangstemperatur erweichen. PEEK ist jedoch teilkristallin und erweicht erst bei
Erreichen der Schmelztemperatur von etwa 343 C°, wobei hier auch die kristallinen
Bestandteile schmelzen [18]. Je mehr Keton-Gruppen sich in der Polymerkette befinden,
desto rigider verhdlt sich das Material. So ist PEKK aufgrund seiner zwei Keton-Gruppen
steifer als PEEK [36]. Die Temperaturbestdndigkeit von PEEK ist fiir einen Thermoplast
hoch, so konnten bei Erhitzung unter 427 °C keine volatilen Zersetzungsprodukte erzeugt
werden [54]. Die Materialeigenschaften konnen Anforderungen der Medizin- und
Zahntechnik angepasst werden. Der E-Modul ist durch Zugabe von Fiillkdrpern modifizierbar
[18, 55], die Beimengung von Carbon- oder Glasfasern unterschiedlicher Léinge und
Orientierung erlauben die Einstellung auf einen gewlinschten Wert, beispielsweise der
menschlichen Knochenkortikalis (18 GPa) oder von Titan (100 GPa) [18, 37]. Glasfasern
haben sich aber als Fiillstoff in PEEK nicht bewihrt; entlang der Fasern konnen Wasser und
Bakterien in den Werkstoff eindringen und damit Qualitdit und Randdichtigkeit von
Restaurationen beeintrichtigen [38]. Heute haben sich anorganische Fiillkdrper wie
Titanoxide durchgesetzt, welche Festigungssteigerung bewirken und hellere, perlweille
Farbtone ermoglichen [36, 55]. PEEK besitzt vorteilhaftes Verhalten gegeniiber
mechanischem Versschlei3: durch in-vitro Kausimulation wurde beobachtet, dass es
signifikant geringeren Verschlei3 bei statischer und dynamischer Belastung besitzt als PMMA
[56]. Bildgebende Verfahren auf Basis von Rontgenstrahlung werden durch PEEK nicht

beeintrichtigt, da es sich rontgentransluzent verhélt, selbst jedoch gegen radioaktive wie auch
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ultraviolette Strahlung bestdndig ist [18]. Falls Rontgenopazitit erwiinscht ist, konnen PEEK

Rontgenkontrastmittel beigemengt werden [57].

Polyetheretherketon ist ein teilkristalliner Hochleistungsthermoplast, bestehend aus
kristalliner und amorpher Phase. Der kristalline Anteil hingt von Faktoren wie
Herstellungstemperatur und -dauer ab. Die Kristalle bestehen aus feinsten Lamellen, welche
sich unter bestimmten Bedingungen zu Sphérolithen anordnen koénnen [18, 58-60]. PEEK
verhélt sich gegeniiber organischen und anorganischen Losungen &uflerst reaktionstréige,
lediglich in 98%-iger Schwefelsdure ist ein Ldsungsverhalten beobachtet worden [18].
Gegeniiber Hydrolyse ist PEEK nicht anfillig, so konnte selbst Langzeit-Wasserlagerung bei
Temperaturen bis 260 °C den Werkstoff nicht schadigen [61-63].

Die chemische Stabilitdt ist vorteilhaft in Anbetracht dessen, dass das Material gegeniiber den
Reizen der Mundhohle wie Feuchtigkeit oder Schwankungen des pH-Wertes, resistent ist
[64, 65]. Auch von Kompatibilitit mit Desinfektionslosungen oder Sterilisationsverfahren der

Zahnmedizin ist aufgrund der extremen Inertheit des Materials auszugehen [18].

PEEK zeigte eine signifikant geringere Anfilligkeit auf Verfirbung als PMMA und
Komposit; Curry und Rotwein riefen signifikant stirkste Verfarbungen hervor. Bei Reinigung
ergab sich, dass Ultraschallbad oder ein Chairside-Pulverstrahlgerdt effektiver waren als
durch Handzahnbiirsten [66]. Von abstrahlen mittels Al,O; wurde aufgrund starker
Aufrauung abgeraten. Neben Prothesenreinigungsbiddern, in welchen Nadeln durch ein
Magnetfeld rotieren, konnte die Reinigung mit Chairside-Pulverstrahlgerdten mit
anschlieender Politur der Oberfliche empfohlen werden [66, 67]. Schaden und Nutzen der
Oberflachenreinigung von PEEK miissen sorgfaltig abgewogen werden, da durch Reinigung
eventuell erzeugte Rauheiten erhohte Plaqueretention bedingen konnen, welche wiederum zu
Verfarbungen fiihrt [66].

Das dulBerst reaktionstrige Verhalten ist der Grund fiir die ausgezeichnete Biokompatibilitét
[68]: weder genotoxische Effekte noch Sensibilisierungsreaktionen auf den Menschen sind
bekannt. Im Gegensatz zu Polymethylmethacrlat (PMMA) ist kein Restmonomer eluierbar,
welches zu allergischen Reaktionen fithren kann [18, 69]. Verglichen zu metallischen
Werkstoffen wie CoCrMo-Legierungen entstehen keine Korrosionsprodukte, welche Ursache
fiir Unvertraglichkeiten am Patienten in Frage kommen [70]. Die Inertheit von PEEK
erschwert jedoch die Osseointegration in der Implantologie, weshalb an Verfahren geforscht

wird, um Aktivierung und Funktionalisierung von PEEK-Oberflichen zu erreichen. Es
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bestehen Mdoglichkeiten wie physikalische und chemische Oberflachenvorbehandlungen
(Aminierung, Carboxylierung), das Auftragen von Oberflaichenbeschichtungen oder die

Moglichkeit der Fiillung mit bioaktiven Materialien [71, 72].

2.2.3 Verarbeitung

Auf dem Markt ist PEEK als Ronden, Pellets oder Granulat erhéltlich. In die gewlinschte
Endform kann das Material durch Pressen oder CAD/CAM-gestiitzt iiberfiihrt werden. In
ersterem  Verfahren werden vorgepresste Pellets oder Granulat {iber die
Glasiibergangstemperatur erhitzt und mit Hilfe von Vakuum-Presséfen in vorgewirmte
Muffeln injiziert. Im CAD/CAM-Verfahren wird aus Ronden subtraktiv das Werkstiick
herausgearbeitet. Vorteilhaft ist, dass die PEEK-Rohlinge industriell unter standardisierten
Bedingungen (Temperatur, Druck) hergestellt wurden und somit fiir einheitlich hohe Qualitét
biirgen [13, 20, 36, 73, 74]. Eine Studie zeigte, dass dreigliedrige CAD/CAM-Briicken aus
industriell vorgepressten PEEK-Rohlingen hohere Stabilititen (2354 N) aufwiesen als aus
Granulat gepresste  Restaurationen (1738 N). Angenommen wurde, dass im
Injektionsverfahren durch Erhitzen Phasenumwandlungen (kristallin und amorph) die
Steifigkeit beeinflussen und die Festigkeit von PEEK signifikant herabsetzen. Ebenso besteht
die Gefahr, dass herstellungsbedingte Porosititen in der Restauration entstehen konnen [13].

In Praxis und Labor kann PEEK konventionell mit rotierenden zahntechnischen Instrumenten

von Personal bearbeitet werden [12].

2.3 Zahnmedizinische Indikationen

Die giinstigen mechanischen und chemischen Eigenschaften sowie geringes Gewicht, helle
Farbe des Ausgangsmaterials und  geringe Verschleilerscheinungen [43] haben zu
zunehmender Verwendung von PEEK in der Zahnmedizin gefiihrt. In der Teilprothetik
werden aus PEEK Geriiste und Retentionselemente wie Klammern, Doppelkronen und
Sekundérteile iiber Rundstegen gefertigt. Geriist und Retentionselement konnen dabei aus
einem Stiick gefertigt werden [10, 15-17, 20, 75-78].

Durch die Abwesenheit metallischer Werkstoffe ist Zahnersatz aus PEEK auch als Alternative
fiir Menschen mit Metallallergien oder Phobien in Betracht zu ziehen [79]. Patienten, welche
unter Bruxismus leiden, konnten durch die stoBddmpfende Wirkung und geringere Abrasion
von Antagonisten zukiinftig ebenso von diesem neuen Hochleistungsthermoplast profitieren

[16, 56, 80].
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2.3.1 Herausnehmbarer Zahnersatz

Klammern aus PEEK =zeigen generell geringere Retentionskréfte als konventionelle
Gussklammern aus CoCrMo-Legierungen. Die Herstellungsmethode (Pressen, Frésen) spielt
in Betrachtung der Retentionskréfte keine Rolle, allerdings wirken sich die Zahl der
Separationszyklen und kiinstliche Alterung negativ auf die Retention aus. Die gemessenen
Haftkréfte konnen fiir den klinischen Einsatz jedoch als ausreichend hoch angesehen werden,
sie lagen um ein vielfaches iiber den erforderlichen 5-10 N. Fiir eine akzeptable Retention
miissen die PEEK-Klammern allerdings massiver dimensioniert sein als Klammern aus

CoCrMo-Legierungen [17, 81], was die Asthetik beeintrichtigen kénnte.

Untersuchungen zeigten in-vitro, dass PEEK-Sekundirkronen auf CoCrMo-Primirkronen
verlassliche Retentionskrifte aufweisen. Der Konvergenzwinkel scheint innerhalb eines
Herstellungsprozesses keinen Einfluss auf die Retentionskréifte zu haben, bei CAD/CAM-
gefrasten Sekundérteilen allerdings waren die Retentionskrifte bei einem Winkel von 0°
signifikant kleiner als bei 1° und 2° [20].

Stock et al. untersuchten Retentionskrafte von PEEK-Primérteilen auf PEEK-Sekundérteilen.
Kronen mit 0° Taper zeigten CAD/CAM-gefertigt signifikant geringere Retentionskrifte als
gepresste Kronen. Bei 1° Konvergenzwinkel hatte die Herstellungsmethode keinen Einfluss
auf die Retention, bei 2° wiederum wiesen aus Granulat gepresste Sekundérteile geringere
Retention als CAD/CAM-gefriste auf. Studien postulierten bisher, dass mit fallendem
Konvergenzwinkel die Retentionskraft steigt [82, 83]. Als moglichen Grund fiir die
Diskrepanzen wurden Unterschiede im Herstellungsprozess der Frasmaschine genannt oder
die Moglichkeit, dass gepresstes PEEK sich leichter aufbiegen ldsst und Ungenauigkeiten
ausgleichen konne. Unter den gefrdsten Sekundédrkronen hatten Kronen mit 0° Taper
signifikant geringste Retention, bei den gepressten Doppelkronen hatte der Konvergenzwinkel

keinen Einfluss auf die Retentionskrifte [77].

Im Jahr 2011 wurden Totalprothesen mittels Retentionselementen aus POM und PEEK auf
Titan-Rundstegen verankert und Retentionskridfte nach einem, drei und sechs Monaten
gemessen. Es wurde nachgewiesen, dass auf Stegen getragene PEEK-Sekundirteile trotz
anfianglichem Retentionsverlust von 10-20% ausreichend hohe Retentionswerte beibehielten.
Grund fiir den Retentionsverlust waren die Sekundirteile selbst und nicht der Rundsteg,

welcher keine signifikante Anderung der Retentionskrifte erfuhr [75].
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2.3.2 Festsitzender Zahnersatz

PEEK scheint auch als Geriistmaterial von festsitzendem Zahnersatz wie Kronen oder
Briicken geeignet. Dreigliedrige, CAD/CAM-gefraste Briicken hielten Bruchlastversuchen
von mehr als 1300 N stand, was die mittleren Kaulastkrafte von 600 N im Molarenbereich
weit ubertrifft [12]. Eine weitere Untersuchung konnte 2015 die Eignung von PEEK als
Geriist fiir festsitzenden Zahnersatz bestétigen, im Bruchlastversuch wurden keine Risse im
PEEK-Gertist festgestellt [23]. Selbst nach Alterung in diversen Lagerungsmedien bewahrte
sich PEEK und wurde als Geriistmaterial fiir festsitzenden Zahnersatz empfohlen [65].

Im Abscherversuch ergaben sich beste Verbundfestigkeiten zwischen Briickengeriist und
Verblendmaterial durch vorherige Atzung von PEEK mit 98%-iger Schwefelsiure [12]. Im
Bruchlastversuch war Chipping der Verblendung zu beobachten, was die Notwendigkeit eines

zuverldssigen Verbundes zwischen Geriist und Verblendung verdeutlicht [23].

2.3.3 Implantologie

Implantologische Verwendung in der Zahnmedizin findet PEEK momentan in Form von
Einheilabutments. Im Laborversuch zeigte sich, dass Biofilmakkumulation an
Einheilabutments aus PEEK nicht hoher ist als an Titan oder Zirkondioxid [74]. Eine
klinische Studie kam auf dhnliche Ergebnisse, so bargen Einheilabutments aus PEEK kein
erhohtes Risiko fiir Knochenabbau oder Schleimhautrezessionen beim Patienten [84].

Die Implantation von PEEK-Implantaten hat sich bisher nicht klinisch etabliert. Aus
karbonfaserverstirktem PEEK hergestellte Implantate wiesen in keine Vorteile gegeniiber
herkdmmlichen Implantaten aus Titan beziiglich der Spannungsverteilung im periimplantéren
Knochen auf [85]. Andere Autoren zeigten allerdings, dass durch 60% Kohlefaserfiillung
PEEK-Implantate dhnliche Lastverteilung wie Implantate aus Titan aufweisen konnen. Es
konnten trotzdem keine abschlieBenden Empfehlungen zur Eignung von PEEK als Implantat
gegeben werden, da es sich um einen vereinfachten Modellversuch handelte, bei dem nicht
alle klinischen Parameter simuliert wurden. Um das Verhalten im menschlichen Knochen

besser zu verstehen, sind weitere Untersuchungen notwendig [86].

2.4 Verbundfestigkeitssteigerung zu PEEK
Fir das Verstindnis des Verbunds von PEEK zu dentalen Kunststoffen sind zwei

Oberflichenparameter von besonderer Bedeutung: die mittlere Rauheit R, und die freie

Oberflachenenergie SFE [21, 24, 25, 87].
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R, und SFE stehen in Korrelation zueinander, so zeigt aufgerautes PEEK erhohte freie
Oberflachenenergie und damit bessere Benetzbarkeit mit niedrigviskdsen Adhisivsystemen
als nicht korundgestrahlte Oberflichen [88]. Nach Auspolymerisation eines Adhdsivsystems
kann dann mikromechanische Retention in den erzeugten Oberflichenrauigkeiten und

Unterschnitten erzielt werden [24, 88].

2.4.1 Mittlere Rauheit R,

Die Rauheit beschreibt die Topographie und Unebenheit einer Oberfldche. Je rauer ein Korper
beschaffen ist, desto groBer sind dessen Oberfldche und potentielle Verbundfldche zu anderen
Kunststoffen. Mikromechanische Retention ist an rauen Oberflichen, im Vergleich zu
polierten Oberfliachen, durch deren zerkliiftete Struktur und Unterschnitte begiinstigt [24]. Es
wird in drei unterschiedliche Rauheiten unterschieden: die mittlere Rauheit R,, die
quadratische Rauheit Ry und die gemittelte Rautiefe R,. Die Einheit der Rauheit wird in
Mikrometer (um) angegeben [88].

Verbreitet zur Beschreibung der Rauheit ist R, [88, 89], welche als arithmetischer Mittelwert
des Abstandes eines Messpunkts zur Mittellinie eines Oberflichenprofils definiert ist [88, 90-
93].

Z
A A

A, /J\ /M\ S e

A\

0 W Wv X

L
Abb. 2: Schematische Darstellung R, [88]

Berechnet wird sie nach der Formel

R, == [|2(x)] dx [94],

wobei L die Liange der Einzelmessstrecke darstellt.
Rauheit kann tiber verschiedene Messmethoden erfasst werden, es sind unter anderem die

profilbasierten von den fldchenbasierten Verfahren zu unterscheiden. Zu den profilbasierten
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Methoden zéhlt das Tastschnittverfahren. Ein Profilometer tastet die Oberfliche mittels
Messnadel ab, an deren Ende eine Diamantspitze sitzt. Die Spitze hat definierten
Durchmesser und Offnungswinkel [21, 24, 87]. Das Messprofil wird durch die vertikalen
Lageverdnderungen der Nadel berechnet. Da die Oberfliche direkten Kontakt mit dem
Messgerdt hat, konnen auf der untersuchten Oberfliche Zerstérungen wie Kratzspuren
entstehen [94].

Ein Beispiel der flichenbasierten Priifverfahren ist die WeiBlichtinterferometrie, welche tliber
die Interfenz breitbandigen Lichts 3D-Profiluntersuchungen von Oberflichen erlaubt.
Optische Verfahren haben den Vorteil, dass sie beriihrungslos operieren und dadurch keine

Verianderungen der Priifkorperoberfliche erzeugen [88, 91, 92].

2.4.2 Freie Oberflichenenergie SFE

Die Freie Oberflaichenenergie SFE beschreibt die Energie, welche zur VergroBerung einer
Oberfliche einer Fliissigkeit entgegen der Kohésionskraft aufgebracht werden muss. Je hoher
SFE, desto besser benetzbar ist eine Oberflaiche mit Fliissigkeit. SFE héngt von Polaritit,
Hydrophobie und Benetzbarkeit der untersuchten Stoffe ab und wird in der Einheit [mJ/m?]
oder [mN/m] angegeben [91, 95]. Auch die Kristallinitdt des Materials hat Einfluss auf SFE:
Aufgrund hoheren chemischen Widerstands eines Werkstoffs mit hoher Kristallinitét ist die
Benetzbarkeit bei diesem verringert [21, 88, 96]. SFE kann unter anderem im
Kontaktwinkelversuch ermittelt werden. Hierbei werden festgelegte Volumina von
unterschiedlich polaren Fliissigkeiten wie destilliertem Wasser und Diiodomethan mit einer
Kaniile auf die zu untersuchende Oberflache gegeben. Der entstandene Tropfen fotografiert,
anhand der gemessenen Kontaktwinkel wird die freie Oberflachenenergie berechnet [21, 97,
98].

SFEg = cos@ - SFE, + IFTyg

IFT,s = SFEs + SFE, — 2 - ( \/SFESD - SFEP + \/SFE§° -SFEf)

SFE;= Freie Oberflichenenergie Fliissigkeit

SFE¢= Freie Oberflachenenergie Festkorper

SFEP= Freie Oberflichenenergie Festkorper, disperse Komponente
SFEP= Freie Oberflichenenergie Fliissigkeit, disperse Komponente
SFEEF= Freie Oberflichenenergie Festkdrper, polare Komponente

SFEFP=Freie Oberflichenenergie Fliissigkeit, polare Komponente
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IFT; = Grenzflichenenergie

6= Kontaktwinkel

0
Fliissigkeit

PEEK

Abb. 3: Kontaktwinkel 8 am Beispiel PEEK

2.4.3 Vorbehandlungen

Verbundfestigkeitssteigerung ist iiber verschiedene Verfahren moglich. Dabei kann in
Vorbehandlungen fiir mechanischen, chemischen und kombiniert mechanisch-chemischen

Verbund unterschieden werden.

2.4.3.1 Mechanischer Verbund

Die Studienlage beschreibt aktuell fiir mechanische Verbundfestigkeitssteigerung zu PEEK

zumeist zwei Vorbehandlungen: Korundstrahlen und Atzen.

Korundstrahlen von PEEK oder CoCrMo-Legierungen hat unterschiedliche Auswirkungen:
bei CoCrMo-Gertisten ist eine Glittung der gussbedingten Oberflichenrauheiten, bei PEEK
eine Aufrauung der Oberflichen zu beobachten [99].

Als Strahlkorper werden vorwiegend Aluminiumoxidpartikel (Al,O3) unterschiedlicher Grof3e
und variablem Druck angewandt [27, 38, 87, 100-102], was die Rauheit von Oberfldchen
erhoht. Dies hat zweierlei Folgen: zum einen vergroBert sich die potentielle Verbundfldche
und entstandene Unterschnitte konnen zur mechanischen Retention genutzt werden, zum
anderen wird die Benetzbarkeit mit Adhésivsystemen modifiziert [100].

In einer Studie zu Verblendmaterialien war ersichtlich, dass Korundstrahlen mit 110 um
und/oder Silikatisierung héhere Rauheiten der Oberflichen erzeugen konnten als Atzen oder
Korundstrahlen mit 50 um [12].

Andere Untersuchungen verglichen unterschiedliche Vorbehandlungsmethoden fiir PEEK und

kamen zu dem Schluss, dass verglichen zu Piranhasiuredtzung, nur abrasiv abgestrahlte
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Oberflichen (50 pm, 0,2 MPa und 45° 10 s) aufgrund ausreichender mechanischer
Verankerungspotential verldssliche Verbundfestigkeit herstellen konnen [24]. Dieselbe
Erfahrung wurde 2016 gemacht, wobei Korundstrahlen (50 um, 0,2 MPa, 10 s), im Vergleich
zu Piranhaséure, die Oberfliche von PEEK signifikant aufrauen konnte [87].

In einer anderen Studie wandten Autoren Korundstahlen, Silikatisieren oder Atzen auf PEEK
an und dokumentierten die entstandenen Verdnderungen. Die Rauheiten stiegen nach 50 um
ALO; (2 bar), 120 um AlOs (2,8 bar) und Silikatisierung (30 pm) an, jedoch waren die
Unterschiede dieser Vorbehandlungen nicht signifikant. Im Abscherversuch zeigte sich, dass
die erzeugten Rauheiten vor allem bei Erzeugung initialer Festigkeiten eine grofle Rolle
spielten. Nach thermischer Alterung nahm der Einfluss von Rauheiten auf
Verbundfestigkeiten ab, wobei der chemische Einfluss durch Adhésivsysteme stieg [25].
Korundgestrahlte PEEK-Oberflichen zeigten unter dem Rasterelektronenmikroskop
unterschiedliche Muster durch verschiedene Vorbehandlungen, der Einfluss unterschiedlicher
PartikelgroBBen war jedoch schwer auszumachen. Auch ein ,,Einschieen” von Al,Os-Partikeln
in die PEEK-Oberfldche wurde vermutet, da trotz Reinigung der gestrahlten Oberflichen mit
Druckluft und 20 min Ultraschallbad in 96%-igem Isopropanol vor allem 110 pum
Korundpartikel im REM sichtbar waren [100].

Auch andere REM-Untersuchungen von abgestrahlten PEEK-Oberflichen zeigten
unregelméfBig aufgeraute Oberflichen bei 50 pm korundgestrahlte Oberflichen, welche
korundgestrahltem Titan &hnelten und feinerer, disperserer Natur waren als 110 pum
abgestrahlter Oberflachen. Silikatisierte Oberflichen dhnelten in ithrer
Oberflichenmorphologie den korundgestrahlten [27].

2016 wurde der Ansatz verfolgt, dass Amin-Gruppen der Verbundfestigkeitssteigerung dienen
konnten. PEEK wurde dabei mit Glycin aus Chairside-Pulverstrahlgerdten abgestrahlt. Nach
vorausgegangener Plasma-Vorbehandlung und Verwendung eines Adhisivsystems konnte so
die Verbundfestigkeit zu PEEK signifikant erhht werden, jedoch war diese Methode noch

nicht ausgereift genug, da der Verbund thermischer Alterung nicht widerstand [103].

Unterschiedliche Sduren wurden auf PEEK appliziert, um Rauheiten der Oberfldche zu
erzeugen. Schwefelsdure (H,SO4 , 98%), Piranhasdure (Gemisch aus 98%-iger H,SO4 und
H,0,) und Flusssédure (HF, 9,5%) zeigten unterschiedliche Effekte:

Die Verwendung von 98-%iger Schwefelsdure konnte die Verbundfestigkeiten zu anderen
dentalen Kunststoffen steigern [12, 27, 28, 87]. Durch die Sdure wurde ein Fasergeflecht der
PEEK-Oberfliche freigelegt; Atzzeiten zwischen 60 und 120 s schufen Oberfléichen, welche
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im Scherversuch von Sproesser et al. hochste Verbundfestigkeiten lieferten. Mehr als 300 s
fiihrten zu einer ,,Uberitzung™ der Oberfliche, was eine Auflosung des Fasernetzwerks zur
Folge hatte [28]. Kiirzere Atzzeiten in einer anderen Untersuchung von 5, 30 oder 60 s
schufen mittlere Scherfestigkeiten von unter 3 MPa, welche untereinander keine signifikanten
Unterschiede aufwiesen[104].

Autoren nahmen bisher an, dass es zu keiner Infiltration dieses Geflechts oder Bildung
sogenannter ,, Tags* durch Adhisivsysteme komme [12, 21, 27, 96], was jedoch durch ein
Studienergebnis 2016 in Frage gestellt werden kann. Nach Priparatherstellung mittels
Gefrierbruchmethode wurden unter dem Elektronenmikroskop eindeutig Kunststofftags
nachgewiesen, welche in die PEEK-Oberfliche hineinragten. Durch diese
Praparatherstellungsmethode wurde erreicht, dass die feine Morphologie der Polymere
erhalten bleibt und nicht durch eine Schlifffliche zerstort wird. Schwefelsidure-geitzte
Oberflachen besallen groBere Tags als Piranhasdure-geédtzte. Die Studie wies folglich auf
mikromechanische Verankerung durch Kunststoff-Tags hin, welche mit fiir den Verbund von
PEEK zu dentalen Kunststoffen verantwortlich sein konnten [87].

