Aus der Poliklinik fur Zahnarztliche Prothetik der
Ludwig-Maximilians-Universitat Minchen
Direktor: Prof. Dr. med. dent. Daniel Edelhoff

Mechanische und optische Eigenschaften von

monolithischem Zirkonoxid der dritten Generation

Eine In-Vitro-Studie

Dissertation
zum Erwerb des Doktorgrades der Zahnmedizin
an der Medizinischen Fakultat der

Ludwig-Maximilians-Universitat zu Minchen

vorgelegt von
Parissa Nassary Zadeh
aus Munchen
2019



Mit Genehmigung der Medizinischen Fakultat

der Universitat Minchen

Berichterstatterin:

Mitberichterstatter:

Dekan:

Tag der mundlichen Prufung:

PD Dr. Dipl. Ing. Bogna Stawarczyk

Prof. Dr. med. dent. Jurgen Manhart
Prof. Dr. Dirk Johrendt

Prof. Dr. med. dent. Reinhard Hickel

22.10.2019



Hinweis

Die im nachfolgenden Text genannten Handelsnamen, Warenbezeichnungen und
Gebrauchsbezeichnungen sind teilweise patent- und urheberrechtlich geschiitzt. Aus
dem Fehlen eines besonderen Hinweises beziehungsweise des Zeichens ® darf nicht

geschlossen werden, dass es sich um einen freien Warennamen handelt.
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Einleitung
2 Einleitung

Wenn es um die Zahnasthetik geht, steigt der Anspruch der Patienten heutzutage
immer mehr. Vom Zahnarzt und vom Zahntechniker wird in Bezug auf die prothetische
Versorgung eine perfekte asthetische Wiederherstellung erwartet. Diese hangt in
groBem MalRe vom verwendeten Material ab. Waren es friher noch metallische
Werkstoffe, die bevorzugt in den zahnarztlichen Praxen verwendet wurden, so riicken
gegenwartig zahnfarbige und metallfreie vollkeramische Restaurationen in den
Vordergrund. Neben der Tatsache, dass damit bessere asthetische Ergebnisse
mdoglich sind [1], kommen weitere Vorteile dieser Dentalkeramiken wie die hohe
Biokompatibilitat [1-4] sowie die exzellenten mechanischen Eigenschaften [5-7] hinzu.
Durch die pausenlos progressive Entwicklung im Bereich der CAD/CAM-Fertigung
von Zahnersatz und der damit verbundenen Optimierung von keramischen
Werkstoffen wie zirkonoxidbasierten Keramiken stehen dem Patienten und dem
Zahnarzt zudem eine hochwertige wirtschaftlichere Alternative zu edelmetallhaltigem
und handgearbeitetem Zahnersatz zur Verfigung [8]. Seit nun mehr als flinfzehn
Jahren gibt es klinische Anwendungen mit Kronen und Bricken aus Zirkonoxid, dem
,weilken Metall“ [9, 10]. Aus den USA kommend hat sich nun in Europa der Trend zu
monolithischen, vollanatomisch geformten und somit  verblendfreien
Zirkonoxidrestaurationen etabliert [11]. Der Problematik des Abplatzens keramischer
Verblendungen, des sogenannten Chippings, versuchte man hierdurch entgegen zu
wirken [12, 13]. Bisher wurde im Seitenzahnbereich auf das hochstabile monolithische
Zirkonoxid zurilickgegriffen (zweite Generation) wahrend im Frontzahnbereich
hauptsachlich Lithiumdisilikat zum Einsatz kam. Durch die Einfihrung von
hochésthetischem und hochtransluzentem kubisch-tetragonalem Zirkonoxid (dritte

Generation) soll sich das grundlegend verdndern und wirde einen einfachen,
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effizienten Herstellungsprozess bei gleichzeitig erhéhter Stabilitat der Restauration
gegenuber Lithiumdisilikat bedeuten [14-17]. Folglich ist Zirkonoxid als eine
Materialgruppe anzunehmen, die sowohl fir Seitenzahnbriicken als auch fur
Frontzahnrestaurationen einzusetzen ist.

In dieser Arbeit sollen Dentalkeramiken fur monolithische Restaurationen aus
Zirkonoxid der dritten Generation im Hinblick auf ihre mechanischen und optischen
Eigenschaften im Sinne von Biegefestigkeit, Bruchzahigkeit und Transluzenz gepriift
und mit einer Lithiumdisilikatkeramik verglichen werden. Dabei lautet die
Nullhypothese dieser Dissertation, dass die Zirkonoxide der dritten Generation
vergleichbare mechanische und optische Eigenschaften mit denen der

Lithiumdisilikatkeramik zeigen.
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3 Literaturibersicht

3.1 Dentale Keramiken fir monolithische Restaurationen

Die Einteilung der dentalkeramischen Systeme unterscheidet zwischen
Glaskeramiken und Oxidkeramiken. Vor dem Hintergrund der gegenwartig
verfigbaren monolithischen vollkeramischen Restaurationsmaterialien wurde in
dieser Doktorarbeit die Zirkonoxidkeramik der dritten Generation, welche den
polykristallinen  Oxidkeramiken angehort sowie als Kontrollgruppe die
Lithiumdisilikatpresskeramik, die zu den kristallverstarkten Glaskeramiken zahlt,
untersucht. Im Folgenden sollen diese beiden Keramikklassen néher beschrieben

werden.

3.1.1 Restaurationen aus Zirkonoxid
Ubersicht

Zirkonoxid (ZrO,), die Kurzform von Zirkoniumdioxid und das Oxid des Rohmaterials
Zirkonium (Zr) wurde erstmals im Jahre 1789 von dem deutschen Chemiker Martin
Heinrich Klaproth als Reaktionsprodukt nach Erhitzen von Edelsteinen beschrieben
[2]. Zirkonium ist ein relativ weiches, biegsames und silbrig glanzendes Metall aus der
Titangruppe des Periodensystems der Elemente [14]. Das in zahnmedizinischen
Bereichen eingesetzte Oxid dieses Materials, das Zirkonoxid, ist als
Hochleistungskeramik ein nichtmetallischer anorganischer Werkstoff, dessen
Gewinnung auf verschiedenen Wegen erfolgen kann. Das heutzutage im technischen
oder medizinischen Bereich verwendete Zirkonoxid wird meist aus dem Mineral
Zirkonsand (ZrSiO,) in einem aufwandigen und kostenintensiven Prozess synthetisch

hergestellt. Nach Wasch-, Reinigungs- und Kalzinierungsprozessen wird er von
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Verunreinigungen getrennt und in Zirkonoxidpulver tberfuhrt [18, 19]. Dieses weil3e,
hochschmelzende und kristalline Pulver [20] steht durch anschlie3ende
Pressformgebung und Vorsinterung der Herstellung von Zahnersatz zur Verfugung.
Abbildung 1 gibt eine Ubersicht des Herstellungsprozesses der in der Zahnmedizin

verwendeten Zirkonoxidkeramik.

!
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Abbildung 1 Herstellung von Zirkonoxid. (modifiziert nach [21])

Eigenschaften und Struktur

Zirkonoxid als Werkstoff zeichnet sich im Vergleich zu anderen dentalen Keramiken
durch hochste Biegefestigkeit, htéchste Bruchzéahigkeit, hohe Abrasionsbestandigkeit,
hohe Biokompatibilitdt, Korrosionsbestandigkeit und niedrige Warmeleitfahigkeit aus
[1, 2, 5, 6, 14, 22] und wird aufgrund des stahlahnlichen E-Moduls auch als
.keramischer Stahl® bezeichnet [18]. Unter allen Dentalkeramiken gilt die
Zirkonoxidkeramik als hartester Werkstoff. Die besonderen Materialeigenschaften
sind in seiner Polymorphie begrindet. Aus kristallographischer Sicht tritt reines
Zirkonoxid je nach Temperatur in drei unterschiedlichen Modifikationen auf (siehe
Abbildung 2). Bei Temperaturen bis 1170 °C ist die monokline (m) Gitterstruktur stabil,

oberhalb von 1170 °C wandelt sich diese in eine tetragonale (t) Struktur um in der sie
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bis zu einer Temperatur von etwa 2360 °C bestehen bleibt und oberhalb von etwa
2360 °C bis hin zum Schmelzpunkt (2680 °C) liegt die kubische (k) Struktur vor [14,

19, 23].

"
1170°C 2360°C y
Gy, Gl
3-5Vol.% g
* a Pa
—¢ — ¢
monoklin tetragonal kubisch

Abbildung 2 Die drei Modifikationen des reinen Zirkonoxids. (modifiziert nach [21])

Wahrend der Abkihlung des reinen Zirkonoxids ist die Umwandlung von der
tetragonalen in die monokline Phase durch eine sprunghafte Volumenzunahme von
etwa 3 -5 % gekennzeichnet [2, 24] (siehe Abbildung 3). Diese sogenannte t/m-
Phasenumwandlung, auch martensitische Umwandlung genannt, die stets zu hohen
Spannungen und unerwtinschten Rissbildungen im Keramikgefiige fuhrt und die
Herstellung von Sinterkeramiken aus reinem Zirkonoxid unmaoglich macht, kann durch
Beimengung von Stabilisierungsoxiden verhindert werden [14]. Sie kann daruber
hinaus auch positiv zur Verbesserung der Bruchzéhigkeit von keramischen
Werkstoffen genutzt werden [19]. Grundlage dieses sogenannten Konzepts der
Phasentransformation ist die Ldslichkeit einiger oxidischer Verbindungen in
Zirkonoxid, die zu einer Stabilisierung der tetragonalen beziehungsweise fur die dritte
Generation des Zirkonoxids der kubisch-tetragonalen Kristallphase auch bei

Raumtemperatur fihrt [19]. FUr einen praktischen Einsatz muss deshalb wie genannt
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die kritische t/m-Umwandlung mit dem Einbau anderer stabilisierender Oxide wie
Calciumoxid (CaO), Magnesiumoxid (MgO), Yttriumoxid (Y,O5) oder Cerdioxid (CeO,)
im Kristallgitter des Zirkonoxids unterdriickt werden [19, 25]. Das gangigste im
zahnmedizinischen Bereich eingesetzte Stabilisierungsoxid ist das Yttriumoxid [14,

20, 26].

-

tetragonal

N

monoklin ; '

>

L

Abbildung 3 Rasterelektronenmikroskop des Zirkonoxids — vergréf3ertes monoklines Teilchen neben

metastabilen tetragonalen Teilchen. (modifiziert nach [27])

Einteilung der Zirkonoxidkeramiken

Man unterscheidet je nach Art und Gehalt an zugegebenen stabilisierenden
oxidischen Verbindungen zwischen vollstabilisiertem Zirkonoxid FSZ (Fully Stabilized
Zirconia) und teilstabilisiertem Zirkonoxid PSZ (Partially Stabilized Zirconia). Bei
vollstabilisiertem Zirkonoxid wird ein hoéherer Anteil an Stabilisierungsoxiden (etwa
8 mol-% Yttriumoxid) beigefligt und damit die kubische Form des Zirkonoxids bis auf
Raumtemperatur stabilisiert. Die martensitische Umwandlung wird damit umgangen.
Hingegen besteht das teilstabilisierte Zirkonoxid, bei der die Menge an
Stabilisierungsoxiden verringert ist, bei Raumtemperatur aus allen drei Kristallphasen
- einer kubischen Hauptphase neben der tetragonalen und monoklinen Phase. Hier

kann sich bei Rissbildung die tetragonale Phase spontan in die monokline Phase
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umwandeln, woraus die besondere Festigkeit des Materials beruht. Weiterhin zeigte
sich bei Yttrium-dotiertem Zirkonoxid, dass die mechanischen Eigenschaften dieser
Keramiken linear mit dem Gehalt an verbleibender tetragonaler Gitterstruktur
gesteigert werden kénnen, was zu der Entwicklung einer Zirkonoxidkeramik mit etwa
3 mol-% Yttriumoxid fluhrte, welche ganzlich aus tetragonaler Gitterstruktur besteht:
das mit Yttriumoxid in der tetragonalen Phase stabilisierte polykristalline Zirkonoxid Y-
TZP (Yttria-Tetragonal Zirconia Polycrystal) oder allgemein TZP (Tetragonal Zirconia
Polycrystal). Fur den zahnmedizinischen Bereich wird weiterhin noch ein
Aluminiumoxidzusatz von weniger als einem Gewichtsprozent hinzugegeben,
welches die Korrosionsbestéandigkeit des Werkstoffs in einer feuchten Umgebung

erhoht [19].

Konzept der Phasentransformation

Wie oben angefuhrt kann die sprunghafte t/m-Phasenumwandlung auch positiv zur
Verbesserung der Bruchzéahigkeit von keramischen Werkstoffen genutzt werden [14,
19]. Dieses sogenannte Konzept der Phasentransformation beruht auf der
Verstarkung des Keramikgefiges durch die Einlagerung von metastabilen
tetragonalen Zirkonoxidteilchen, insbesondere bei TZP. Prinzipiell lasst sich das
Konzept neben der hohen Eigenfestigkeit des Werkstoffs auf zwei Mechanismen
zuruckfuhren. Einerseits kann eine lokale spontane t/m-Umwandlung der Teilchen die
Bildung feiner Mikrorisse in der Keramik hervorrufen, welche durch die
Volumenzunahme bedingt ist und ein entstandener Riss lauft sich dann entweder in
den Mikrorissen tot oder er wird an den Zirkonoxidteilchen abgelenkt [14].
Andererseits kann diese Umwandlung nicht nur spontan sondern auch durch hohe

Zugspannungen ausgeltst werden, die an jeder Spitze eines sich ausbreitenden
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Risses vorherrschen - und zwar dadurch, dass diese Zugspannungen den Druck der
Matrix auf die umliegenden Zirkonoxidteilchen vermindern und damit die t/m-
Umwandlung begunstigt wird. Anschlie3end fiihrt die Volumenzunahme zu lokalen
Druckspannungen im Bereich der Rissspitzen, die durch das Zusammendrangen der
Rissflanken das weitere Risswachstum erschweren. [14, 19, 21]. Abbildung 4 zeigt
das Prinzip der Phasentransformation, in welcher es im Bereich der Rissspitze zu
einer Umwandlung der metastabilen tetragonalen Korner in die monokline
Kristallmodifikation kommt. Hier verschliel3t die Volumenzunahme den Riss und stoppt

die Rissbildung.

=P Druckspannung ====p Zugspannung

‘ Tetragonale Partikel

Rissfortschritt
‘ Monokline Partikel

‘ Transformierende Partikel

Abbildung 4 Schema der Phasentransformationsfestigung von Zirkonoxid. (modifiziert nach [28])

In der neuen und dritten Generation des Zirkonoxids, in welcher der Yttrium-Anteil mit

etwa 9,3 Gewichts-Prozent beziehungsweise 5 Mol-Prozent erhéht ist (5Y-TZP),



Literaturtibersicht

kommt es nicht nur zur Bildung der metastabilen tetragonalen Phase, sondern zur
Bildung eines Mischgefiges mit zeitgleich auch kubischen Anteilen, einem
vollstabilisierten Zirkonoxid. Den Angaben der Pulverhersteller zufolge finden hier im
Gegensatz zu den ersten beiden Generationen bei induzierten Spannungen keine

Transformationen der Gefligephasen statt [29] [14].

Die Generationen des Zirkonoxids

Zur besseren Ubersicht der Zirkonoxidgenerationen soll im Folgenden deren
historische Entwicklung zusammengefasst werden.

Das tetragonal teilstabilisierte Zirkonoxid (PSZ), auch bekannt als das konventionelle
Zirkonoxid mit etwa 3 Mol-Prozent Y203 und etwa 0,25 Gewichts-Prozent Al20s,
welches durch eine hohe Biegefestigkeit sowie geringe Transluzenz gekennzeichnet
ist, wurde bereits vor ungefahr zwanzig Jahren entwickelt [14]. Dessen unzureichende
Asthetik machte den Einsatz fir monolithische Restaurationen unmaglich. Es diente
jedoch als Geriustmaterial, welches mit geeigneten &sthetischen Glaskeramiken
verblendet werden konnte [30]. Aufgrund der unterschiedlichen
Warmeausdehnungskoeffizienten der Keramiken begegnete man hier aber der
Problematik des sogenannten Chippings [31], dem Abplatzen keramischer
Verblendungen. Zur Umgehung dieses Problems sowie zur Vermeidung hoher Kosten
fur keramische Verblendungen, welche zudem einen erhdhten Zahnsubstanzabtrag
erfordern, wird neuerdings auf die Verblendkeramik verzichtet und das Material
monolithisch, aus einer Einheit bestehend, verwendet [14].

