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Einleitung

1 Einleitung

In der Zahnheilkunde eignen sich Lithiumdisilikatkeramiken aufgrund ihrer
mechanischen und optischen Eigenschaften zur Versorgung von Front- und
Seitenzahnen mit festsitzendem Zahnersatz [1]. Laut einer Studie aus dem Jahr 2021
nutzen bis zu 46% der in Deutschland befragten Zahnarzte Lithiumdisilikatkeramiken fur
Einzelzahnrestaurationen im Frontzahnbereich und bis zu 30% wenden sie im
Seitenzahnbereich an [2]. Hinsichtlich der verschiedenen Einsatzmdglichkeiten von
Lithiumdisilikatkeramiken mussen bei der Auswahl des Restaurationsmaterials durch
den Zahnarzt neben den optischen vor allem die mechanischen Eigenschaften beachtet
werden [3-5]. Die mechanischen Eigenschaften von Lithiumdisilikatkeramiken werden
durch deren chemische Zusammensetzung, Mikrostruktur und Herstellungsverfahren
beeinflusst [6]. Fir Letzteres wird unter anderem zwischen dem Computer Aided
Design/Computer Aided Manufacturing (CAD/CAM) und dem in der vorliegenden

Dissertation verwendeten Pressverfahren unterschieden [7].

Fur das Pressverfahren werden Pressdfen, verschiedener Hersteller vermarktet. Nicht
jeder Hersteller vertreibt zu seinem Ofen eine entsprechende Keramik. Seit Ablauf
einiger Patente der Lithiumdisilikatkeramik IPS e.max Press (Ivoclar Vivadent) ca. im
Jahr 2014 erschienen neue Lithiumdisilikatkeramiken auf dem Markt [8]. Dadurch
ergeben sich fir den Zahnarzt und den Zahntechniker zahlreiche mdgliche

Kombinationen aus Ofen und Keramiken.

Wahrend IPS e.max Press bereits umfangreich hinsichtlich ihrer mechanischen
Eigenschaften analysiert wurde, existieren derzeit wenige Untersuchungen zu den
neuen Keramiken wie beispielsweise der experimentellen Keramik HS10PC (esthetic

Ceram) [9-16]. Zuséatzlich finden sich kaum Untersuchungen, die aufzeigen, inwiefern
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sich unterschiedliche Presséfen auf die mechanischen Eigenschaften der Keramiken
auswirken. Um die, von den Herstellern angegebenen, mechanischen Eigenschaften
neuer Lithiumdisilikatkeramiken gegenuber den Patienten gewahrleisten zu kdnnen,
bedarf es somit eine unabhangige Untersuchung in von Zahntechnikern haufig

verwendeten Pressofen.

In der vorliegenden Dissertation wird die Biegefestigkeit, die Bruchzahigkeit und die
Oberflachenbeschaffenheit der experimentellen Lithiumdisilikatkeramik HS10PC
(esthetic Ceram) und der Lithiumdisilikatkeramik IPS e.max Press (lvoclar Vivadent)
geprift und verglichen. Die beiden Keramiken werden mit den Ofen Austromat 654
press-i-dent (Dekema), Programat EP 5000 (lvoclar Vivadent) und Vario Press 300.e
(Zubler) verpresst. Als weiteres Ziel wird Uberpruft, ob die Pressdfen einen Einfluss auf
die mechanischen Eigenschaften der Biegefestigkeit, der Bruchzahigkeit und der

Oberflachenbeschaffenheit der jeweiligen Keramik aufweisen.
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2 Literaturubersicht

Mit der Literaturibersicht wird die aktuelle Datenlage von Lithiumdisilikatkeramiken,
Pressverfahren, Presséfen, mechanischen Eigenschaften der Biegefestigkeit und der

Bruchzahigkeit sowie der Oberflachenbeschaffenheit beschrieben.