Aufgrund der gefdhrlichen Handhabung von 98%-iger Schwefelsdure ist deren Verwendung
momentan  klinisch nicht praktikabel, weshalb iiber die Entwicklung eines
Schwefelsdureédtzgels nachgedacht werden konnte, um Anwendung in Praxis und Labor zu
ermOglichen [28, 87, 102].

Piranhasdure, chemisch Peroxomonoschwefelsdure (H,SOs) bezeichnet, hinterldsst ein
weniger ausgeprigtes Atzmuster auf PEEK als Schwefelsiure [25, 87]. Im Vergleich mit
anderen Oberfldchenvorbehandlungen konnten Studien keine signifikant erhohte Rauheit nach
Piranhaséduredtzung auf PEEK feststellen [21, 24, 25].Auf zuvor korundgestrahltem PEEK
rundete sie die entstandenen Rauigkeiten sogar ab [21, 24]. In Abzugsversuchen hatte die
Vorbehandlung von PEEK-Kronen mit Piranhasdure keine signifikante Erhdhung der
Verbundfestigkeit von Zahnstumpf zu Krone zur Folge [101]. Auch im Bruchlastversuch von
verblendeten PEEK-Briicken hielten Piranha-Siure-gedtzte Konstruktionen geringeren
Kriften als Vergleichsgruppen stand [23].

Dennoch konnten Untersuchungen zeigen, dass Atzen mit Piranhasiure (in Kombination mit
Korundstrahlen) zu einer Steigerung der Verbundfestigkeit von PEEK zu
Befestigungszementen fiihrte. Dieser Effekt lige zum einen an der Aufrauung durch die
Piranhasédure, zum andern an einer chemischen Reaktion mit PEEK. Wasserstoffperoxid und
Schwefelsdure der stark oxidierenden Piranhasdure reagierten miteinander, dabei komme es

zur Freisetzung atomaren Sauerstoffs, welcher den Benzolring in PEEK 6ffne. Die Anzahl der
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funktionellen Gruppen wiirde somit erhoht und die Polaritit und Reaktionsfreudigkeit der
PEEK-Oberfliche stiegen.

Auch die Verwendung von Schwefelsdure bewirkt chemische Verdnderungen der PEEK-
Oberflache, jedoch wirken sie lediglich an den Ether- und Carbonylgruppen und nicht am
Benzolring des PEEK-Molekiils [105].

Bei Versuchen, PEEK mit Flussséure (9,5%) zu dtzen, zeigte sich nur ein geringer Effekt auf
die Oberflichentopographie unter dem Rasterelektronenmikroskop; signifikante Unterschiede
in der Verbundfestigkeit von PEEK zu Befestigungszementen waren nicht erkennbar.
Vermutet wurde, dass die Sdure kein Fasernetzwerk freilegen konnte, sondern sidmtliche

Strukturen an der Oberflache zerstort [102].

Neben Rauheiten durch Abstrahlen und Atzen sind Produktions- und Fiillkérper-bedingte
Rauheiten von PEEK zu erwihnen. Diese Rauheiten sind erwiinscht, vergroBBern sie ja die
Oberflache des PEEK-Substrats [27, 88, 106-108].

CAD/CAM-gefraste Werkstlicke weisen durch den Herstellungsprozess feine Schleifrillen in
der Oberflache auf. Im Pressverfahren hergestellte PEEK-Restaurationen miissen ausgebettet
werden, hierbei kommen in der Regel Strahlgerite zum FEinsatz, welche die Oberfldche
ebenso aufrauen [106].

Auch die Beimengung von Faserwerkstoffen in PEEK wirkt sich auf die Oberflachenstruktur
von PEEK aus: freiliegende Faserbestandteile erzeugen Oberfldchenvergroflerung,
mikromechanische Retentionsmoglichkeit wird geschaffen [38]. In einer Studie wies Faser-
gefiilltes PEEK nach Abstrahlen mit Korund groBere Rauheiten als ungefiilltes PEEK auf
[88].

2.4.3.2 Chemischer Verbund

Chemischer Verbund wird durch die Applikation von Adhésivsystemen erreicht. Von
herausragender Bedeutung erwies sich die chemische Zusammensetzung des Adhésivsystems,
so lieferte ein Adhésivsystem, welches Pentaerythrittriacrylat (PETIA), Methyl-Methacrylat-
Monomere (MMA) und Dimethacrylate (DMA) enthielt, beste Ergebnisse in Scher- und
Zugversuch. Vermutet wurde, dass PETIA die Oberfliche von PEEK anldsen kann, MMA sie
weiter aufquellen und DMA mittels ihrer beiden Methyl-Gruppen den Verbund zum
Methacrylat-haltigen Verblend- oder Befestigungskunststoff vermitteln [24].
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Auf  10-Methacryloyloxydecyldihydrogenphosphat-basierende =~ Adhédsivsysteme (MDP)
konnten bisher keine zufriedenstellenden Resultate liefern. Es besteht die Annahme, dass die
Phosphatgruppe des bifunktionellen Molekiils keine Reaktion mit DMA oder PEEK eingehen
kann [24], denn anders als bei konventionellen CoCrMo-Geriisten sind keine Metalloxide auf
der Oberfliche von PEEK vorhanden, an welche die funktionellen Gruppen der Inhaltstoffe
der Metallprimer anbinden konnten [109, 110].

Auch Phosphorsdureester- und Phosphonester-Gruppen-haltige Adhédsivsysteme konnten in
Untersuchungen keine iiberzeugenden Verbundfestigkeiten herstellen. So zeigte sich in einer
Untersuchung, dass sowohl mit als auch ohne Anwendung dieses Adhésivsystems keine
Verbundfestigkeiten erzeugt wurden [22].

Eine Studie zu Scherfestigkeitsversuchen zwischen Verblendkunststoffen und PEEK von
Rosentritt et al. zeigte, dass die Verwendung von Opakermassen Festigkeitswerte erhoht.
Diskutiert wurde, dass die Verbindung zwischen Adhédsivsystem und Opaker besser war als
jene zwischen Adhésivsystem und dem Verblendkunststoff. In vier der fiinf Gruppen mit
hochster Verbundfestigkeit war eine ,,Zwischenschicht® Opaker zwischen PEEK und
Verblendkunststoff vorhanden [25].

Eine Studie zum Einfluss der Lichtpolymerisationsgerite auf Verbundfestigkeiten wurde
2017 verdffentlicht. Wahrend das Absorbtionsspektrum von Kampherchinon (468 nm)
sowohl von Halogen- als auch LED-Polymerisationsgeridten abgedeckt wird, ist das von
Acrylphosphinoxid (380 nm) lediglich von Halogenlampen abgedeckt. Es ist daher eine
Abstimmung von Polymerisationslampen auf die enthaltenen Photoinitiatoren wichtig, um
ausreichenden Konversionsgrad der Adhédsivsysteme zu erreichen. Auch der Fiillkdrpergehalt
von TiO, hatte Einfluss auf Verbundfestigkeiten. Mit 20% TiO, gefiilltes PEEK besal} hohere
Zugfestigkeiten als 30% oder ungefiilltes PEEK. Durch Lichtpolymerisation der
Adhisivsysteme wird eine UV-induzierte Sauerstoffradikalbildung an TiO,-Partikeln

diskutiert; auch Wéarmeabgabe von Halogenpolymerisationslampen scheint moglich [111].

2.4.3.3 Mechanisch-chemischer Verbund

Mechanisch-chemischer Verbund kombiniert die Vorteile aus mechanischen und chemischen
Vorbehandlungsprinzipien. Durch Verwendung abrasiver Strahlmittel wird die Oberfldche
eines Substrates aufgeraut. Neben Oberfldchenvergroflerung verbessert sich die Benetzbarkeit
mit Adhésivsystemen, da eine hohere freie Oberflichenenergie als auf polierten Flichen

erzeugt wird [24, 88]. In eine groBere, besser benetzbare Oberfliche kann ein niedrigviskdses
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Adhésivsystem einflieBen, welches nach Aushédrtung mikromechanische Retention [27] und

zusitzlich chemischen Verbund zu PEEK ermdglicht [21, 22, 24, 25].

Verbundfestigkeiten von verschiedenen PAEK (PEKK amorph, PEKK kristallin und
Carbonfaser-gefiilltes PEEK) zu anderen Kunststoffen wurden 2014 untersucht: hochste
Verbundfestigkeiten der PAEK wurden durch Silikatisierung, Silanisierung und Applikation
eines MMA-haltigen Adhisivsystems erreicht [38]. Die Silikatisierung ist ein tribochemisches
Verfahren, bei welchem Zufuhr von kinetischer Energie zur Bildung von chemischen
Bindungen fiihrt. In einem Vorbehandlungsschritt wird die Oberfliche mit Aluminiumoxid
abgestrahlt, um sie aufzurauen. AnschlieBend wird mit SiO,-beschichtetem Al,O; das
Substrat weiterbehandelt, lokal treten beim Aufprall hohe Temperaturen durch
Energietlibertragungen auf, die SiO,-Partikel werden dabei bis zu 15um in die behandelte
Oberflache implantiert [38, 112, 113].

Mit der SiO,-Schicht kann der anorganische Teil des Haftvermittlers Silan, einem
amphiphilen Zittermolekiil mit organischem und anorganischem Rest, reagieren. An den
organischen Teil konnen Kunststoffe auf Methacrylat-Basis anpolymerisiert werden [112].
Die  Kombination aus  mikromechanischer =~ Verankerung, der  entstandenen
Siliziumdioxidschicht (SiO,) und dem chemischen Verbund der Adhésivsysteme zu dieser
Schicht ergaben im Zugversuch Verbundfestigkeiten bis 26,6 MPa [38].

Zu anderen Ergebnissen kamen Untersuchungen iiber den Verbund von provisorischem
Kunststoff zu PEEK. Auf korundgestrahlten PEEK-Oberfldchen fiihrte ein MMA-haltiges
Adhésivsystem zu signifikant besseren Verbundfestigkeiten (15,0 MPa) als silikatisierte und
mit Silan/MDP behandelten Oberflichen (bis 4,3 MPa) [114], was andere Autoren. in-vitro
bestitigen konnten [24]. Auch ein Studienergebnis von 2016 konnte keinen Vorteil von
Silikatisierung gegeniiber Korundstrahlen beziiglich Scherverbundfestigkeiten von PEEK zu

Dentin feststellen [104].

2.4.3.4 Plasmavorbehandlung
Plasma ist als ionisiertes Gasgemisch aus positiven und negativen Ladungen zu verstehen,
welches tiber weite Temperatur- und Druckspannen bestehen kann. Es vermag Oberflachen zu

reinigen, dtzen oder aktivieren [115].
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Da PEEK &duBlerst hydrophobe Oberfldcheneigenschaften besitzt und die Applikation von
Adhisivsystemen somit erschwert ist [18], wurden in der Vergangenheit Versuche
unternommen, durch Plasma-Vorbehandlungen die Oberfldche von PEEK zu modifizieren.

Es konnte durch Plasmavorbehandlungen keine Aufrauung von PEEK-Oberflichen
nachweisen, jedoch eine erhdhte Anzahl COO-Gruppen feststellen [116]. In anderen Studien
wurde ebenso nach Plasmavorbehandlung die Wandlung von unpolarer zu polarer Oberfléche
beobachtet. Durch Erzeugung von polaren Gruppen (OH-Gruppen, COO-Gruppen) wurde die
freie Oberflachenenergie gesteigert, die PEEK-Oberflache konnte hydrophilisiert werden, was
bessere Benetzbarkeit zur Folge hatte [88, 102, 117-119].

Es ist Literatur vorhanden, welche auf einen positiven Effekt von Plasmavorbehandlung auf
die Verbundfestigkeiten zu PEEK hinweist: durch Atmosphéirendruckplasma konnte die freie
Oberflachenenergie verbessert und damit adhésive Eigenschaften auf PEEK signifikant
gesteigert werden. Bruchbilder im Verbund verschoben sich dabei von adhésiv nach kohisiv
[119]. Durch Plasmavorbehandlungen konnten Aufrauungen der PEEK-Oberfldche
beobachtet werden. In REM-Aufnahmen zeigten sich Rillen, Risse und Ablagerungen auf
PEEK, welche mikromechanischer Verankerung dienen kdnnten [102].

Durch Helium-Kaltplasma-Vorbehandlung stieg die Verbundfestigkeit zu PEEK signifikant,
wenn einem nachfolgend applizierten Adhdsivsystem Glycin beigemengt war. Das Helium-
Plasma bewirkte bei MM A/BPBG-haltigen und bei DM A/Phosphorsédureester/Phosphonester-
Gruppen-haltigen Adhédsivsystemen eine signifikante Steigerung der Zugfestigkeitswerte.
Thermischer Alterung konnten die Verbiinde dennoch nicht standhalten [103].

Dennoch ist die Wirksamkeit der Plasmavorbehandlung kritisch zu betrachten:
Kaltplasmabehandlung von korundgestrahlten PEEK konnte in einer Studie trotz
unterschiedlicher Gase und Drucke keine signifikante Steigerung der Verbundfestigkeit zu
selbstadhdsiven Befestigungsmaterialien bewirken [29]. Eine nachfolgende Untersuchung zur
Verblendung von PEEK-Briickengeriisten konnte ebenfalls keinen eindeutigen
Zusammenhang zwischen Helium-Kaltplasma-Vorbehandlung und den Verbundfestigkeiten
zu PEEK aufzeigen [23]. Auch eine Untersuchung zur Vorbehandlung von PMMA mit
Argon-Plasma wurde 2013 durchgefiihrt: Ahnlich zu PEEK wurde die Oberfliche nicht
aufgeraut, die freie Oberflachenenergie aber erhoht. Die Plasma-Vorbehandlung hatte
dennoch einen negativen Einfluss auf den Verbund zu PMMA [120].

Im Hinblick der Biokompatibilitit in der Implantologie kann Plasmavorbehandlung zu einer
Verbesserung der Eigenschaften von PEEK filhren. Durch Plasma-Immersions-

Ionenimplantation wurde eine Steigerung der biologischen Aktivitit zwischen Zellen uns
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Substrat sowie des antibaktericllen Effekts von PEEK erreicht, so konnte die friihe

Anlagerung von S. aureus auf PEEK-Oberflachen gehemmt werden [121, 122].

2.5 Bekannte Verbundfestigkeiten

2.5.1 PEEK-Verblendkunststoff

Der Verbund von PEEK zu Verblendkunststoffen wurde in der Vergangenheit

eingehend untersucht. Die Vorbehandlung der PEEK-Oberfldchen und die Zusammensetzung
der Verblendmaterialien und Adhésivsysteme wurden dabei genauer betrachtet.

Zur Wahl der verwendeten Verblendkunststoffe liegen widerspriichliche Ergebnisse vor. So
konnte einerseits kein signifikanter Unterschied der Zugfestigkeiten von unterschiedlich
zusammengesetzten Verblendkunststoffen festgestellt werden [24], ein dem entgegengesetztes
Ergebnis lieferten die Untersuchungen fiir HEMA-basierte Verblendkunststoffe. Hier waren
bessere Zugverbundfestigkeiten als fiir UDMA/EDMA-basierte Kunststoffe zu beobachten
[21]. Andere Autoren postulierten, dass unterschiedliche Verblendmaterialien Einfluss auf
Verbundfestigkeiten haben. Hohere Gehalte an Fiillkdrpern fiihrten zu héheren Viskositéten,
die wiederum ein anderes AnflieBverhalten auf aufgerauten Oberfldchen bedeuten und somit
auch unterschiedliche Verbundfestigkeiten zur Folge haben kdnnten [123].

PEEK-Geriiste konnen durch unterschiedliche Verfahren verblendet werden. Im CAD/CAM-
Verfahren verblendete, dreigliedrige Briickengeriiste zeigten hohere Bruchlastwerte (2010 N
+ 184 N, nach Thermocycling) als die im manuellen Verfahren verblendeten oder mit
vorgefertigten Verblendungen hergestellten (1008 N + 372 N bis 1229 N + 239 N).
Einheitlich hohe Materialgiite durch industrielle CAD/CAM-Fertigung und geringere Gefahr
von Herstellungsfehlern sowie deren Fortpflanzung im Herstellungsprozess wurden als Grund
fiir die hohere Belastbarkeit angegeben [26].

Aufrauung vor Verblendung von PEEK scheint einen positiven Effekt auf
Verbundfestigkeiten zu besitzen. Neben der Benetzbarkeit scheint auch die mittlere Rauheit
R, von PEEK durch beispielsweise Atzen oder Silikatisierung erhéht [12, 21].
Ubereinstimmend wird berichtet, dass durch Korundstrahlen, Silikatisierung oder Atzen mit
98%-iger Schwefelsdure zuverldssige Verbundfestigkeiten erzielt werden konnen. Die
Oberfliche von PEEK wird vergrofert, in Unterschnitten ist mikromechanische
Retentionsmoglichkeit geschaffen [12, 24, 25]. Neben der mechanischen Aufrauung der
PEEK-Oberfldchen ist die Applikation geeigneter Adhésivsysteme von grofler Bedeutung fiir
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den Verbund. Wurde auf Adhésivsysteme verzichtet, Phosphorséureester- und
Phosphonester-Gruppen oder Bis-GMA/HEMA enthaltende Adhisivsysteme verwendet,
stellten sich unzureichende Zugfestigkeiten zwischen PEEK und Verblendmaterial ein [22].
Auch die Verwendung MDP-haltiger Haftvermittler konnte aufgrund der Abwesenheit von
Metalloxiden keinen Verbund zu PEEK vermitteln [24]. Elementarer Einfluss auf
Verbundfestigkeiten liegt in der Zusammensetzung der Adhésivsysteme. Im FEinklang
mehrerer Studien nennen Autoren vor allem die Anwesenheit funktioneller Methacrylate wie
MMA und DMA fiir den Erfolg als ausschlaggebend. Die niedrigviskdsen Adhésivsysteme
flieBen gut in die Oberflichenrauheiten ein und ermoglichen nach Polymerisation
mikromechanische Verankerung an PEEK und chemischen Verbund zum Verblendkunststoff.
Ist auch der Inhaltsstoff PETIA in Haftvermittlern enthalten, wurde auflerdem vermutet, dass
dieser PEEK-Oberflichen anlost, worauf hin MMA und DMA in die Oberfliche
hineinquellen und so potenteren Verbund zwischen PEEK und Verblendkunststoff vermitteln
[21-24, 114].

Die Verwendung eines Silan-, Phosphorsdure- und Sulfidmethacrylat-haltigem Universal-
Haftvermittlers deutete in einer Studie, abhingig vom verwendeten Verblendkunststoff, auch
auf Erhohung von Verbundfestigkeiten hin [22].

Interessanterweise erhohte die Anwendung von Opakermassen die Scherfestigkeiten zwischen
PEEK und Verblendkunststoff, wobei vermutet wurde, dass die Opakermassen, verglichen zu
den Verblendkunststoffen, besser mit der konditionierten PEEK-Oberflache reagieren kdnnen.
Auch eine Verschiebung der Bruchmuster von adhésiv zu kohésiv stiitzt diese These[25].

Der Einfluss thermischer Alterung auf den Verbund von PEEK zu Verblendkunststoffen ist
umstritten, so gibt es Hinweise, welche sowohl auf Schwichung als auch Stirkung des
Verbunds hinweisen. Zum einen kénnen Temperaturschwankungen Spannungen und damit
Schwichung an der Verbundfliche bewirken, zum anderen ist durch wirme-bedingte

Nachpolymerisation der Adhésivsysteme eine Festigungssteigerung denkbar [22, 23, 124].

2.5.2 PEEK-Befestigungsmaterialien

Um festsitzenden Zahnersatz aus Polyetheretherketon klinisch erfolgreich einzusetzen, ist ein
dauerhafter Verbund zwischen Befestigungsmaterial und der PEEK-Restauration unerlésslich
[101]. Diverse Studien der Vergangenheit stellten dabei sowohl iibereinstimmende als auch

kontroverse Ergebnisse fest:
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Die alleinige Verwendung von selbstadhdsiven Befestigungszementen oder die Kombination
mit MDP-hatigen Primern scheint ohne Konditionierung der PEEK-Oberfliche signifikant
geringere Verbundfestigkeiten als konventionelle Kunststoffbefestigungmaterialien zu
erzeugen. Die darin enthaltenen Sduren und Haftvermittler vermdgen es nicht, PEEK
aufzurauen oder einen chemischen Verbund herzustellen [27-29, 101, 102, 105].

Damit ist die vorherige Aufrauung der PEEK-Oberflichen, &hnlich zum Verbund zu
Verblendkunststoffen, von grofer Bedeutung. 98%-ige Schwefelsdure und Korundstrahlen
stellten sich dabei als die effektivsten Methoden heraus [27, 28, 101, 102, 105]. Durch
freiliegende  Fiillstoffe, wie Glasfasern, entstehen Oberflichenrauheiten, welche
Verbundfestigkeiten positiv beeinflussen [38]. Auch tribochemische Vorbehandlungen
zeigten in Kombination von Silan-haltigen Haftvermittlern zuverldssige Verbundfestigkeiten
[38]. Wurde nach Silikatisierung mit Piranhasdure geétzt, so konnte keine Steigerung der
Verbundfestigkeiten beobachtet werden, da eine Entfernung der SiO,-Partikel vermutet wurde
[105]. Zur Plasma-Vorbehandlung liegen unterschiedliche Ergebnisse vor: wéhrend nach
Atzen mit 98%-iger Schwefelsiure durch Argon-Plasma Verbundfestigkeiten signifikant
erhbhen werden konnten, wies in einer Studie 2014 Kaltplasmavorbehandlung von 20
Sekunden bei 200 kPa keinen positiven Effekt auf [29, 102].

Analog zum Verbund zu Verblendmaterialien nimmt die Applikation von Adhésivsystemen
einen sehr hohen Stellenwert ein. So zeigte sich in Studien, dass Kontrollgruppen ohne
Adhésivsystem keine oder signifikant schlechtere Verbundfestigkeiten aufwiesen [27, 38, 87,
101]. Vielversprechend erscheinen, aus denselben Griinden wie beim Verbund zu
Verblendkunststoffen, MMA-, DMA- und PETIA-haltige Adhésivsysteme. Nach voheriger
Sduredtzung mit Schwefel- oder Piranhasdure zeigten sogar Bis-GMA/TEGDMA-haltige
Adhésivsysteme hohe Verbundfestigkeiten [27, 29, 38, 101, 105]. Geringe bis keine
Verbundfestigkeiten hingegen erzeugen Adhésivsysteme auf Basis von Dimethacrylat mit
Phosphorsédureester- und Phosphonester-Gruppen [29, 101]. Vermutet wird, dass aufgrund
der an das Dimethacrylat gekoppelten Phosphonséure-Verbindungen eine funktionelle Gruppe

des bifunktionellen Molekiils besetzt ist, welche nicht weiter mit PEEK reagieren kann [101].
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2.5.3 PEEK-PMMA

Teilprothesengeriiste aus PEEK kommen seit einiger Zeit vermehrt zu klinischem Einsatz [ 10,
15-17, 20, 77, 125]. Im sichtbaren Bereich muss der opak-grduliche Werkstoff verblendet
werden, um ein dsthetisches Ergebnis im Bereich der Zahnhartsubstanz und der angrenzenden
Weichgewebe zu erreichen [12, 21-23]. Die Verbundfestigkeit von PEEK zu
Verblendkunststoffen und Befestigungsmaterialien war schon Gegenstand zahlreicher
Studien. Hierbei wurde ersichtlich, dass eine Aufrauung der PEEK-Oberfliche und
nachfolgende Konditionierung mit einem MMA/DMA-haltigem Adhésivsystem zuverlissige
Verbundfestigkeiten erzeugen kénnen [21-29, 38, 87, 96, 101, 102, 105, 114]. Literatur iiber
Verbundfestigkeiten von PEEK zu PMMA-Prothesenkunststoff ist jedoch noch rar. Zum
gegenwirtigen Zeitpunkt sind keine Untersuchungen zur Verbundfestigkeit von PEEK zu

zahnmedizinischen Prothesenbasiskunststoff PMMA bekannt.
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2.6 Priifmethoden zur Messung der Verbundfestigkeit

2.6.1 Scherversuch

Scherversuche sind ein verbreitetes Verfahren zur Verbundfestigkeitspriifung von
Dentalmaterialien [126]. Der zu untersuchende Werkstoff wird durch eine Halterung fixiert
und ein Priifstempel schert vertikal unter definiertem Vorschub die Probe in Form eines
Zylinders oder Rundstabes ab. Die Maximalkraft, bei welcher der Verbund versagt, wird
dokumentiert und durch den Wert der Verbundfliche dividiert. Die erhaltene Scherfestigkeit
wird in Megapascal (MPa, N/mm?) angegeben [124, 127].

v
\/

Einbettharz\‘i / Guillotine

PEEK\\E ‘ /PMMA-Zylinder
/Halterung

Abb. 4: schematische Darstellung des durchgefiihrten Scherversuchs

Scherversuche konnen in Makro- und Mikroversuche eingeteilt werden. Betrdgt die
Verbundfliche maximal 1 mm?, handelt es sich um Mikroversuche, bei groferen Flichen um
Makroversuche [126, 128]. Diese haben den Vorteil des einfacheren Versuchsaufbaus [129,
130], als nachteilig erweisen sich fehlende standardisierten Priifparameter, welche die
Messwerte stark streuen lassen und Vergleichbarkeit mit anderen Studien erschweren [131,
132]. Aufgrund der groBeren Verbundfliche konnen mehr Defekte oder Inhomogenitéiten
auftreten als auf kleineren Verbundflichen, was die niedrigeren Messwerte von
Makroversuchen erkldren kann [129, 130]. Auch Vorschubgeschwindigkeit, Aufbau der
Abschervorrichtung  (Drahtschlinge, Stempel) und die E-Moduln beeinflussen die
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Messergebnisse signifikant. Je steifer ein Kunststoff, desto hohere Maximalkrifte sind
messbar [126, 132]. Die Spannung im abzuscherenden Kunststoff ist im Scherversuch
ungleich verteilt: so ist sie am Kraftansatzpunkt des Stempels am groBiten [127], wo eine
Druckspannung auf die Probe wirkt; gegeniiber gelegen wirkt Zugspannung. Aufgrund dieser
Problematik werden Mikroversuche durchgefiihrt, bei welchen Spannungen durch Herstellung
oder durch Beschiddigungen im Priifkdrper geringer auszufallen scheinen [132]. Dennoch sind
Mikroscherversuche weniger verbreitet [126, 129], sie sind komplexer in der Herstellung und

neigen zu schnellerer Austrocknung oder Beschiadigung [129, 133].