Mit dem Ziel, den &asthetischen Ansprichen gerecht zu werden, wurden daraufhin
weitere Untersuchungen zur Verbesserung der Transluzenz des konventionellen

Zirkonoxids durchgefiihrt und es kam zur Entstehung der ersten Zirkonoxidgeneration

10
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fur monolithische Restaurationen (3Y-TZP). Dabei fihrte die Erhdéhung der
Sinterendtemperatur zu hoherer Transluzenz [32]. In-vitro-Untersuchungen zeigen,
dass auch die Dauer der Haltezeit, der Temperaturanstieg sowie die Abkuhlung
wahrend der Sinterung die Transluzenz beeinflussen [14, 32-34]. Die Transluzenz ist
dabei umso hoher, je groBer die Flache (das Integral) unter der Sinterkurve
(Temperatur - Zeit) ist. Man stellte jedoch fest, dass Sintertemperaturen ab 1600 °C
zu einer Abnahme der Festigkeit fuhrten [32], was womdglich unter anderem der
Grund dafur war, dass sich die erste monolithische Zirkonoxidgeneration nicht
durchgesetzt hat [14].

Das Zirkonoxid der zweiten Generation wurde in den Jahren 2012 bis 2013 vorgestellt.
Hier wurden die Anzahl und die Korngréf3e der Aluminiumoxidkorner reduziert (etwa
0,05 Gewichts-Prozent Al203) und es fand deren Umplatzierung im Zirkonoxidgeflige
auf die Korngrenzen des Zirkonoxids statt (ebenfalls 3Y-TZP) [14]. Das Ergebnis war
eine erhohte Transluzenz bei guter Langzeitstabilitat und zeitgleich hohen
Materialfestigkeiten [14, 35]. Dennoch war das Zirkonoxid der zweiten Generation der
Lithiumdisilikatkeramik hinsichtlich der optischen Gesichtspunkte weiterhin unterlegen
und daraus ergab sich der Wunsch nach einer Zirkonoxidkeramik mit noch hoherer
transluzenter Eigenschatft [14].

Entsprechend wurde im Jahre 2015 die hochtransluzente Zirkonoxidkeramik der
dritten Generation auf dem Markt vorgestellt. Diese entstand durch Modifikation des
Kristallgefiiges des Zirkonoxids (5Y-TZP). Im Gegensatz zu der ersten und der
zweiten Generation ist diese neue Generation wie oben genannt ein vollstabilisiertes
Zirkonoxid mit einem kubisch-tetragonalen Mischgefiige (FSZ) und der Anteil der
kubischen Phase mit etwa 50 % wurde durch die hohere Zugabe von

Stabilisierungsoxiden (etwa 5 Mol-Prozent Y203) erreicht. Begunstigt durch das

11
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grolRere Volumen der kubischen Kristalle sowie deren isotroperen Kristallstrukturen
wurde eine hohere Transluzenz des Materials mit zeitgleich hohen Festigkeitswerten
erzielt [14, 29]. Zumal die dritte Generation des Zirkonoxids gegenwartig nicht
ausreichend erforscht wurde, sollen im Rahmen dieser Dissertation die mechanischen
und optischen Eigenschaften des Werkstoffs sehr genau untersucht werden.

In einem aktuellen Beitrag von Stawarczyk et al. [36] wird auch bereits von einer
optimierten vierten Generation des monolithischen Zirkonoxids berichtet (4Y-TZP).
Diese wurde schon im Fruhjahr 2017 von wenigen Zirkonoxidherstellern vorgestellt
und stellt ebenfalls ein vollstabilisiertes Zirkonoxid mit einem kubisch-tetragonalen
Mischgeflige dar, bei dem die kubischen Anteile gesenkt und die tetragonalen Anteile
wieder erhoht wurden. Hier wurden im Vergleich zu den ersten beiden Generationen
die kubischen Anteile durch eine hdohere Zudotierung von Yttriumoxid erreicht (etwa
7 Gewichts-Prozent beziehungsweise 4 Mol-Prozent), jedoch gegentber der dritten
Generation ist der Yttrium-Anteil leicht verringert. Im Vergleich zur dritten Generation
wurden dadurch bei minimal geringerer Transluzenz verbesserte mechanische

Eigenschaften erzielt [36].

3.1.2 Restaurationen aus Lithiumdisilikat

Die Lithiumdisilikatglaskeramik (LiS;) diente im Zusammenhang mit dieser
Dissertation als Kontrollgruppe und wird im Folgenden allgemein beschrieben.
Lithiumdisilikat ist ein Uberwiegend heterogener Werkstoff und gehdort zu der Gruppe
der Glaskeramiken. Hinsichtlich der mechanischen Eigenschaften befindet sich diese
Keramik aufgrund ihrer héheren Biegefestigkeit und Bruchzahigkeit zwischen den
Feldspat- beziehungsweise Leuzitkeramiken und den Oxidkeramiken. Da ihr

Ursprungsmaterial aus Feldspat, Quarz und Kaolin besteht [37], besitzt die Keramik

12
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zunadchst eine Uberwiegend amorphe Phase, welche durch einen gesteuerten
sekundaren Kristallisationseffekt reduziert und durch hohe kristalline Anteile wie
Lithiumdisilikatkristalle (etwa 70 %) ersetzt wird [38, 39]. Dabei handelt es sich um
stabchenférmige Kristalle mit starker Vernetzung und einer Lange von etwa 3 bis 6 pm
[40]. Aufgrund ihrer hohen Transluzenz, der guten Einfarbbarkeit und Farbstabilitat
wird diese Keramik haufig fur asthetischen Zahnersatz verwendet. Neben deren
maglicher Herstellung mittels CAD/CAM-Technologie wurden alle
Lithiumdisilikatprifkorper dieser Dissertation mittels Presstechnologie aus industriell
vorgefertigten Keramikrohlingen hergestellt. Dafur wurde die IPS e.max Press
Glaskeramik verwendet, welche mit einer Biegefestigkeit von etwa 400 MPa [41] nicht
nur die Herstellung von Einzelkronen sondern auch von kleineren Frontzahnbriicken

ermoglicht [42].

3.2 Werkstoffkundliche Parameter von Keramiken

Das Einsatzgebiet dentaler Keramiken wird bedeutend von deren mechanischen und
optischen Eigenschaften bestimmt. Zur Ermittlung dieser gibt es eine Vielzahl an
Prufmethoden. Die im Rahmen dieser Dissertation untersuchten werkstoffkundlichen
Parameter und die zugehdorig vorhandenen und verwendeten Prifmethoden werden

nachstehend beschrieben.

3.2.1 Mechanische Parameter von Keramiken
Dentale Keramiken, welche unter anderem durch hohe Festigkeiten gekennzeichnet
sind, weisen aufgrund ihrer Eigenschaft, ohne vorausgehende plastische Verformung

Zu versagen, ein sprodes Materialverhalten auf [22]. Das unterscheidet Keramiken

13
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von metallischen und polymeren Werkstoffen. Mechanische Parameter wie die
Biegefestigkeit und Bruchz&higkeit dienen dabei der Charakterisierung der Keramiken

und werden im Folgenden beschrieben.

3.2.1.1 Biegefestigkeit von Keramiken
Die Biegefestigkeit o ist ein Mal3 fiir die spontane Belastbarkeit eines Werkstoffes bei
einmaliger und steigender Krafteinleitung bis zum Bruch und wird in Abhéngigkeit von
den Prufkorperdimensionen sowie den Prifeinstellungsparametern in der Einheit MPa
beziehungsweise N/mm? berechnet [42]. Als wichtige MaterialkenngroR3e dient sie der
Abschatzung der Festigkeit eines Materials und damit der Dimensionierung von
Restaurationen. In Anwendung befindliche Dentalkeramiken kdnnen je nach
Zusammensetzung Biegefestigkeitswerte zwischen 50 MPa fiir Feldspatkeramiken
und etwa 1000 MPa flr reines Zirkonoxid aufweisen [42].
Zur Ermittlung der Biegefestigkeit konnen folgende in DIN EN ISO 6872:2015
definierten Festigkeitsverfahren eingesetzt werden:

= die Drei-Punkt-Biegung (uniaxial),

= die Vier-Punkt-Biegung (uniaxial)

= und die biaxiale Biegung (biaxial) [43].
Bei diesen Druckversuchen liegt die Hauptbelastung wahrend der Durchbiegung der
Keramikprufkorper in der Zugzone auf der konvexen Seite, weshalb die
Oberflachenqualitat dieser Flache fur das Messergebnis entscheidend sein kann [42,

44).
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Drei-Punkt-Biegung

Beim Drei-Punkt-Biegeversuch wird ein quaderformiger Prufkdrper mit der
entsprechend zugelassenen Geometrie (siehe [43]) mittig auf zwei Stahl-
Auflagerrollen der Prufvorrichtung platziert und mit einem zentral zwischen den beiden
Tragern einwirkenden Prifstempel in einer Universalprifmaschine bis zum Bruch

belastet (siehe Abbildung 5).

A: Auflagerrollen d
B: Belastungsrolle

F: Kraft

d: Abstand zwischen den Widerlagern

Abbildung 5 Vereinfachte schematische Darstellung des Drei-Punkt-Biegeversuchs - Kraftangriff bei

% der Spannweite. (modifiziert nach [43])

Dieses einfach durchzufihrende Verfahren hat den Nachteil, dass die Kraftbelastung
ungleichmafig uber den Prifkoérper erfolgt, da der Bereich unterhalb des
Prifstempels, welcher der grof3ten Belastung ausgesetzt ist, ein geringes Volumen
besitzt [45, 46]. Dies hat zur Folge, dass oberflachliche Mikrorisse in diesem Bereich
zum friihzeitigen Bruch des Materials fihren kénnen [47], da Spannungsspitzen in der
Keramik nicht durch plastische Verformung abgebaut werden kénnen [22]. Ebenso
kénnen geringste Ausrichtungsabweichungen der Prufkdrper und der Prufvorrichtung
zu einer groReren Streuung bei der Messung fuhren. Die nachstehende Formel dient

der Berechnung der Drei-Punkt-Biegefestigkeit:

_ 3Fd
" 2bh?

o
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Dabei ist:

o = Biegefestigkeit (MPa),

F = Bruchkraft (N),

d = Abstand zwischen den Widerlagern (mm),
b = Breite des Prufkorpers (mm),

h = HOhe des Prufkorpers (mm).

Vier-Punkt-Biegung

Beim Vier-Punkt-Biegeversuch wird der Prufkorper zunachst ebenso auf zwei
Auflagerrollen aus Stahl platziert. Hier erfolgt jedoch im Gegensatz zum Drei-Punkt-
Biegeversuch die Belastung des Prifkorpers mit einem Prufstempel, der mit zwei
Druckpunkten/Belastungsrollen versehen ist. Die zwei Belastungsrollen mussen dabei
so angeordnet sein, dass der Kraftangriff bei einem Viertel der gesamten Spannweite
erfolgt [43] (siehe Abbildung 6). Dadurch besitzt der Bereich unterhalb des
Prufstempels, welcher der gréf3ten Belastung ausgesetzt ist, ein grol3eres Volumen
als bei der Drei-Punkt-Biegung und der Prufkdrper bricht beim Vier-Punkt-
Biegeversuch bei geringerer Belastung [45]. Ursache ist, dass in einem groReren
Volumen das Spannungsfeld erhoht ist, was das Vorhandensein eines Gefiigefehlers
wahrscheinlicher macht [45, 48]. Somit umgeht aber der Vier-Punkt-Biegeversuch das
oben genannte Risiko des verfriihten Versagens des Prufkdrpers durch Mikrorisse

[47].

16



Literaturtibersicht

a |
:“j\ d/2 5;:
B
A) »A
d

A: Auflagerrollen

B: Belastungsrollen

F: Kraft

d: Abstand zwischen den Widerlagern

Abbildung 6 Vereinfachte schematische Darstellung des Vier-Punkt-Biegeversuchs - Kraftangriff bei

1/4 der Spannweite. (modifiziert nach [43])

Zur Berechnung der Vier-Punkt-Biegefestigkeit dient folgende Formel:

_ 3Fd
" 4bh?

o
Dabei ist:
o = Biegefestigkeit (MPa),
F = Bruchkraft (N),
d = Abstand zwischen den Widerlagern (mm),

b = Breite des Prufkdrpers (mm),

h = Hohe des Prifkorpers (mm).

Biaxiale Biegung

Zur Prufung der biaxialen Biegung wird ein scheibenférmiger Prufkorper bendtigt,
welcher konzentrisch auf drei Auflagekugeln aus Stahl positioniert wird. Die
Auflagekugeln sind dabei im Abstand von 120 ° voneinander auf einem Kreis
angeordnet. In der Mitte des Prifkdrpers wird Gber einen zylindrischen Prifstempel

Kraft ausgeubt, bis der Prufkdrper bricht [43]. Beim biaxialen Biegeversuch kdnnen im
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Vergleich zu den uniaxialen Biegeversuchen Kantenfehler vernachlassigt werden, da
Mikrorisse hier nicht von Kanten aus entstehen konnen. Der frihzeitige Bruch des
Materials durch oberflachliche Mikrorisse kann somit auch bei diesem Biegeversuch
ausgeschlossen werden [49]. Eine schematische Darstellung des biaxialen

Biegeversuchs liefert Abbildung 7.

A: Auflagekugeln = (Al ~
F: Kraft
S: Stempel

Abbildung 7 Vereinfachte schematische Darstellung des biaxialen Biegeversuchs. (modifiziert nach
[47])

Folgende Gleichung dient der Berechnung der biaxialen Biegefestigkeit:
o =-0,2387F(X-Y)/h?

Dabei ist:

o = Biegefestigkeit (MPa),

F = gesamte Bruchkraft (N),

h = HOohe des Prifkorpers bei Bruchbeginn (mm),

X = (1 + V) In(r2/r3)2 + [(1 = v)/2] (r2/r3)?,

Y = (1 + V) [1+In(ra/r3)3] + (1 = V) (r1/r3)?

mit

v = Poisson‘sche Querkontraktionszahl mit dem Wert 0,25 (wenn nicht angegeben),
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rl = Radius der Tragerscheibe (mm),
r2 = Radius des belasteten Bereichs (mm),

r3 = Radius des Prufkorpers (mm).

Zusammenfassend kann gesagt werden, dass bei der Ermittlung der Biegefestigkeit
die Messergebnisse der Materialien nur innerhalb des jeweiligen Biegeversuches
miteinander vergleichbar sind. Generell fallen die Messwerte des Drei-Punkt-

Biegeversuchs héher aus als die des Vier-Punkt-Biegeversuchs.

3.2.1.2 Weibullstatistik

Bei der Ermittlung der Festigkeitswerte von Keramiken wird generell eine grol3e
Streuung der Messwerte beobachtet. Sowohl die Fertigungsbedingungen und
Herstellungsverfahren als auch die Zusammensetzung des Grundwerkstoffes und die
KorngréRen der Ausgangs- und Zusatzmaterialien haben einen wesentlichen Einfluss
auf dieses Streuverhalten [50], was wiederum eine grof3e Herausforderung fur deren
statistische Evaluation darstellt. Waloddi Weibull entwickelte im Jahre 1937 eine
Theorie beziehungsweise eine statistische Schatzmethode, mit welcher die
Versagenswahrscheinlichkeit sproder Keramiken und das Streuverhalten deren
Festigkeiten vorhersehbar sind [50]. Anhand dieser sogenannten Weibullverteilung,
welche besagt, dass der gro3te Fehler in einem Werkstiick bestimmend fir dessen
Festigkeit ist — das sogenannte Konzept des schwachsten Gliedes [51] — kann der
Zusammenhang zwischen GroRe, Geometrie, Belastungsart, statistischer
Fehlerverteilung und der Bruchwahrscheinlichkeit der einzelnen Volumenelemente
eines keramischen Werkstoffs beschrieben werden [45]. Die Weibullverteilung lasst

sich als verallgemeinerte Exponentialverteilung verstehen und kann unterschiedliche
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Kurvenformen annehmen. Dabei stellt sie die unsymmetrisch verteilte Menge der
grolReren Schwachstellen dar (siehe Abbildung 8). Diese sind verantwortlich fur das
Versagen des keramischen Werkstoffes. Die Gesamtverteilung der Schwachstellen

folgt hingegen einer Normalverteilung — der sogenannten Gaul3’schen Verteilung.