2.1 Vollkeramische Systeme in der Zahnheilkunde

Dentalkeramiken kénnen nach Art ihrer Herstellung in Schicht-, Press- oder CAD/CAM-
Keramiken unterteilt werden [7]. Im Gegensatz zu Verbund-Metall-Keramiken, bei denen
ein Metall-Gerlist mit Keramik im Schichtverfahren verblendet wird, bestehen
Vollkeramiken ausschliefllich aus Keramik und werden fiir Gerliste oder monolithische
Restaurationen verwendet. Je nach Vollkeramik kdnnen sie mit dem Press- und/oder

CAD/CAM-Verfahren hergestellt werden [7].

Daruber hinaus kénnen die dentalen Vollkeramiken in die Materialklassen Silikat- und
Oxidkeramik unterteilt werden [17]. Silikatkeramiken besitzen eine Glasphase und eine
kristalline Phase, wohingegen Oxidkeramiken keine Glasphase aufweisen und
Uberwiegend kristallin sind [4]. Die in der vorliegenden Dissertation verwendeten
Lithiumdisilikatkeramiken gehéren zur Gruppe der verstarkten Silikatkeramiken und

werden in Kapitel 2.1.1.1 naher beschrieben.

21.1 Silikatkeramiken

Silikatkeramiken bestehen aus einer amorphen, transluzenten Glasphase mit
eingelagerten Kristallen, bei denen es sich beispielsweise um Leuzit-, Lithiumoxid- oder
Lithiumaluminasilikatkristalle handelt [14, 17]. Durch externe Warmezufuhr wird in der
Glasphase eine Keimbildung induziert und das Wachstum der Kristalle gezielt gesteuert,

siehe Abbildung 1 [18, 19]. Die Gré3e und Anzahl der Kristalle wird von der Temperatur
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und der Haltezeit wahrend der Kristallisation bestimmt und ist dabei abhangig von der

chemischen Zusammensetzung [7, 20-22].

Glasmatrix Keimbildung Kristallisation

Abbildung 1: Schematische Darstellung des Kristallwachstums

Die Kristalle brechen in die Keramik einfallendes Licht und triiben damit die Glasphase.
Dadurch ist es mdglich eine dem Zahn ahnliche Transluzenz und Farbe zu erreichen.

Folglich eignet sich die Silikatkeramik besonders in der asthetischen Zone. [7]

Zusatzlich kénnen Kristalle auch naturlich im Gefuge vorkommende Risse beim
Ausbreiten aufhalten oder umleiten, siehe Abbildung 2 [4, 7]. Die Kristallstruktur
bestimmt somit die optischen und mechanischen Eigenschaften einer Silikatkeramik.
Dabei gilt, je kleiner die Kristalle und je hoher der Kristallgehalt, desto besser die
mechanischen Eigenschaften. Jedoch triibt ein hoher Kristallgehalt das Glas und fallt zu

Lasten der Asthetik [22-24].

Riss Riss

\ Glas \ Keramik

\ Kristalle

Abbildung 2: Schematische Darstellung eines Risses durch Glas (links) und Umleitung des
Risses an Kristallen (rechts) [7]
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21.1.1 Lithium-Silikatkeramiken

Bei Lithium-Silikatkeramiken besteht die Glasphase aus Siliziumdioxid (SiO2) und die
Kristalle aus Lithiumoxid (LiO). Das molare Verhaltnis ist ausschlaggebend fir die
Entstehung von Lithiummetasilikat- (Li.SiOs) oder Lithiumdisilikatkristallen (Li2Si2Os). Fur
Lithiumaluminosilikatkristalle wird eine Co-Kristallisation von Lithiumdisilikat und
Lithiumaluminasilikat bendtigt [7]. Eine Erh6hung der genannten Kristalle auf bis zu 60-
70 Volumenprozent, fuhrt zu einer zwei bis drei Mal héheren Biegefestigkeit gegentber
Leuzit verstarkten Silikatkeramiken [14, 25-27]. Derzeit auf dem Markt erhaltliche,
pressbare, verstarkte Silikatkeramiken gehéren ausschliellich zur Gruppe der

Lithiumdisilikatkeramiken [14].