2.6.2 Zugversuch

Im Zugversuch wird ein Priifkdrper in einer Halterung fixiert und die davon abzuziehende
Probe durch eine Vorrichtung gefasst. Unter definiertem Vorschub wird bis zum Versagen
des Verbunds in Richtung der Zugachse Kraft ausgeiibt, welche protokolliert und durch die
GroBe der Verbundflache dividiert wird. Der Quotient beschreibt die Zugfestigkeit (MPa,

N/mm?).
T F

obere Halterung

PMMA

PEEK > | ____—Acryl-Einbettharz

untere Halterung pLIJ
b

Abb. 5: schematische Darstellung eines Zugversuchs am Beispiel PEEK-PMMA

Anders als im Scherversuch setzt die Kraft liber die Flidche gleichmifiger an, was
Inhomogenitidten der Spannungsverteilung verringert. Daraus folgt, dass Scher- und
Zugversuche im Hinblick ihrer Messergebnisse schwer miteinander vergleichbar sind [130,
134]. Vorteil der Makrozugversuche ist der einfache und giinstige Versuchsaufbau [126],

problematisch, wie bei Scherversuchen, breite Streuung der Messwerte. Das ist neben den
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nicht einheitlichen genormten Versuchsapparaturen auch Herstellungsfehlern und der
Haufung von Kohisiv- und Spontanversagern geschuldet [127, 129, 130, 135, 136].
Kohésives Versagen, welches vor allem bei sproden Werkstoffen auftritt, erlaubt keine
Auskunft iiber den adhidsiven Verbund [136, 137], vielmehr iliber die Festigkeit des
untersuchten Werkstoffes selbst [133].

Daher kann auf Mikroversuche zuriickgegriffen werden, wobei die Verbundfliche auf unter 1
mm? reduziert ist [128], hierbei sinkt die Gefahr von Herstellungsfehlern pro Flache [129,
130, 133]. Mikrozugversuche besitzen Vorteile wie homogene Spannungsverteilung,
Beriicksichtigung regionaler Unterschiede von Oberfldchen und platzokonomischer Nutzung
der Priifkdrper [126-129]. Die Erfassung von Verbundfestigkeiten unter 5 MPa ist allerdings
erschwert, ebenso gestaltet sich der Versuchsaufbau diffiziler sowie techniksensitiver; die
Anfilligkeit auf Beschadigungen ist erhoht [126, 127, 129, 137].

Wie zuvor erwédhnt, kann in Zug- und in Scherversuchen beobachtet werden, dass
Mikroversuche hohere Messwerte liefern als Makroversuche. Als Grund hierfiir wird die
generell gleichméBigere Spannungsverteilung und weniger herstellungsbedingte Fehler in

Priifkorpern vermutet [128, 136].

2.6.3 Kronenabzugsversuch

Scher- und Zugversuche sind nur eingeschrinkt auf das klinische Verhalten von
Verbundfestigkeiten tibertragbar. Zur Annéherung an klinische Bedingungen der Mundhdhle
werden seit den 1970er-Jahren Kronenabzugsversuche durchgefiihrt [138], Geometrien
praparierter Zahnstiimpfe werden im Gegensatz zu Zug- oder Scherversuchen hierbei mit
berticksichtigt [138]. Priparierter Zahnstumpf und Krone werden in Halterungen fixiert, die
Krone mit einem Befestigungsmaterial auf dem Stumpf befestigt. Zur Simulation der
Dezementierung wird sie axial bei definiertem Vorschub entgegen der Eingliederungsrichtung
abgezogen. Selbstzentrierende Schrauben an der oberen Halterung verhindern

Verklemmungen der Priifkérper wihrend des Versuchs. Die Kraft, bei welcher der Verbund
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versagt, wird durch die Groe der Stumpfoberfliche geteilt (Kraft/Fliche = N/mm? = MPa).

TF

Krone

praparierter Zahnstumpf

Ve

Abb. 6: schematische Darstellung Kronenabzugsversuch

Zuvor kann der Verbund diversen Alterungsprozessen unterzogen werden. Ein kleiner
Konvergenzwinkel, grole Stumpfhohe, -oberfliche und -rauheit beeinflussen die
Retentionskraft positiv [138]. Dennoch lassen sich mit Kronenabzugsversuchen in-vivo-
Bedingungen niemals vollstindig simulieren, so variieren Priparationswinkel und
Stumpfhéhe durch unterschiedliche Priparationsverhidltnisse in-vivo und in-vitro
(Compliance des Patienten, Sichtverhiltnisse). Auch kiinstliche Alterungsmethoden konnen

die Verhéltnisse der Mundhdhle nur bedingt imitieren [101, 138-140].

2.7 Alterungsmethoden

2.7.1 Thermische Alterung

Nahrungsaufnahme und Atmung bewirken Temperaturschwankungen der Mundhdhle, welche
natiirliche Gewebe und Dentalmaterialien erhdhten Belastungen aussetzen [141-143]. Um
thermische =~ Wechselbelastungen zu simulieren, kann Alterung in Form von
Thermolastwechsel durchgefiihrt werden [22]. Proben werden durch unterschiedlich
temperierte Tauchbdder (beispielsweise 5°C und 55°C) definierter Verweildauer {iber eine
festgelegte Anzahl von Zyklen thermischer Belastung ausgesetzt. Anschliefend besteht die
Moglichkeit, Verbundfestigkeitsuntersuchungen durchzufithren [22, 24-26, 101]. Die
Ausdehnungen und Kontraktionen fiihren zu Spannungen im Kunststoff, welche zur
Schwiéchung oder Versagen des Verbunds fithren konnen. Die aktuelle Studienlage scheint
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dies zu bestdtigen, so zeigten sich nach Thermocycling signifikant niedrigere Festigkeitswerte
in Zugversuchen [22, 144]. Dennoch ist ein rein negativer Einfluss umstritten, so ergaben
andere Studien erhohte Festigkeitswerte im Scherversuch, was durch wirmebedingte

Nachpolymerisation erkldrt werden konnte [25, 124].

2.7.2 Mechanische Alterung

Mechanische Alterung kann durch Kausimulatoren simuliert werden. Die Priifkorper sind in
Halterungen fixiert und werden mit definierter Kraft {iber eine festgelegte Anzahl Zyklen
durch Antagonisten belastet. Diese kdnnen zum Beispiel aus humanen Zéhnen, Keramiken
oder Metalllegierungen bestehen. Um Lateralbewegungen des Unterkiefers beim Kauvorgang
nachzuempfinden, besteht die Mdglichkeit, Seitwértsbewegungen zuzuschalten. So werden
effektiv hohere Krifte ausgeiibt aus bei rein statischer Okklusion [145]. Damit wirken sich die
Scherbewegungen auch auf den Verschleil signifikant aus, wie in eine Studie zu
festsitzendem Zahnersatz aus PEEK oder PMMA beobachtet wurde. Um zusitzlich
thermischen Stress zu imitieren, konnen die Priitkorper Thermolastwechsel unterzogen

werden, indem den Priifkammern unterschiedlich temperiertes Wasser zugeleitet wird [56].

2.7.3 Lagerungsmedien

Um Alterungsprozesse durch Fliissigkeiten nachzuempfinden, werden Proben in
Lagerungsmedien eingelagert. Hier wird ihre Bestdndigkeit gegeniiber Hydrolyse,
Wasserabsorbtion, mechanischen und chemischen Reizen oder Verfirbung untersucht.
Medien konnen beispielsweise demineralisiertes Wasser, Speichel, Desinfektionsmittel,
NaCl-Losungen oder pigmentreiche Speisen und Getrinke (Kaffee, schwarzer Tee, Rotwein,
Curry) sein. Zeitrdume der Lagerung variieren von Stunden bis zu Monaten bei
unterschiedlichen Temperaturen [65, 66, 146-151].

Verbreitet ist die Lagerung in demineralisiertem Wasser bei 37°C. Schon hierdurch kann
Verringerung von Verbundfestigkeiten, des E-Moduls oder der Biegefestigkeit von
Polymeren beobachtet werden. Die Lagerungsdauer hat dabei einen signifikanten Einfluss auf
diese Parameter, als Ursachen werden Wasseraufnahme und Hydrolyseprozesse vermutet [21,
146, 152, 153]. Desinfektionsmittel oder NaOCI beeinflussen in einer Untersuchung die
Oberflachenhdrte von Heipolymerisaten signifikant negativ im Vergleich zur Lagerung in

destilliertem Wasser [148].
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Literaturiibersicht

Lagerung in Speichel kann sowohl in natiirlichem als auch kiinstlich hergestelltem Speichel
erfolgen. Der Einfluss auf die Loslichkeit von Polymeren war in einer Studie in natiirlichem
Speichel grofBer als in synthetisch hergestelltem, was durch die Zusammensetzung aus
organischen und anorganischen Bestandteilen erklédrt wurde [65].

Verfarbungen sind signifikant am grofften nach Lagerung in Curry-Ldsungen, gefolgt von
Lagerung in Rotwein. Destilliertes Wasser flihrt zu signifikant niedrigstem

Verfarbungsverhalten [66].
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3 Ziel der Dissertation

Zuverldssige Verbundfestigkeiten zwischen Geriist- und Verblendmaterialien sind fiir den
klinischen Erfolg von Teilprothesen ausschlaggebend.

Ziel dieser Studie war, den Einfluss des Korundstrahlens und verschiedener Adhésivsysteme
auf  Verbundfestigkeiten eines PEEK-Geriistmaterials zu PMMA-basierten
Prothesenkunststoff zu untersuchen. Ermittelt wurde die Verbundfestigkeit, vor und nach
thermischer Alterung, im Scherversuch. Desweiteren wurde eruiert, welche Art des
Verbundversagens vorlag (adhésiv, kohasiv in PEEK, kohdsiv in PMMA, gemischt kdhésiv in
PEEK und PMMA).

Die Nullhypothese lautete: die Parameter des Korundstrahlens (110 und 50 um Partikelgrof3e,
2 und 4 bar Druck), die Wahl des Adhisivsystems (visio.link, Scotchbond Universal, dialog
Bonding Fluid) und 10 000 Zyklen Thermocycling fiihren lediglich zu nicht signifikanten
Unterschieden der Scherfestigkeiten, verglichen zu unvorbehandelten Kontrollgruppen.

AuBerdem hitten Partikelgrofe und Druck des Korundstrahlens keinen signifikanten Einfluss

auf SFE und R,.
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4 Material und Methode

4.1 Material

Fiir die Abscherversuche wurden 800 Priifkorper hergestellt, weitere 50 Stiick fiir die
Messung von SFE und R, sowie 10 Stiick fir REM-Aufnahmen. Die Systematik der
Priifkorperherstellung ist in Abbildung 9 dargestellt, eine Auflistung der verwendeten

Materialien kann Tabelle 1 enthommen werden.

Abhidngig von PartikelgroBe und Druck der abrasiven Vorbehandlung wurden die Priifkdrper
(N=800) in 5 Untergruppen (n=160) unterteilt:

ALLO; 110 pm, 2 bar (n=160) 110 2
ALLO; 110 pm, 4 bar (n=160) 110 4
ALLO; 50 um, 2 bar (n=160) 50 2
ALLO; 50 um, 4 bar (n=160) 50 4
kein ALO; (n=160) none

Jede Untergruppe konnte je nach angewandten Adhisivsystem in weitere vier Untergruppen

(n=40) unterteilt werden:

visio.link (bredent) (n=40) VL
Scotchbond™ Universal (3M) (n=40) SB
dialog Bonding Fluid (Mani Schiitz Dental) (n=40) BF
kein Adhésivsystem (n=40) none

Diese Gruppen wurden zur Hilfte 10 000 Zyklen Thermolastwechsler unterzogen. Daraus
ergaben sich insgesamt 40 Endgruppen, innerhalb welcher alle Priitkorper die identische

Vorbehandlung hatten (n=20):

kein Thermolastwechsel (n=20) i

10 000 Zyklen Thermolastwechsel 5°C / 55°C (n=20) tc
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PEEK
Substrate
(N=800)

visio.link Scotchbond Universal Bonding Fluid . .
. N kein Adhasivsystem
(bredent) (3Mm) (Mani Schiitz Dental) (n=40)
n=
(n=40) (n=40) (n=40)
initial initial initial initial
(n=20) (n=20) (n=20) (n=20)
|| 10000 x TC || 10000 x TC || 10000 x TC || 10000 x TC
(n=20) (n=20) (n=20) (n=20)
Abb. 7: Schematische Darstellung der Priifkorperherstellung
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Tab. 1: Zusammensetzung und Lot-Nr. der verwendeten Materialien

Material und Methode

Material Produktname Hersteller Lot-Nr. Zusammensetzung
PEEK Dentokeep PEEK  nt-trading 11DK14001  PEEK, 20% TiO, Fiillkdrper
Disc
Diamant- 6924.104.220 Brasseler
Trennscheibe GmbH & Co
KG
Einbettharz Scandquick A Scan-Dia Hans 634125 Dicyclohexylphthalat,
P. Tempel- Dibenzoylperoxid,
mann GmbH Methylmethacrylat
Co&KG
Scandquick B Scan-Dia Hans 512125 Benzylmethacrylat,
P. Tempel- 613125 Methylmethacrylat,
mann GmbH Ethylendimethacrylat,
Co&KG N,N-Dimethyl-p-toluidin,
Methacrylsdure,
2-(2H-Benzotriazol-2-yl)-p-kresol
Schleifpapier SiC Foil Struers 0G4
0OCl1
Aluminiumoxid Korox 110 Bego Bremer 16347351014  Aluminiumoxid (Al,O3)
Goldschlédgerei
Wilh. Herbst
GmbH &Co
KG
Aluminiumoxid- Orbis Dental 20120069 Aluminiumoxid (Al,O5)
Edelkorund
Microbrushes Brush M 3M 300385
Deutschland
Orbi-Tips Orbis Dental Art.-Nr.:
188767
Adhésivsysteme visio.link Bredent 114784 Methylmethacrylat; Propenséure,
GmbH & Co Reaktionsprodukte mit
KG Pentaerythrit; Diphenyl(2,4,6-
trimethylbenzoyl) phosphinoxid,
MMA, DMA, PETIA
Scotchbond 3iM 521215 MDP Phosphat Monomer,
Universal™ Deutschland Dimethacrylat-Kunststoffe,
HEMA, Vitrebond™ Copolymer,
Fiiller, Ethanol, Wasser,
Initiatoren, Silan
Dialog Bonding Mani Schiitz 2015001393  Methylmethacrylat,
Fluid Dental GmbH Diphenyl(2,4,6-trimethylbenzoyl)
phospinoxid,
Urethandimethacrylat,
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Prothesenkunststoff Futura Jet Mani Schiitz 2015003113  Polymethylmethacrylat (PMMA)
Dental GmbH 2015002389

PMMA-Hiilsen Sonderanfertigung SD Polymethylmethacrylat (PMMA)
Mechatronik

Demineralisiertes LMU H,O

Wasser Miinchen

Diiodomethan Diiodomethan Sigma-Aldrich STBC4546V  99% Diiodomethan (CH,l,),
Chemie Kupfer
GmbH

MDP = 10-Methacryloyloxydecyldihydrogenphosphat;
PMMA = Polymethylmethacrylat;

HEMA = 2-Hydroxyethylmethacrylat;

DMA = Dimethacrylat;

MMA = Methylmethacrylat

4.2 Methode

4.2.1 Herstellung der Priifkorper

Abb. 8 Dentokeep PEEK Disc, nt-trading

800 Priifkdrper der Dimension 8x8x6 mm wurden mit einer diamantierten Trennscheibe
(6924.104.220; Gebr. Brasseler GmbH & Co KG, Lemgo) aus Dentokeep PEEK Discs (nt-
trading; Karlsruhe) herausgetrennt.

Nach Saduberung der Schnittkanten folgte die Einbettung in selbsthirtendem Acrylharz
(ScandiQuick; Scan-Dia Hans P. Tempelmann GmbH & Co KG, Hagen). Nach 6 min
Aushdrtung wurden sie den FEinbettformen entnommen und unter Kiihlung von
demineralisiertem Wasser schrittweise, bei 25 N Anpressdruck iiber 30 s, rotierend von P500
auf P1200 poliert (Tegramin T-20; Struers, Ballerup, Dédnemark). Hierzu kam SiC-Papier der
Firma Struers zum Einsatz. Zu den 800 Priitkdrpern wurden zusétzlich weitere 50 Stiick fiir

die Messung von SFE und R, sowie weitere 10 Stiick flir REM-Aufnahmen hergestellt.
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Abb. 9: a) Scandquick-Komponenten
b) Einbettungsvorgang

a

Abb. 10:a) polieren der Priifkérper
b) fertig hergestellter Priifkorper

4.2.2 Abrasive Vorbehandlung

Die fertiggestellten Priifkdrper wurden in einem Winkel von 45°, 10 mm Abstand und einer
Dauer von 10 s korundgestrahlt (basicquattro IS; Renfert, Hilzingen). Es konnte nach
unterschiedlichen Vorbehandlungen mit Korund in fiinf Gruppen unterschieden werden
(n=160 pro Gruppe):

Gruppe 101 mit 110 um ALOs bei 2 bar (110 Korox; Bego, Bremen),

Gruppe 102 mit 110 um ALOs bei 4 bar (110 Korox; Bego, Bremen),

Gruppe 201 mit 50 pm Al,Os bei 2 bar (Aluminiumoxid-Edelkorund; Orbis Dental, Miinster),
Gruppe 202 mit 50 pm Al,Os bei 4 bar (Aluminiumoxid-Edelkorund; Orbis Dental, Miinster).
Gruppe 303 diente zur Kontrolle und wurde nicht mit Aluminiumoxid abgestrahlt.

Zur Reinigung der Oberfliche von Korundriickstinden und Staub wurden die Priifkdrper 5
Minuten in ein Ultraschallbad mit demineralisiertem Wasser gegeben (L&R,
Transistor/Ultrasonic T-14; Kearny, NJ, USA). AnschlieBend wurden sie vorsichtig mit

demineralisiertem Wasser gespiilt und mit 6lfreier Luft 10 s trocken gepustet.
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a

Abb. 11:a) korundstrahlen der PEEK-Oberfléche
b) Ultraschallbad

a

Abb. 12:a) spiilen eines Priifkorpers
b) trocknen eines Priifkorpers

4.2.3 Applikation der Adhésivsysteme

Jede der fiinf unterschiedlich abrasiv vorbehandelten Gruppen (n=160) wurde abhédngig der
verwendeten Adhdsivsysteme in vier weitere Gruppen aufgeteilt (n=40):

Die erste Gruppe wurde mit visio.link (bredent; Senden) vorbehandelt. Das Adhésivsystem
wurde 15 s appliziert, anschlieBend 90 s bei einer Lichtintensitit von 220 mW/cm?
lichtgehirtet (bre.LuxPowerUnit, bredent, Senden).

Die zweite Gruppe wurde mit Scotchbond Universal (3M Deutschland; Seefeld)
vorbehandelt, das Adhisivsystem 20 s aufgetragen, 5 s mit Olfreier Luft verblasen und 10 s
mit der Handlampe der bre.LuxPowerUnit lichtgehértet.

Die dritte Gruppe wurde mittels dialog Bonding Fluid (Mani Schiitz Dental; Rosbach)
vorbehandelt. Hierbei wurde das Adhésivsystem 15 s einmassiert und 90 s bei einer
Lichtintensitdt von 220 mW/cm? lichtpolymerisiert. Die Adhédsive wurden mit Microbrushes
(Brush M; 3M Deutschland, Seefeld und Orbi-Tips; Orbis Dental, Miinster) appliziert.
Lichtpolymerisation erfolgte generell mit der bre.Lux Power Unit gemdl der nach

Herstellerangabe geforderten Lichtintensitét.
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Die vierte Gruppe diente der Kontrolle und erhielt keine adhisive Vorbehandlung.

Abb. 13:a) visio.link, Scotchbond Universal und dialog Bonding Fluid (von links nach rechts)
b) Applikation eines Adhdsivsystems mittels Microbrush

- .
BRI 0 L L

a

Abb. 14:a) bre.LuxPowerUnit (bredent, Senden)
b) bre.Lux LED N Handlampe (bredent, Senden)

4.2.4 Anpolymerisation von PMMA

Unter Verwendung einer Halterungsapperatur wurde jedem Priifkdrper ein klares PMMA-
Kunststoffrohrchen (SD Mechatronik; Feldkirchen-Westerham) mit einem Innendurchmesser
von 2,9 mm, einem Auflendurchmesser von 4,1 mm und der Héhe von 4 mm vorsichtig auf
die PEEK-Oberfldache gesetzt. Die Halterung gewéhrleistete eine Ausrichtung des Rohrchens
zur PEEK-Oberflache im Winkel von exakt 90°.

Der PMMA-Prothesenkunststoff (FuturaJet; Mani Schiitz Dental, Rosbach) wurde geméif
Herstellerangaben im Verhéltnis 2 Gewichtsteile Pulver und 1 Gewichtsteil Fliissigkeit
angemischt. AnschlieBend konnte der Kunststoffteig von oben in das aufstehende Rohrchen
eingefiillt werden.

Zur Auspolymerisation wurden die Priitkoérper 15 min bei 45° C und 2 bar Druck in einen
Drucktopf gegeben (Palamat®elite; Heraeus, Hanau).

Zur Nachpolymerisation des PMMA kamen die fertig hergestellten Priifkorper 24 h in 37° C

warmes, demineralisiertes Wasser in einen Inkubator (HERA cell 150; Heraeus, Hanau).
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Abb. 15:a) PMMA-R6hrchen durch Halterung fixiert
b) angemischtes PMMA

[
! Amm

| — - -

Abb. 16: Drucktopf Palamat®elite (Heraeus, Hanau)

4.2.5 Thermische Alterung
Die Proben wurden zur Hélfte (n=400) Thermolastwechsel im Thermocycler (THE1100; SD

Mechatronik, Feldkirchen-Westerham) unterzogen.

Sie waren 10 000 Zyklen zwischen 5° und 55° C warmen Tauchbiddern mit demineralisiertem
Wasser ausgesetzt (Verweildauer je 20 s). Sie befanden sich in einem Drahtkorb, welcher
durch eine Hebevorrichtung abwechselnd in die Becken getaucht wurde. Ein Gitter aus
Kunststoff, welches oben auf dem Korb befestigt wurde, verhinderte Schweben und

unkontrollierte Bewegungen der Priifkdrper wihrend der Tauchvorginge.
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Abb. 17: Thermocycler (SD Mechatronik, Feldkirchen-Westerham)

4.2.6 Scherfestigkeitsversuch

Unmittelbar vor dem Abscherversuch lagerten die Priiftkdrper zur Entspannung 1 h bei
Raumtemperatur (22°C) in demineralisiertem Wasser. Nach Uberpriifung von Géngigkeit der
Guillotine wurden die PEEK-Priifkérper in die Abschervorrichtung eingespannt und
kontrolliert, dass der Abscherstempel dem aufpolymerisierten PMMA-Zylinder biindig und
mittig auflag. Unter Verwendung der Materialpriifmaschine Zwick 1445 (Zwick, Ulm) und
dem Priifprogramm testXpert® II (Zwick, Ulm) wurden die Abscherversuche durchgefiihrt.
Unter Vorschub von 5 mm/min {ibte der Stempel der Guillotine im Winkel von 90° Kraft auf
den PMMA-Zylinder aus. Die Maximalkraft, bei welcher es zur Abscherung der Probe kam,
wurde erfasst. Priifkdrper, bei welchen der Verbund schon vor dem Abscherversuch versagte

(im Thermocycler), erhielten den Wert 0 MPa.

a

Abb. 18:a) Materialpriifmaschine Zwick 1445
b) Priifvorgang
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Abb. 19: Priifvorgang

Bei einem Innendurchmesser des Rohrchens von 2,9 mm ergibt sich nach Sy = © r? eine
Kreisfliche von 6,605 mm?, was der Verbundsfliche von PMMA zu PEEK entspricht. Auf
diese Flache wirkte die Maximalkraft Fy,, welche zum Versagen des Verbundes fiihrte.