Verteilung aller
Schwachstellengréen

im Material \

Frequenz Verteilung der grofiten
Schwachstellen (die

gemessen werden)

kleine
Schwachst;

groRRe
Schwachstellen

SchwachstellengrofRe

Abbildung 8 Schwachstellenverteilung in einem Material (Kurvenlinie) und Verteilung der bei der

Messung relevanten Schwachstellen (schattierter Bereich). (modifiziert nach [52])

Weibullmodul

Der Weibullmodul m wird aus den Werten der Biegefestigkeitsprufung errechnet und
ist ein Mal3 fur die Streuung der Festigkeitswerte von Keramiken [45, 53]. Durch die
Berechnung des Weibullmoduls kénnen sowohl Aussagen tber die Werkstoffqualitat
als auch Aussagen uber die Genauigkeit, mit der die Untersuchungen durchgefuhrt
wurde, gemacht werden. Dabei gilt: Je groRer der Weibullmodul desto geringer die
Streuung der Werte und desto genauer kann man eine Vorhersage Uber die Belastung

treffen, bei welchem ein Werkstiick der gleichen Machart versagen wird [45, 53]. Ein
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keramischer Werkstoff mit groRem Weibullmodul kennzeichnet eine schmalere
Verteilung und spricht folglich fur dessen homogenes Geflige sowie flr eine
fachgemaRe Durchfihrung der Untersuchungen — man spricht dann von der
sogenannten ,Zuverlassigkeit” - einer zuverlassigen Vorhersage der Festigkeitswerte

[53]. Gute Weibullmodulwerte fiir Dentalkeramiken liegen zwischen 5 und 15 [45].

Charakteristische Weibullfestigkeit

Die charakteristische Weibullfestigkeit oo beschreibt diejenige Festigkeit, bei der mit
einer Wahrscheinlichkeit von 63,2 % alle untersuchten Prufkorper einer Versuchsreihe
versagen [43, 53]. Sie beschreibt die x-achsenbezogene approximierte Ortlichkeit der

Verteilung, an welcher voraussichtlich die kritische Spannungsintensitat Kic vorliegt.

Grundsatzlich sollte zur Beurteilung der Festigkeitswerte mittels Weibullstatistik fur
jede Messreihe einer Untersuchung eine Prufkorperanzahl von mindestens 15,
vorzugsweise sogar 30 bestehen [43]. Je groRRer die Anzahl der Prufkorper, desto

genauer sind die Schatzungen der tatsachlichen Festigkeit.

3.2.1.3 Bruchzahigkeit von Keramiken

Keramische Werkstoffe besitzen eine extrem geringe Nachgiebigkeit und brechen
sprode [8] — einmal zerstorte kovalente und ionische Bindungen bleiben hier getrennt.
Deren Sprodigkeit hat ihre Ursache in dem geringen Widerstand gegenuber der
Ausbreitung von Rissen und die Fehlerfreiheit der Geflige ist somit wie bereits
erlautert maRRgebend fir die Biegefestigkeit. Zumal in einer prothetischen Versorgung
aber rein praktisch immer kleine Fehler vorhanden sind, welche zu dessen Versagen

fuhren konnen, stellt sich die Frage wie widerstandsfahig eine Keramik gegen ein
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Risswachstum ist. Zur Einschatzung dieses Verhaltens sproder Werkstoffe kann der
Spannungsintensitatsfaktor K, herangezogen werden. Der Faktor beschreibt die
Spannungsintensitat, welche an einer Rissspitze anliegt und héngt von der
Belastungsstarke, der RissgroRe sowie der Prufkdorpergeometrie ab. [45]. Mit
zunehmender Belastung nimmt der Spannungsintensitatsfaktor zu bis er einen
kritischen Wert K;c mit einer instabilen Rissausbreitung erreicht. Dann kommt es zum
Versagen des Werkstoffs. Dieser kritische Spannungsintensitatsfaktor Kic beschreibt
den Widerstand, den ein Werkstoff an einer Rissspitze aufbringen kann, um ein
weiteres Fortschreiten des Risses zu verhindern [42] und quantifiziert somit die
sogenannte Bruchzahigkeit. Sie wird in der Messeinheit MPavm angegeben. Die
Bruchzahigkeit ist eine wichtige Eigenschaft von Dentalkeramiken, weil sie dazu
verwendet werden kann, deren andere Eigenschaften, die gegeniber der Fehlergrol3e
empfindlich reagieren — wie die Festigkeit - vorauszusagen [43]. Das
Langzeitverhalten im Werkstoff ist umso sicherer, je gréf3er der Kic und damit der
Widerstand gegen eine Rissausbreitung ist. Ausgangspunkt fur Rissbildungen sind
Fehlstellen im Gefige in Form von Poren, Rissen oder Einschlissen, die
beispielsweise wahrend der Verarbeitung oder Bearbeitung des Werkstoffs entstehen
[22]. Zudem konnen Risse auch durch den Gebrauch der Keramik entstehen - bedingt
durch mechanische, thermische oder korrosive Belastungen (Ermidung) [54].

Fur die Untersuchung der Bruchzahigkeit gibt es verschiedene Prufverfahren mit
komplexen Auswerteverfahren [43]. Dabei wird allgemein zwischen Mikroverfahren
mit lediglich kleinen Rissen durch Harteeindriicke und Makroverfahren, bei denen
grol3e Risse/Kerben im Prufkorper produziert werden, unterschieden [54].

Zur Bestimmung der Bruchzéhigkeit werden die Prifkorper anschliel3end der Drei-

Punkt- oder Vier-Punkt-Biegefestigkeitsprifung unterzogen [55]. Aus den ermittelten
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Werten kann die Bruchzahigkeit K,c berechnet werden. Hohe Bruchzahigkeitswerte
werden bei metallischen Werkstoffen beobachtet, wohingegen keramische Werkstoffe
niedrigere Werte aufweisen. Die Werte der Metalle liegen zum Beispiel fur Chrom-
Nickel-Stahle bei 50 bis 90 MPavm [56] und fiir den keramischen Werkstoff
Lithiumdisilikat (IPS e.max Press) bei etwa 2,5 bis 3 MPaVm [40].
Folgende genormte Methoden finden haufige Anwendung und werden im Rahmen
dieser Dissertation beschrieben:

= das SEVNB - Single-Edge-V-Notch-Beam-Verfahren,

= das SEPB - Single-Edge-Precracked-Beam-Verfahren,

= das CNB - Chevron-Notched-Beam-Verfahren

= sowie das SCF — Surface-Crack-in-Flexure-Verfahren.

SEVNB — Single-Edge-V-Notch-Beam-Verfahren

Fur das in dieser Studie verwendete SEVNB-Verfahren nach DIN EN ISO 6872:201
werden Prufkdrper in Form von einseitig an der zugbelasteten Seite V-gekerbten
Quadern (Querschnitt: 4 + 0,2 mm x 3 = 0,2 mm) (siehe Abbildung 9) mit einer
Gesamtkerbtiefe von 0,8 mm bis 1,2 mm benétigt. Hierfar wird im ersten Schritt eine
Anfangskerbe bendétigt, welche zum Beispiel anhand einer Diamantsage produziert
wird. Im zweiten Schritt wird der Kerbgrund mit einer Rasierklinge poliert. Zu beachten
ist, dass der Kerbgrundradius weitgehend der mittleren Werkstoffkorngrof3e entspricht
[54]. Ein Uberdimensionierter Radius kann eine Uberbewertung des kritischen
Spannungsintensitatsfaktors Kic mit sich ziehen [57-60]. Zur anschlieRenden
Biegeprifung kann sowohl der Drei-Punkt- als auch der Vier-Punkt-Biegeversuch
gewahlt werden. Nach Vermessung der Geometrie wird der Prufkorper mit der

Kerbseite nach unten gerichtet und auf zwei Auflagerrollen platziert. Mit einem von
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oben zentral einwirkenden Prufstempel der Universalprifmaschine wird der

Prufkorper danach mit einer Vorschubgeschwindigkeit von 0,5 mm/min bis zum Bruch

belastet. Anhand der mikroskopischen Ermittlung der Kerbtiefe an der Bruchflache

kann schlief3lich die Bruchzahigkeit des Prufkorpers ermittelt werden. Sie lasst sich

aus der maximalen Bruchkraft, der Kerbtiefe, der Prufkdrpergeometrie sowie aus

Parametern der Versuchsdurchfiihrung mit folgender Formel berechnen:

F S1— S, 3\/5 vy
T pWw ow 2(1—a)ts

Dabei ist:

K;. = Bruchzéhigkeit (MPavm),

F = Bruchkraft (MN),

b = Dicke des Prufkdrpers (m),

w = Breite des Prufkorpers (m),

s, = Auflager-Spannweite (m): 0,04 fur Zirkonoxid, 0,01 fur Lithiumdisilikat,
S, = innere Spannweite (m): 0,02 fur Zirkonoxid, 0,005 fur Lithiumdisilikat,
a = relative Tiefe der V-Kerbe,

Y =Formfaktor der Beanspruchungsintensitat.
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Abbildung 9 Prufkdrpergeometrie - SEVNB-Methode. (modifiziert nach [54])

Dieses Verfahren hat sich in einer internationalen Bewertung als benutzerfreundlich,

leicht durchfuhrbar, zuverlassig und genau erwiesen [43].

SEPB — Single-Edge-Precracked-Beam-Verfahren

Das SEPB-Verfahren wird in DIN EN ISO 15732 oder ASTM C1421 definiert. Diese
Methode wird fir Keramiken mit niedriger mittlerer Korngrof3e unter 1 um und fir
polykristallines Zirkonoxid herangezogen, bei denen sich die V-Kerbung durch das
SEVNB-Verfahren umstandlich erweist. Studien haben gezeigt, dass das SEVNB-
Verfahren bei feinkdrnigen Werkstoffen unzureichend spitze Kerben erreichte, was zu
einer Uberbewertung der Bruchzahigkeitswerte fiihrte. Grundlage der SEPB-Methode
ist ein mittiger Anriss/Ursprungsriss (Precrack) auf der schmalen und zugbelasteten
Seite des quaderformigen Prifkérpers (3 mm x 4 mm) (siehe Abbildung 10), welcher
mittels Harteeindruck (Vickers- oder Knoop-Eindruck) oder Sageschnitt
(Diamantscheibe) erzeugt wird, bevor dieser Oberflachenriss mithilfe einer Briicken-
Amboss-Apparatur geradlinig erweitert wird. Die Risstiefe wird vor dem Versuch

gemessen, bevor der Priufkorper im Drei-Punkt- oder Vier-Punkt-Biegeversuch bis
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zum Bruch belastet wird. Die Bruchzahigkeit lasst sich mit derselben Formel wie fur

das SEVNB-Verfahren berechnen.

Abbildung 10 Prufkdrpergeometrie - SEPB-Methode. (modifiziert nach [54])

CNB — Chevron-Notched-Beam-Verfahren

Zur Bestimmung der Bruchzahigkeit durch das CNB-Verfahren wird DIN EN ISO
24370 oder ASTM C1421 herangezogen. Dieses Verfahren kann als Vorganger der
SEVNB-Methode betrachtet werden. Ausgangspunkt ist hier eine dreieckige Chevron-
Kerbe, die durch zwei Sageschnitte im quaderformigen Prifkérper (3 mm x 4 mm)
mittels einer diamantierten Trennscheibe erzeugt wird (siehe Abbildung 11). Hierbei
entsteht im Querschnitt eine Spitze, von der der Riss weglauft [54]. Es folgt die
Belastung des Prufkérpers mit Hilfe des Vier-Punkt-Biegeversuchs mit einer
Vorschubgeschwindigkeit von 0,0003 mm/s bis 0,005 mm/s bis zum Bruch. Im
Anschluss daran kann die Bruchzahigkeit ebenfalls mit oben genannter Formel
(SEVNB-Verfahren) berechnet werden. [61]. Dabei zeigt die Chevron-Spitze in
Richtung der unter Zugspannung gesetzten Seite. Der Fokus der CNB-Methode liegt

auf der Untersuchung der Unterschiede der Bruchzahigkeitswerte zwischen
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dreieckigen Kerben und geraden Anrissen [62]. Entsprechend dem SEPB-Verfahren
ist auch dieses Verfahren fur feinkdrnige Werkstoffe unter 1 um und fur polykristallines

Zirkonoxid geeignet.

Abbildung 11 Prufkdrpergeometrie - CNB-Methode. (modifiziert nach [54])

SCF — Surface-Crack-in-Flexure-Verfahren

Das SCF-Verfahren wird in DIN EN ISO 18756 oder ASTM C1421 beschrieben und
eignet sich ebenfalls sowohl fir feinkdrnige Werkstoffe mit Korngroéf3en unter 1 um als
auch fur harteres polykristallines Zirkonoxid. Dieses Verfahren wurde bereits in den
frihen 70er Jahren entwickelt [63]. Einem ebenso quaderformigen Prifkérper (3 x
4 mm) werden auf der zugbelasteten Seite zentrale Knoop-Harteeindriicke zugefihrt,
wobei ein semielliptischer Oberflachenriss entsteht (siehe Abbildung 12). Danach
werden die Eindricke wieder wegpoliert, wahrend sichergestellt werden muss, dass
der gesetzte Riss im Material vorhanden bleibt [54]. Anschlie3end lasst sich anhand
des Vier-Punkt-Biegeversuchs die Bruchzahigkeit des Materials mit folgender Formel

berechnen [64]:
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Dabei ist:

o0 = Bruchkratft,

a = Risstiefe,

Q = Faktor zur Beschreibung der Rissgeometrie,
F = Korrelationsfaktor,

t = Probendicke,

¢ = halbe Eindrucksbreite,

b = halbe Prifkorperbreite,

@ = Winkel zwischen Riss und Prufkdrperoberflache.[65].

Abbildung 12 Prufkérpergeometrie - SCF-Methode. (modifiziert nach [54])

Diese unterschiedlichen genormten Verfahren zur Ermittlung der Bruchzahigkeit
haben alle ihre Vor- und Nachteile (siehe Tabelle 1) [66] und lassen sich nur schwer
miteinander vergleichen. Ein gewisses Mal3 an Erfahrung wird bei ihrer Wahl ben6étigt,

um gute und préazise Resultate zu erhalten [67].
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Tabelle 1 Vor- und Nachteile genormter Bruchzahigkeitsprifmethoden.