Die in dieser Dissertation verwendeten Lithium-Silikatkeramiken sind mit Li2Si2Os
verstarkte Silikatkeramiken. Die Keramik HS10PC ist eine experimentelle
Lithiumdisilikatkeramik der esthetic ceram ag (Triesen, Liechtenstein), die mit der
Keramik IPS e.max Press von Ivoclar Vivadent (Schaan, Liechtenstein) verglichen wird.
Bis zum Ablauf einiger Patente ca. im Jahr 2014 genoss IPS e.max Press
Monopolstellung und wurde daher als Vergleichskeramik gewahlt [8, 17]. Beide
Keramiken haben stabchenférmige ca. 3 um bis 6 um groRe Lithiumdisilikatkristalle [23,
24, 28] mit einem kristallinen Anteil von bis zu 60-70 %. Der hohe Kristallanteil fihrt zu
einer zwei bis drei Mal héheren Bruch- und Biegefestigkeit gegenulber nicht verstarkten
Silikatkeramiken, den Leuzitkeramiken [8, 29]. Die in der Literatur angegebenen
Biegefestigkeiten fir Lithiumdisilikatkeramiken differieren zwischen 250 MPa und 420
MPa. Dadurch eignen sie sich sowohl fur die Herstellung von Einzelzahnrestaurationen
als auch fur Bricken im Front- und Seitenzahnbereich bis zum zweiten Pramolaren als

endstandigem Pfeiler [28, 30].
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21.2 CAD/CAM Verfahren

Die Lithiumdisilikatkeramiken koénnen mittels Press- oder CAD/CAM-Technologie
hergestellt werden [7]. Beim CAD/CAM-Verfahren handelt es sich derzeit um eine
subtraktive Methode. Das bedeutet, dass eine Praparationsform eingescannt, die
Restauration mit einem Computer modelliert und durch eine Schleifmaschine aus
vollstandig oder teilweise kristallisierten Keramikblécken geschliffen wird [1, 24].
Wahrend eine vollkristallisierte Lithiumdisilikatkeramik wie beispielsweise Initial LiSi
Block (GC Corporation, Leuven, Belgien) mit ca. 300 MPa Biegefestigkeit [31] direkt
nach dem Schleifprozess als Restauration eingegliedert werden kann, bedarf eine
vorkristallisierte Lithiumdisilikatkeramik einen weiteren Kristallisationsbrand. So wird IPS
e.max CAD (lvoclar Vivadent) mit ca. 40 Vol.-% Lithiummetasilikat-Kristallen und einer
Biegefestigkeit von ca. 130-150 MPa im vorkristallinen Zustand geschliffen. Im
anschlielenden Kristallisationsbrand wandeln sich die Lithiummetasilikat-Kristalle in ca.
70 Vol.-% Lithiumdisilikat-Kristalle um. Dadurch wird die Biegefestigkeit auf ca. 360 MPa
gesteigert und die endgtiltige Farbe und Transluzenz der Restauration erreicht [1, 24,
32]. Im Vergleich dazu findet laut Hersteller Angaben bei Amber Mill (Hassbio, Gangwon-
do, Sldkorea) keine Umwandlung der Lithiumdisilikatkristalle statt. Der
Kristallisationsbrand steigert die Biegefestigkeit auf ca. 300 MPa und stellt anhand der

Temperatur und Haltezeit die gewlinschte Transluzenz der Keramik ein [33-35].

Fir das klassische Pressverfahren, siehe Kapitel 2.1.3 kann das subtraktive oder
additive CAD/CAM-Verfahren auch fur die Wachsmodellation und somit zur
Vorbereitung des Pressvorgangs angewandt werden [36]. Um in dieser Dissertation die
Dimensionen der Pressobjekte zu vereinheitlichen, wurden Stabchen aus Wachsbldcken

mittels subtraktivem CAD/CAM-Verfahren herausgefrast [37].