Um die Scherfestigkeit zu erhalten, wurde die gemessene Kraft Fy, durch die Flache

So=6,605 mm? dividiert.

TaB=Fm= Fn _ Fu
So m-r*  6,605mm?

TaB = Scherfestigkeit
Fn = Maximalkraft
So = Scherflidche

[MPa = N/mm?]

o e (] s 2zwick [ Roell

] | e

Abb. 20: TestXpert®II

4.2.7 Bruchbildanalyse

Die abgescherten Priifkdrper wurden anschlieBend auf die Art des Verbundversagens
(adhisiv, kohdsiv in PEEK, kohédsiv in PMMA, kohdsiv in PEEK und PMMA)
lichtmikroskopisch unter 20-facher Vergroferung (Stemi DV4; Carl Zeiss Light Microscopy,

Gottingen) untersucht:
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a) Adhisives Versagen — Bruch im Adhésiv

b) Kohésives Versagen PMMA — Bruch in PMMA

c) Kohisives Versagen PEEK — Bruch in PEEK

d) Kohisives Versagen PEEK und PMMA — Bruch in PEEK und PMMA

PEEK PEEK

PEEK PMMA PEEK \ PMMA
¢ d

Abb. 21: mogliche Bruchbilder des Verbunds PEEK-PMMA
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Abb. 22:Bruchbildanalyse unter dem Lichtmikroskop

Abb. 23: abgescherter PMMA-Zylinder

4.2.8 Ermittlung SFE

Analog zu den Priifkdrpern der Scherfestigkeitsversuche wurden je 10 Priifkorper der
unterschiedlichen 5 Vorbehandlungsgruppen (101, 102, 201, 202, 303) fiir die Untersuchung
auf die freie Oberflichenenergie hergestellt (n=50). Um Riickstinde von Strahlmittel und
Staub zu beseitigen, wurden die Priifkdrper in demineralisiertem Wasser (Wasserhahn LMU)
5 min im Ultraschallbad (L&R, Transistor/Ultrasonic T-14; Kearny, NJ, USA) gereinigt, mit

demineralisiertem Wasser gespiilt und 10 Sekunden mit 6lfreier Luft 10 s getrocknet.
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Mit dem Kontaktwinkelmessgerdt Easy Drop (Kriiss GmbH; Hamburg) wurde der
Kontaktwinkel von demineralisiertem Wasser (Wasserhahn LMU Miinchen) und
Diiodomethan (Sigma-Aldrich Chemie GmbH, Schnelldorf) bei 22° C Raumtemperatur
bestimmt. Zunichst wurden mit der Dosierpipette 10 pl demineralisiertes Wasser

beziehungsweise 5 pl Diiodomethan auf den Priifkdrper gegeben und nach 5 s der Tropfen

mit einer Spezialkamera fotografiert; der Vorgang wurde 3 Mal wiederholt.

Abb. 24:Easy Drop; Kriiss, a) und b)

Die fotografierten Tropfen wurden mit der Software DSA 1 (Kriiss GmbH, Hamburg)
vermessen, basierend auf Durchmesser und Hohe der Tropfen sowie der Strom Datenbank
konnten die Kontaktwinkel zwischen Festkorper und Fliissigkeit errechnet werden. Als
Berechnungsmethode hierfiir wurde fiir demineralisiertes Wasser ,,Tangent-1%, fiir
Diiodomethan ,,Circular verwendet.

Mittels der Kontaktwinkel und der Rechenmethode ,,Owens-Wendt-Rabel-Kaelble® (OWRK)
wurden dann SFE berechnet [97, 98]:

SFEg = cos@ - SFE, + IFT;

IFTys = SFEs + SFE, — 2 - (\/SFEZ - SFE +/SFEL - SFE] ) [mN/m]
SFE;= Freie Oberflachenenergie Fliissigkeit

SFEs= Freie Oberflichenenergie Festkorper

SFE2= Freie Oberflichenenergie Festkorper, disperse Komponente
SFEP= Freie Oberflichenenergie Fliissigkeit, disperse Komponente
SFEE= Freie Oberflichenenergie Festkorper, polare Komponente
SFEFP=Freie Oberflichenenergie Fliissigkeit, polare Komponente

[FT, = Grenzflichenenergie

6= Kontaktwinkel
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© Image: [ive] oo = © Image frozen] = EnE
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a b
Abb. 25: Unterschiedliche Kontaktwinkel von Wasser a) und Diiodomethan b) auf PEEK-Oberfldche

4.2.9 Ermittlung R,

Im Tastschnittverfahren flihrte das Oberflichenmessgerdt MarSurf M 400 + SD26 (Mahr
GmbH; Gottingen) 6 Messvorginge pro Priitkorper durch, 3 horizontal und 3 vertikal, um 90°
versetzt. Die Messbahnen hatten eine Linge von 6 mm und einen Abstand von 1 mm
zueinander. Der Durchmesser der diamantierten Messnadel betrug 2 um, die Messkraft 0,7
mN. Nach jedem Messvorgang wurde der Mittenrauwert R, abgelesen und dokumentiert.

Die Mittelwerte der ersten 3 und der zweiten 3 Messungen wurden erneut gemittelt, um das

Gesamtmittel der Rauheit R, eines Priifkorpers zu erhalten.

a

Abb. 26: Rauheitsmessung mit MarSurfM 400 + SD26, a) und b)

4.2.10 Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen

Um die Oberflichenbeschaffenheit der korundgestrahlten Gruppen genauer beurteilen zu
konnen, wurden rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen angefertigt. Zuniachst wurden je
zweli Priifkdrper der 5 Vorbehandlungsgruppen hergestellt (n=10), nach Korundstrahlen (basic
Quattro IS; Renfert,Hilzingen) im Ultraschallbad (L&R, Transistor/Ultrasonic T-14, Kearny;
NJ, USA) gereinigt und mit Olfreier Luft trocken gepustet. AnschlieBend wurden sie auf
selbstklebenden Trégern befestigt und 24 h staubgeschiitzt bei Raumtemperatur getrocknet.
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Die Triager wurden beschriftet, damit Verwechslungen der Aufnahmen ausgeschlossen
werden konnten. Um die Priifkdrper elektrisch leitfdhig zu machen, wurden sie mit einer
Gold-Palladium-Legierung beschichtet (SC7620 SputterCoater; Quorum Technologies,
Lewes, United Kingdom) und unter Argon-Atmosphire mit 20 mA eine Schichtstirke von 25
nm aufgetragen. In der REM-Kammer des Rasterelektronenmikroskops (Zeiss SUPRA 55VP;
Carl Zeiss, Jena) wurde bei Hochvakuum Stickstoff geleitet und bei einer
Beschleunigungsspannung von 10 kV sowie dem Abstand von 25,3 — 28 mm mit dem
Detektor SE2 die Aufnahmen in 500-facher und 1000-facher VergroBerung hergestellt. Die

Bilder wurden digital auf einen Computer iibertragen und konnten analysiert werden.

SUPRA 55VP

C

Abb. 27: REM: a) Sputter Coater SC7620
b) PEEK-Probe, gesputtert
¢) SUPRA 55VP; Carl Zeiss
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4.2.11 Statistische Auswertung

Die ermittelten Messwerte wurden in das Statistikprogramm SPSS Version 23 (SPSS Inc;
Chicago, USA) importiert und ausgewertet, das Signifikanzniveau auf p<0,05 gesetzt. Mit
Kolgomorov-Smirnov-Test fand Priifung auf Normalverteilung statt. Fiir die Scherfestigkeit
konnte eine signifikante Verletzung der Normalverteilung festgestellt werden, bei SFE und R,
traf Normalverteilung zu. Der Berechnung der deskriptiven Statistik (Minimum, Median,
Maximum fiir Scherfestigkeit; Mittelwert, Standardabweichung, 95% Konfidenzintervall fiir
SFE und R,) folgte die Darstellung der Ergebnisse durch Boxplots, Sdulendiagramme und
Tabellen.

Um globale Unterschiede zwischen Scherfestigkeiten nach unterschiedlichen Adhisivsystem-
und Korundstrahlvorbehandlungen festzustellen, kam der Kruskal-Wallis-Test zur
Anwendung. Mittels Mann-Whitney-U-Test wurden anschlieBend die Stichproben verglichen,
um signifikante Unterschiede (bedingt durch Adhésivsysteme, PartikelgroBen, Driicke und
Thermocycling) genauer zu lokalisieren. Die Bonferroni-Methode diente der Korrektur des a-
Fehlers aufgrund multiplen Testens.

Durch Varianzanalyse wurde nach Einfliissen jeweils von Partikelgrofle und Druck auf SFE
und R, gesucht und anschlieBend mit Post-Hoc-Scheffé-Tests die Mittelwerte verglichen, um
signifikante Unterschiede aufzudecken.

Mit Hilfe von Ciba Geigy Tabellen wurden die relative Héufigkeit und das 95%
Konfidenzintervall von vorzeitigem Verbundversagen und der Bruchbilder ermittelt, der Chi?-
Test untersuchte, ob signifikante Unterschiede zwischen den Gruppen vorliegen.

Die  Uberlebenswahrscheinlichkeit aller ~ Vorbehandlungsgruppen im Bezug auf
Scherfestigkeit konnte durch den Kaplan-Meier-Test berechnet und graphisch dargestellt

werden.
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S Ergebnisse

5.1 Scherfestigkeit

In Tabelle 2 und 3 ist die deskriptive Statistik fiir die Ergebnisse der Scherfestigkeit in
Abhingigkeit der untersuchten Parameter Partikelgroe, Druck, Adhisivsysteme und
Thermocycling dargestellt.

Tab. 2: Scherfestigkeitswerte nach 24 h H,O, Minimum (min), Median, Maximum (max). Alle Werte in MPa.
Werte mit * verletzen die Normalverteilung.

110 pm 2 bar min Median max
visio.link 11,0 28,8 35,5
Scotchbond Universal 4,3 24,2 36,1
dialog Bonding Fluid 17,1 27,5 333
kein Adhédsivsystem 32 21,6 32,9
110 pm 4 bar

visio.link 6,6 32,5% 443
Scotchbond Universal 9,6 22,3 31,8
dialog Bonding Fluid 16,6 30,3* 37,7
kein Adhédsivsystem 17,7 25,7 34,7
50 pm 2 bar

visio.link 17,5 27,0 39,3
Scotchbond Universal 10,2 17,9 31,2
dialog Bonding Fluid 11,9 22,0 30,1
kein Adhédsivsystem 9.4 21,8 32,6
50 pm 4 bar

visio.link 17,9 28,4 35,6
Scotchbond Universal 7,2 19,4 31,2
dialog Bonding Fluid 8,2 28,2% 33,0
kein Adhédsivsystem 11,5 239 33,5
kein AL, O3

visio.link 0,7 11,8 18,2
Scotchbond Universal 0,0 9,4* 22,4
dialog Bonding Fluid 0,0 7,7 17,8
kein Adhédsivsystem 0,0 2,6% 13,9
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Tab. 3: Scherfestigkeitswerte nach 10 000 TC, Minimum (min), Median, Maximum (max). Alle Werte in MPa.
Werte mit * verletzen die Normalverteilung.

110 pm 2 bar min Median max
visio.link 17,6 26,7 38,0
Scotchbond Universal 14,2 20,1 32,9
dialog Bonding Fluid 10,5 28.0 38.4
kein Adhésivsystem 8,4 23,8 31,8
110 pm 4 bar

visio.link 12,8 28,1 39,5
Scotchbond Universal 17,1 27,1 34,9
dialog Bonding Fluid 17,7 31,4 38,3
kein Adhédsivsystem 9,6 26,8 44,0
50 pm 2 bar

visio.link 5,4 19,1 32,4
Scotchbond Universal 5,2 15,6 28,1
dialog Bonding Fluid 8,8 20,5 32,3
kein Adhédsivsystem 6,5 15,5* 34,8
50 pm 4 bar

visio.link 9,4 27,5% 32,5
Scotchbond Universal 7,1 19,8* 29,0
dialog Bonding Fluid 10,5 23,1 33,5
kein Adhédsivsystem 12,1 23,7 40,7
kein Al,O3

visio.link 0,0 8,0 18,1
Scotchbond Universal 0,0 0,8* 10,2
dialog Bonding Fluid 0,0 5,8% 12,6
kein Adhédsivsystem 0,0 0,0* 6,8
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Abb. 28:Scherfestigkeitswerte aller Gruppen, Ubersicht

Einfluss des Adhisivsystems

In Abhéngigkeit der untersuchten Adhésivsysteme zeigten vor allem mit visio.link und dialog
Bonding Fluid konditionierte Oberflaichen signifikant hohere Scherfestigkeiten als mit
Scotchbond Universal oder nicht adhdsiv vorbehandelte Oberflichen. Die genauere

Betrachtung ergibt:

Nach korundstrahlen bei Partikelgroe von 110 pm und 4 bar Druck ohne Thermocycling
hatten mit Scotchbond Universal vorbehandelte Gruppen signifikant niedrigere
Scherverbundfestigkeitswerte als mit visio.link (p=0,012) oder dialog Bonding Fluid
(p<0,001) konditionierte.

Oberflichen, welche mit 50 um Korund bei 2 bar abgestrahlt waren und keine thermische

Alterung erfahren hatten, zeigten flir das Adhésivsystem visio.link signifikant hohere
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Scherverbundfestigkeiten als Scotchbond Universal (p<0,001), dialog Bonding Fluid
(p=0,012) oder die negative Kontrollgruppe (kein Adhdsivsystem) (p=0,018).

In der Gruppe der mit 50 um und 4 bar korundgestrahlten Priitkérper ohne thermische
Alterung waren signifikant niedrigere Scherverbundfestigkeiten nach Applikation von
Scotchbond Universal als von visio.link (p<0,001) oder dialog Bonding Fluid (p=0,018) zu

beobachten.

Bei 110 uym und 2 bar korundgestrahlten Priifkdrpern und folgenden 10 000 Zyklen
Thermolastwechsel konnten die Adhésivsysteme visio.link (p<0,001) oder dialog Bonding
Fluid (p=0,006) jeweils signifikant hohere Scherverbundfestigkeiten im Vergleich zu

Scotchbond Universal erzeugen.

Mit 50 um ALO; und 4 bar korundgestrahlte Priifkorper zeigten nach thermischer Alterung
signifikant hohere Scherverbundfestigkeiten fiir visio.link als fiir Scotchbond Universal

(p=0,03).

49

Maximilian Fiebig



Ergebnisse

LT suou suou
| 1T Jg ouou

L1 gg suou

L1 T\ ouou

L1 suou  Og
L1 ad v oS

-1 ds ¥ 0

LT IA ¥ 0S

L1 ouou ¢ 0§
-1 a9 ¢ 0S

L1 ds ¢ 0

T IA T 0S

L1 ouou O]
1 ad v 011
= <N
HUIA b OlLL
L1 ouou ¢ Q11
LT ad ¢ 011
-1 ds ¢ 01l
HTIA T OlLL

|0} suou ouOU
|0y g euou
|01 gg euou
|0} A euou
|0} suoUu  OS
—or dad ¢ 0S
o1 ds v 0§
OV IA ¥ 08
|0y euou ¢ 0§

o1 Jd T 0S

0
o1 ds T 0S
o1 TA T 0S
|0y euou Q11
o1 g ¥ 011
Loy ds v 011
o1 A ¥ 011
|0y euou ¢ Q11
o1 dd T 011
o1 ds T 011
o1 TA T 011

50

50
45

I I I I I I I
=} v o vy o v =) v
= e} I o Q — =

(ed D) 119YBNso)IYdS

T I T I T I T
o v o e o v =)
3 ) 5} S aQ — =

(edIND MoYBNSAYIAYOS

5|
0

50

45—
0

Abb. 29:Scherfestigkeitswerte nach 24 h H,O, Einfluss des Adhédsivsystems

Abb. 30:Scherfestigkeitswerte nach 10 000 TC, Einfluss des Adhésivsystems
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Einfluss des Korundstrahlens

Partikelgrofie
Mit 110 um korundgestrahlte Oberflichen weisen in allen Gruppen hohere Scherfestigkeiten
als 50 pm korundgestrahlte Oberflichen auf. Signifikant hoher sind die Festigkeiten bei

insgesamt der Hélfte aller Vergleichsgruppen:

Mit visio.link vorbehandelte Oberflichen zeigen nur bei einem Abstrahldruck von 2 bar und
anschlieBendem  Thermocycling  signifikant hohere  Scherverbundfestigkeiten  fiir

PartikelgroBen von 110 pm (p=0,002).

Bei Konditionierung mit Scotchbond Universal sind mit der Ausnahme von 4 bar
korundstrahlen ohne thermische Alterung (p=0,081) immer signifikant hohere

Scherverbundfestigkeit nach Verwendung von 110 um PartikelgroBe zu beobachten (p<0,05).

Mit dialog Bonding Fluid adhésiv vorbehandelte Gruppen zeigen sowohl bei einem Druck
von 2 bar als auch 4 bar vor und nach thermischer Alterung signifikant grofBere

Scherverbundfestigkeiten nach abstrahlen mit der PartikelgréBe 110 um (p<0,05).

Druck
Die Betrachtung des Parameters Druck ergibt, dass in 14 von 16 Vergleichsgruppen nach
einem Abstrahldruck von 4 bar hohere Scherfestigkeiten zu messen sind als bei 2 bar.

Signifikant hoher sind sie davon nach den folgenden 5 Vorbehandlungen:

Bei Verwendung der PartikelgroBe 110 pum sind nach Scotchbond Universal und
Thermocycling (p<0,001) oder bei der Gruppe ohne Adhésivsystem und ohne Thermocycling
(p=0,046) signifikant hohere Scherverbundsfestigkeiten nach 4 bar als nach 2 bar

korundstrahlen zu erkennen.

Bei 50 pm PartikelgroBe zeigt visio.link mit thermischer Alterung (p=0,009), dialog Bonding
Fluid ohne thermische Alterung (p=0,015) und die Gruppe ohne Adhésivsystem mit
thermischer Alterung (p=0,004) signifikant hohere mittlere Scherverbundfestigkeiten nach 4

bar als nach 2 bar korundstrahlen.

In zwei von 16 Vergleichsgruppen waren die Scherfestigkeiten nach 2 bar grofer oder gleich

grof} als nach 4 bar, jedoch waren diese Unterschiede nicht signifikant (p>0,05).
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Korundstrahlparameter kombiniert

Global betrachtet zeigt sich, dass alle Kombinationen der Abstrahlparameter Partikelgrofie
(110 pm und 50 pm) und Druck (2 und 4 bar) signifikant unterschiedliche zentrale
Tendenzen aufweisen (p<0,001). Im paarweisen Vergleich fillt sowohl vor als auch nach
thermischer Alterung auf, dass die Scherfestigkeitswerte der nicht korundgestrahlten,
negativen Kontrollgruppen innerhalb der Verwendung desselben Adhésivsystems signifikant
niedrigere Ergebnisse als korundgestrahlten Gruppen aufweisen (p<0,05).

Bei mit visio.link konditionierten PEEK-Substraten sind initial keine signifikanten
Unterschiede der Scherfestigkeiten zwischen denen mit unterschiedlicher PartikelgroBe und
Druck aufgerauten Oberfldchen zu entdecken (p>0,05). Nach Thermocycling éndert sich dies;
hierbei zeigen mit 110 pm korundgestrahlte Priifkorper bei 2 bar (p=0,02) oder 4 bar (p=0,01)
signifikant hohere Scherfestigkeitswerte als mit 50 pm und 2 bar korundgestrahlten Proben.
Auf mit Scotchbond Universal vorbehandelten Oberfldchen ist nach thermischer Alterung zu
beobachten, dass signifikant hohere Scherfestigkeiten durch Verwendung von 110 pm
PartikelgroBe und 4 bar Druck erreicht werden als durch die Verwendung von 110 pm
PartikelgroBe und 2 bar oder von 50 pm PartikelgroBe (p<0,001). Innerhalb der mit dialog
Bonding Fluid vorbehandelten Gruppe weisen mit 50 um Korund und 2 bar abgestrahlte
Priifkorper signifikant niedrigere Scherverbundfestigkeiten als die mit 110 pm Partikelgrofe
abgestrahlten Priifkorper auf (p<0,01). Bei einem Druck von 4 bar und thermischer Alterung
erhoht die PartikelgroBe von 110 um signifikant die Festigkeitswerte, verglichen zu 50 pm
(p<0,001). Ohne Applikation eines Adhésivsystems sind die Scherfestigkeiten nach
korundstrahlen von 110 um bei 4 bar signifikant hoher als bei 50 pm und 2 bar abgestrahlten
Priifkérpern, unabhéngig von thermischer Alterung (p=0,01). Nach Thermocycling weisen bei
50 wm und 4 bar korundgestrahlte Priifkdrper signifikant hohere Scherverbundfestigkeiten als
mit 50 um und 2 bar korundgestrahlte Priifkdrper auf (p=0,04).
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Abb. 32:Scherfestigkeitswerte nach 10 000 TC, Einfluss der Abstrahlparameter
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Einfluss Thermocycling
20 Gruppen hatten thermische Alterung durch 10 000 Zyklen im Thermocycling erfahren.

In 15 Gruppen war Abnahme der Scherverbundfestigkeiten zu beobachten, signifikant davon
war sie in 4 Féllen, bei den Vorbehandlungen mit 50 um 2 bar korundstrahlen und der
negativen Kontrollgruppe ohne korundstrahlen, jeweils nach der Verwendung von visio.link

(p=0,002; p=0,018) oder nicht konditionierten Priifkdrpern (p=0,035; p<0,001).

5 Gruppen zeigten Steigerung der Scherfestigkeiten, jedoch allein bei der 110 um und 4 bar
korundgestrahlten, mit Scotchbond Universal konditionierten Gruppe, war diese Zunahme

signifikant (p=0,004).
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5.2 Bruchbildanalyse

Tabellen 4-8 stellen die relativen Haufigkeiten der Bruchbilder aller 40 untersuchten Gruppen
dar. Der Chi*-Test ergab, dass die relativen Héufigkeiten der Bruchbilder sich signifikant
voneinander unterscheiden (p<0,001). Generell iiberwiegt adhésives Versagen (70-100%),
kohisives Versagen in PEEK und gemischt kohdsives Versagen in PEEK/PMMA konnten in
keiner Gruppe beobachtet werden. Kohdsives Versagen in PMMA fand immer in Gruppen
ohne Konditionierung von Adhédsivsystemen statt, die grofite relative Héufigkeit (30%) ist
nach 110 um ALO; bei 2 bar ohne Verwendung eines Adhisivsystems mit thermischer

Alterung zu beobachten.