Methode Vorteile Nachteile
SEVNB benutzerfreundlich > nicht flr feinkérnige Werkstoffe mit

leicht durchfuhrbar KorngréRen < 1um geeignet
zuverlassig » fur glltige Prifresultate muss die
genau Kerbe die Kriterien der Norm erfiillen
kostenglinstig » Kerbradius hat Beeinflussung auf Kic

SEPB naturlicher Riss bereits vor > kostspielige Apparatur
Prufung vorhanden » grolRe Kompressionskraft erforderlich
Risse sind relativ gut messbar | » Gefahr der Risserweiterung
fur feinkdrnige Werkstoffe mit | » schwierig herzustellender Anriss
KorngréR3en < 1um geeignet
far polykristallines ZrO:
geeignet

CNB naturlicher Riss der erst bei » spezielle Maschine flr Rissproduktion
Prifung entsteht notwendig
fur feinkdrnige Werkstoffe mit | » Qualitat und Dimension der Kerbe hat
KorngrofRen <1um geeignet Einfluss auf Kic
far polykristallines ZrO2 > stabile Rissausbreitung in der Kerbe
geeignet erforderlich

SCF Riss bereits vor Priifung » aufwendiges Verfahren (viele Schritte)
vorhanden - erhéhte Messfehlergefahr
fur feinkdrnige Werkstoffe mit | » Riss kann versehentlich wegpoliert
KorngréRen <1um geeignet werden
fur polykristallines ZrO: » Messungen sind vom Material und der

geeignet

Erfahrung des Anwenders abhéngig
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3.2.2 Optische Parameter von Keramiken

Neben dem funktionellen Aspekt riickt bei der Beurteilung restaurativer Versorgungen
auch immer mehr die asthetische Komponente in den Vordergrund. Deshalb ist es
gerade bei monolithischem Zahnersatz sehr wichtig, das geeignete Material so
auszuwahlen, dass die Versorgung optimal an die natirlichen Zahne angepasst wird
[68], was wiederum eine der grofdten Herausforderungen fiir die restaurative
Zahnheilkunde darstellt. Dementsprechend ist das Wissen uber die lichtoptischen
Eigenschaften von Zahn und Material von immenser Bedeutung. Das &sthetische
Erscheinungsbild des Zahnes héngt neben der Form und der Farbe ferner von der
Opaleszenz (durch diffuse Streuung des Lichtes hervorgerufenes ,Schillern® des
Zahnschmelzes), der Fluoreszenz (spontane Emission von Licht beim Ubergang eines
elektronisch angeregten Systems in einen Zustand niedrigerer Energie) und der
Transluzenz (partielle Lichtdurchlassigkeit) ab [68]. Das lichtoptische Verhalten eines
Mediums wiederum ist abhangig von der Lichtbrechung, der Lichtstreuung, der
Lichttransmission sowie der Lichtabsorption. Trifft beispielsweise Licht auf einen
keramischen Korper, kann je nach chemischer Beschaffenheit, Kristallgehalt und
KorngroRe der Keramik jede einzelne Wellenlange des Lichtbindels entweder
reflektiert, gestreut, transmittiert und/oder absorbiert werden. Grundsétzlich lassen
sich die Medien in drei Kategorien einordnen - in transparente (vollig
lichtdurchlassige), transluzente (partiell lichtdurchlassige) und opake (vollig
lichtundurchlassige) Korper. Transparente Koérper absorbieren nur eine geringe
Menge des einfallenden Lichts und erlauben durch das Fehlen von diffuser Streuung
das Durchdringen von Licht. Hier handelt es sich um die sogenannte ideale
Transmission. Wird zudem ein Teil der einfallenden Strahlung diffus abgelenkt, spricht

man von einer diffusen Transmission, der Transluzenz. Hingegen opake Korper
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absorbieren und/oder reflektieren das auftreffende Licht, sodass Transmission und
Streuung hier nicht stattfinden. [69] Zur Veranschaulichung der spektralen

Eigenschaften Transmission, Reflexion und Absorption dient Abbildung 13:

Transmission Reflexion
Transparenz Transluzenz ideal diffus
(=ideale (=diffuse
Transmission) Transmission)

AN N A\

Absorption
weile schwarze
Oberflache Oberflache

VNI

Abbildung 13 Schematische Darstellung von Transmission, Reflexion und Absorption.

Eines der wichtigsten Kriterien zur Erzielung einer realitatsgetreuen und asthetischen
Restauration ist die korrekte Nachbildung der Transluzenzgrade natirlicher Zéhne
[70-72]. Die Transluzenz eines Materials hangt unter anderem von dessen Farbe,
Materialstarke und Oberflachenbeschaffenheit ab [73-75]. Verschiedene Studien
zeigen, dass es innerhalb der vollkeramischen Materialien grof3e Abweichungen
hinsichtlich der Transluzenz gibt [76, 77]. Im Folgenden wird dieser optische

Parameter naher beschrieben.
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3.2.2.1 Transluzenz
Die Transluzenz als ,asthetische Messgrof3e” ist physikalisch betrachtet der relative
Anteil von partieller Lichtdurchlassigkeit (Transmission) oder diffuser Reflexion von
einer Trageroberflache durch ein tribes Medium [72, 78, 79]. Die in dieser Studie
herangezogene spektrale Eigenschaft ,Transmission“ beschreibt das Verhaltnis von
einfallender zu durchgelassener Lichtintensitat [74]. Wahrend der Begriff
»1ransluzenz® der Beschreibung der optischen Eigenschaft eines Korpers dient,
handelt es sich beim entsprechenden Begriff ,Transmission“ um die physikalische
Eigenschaft, welche die Fahigkeit des Mediums darstellt, Licht hindurchzulassen [72,
78, 80]. Die verschiedenen Dentalkeramiken verfligen Uber unterschiedliche
Transluzenzwerte. Glasbasierte Keramiken kénnen aufgrund ihrer Glasphase sehr
hohe Transluzenzwerte aufweisen, welche in Richtung Transparenz neigen. Zur
Anpassung der Transluzenz dieser Keramiken an die natirlichen Zahne kénnen hier
gezielt Kristalle in die Matrix eingebaut werden. Demgegeniber fallen die
Transluzenzwerte von Zirkonoxid geringer aus. Hier fehlt die Glasphase und der
gesamte Gefligeaufbau besteht bereits aus Kristallen, weshalb diese Keramik viele
Streuzentren aufweist und opaker erscheint. [75]. Generell basiert die Beschrankung
der Lichtdurchlassigkeit keramischer Schichten auf der diffusen Streuung des
nattrlichen Lichtes durch Reflexion und Brechung an Einschliissen in der Matrix [37].
Dabei qilt:

= kurzwelliges Licht wird starker gestreut als langwelliges Licht,

= je mehrund je kleiner die Streuzentren sind, desto geringer ist die Transluzenz

und desto hoher ist folglich die Opazitat,
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= je grol3er die Schichtstarke eines Materials ist, desto geringer der Anteil | des

durchgelassenen Lichtes [72, 81]. [37, 74]

Transluzenzmessungen

Zur Bestimmung der Transluzenz dient unter anderem das in dieser Arbeit verwendete
spektralphotometrische Messverfahren via Spektralphotometer, welches die
Intensitaten der einzelnen Wellenlangen des transmittierten oder des reflektierten
Lichtes eines Materials misst und durch derer anschlieende Auswertung in
Messwerte (via Computer) den Vergleich mit anderen Materialien zuldsst. Eine
Materialschicht besitzt dann eine hohe Transluzenz (=1/ lo) und dementsprechend eine
niedrige Opazitéat (=lo/l), wenn sie einen grof3en Anteil | der einfallenden Lichtintensitét
lo hindurchlasst [37]. Stawarczyk et al. [20] untersuchten 2016 im Rahmen einer In-
vitro-Studie  die  Transluzenz unterschiedlicher monolithischer Keramiken
(Zirkonoxidkeramiken der ersten drei Generationen) sowie Lithiumdisilikatkeramiken
mittels Transmissions- und Reflexionsmessungen. Zur Sicherung der Vergleichbarkeit
der Prifmethoden wurden hier die Transluzenzen der zu untersuchenden Prifkorper
einmal Uber eine Transmissionsmessung via Spektralphotometer (Lambda 35, Perkin
Elmer Inc., Waltham; MA, USA) und zusatzlich Uber eine Opazitatsmessung mit einem
Reflexionsspektralphotometer (CM-600d, Konica Minolta Business Solutions, Berlin,
Deutschland) bestimmt. Zur Messung der Transmission wurde das
Spektralphotometer zunachst kalibriert und der Wert von 100 % Transmission (lo)
definiert. Die Menge des durch den Prifkorper reflektierten und gestreuten Lichtes auf
den Detektor erfolgte anhand des Bariumsulfatstandards der Ulbrichtkugel. Diese
Lichtintensitat (1) diente der Berechnung der Transmission mithilfe folgender Formel:

Transmission [%] = I/lo* 100. Zur Messung der Reflektion erfolgte zuerst die
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Kalibrierung des Reflexionsspektralphotometers mit zu Hilfenahme einer schwarzen
und lichtdichten Blendenabdeckung sowie einer weil3en Kalibrierungsprobe, bevor die
Opazitatswerte der Prifkorper Uber die Helligkeitswerte der vermessenen Prifkorper
mit schwarzer Abdeckung (lschwarz) und mit weil3em Kalibrierungsprufkorper (lweir) mit

folgender Formel berechnet werden konnten: Opazitat [%] = lschwarz/lweiz * 100.

34



Ziel der Arbeit

4 Ziel der Arbeit

Das Untersuchungsziel dieser In-Vitro-Studie war es, unterschiedliche
Zirkonoxidmaterialien der dritten Generation fur monolithische Restaurationen
hinsichtlich ihrer mechanischen und optischen Eigenschaften zu untersuchen und mit
denen einer Lithiumdisilikatkontrollgruppe zu vergleichen. Dabei wurden die
Keramiken auf ihre Vier-Punkt-Biegefestigkeit, Vier-Punkt-Bruchzahigkeit sowie
Lichttransmission untersucht. Weiterhin wurden rasterelektronenmikroskopische
Aufnahmen an den Lichttransmissionsprifkérpern zur Beurteilung der Korngréf3en
durchgefiihrt. Hierdurch sollte eine zusatzliche Evaluierung der fir die untersuchte
Transluzenz zugrunde liegenden Phanomene ermittelt werden.

Die zu untersuchende Hypothese dieser Dissertation lautete, dass die Zirkonoxide der
dritten Generation vergleichbare mechanische und optische Eigenschaften mit denen

der Lithiumdisilikatkeramik zeigen.
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5 Materialien und Methoden

Im Folgenden werden alle untersuchten Materialien und die entsprechenden
Prifmethoden zur Bestimmung dessen mechanischen und optischen Eigenschaften

dargestellt.

5.1 Materialien und Studiendesign

In  dieser Dissertation wurden  sechs  verschiedene, uneingefarbte
Zirkonoxidmaterialien der dritten Generation flr monolithische Restaurationen im
Hinblick auf ihre mechanischen und optischen Eigenschaften, d.h. in Bezug auf ihre
Biegefestigkeit, Bruchzahigkeit, Transluzenz und Korngrol3e, analysiert: Ceramill
Zolid FX (Amann Girrbach), CopraSmile (Whitepeaks), DD cubeX? (DentalDirekt),
NOVAZIR MaxT (Novadent), priti multidisc ZrO, (Pritidenta) und StarCeram Z-Smile
(H.C.Starck). Eine Lithiumdisilikatkeramik stellte die Vergleichsgruppe dar: IPS e.max
Press LT (low translucency) A2 (Ivoclar Vivadent). Tabelle 2 liefert eine detaillierte

Ubersicht tiber die verwendeten und gepriiften Materialien.
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Tabelle 2 Ubersicht der verwendeten Materialien mit LOT Nummern.

Material Abkurzung Hersteller LOT Nummer
Zirkonoxid Ceramill Zolid FX Cz Amann Girrbach, Koblach, 1512004-114
3. Generation Osterreich

CopraSmile CSs Whitepeaks Dental 1S2114

Solutions, Wesel,
Deutschland

DD cubeX? DD Dental Direkt, Spenge, 8041632001
Deutschland

NOVAZIR MaxT NZ Novadent Dentaltechnik, L2251030007-6
Hamburg/Dresden,

Deutschland

priti multidisc ZrO, PD Pritidenta, Leinfelden- Y65 16HT
Echterdingen, Deutschland
StarCeram Z-Smile SC H.C.Starck, Muinchen, 50586461
Deutschland
Litiumdisilikat IPS e.max Press LT Ivoclar Vivadent, Schaan, u04298
Kontrollgruppe Liechtenstein

Insgesamt wurden 280 Prufkorper hergestellt. Diese Zahl entspricht 40 Prufkdrpern
pro Zirkonoxidgruppe sowie 40 Prufkorpern der Lithiumdisilikatvergleichsgruppe.
Dabei wurden jeweils 15 quaderformige Prifkorper fur die Untersuchung der 4-Punkt-
Biegefestigkeit, ebenso 15 quaderformige Prufkorper fur die Untersuchung der 4-
Punkt-Bruchzahigkeit sowie 10  scheibenformige  Prufkorper  fur  die
Transmissionsmessungen hergestellt - unter Einbeziehung dreier scheibenformiger
Prufkorper pro Zirkonoxidgruppe fur die Bestimmung der Korngr6Re. Bei den
Zirkonoxidmaterialien handelte es sich um Quader der Abmessungen:

45,0 mm (Lange) x 4,0 (x0,2) mm (Breite) x 3,0 (£0,2) mm (Dicke) im Gegensatz zur
Lithiumdisilikatvergleichsgruppe mit den Abmessungen:

30,0 mm (L&nge) x 4,0 (x0,2) mm (Breite) x 3,0 (x0,2) mm (Dicke).

Die Endmalie der Transmissionsplattchen betrugen:

16,0 mm (Durchmesser) x 1,0 (x0,05) mm (Dicke).

Eine schematische Ubersicht der Versuchsreihen gibt Abbildung 14.
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" Testgruppen “Kontrollgruppe
| |
CZ Cs DD NZ PD SC TR

45x4x3 16x1 30x4x3 16x1
+0.2 mm +0.05 mm 0.2 mm +0.05 mm

Biegefestigkeit Bruchzahigkeit

Biegefestigkeit Bruchzahigkeit

gt

n=3 n=3

Abbildung 14 Schematische Ubersicht der Versuchsreihen.

5.2 Herstellung der Prufkorper

Die Prufkorperherstellung der unterschiedlichen Zirkonoxidkeramiken unterscheidet

sich von der der Lithiumdisilikatkontrollgruppe.

5.2.1 Prufkorper aus Zirkonoxid

Die sechs zu untersuchenden Materialien aus Zirkonoxid sind dentale CAD/CAM-
Keramiken, sodass die bendétigten Prufkdrperformen zuerst anhand einer
Frasmaschine (Ceramill motion 2, Amann Girrbach AG, Koblach, Osterreich) (siehe
Abbildung 15) aus vorgesinterten Zirkonoxidrohlingen (g: 98 mm x 16 mm) via

CAD/CAM Technologie und dem passenden NC-Datensatz gefrast wurden.
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Abbildung 15 links: Frasmaschine - Ceramill motion 2 (Amann Girrbach), rechts: Zirkonoxidrohling in

Frasmaschine.

Nach Einbringen und Fixieren des Rohlings in die vorgesehene Halterung der
Frasmaschine wurde das entsprechende Frasprogramm (ceramill motion —
EST 1274-47.10) mithilfe des NC-Datensatzes gestartet. Pro Rohling wurden dabei
zwolf Quader beziehungsweise sieben Plattchen gefrast (siehe Abbildung 16). Da bei
dem sich anschliel3enden definitiven Sinterprozess, bei dem die endgtiltige Festigkeit
erreicht wird, mit einer Sinterschrumpfung von etwa 23 % gerechnet werden muss,
wurden dabei zum Ausgleich Uberdimensionierte Prufkorper hergestellt. In dem
sogenannten WeilRzustand besalRen die Quader folgende Geometrien: Lange =
55 mm, Breite =2 5 mm, Hohe = 3,8 mm. Die Dicke der Transluzenzplattchen betrug

dabei etwa 1,2 mm.
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Abbildung 16 Zirkonoxidrohlinge (Weil3zustand) — links: gefréste Quader fur die Prifung der

Biegefestigkeit/Bruchzahigkeit (etwa 55,0 x 5,0 x 3,8 mm), rechts: gefraste Plattchen fir die

Transmissionsmessung (etwa 19,0 x 1,2 mm).