Hubertus Povel 6



Literaturiibersicht

2.1.3 Pressverfahren (lost wax)

Auf einem Praparationsmodell wird vom Zahntechniker eine Restauration aus Wachs
modelliert. Neben der klassischen manuellen Modellation besteht mittlerweile auch die
Mdglichkeit einer maschinellen Wachsmodellation [36]. Das Wachsobjekt wird
angestiftet, in eine feuerfeste Muffel eingebettet und in einem Vorwarmofen
rickstandslos ausgebrannt [38]. Dieses Verfahren nennt sich Lost-Wax-Technik [39].
AnschlieRend wird die heilRe Muffel mit industriell vorgefertigten Keramikpellets und

einem Presskolben bestlckt, siehe Abbildung 3 [19].

Al0,Kolben

| Lithiumdisilikatkeramik-Pellet

|__ Gusskanal

| Holraum fiir Pressobjekt

Abbildung 3: Schematische Darstellung einer Pressmuffel mit Pressobjekt, Keramikpellet und
Presskolben [38]

Bei den genannten Keramikpellets handelt es sich um bereits vollstandig durchgesinterte
Keramikrohlinge [1]. Entsprechend der gewiinschten Farbe und Opazitat werden ihre
Hauptbestandteile in Pulverform vermengt und bei ca. 1.500°C zu einem Glasrohling
geschmolzen [38]. Nach dem Auskiihlen erfolgt eine sekundare Temperaturbehandlung
mit zweistufigem Kristallisationsprozess. In der ersten Stufe werden bei 500°C — 600°C
Keime gebildet aus denen die Kristalle in der zweiten Stufe bis zu einer Temperatur von
850°C wachsen, siehe Abbildung 4 [18, 19]. Lithiumdisilikatkristalle sind nach der

zweistufigen Sinterung nahezu vollstandig auskristallisiert. Wahrend des Pressvorgangs
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nehmen sie jedoch noch geringfiigig an Gré3e zu und formieren und orientieren sich um

[38, 40-43].

Temperatur

1500°C
Schmelze

850°C
Kristallisation

500°C - 600°C
Keimbildung

Entspannung

Zeit

Abbildung 4: Graphische Darstellung des Temperaturverlaufs bei der Herstellung der
Keramikpellets und anschlieRendem zweistufigen Kristallisationsprozess [18]

Die mit Keramikpellets bestlickte Muffel wird in einen auf 700°C vorgewarmten

Pressofen gestellt. Der Keramik entsprechend werden die Pellets auf 880°C — 1.200°C

aufgeheizt und zu einer viskdsen Masse geschmolzen [19, 38]. Nach Ablauf der Haltezeit

wird die viskdse Keramikmasse mit zunehmendem Druck langsam in den

ausgebrannten Hohlraum gepresst [44]. Dieser Vorgang erfolgt unter Vakuum [45-47].

Nach Abschluss der Nachpresszeit wird das Vakuum aufgelést und die Muffel zum

Abkuhlen aus dem Ofen entnommen. In Abbildung 5 ist der Temperaturverlauf wahrend

der Pressphasen graphisch dargestellt.
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Temperatur (°C)

‘ E )

925 =4 Presstemperatur

2

700 =4 Bereitschaftstemperatur

Heizrate 60°C/min.

Presszeit
Nachpresszeit

Zeit

Abbildung 5: Graphische Darstellung des Temperaturverlaufs wahrend der Pressphasen

Beim Auskuhlen der Muffel kann es zu starken Sinterschrumpfungen kommen. Dies tritt
haufig bei groRen verwinkelten Briicken, Prifkérperstabchen oder Veneers mit dinn
auslaufendem, feinem Rand auf [48, 49]. Um den Prozess zu minimieren ist es wichtig,
die Muffel langsam abklhlen zu lassen. AnschlieBend wird die Keramik ausgebettet,

vom Presskanal abgetrennt und weiterverarbeitet [50, 51].