Tab. 4: Relative Haufigkeit der Bruchbilder [%], 95% Konfidenzintervall (KI)

110 pm 2 bar Adhisives Kohiisives Kohisives Kohisives
Versagen Versagen Versagen Versagen
PMMA PEEK PMMA+PEEK
[%] 95% KI [%] 95% KI [%] 95% KI [%] 95% KI
24 h H,0
visio.link 100 (83 ; 100) 0(0;17) 0(0;17) 0(0;17)
Scotchbond Universal 100 (83 ; 100) 0(0;17) 0(0;17) 0(0;17)
dialog Bonding Fluid 100 (83 ; 100) 0(0;17) 0(0;17) 0(0;17)
kein Adhésivsystem 100 (83 ; 100) 0(0;17) 0(0;17) 0(0;17)
10 000 TC
visio.link 100 (83 ; 100) 0(0;17) 0(0;17) 0(0;17)
Scotchbond Universal 100 (83 ; 100) 0(0;17) 0(0;17) 0(0;17)
dialog Bonding Fluid 100 (83 ; 100) 0(0;17) 0(0;17) 0(0;17)
kein Adhésivsystem 80 (56 ; 94) 20 (6 ; 44) 0(0;17) 0(0;17)
Tab. 5: Relative Haufigkeit der Bruchbilder [%], 95% Konfidenzintervall (KI)
110 pm 4 bar Adhisives Kohisives Kohisives Kohisives
Versagen Versagen Versagen Versagen
PMMA PEEK PMMA+PEEK
[%] 95% KI [%] 95% KI [%] 95% KI [%] 95% KI
24 h H,0
visio.link 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
Scotchbond Universal 100 (83 ; 100) 0(0;17) 0(0;17) 0(0;17)
dialog Bonding Fluid 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
kein Adhésivsystem 95 (75; 100) 5(0;25) 0(0;17) 0(0;17)
10 000 TC
visio.link 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
Scotchbond Universal 100 (83 ; 100) 0(0;17) 0(0;17) 0(0;17)
dialog Bonding Fluid 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
kein Adhésivsystem 70 (46 ; 88) 30 (12 ; 54) 0(0;17) 0(0;17)
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Ergebnisse

50 pm 2 bar Adhiisives Kohiisives Kohiisives Kohiisives
Versagen Versagen Versagen Versagen
PMMA PEEK PMMA+PEEK
[%] 95% KI [%] 95% KI [%] 95% KI [%] 95% KI
24 h H,0
visio.link 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
Scotchbond Universal 100 (83 ; 100) 0(0;17) 0(0;17) 0(0;17)
dialog Bonding Fluid 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
kein Adhésivsystem 95 (75; 100) 5(0;25) 0(0;17) 0(0;17)
10 000 TC
visio.link 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
Scotchbond Universal 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
dialog Bonding Fluid 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
kein Adhésivsystem 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
Tab. 7: Relative Héaufigkeit der Bruchbilder [%], 95% Konfidenzintervall (KI)
50 pm 4 bar Adhiisives Kohiisives Kohiisives Kohiisives
Versagen Versagen Versagen Versagen
PMMA PEEK PMMA+PEEK
[%] 95% KI [%] 95% KI [%] 95% KI [%] 95% KI
24 h H,0
visio.link 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
Scotchbond Universal 100 (83 ; 100) 0(0;17) 0(0;17) 0(0;17)
dialog Bonding Fluid 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
kein Adhésivsystem 100 (83 ; 100) 0(0;17) 0(0;17) 0(0;17)
10 000 TC
visio.link 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
Scotchbond Universal 100 (83 ; 100) 0(0;17) 0(0;17) 0(0;17)
dialog Bonding Fluid 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
kein Adhésivsystem 85 (62 ;97) 15(3;38) 0(0;17) 0(0;17)
Tab. 8: Relative Héaufigkeit der Bruchbilder [%], 95% Konfidenzintervall (KI)
kein Al,O; Adhisives Kohiisives Kohiisives Kohiisives
Versagen Versagen Versagen Versagen
PMMA PEEK PMMA+PEEK
[%] 95% KI [%] 95% KI [%] 95% KI [%] 95% KI
24 h H,0
visio.link 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
Scotchbond Universal 100 (83 ; 100) 0(0;17) 0(0;17) 0(0;17)
dialog Bonding Fluid 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
kein Adhésivsystem 100 (83 ; 100) 0(0;17) 0(0;17) 0(0;17)
10 000 TC
visio.link 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
Scotchbond Universal 100 (83 ; 100) 0(0;17) 0(0;17) 0(0;17)
dialog Bonding Fluid 100 (83 ; 100) 0(00;17) 0(00;17) 0(00;17)
kein Adhésivsystem 100 (83 ; 100) 0(0;17) 0(0;17) 0(0;17)
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Abb. 33:relative Haufigkeit der Bruchbilder, 110 um 2 bar
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Abb. 34:relative Haufigkeit der Bruchbilder, 110 um 4 bar
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Abb. 35:relative Haufigkeit der Bruchbilder, 50 um 2 bar
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Abb. 36:relative Haufigkeit der Bruchbilder, 50 um 4 bar
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Bruchbilder kein A1203
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Abb. 37:relative Haufigkeit der Bruchbilder, kein Al,O;
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5.3 Vorzeitiges Verbundversagen

Verbundversagen vor Messung der Scherfestigkeit trat nur bei Priifkérpern der negativen,
nicht korundgestrahlten Kontrollgruppe auf. Im Chi*-Test war ersichtlich, dass die relativen
Haufigkeiten vorzeitigen Versagens signifikant unterschiedlich zueinander sind (p<0,001).
Griinde fiir vorzeitiges Verbundversagen waren zu geringe initiale Verbundfestigkeit bei
Messungsbeginn (kein Messwert von Universalpriifmaschine erhebbar) und die thermische

Alterung im Thermocycler.

Tab. 9: relative Haufigkeiten [%] und 95% Konfidenzintervall (KI) von Priifkérpern, welche vor Messung der
Scherfestigkeit Verbundversagen aufwiesen

Gruppe Vorbehandlung [%] 95% KI Gruppe Vorbehandlung [%] 95% KI
1 110 2 VL i 0 0;17) 21 50 2 BF i 0 0;17)
2 110 2 VL tc 0 0;17) 22 50 2 BF tc 0 0;17)
3 110 2 SB i 0 0;17) 23 50 2 none i 0 0;17)
4 110 2 SB tc 0 0;17) 24 50 2 none tc 0 0;17)
5 110 2 BF i 0 0;17) 25 50 4 VL i 0 0;17)
6 110 2 BF tc 0 0;17) 26 50 4 VL tc 0 0;17)
7 110 _2 none i 0 0;17) 27 50 4 SB i 0 0;17)
8 110 2 none_tc 0 0;17) 28 50 4 SB tc 0 0;17)
9 110 4 VL i 0 0;17) 29 50 4 BF i 0 0;17)
10 110 4 VL tc 0 0;17) 30 50 4 BF tc 0 0;17)
11 110 4 SB i 0 0;17) 31 50 4 none i 0 0;17)
12 110 4 SB tc 0 0;17) 32 50 4 none tc 0 0;17)
13 110 4 BF i 0 0;17) 33 none VL i 0 0;17)
14 110 4 BF tc 0 0;17) 34 none VL tc 25 (9:;49)
15 110 _4 none i 0 0;17) 35 none SB i 30 (12 ; 54)
16 110 4 none_tc 0 0;17) 36 none SB tc 25 (9;49)
17 50 2 VL i 0 0;17) 37 none BF i 15 (3;38)
18 50 2 VL tc 0 0;17) 38 none BF tc 15 (3;398)
19 50 2 SB i 0 0;17) 39 none none_i 15 (3;398)
20 50 2 SB tc 0 0;17) 40 none none_tc 65 (41 ; 85)
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Zeitpunkt des Versagens
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B Versagen vorzeitig

Abb. 38:relative Haufigkeit vorzeitigen Verbundversagens der Gruppen 1-40
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5.4 Uberlebenswahrscheinlichkeiten

Die Uberlebenswahrscheinlichkeiten in Abhiingigkeit der wirkenden Scherkrifte der vier
unterschiedlich korundgestrahlten Gruppen (110 pm 2 bar; 110 um 4 bar; 50 pm 2 bar; 50 pm
4 bar) und der negativen Kontrollgruppe, sind den Abbildungen 41-45 zu entnehmen.

Hochste Uberlebenswahrscheinlichkeiten bei 110 pm und 2 bar sind fiir visio.link und dialog
Bonding Fluid zu beobachten. Im Bereich von etwa 20 MPa Scherfestigkeit sinkt die
Uberlebenswahrscheinlichkeit des Verbundes nach Scotchbond Universal und thermischer
Alterung unter die der ohne Adhidsivsystem und thermischer Alterung vorbehandelten

Oberflachen.

Nach 110 um und 4 bar korundstrahlen sind grofte Uberlebenswahrscheinlichkeiten fiir
visio.link ohne Thermocycling und dialog Bonding Fluid mit thermischer Alterung zu
beobachten. Geringste Uberlebenswahrscheinlichkeiten sind ohne Applikation von

Adhisivsystemen kombiniert mit thermischer Alterung festzustellen.

Bei 50 pwm und 2 Dbar korundgestrahlten Oberflichen sticht die hohe
Uberlebenswahrscheinlichkeit bis 20 MPa von Proben, welche mit visio.link ohne thermische
Alterung vorbehandelt wurden, heraus. Sie ist bis in einem Bereich bis 30 MPa deutlich hoher

als die der anders vorbehandelten Oberfldchen.

Mit 50 pm Korund bei 4 bar vorbehandelte Oberfldchen lassen mit dem Adhésivsystem
visio.link hdchste, mit Scotchbond Universal niedrigste Uberlebenswahrscheinlichkeiten
beobachten. Im Bereich von 20 bis 30 MPa ist fiir alle Gruppen eine steile Abnahme der

Uberlebenswahrscheinlichkeit zu erkennen.

Die negative Kontrollgruppe ohne Korundstrahlen zeigt schon fiir
Scherverbundfestigkeitswerte unter 10 MPa eine drastische Verringerung der
Uberlebenswahrscheinlichkeiten. Dies ist durch vorzeitiges Verbundversagen vor dem
eigentlichen Messvorgang der Scherfestigkeit zu erkldren. Bei 20 MPa hat bei nahezu allen

Priifkdrpern der Verbund versagt.
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Uberlebensfunktionen 110 um 2 bar

Gruppe
1,0 VL
—IVL_te
SB_i
—MISB_tc
BF_i
_BF_tc
—Tnone_i
0,8 none_tc
= 067
<
=2
=
2
M g4
0,2
0,0
T T T T T T
0 10 20 30 40 50
Scherfestigkeit (MPa)
Abb. 39:Uberlebenswahrscheinlichkeit 110 pm 2 bar
Uberlebensfunktionen 110 um 4 bar
Gruppe
1,0 —MIVL_i
VL _te
SB_i
—IISB_t
BF_i
—IBF_tc
~ITnone_i
0,8 none_tc
= 0,6
3
=
=
2
M g4
0,2
0,0 ]
T T T T T T
0 10 20 30 40 50
Scherfestigkeit (MPa)

Abb. 40:Uberlebenswahrscheinlichkeit 110 um 4 bar
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Uberlebensfunktionen 50 pm 2 bar

Gruppe
1,0 —IVL_i
~IIVL_te
SB_i
—IISB_tc
BF_i
—IBF_tc
~ITnone_i
08 none_tc
= 0,6
4
=
=
2
M 04
0,2
0,0 I
1 1 U U 1 1
0 10 20 30 40 50
Scherfestigkeit (MPa)
Abb. 41:Uberlebenswahrscheinlichkeit 50 um 2 bar
Uberlebensfunktionen 50 jum 4 bar
Gruppe
1,0 _MIVL_i
L | ~IIVL_te
SB_i
—ISB_tc
BF_i
—BF_tc
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none_tc
0,8
= 0,67
@
=
=
2
Lz
0,2
0,0
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Abb. 42:Uberlebenswahrscheinlichkeit 50 um 4 bar
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Uberlebensfunktionen kein A1203

Group
1,0 VL
VL _tc
SB_i
—ISB_tc
BF_i
—IBF_tc
I Inone_i
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0,8 -
= 0,67
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Scherfestigkeit (MPa)

Abb. 43:Uberlebenswahrscheinlichkeit kein Al,O;
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Tab. 10: Kaplan-Meier Schitzer, Median in MPa, 95% Konfidenzintervall (KI)

Gruppe Vorbehandlung Median 95% KI

Ergebnisse

Gruppe Vorbehandlung Median 95% KI

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

110 2 VL i

110 2 VL tc

110 2 SB i

110 2 SB tc

110 2 BF i

110 2 BF tc

110 _2 none i
110 2 none tc
110 4 VL i

110 4 VL tc

110 4 SB i

110 4 SB tc

110 4 BF i

110 4 BF tc
110 4 none i
110 4 none tc
50 2 VL i

50 2 VL tc

50 2 SB i

50 2 SB tc
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28,3
26,7
24,2
19,1
27,2

27,8

(21 ; 35)
(24 ; 28)
(19 ; 28)
(11;27)
(24 ; 30)
(24 ;31)
(20 ;22)
(16 ; 29)
(28 ; 36)
(25 ; 30)
(18 ;25)
(23 ;29)
(25 ;33)
(28 ; 34)
(23 ;28)
(20 ; 33)
(22 ;31)
(8;26)

(13;21)

(12; 18)

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

31

32

33

34

35

36

37

38

39

40

50 2 BF i

50 2 BF tc

50 2 none i
50 2 none tc
50 4 VL i

50 4 VL tc

50 4 SB i

50 4 SB tc

50 4 BF i

50 4 BF tc

50 4 none i
50 4 none tc
none VL i
none VL tc
none SB i
none SB tc
none BF i
none BF tc
none_none_i

none_none_tc

21,2
20,4
21,0
15,5
28,4
27,4
18,9
19,7
28,1
22,7
23,6
23,2
11,6
7,75
8,90
0,77
7,30
5,52
0,84

0,00

(15 ; 26)
(17;23)
(15 ; 26)
(14 ; 16)
(25 ; 30)
(25;29)
(13;24)
(17;21)
(24 ; 31)
(19; 25)
(20 ; 26)
(19 ; 26)
(85 14)
(75 10)
(0;17)
0;1)
(2;11)
(0;10)
0:9)

0;1)
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5.5 Freie Oberflichenenergie SFE

Tabelle 11 zeigt die deskriptive Statistik von SFE in Abhéngigkeit der Parameter
Partikelgrofe und Druck auf. In Abbildung 46 sind die Mittelwerte samt Standardabweichung

im Sédulendiagramm dargestellt.

Tab. 11: freie Oberflaichenenergie SFE [mN/m]; arithmetisches Mittel (MW), Standardabweichung (SD), 95%

Konfidenzintervall (KI)
MW + SD 95% KI
110 pm_2bar 52,7+ 1,7 (51,3 ; 54,0)
110 um_4bar 52,8+ 1,3 (51,7 ; 53,8)
50 um_2bar 54,0£22 (52,3 ;55,7)
50 um_4bar 52,2+ 0,6 (51,6 ; 52,6)
kein ALL,O3 47,7+ 1,8 (46,3 ;49,1)
1
50 :
‘40
z
g 30 ——
=
B 20
N
10 ——
0

110um 2bar M 110um 4bar 50um 2bar M 50um 4bar Mkein Al203

Abb. 44:SFE; arithmetische Mittel und Standardabweichung

Die globale Analyse verdeutlicht, dass SFE weder von PartikelgréBe (p=0,525), noch von
Druck (p=0,098) oder der Interaktion PartikelgroBe und Druck (p=0,063) signifikant
beeinflusst wird.

Die Mittelwerte von SFE weisen zwischen Vorbehandlungen der PartikelgroBBen 110 um und
50 um keine signifikanten Unterschiede auf (p=0,815).

Betrachtet man SFE nach angewandtem Druck, so zeigen die Mittelwerte von 2 bar und 4 bar

abgestrahlten Gruppen ebenso keine signifikanten Unterschiede (p=0,251).

67

Maximilian Fiebig



Ergebnisse

5.6 Mitllere Rauheit R,
Tabelle 12 ist die deskriptive Statistik der mittleren Rauheit R, zu entnehmen. Abbildung 47

veranschaulicht die Mittelwerte samt Standardabweichung im Sdulendiagramm.

Tab. 12: mittlere Rauheit R, [pm]; arithmetisches Mittel (MW), Standardabweichung (SD), 95%

Konfidenzintervall (KI)

MW =+ SD

95% KI

110 pm_2bar
110 pm_4bar
50 um_2bar
50 um_4bar
kein A1203

2,339 + 0,209
3,075 £ 0,123
0,861 = 0,054
1,447 + 0,155
0,172+ 0,012

(2,190 ; 2,488)
(2,987 ; 3,163)
(0,823 ; 0,900)
(1,336 ; 1,558)
(0,164 ; 0,180)

3,250
3,000
2,750
2,500
2,250

—_

g 2,000
= 1,750
N’

= 1,500

& 1,250
1,000
0,750
0,500
0,250
0,000

—

110pum 2bar ™ 110um 4bar = 50pum 2bar ™ 50um 4bar Mkein Al203

Abb. 45:Rauheit R, arithmetische Mittel und Standardabweichung

Die globale Datenanalyse ergibt, dass R, signifikant von Partikelgrofie (p<0,001 ; n5=0,969),
gefolgt vom Druck (p<0,001 ; n5=0,850), beeinflusst wird. Die Interaktion von PartikelgroBe
und Druck hat keinen signifikanten Einfluss auf R, (p=0,076).

Die R,-Mittelwerte sind nach Verwendung von 110 pm Partikelgrofe signifikant hoher als
nach 50 um PartikelgroBe (p<0,001).

Bei Betrachtung des Drucks zeigt sich dhnliches: 4 bar korundgestrahlte Oberflaichen weisen
signifikant groflere mittlere Rauheiten als 2 bar gestrahlte Oberflichen auf (p<0,001), nicht
korundgestrahlte Oberflichen besitzen signifikant niedrigere R,-Werte als korundgestrahlte
PEEK-Oberflachen (p<0,001).
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5.7 Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen

Unter dem Rasterelektronenmikroskop konnen sowohl bei 500-facher als auch 1000-facher
VergroBerung unregelméBig zerkliiftete, aufgeraute Oberflichen beobachtet werden. Dabei ist
ersichtlich, dass mit einer Partikelgroe von 110 um groBere Rauheiten als mit 50 pm erzeugt
werden, ebenso bewirkt ein Abstrahldruck von 4 bar ein ausgeprigteres Oberflaichenmuster
als ein Druck von 2 bar. Die rauste Oberfliche aller Vorbehandlungen stellt sich nach
korundstrahlen mit 110 pm Aluminiumoxid bei 4 bar Druck dar. Die negative Kontrollgruppe
(kein Al,O3, poliert auf P1200) zeigt keine Zerkliiftungen oder Aufrauungen, lediglich

Schleifspuren der Poliermaschine und Staubpartikel auf der Oberfldche sind zu erkennen.

Auf den Aufnahmen der mit 50 pm Aluminiumoxid bei 2 bar vorbehandelten Oberfléche sind
helle, dichtere Areale zu erkennen. Aufgrund der sorgfiltigen Reinigung im Ultraschallbad
und dem folgenden staubgeschiitzten Trocknungsvorgang der Priifkdrper kann die Annahme
gemacht werden, dass es sich um in die PEEK-Oberfliche eingeschossene Korundpartikel

handelt.
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3952 Date :7 Jan 2016

Poto No.

=SE2

268mm  Signal A
500

10.00 kV WD

Abb. 46: 110 pm 2 bar korundgestrahlte PEEK:

EHT

500 X

Mag =

fache Vergroflerung

Oberfliche,

3963 Date :7 Jan 2016

Photo No.

Signal = SE2
1000

27.3 mm

Oberfliche,

100KX EHT=1000kV WD
Abb. 47: 110 pm 2 bar korundgestrahlte PEEK-

Mag =

fache Vergroflerung
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] Mag= 1.00 K X EHT=1000kvY WD=253mm SignalA=SE2 PhotoNo.= 395 Date :7 Jan 216

Abb. 49: 110 pm 4 bar korundgestrahlte PEEK-Oberfliche, 1000-fache Vergroflerung
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Abb. 51: 50 um 2 bar korundgestrahlte Oberflache, 1000-fache VergroBerung, Pfeil deutet auf Korundpartikel
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3956 Date :7 Jan 2016

Photo No.

260mm  Signal A= SE2

500-

1000kV WD

50 pm 4 bar korundgestrahlte Oberfl

EHT

500 X

Mag =

fache VergroBerung

dche,

. 52:

Abb
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50 pm 4 bar korundgestrahlte Oberfl
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Mag =
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>
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100 pm™ s

Mag= 500X EHT=1000kY WD=26.9mm 7 Signal A=SE2  Photo No.=3970 Date :7 Jan 2016

30 pm™

ag = 100KX EHT= 1000kV  WD=253 mm
Abb. 55: Kontrollgruppe, auf P1200 poliert, nicht korundgestrahlt, 1000-fache Vergroferung
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6 Diskussion

Zuverldssige Verbundfestigkeiten zwischen Geriistmaterialien und Verblend- oder
Prothesenkunststoffen sind essentiell fiir den klinischen Erfolg von Zahnersatz aus PEEK [21,
24, 27, 38, 104, 114]. Diese Dissertation untersuchte die Scherfestigkeiten von PEEK zu
PMMA nach unterschiedlichen Vorbehandlungen wie Korundstrahlen, der Applikation von
Adhisivsystemen und thermischer Alterung.

Die aufgestellte Nullhypothese besagte, dass mechanische wie chemische Vorbehandlungen
oder thermische Alterung keine signifikanten Unterscheide der Scherfestigkeiten zwischen
PEEK und PMMA bewirkten. Desweiteren hitten Abstrahlparameter PartikelgroBe und
Druck keinen signifikanten Einfluss auf SFE und R,.

Die Ergebnisse der durchgefiihrten Dissertation zeigen, dass die Applikation von
Adhisivsystemen, korundstrahlen unterschiedlicher PartikelgroBen und Drucke sowie
thermische Alterung signifikant unterschiedliche Scherfestigkeiten zwischen PEEK und
PMMA erzeugen. Die Nullhypothese muss fiir die Scherfestigkeiten somit abgelehnt werden.

Auf die freie Oberfldchenenergie SFE besallen die Parameter Partikelgrole und Druck in
dieser Untersuchung keinen signifikanten Einfluss, die Nullhypothese kann hierbei
angenommen werden.

Mittlere Rauheit R, wird wiederum von PartikelgroBe und Abstrahldruck signifikant
beeinflusst, folglich muss die Nullhypothese hier abgelehnt werden.

Es ist allgemein festzustellen, dass zuverldssige Verbundfestigkeiten von dentalen
Kunststoffen zu PEEK moglich sind. Aufgrund des &uBerst reaktionstragen Verhaltens des
teilkristallinen Thermoplasts PEEK sind jedoch Vorbehandlung und Konditionierung der
Oberflichen von enormer Bedeutung. Adhisivsysteme erwiesen sich in vorausgegangenen
Studien als effektives Verfahren, Verbundfestigkeiten zu PEEK zu steigern. Von besonderer
Bedeutung ist dabei deren chemische Zusammensetzung: MDP zeigte keinen positiven Effekt
auf Verbundfestigkeiten. Grund hierfiir scheint die Abwesenheit von Metalloxiden zu sein,
wie sie auf Oberflichen von CoCrMo-Legierungen zu finden sind. Die Phosphatgruppe des
bifunktionellen Molekiils kann somit keine chemische Reaktion zu PEEK oder DMA
eingehen [24, 109, 110]. Ebenso bewirkt die Anwesenheit von Silan in Adhésivsystemen
keine Verbundfestigkeitssteigerung, da keine hydrophilen Komponenten auf den Oberflichen

der Verblend- oder Geriistkunststoffe verfiigbar sind, zu welchen ein Verbund mit
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organischen Kunststoffen vermittelt werden konnte. In der durchgefiihrten Studie konnte dies
bestitigt werden: das Silan- und MDP-haltige, selbstitzende Adhisivsystem (Scotchbond
Universal) konnte, ungeachtet der Vorbehandlung durch Korund oder thermischer Alterung,
keine signifikant hoheren Verbundfestigkeiten als die Adhédsivsysteme auf PETIA-, MMA-,
DMA- oder UDMA-Basis erzeugen. Vom Hersteller ist Scotchbond Universal zur
Konditionierung fiir direkte und indirekte Fiillungen sowie deren Reparatur ausgeschrieben,
nicht jedoch zur Verblendung von Gerilistmaterialien aus Hochleistungsthermoplasten. In
einer Studie zu Befestigungszementen kamen die Autoren auch zu dem Schluss, dass
selbstidhdsive Befestigungsmaterialien keinen iiberzeugenden Verbund zu PEEK herstellen
konnten, wenn keine zusétzliche Oberflichenvorbehandlung durchgefiihrt wird [28]. Die
Anwesenheit von MMA in Adhésivsystemen scheint herausragende Bedeutung fiir
Verbundfestigkeitssteigerung zu haben, insbesondere das Vorhandensein von PETIA und
DMA stellte sich als positiv heraus. Angenommen wurde, dass PETIA die PEEK-Oberflichen
anzulosen vermag, MMA in diese hineinquellen und DMA den Verbund zum Methacrylat-
haltigen Kunststoff herstellt [21-25, 29, 38, 101, 114]. Diese Beobachtungen stehen deutlich
im Einklang mit der durchgefiihrten Studie, so ist fallen die MMA-haltigen Adhésivsysteme
visio.link und dialog Bonding Fluid durch hohere Scherfestigkeitswerte als Scotchbond
Universal auf. 110 pm bei 4 bar und bei 50 pm Al,O; abgestrahlten Oberflichen erzeugte das
PETIA-, MMA- und DMA- haltige Adhisivsystem (visio.link) signifikant hohere
Verbundfestigkeiten als das selbstidtzende Adhésivsystem, wenn keine thermische Alterung
durchgefiihrt wurde. Auch nach thermischer Alterung waren auf 110 um und 2 bar und 50 um
und 4 bar korundgestrahlten Oberflichen aufgrund der Applikation von PETIA-, MMA- und
DMA-haltigen Adhésivsystemen signifikant hohere Scherverbundfestigkeiten messbar als fiir
das MDP- und HEMA-haltige selbstidtzende Adhésivsystem. Ein weiteres Adhésivsystem auf
MMA- und UDMA-Basis (dialog Bonding Fluid) fand in der durchgefiihrten Studie
Verwendung, welches, wie das PETIA- und MMA-haltige Adhésivsystem auch, vom
Hersteller als Haftvermittler zwischen Hochleistungsthermoplast-Gerlistmaterialien und
PMMA-Verblendungen ausgewiesen ist. Es zeigte im Vergleich zu dem selbstitzenden
Adhésivsystem signifikant hohere Scherverbundfestigkeiten nach 110 um beziehungsweise
50 um korundstrahlen bei 4 bar, wenn keine thermische Alterung stattfand. Auch nach 10 000
Zyklen thermischer Alterung waren die Scherverbundfestigkeitswerte nach 110 um bei 2 bar
fiir das MMA- und UDMA-haltige Adhidsivsystem signifikant hoher als fiir das selbstidtzende

Adhisivsystem. Nach einer Vorbehandlung von 50 pm bei 2 bar ohne Thermocycling war
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jedoch kein signifikanter Unterschied zu dem selbstitzenden Adhéisivsystem oder der

Kontrollgruppe ohne Adhisivsystem ersichtlich.