Nach anschliel3end vorsichtigem Abtrennen und Schmirgeln der einzelnen Priufkorper
auf die gewilnschten MalRe mithilfe einer Trennscheibe (Komet Dental/Gebr.
Brasseler, Lemgo, Deutschland) und SiC Schleifpapier P1200 und P2500 (Buehler,
Dusseldorf, Deutschland) wurden die Geometrien aller Zirkonoxidprufkorper
einschliel3lich der Parallelitat der Quader via digitaler Bugelmessschraube (Mitutoyo,
Andover, England) (siehe Abbildung 17) kontrolliert. Hierbei sollten die vorgesinterten
Quader eine gleichmaflige Dicke von etwa 3,8 mm sowie eine gleichmallige Breite
von etwa 5,0 mm haben. Zum Dichtsintern wurden diese vorgesinterten Prifkorper
anschlielend gleichméfiig in die Schale des Sinterofens (LHT 02/16, Nabertherm
GmbH, Lilienthal/Bremen, Deutschland) gelegt - jeweils flunf Plattchen oder jeweils

sieben beziehungsweise acht Quader (siehe Abbildung 18).
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Abbildung 17 digitale Bigelmessschraube (Mitutoyo).

Abbildung 18 Sinterschalen mit Sinterktigelchen — links: funf vorgesinterte Zirkonoxidplattchen,

rechts: sieben vorgesinterte Zirkonoxidquader.

Die Sinterschale wurde anschlielRend zentrisch im Sinterofen platziert, welcher nach
Eingabe der von allen Herstellern erfragten jeweiligen Sinterparameter (siehe Tabelle

3) gestartet wurde.
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Tabelle 3 Verwendete Sinterparameter der gepruften Zirkonoxidmaterialien, nach Herstellerangaben.

Gruppe Heizrate Halte- Heizrate Halte- Heizrate End- Halte- Abkihlrate auf
(°C/min) zeit (°C/min) zeit (°C/min) Temperatur Zeit 25°C
(min) (min) (°C) (min) (°C/min)
Ccz 8 - - - - 1450 120 15
Cs 10 auf - 6 - - 1500 90 Unkontrolliert
950°C (geschlossener
Ofen)
DD 8 auf 30 3 - - 1450 120 10
900°C
NZ 4 auf - 8 auf 30 2 auf 1450 120 8 auf 800°C,
500°C 1150°C 1300°C, dann
dann 4 unkontrolliert
PD 10 - - - - 1450 120 10
SC 5 auf 30 2,5 - 1450 120 5 auf 900°C,
900°C dann

unkontrolliert

Es folgte die Politur der Zirkonoxidplattchen mithilfe einer wassergekuhlten Schleif-
und Poliermaschine (Abramin, Struers, Ballerup, Danemark) (siehe Abbildung 19).
Hierfir wurden die zehn Plattchen einer Zirkonoxidgruppe, deren Dicke vorher mithilfe
der digitalen Biugelmessschraube (Mitutoyo, Andover, England) gemessen und notiert
wurde, gleichméRig via Wachs auf eine entsprechende runde Tragerplatte aus
Hartmetall fixiert (siehe Abbildung 20). Diese Tragerplatte wurde schliel3lich in die
Schleif- und Poliermaschine eingespannt, in welcher die Politur stattfand (siehe
Abbildung 19). Als Hilfsmittel dienten Diamantschleifscheiben der Kérnung 40 pm und
20 um, Magnetic Disc Schleifscheiben der Kérnung 9 pm und 3 pm sowie eine
Polierscheibe  mit 1 um inklusive entsprechender DiaPro Diamant- und
Poliersuspensionen (Struers, Ballerup, Dadnemark). Nach Ablésen und Reinigen der
Plattchen mit Reinigungslosung (Solvitan, Voco, Cuxhaven, Deutschland) und 80%

Ethanol (Alkopharm 80, Bruggemann Alkohol, Heilbronn, Deutschland) wurde

42



Materialien und Methoden

wiederholt die Plattchendicke notiert und anschlieRend die zweite Seite der Plattchen

entsprechend auf die gewlnschte Dicke poliert.

Abbildung 19 Schleif- und Poliermaschine (Abramin, Struers) - Politur der Transmissionsplattchen.

Abbildung 20 Zirkonoxidplattchen fixiert auf Tragerplatte.
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Die Dimension der Plattchen nach Sinterung und Politur betrug:
16,0 mm (Durchmesser) x 1,0 (x0,05) mm (Dicke).
Die Dimension der Quader betrug nach Sinterung:

45,0 mm (Lange) x 4,0 (x0,2) mm (Breite) x 3,0 (¥0,2) mm (Dicke).

5.2.2 Prufkorper aus Lithiumdisilikat

Die zu prufende Lithiumdisilikatkeramik IPS e.max Press LT A2 (lvoclar Vivadent,
Schaan, Liechtenstein) ist eine dentale Presskeramik, weshalb die erforderliche
Prufkorperform vor dem Pressverfahren [82] zun&chst in Wachs modelliert werden
musste. Mithilfe der Frasmaschine (Ceramill motion 2, Amann Girrbach, Koblach,
Osterreich) wurden hierfir im ersten Schritt einheitliche Modellationen aus
Wachsrohlingen (Ceramill WAX white 98x 14, Amann Girrbach, LOT Nr.: D20368-1)
gefrast. Aus einem Rohling wurden 22 Wachsquader beziehungsweise zwolf

Wachsplattchen gefrast (siehe Abbildung 21).

Abbildung 21 Wachsrohling — gefraste Wachsstébchen (30,0 x 4,4 x 3,4) fur die Prifung der
Biegefestigkeit/Bruchzéahigkeit.
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Im Gegensatz zum Zirkonoxid hatten hier die Wachsquader eine Lange von 30 mm,
welche dadurch in das spéater verwendete 200 g-IPS-Muffelsystem (lvoclar Vivadent)
passten. Die Wachsmodellationen wurden anschlie3end aus dem Rohling abgetrennt
sowie deren Wachsgewicht und somit auch die Menge des zu verwendenden
Lithiumdisilikatmaterials bestimmt. Es folgte die Anstiftung von jeweils drei
Modellationen auf die entsprechende Muffelbasis (siehe Abbildung 22 links) und
anschlieBende Einbettung mit phosphatgebundener Speed-Einbettmasse (IPS
PressVEST Speed, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein, LOT Nr.: UL 1581) (siehe
Abbildung 22 rechts). Pro Muffel wurden zwei Packungen Einbettmasse a 100 g mit
dem Verhaltnis von 27 ml Konzentrat (LOT Nr.: SL 3102) zu 27 ml destilliertem
Wasser unter Vakuum mit dem entsprechenden Programm fir IPS e.max Press circa
80 s angeruhrt (Multivac compact, DeguDent, Hanau-Wolfgang, Deutschland). Bei der

Herstellung wurden alle Herstellerangaben eingehalten.

Abbildung 22 links: angestiftete Modellation, rechts: IPS Muffelsystem - eingebettete Prifkorper.

Nach angegebener Mindestabbindezeit von 30 min wurden die Muffelbasis, die
Muffellehre sowie der Silikonring entfernt und die Muffel in einen Vorwarmeofen (EWL
5635, KaVo Dental, Biberach/Rif3, Deutschland) mit 850 °C platziert. Dieser Vorgang

nutzt dem Ausbrennen des Wachses und dauert mindestens 60 min. Danach wurde
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die Muffel aus dem Vorwarmeofen entnommen und Lithiumdisilikatrohlinge in Form
von Pellets sowie ein Aluminiumoxidkolben wurden in die entstandene zylinderformige
Hohlform an der Unterseite der Muffel eingebracht. Diese Muffel wurde unmittelbar
danach in den speziellen Keramikpressofen (Austromat 654 press-i-dent, Dekema
Dental-Keramikofen, Freilassing, Deutschland) platziert, in welchem der
Pressvorgang durchgefiihrt wurde. Die Pressparameter fur das adaquate
Pressprogramm E.MAX PRESS 200 G LT HO MO waren folgende: Starttemperatur:
700 °C, Endtemperatur: 930 °C, Aufheizrate: 60 °C/min, Haltezeit: 25 min, Presszeit
auto 1, Presslevel: 6. Zum Abkuhlen auf Raumtemperatur wurde die Muffel (siehe
Abbildung 23 links) danach auf einem Gitter abgestellt. Im n&chsten Schritt wurden
die Prufkdrper mit Hilfe eines Sandstrahlgerates (FG 3-92, Sandmaster, Zofingen,
Schweiz) sowie einer diinnen Diamanttrennscheibe (Komet Dental/Gebr. Brasseler,
Lemgo, Deutschland, LOT Nr.: 920654) ausgebettet (siehe Abbildung 23 rechts) und
abgetrennt. Fir die Ausbettung kamen bei einem Druck von 2 bar Glanzstrahlmittel
der Korngrof3e 50 pm zur Verwendung sowie Aluminiumoxid der Korngrof3e 50 pm
zum anschlielBenden Entfernen der Reaktionsschicht. Ein Diamantfinierer (Komet
Dental/Gebr. Brasseler) diente danach dem Glatten der Schleifstellen, wobei hier eine
Kihlmittelzufuhr gegen Uberhitzung durchzufiihren ist. Im nachsten Schritt erfolgte
die Politur der Prufkorper auf die gewilnschten Dimensionen der Stabchen von
30,0 mm (L&nge) x 4,0 (£0,2) mm (Breite) x 3,0 (x0,2) mm (Dicke) und der Plattchen
von 16,0 mm (Durchmesser) x 1,0 (x0,05) mm (Dicke). Die Plattchen wurden analog
zu den Zirkonoxidplattchen poliert. Fur die Politur der Quader kamen hier SiC Foll
klebendes Nassschleifpapier von P500, P1200, P2000 sowie P4000 (Struers,
Ballerup, Danemark) zur Verwendung. Jeweils finf Quader wurden mithilfe von

Klebewachs auf plane Hartmetallblocke fixiert (siehe Abbildung 24) und manuell mit
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der wassergekuhlten Schleif- und Poliermaschine (Abramin, Struers, Ballerup,

Danemark) auf die gewiinschten Dimensionen poliert.

Abbildung 23 Lithiumdisilikat - links: abgekiihlte Muffel nach Pressung, rechts: ausgebettete
Prufkdrper (Quader).

Abbildung 24 Lithiumdisilikat - fixierte Prufkdrper (Quader) auf Hartmetallblock.

Schlie3lich erfolgte die Kontrolle der Geometrien aller Lithiumdisilikatprufkorper
einschlief3lich der Parallelitat der Quader via digitaler Bugelmessschraube (Mitutoyo,

Andover, England).
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5.3 Methoden

Die im Rahmen dieser Dissertation verwendeten Methoden zur Bestimmung der Vier-
Punkt-Biegefestigkeit, der Vier-Punkt-Bruchzahigkeit, der Transluzenz sowie der

KorngroRen werden nachstehend beschrieben.

5.3.1 Bestimmung der Vier-Punkt-Biegefestigkeit

Die Vier-Punkt-Biegefestigkeit (N=105, n=15 pro Gruppe) wurde in Anlehnung an ISO
6872:2015 ermittelt. Zur erneuten Kontrolle der MalRe und der Parallelitat der Quader
wurden zunachst deren Dimensionen mittels digitaler Bliigelmessschraube (Mitutoyo,
Andover, England) mit einer Genauigkeit von 0,01 mm an drei Stellen — oberes Ende,
Mitte, unteres Ende — gemessen. Die Prifkérper wurden mit ihrer breiten Seite (4,0
(x0,2) mm) nach unten gerichtet und einzeln in einen passenden Probenhalter mit
zwei Stahl-Auflagerrollen, welche einen Abstand von 40 mm zueinander hatten,
platziert. In der Universalprifmaschine (1445 Zwick/Roell, Zwick, Ulm, Deutschland)
erfolgte anschlieBend mit einer Vorschubgeschwindigkeit von 1 mm/min deren
Belastung bis zum vollstdndigen Bruch (Messdose: 10kN). Der Prifstempel mit
ebenfalls zwei Stahl-Belastungsrollen, welche einen Abstand von 20 mm zueinander
hatten, sorgte hierbei fur die Kraftausibung. Fur die kleineren Priufkdrper aus
Lithiumdisilikat wurde ein geeigneter Probenhalter mit passendem Prifstempel
verwendet. Hier hatten die Auflagerrollen des Probenhalters einen Abstand von
10 mm und die Belastungsrollen des Prifstempels einen Abstand von 5 mm
zueinander. Der Versuchsaufbau ist in Abbildung 25 dargestellt. Die Versuche
wurden bei Raumtemperatur in trockener Umgebung durchgefuhrt. Folgende Formel
wurde nach Ermittlung der Bruchkraft fir die Berechnung der Vier-Punkt-

Biegefestigkeit verwendet:
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_ 3Fd
"~ 4bh?

o
o = Biegefestigkeit (MPa),
F = Bruchkraft (N),
d = Abstand zwischen den Widerlagern (mm),

b = Breite des Prufkdrpers (mm),

h = Hohe des Prifkorpers (mm).

Abbildung 25 Universalprifmaschine - Versuchsaufbau fur Vier-Punkt-Biegefestigkeit und Vier-Punkt

Bruchzéahigkeit.

5.3.2 Bestimmung der Vier-Punkt-Bruchzahigkeit
Die Vier-Punkt-Bruchzéhigkeit (N=105, n=15 pro Gruppe) wird ebenfalls in Anlehnung

an 1SO 6872:2015 ermittelt — via Single-Edge-V-Notch-Beam (SEVNB) - Methode
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[57]. Auch hier wurden zunéchst die Dimensionen und die Parallelitdt der gesinterten
oder polierten Prufkorper mittels digitaler Bugelmessschraube (Mitutoyo, Andover,
England) mit einer Genauigkeit von 0,01 mm an drei Stellen gemessen. Daraufhin
wurden jeweils funf Stdbchen derselben Materialgruppe mit ihrer schmalen Seite (3,0
(x0,2) mm) nach unten gerichtet und mit Hilfe von Registriermaterial (Futar D-Fast,
Kettenbach, Eschenburg, Deutschland, LOT Nr.: 161001) zentriert und
nebeneinander in einem entsprechenden Probenhalter fixiert (siehe Abbildung 26). Im
nachsten Schritt erfolgte der mittige und gleichmaRige Sageschnitt (Anfangskerbe)
anhand einer Universalschneidemaschine (Secotom-50, Struers, Ballerup,
Danemark) (siehe Abbildung 27) unter zu Hilfenahme einer diamantbeschichteten
Trennscheibe der GroRe 127 mm dia.x 0,4 mm (M1D13, Struers, Ballerup,
Danemark) und folgenden Einstellungen (Meth. A): Trennscheibe: M1D13,
Scheibengeschwindigkeit: 2500 U/m, Vorschub: 0,050 mm/s, Trennlange: 40,0 mm,
Ruckkehrposition: Bleibe, Trennmodus: Direkter Schnitt, Serienschnitte: Aus,
Probenzahl: N/A, Probendicke: N/A. Die Tiefe des Sageschnitts betrug dabei dem
Richtwert entsprechend mehr als 0,5 mm. Nach Abwaschen der fixierten Prifkorper
wurden jeweils zwei Probenhalter in eine speziell angefertigte Kerbmaschine (SD
Mechatronik, Feldkirchen-Westerham, Deutschland) geladen. Hier erfolgte die
scharfe V-Kerbung der Prufkérper mithilfe einer Rasierklinge der Starke 0,3 mm
(0,3 mm blades, David combi & finisher, Niederlande), welche in die Anfangskerbe
gelegt wurde, sowie Polierpaste von 9 um und 3 um (MetaDi Diamantpaste, Buehler,

Dusseldorf, Deutschland) (siehe Abbildung 28 und Abbildung 29).
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Abbildung 26 Probenhalter befullt mit finf Zirkonoxidquadern — hier: mittiger Sageschnitt.

Abbildung 27 Universalschneidemaschine - Secotom-50 (Struers).
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Abbildung 28 Kerbmaschine (SD Mechatronik) - Kerbung von fiinf Quadern x 2.

Abbildung 29 Nahaufnahme: Kerbung von fiinf Quadern.