Die Vorbehandlung von PEEK-Oberflichen mit abrasiven Strahlmitteln kam in der
Vergangenheit zur Anwendung, um Verbundfestigkeitssteigerung zu erreichen [12, 24, 25,
27, 105]. Es wurde die PartikelgroBe variiert, um unterschiedliche Rauigkeitsmuster zu
schaffen. Die Literaturlage zeigt dabei kontroverse Ergebnisse auf: wahrend in einer Studie
im Scherversuch mit 110 pm korundgestrahlte Oberflichen signifikant hohere
Verbundfestigkeiten als mit 50 pm korundgstrahlte Oberflachen zeigen [12], ist in anderen
Studien kein signifikanter Unterschied der Scher- und Zugfestigkeiten durch Verwendung
verschiedener PartikelgroBen festzustellen [27, 105]. In der durchgefiihrten Studie sind
ebenfalls beide Phinomene zu beobachten: in allen Vergleichsgruppen besalen mit 110 pm
korundgestrahlte Priifkdrper hohere Scherfestigkeitswerte als mit 50 pm gestrahlte, allerdings
war der Unterschied nur in der Halfte der Falle signifikant. Nach Konditionierung mit einem
PETIA- und MMA-haltigen Adhésivsystem ist nur nach einem Abstrahldruck von 2 bar und
thermischer Alterung ein signifikanter Unterschied der Scherfestigkeiten zwischen 110 um
und 50 pm erkennbar. Als Erkldrung konnte hierfiir dienen, dass der chemische Einfluss
dieses potenten, PETIA- und MMA- haltigen Adhisivsystems auf Verbundfestigkeiten grofer
zu sein scheint, als der des Korundstrahlens. 2015 stellten Untersuchungen gleichfalls fest,
dass der Einfluss von Adhisivsystemen den des Korundstrahlens, mit zunehmender Alterung
jedoch, dominieren kann [25]. Auf mit UDMA- und MMA-haltigem Adhésivsystem
konditionierten Oberflichen sind generell signifikant hohere Scherfestigkeiten nach
Verwendung von 110 pum als von 50 um PartikelgroBe zu beobachten. Nach Applikation des
selbstadhdsiven Adhdsivsystems sind ebenfalls immer signifikant hohere Scherfestigkeiten
fir 110 pm als fiir 50 pm PartikelgroBe zu beobachten, mit Ausnahme der 4 bar
korundgestrahlten Oberflachen ohne thermische Alterung. Der chemische Einfluss scheint fiir
diese beide Adhisivsysteme in geringerem Malle den Einfluss der PartikelgroBe zu
iiberdecken, als der Einfluss des PETIA-haltigen Adhésivsystems dies tut. Literatur zum
Einfluss des Abstrahldrucks auf Verbundfestigkeiten ist diinn gesit. Bei Verwendung von 4
bar Druck wurden in Studien geringere Scherfestigkeiten als in Untersuchungen beobachtet,
welche 2 bar Druck bei identischen Partikelgroen verwendeten [27, 87, 102]. Die selbst
durchgefiihrte Studie weist zu einem Drittel der Vergleichsgruppen in signifikanter Weise auf
hohere Scherfestigkeiten fiir 4 bar als 2 bar hin, in zwei Dritteln der Vergleiche konnten

keine signifikanten Unterschiede der Scherfestigkeiten durch unterschiedliche Drucke
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festgestellt werden. Die Ergebnisse beziiglich des Drucks stellen sich allgemein als zu
heterogen dar, dass eindeutige Schlussfolgerungen gemacht werden konnten, was weitere
Untersuchungen  diesbeziiglich notwendig macht. In einer Untersuchung zu
Verblendkunststoffen wurden unterschiedliche Drucke von 2 und 2,8 bar angewandt,
kombiniert jedoch mit unterschiedlichen Partikelgroen, was Aussagen iiber den alleinigen
Einfluss des Drucks erschwert [25]. Bisherige Studiendesgins enthielten meist nur eine
PartikelgroBe und einen Druck, womit direkte Vergleiche zwischen unterschiedlich abrasiven
Vorbehandlungen nicht moglich waren. Die Betrachtung mehrerer Studien nebeneinander
gestaltet sich schwierig, da durch unterschiedliche Versuchsaufbauten und Adhésivsysteme
eine Vergleichbarkeit fraglich erscheint. Ergebnisse hdngen stark von einer Vielzahl von
Parametern ab, was Vorsicht bei der Interpretation der Ergebnisse erfordert [25]. Die abrasive
Vorbehandlung durch Korundstrahlen ist eine effektive Methode, Verbundfestigkeiten zu
erhohen. Nicht abgestrahlte Oberflachen zeigten in der durchgefiihrten Studie signifikant
niedrigere Scherfestigkeiten als mit Al,O3 vorbehandelte Oberfldchen. Dies steht in Einklang
mit vorausgegangen Untersuchungen zum Verbund von PEEK zu Befestigungs- und
Verblendkunststoffen [24, 25, 38, 87, 101, 104, 105, 114]. Die genauere Betrachtung der
Kombinationsmdglichkeiten von Partikelgroe und Druck zeigt dabei auf, dass mit 110 um
PartikelgroBe bei einem Druck von 4 bar korundgestrahlte PEEK Oberflichen die
zuverldssigsten Verbundfestigkeiten erzielen zu scheinen. Was sich bei getrennter
Betrachtung der Parameter Partikelgrofle und Druck teilweise abzeichnete, scheint sich bei
kombinierter Betrachtung zu bestdtigen. Die Darstellungen der Kaplan-Meier-Schétzer
zeigen grafisch auf, dass, verglichen zu den anderen Kombinationsmdglichkeiten aus
PartikelgroBe und Druck, 110 pm und 4 bar abgestrahlte Proben eine weitere Spanne von
Scherkréften iiberleben. Bei einer Scherbelastung von 20 MPa betrdgt hier die
Uberlebenswahrscheinlichkeit noch 70-90%, wihrend sie beispielsweise bei 50 um und 2 bar
Druck auf einem Bereich von 20-70% abgefallen ist. Weiter bestétigt wird das hohe Potential
der 110 pm und 4 bar korundgestrahlten Oberflichen durch die Rauheitsmessung und REM-
Aufnahmen. Hierbei wurden hochste mittlere Rauheitswerte R, gemessen, auf den
rasterelektronischen Aufnahmen sind die grobsten Oberflichenmuster erkennbar, welche
mikromechanische Retention und OberflichenvergroBerung bewirken. Der Einfluss von
Thermocycling auf die Verbundfestigkeit von Kunststoffen wird kontrovers diskutiert. Es
finden sich Indizien sowohl fiir Steigerung als auch fiir Schwichung der Verbundfestigkeiten.
In der durchgefiihrten Dissertation wiesen von 20 thermisch gealterten Gruppen 5%

signifikante Zunahme und 20% signifikante Abnahme der Scherfestigkeiten auf. Somit sind

78

Maximilian Fiebig



Diskussion

bei 75% der thermisch gealterten Proben keine signifikanten Unterschiede der Scherfestigkeit
durch Thermocycling erkennbar gewesen. Eine Steigerung der Scherfestigkeitswerte war bei
110 pm und 4 bar korundstrahlen nach Applikation von Scotchbond Universal und
thermischer Alterung zu beobachten. Dies kann durch wirmebedingte Nachpolymerisation
der Proben erklédrt werden. Dieses Ergebnis deckt sich mit Beobachtungen anderer Autoren,
welche neben Verringerung auch Zunahme von Verbundfestigkeiten nach thermischer
Alterung zeigten [25]. Einen eindeutig negativen Effekt der thermischen Alterung wurde in
einer Untersuchung nach 5000 Zyklen im Thermolastwechsler beobachtet: es entstanden
Spriinge und Risse in allen Priitkorpern. Die Schwichung des Verbunds wurde durch
unterschiedliche E-Moduln und Wairme-Ausdehnungs-Koeffizienten von Geriist und
Verblendung erklirt, welche bei Temperaturschwankungen zu Spannungen fiihren [23].
Daher ist es von enormer Wichtigkeit, E-Modul und WAK von Geriist und Verblendung so
aufeinander abzustimmen, um Spannungen zu minimieren und Verbundversagen somit zu
vermeiden. Dass drei Viertel der untersuchten Gruppen keine Anderung der
Verbundfestigkeitswerte nach  thermischer  Alterung zeigten, dhnelt wiederum
Studienergebnissen zu Oberflichenkonditionierungen von PEEK aus dem Jahr 2012. Hier
konnten keine signifikanten Unterschiede der Zugfestigkeiten zwischen 37500 Zyklen

Thermolastwechsel und 0 Zyklen Thermolastwechsel festgestellt werden [114].

Diese Dissertation zeigte {ibereinstimmend mit vorausgegangenen Untersuchungen
iiberwiegend adhédsive Bruchmuster. Eine andere Studie, welche den Verbund von PEEK zu
einem Komposit-Flowable-Restaurationsmaterial untersuchte, zeigte meist adhésives
Versagen [87], ein Autor beobachtete im Scherversuch auf korundgestrahlten PEEK-
Oberflichen nie weniger als 87% adhisives Briiche von Befestigungsmaterialien [27]. Auch
in der Studie zu Oberflichenkonditionierungen von PEEK aus dem Jahr 2012 herrschten
adhédsive Bruchmuster zwischen PEEK und einem Provisorienkunststoff vor. Wurde die
Verbundfliche jedoch mit einem auf multifunktionellen Methacrylaten basierendem
Reparaturlack vorbehandelt, waren kohisive Briiche in 30-50% der Félle zu beobachten
[114]. Der Verbund wurde dabei so sehr gesteigert, dass bei Belastung eher die Kunststoffe
selbst als der adhdsive Verbund versagten. Im Zugversuch bei der Untersuchung dreier
unterschiedlicher PAEK wurden hauptsdchlich adhédsive Briiche beobachtet, wobei deutlich
wurde, dass adhdsive Briiche mit niedrigeren Verbundfestigkeitswerten, kohdsive eher mit
hoheren Verbundfestigkeitswerten (etwa durch Faserfiillkdrper) vergesellschaftet sind [38].

Kohésives Versagen in PEEK war in der Studie generell nicht zu beobachten, was Ergebnisse
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anderer Untersuchungen bestitigt. [21, 22, 24]. Generelles Uberwiegen der kohisiven
Bruchmuster in Verblendkunststoffen nach Applikation PETIA- und MMA-haltiger
Adhisivsysteme konnte wiederum nicht bestdtigt werden. Diese Differenzen konnten
unterschiedlicher Testmethoden und Materialien geschuldet sein [22]. Auch Mischbriiche in
PMMA und PEEK nach Korundstrahlen waren in der vorlegten Untersuchung nicht
erkennbar, was Studien der Vergangenheit bestitigen [22, 24]. Andererseits zeigten jedoch
vergangene Studien auch gemischtes Versagen, was durch andere Versuchsaufbauten
(Zugversuch, Scherversuch) oder Materialien (Verblendkunststoffe, Befestigungsmaterialien)
erklart werden konnte [21, 101, 104]. Als vorzeitiges Verbundversagen wurden Proben
klassifiziert, welche sich vor dem Messvorgang der Scherfestigkeit von der PEEK-Oberflidche
16sten oder so frith im Messvorgang frakturierten, dass die Universalpriifmaschine keinen
Messwert erheben konnte. Dieses Phdnomen fand ausschlielich auf nicht korundgestrahlten
PEEK-Oberfldchen statt. Als Griinde sind geringe initiale Festigkeiten durch fehlende
mechanische Verankerung und Spannungen durch Thermocycling aufzufiihren. Anhand der
Tatsache, dass keine Verbiinde der korundgestrahlten Oberfldchen vorzeitig versagten, wird
die Bedeutung des abrasiven Abstrahlvorgangs demonstriert. Auch andere Autoren
beobachteten vorzeitiges Verbundversagen im Scherversuch. Hierbei waren 15% der mit 45
um korundgestrahlten PEEK-Oberflichen betroffen [104], was eher im Widerspruch zur
selbst durchgefiihrten Studie steht. Urséchlich fiir die Diskrepanzen konnen andere

PartikelgroBen, adhédsive Vorbehandlungen oder Versuchsaufbauten sein.

Korundgestrahlte =~ PEEK-Oberflichen  besitzen keine  signifikant  hoéhere  freie
Oberflichenenergie SFE als nicht korundgestrahlte Oberflichen. Auch Variationen in
PartikelgroBe und Druck fiihren in zu keinen signifikanten Unterschieden von SFE. Im Sinne
der Benetzbarkeit war es in dieser Studie also unerheblich, ob oder mit welchen
PartikelgroBen und Drucken abgestrahlt wird.

In einer vergangenen Studie konnten ebenso keine signifikanten Unterschiede der freien
Oberflachenenergie im Vergleich von aufgerauten und nicht aufgerauten Oberfldchen
entdeckt werden. Allerdings waren in dieser Studie die Oberflichen ausschlieBlich mit
Piranha- oder Schwefelsdure gedtzt und nicht korundgestrahlt worden [21].

Dass Aufrauung der Oberfliche keinen Effekt besdBle, widersprach einer Studie, deren
Autoren feststellten, dass SFE nach 50 pm bei 2 bar Korundstrahlen signifikant grofer ist als
ohne Oberflichenvorbehandlung [24]. Da sich die Methodik der Studien unterscheidet,

miissen die teils widerspriichlichen Ergebnisse mit Sorgfalt interpretiert und durch zukiinftige
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Untersuchungen weiter gepriift werden. Durch VergroBerung der Oberfliche und Schaffung
mikromechanischer Retentionsmoglichkeit ist eine Korrelation zwischen R, und
Verbundfestigkeiten zu erkennen [24, 25, 38, 87, 105, 154]. Der Einfluss der Parameter
PartikelgroBe und Druck durch Korundstrahlen ist in der vorgelegten Studie dabei
unverkennbar: groBere PartikelgroBen und Drucke rauen PEEK-Oberfldchen stirker auf als
niedrigere PartikelgroBen und Drucke. Die PartikelgroBe nimmt dabei einen hoheren
Stellenwert ein als der Abstrahldruck. Zu dieser Erkenntnis gelangten auch Studien, welche
durch Verwendung von 110 pm Korund groBere Rauheiten als durch 50 pm Kound erhielten
[12]. Andere Untersuchungen entdeckten jedoch keine signifikanten Unterschiede der
Rauheiten nach unterschiedlichen Partikelgré8en und Drucken, wobei die Vergleichbarkeit zu
dieser Studie schwerfillt, da teilweise andere KorngroBen und Drucke angewandt wurden
[25]. In Ubereinstimmung mit anderen Studien wird dennoch belegt, dass die Vorbehandlung
von PEEK mit Korund signifikant hohere Rauheiten zu Folge hat als ohne
Korundvorbehandlung [24, 87]. Adiquate Aufrauung von PEEK ist essentiell fiir
Verbundfestigkeiten zu anderen Kunststoffen [24, 101, 114], was die Wichtigkeit der
Abstimmung der Parameter PartikelgroBe und Druck auf den zu behandelnden Werkstoff

unterstreicht.

Analog zur gemessenen mittleren Rauheit R, von korundgestrahlten Oberflichen sind auf
rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen &hnliche Phdnomene erkennbar. 110 pm
PartikelgroBe erzeugte grobere, zerkliiftetere Oberflachen als 50 pm. 4 bar Druck scheinen
einen hoheren Effekt als 2 bar auf das Aufrauungsmuster zu besitzen. Dies steht im Gegensatz
zu Beobachtungen einer Studie, welche nach 50 pm korundstrahlen ein prominenteres
Abstrahlmuster als nach 110 pm zeigte [27]. Erklart werden konnten diese Unterschiede
durch teils unterschiedlich angewandte Drucke oder, dass durch korundstrahlen erzeugte
Oberflaichenmuster nach gewisser Zeit in sich kollabieren konnten. Somit wéren Vergleiche
zu anderen REM-Aufnahmen erschwert.

Ein Einschieen von Korundpartikeln konnte &hnlich zu bisherigen Studien festgestellt
werden [87, 105]. Die eingeschossenen  Partikel konnten  Einfluss  auf
Verbundfestigkeitsmechanismen besitzen [87], hierzu sind weitere Untersuchungen jedoch

von Noten.
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Der Korundstrahlvorgang erfolgte manuell. Es ist nicht gidnzlich auszuschlieBen, dass ein
Abstand von 10 mm und ein Winkel von 45° immer genau eingehalten werden konnten. Die
Einstellung des Drucks erfolgte stufenlos von Hand und war nur so exakt, wie die
Genauigkeit der Zeigeruhr das Ablesen zulieB. Da in der durchgefiihrten Studie
unterschiedlicher Druck des Korundstrahlens zu  signifikant unterschiedlichen
Verbundfestigkeiten fiihren konnte (p<0,05), sind durch minimale Abstands- und
Druckschwankungen Auswirkungen auf die Messergebnisse denkbar. Unterschiede der
Schichtdicke und des Polymerisationsgrades der Adhésivsysteme sind anwendungsbedingt
theoretisch moglich. Durch sorgfiltiges Verpusten mit dlfreier Luft wurde das Adhésivsystem
Scotchbond Universal gleichméBig auf der Oberfldche verteilt, der Abstand der Luftquelle
zum Adhisiv ist jedoch nicht den Herstellerangaben zu entnehmen. Dadurch koénnen, in
Kombination mit der manuell gestoppten Applikationszeit, Differenzen der Dicke der
Adhisivschicht nicht komplett ausgeschlossen werden. Im Gegensatz zu Scotchbond
Universal wurden visio.link und dialog Bonding Fluid nicht mit Luft verpustet. Mit
Microbrushes wurden die Adhédsivsysteme rechtwinklig im Kreuzgang iiber den geforderten
Zeitraum auf der PEEK-Oberfliche einmassiert; dies ist ein manuelles Verfahren, welches
keine 100%-ige Reproduzierbarkeit erlaubt. Auch eine geringfiigige Vorpolymerisation von
frisch applizierten Adhédsivsystemen durch Tageslicht- und Raumbeleuchtungseinwirkung ist
trotz LichtschutzsmaBBnahmen vorstellbar, was theoretisch zu geringfiigig unterschiedlichen
Polymerisationszeiten der Adhidsivsysteme gefiihrt haben konnte. Das Anmischen des
PMMA-Prothesenkunststoffs wurde exakt nach Herstellerangaben durchgefiihrt. Dennoch
sind  Viskosititsunterschiede durch gering differierende  Zeitspannen zwischen
Anmischvorgang und Applikation in den PMMA-Zylinder nicht auszuschlieBen, was das
AnflieBverhalten auf der aufgerauten PEEK-Oberfldche beeinflussen konnte. Dass hohere
Viskositét einen negativen Einfluss auf die mechanische Retention zweier Kunststoffe haben
konnte, zeigte eine Untersuchung zu selbstadhdsiven Befestigungsmaterialien [123]. Auch ist
eine absolute Vermeidung von Blasenbildung in PMMA aufgrund manuellen Anriihrens nicht
moglich, womit geringe Inhomogenititen des Materials denkbar wéren. Inhomogenitéten
erwiesen sich in anderen Studien als problematisch, da sie Messergebisse beeinflussen
konnen [129, 130, 133]. Die thermische Alterung erfolgte durch das abwechselndes tauchen
in 5 °C und 55 °C temperiertes Wasser. Die Verweildauer jedes Tauchgangs betrug 20 s,
gefolgt von 10 s Abtropfzeit, wihrend welcher der Korb mit den Proben aus dem Becken
herausgezogen wurde. Dennoch ist ein vollstdndiges Abtropfen des Korbes unwahrscheinlich,

sodass immer etwas Tropfwasser in das anders temperierte Bad {ibertragen wiirde. Trotz eines
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Wasserumwilzsystems in den Becken konnen geringe Temperaturschwankungen der
Tauchbéder nicht ausgeschlossen werden. Beim Scherversuch handelte es sich, wie in der
Literaturiibersicht bereits erwahnt, um einen Makroversuch, welcher eine Verbundfldche von
mehr als 1 mm? besitzt. Im Vergleich zu Mikroversuchen ist nachteilig bekannt, dass
aufgrund groBerer Verbundflichen sich mehr Materialfehler wie Blasen oder
Inhomogenititen einschleichen kdnnen. Diese konnen zu niedrigeren oder stark streuenden
Messewerten fithren [129, 130]. Auch die Spannungsverteilung ist in Makroversuchen
ungiinstiger als in Mikroversuchen [132]. AuBBerdem wirkt im Scherversuch die Kraft, anders
als im Zugsversuch, nicht gleichmaBig iiber die Fliache, was die Entstehung von
Spannungsspitzen am Verbund fordert [127, 130, 134]. Da die Messnadel des Profilometers
geringfiigige Kratzspuren auf Oberflichen verursacht und Diiodomethan Riickstinde auf
PEEK hinterldsst, wurden die Messungen von SFE und R, an separaten Priitkoérpern
durchgefiihrt, um die Scherverbundfestigkeitswerte nicht zu beeinflussen. Die ermittelten
Werte fiir SFE und R, sind mit den tatsdchlichen SFE- und R,-Werten der im Abscherversuch
getesteten Priifkorper nicht identisch, sondern vielmehr als Annéherung an die realen Werte
zu betrachten. Als Nachteile der durchgefiihrten Bonferroni-Korrektur fiir die
Scherverbundfestigkeitswerte sind die geringe Power und Zunahme des B-Fehlers zu

erwahnen [155].

Die vorliegende Studie war in-vitro durchgefiihrt worden und ldsst somit nur zu einem
gewissen Grad Riickschliisse auf klinisches Verhalten zu. Es wurde durch Thermocycling der
Verbund von PEEK zu PMMA Belastung ausgesetzt und damit kiinstlich gealtert. In der
Mundhdhle muss neben thermischen allerdings auch mit chemischen und biologischen
Beanspruchungen [65, 149, 150] gerechnet werden, welche in der Untersuchung keine
Beriicksichtigung finden konnten. Die Lagerung der Priifkdrper in Speichel, Nahrungsmitteln
oder Medien unterschiedlicher pH-Werte vor dem Abscherversuch wire denkbar, um
zukiinftig klinische Bedingungen besser simulieren zu konnen. Aufgrund der Indizien, dass
groBere Partikel und Drucke offenbar hohere Verbundfestigkeiten erzeugen konnten, wire die
Verwendung noch groferer PartikelgroBen und Drucke in zukiinftigen Studien interessant.
Auch der begonnene Ansatz, andere Materialien wie Glycin-Pulver zur abrasiven Aufrauung
zu verwenden, konnte weiterverfolgt werden [103]. Es wurde auBlerdem jeweils ein Produkt
von Prothesenkunststoff und PEEK verwendet. Eine Untersuchung diverser unterschiedlicher
Fabrikate konnte weiteren Aufschluss liber Verbundfestigkeiten zwischen PEEK und PMMA
geben.
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7 Schlussfolgerung

Bewiéhrt seit vielen Jahrzehnten, weisen Geriiste aus Cobalt-Chrom-Molybdéin-Legierungen
dennoch Nachteile auf: der dunkle, metallische Farbton stért das dsthetische Befinden der
Patienten, insbesondere im sichtbaren Frontzahnbereich. Allergien sind trotz guter
allgemeiner Vertriaglichkeit von Dentallegierungen bekannt [7-9]. Dies wirft die Frage der
Alternativen zu herkémmlichen Geriistmaterialien auf. Die Tendenz in der zahnérztlichen
Prothetik hin zu metallfreien Restaurationen ist dabei deutlich erkennbar [6], durch die
industrielle Herstellung von Hochleistungsthermoplasten in grofem Mafstab eréffnen sich
auch der Teilprothetik neue Moglichkeiten. PEEK, was der Familie der PAEK entspringt,
scheint dabei zunehmend in den Fokus zu riicken. Der helle Farbton, geringes Gewicht, gute
mechanische Eigenschaften und ausgezeichnete Biovertrdglichkeit verleihen dem Werkstoff
ein wachsendes Indikationsspektrum wie Geriiste fiir festsitzenden und herausnehmbaren
Zahnersatz, Verankerungselemente oder Einheilabutments der Implantologie [10, 15-17, 19,
20]. Aufgrund der hohen Opazitit muss PEEK allerdings im sichtbaren Bereich teil- oder
vollverblendet werden. Problematisch ist dabei die Inertheit des Werkstoffs, welche den
Verbund mit anderen Kunststoffen erschwert. Durch mechanische und chemische Verfahren
gelingt es dennoch, verldssliche Verbundfestigkeiten zu Verbund- und Verblendkunststoffen
zu erzeugen, was vergangene Studien im Scher- und Zugversuch belegten [21, 24, 25, 27, 28,
38, 87, 101, 105, 114]. Atzen von PEEK mittels hochkonzentrierter Schwefelsiure ist
effektiv, jedoch sehr gefdhrlich und fiir Praxis und Labor momentan nicht praktikabel [28,
102, 104]. Die durchgefiihrte Untersuchung zur Scherfestigkeit zwischen PEEK und PMMA
zeigte, dass groBere PartikelgroBBen und Drucke (110 um, 4 bar) hohere Rauheit schaffen als
kleine. Die Aufrauung schafft Retentionsmoglichkeit; niedrigviskose Adhésivsysteme kdnnen
dann in die erzeugten Oberflichenrauheiten einflieBen, welche nach Lichtpolymerisation
einerseits mikromechanische Verankerung, andererseits chemischen Verbund vermittelten.
Die Zusammensetzung der Adhisivsysteme ist dabei von fundamentaler Bedeutung. Der
Inhaltstoff PETIA steht im Verdacht, die Oberfliche von PEEK anzulésen, MMA quellen in
die erweichte Oberfldche hinein und vermitteln so iiber ein MMA-haltiges Adhédsivsystem
den Verbund zu PMMA. Nicht abgestrahlte oder mit selbstitzendem Adhédsivsystem
vorbehandelte Oberflachen erzeugen geringere Verbundfestigkeiten und scheinen weniger

effektiv [22, 24, 25, 27, 105, 114].
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Die Studie hat Indizien geliefert, dass Verbund von PEEK zum Prothesenkunststoff PMMA
moglich ist. Neben der zahnfarbenen Verblendung konnen auch gingivafarbene
Prothesenbasen und Verblendungen nach addquater Vorbehandlung des Geriists zuverléssig
mit PEEK verbunden werden. Die genaue Wirkung von PETIA auf PEEK-Oberfldchen ist
dabei noch genauer zu untersuchen. Die Studienergebnisse deuten darauf hin, dass der
Verbund von PEEK zu PMMA thermischer Alterung widersteht, dennoch wurden sowohl
Starkung als auch Schwichung des Verbunds beobachtet. Der Einfluss der thermischen
Alterung und der Druck des Korundstrahlens bediirfen weiterer Forschung, da keine
eindeutigen GesetzmifBigkeiten hierfiir entdeckt werden konnten. Daneben konnten groBere
PartikelgroBen und Drucke sowie Strahlkorper aus anderen Materialien interessante

Studienobjekte der Zukunft darstellen.

85

Maximilian Fiebig



Zusammenfassung

8 Zusammenfassung

Aufgrund reaktionstriger Oberflicheneigenschaften von Polyetheretherketon wird an
Verfahren geforscht, den griaulich-opaken Werkstoff zahn- oder gingivafarben verblenden.
Verlédssliche Verbundfestigkeiten sind dabei notwendig, um klinischen Erfolg von
Teilprothesen aus PEEK zu gewihrleisten. In der Vergangenheit wurde der Verbund zu
Verblend- und Befestigungskunststoffen vielfach untersucht, Literatur zum Verbund von
PEEK zu dem Prothesenbasiskunststoff PMMA ist jedoch noch rar. Da Atzen der PEEK-
Oberflichen mit Schwefelsdure Risiken im klinischen Alltag birgt und Plasma-
Vorbehandlung bisher keine zufriedenstellende Ergebnisse lieferte, lag der Fokus dieser
Untersuchung auf korundstrahlen mit anschlieBender Applikation von Adhésivsystemen.
Hierbei stellte sich insbesondere die Frage, wie Einfliisse von Partikelgrole und Druck des
Korundstrahlens, der Zusammensetzung der Adhésivsysteme und der thermischen Alterung
auf den Verbund von PEEK zum konventionellen Prothesenkunststoff PMMA einzuschitzen

sind.

Insgesamt wurden N=800 Priifkdrper aus PEEK hergestellt, wovon jeweils n=160 dieselbe
abrasive Vorbehandlung der Parameter 110 um 2 bar, 110 pm 4 bar, 50 pm 2 bar, 50 um 4
bar erhielten. Die Oberflichen wurden mit drei unterschiedlichen Adhédsivsystemen
(visio.link, Scotchbond Universal, dialog Bonding Fluid) konditioniert, anschlieBend ein
zylindrischer Priifkérper aus dem Prothesenbasiskunststoff PMMA aufpolymerisiert. Nicht
korundgestrahlte (n=160) oder ohne Adhisivsystem vorbehandelte Oberflichen dienten als
negative Kontrollgruppen. Die Halfte der Priifkérper wurde 10 000 Zyklen thermischer
Alterung zwischen 5 °C und 55 °C unterzogen, um Temperaturschwankungen der Mundhdhle
zu simulieren. Im Makroscherversuch wurden die Verbundfestigkeiten zwischen PEEK und
PMMA getestet sowie Bruchmuster und vorzeitiges Verbundversagen dokumentiert. Um die
Oberflicheneigenschaften genauer zu charakterisieren, wurden die freie Oberflachenenergie
SFE und mittlere Rauheit R, ermittelt, anschlieBend rasterelektronenmikroskopische
Aufnahmen hergestellt. Parametrische Analysemethoden (ANOVA, Scheffé¢) fiir
normalverteilte Daten und nicht-parametrische Analysemethoden (Kruskal-Wallis, Mann-
Whitney) fiir nicht normalverteilte Daten lieBen folgende Schliisse zu: Die Kombination aus
mechanischen und chemischen Vorbehandlungen erzeugt zuverldssige Verbundfestigkeiten,
die jenen des Verbunds von CoCrMo-Legierungen zu PMMA idhneln [8, 156-159]. Hierbei
spielen Korundstrahlen mit 110 um bei 4 bar und die Applikation von MMA-haltigen
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Adhésivsystemen eine herausragende Rolle. Abstrahlen erzeugt Rauheiten, welche durch
Unterschnitte mikromechanischer Retention dienen. In die Rauheiten kann ein
niedrigviskdses Adhisivsystem, welches den chemischen Verbund vermittelt, einflieBen.
Dabei sind die Inhaltsstoffe wie PETIA, MMA oder UDMA des Adhésivsystems von grofer
Bedeutung. Nicht abrasiv vorbehandelte Oberflichen zeigten signifikant geringere
Verbundfestigkeiten als korundgestrahlte, was die Wichtigkeit der Aufrauung unterstreicht.
Vorzeitige Briiche fanden ausschlieBlich auf Oberflichen der ungestrahlten Kontrollgruppe
statt; adhisives Versagen dominierte. Thermische Alterung wies auf Schwéchung des
Verbunds hin, sollte aber, wie der Einfluss des Abstrahldrucks oder eingeschossener

Korundpartikel, in zukiinftigen Studien weiter untersucht werden.
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10.1 Abkiirzungsverzeichnis

ANOVA
Al O3
BPBG
Bis-GMA
CAD
CAM
CH»I,
CoCrMo
COO

°C

DMA
EDMA
EM

PAEK
PEEK

PEKK
PETIA

Maximilian Fiebig

Analysis of variance (Varianzanalyse)
Aluminiumoxid, Korund
Butylphthalylbutyl-Glycolat
Bisphenol-A-diglycidylmethacrylat
Computer Aided Design
Computer Aided Manufacturing
Diiodomethan
Cobalt-Chrom-Molybdin
Carboxylat-Gruppe

Grad Celsius

Dimethacyrlat
Ethylenglycoldimethacrylat
Edelmetall

Kraft

Maximalkraft

Stunde
Hydroxyethylmethacrylat
Flussséure

Wasser

Wasserstoffperoxid
Schwefelséure
Peroxomonoschwefelsdure
Grenzflachenenergie
Kilovolt

lichtemittierende Diode
Chargen-Nummer

Minute
Methacryloyloxydecyldihydrogenphosphat
Methylmethacrylat
Millimeter
Quadratmillimeter
Millinewton

Megapascal
Milliwatt/Quadratzentimeter
Mikrometer

Mikroliter

Newton
Natriumhypochlorid
Nichtedelmetall

Nanometer
Hydroxy-Gruppe
Polyaryletherketon
Polyetheretherketon
Polyetherketonketon
Pentaerythrittriacrylat

II1



SBS
SFE
SiC
SiO,

So

TBS
TC
TEGDMA
TiO,
TaB

0
UDMA
uv

Maximilian Fiebig

Anhang

Polymethymethacrylat
Polyoxymethlen

mittlere Rauheit
Rasterelektronenmikroskop

Sekunde

Scherfestigkeit (Shear Bond Strength)
Oberflachenenergie (Surface Free Energy)
Siliciumcarbid

Siliciumdioxid

Scherflache

Zugfestigkeit (Tensile Bond Strength)
Thermocycling
Triethylenglycoldimethacrylat
Titanoxid

Scherfestigkeit

Kontaktwinkel Theta
Urethandimethacrylat

ultraviolett

IV



Anhang

10.2 Abbildungsverzeichnis

Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.
Abb.

1: Molekiilstrukturen von PEEK und PEKK .........ccocoiiiiiiiiiiiniiieeeeeeeeeeen 4
2: Schematische Darstellung Ry .....cccveeeiieiiiiiiiiiieiiciece e 10
3: Kontaktwinkel 6 am Beispiel PEEK ..........cccccooiiiiiiiiniiiiiiiececeece e 12
4: schematische Darstellung Scherversuch ..........cocoovieiiiiiiiiiiiiiiiceeee e, 23
5: schematische Darstellung Zugversuch............ccceeiieiiiiiiieciiiniiceeeceeee e 24
6: schematische Darstellung Kronenabzugsversuch ...........c.coccevciieniiniienienciienieeieene, 26
7: Schematische Darstellung der Priifkdrperherstellung............ccccoeveeeviiiniinciieniennenne. 31
8: Dentokeep PEEK DISC ....cccviiiiiiiieiiecieeieee ettt eseae e s 33
9:Einbetten der PrifKOIPET ........coviiiiiiiiiiiieiieeieeee ettt s e 34
10:POlitur der PrifKOTPET. ... .ccovieiiieiieeie ettt ettt e 34
11:KorundStrahlen ........co.eoiiiiiiieieieee et 35
12:Reinigung der PrifKOTPET.....cc..iivviiiiieiiecie ettt e 35
13:Applikation der AdhASIVSYSIEIME ......cccuieiuiieiieiieeiieniie ettt 36
14:LichtpOlyMEriSAtION .....c.eeevuieeiiieiieeiieeiieete et ete ettt et e steeebeesteeesbeensaeenbeeseeenseennes 36
15:ApPLIKation PIMIMAL ... ...oooiiiiiieitecte ettt ettt ettt enbeeseeenseenns 37
16:Polymerisation im DIucktopt.........ccoeiiiiiiiiiiiiiieiiee e 37
L7 TREIINOCYCIET ...eeniieiieeiie ettt ettt ettt ettt et estae et e e beeesbeensaeenseenseeenseennes 38
18:Materialpriifmaschine Zwick 1445 .......ccoiiiiiiiiiiiieie et 38
LO:PIUIVOTZANG ...ttt ettt et et saae et e et e esbeensaeenbeenseesnseennes 39
20:TeStXPEIt®IL ....ccouiiiiiieeiee e ettt e st e e st e e beeeabeeeaaee e 39
21:Bruchbilder PEEK-PMMA ......cccciiiiiiiiieieeeseeee ettt 40
22:Bruchbildanalyse unter dem Lichtmikroskop .........cccccveviieiiiiniiniiiiiiiiiieieeiees 41
23:abgescherter PMMA-ZYINACT .......ccuvieiiiiiieiieeie ettt s 41
24:KontaktwinkelVerSuCh........cccooiuiiiiiiiiiiieceee e 42
25:Kontaktwinkel von Wasser und Diiodomethan .............cocooeeiiniininniniiniincniee, 43
260:RAUNCIESIMESSUNG .....evvieiiieiiieiieeieeete et eite et e et e et esaaeebeeseaeebeesnbeenseessseenseesnseenseenns 43
27 REM-AUMNANMEN ...ttt s 44
28:Scherfestigkeitswerte aller GIUPPEN .........c.eeovieeiiiiiieiieeeee et 48
29:Scherfestigkeitswerte nach 24 h H,O, Einfluss des Adhésivsystems .............ccceuee. 50
30:Scherfestigkeitswerte nach 10 000 TC, Einfluss des Adhésivsystems ...................... 50
31:Scherfestigkeitswerte nach 24 h H,O, Einfluss der Abstrahlparameter..................... 53
32:Scherfestigkeitswerte nach 10 000 TC, Einfluss der Abstrahlparameter................... 53
33:relative Haufigkeit der Bruchbilder, 110 pm 2 bar........c.ccccveeeiievieeciienieeiieeeeeeenee 57
34:relative Haufigkeit der Bruchbilder, 110 pm 4 bar........c.ccccveeeiieriieciienieeiieeeeeene 57
35:relative Haufigkeit der Bruchbilder, 50 pm 2 bar..........ccoovveeciienieeiieiecieeeeeeee 58
36:relative Haufigkeit der Bruchbilder, 50 pm 4 bar.........cccoooveeciienieiciieieeiieeeeeenee 58
37:relative Haufigkeit der Bruchbilder, kein AlyO3 .....oovvieiieiiiieiieiieciieieeeeeeee 59
38:relative Haufigkeit vorzeitigen Verbundversagens ..........cccceeeveereeeiieneenreenieenneene 61
39:Uberlebenswahrscheinlichkeit 110 m 2 bar...........ccoovvevevvieeeeeeeeeeeeeseseen, 63
40:Uberlebenswahrscheinlichkeit 110 pm 4 Bar...........ccoovevevieeveveeeeeeeeeeeeeeeeeeennen 63
41:Uberlebenswahrscheinlichkeit 50 fm 2 BaT ...........cooovevivieieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 64
42:Uberlebenswahrscheinlichkeit 50 fm 4 DaT ...........co.oovevevevieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeesnen 64
43:UberlebenswahrscheinlichKeit Kein AlsO3 ...veeeeveeeeeeeeeeeeeee oo eeeer e eeeeaeenens 65
44:SFE; arithmetische Mittel und Standardabweichung..............ccccoeevieiiiiiiiniiiciiee, 67
45:Rauheit R,. arithmetische Mittel und Standardabweichung.............ccccoeeveevienirennnn. 68
46:110 um 2 bar korundgestrahlte PEEK-Oberfliche, 500-fache VergroBerung........... 70
47:110 um 2 bar korundgestrahlte PEEK-Oberfliche, 1000-fache Vergréferung......... 70
48:110 pm 4 bar korundgestrahlte PEEK-Oberfliche, 500-fache VergroBerung........... 71

\Y%

Maximilian Fiebig



Abb. 49:110 um 4 bar korundgestrahlte PEEK-Oberfldche, 1000-fache VergroBerung......... 71
Abb. 50:50 pm 2 bar korundgestrahlte Oberflache, 500-fache VergroBerung ...........cccceuee..... 72
Abb. 51:50 pm 2 bar korundgestrahlte Oberflache, 1000-fache Vergroferung ...................... 72
Abb. 52:50 pm 4 bar korundgestrahlte Oberflache, 500-fache VergroBerung ...........cccceuee..e. 73
Abb. 53:50 pm 4 bar korundgestrahlte Oberflache, 1000-fache Vergroferung ...................... 73
Abb. 54:Kontrollgruppe, 500-fache VergroBerung............ccceeveevieenieeciienieeieenie e 74
Abb. 55:Kontrollgruppe, 1000-fache VergroBerung...........ccoccveeviienireciienieeieeiecie e 74

10.3 Tabellenverzeichnis

Tab. 1: Zusammensetzung und Lot-Nr. der verwendeten Materialien ...........cccceceveeveniennenne 32
Tab. 2:Scherfestigkeitswerte nach 24 h HyO ......ccooviiiiiiiiiiiieiececeeee e 46
Tab. 3:Scherfestigkeitswerte nach 10 000 TC ........cccoovviieiiiiiieiieeiieeee e 47
Tab. 4: Relative Haufigkeit der Bruchbilder 110 m 2 bar .........coccveviieiiienieeiieieeieeeeeen 55
Tab. 5:Relative Haufigkeit der Bruchbilder 110 um 4 bar .........ccccceevieiiieiieeiieieeieeeeen 55
Tab. 6: Relative Haufigkeit der Bruchbilder 50 pm 2 bar ..........ccecveviierciienieiiieieeieeeeeen 56
Tab. 7: Relative Haufigkeit der Bruchbilder 50 pm 4 bar ..........ccccceevieviiienieniieieeieeeeeen 56
Tab. 8: Relative Haufigkeit der Bruchbilder Kontrollgruppe .........cccocceeviieiieiciienieniieieeeen 56
Tab. 9: relative Haufigkeiten vorzeitigen Verbundversagens...........cccceeeeveereeeieeneenieenieennnenn 60
Tab. 10: Kaplan-Meier SChAZET .........c.cccviioiieriiieiieiieeieeeee ettt s 66
Tab. 11: freie Oberflichenenergie SFE ..ot 67
Tab. 12:mittlere RaUheit Ry ..c..cooueiiiiiiiiiiiee e 68

VI

Maximilian Fiebig



10.4 Einzelmesswerte

Anhang

Folgend sind alle erhobenen Einzelmesswerte des Scherfestigkeitsversuchs dargestellt.

Schliissel:
NO.
GR

Al203

DRU

VORBEH

ADHAS

TC

SBS

BRUCH

Prifkdrpernummer
Gruppe

PartikelgrofBe

Druck

Kombination Partikelgréfle Druck

Adhésivsystem

Thermocycling

Scherfestigkeit

Bruchmuster
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1-800

1-40

1 110 um

2 50 pm

3 kein Al,O3

1 2 bar

2 4 bar

3 kein Al,O3

101 110 pm 2 bar

102 110 pm 4 bar

201 50 um 2 bar

202 50 um 4 bar

303  kein ALO;

1 visio.link

2 Scotchbond Universal
3 dialog Bonding Fluid
4 kein Adhésivsystem
1 0 Zyklen

2 10 000 Zyklen
Megapascal (MPa)

1 adhisiv

2 kohdsiv PMMA

3 kohdsiv PEEK

4 kohésiv gemischt
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NO. GR | ARO3| DRU VORBEH | ADHAS TC SBS BRUCH
1 1 1 1 101 1 1 22,60 1
2 1 1 1 101 1 1 34,84 1
3 1 1 1 101 1 1 20,47 1
4 1 1 1 101 1 1 11,03 1
5 1 1 1 101 1 1 29,23 1
6 1 1 | 101 1 1 26,55 1
7 1 1 1 101 1 1 25,81 1
8 1 1 1 101 1 1 29,56 1
9 1 1 1 101 1 1 31,29 1
10 1 1 1 101 1 1 16,76 1
11 1 1 | 101 1 1 35,49 1
12 1 1 1 101 1 1 29,26 1
13 1 1 1 101 1 1 19,06 1
14 1 1 1 101 1 1 16,16 1
15 1 1 1 101 1 1 29,68 1
16 1 1 1 101 1 1 33,91 1
17 1 1 1 101 1 1 33,66 1
18 1 1 | 101 1 1 22,77 1
19 1 1 1 101 1 1 29,58 1
20 1 1 1 101 1 1 28,31 1
21 2 1 1 101 1 2 23,73 1
22 2 1 1 101 1 2 24,28 1
23 2 1 | 101 1 2 23,24 1
24 2 1 1 101 1 2 23,41 1
25 2 1 1 101 1 2 23,92 1
26 2 1 1 101 1 2 26,45 1
27 2 1 1 101 1 2 26,80 1
28 2 1 1 101 1 2 27,82 1
29 2 1 1 101 1 2 27,53 1
30 2 1 1 101 1 2 20,79 1
31 2 1 1 101 1 2 32,07 1
32 2 1 1 101 1 2 23,34 1
33 2 1 1 101 1 2 37,97 1
34 2 1 1 101 1 2 27,53 1
35 2 1 1 101 1 2 37,02 1
36 2 1 1 101 1 2 26,68 1
37 2 1 1 101 1 2 35,81 1
38 2 1 1 101 1 2 34,46 1
39 2 1 1 101 1 2 17,59 1
40 2 1 1 101 1 2 29,88 1
41 3 1 1 101 2 1 28,47 1
42 3 1 | 101 2 1 17,40 1
43 3 1 1 101 2 1 28,40 1
44 3 1 1 101 2 1 4,27 1
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19,26
26,81

25,63
15,25
21,69
22,48
29,69
25,49

29,23

2422
36,06

2421

32,74
16,35
17,61
22,58

15,88
17,74
16,71

17,86
21,06
15,01
17,63

22,11

14,22
24,86

25,84
21,24

16,96
21,33
28,96
23,00
19,10
23,16

15,71
32,93
30,07
24,15

30,44
24,92

17,06
28,90
22,18

26,86

33,29

1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
1
1
1
1
1
1
1
1
1

101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101
101

45

46

47

48

49

50
51

52
53

54
55
56
57
58

59
60
61

62
63

64
65

66
67

68

69
70

71

72
73

74
75

76
71
78

79
80
81

82
83

84
85
86
87
88
89

IX
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90 5 1 1 101 3 1 33,15 1
91 5 1 1 101 3 1 18,55 1
92 5 1 1 101 3 1 29,98 1
93 5 1 1 101 3 1 31,39 1
94 5 1 1 101 3 1 27,17 1
95 5 1 1 101 3 1 27,92 1
96 5 1 1 101 3 1 27,03 1
97 5 1 1 101 3 1 30,40 1
98 5 1 1 101 3 1 20,63 1
99 5 1 1 101 3 1 28,42 1
100 5 1 1 101 3 1 26,52 1
101 6 1 | 101 3 2 30,99 1
102 6 1 1 101 3 2 22,77 1
103 6 1 1 101 3 2 19,99 1
104 6 1 1 101 3 2 10,54 1
105 6 1 1 101 3 2 27,78 1
106 6 1 1 101 3 2 31,84 1
107 6 1 1 101 3 2 38,43 1
108 6 1 | 101 3 2 24,31 1
109 6 1 1 101 3 2 28,22 1
110 6 1 1 101 3 2 28,91 1
111 6 1 1 101 3 2 35,04 1
112 6 1 1 101 3 2 28,49 1
113 6 1 | 101 3 2 23,70 1
114 6 1 1 101 3 2 16,51 1
115 6 1 1 101 3 2 26,83 1
116 6 1 1 101 3 2 32,09 1
117 6 1 1 101 3 2 21,93 1
118 6 1 1 101 3 2 31,15 1
119 6 1 1 101 3 2 27,15 1
120 6 1 | 101 3 2 32,28 1
121 7 1 1 101 4 1 26,97 1
122 7 1 1 101 4 1 25,11 1
123 7 1 1 101 4 1 25,94 1
124 7 1 1 101 4 1 32,87 1
125 7 1 | 101 4 1 17,08 1
126 7 1 1 101 4 1 30,04 1
127 7 1 1 101 4 1 21,05 1
128 7 1 1 101 4 1 3,24 1
129 7 1 1 101 4 1 21,16 1
130 7 1 1 101 4 1 29,99 1
131 7 1 1 101 4 1 14,98 1
132 7 1 | 101 4 1 26,97 1
133 7 1 1 101 4 1 21,71 1
134 7 1 1 101 4 1 21,52 1
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180 9 1 2 102 1 1 29,99 1
181 10 1 2 102 1 2 12,79 1
182 10 1 2 102 1 2 33,46 1
183 10 1 2 102 1 2 32,46 1
184 10 1 2 102 1 2 28,31 1
185 10 1 2 102 1 2 27,50 1
186 10 1 2 102 1 2 27,93 1
187 10 1 2 102 1 2 23,01 1
188 10 1 2 102 1 2 18,75 1
189 10 1 2 102 1 2 28,41 1
190 10 1 2 102 1 2 35,39 1
191 10 1 2 102 1 2 37,68 1
192 10 1 2 102 1 2 23,91 1
193 10 1 2 102 1 2 29,25 1
194 10 1 2 102 1 2 25,55 1
195 10 1 2 102 1 2 39,51 1
196 10 1 2 102 1 2 27,38 1
197 10 1 2 102 1 2 14,94 1
198 10 1 2 102 1 2 24,81 1
199 10 1 2 102 1 2 35,65 1
200 10 1 2 102 1 2 32,34 1
201 11 1 2 102 2 1 25,00 1
202 11 1 2 102 2 1 9,63 1
203 11 1 2 102 2 1 17,89 1
204 11 1 2 102 2 1 27,98 1
205 11 1 2 102 2 1 20,65 1
206 11 1 2 102 2 1 23,50 1
207 11 1 2 102 2 1 20,75 1
208 11 1 2 102 2 1 15,80 1
209 11 1 2 102 2 1 22,44 1
210 11 1 2 102 2 1 31,84 1
211 11 1 2 102 2 1 28,89 1
212 11 1 2 102 2 1 26,07 1
213 11 1 2 102 2 1 16,06 1
214 11 1 2 102 2 1 22,10 1
215 11 1 2 102 2 1 21,37 1
216 11 1 2 102 2 1 20,30 1
217 11 1 2 102 2 1 11,51 1
218 11 1 2 102 2 1 29,28 1
219 11 1 2 102 2 1 22,83 1
220 11 1 2 102 2 1 27,95 1
221 12 1 2 102 2 2 26,42 1
222 12 1 2 102 2 2 23,89 1
223 12 1 2 102 2 2 24,14 1
224 12 1 2 102 2 2 26,75 1
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225 12 1 2 102 2 2 33,60 1
226 12 1 2 102 2 2 27,39 1
227 12 1 2 102 2 2 28,24 1
228 12 1 2 102 2 2 17,10 1
229 12 1 2 102 2 2 24,07 1
230 12 1 2 102 2 2 28,77 1
231 12 1 2 102 2 2 20,92 1
232 12 1 2 102 2 2 32,78 1
233 12 1 2 102 2 2 23,23 1
234 12 1 2 102 2 2 34,87 1
235 12 1 2 102 2 2 24,40 1
236 12 1 2 102 2 2 31,88 1
237 12 1 2 102 2 2 30,53 1
238 12 1 2 102 2 2 28,21 1
239 12 1 2 102 2 2 33,00 1
240 12 1 2 102 2 2 26,05 1
241 13 1 2 102 3 1 25,46 1
242 13 1 2 102 3 1 25,53 1
243 13 1 2 102 3 1 31,88 1
244 13 1 2 102 3 1 16,57 1
245 13 1 2 102 3 1 22,24 1
246 13 1 2 102 3 1 29,51 1
247 13 1 2 102 3 1 18,52 1
248 13 1 2 102 3 1 29,65 1
249 13 1 2 102 3 1 31,67 1
250 13 1 2 102 3 1 37,70 1
251 13 1 2 102 3 1 30,98 1
252 13 1 2 102 3 1 32,44 1
253 13 1 2 102 3 1 32,23 1
254 13 1 2 102 3 1 31,83 1
255 13 1 2 102 3 1 25,49 1
256 13 1 2 102 3 1 29,09 1
257 13 1 2 102 3 1 33,26 1
258 13 1 2 102 3 1 29,05 1
259 13 1 2 102 3 1 32,35 1
260 13 1 2 102 3 1 31,39 1
261 14 1 2 102 3 2 25,60 1
262 14 1 2 102 3 2 23,48 1
263 14 1 2 102 3 2 31,66 1
264 14 1 2 102 3 2 29,76 1
265 14 1 2 102 3 2 31,74 1
266 14 1 2 102 3 2 31,70 1
267 14 1 2 102 3 2 34,83 1
268 14 1 2 102 3 2 28,39 1
269 14 1 2 102 3 2 38,28 1
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270 14 1 2 102 3 2 36,40 1
271 14 1 2 102 3 2 37,87 1
272 14 1 2 102 3 2 17,66 1
273 14 1 2 102 3 2 18,31 1
274 14 1 2 102 3 2 31,08 1
275 14 1 2 102 3 2 30,46 1
276 14 1 2 102 3 2 28,40 1
277 14 1 2 102 3 2 30,75 1
278 14 1 2 102 3 2 36,62 1
279 14 1 2 102 3 2 33,30 1
280 14 1 2 102 3 2 34,99 1
281 15 1 2 102 4 1 25,08 1
282 15 1 2 102 4 1 34,69 1
283 15 1 2 102 4 1 21,88 1
284 15 1 2 102 4 1 29,86 1
285 15 1 2 102 4 1 23,90 1
286 15 1 2 102 4 1 24,60 1
287 15 1 2 102 4 1 25,68 1
288 15 1 2 102 4 1 31,30 1
289 15 1 2 102 4 1 30,41 1
290 15 1 2 102 4 1 34,30 1
291 15 1 2 102 4 1 32,76 1
292 15 1 2 102 4 1 22,93 1
293 15 1 2 102 4 1 21,15 1
294 15 1 2 102 4 1 25,81 1
295 15 1 2 102 4 1 17,65 2
296 15 1 2 102 4 1 23,79 1
297 15 1 2 102 4 1 33,56 1
298 15 1 2 102 4 1 27,99 1
299 15 1 2 102 4 1 24,88 1
300 15 1 2 102 4 1 26,40 1
301 16 1 2 102 4 2 19,90 1
302 16 1 2 102 4 2 26,91 1
303 16 1 2 102 4 2 29,56 1
304 16 1 2 102 4 2 9,58 2
305 16 1 2 102 4 2 12,73 2
306 16 1 2 102 4 2 21,71 1
307 16 1 2 102 4 2 24,35 2
308 16 1 2 102 4 2 38,64 1
309 16 1 2 102 4 2 29,89 1
310 16 1 2 102 4 2 27,43 1
311 16 1 2 102 4 2 26,64 2
312 16 1 2 102 4 2 26,88 1
313 16 1 2 102 4 2 27,35 1
314 16 1 2 102 4 2 23,56 1