Gemal des Richtwertes betrug die gesamte Kerbtiefe (Anfangskerbe und V-Kerbe)
zwischen 0,8 mm und 1,2 mm. Um eine Uberbewertung der Bruchzahigkeit zu
vermeiden, war ebenfalls von gro3er Bedeutung, dass der Kerbgrundradius méglichst

der mittleren Korngrof3e der Keramik entspricht. Hierfur konnten die Zyklen sowie die
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Anpresskraft der Maschine variiert werden, letzteres mit Hilfe von Gewichten (206 g,
300 g). Bevor im nachsten Schritt die Kerbungen unter dem Mikroskop beurteilt
werden konnten, erfolgte das Herauslésen der einzelnen Prufkdrper aus der
speziellen Halterung. Zur Reinigung wurden das Ultraschallbad (Sonorex RK102H,
Bandelin electronic Berlin, Deutschland) mit Ethanol (Alkopharm 80, Briggemann
Alkohol, Heilbronn, Deutschland) sowie das Dampfstrahlgerat (D-S 100A,
Harnisch+Rieth, Winterbach, Deutschland) verwendet. Anschliel3end konnten alle
Kerbungen beziehungsweise Kerbtiefen mikroskopisch (Zwick/Roell Z 2,5; Zwick) zur

Fotodokumentation vermessen werden (siehe Abbildung 30).
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Abbildung 30 Screenshot: Mikroskopische Vermessung (Vergrof3erung x 5) eines gekerbten

Prufkorpers aus Zirkonoxid — SEVNB-Methode.

Schliel3lich wurden die Prifkorper entsprechend der Biegefestigkeitsprifung, jedoch
mit der schmalen gekerbten Seitenflache (3,0 (£0,2) mm) nach unten gerichtet,
einzeln in den passenden Versuchsprobenhalter platziert. Im letzten Schritt erfolgte

deren Belastung in der Universalprifmaschine (1445 Zwick/Roell, Zwick, Ulm,
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Deutschland) (siehe Abbildung 25) mit einer Vorschubgeschwindigkeit von
0,5 mm/min bis zum vollstandigen Bruch. Die Tiefen der Kerben nach Bruch sollten
dann an drei Stellen mikroskopisch vermessen werden, bevor alle Messungen
tabellarisch ausgewertet werden konnten. Folgende Formel wurde fur die Berechnung
der Vier-Punkt-Bruchzéahigkeit verwendet - sie beschreibt den mathematischen
Zusammenhang des kritischen Spannungsintensitatsfaktors mit den bei der Messung

erhobenen geometrischen und bruchmechanischen Daten:

F S1— S, 3\/5

K. = . . Y
“Tpvw w21 —a)ls

K;. = Bruchzéhigkeit (MPavm),

F = Bruchkraft (MN),

b = Dicke des Prufkdrpers (m),

w = Breite des Prufkorpers (m),

s, = Auflager-Spannweite (m): 0,04 fur Zirkonoxid, 0,01 fur Lithiumdisilikat,
S, = innere Spannweite (m): 0,02 fur Zirkonoxid, 0,005 fur Lithiumdisilikat,
a = relative Tiefe der V-Kerbe,

Y =Formfaktor der Beanspruchungsintensitat.

5.3.3 Bestimmung der Lichttransmission

Die Transmission (N=70, n=10 pro Gruppe) der polierten und nicht eingefarbten
Zirkonoxid- sowie der gefarbten (A2) Lithiumdisilikatplattchen wurde mithilfe eines
UV/Vis Spektralphotometers (Lambda 35, PerkinElmer LAS, Rodgau, Deutschland)
mit einer integrierten Ulbrichtkugel mit Bariumsulfatstandard bestimmt. Alle Prifungen
wurden bei Raumtemperatur in trockener und gedimmter Umgebung durchgeflhrt.

Zunéchst wurde die Dicke der Prifkdrper mittels digitaler Bligelmessschraube in der
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Mitte der Plattchen gemessen. Alle Prufkorper wurden mit 80% Ethanol (Alkopharm
80, Bruggemann Alkohol, Heilbronn, Deutschland) gereinigt, bevor sie dann mithilfe
einer Modelliermasse aus Bariumsulfat einzeln in einen entsprechenden Probenhalter
eingebracht wurden. Fur Transmissionsmessungen wurden sie nach der Kalibrierung
des Spektralphotometers entsprechend im einfallenden Lichtstrahl desselben
platziert und folgende Parameter fir die Messung der Lichttransmission (T%) in das
Programm (PerkinElmer UV WinLab) eingegeben:

= Start: 700 nm, End: 400 nm, Ordinate mode: %T, slit width: 2 nm, scan speed:

480, Data interval: 1 nm, number of cycles: 1, Lamp change at: 326.

Die definitive Lichttransmission durch jeden Priafkérper wurde untersucht, um
guantitative Messungen fir die Transluzenz realisieren zu kénnen. Hierfir wurde
zunéchst die Intensitat des monochromatischen Lichts lound das Licht I, welches vom
Prufkorper durchgelassen wurde, in 1 nm Intervallen bei sichtbarem Licht der
Wellenlange (A) 400 nm bis 700 nm gemessen. Der Ubertragungskoeffizient tc [%)]
wurde mithilfe der Software des Spektralphotometers fir jede Wellenlange mit
folgender Gleichung ermittelt: I/lo = tcX. Die gesamte Lichttransmission (%T) fur jedes
Material wurde aus der Integration (tc (A) di [10°]) aller t-Werte errechnet. Um die
Lichttransmission in (%) auswerten zu konnen, wurden die gesamten
Transmissionswerte jedes Materials durch den T-Ausgangswert (ohne Priufkérper im
Spektralphotometer) dividiert. Dadurch konnte die Lichttransmission in % bestimmt
werden — von 100 % (transparent) bis 0 % (opak). Alle Werte wurden anschliel3end
mit dem entsprechenden Programm (PerkinElmer UV WinLab) graphisch beschrieben
(siehe Abbildung 31 und Abbildung 32) sowie in eine Excel Datei tUbertragen. Unter

Verwendung von SPSS folgte schlie3lich deren statistische Aufbereitung.
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P

B > [ &

Name Beschreibung
> Ceramill Zokd FX_10.5am... Cesamill Zohd FX_10

Abbildung 31 Lichttransmission: Graphische Darstellung (PerkinElmer UV WinLab) —

Ceramill Zolid FX x 10.

50
nm

Abbildung 32 Lichttransmission: Graphische Darstellung (PerkinElmer UV WinLab) —

Lithiumdisilikat-Vergleichsgruppe x 10.

5.3.4 Bestimmung der Korngrol3e

Die KorngroRen (N=6, n=1 per Gruppe) der polierten, nicht eingefarbten
Zirkonoxidplattchen wurden mithilfe rasterelektronenmikroskopischer Aufnahmen
(siehe Abbildung 36) bestimmt. Die Prufkdrpervorbereitung beinhaltete die thermische

Atzung jeweils eines polierten Plattchens der einzelnen Zirkonoxidgruppen, welche
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mit folgenden Parametern im Sinterofen (LHT 02/16, Nabertherm, Lilienthal/Bremen,
Deutschland) durchgefuhrt wurde:
= Heizrate: 8 °C/min, Endtemperatur: 1450 °C, Haltezeit: 30 min.

Anschlie3end wurden alle sechs Materialplattchen mit 80 % Ethanol (Alkopharm 80,
Briiggemann Alkohol, Heilbronn, Deutschland) gereinigt, getrocknet, auf jeweilige
Trager geklebt und  staubfrei  aufbewabhrt. Die  Aufnahmen  des
Rasterelektronenmikroskops (SEM, Carl Zeiss Supra V50, Kathode: Feldemission,
Carl Zeiss Mikroskopie GmbH, Oberkochen, Deutschland) der Prufkorper wurden an
der Universitat Zuarich am Zentrum fur Zahnmedizin in der Materialforschung der Klinik
fur Kronen- und Briickenprothetik, Teilprothetik und Materialkunde angefertigt. Dort
wurde vorher jeder Prufkorper 45 s lang mit Gold gesputtert (Schichtdicke: 2 nm,
Sputter-Beschichter, Safematic CCU-010, Safematic GmbH, Bad Ragaz, Schweiz).
Das Rasterelektronenmikroskop wurde mit einer Beschleunigungsspannung von 5 kV
und einem Arbeitsabstand von 8,4 mm bis 10,0 mm betrieben. Die Anfertigung
rasterelektronenmikroskopischer Aufnahmen erfolgte fur jedes Zirkonoxidplattchen an
drei unterschiedlichen Stellen, sodass anschlie3end die Korngréf3en der Zirkonoxide
fur jedes Material bestimmt werden konnten - manuell anhand eines Din A4-
Ausdruckes. Der Mal3stab des Bildes betrug dabei 200 um, was bei einer Bildgrol3e
von 21,0 cm x 28,4 cm, 1,2 cm entspricht. Die Koérner wurden auf dem jeweiligen
Ausdruck ausgezahlt und die Korngrof3e beziehungsweise Kornflache anhand

Division der Flache des Bildes durch die Kdrnerzahl berechnet.
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6 Statistische Auswertung

Die erhobenen Daten fur Biegefestigkeit, Bruchzéahigkeit, Transluzenz und Korngrol3e
wurden in Excel 2010 (Microsoft Corporation, Redmond, WA, USA) kodiert und die
statistische Analyse wurde unter Verwendung von SPSS Version 24.0 (IBM, SPSS,
Statistics, Armonk, New York, U.S.) durchgefihrt. Parametrische sowie
nichtparametrische deskriptive Statistiken mit Mittelwert, Standardabweichung (SD),
95 % Konfidenzintervall (95 % CI), Minimum (Min), Median (Median) und Maximum
(Max) wurden berechnet. Zur Erfassung der quantitativen Variablen wurde die
Normalverteilung mit dem Kolmogorov-Smirnov-Test gepruft. AuRerdem wurde die
multivariate statistische Analyse mittels dem Allgemeinen linearen Modell
durchgefuhrt. Mit Hilfe der einfaktoriellen ANOVA (,analysis of variance®) konnte fur
die Biegefestigkeits- und KorngroRendaten festgestellt werden, ob es zwischen den
Gruppen signifikante Unterschiede gab. Zur genaueren Interpretation wurde als Post-
Hoc-Test die Scheffé-Prozedur herangezogen. Nichtparametrische Tests wie Kruskal-
Wallis T und Mann Whitney U Tests dienten der Prufung der Transluzenz- und
Bruchzahigkeitsdaten. Beurteilt wurde zusétzlich das Effektstarkemald partielles Eta-
Quadrat np?. Die statistischen Analysen wurden einmal fiir alle Materialien zusammen
durchgefiihrt, wobei die Zirkonoxidmaterialien auch zusatzlich noch separat gepruft
wurden. Die Berechnung der Weibullverteilungsparameter Weibullmodul und
charakteristische Festigkeit fir die Biegefestigkeitsdaten erfolgte mittels der
parametrischen maximalen Wahrscheinlichkeitsabschéatzung (Maximum-Likelihood-
Verfahren = MLE) mit einem Zuverlassigkeitswert von 95 % [83]. Das

Signifikanzniveau wurde auf p<0,05 festgesetzt.
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7 Ergebnisse

Alle untersuchten KenngroRen Biegefestigkeit, Bruchzahigkeit, Transluzenz und
KorngréRe zeigten in den multifaktoriellen Analysen eine Abhangigkeit von der Wahl
des gepriften Materials. Den hochsten Einfluss auf die untersuchten Materialien
zeigte die Transluzenz (partielles Eta-Quadrat np? = 0,979, p<0,001), gefolgt von der
Biegefestigkeit (np2 = 0,524, p<0,001), der Bruchzahigkeit (nr2 = 0,430, p<0,001) und
der Korngrof3e (ne? = 0,383, p<0,001). Der Kolmogorov-Smirnov Test ermittelte, dass
28 % der Gruppen innerhalb der Transluzenzwerte sowie 14 % der Gruppen innerhalb
der Bruchzahigkeitswerte nicht normalverteilt und die Biegefestigkeitsresultate
normalverteilt waren (siehe Tabelle 4, Tabelle 6 und Tabelle 7). Eine Abweichung von
der Normalverteilung lie3 sich auf Vergroberungen durch Messzahlenrundungen
zuruckfuhren, insbesondere da keine Ausreif3er beobachtet werden konnten. Hieraus
folgte  eine nichtparametrische  Auswertung  der  Transluzenz-  und
Bruchzahigkeitswerte und eine parametrische der Biegefestigkeits- und

KorngréRenwerte.

Die Biegefestigkeit von Ceramill Zolid FX zeigte die hdchsten Werte (557 + 88 MPa).
Die niedrigsten Werte fanden sich bei DD cubeX? (490 + 83 MPa). Die Kontrollgruppe
IPS e.max Press resultierte mit 296 + 39 MPa in den niedrigsten Werten, diese waren
im Gruppenvergleich auch statistisch signifikant niedriger als alle Zirkonoxidgruppen.
Die Zirkonoxidgruppen untereinander zeigten Kkeine statistisch signifikanten

Unterschiede. (siehe Tabelle 4 und Abbildung 33).
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Tabelle 4 Parametrische und nichtparametrische deskriptive Statistiken fiir alle generierten

Biegefestigkeitswerte.

Parametrische Analyse Nichtparametrische Analyse
Material- Material Mittelwert = | 95% K Min Median Max
Gruppe SD
Biegefestigkeit [MPa]
Zirkonoxid Ceramill Zolid FX 557 + 88P 507;606 361 564 673
CopraSmile 507 + 69° 467;545 383 508 630
DD cubeX? 490 + 83 443;536 357 495 654
NOVAZIR MaxT 540 + 86° 491,588 317 551 658
priti multidisc ZrO> 493 +119b 425:559 208 481 731
StarCeram Z-Smile 498 + 1040 439;556 260 504 629
LiSi (CG) IPS e.max Press 296 = 392 274,318 229 294 361

a ynterschiedliche Buchstaben stellen Untergruppen dar. Die in einer Untergruppe zusammengefassten
Materialien unterscheiden sich nicht signifikant voneinander. Materialien unterschiedlicher Untergruppen zeigen
signifikante Unterschiede.

800
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Biegefestigkeit [MPa]

300

200

100

Ceramill Zolic Fx CopraSmile DD cubei® MOWAZIR MaxT priti multicisc Zro2  StarCeram Z-Smile IPS e.max Press

Keramik
Abbildung 33 Graphische Darstellung der Biegefestigkeitswerte aller verwendeten Materialien (in

MPa).
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IPS e.max Press (m=8,8) und Copra Smile (m=8,4) zeigten einen signifikant héheren
Weibullmodul als StarCeram Z-Smile (m=4,9) und priti multidisc ZrO2 (m=4,4) (siehe
Tabelle 5). Innerhalb der Zirkonoxidmaterialien wurde fur CopraSmile (m=8,4) im
Vergleich zu priti multidisc ZrO2 (m=4,4) und StarCeram Z-Smile (m=4,9) ein
signifikant hoherer Weibullmodul ermittelt. Die charakteristische Festigkeit ist der
Wert, bei dem 63.2 % aller Prufkdrper einer Messreihe versagen. Die hochste
charakteristische Festigkeit zeigte Ceramill Zolid FX (6=594), gefolgt von NOVAZIR
MaxT (0=577) und StarCeram Z-Smile (0=542). Die niedrigste charakteristische

Festigkeit hatte die Kontrollgruppe (6=313).

Tabelle 5 Weibullstatistiken flr Biegefestigkeitswerte.

Material- Material charakteristische 95% KiI Weibull- 95 %Ki
gruppe Festigkeit (9) modul (m)
Biegefestigkeit [MPa]

Zirkonoxid Ceramill Zolid FX | 594 548;644 6.9 3,9;11,8
CopraSmile 536 501;572 8.4 4.8:11,4
DD cubeXx? 523 481,567 6.9 3,9;11,7
NOVAZIR MaxT 577 530;626 6.7 3,8;11,4
priti multidisc | 538 474,610 4.4 2,5,7,6
ZrO2
StarCeram Z- | 542 483,607 4.9 2,7;8,3
Smile

LiSi (CG) IPS e.max Press | 313 292;332 8.8 5,0;15,0

In Bezug auf die Bruchzéhigkeit zeigte StarCeram Z-Smile die héchsten Werte (3,77
+ 0,72 MPaVm) unter den Zirkonoxidmaterialien. Die niedrigsten Werte fanden sich
bei CopraSmile (3,34 + 0,56 MPavm). Die Kontrollgruppe IPS e.max Press hatte mit
2,10 * 0,14 MPaym die insgesamt niedrigsten Werte, diese waren im

Gruppenvergleich auch statistisch signifikant niedriger als alle Zirkonoxidgruppen. Im
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signifikanten Unterschiede. (siehe Tabelle 6 und Abbildung 34).