Maximilian Fiebig

XIV



Anhang

315 16 1 2 102 4 2 24,17 2
316 16 1 2 102 4 2 19,81 2
317 16 1 2 102 4 2 32,83 1
318 16 1 2 102 4 2 20,83 1
319 16 1 2 102 4 2 43,96 1
320 16 1 2 102 4 2 29,58 1
321 17 2 | 201 1 1 25,16 1
322 17 2 1 201 1 1 17,46 1
323 17 2 1 201 1 1 21,86 1
324 17 2 1 201 1 1 30,70 1
325 17 2 1 201 1 1 17,65 1
326 17 2 | 201 1 1 23,58 1
327 17 2 1 201 1 1 23,96 1
328 17 2 1 201 1 1 30,40 1
329 17 2 1 201 1 1 32,47 1
330 17 2 1 201 1 1 28,53 1
331 17 2 1 201 1 1 25,30 1
332 17 2 1 201 1 1 39,30 1
333 17 2 1 201 1 1 20,02 1
334 17 2 1 201 1 1 24,57 1
335 17 2 1 201 1 1 27,49 1
336 17 2 1 201 1 1 34,29 1
337 17 2 1 201 1 1 27,03 1
338 17 2 1 201 1 1 29,45 1
339 17 2 1 201 1 1 29,50 1
340 17 2 1 201 1 1 26,90 1
341 18 2 1 201 1 2 27,22 1
342 18 2 1 201 1 2 28,56 1
343 18 2 1 201 1 2 27,90 1
344 18 2 1 201 1 2 22,72 1
345 18 2 | 201 1 2 17,43 1
346 18 2 1 201 1 2 25,41 1
347 18 2 1 201 1 2 16,97 1
348 18 2 1 201 1 2 16,48 1
349 18 2 1 201 1 2 25,09 1
350 18 2 1 201 1 2 9,54 1
351 18 2 1 201 1 2 14,92 1
352 18 2 1 201 1 2 11,15 1
353 18 2 1 201 1 2 23,66 1
354 18 2 1 201 1 2 7,70 1
355 18 2 1 201 1 2 5,38 1
356 18 2 1 201 1 2 16,05 1
357 18 2 | 201 1 2 11,64 1
358 18 2 1 201 1 2 32,40 1
359 18 2 1 201 1 2 20,77 1
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360 18 2 1 201 1 2 26,47 1
361 19 2 1 201 2 1 19,07 1
362 19 2 1 201 2 1 24,88 1
363 19 2 1 201 2 1 23,67 1
364 19 2 1 201 2 1 23,52 1
365 19 2 1 201 2 1 13,08 1
366 19 2 1 201 2 1 13,46 1
367 19 2 1 201 2 1 18,47 1
368 19 2 1 201 2 1 17,38 1
369 19 2 1 201 2 1 31,16 1
370 19 2 1 201 2 1 16,99 1
371 19 2 | 201 2 1 22,74 1
372 19 2 1 201 2 1 15,91 1
373 19 2 1 201 2 1 27,10 1
374 19 2 1 201 2 1 22,05 1
375 19 2 1 201 2 1 16,67 1
376 19 2 1 201 2 1 10,24 1
377 19 2 1 201 2 1 11,56 1
378 19 2 1 201 2 1 13,56 1
379 19 2 1 201 2 1 22,55 1
380 19 2 1 201 2 1 14,20 1
381 20 2 1 201 2 2 15,44 1
382 20 2 1 201 2 2 26,02 1
383 20 2 | 201 2 2 12,34 1
384 20 2 1 201 2 2 19,71 1
385 20 2 1 201 2 2 15,01 1
386 20 2 1 201 2 2 18,54 1
387 20 2 1 201 2 2 20,18 1
388 20 2 1 201 2 2 9,27 1
389 20 2 1 201 2 2 12,05 1
390 20 2 1 201 2 2 14,97 1
391 20 2 1 201 2 2 5,19 1
392 20 2 1 201 2 2 19,48 1
393 20 2 1 201 2 2 20,99 1
394 20 2 1 201 2 2 15,83 1
395 20 2 1 201 2 2 14,69 1
396 20 2 1 201 2 2 28,11 1
397 20 2 1 201 2 2 16,40 1
398 20 2 1 201 2 2 12,05 1
399 20 2 1 201 2 2 11,47 1
400 20 2 1 201 2 2 16,01 1
401 21 2 1 201 3 1 14,16 1
402 21 2 | 201 3 1 26,66 1
403 21 2 1 201 3 1 23,91 1
404 21 2 1 201 3 1 17,87 1
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405 21 2 1 201 3 1 24,87 1
406 21 2 1 201 3 1 25,06 1
407 21 2 1 201 3 1 12,77 1
408 21 2 1 201 3 1 27,52 1
409 21 2 1 201 3 1 22,79 1
410 21 2 1 201 3 1 21,18 1
411 21 2 | 201 3 1 11,89 1
412 21 2 1 201 3 1 25,21 1
413 21 2 1 201 3 1 17,06 1
414 21 2 1 201 3 1 14,37 1
415 21 2 1 201 3 1 30,07 1
416 21 2 | 201 3 1 20,62 1
417 21 2 1 201 3 1 25,24 1
418 21 2 1 201 3 1 19,54 1
419 21 2 1 201 3 1 22,84 1
420 21 2 1 201 3 1 15,02 1
421 22 2 1 201 3 2 9,27 1
422 22 2 1 201 3 2 20,71 1
423 22 2 | 201 3 2 16,37 1
424 22 2 1 201 3 2 16,00 1
425 22 2 1 201 3 2 26,05 1
426 22 2 1 201 3 2 26,55 1
427 22 2 1 201 3 2 32,28 1
428 22 2 | 201 3 2 20,38 1
429 22 2 1 201 3 2 21,25 1
430 22 2 1 201 3 2 8,83 1
431 22 2 1 201 3 2 16,42 1
432 22 2 1 201 3 2 24,08 1
433 22 2 1 201 3 2 24,53 1
434 22 2 1 201 3 2 23,66 1
435 22 2 | 201 3 2 16,71 1
436 22 2 1 201 3 2 12,33 1
437 22 2 1 201 3 2 23,70 1
438 22 2 1 201 3 2 22,31 1
439 22 2 1 201 3 2 19,74 1
440 22 2 | 201 3 2 19,25 1
441 23 2 1 201 4 1 32,60 1
442 23 2 1 201 4 1 16,26 1
443 23 2 1 201 4 1 11,29 1
444 23 2 1 201 4 1 25,16 1
445 23 2 1 201 4 1 23,29 1
446 23 2 1 201 4 1 25,19 1
447 23 2 | 201 4 1 22,83 1
448 23 2 1 201 4 1 23,22 1
449 23 2 1 201 4 1 13,80 1
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450 23 2 1 201 4 1 9,38 1
451 23 2 1 201 4 1 19,67 1
452 23 2 1 201 4 1 28,08 1
453 23 2 1 201 4 1 19,68 2
454 23 2 1 201 4 1 22,62 1
455 23 2 1 201 4 1 30,05 1
456 23 2 | 201 4 1 20,99 1
457 23 2 1 201 4 1 16,30 1
458 23 2 1 201 4 1 9,36 1
459 23 2 1 201 4 1 20,65 1
460 23 2 1 201 4 1 24,57 1
461 24 2 | 201 4 2 16,01 1
462 24 2 1 201 4 2 14,73 1
463 24 2 1 201 4 2 17,97 1
464 24 2 1 201 4 2 15,41 1
465 24 2 1 201 4 2 21,61 1
466 24 2 1 201 4 2 16,72 1
467 24 2 1 201 4 2 13,57 1
468 24 2 | 201 4 2 12,10 1
469 24 2 1 201 4 2 16,08 1
470 24 2 1 201 4 2 6,54 1
471 24 2 1 201 4 2 34,53 1
472 24 2 1 201 4 2 15,34 1
473 24 2 | 201 4 2 6,68 1
474 24 2 1 201 4 2 15,59 1
475 24 2 1 201 4 2 11,28 1
476 24 2 1 201 4 2 7,69 1
477 24 2 1 201 4 2 15,49 1
478 24 2 1 201 4 2 17,83 1
479 24 2 1 201 4 2 28,59 1
480 24 2 | 201 4 2 34,84 1
481 25 2 2 202 1 1 28,99 1
482 25 2 2 202 1 1 19,85 1
483 25 2 2 202 1 1 30,03 1
484 25 2 2 202 1 1 17,92 1
485 25 2 2 202 1 1 25,45 1
486 25 2 2 202 1 1 34,11 1
487 25 2 2 202 1 1 20,72 1
488 25 2 2 202 1 1 32,40 1
489 25 2 2 202 1 1 27,63 1
490 25 2 2 202 1 1 23,61 1
491 25 2 2 202 1 1 35,57 1
492 25 2 2 202 1 1 33,47 1
493 25 2 2 202 1 1 23,22 1
494 25 2 2 202 1 1 28,40 1
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495 25 2 2 202 1 1 28,39 1
496 25 2 2 202 1 1 32,81 1
497 25 2 2 202 1 1 32,32 1
498 25 2 2 202 1 1 34,42 1
499 25 2 2 202 1 1 27,75 1
500 25 2 2 202 1 1 21,14 1
501 26 2 2 202 1 2 11,12 1
502 26 2 2 202 1 2 28,52 1
503 26 2 2 202 1 2 26,88 1
504 26 2 2 202 1 2 29,17 1
505 26 2 2 202 1 2 27,67 1
506 26 2 2 202 1 2 18,22 1
507 26 2 2 202 1 2 31,62 1
508 26 2 2 202 1 2 30,95 1
509 26 2 2 202 1 2 13,54 1
510 26 2 2 202 1 2 27,69 1
511 26 2 2 202 1 2 30,11 1
512 26 2 2 202 1 2 32,50 1
513 26 2 2 202 1 2 27,37 1
514 26 2 2 202 1 2 27,38 1
515 26 2 2 202 1 2 9,35 1
516 26 2 2 202 1 2 20,09 1
517 26 2 2 202 1 2 26,00 1
518 26 2 2 202 1 2 31,56 1
519 26 2 2 202 1 2 25,23 1
520 26 2 2 202 1 2 30,75 1
521 27 2 2 202 2 1 15,53 1
522 27 2 2 202 2 1 14,57 1
523 27 2 2 202 2 1 20,62 1
524 27 2 2 202 2 1 14,67 1
525 27 2 2 202 2 1 7,15 1
526 27 2 2 202 2 1 27,26 1
527 27 2 2 202 2 1 10,84 1
528 27 2 2 202 2 1 23,56 1
529 27 2 2 202 2 1 21,40 1
530 27 2 2 202 2 1 22,70 1
531 27 2 2 202 2 1 17,75 1
532 27 2 2 202 2 1 31,15 1
533 27 2 2 202 2 1 24,00 1
534 27 2 2 202 2 1 19,87 1
535 27 2 2 202 2 1 10,95 1
536 27 2 2 202 2 1 25,06 1
537 27 2 2 202 2 1 15,40 1
538 27 2 2 202 2 1 21,77 1
539 27 2 2 202 2 1 18,89 1
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540 27 2 2 202 2 1 12,39 1
541 28 2 2 202 2 2 19,47 1
542 28 2 2 202 2 2 18,29 1
543 28 2 2 202 2 2 18,13 1
544 28 2 2 202 2 2 19,04 1
545 28 2 2 202 2 2 10,70 1
546 28 2 2 202 2 2 28,94 1
547 28 2 2 202 2 2 28,29 1
548 28 2 2 202 2 2 20,33 1
549 28 2 2 202 2 2 29,04 1
550 28 2 2 202 2 2 24,53 1
551 28 2 2 202 2 2 19,72 1
552 28 2 2 202 2 2 10,98 1
553 28 2 2 202 2 2 10,76 1
554 28 2 2 202 2 2 7,10 1
555 28 2 2 202 2 2 20,71 1
556 28 2 2 202 2 2 25,95 1
557 28 2 2 202 2 2 20,46 1
558 28 2 2 202 2 2 19,86 1
559 28 2 2 202 2 2 18,15 1
560 28 2 2 202 2 2 22,40 1
561 29 2 2 202 3 1 17,45 1
562 29 2 2 202 3 1 8,19 1
563 29 2 2 202 3 1 17,57 1
564 29 2 2 202 3 1 22,48 1
565 29 2 2 202 3 1 28,09 1
566 29 2 2 202 3 1 29,07 1
567 29 2 2 202 3 1 30,03 1
568 29 2 2 202 3 1 28,88 1
569 29 2 2 202 3 1 27,26 1
570 29 2 2 202 3 1 29,31 1
571 29 2 2 202 3 1 28,36 1
572 29 2 2 202 3 1 29,70 1
573 29 2 2 202 3 1 9,87 1
574 29 2 2 202 3 1 29,93 1
575 29 2 2 202 3 1 25,25 1
576 29 2 2 202 3 1 33,02 1
577 29 2 2 202 3 1 19,73 1
578 29 2 2 202 3 1 32,19 1
579 29 2 2 202 3 1 24,63 1
580 29 2 2 202 3 1 29,10 1
581 30 2 2 202 3 2 27,50 1
582 30 2 2 202 3 2 19,24 1
583 30 2 2 202 3 2 24,66 1
584 30 2 2 202 3 2 23,55 1

Maximilian Fiebig

XX



Anhang

585 30 2 2 202 3 2 22,40 1
586 30 2 2 202 3 2 27,82 1
587 30 2 2 202 3 2 21,65 1
588 30 2 2 202 3 2 28,29 1
589 30 2 2 202 3 2 29,40 1
590 30 2 2 202 3 2 15,76 1
591 30 2 2 202 3 2 22,60 1
592 30 2 2 202 3 2 22,74 1
593 30 2 2 202 3 2 14,40 1
594 30 2 2 202 3 2 10,46 1
595 30 2 2 202 3 2 16,54 1
596 30 2 2 202 3 2 20,87 1
597 30 2 2 202 3 2 24,07 1
598 30 2 2 202 3 2 33,48 1
599 30 2 2 202 3 2 31,69 1
600 30 2 2 202 3 2 27,89 1
601 31 2 2 202 4 1 24,15 1
602 31 2 2 202 4 1 21,50 1
603 31 2 2 202 4 1 32,57 1
604 31 2 2 202 4 1 23,64 1
605 31 2 2 202 4 1 22,56 1
606 31 2 2 202 4 1 24,66 1
607 31 2 2 202 4 1 25,02 1
608 31 2 2 202 4 1 23,13 1
609 31 2 2 202 4 1 20,27 1
610 31 2 2 202 4 1 20,19 1
611 31 2 2 202 4 1 21,51 1
612 31 2 2 202 4 1 27,72 1
613 31 2 2 202 4 1 33,54 1
614 31 2 2 202 4 1 28,86 1
615 31 2 2 202 4 1 11,53 1
616 31 2 2 202 4 1 20,94 1
617 31 2 2 202 4 1 24,90 1
618 31 2 2 202 4 1 14,36 1
619 31 2 2 202 4 1 27,53 1
620 31 2 2 202 4 1 28,36 1
621 32 2 2 202 4 2 26,79 2
622 32 2 2 202 4 2 19,45 1
623 32 2 2 202 4 2 25,33 1
624 32 2 2 202 4 2 20,39 1
625 32 2 2 202 4 2 24,13 1
626 32 2 2 202 4 2 23,03 1
627 32 2 2 202 4 2 30,37 1
628 32 2 2 202 4 2 19,72 1
629 32 2 2 202 4 2 12,09 2
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630 32 2 2 202 4 2 15,23 1
631 32 2 2 202 4 2 22,43 1
632 32 2 2 202 4 2 23,22 1
633 32 2 2 202 4 2 13,67 1
634 32 2 2 202 4 2 26,88 1
635 32 2 2 202 4 2 31,74 1
636 32 2 2 202 4 2 28,57 1
637 32 2 2 202 4 2 27,23 1
638 32 2 2 202 4 2 40,68 2
639 32 2 2 202 4 2 17,42 1
640 32 2 2 202 4 2 34,14 1
641 33 3 3 303 1 1 7,84 1
642 33 3 3 303 1 1 12,17 1
643 33 3 3 303 1 1 9,43 1
644 33 3 3 303 1 1 14,76 1
645 33 3 3 303 1 1 10,93 1
646 33 3 3 303 1 1 7,41 1
647 33 3 3 303 1 1 0,74 1
648 33 3 3 303 1 1 14,21 1
649 33 3 3 303 1 1 18,15 1
650 33 3 3 303 1 1 16,00 1
651 33 3 3 303 1 1 16,03 1
652 33 3 3 303 1 1 11,09 1
653 33 3 3 303 1 1 11,57 1
654 33 3 3 303 1 1 14,62 1
655 33 3 3 303 1 1 16,22 1
656 33 3 3 303 1 1 6,91 1
657 33 3 3 303 1 1 9,58 1
658 33 3 3 303 1 1 12,10 1
659 33 3 3 303 1 1 0,80 1
660 33 3 3 303 1 1 14,73 1
661 34 3 3 303 1 2 11,51 1
662 34 3 3 303 1 2 0,00 1
663 34 3 3 303 1 2 0,00 1
664 34 3 3 303 1 2 11,88 1
665 34 3 3 303 1 2 10,95 1
666 34 3 3 303 1 2 10,84 1
667 34 3 3 303 1 2 12,46 1
668 34 3 3 303 1 2 0,00 1
669 34 3 3 303 1 2 0,73 1
670 34 3 3 303 1 2 18,14 1
671 34 3 3 303 1 2 12,11 1
672 34 3 3 303 1 2 7,45 1
673 34 3 3 303 1 2 7,75 1
674 34 3 3 303 1 2 10,35 1
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6,39
8,18
13,53
0,00
6,96
0,00
17,43
19,84
17,48
17,57
16,27
18,90
18,36
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9,98
5,26
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0,00
0,00
0,00
0,00
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0,00
6,51
0,00
8,90
0,00
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0,00
0,83
0,72
5,01
9,60
10,20
6,59
7,08
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Auflistung der Messwerte fiir SFE [mN/m] und R, [pm]:

Anhang

Schliissel:

110 2 110 um 2 bar

110 4 110 um 4 bar

50 2 50 um 2 bar

50 4 50 um 4 bar

kein nicht korundgestrahlt

110 2 110 4 50 2 50 4 kein
SFE R, SFE R, SFE R, SFE R, SFE R,
51,3 2,201 52,4 3,196 53,4 0,892 53,1 1,405 46,6 0,183
52,9 2,229 51,6 3,168 51,3 0,833 51,8 1,317 46,8 0,166
51,5 2,679 55,6 3,026 54,5 0,823 51,9 1,328 473 0,177
52,0 2,636 53,1 3,093 54,4 0,830 52,7 1,284 443 0,171
54,1 2,450 52,6 3,108 51,1 0,768 51,4 1,294 46,3 0,166
56,6 2,112 52,5 2,899 57,2 0,927 52,1 1,532 48,6 0,198
51,2 2,187 50,6 3,262 54,0 0,837 52,8 1,512 492 0,163
51,4 2,487 53,2 3,096 56,8 0,861 52,5 1,600 482 0,159
52,2 2,283 54,0 2,875 51,6 0,943 51,7 1,437 499 0,172
54,0 2,128 52,7 3,029 56,0 0,899 51,8 1,762 50,0 0,165
XXVI

Maximilian Fiebig




Eidesstattliche Versicherung

11 Eidesstattliche Versicherung

Fiebig, Maximilian Johannes
Name, Vorname

Ich erklare hiermit an Eides statt,
dass ich die vorliegende Dissertation mit dem Thema

Teilprothesen aus dem Hochleistungskunststoff PEEK:
Verbundfestigkeitsuntersuchungen zwischen PEEK und Prothesenkunststoff nach
unterschiedlichen Vorbehandlungen

selbstindig verfasst, mich auBler der angegebenen keiner weiteren Hilfsmittel bedient und
alle Erkenntnisse, die aus dem Schrifttum ganz oder annéhernd ibernommen sind, als
solche kenntlich gemacht und nach ihrer Herkunft unter Bezeichnung der Fundstelle
einzeln nachgewiesen habe.

Ich erklire des Weiteren, dass die hier vorgelegte Dissertation nicht in gleicher oder in
dhnlicher Form bei einer anderen Stelle zur Erlangung eines akademischen Grades
eingereicht wurde.

Miinchen, 12.12. 2017
Ort, Datum Unterschrift Doktorandin/Doktorand

Eidesstattliche Versicherung Stand: 31.01.2013

XXVII

Maximilian Fiebig



Danksagung

12 Danksagung

Ich mochte mich bei Herrn Prof. Dr. D. Edelhoff bedanken, welcher die Infrastruktur fir die
Studie an der Poliklinik fiir Zahnirztliche Prothetik der Universitidt Miinchen bereitstellte.

Ich danke Frau PD Dr. rer. biol. hum. Dipl. Ing (FH) Bogna Stawarczyk, MSc herzlich,
welche mich von Beginn an iiber den gesamten Zeitraum intensiv betreute. AuBerdem sei
Frau Marlis Eichberger, Herrn Dr. Kurt Erdelt und Frau Gisela Dachs fiir die Unterstiitzung in
technischen Fragestellungen herzlich gedankt. Ebenso danke ich allen Mitarbeitern und
Doktoranden der Werkstoffkunde der Poliklinik fiir Zahnérztliche Prothetik der LMU

Miinchen fiir die kollegiale Zusammenarbeit.

Ein grofer Dank geht an Herrn Dr. Crispin vom IBE der LMU Miinchen fiir die effektive

Unterstiitzung bei der statistischen Auswertung.

Der Firma Mani Schiitz Dental danke ich fiir die Bereitstellung von Materialien, auBBerdem

den Firmen 3M, Bredent und nt-trading.

Herrn Tobias Nunnenmacher sei fiir die Hilfe mit der Priifkdrperhalterung gedankt.

Besonderer Dank gilt meinen Eltern, welche mich wihrend der gesamten Ausbildungszeit

unterstiitzt haben.

XXVIII

Maximilian Fiebig



Lebenslauf

13 Lebenslauf

-keine Veroffentlichung des Lebenslaufs-

XXIX

Maximilian Fiebig