Tabelle 6 Parametrische und nichtparametrische deskriptive Statistiken fiir alle generierten

Bruchzahigkeitswerte.

Parametrische Analyse Nichtparametrische Analyse
Material- Material Mittelwert = | 95% Kl Min Median Max
Gruppe SD
Bruchzahigkeit [MPa*m'/2]
Zirkonoxid Ceramill Zolid FX 3,56 £ 0,47° 3,1;3,9 3,00 3,38 4,50
CopraSmile 3,34 £ 0,56*° 2,9;3,7 2,25 3,32 4,62
DD cubeX? 3,64 £0,71° 3,141 2,87 3,52 5,39
NOVAZIR MaxT 3,69 + 0,88 3,1,4,2 2,64 3,41 5,31
priti multidisc ZrO2 3,34 £ 0,72* 2,8;3,8 2,73 3,10 5,01
StarCeram Z-Smile 3,77 £0,72° 3,2:4,2 2,86 3,57 5,11
LiSi (CG) IPS e.max Press 2,10 £ 0,142 1,9;2,2 1,85 2,09 2,47

*nicht normalverteilt, 2 unterschiedliche Buchstaben stellen Untergruppen dar. Die in einer Untergruppe
zusammengefassten Materialien unterscheiden sich nicht signifikant voneinander. Materialien unterschiedlicher

Untergruppen zeigen signifikante Unterschiede.
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Bruchzihigkeit [MPa+/m]
9
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0
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Ceran'_]i\g Zolid CopraSmile DD cubex2 NOVAZIR  priti multj)disc StarCeram Z-  IPS e.max

MaxT Zro2 Smile Press
Keramiken
Abbildung 34 Boxplotdarstellung der Bruchzahigkeitswerte aller verwendeten Materialien (in
MPaVm).

Die Transluzenzmessungen fuhrten zu den hochsten Werten bei der Kontrollgruppe
IPS e.max Press (40,4 %= 0,4%). Diese waren signifikant hoher als alle
Zirkonoxidgruppen. Unter den Zirkonoxidmaterialien wurden fur Ceramill Zolid FX
(38,3 £ 0,3%) die signifikant hochsten Zirkonoxidwerte beobachtet. Die
Zirkonoxidmaterialien CopraSmile (37,1 + 0,3 %), DD cubeX? (37,7 + 0,3 %) und priti
multidisc ZrO2 (37,6 = 0,5 %) wiesen untereinander keine statistisch signifikanten
Unterschiede auf, zeigten allerdings eine signifikant hdhere Transluzenz als NOVAZIR
MaxT (33,1 + 0,5 %) und StarCeram Z-Smile (33,6 + 0,2 %). Somit wurden flr
NOVAZIR MaxT und StarCeram Z-Smile die niedrigsten Werte gemessen, gefolgt von

CopraSmile, DD cubeX? und priti multidisc ZrO2 (p<0,001). Ceramill Zolid FX
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resultierte in den hoéchsten Transluzenzwerte (p<0,001) (siehe Tabelle 7 und

Abbildung 35).

Tabelle 7 Parametrische und nichtparametrische deskriptive Statistiken fir alle generierten

Transluzenzwerte.

Parametrische Analyse Nichtparametrische Analyse
Material- Material Mittelwert £ | 95% KI Min Median Max
Gruppe SD
Transluzenz [%)]
Zirkonoxid Ceramill Zolid FX 38,3+0,3P 37:;39 37,8 38,3 38,7
CopraSmile 37,1+0,3° 35;38 36,4 37,2 37,5
DD cubeX? 37,3+0,3° 36;38 36,7 37,3 37,6
NOVAZIR MaxT 33,1 +£0,5¢ 31;34 32,3 33,3 33,5
priti multidisc ZrO2 37,6 £ 0,5*C 36;38 36,3 37,6 38,2
StarCeram Z-Smile 33,6 £ 0,2¢ 32;34 334 33,6 34,0
LiSi (CG) IPS e.max Press 40,4 + 0,42 39;41 39,9 40,5 41,0

*nicht normalverteilt, 2°¢ unterschiedliche Buchstaben stellen Untergruppen dar. Die in einer Untergruppe
zusammengefassten Materialien unterscheiden sich nicht signifikant voneinander. Materialien unterschiedlicher

Untergruppen zeigen signifikante Unterschiede.
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Abbildung 35 Boxplotdarstellung der Transluzenzwerte aller verwendeten Materialien (in %).

Zur Ermittlung der Korngré3en der unterschiedlichen Zirkonoxidmaterialien wurden
die in Abbildung 36 dargestellten rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen
herangezogen. Die niedrigste mittlere Korngré3e wurde fir NOVAZIR MaxT, DD
cubeX?und StarCeram Z-Smile (p<0,001) ermittelt. Der signifikant groRte Wert wurde
hier fir CopraSmile gemessen (p<0,001) (siehe Tabelle 8). Die Aufnahmen

demonstrieren fur alle Materialien Defektstellen- und Fremdeinschlussfreiheit.
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PD SC

Abbildung 36 REM-Aufnahmen: Korngré3en der polierten Zirkonoxidplattchen — sechs Materialien
(VergréRerung 50.000x).

Tabelle 8 generierte Korngréf3en aller Zirkonoxidmaterialien.

Material Anzahl der Kérner | KorngrofRe/-flache in um?2
Ceramill Zolid FX (AmannGirrbach) 36 0,46
CopraSmile (Whitepeaks) 19 0,872
DD cubeX? (DentalDirekt) 41 0,404
NOVAZIR MaxT (Novadent) 47 0,352
Priti multidisc ZrO, (Pritidenta) 31 0,534
StarCeram Z-Smile (H.C.Starck) 35 0,473

Zusammengefasst kann festgehalten werden, dass IPS e.max Press als
Kontrollgruppe im Vergleich zu den untersuchten Zirkonoxidmaterialien die signifikant
geringsten Biegefestigkeits- (p<0,001) und Bruchzahigkeitswerte (p<0,001), jedoch

die signifikant hochsten Transluzenzwerte (p<0,001) aufwies. Zwischen allen
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untersuchten Zirkonoxidmaterialien wurden keine signifikanten Biegefestigkeit-

(p=0,259) und Bruchzahigkeitsunterschiede (p=0,408) festgestellt.

67



Diskussion

8 Diskussion

Basierend auf den Ergebnissen der vorliegenden Dissertation wird die Hypothese,
dass die kubisch-tetragonalen Zirkonoxide der dritten Generation vergleichbare
mechanische und optische Eigenschaften mit denen der Lithiumdisilikatkeramik

zeigen, widerlegt.

In Bezug auf die Vier-Punkt-Biegefestigkeit schwankten die Zirkonoxidwerte je nach
Material zwischen 490 MPa (DD cubeX?) und 557 MPa (Ceramill Zolid). Vergleichbare
Ergebnisse der Biegefestigkeit kamen bereits in einer vorangegangenen Studie von
Carrabba et al. [84] von 2017 vor, in dem der Einfluss der unterschiedlichen
Zirkonoxidzusammensetzungen auf die Biegefestigkeit untersucht wurde. Hinsichtlich
der Lithiumdisilikatkeramik (IPS e.max Press) wurden in dieser Dissertation geringere
Biegefestigkeitswerte von durchschnittich 296 MPa gemessen. Die Analyse aller
Biegefestigkeitswerte fand mithilfe der Weibullverteilung statt, welche bei jedem
Spannungsniveau die Ausfallwahrscheinlichkeit vorausberechnet. Damit konnte die
Zuverlassigkeit der Keramiken verglichen werden. Die Weibullmoduln der Zirkonoxide
unterschieden sich hier sehr stark, was mit den unterschiedlichen Sinterangaben der
Hersteller zusammenhangen kénnte. So wurde die Sinterung von CopraSmile (dritte
Generation), welches den signifikant héchsten Weibullmodul und damit die hdchste
Zuverlassigkeit aufzeigte, mit einer Endtemperatur von 1500 °C durchgefihrt.
Demgegeniber wiesen die restlichen untersuchten Zirkonoxide der dritten
Generation, die alle mit einer Endtemperatur von 1450 °C gesintert wurden, signifikant
geringere Weibullmoduln auf. Entsprechend der héheren Endtemperatur von 1500 °C
zeigte CopraSmile aul3erdem die grofdte durchschnittliche KorngréRe. In

vorangegangenen Studien, welche die erste Generation des Zirkonoxids
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untersuchten, konnte ein Zusammenhang zwischen der Korngrof3e und der
Transluzenz sowie der Biegefestigkeit festgestellt werden [32]. Der Weibullmodul der
Lithiumdisilikatkeramik war in dieser Dissertation vergleichbar mit dem des
CopraSmile. Damit wurden im Vergleich zu anderen Studien fast doppelt so hohe
Weibullmodulwerte fur die Kontrollgruppe erreicht. Grund dafir koénnte die
Messmethode sein [82], denn die aktuellen Messungen basieren auf denen der Vier-
Punkt-Biegefestigkeit, wohingegen in den vorangegangenen Studien die Drei-Punkt-
Biegefestigkeit untersucht wurde. Grundsatzlich fallen aber die Messwerte des Drei-
Punkt-Biegeversuchs und des biaxialen Biegeversuchs hoher aus als die des Vier-
Punkt-Biegeversuchs [85]. Dies zeigten die Ergebnisse einer Studie von Schatz et al.
[85], in welcher der Einfluss dieser drei Biegeversuche anhand unterschiedlicher
monolithischer Zirkonoxide getestet wurde. Der biaxiale Biegeversuch lieferte dabei
die hochsten Biegefestigkeitswerte, gefolgt vom Drei-Punkt-Biegeversuch. Der Vier-
Punkt-Biegeversuch hatte fir alle Materialien die niedrigsten Werte. Ursache dafur
sind einerseits die fur den Drei-Punkt- und Vier-Punkt Biegeversuch unterschiedlich
grof3en Zugspannungen an der Unterseite der Prufkorper und andererseits das fur
den Vier-Punkt-Biegeversuch grofl3ere Prufkorpervolumen fir den Bereich unterhalb
des Prufstempels, welcher der grof3ten Belastung ausgesetzt ist [85, 86]. Ein gréReres
Volumen geht statistisch gesehen haufiger mit Gefligefehlern (Mikrorissen, Poren)
einher, da hier das Spannungsfeld erhoht ist und somit bricht der Prufkorper bei
geringerer Belastung [45, 48]. Die hohen Messergebnisse des biaxialen
Biegeversuchs konnen damit zusammenhangen, dass hier im Gegensatz zu den
uniaxialen Biegeversuchen Kantenfehler der Prifkérper (Mikrorisse) keinen
wesentlichen Einfluss auf das Messergebnis haben [85, 87, 88]. Ein Nachteil des

biaxialen Biegeversuchs ist allerdings die unsichere und schwierige Gestaltung der
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gleichmaliigen Lastverteilung unter dem Kolben [46]. Am besten ist dieser Versuch
fur Qualitatskontrollen geeignet, bei denen die genaue Kenntnis der Bruchbelastung
nicht malRgeblich ist [46, 89]. Generell wird dem Vier-Punkt-Biegeversuch aufgrund
des grol3eren Messbereichs mit konstantem Biegemoment der Vorzug gegeben [22].
Hinsichtlich der durchgefiihrten Vier-Punkt-Biegefestigkeitstests dieser Dissertation
ist auBerdem anzumerken, dass der Abstand der beiden Stahlzylinder des
Druckstempels der Prufvorrichtung je nach Prufkdrpergeometrie variierte. So wurde
fur die kleiner gewahlten Lithiumdisilikatprifkérper — welche dadurch in die Muffelform
passten - ein geringerer Abstand zwischen den beiden Stahlzylindern der
Druckstempelvorrichtung als far die groReren CAD/CAM-gefrasten
Zirkonoxidprufkorper verwendet. Aufgrund der entsprechend unterschiedlichen
Spannungsverteilungen kdnnte das die Ergebnisse dahingehend beeinflusst haben,
dass eine Uberbewertung der Biegefestigkeitswerte der Lithiumdisilikatkeramik
stattfand. Dies sollte bei zuklnftigen Untersuchungen berlcksichtigt werden. Des
Weiteren ist in Bezug auf die Prufkorperherstellung anzumerken, dass die
Oberflachenbearbeitung und Politur einen entscheidenden Einfluss auf die
Biegefestigkeitswerte hat. Eine gute Oberflachenqualitdt mit mdglichst wenigen
Mikrorissen fuhrt zu hohen Messergebnissen und deshalb wurde im Rahmen dieser
Studie streng auf die Angaben der Hersteller bezuglich Verarbeitung und
Oberflachenbehandlung der Keramiken geachtet. Die Zirkonoxidmaterialien wurden
nach dem CAD/CAM-Frasen bereits im vorgesinterten Zustand vorsichtig bearbeitet,
da die sehr aufwendige Hartbearbeitung von Zirkonoxid nach Dichtsinterung die
Mikrostruktur zerstért. In einem Artikel von Fischer et al. [90] von 1999 wurde bereits
auf die Probleme der Nachbearbeitung von Vollkeramik hingewiesen. Die Autoren

sprachen dabei von der Entstehung von Mikrorissen, welche durch unterkritisches
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Risswachstum bis zu einer kritischen Grof3e heranwachsen kdnnen und folglich zum
Bruch der Keramik fiuhren. Es st ebenfalls anzumerken, dass die
Biegefestigkeitswerte der Lithiumdisilikatpresskeramik vom verwendeten Vorwarm-
sowie Pressofen beeinflusst werden kdnnen. Zumal die Vorwarmdfen nach einigen
Jahren ihre Heizleistung verlieren kdnnen, kann sich der anschlie3ende Pressvorgang
durch vorher unzureichende Erhitzung der Muffel verlangern. Dies kann das Geflige
der Keramik so beeinflussen, dass geringere Biegefestigkeitswerte resultieren.

Deshalb sollten alle Ofen vor der Keramikpressung kalibriert und kontrolliert werden.

Zur Bestimmung der Vier-Punkt-Bruchz&higkeit gibt es eine Vielzahl an genormten als
auch ungenormten Priufmethoden. SEVNB (Single-Edge-V-Notch-Beam), SEPB
(Single-Edge-Precracked-Beam), CNB (Chevron-Notched-Beam) und SCF (Surface-
Crack-in-Flexure) zahlen zu den genormten Verfahren. Hingegen spricht man zum
Beispiel bei der IF (Indentation-Fracture)- und der IS (Indentation Strength)-Methode
von ungenormten Verfahren. All diese haben wie in Kapitel 3.2.1.3 erlautert ihre Vor-
und Nachteile und sind damit mehr oder weniger gut fir die unterschiedlichen
Werkstoffe geeignet. An dieser Stelle muss allerdings betont werden, dass die
ungenormten Verfahren (IF, 1S) auf dessen Vor- und Nachteile in dieser Studie nicht
naher eingegangen worden ist, aufgrund ihrer einfachen Durchfuhrbarkeit zwar gerne
und oft verwendet werden, sie allerdings der Norm zufolge nicht zur
Bruchzahigkeitsbestimmung geeignet sind. Um gute und prazise Resultate zu
erhalten, sollte das Verfahren grundséatzlich unter Berticksichtigung der Anwendung
ausgewahlt werden, was ein gewisses Mald an Erfahrung bendétigt [54]. In dieser
Studie war die Vier-Punkt-SEVNB-Methode die Methode der Wabhl. Dieses Verfahren

ist laut DIN EN ISO 6872:2015 das empfohlene Verfahren zur Bestimmung der
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Bruchzahigkeit. Es hat sich in einer internationalen Bewertung als benutzerfreundlich,
leicht durchfihrbar, zuverlassig und genau erwiesen [43]. Jedoch fordert die Norm
hier einen bestimmten scharfen Kerbgrundradius, was in Bezug auf die feinkérnige
Mikrostruktur der Zirkonoxidmaterialien schwer umzusetzen war [91]. Frihere Studien
wiesen darauf hin, dass bei der Nutzung dieser Methode zur
Bruchzahigkeitsbestimmung die Ergebnisse zu hoch eingeschatzt werden kénnten,
wenn der Kerbgrundradius tber einem kritischen Wert von etwa eineinhalb- bis
dreifachen der Korngroél3e liegen wirde [57, 91]. Die durchschnittliche Korngrol3e des
Zirkonoxids lag zwischen 594 nm und 903 nm. Demnach wurde zur korrekten
Messung der Bruchzéhigkeit ein maximaler Kerbgrundradius von 1 bis 2 um bendtigt.
Diese Voraussetzung war jedoch fir die untersuchten Zirkonoxidmaterialien nicht
gegeben und folglich konnten deren Bruchzahigkeitswerte Uberbewertet sein.
Entsprechende Ergebnisse wurden aber bereits in einer vorherigen Studie aufgezeigt
[91], in welcher die durchschnittiche KorngroRe finf unterschiedlicher
Zirkonoxidmaterialien zwischen 250 nm und 700 nm variierte. Dabei betrug der
maximale Grundradius 1 bis 2 um, wahrend der Kerbgrundradius 5 bis 10 um betrug.
Die Vergleichbarkeit innerhalb der gepriften Materialien dieser Dissertation ist somit
gegeben. Insgesamt ergaben sich fir die Zirkonoxidmaterialien signifikant héhere
Bruchzahigkeitswerte als fur die Lithiumdisilikat-Keramik IPS e.max Press. Alle
Zirkonoxidmaterialien lagen hier innerhalb desselben Wertebereichs von 3,34 bis
3,77 MPavm. Hingegen die Werte des IPS e.max Press lagen bei 2,10 MPavm.

Die Wabhl der Prufkorperanzahl fir die Biegefestigkeits- und die Bruchzéhigkeitstests
dieser Studie fiel entsprechend der Erfahrung aus einer vorangegangenen Studie [35]
auf 15. Zur Bestimmung der Transluzenz wurden zehn Prufkorper und fur die

Bestimmung der Korngrof3en drei Prufkorper gewahlt [32, 34]. Im Allgemeinen sollte
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zur Beurteilung der Biegefestigkeitswerte mithilfe der Weibullstatistik fur jede
Messreihe einer Untersuchung eine Prufkorperanzahl von mindestens 15 gewahlt
werden - nach Mdglichkeit sogar 30 [45]. Die Schatzungen der tatsachlichen Festigkeit

sind dabei umso genauer, je grof3er die Priufkérperanzahl ist.

In Bezug auf die Transluzenz erreichte die Lithiumdisilikatkeramik hohere Werte als
die Zirkonoxidkeramiken. Korrespondierende Ergebnisse ergab eine Studie von
Harada et al. aus dem Jahre 2016 [76], in welcher ebenfalls monolithische
Restaurationen untersucht wurden. Hier ergaben die Untersuchungen hodhere
Transluzenzwerte fur das IPS e.max CAD LT als fur unterschiedliche
Zirkonoxidmaterialien. In dieser Dissertation wurden zwischen allen getesteten
Materialien statistische Abweichungen festgestellt, wobei Ceramill Zolid die héchsten
Transluzenzwerte erreichte. Abweichungen der Transluzenz sind grundsatzlich auf
unterschiedliche chemische Zusammensetzungen, unterschiedliche
Materialschichtstarken sowie unterschiedliche Verarbeitungsmethoden und
Oberflachenqualitaten zurtickzufiihren [74]. Je dicker der Prufkorper ist, desto weniger
Licht gelangt durch den Prufkdrper und je rauer dessen Oberflache ist, desto mehr
Licht wird gestreut, weshalb jeweils die Lichtdurchlassigkeit sinkt [74]. Dadurch
konnen Prafkorper in Abhangigkeit von der Materialstarke und der
Oberflachenbeschaffenheit unterschiedliche Messwerte aufzeigen, was einen
objektiven Vergleich der Messwerte verschiedener Hersteller sehr schwer macht [74].
Was die transluzenzbeeinflussenden Komponenten angeht, wurden bei der
Herstellung der scheibenférmigen Prifkorper dieser Studie alle Herstellerangaben
genauestens eingehalten. Auch die Schichtstarken der Transmissionsplattchen aller

Keramiken wurden einheitlich auf 1,0 (£0,05) mm Dicke angefertigt. Jedoch
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beeinflusst nicht nur die Schichtstarke oder der Kristallgehalt einer Keramik deren
Transluzenzwerte, sondern wie Stawarczyk et al. [32] in einer Untersuchung von 2013
bereits belegten, haben auch uneinheitliche Sintertemperaturen einen Einfluss darauf.
So fuhrten hohere Temperaturen zur Steigerung der Transluzenz. Entsprechend der
Herstellerangaben wurden die untersuchten Materialien dieser Dissertation mit
unterschiedlichen Parametern fur die Heizrate, Haltezeit und AbkuUhlrate gesintert
(siehe Tabelle 3). Somit ist zu vermuten, dass die unterschiedlichen Sinterparameter
einen Einfluss auf die Transluzenz haben konnten. Hinsichtlich der durchgefihrten
Transluzenzmessungen ist aul3erdem hervorzuheben, dass alle Prifkorper dieser
Studie zwar mit derselben Schichtstarke von 1,0 £0,05 mm untersucht wurden - da
jedoch bei Restaurationen aus Lithiumdisilikat eine okklusale Mindestschichtstarke
von 1,5 mm bis 2,0 mm erforderlich ist, um den mechanischen Belastungen in der
Mundhohle standhalten zu kdonnen [14, 92-94] - kénnte flur kubisch-tetragonales
Zirkonoxid folglich behauptet werden, dass monolithische Zahnrestaurationen mit
einer geringeren okklusalen Schichtstarke und somit geringerem okklusalen
Zahnsubstanzabtrag klinisch erfolgreich verwendet werden dtirfen [16, 17, 76]. Es sei
noch zu erwahnen, dass der Versuchsaufbau mittels planer scheibenférmiger
Prufkorper zwar eine gute Vergleichbarkeit unterschiedlicher Materialien zulasst, er
allerdings nicht der realistischen klinischen Situation im Patientenmund entspricht.
Ferner bestehen klinische Restaurationen aus komplexen dreidimensionalen Formen
mit unterschiedlichen Schichtstarken, die das einfallende Licht anders reflektieren als

plane Oberflachen.

Um auf den Einfluss unterschiedlicher Sinterparameter zuriick zu kommen, haben

bereits zahlreiche Untersuchungen belegt, dass sowohl Transluzenz als auch
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Korngré3e, Biegefestigkeit und Bruchzahigkeit von Zeit und Temperatur der Sinterung
beeinflusst werden. Obwohl in dieser Studie die Endtemperaturen und die Sinterzeiten
fur alle Zirkonoxidmaterialien bis auf Copra Smile nahezu &hnlich waren,
unterschieden sich deren KorngroRen dennoch. Copra Smile, welches bei der
hdchsten Temperatur von 1500 °C und aufgrund der undefinierten Herstellerangaben
bezuglich des Abkihlprozesses vermutlich mit einer langen Abkuhlzeit gesintert
wurde, wies die grof3ten KorngréR3en auf. Fur die anderen Materialien lag kein solcher

Zusammenhang vor.

Auf Grundlage bisheriger Studien konnte bewiesen werden, dass die héhere Zugabe
stabilisierender Oxide die Umsetzung der nahezu 50 % der kubischen Phase der
dritten Generation ermdglichte [91]. Eine Studie von Zhang et al. [91] zeigte, dass
bereits geringfiigige Anderungen der Zirkonoxidzusammensetzung zu erheblich
unterschiedlichen  Transluzenzwerten, mechanischen Eigenschaften sowie
hydrothermalen Stabilitaten fuhrten. Durch Verringerung des Aluminiumoxid (Al203)-
sowie Erh6hung des Yttriumoxids (Y203)-Anteils erreichte damit das Zirkonoxid eine
hoéhere Transluzenz, wenngleich zuungunsten der Biegefestigkeit und der
Bruchzahigkeit. Das hangt damit zusammen, dass kubische Kristalle ein grol3eres
Volumen aufweisen, die einerseits aufgrund reduzierter Restporositat eine hbéhere
Lichtstreuung an den Korngrenzen aufweisen aber andererseits mit einer geringeren
Festigkeit verbunden sind. Au3erdem sind die kubischen Kristalle isotroper als die
tetragonalen und dadurch wird das einfallende Licht regelmafliger in alle

Raumrichtungen abgestrahlt [20].
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Hinsichtlich des Zirkonoxids der dritten Generation wiesen Gehrt et al. [93] im Jahre
2013 auch darauf hin, dass sie durch deren hohere Korngro3e und dem reduzierten
Gehalt an Aluminiumoxidpartikeln zugunsten von Yttriumoxid anfalliger fur die
Alterung sein kdnnten [14, 95-97]. Auch sprachen die Autoren damals bereits an, dass
Aluminiumoxidpartikel zu einer Steigerung der mechanischen Eigenschaften des
Zirkonoxids fuhren wirden [14, 96, 98-100]. Im Rahmen dieser Dissertation kann dies
fur das Zirkonoxid der dritten Generation, in welchem der Anteil der
Aluminiumoxidpartikel deutlich reduziert ist, anhand geringerer Biegefestigkeits- und

Bruchzahigkeitswerte bestatigt werden.
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9 Ausblick

Da Labortests lediglich die Schatzung komplexer klinischer Situationen zulassen, sind
klinische Studien notwendig, um die mechanischen und optischen Eigenschaften des
kubisch-tetragonalem Zirkonoxids fur monolithische Restaurationen beurteilen zu
kénnen. Auch hinsichtlich der thermodynamischen Stabilitdt wurde diese neue
Generation des Zirkonoxids bisher nicht ausreichend getestet, was ebenso Anlass flr
zusatzliche Untersuchungen gibt.

Grundsatzlich ist die Entwicklung des Zirkonoxids als dentaler Werkstoff extrem
rasant. So berichten Stawarczyk et al. [36] in einem aktuellen Beitrag bereits von einer
optimierten vierten Generation des monolithischen Zirkonoxids, welche schon im
Frahjahr 2017 von wenigen Zirkonoxidherstellern vorgestellt wurde und welche
ebenfalls ein vollstabilisiertes Zirkonoxid mit einem kubisch-tetragonalen Mischgeflige
darstellt. Die vierte Generation sei gegeniber der dritten Generation insofern
optimiert, als dass die kubischen Anteile gesenkt und die tetragonalen Anteile wieder
erhoht seien. Somit seien bei minimal geringerer Transluzenz verbesserte
mechanische Eigenschaften erzielt worden. [36]

Insgesamt ist das Wissen uber die Generation des Zirkonoxids mit einer kubischen-

tetragonalen Phase nicht ausreichend und sollte weiter erforscht werden.
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10 Schlussfolgerungen

Basierend auf den Ergebnissen dieser Dissertation konnte festgestellt werden, dass
die dritte Generation von Zirkonoxid die Lithiumdisilikatkeramik in ihrer klinischen
Anwendung hinsichtlich der mechanischen Eigenschaften ersetzen kann. Was jedoch
den asthetischen Aspekt angeht, so zeigt das neue Zirkonoxid zwar héhere
Transluzenzwerte als die vorherigen Generationen, dennoch ist die Glaskeramik der
Oxidkeramik diesbeziglich Uberlegen. Grundsatzlich hangt die Materialwahl immer
von der Restaurationsart ab. Wahrend bei Einzelzahnkronen sicherlich die Asthetik im
Vordergrund steht, hat bei groRen Brickenkonstruktionen vor allem die Stabilitat
Vorrang. Zudem kann eine Erhdhung der Transluzenz nicht immer nur als positiv
bewertet werden, denn im Falle von verfarbten Zahnstimpfen oder Metallgerusten
kann dessen Durchschimmern durch die Rekonstruktion unvorteilhaft sein.
Hinsichtlich der Beurteilung der Zuverlassigkeit der Materialien konnte nur ein
Zirkonoxidmaterial die Werte des Lithiumdisilikats erreichen. Nichtsdestotrotz liegt mit
dem Zirkonoxid der dritten Generation ein Werkstoff vor, welcher bei korrektem
Einsatz die sichere Verwendung vollkeramischer Restaurationen in vielen
Indikationsbereichen zulasst und dem Patienten somit metallfreien und &sthetischen

Zahnersatz mit hoher Wirtschaftlichkeit zur Verfiigung stellt.
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11 Zusammenfassung

Problemstellung: Die Entwicklung der Zirkonoxidmaterialien ist pausenlos, und
Studien, welche die mechanischen und optischen Eigenschaften des neuen
asthetischen Zirkonoxids der dritten Generation untersuchen sowie mit einer
Lithiumdisilikatkeramik vergleichen, sind begrenzt. Dies fuhrt zur Notwendigkeit
regelmaniger wissenschaftlicher Updates und Fachkenntnis. Untersuchungsziel: In
dieser Studie wurden Dentalkeramiken fur monolithische Restaurationen aus
Zirkonoxid der dritten Generation im Hinblick auf ihre mechanischen und optischen
Eigenschaften im Sinne von Biegefestigkeit, Bruchzahigkeit und Transluzenz geprift
und mit einer Lithiumdisilikatkeramik verglichen. Material und Methode: Es wurden
Prufkorper aus sechs unterschiedlichen, nicht eingefarbten Zirkonoxidmaterialien
hergestellt: Ceramill Zolid FX (CZ), CopraSmile (CS), DD cubeX? (DD), NOVAZIR
MaxT (NZ), priti multidisc ZrO, (PD) und StarCeram Z-Smile (SC). Eine
Lithiumdisilikatkeramik diente als Kontrollgruppe: IPS e.max Press LT A2 (KG). Die
Vier-Punkt-Biegefestigkeit (N=105/n=15) sowie die Vier-Punkt-Bruchzahigkeit
(N=105/n=15) wurden in Anlehnung an DIN EN ISO 6872:2015 mit der SEVNB-
Methode untersucht. Die Transluzenz (N=70/n=10) wurde mithilfe eines UV/Vis
Spektralphotometers bewertet. Die Korngréf3e (N=6/n=3) der Zirkonoxidmaterialien
wurde anhand eines Elektronenmikroskops untersucht. Die statistische Analyse
erfolgte anhand von Kolmogorov-Smirnov-Test, multivariater statistischer Analyse,
einfaktorieller ANOVA mit anschlieRendem post-hoc-Scheffé-Test, Kruskal-Wallis T,
Mann Whithey U Test wund Weibullanalyse unter Verwendung der
Maximalwahrscheinlichkeits-Schatzungsmethode (Maximum-Likelihood-Methode)
mit einem Zuverlassigkeitswert von 95 % (p<0,05). Ergebnisse: Im Vergleich zur

Kontrollgruppe hatten die Zirkonoxidmaterialien h6here mechanische und niedrigere
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optische Eigenschaften (p<0,001). Zwischen allen gepruften Zirkonoxidmaterialien
wurden keine Unterschiede hinsichtlich der Biegefestigkeit (p=0,259) und
Bruchzahigkeit (p=0,408) festgestellt. Die Lithiumdisilikatkeramik sowie CS zeigten
einen signifikant hoheren Weibullmodul als SC und PD auf. Die geringsten
Transluzenzwerte wurden fir NZ und SC gemessen gefolgt von CS, DD und PD
(p<0,001). Fur CZ wurden die hochsten Transluzenzwerte gemessen (p<0,001). NZ,
DD und SC hatten die geringsten Korngréf3en, hingegen CS die hochsten (p<0,001).
Schlussfolgerung: Die zu testende Hypothese dieser Studie wurde nicht bestétigt.
Kubisch-tetragonales Zirkonoxid wies zwar hohere mechanische Eigenschaften als
Lithiumdisilikat auf, dennoch waren die optischen Eigenschaften des Zirkonoxids

geringer als die der Lithiumdisilikatkeramik.
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