Im Vergleich zum Schicht- oder CAD/CAM-Verfahren kombiniert das Pressverfahren
mittels Lost-Wax-Technik eine bessere Randpassung [52], eine akkuratere okklusale
Dimensionsstabilitat, eine geringe Sinterschrumpfung aufgrund seiner vorkristallisierten
Keramikpellets, eine geringe Porositat sowie gute mechanische Eigenschaften [26, 27,
40, 53]. Folglich ist die Technik im Vergleich zum CAD/CAM-Verfahren das prazisere

Verfahren [24, 54].

2.1.4 Pressofen fiir Lithiumdisilikatkeramiken
Bei den beschriebenen dentalen Presskeramikofen handelt es sich um bei

Zahntechnikern etablierte Modelle. Kombiofen konnen sowohl fir das Pressverfahren
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als auch fir Sinterbrande verwendet werden [45, 47, 55]. Wahrend Ivoclar Vivadent
zusatzlich zu seinem Pressofen eine ganze Produktlinie von Dentalkeramiken anbietet,
sind die Hersteller Dekema und Zubler vorwiegend auf den Bau von Dentalkeramikéfen
spezialisiert [51]. Alle drei Ofen verfiigen Uiber eine vakuum-abdichtende Brennkammer
mit Thermoflhler und einer zirkular um das Pressobjekt verlaufenden Heizspirale, siehe
Abbildung 6. Der Thermoflhler misst die Temperatur im Inneren der Brennkammer, die
um den auleren Bereich der Muffel herrscht und befindet sich vorzugsweise so nah wie

moglich an der Muffel.

Voraussetzung flr eine gute Pressung ist eine homogene durchwarmte Muffel und eine
mdglichst homogene Temperatur in allen Bereichen der Brennkammer sowie ein
geringer Temperaturabfall vom AuReren zum Inneren der Muffel [56, 57]. Da in die
Muffel-Auflageplatte selten Heizelemente integriert sind, kann die Muffeltemperatur zum
Boden hin abnehmen. Dies fiihrt bei grolen Restaurationen wie Bricken zu einer
Abnahme der keramischen Flie3fahigkeit in Richtung des kalteren Muffelbodens [58].
Um diesen Effekt zu vermeiden, haben Dekema und Zubler in ihre Pressdfen ein
dreibeiniges Auflage-Insert implementiert, durch das der grof3te und zentrale Teil des
Muffelbodens keinen Kontakt zum Auflageboden hat, siehe Abbildung 6. Die Warme
kann somit auch am Boden der Muffel zirkulieren, um diese homogen zu durchwarmen

[47, 55].

il
il

=

|
|
|
| |
| |
|
I - \’Ql\r_-r/ =D

|
|
— s RN

Abbildung 6: Schematische Darstellung einer Pressofenkammer mit Thermofiihler, Heizspirale
und Pressmuffel. Flaches Auflageinsert (links), Dreibeiniges Auflageinsert (rechts)

AL
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Bei Lithiumdisilikatkeramiken ist der Pressvorgang abhangig von der Presstemperatur
und der Haltezeit. Zu niedrige Presstemperaturen sorgen fiir eine zu viskdse
Keramikmasse, die das vollstdndige Auspressen besonders in dinn auslaufenden
Randbereichen des Muffelhohlraums verhindern. Zu kurze Haltezeiten hindern das
Wachstum der Kristalle und senken dadurch die mechanischen Eigenschaften der
Keramik. [38] Abbildung 7 zeigt einen Sagittalschnitt einer Pressmuffel mit unvollstéandig

ausgepresstem Keramikobjekt.

Abbildung 7: Sagittalschnitt einer Muffel mit unvollstandig ausgepresstem Keramikobjekt

Hohe Presstemperaturen sorgen zwar fur eine flieRfahigere Keramik, verstarken jedoch
zusammen mit langen Haltezeiten die Reaktionsschicht mit den Einbettmassen [55-57].
Um dimensionsstabile Restaurationen besonders im Randbereich zu gewahrleisten und
um den Arbeitsablauf zu beschleunigen, wird bei Zahntechnikern stets eine geringe
Reaktionsschicht angestrebt [56]. Bei zu hohen Presstemperaturen wird angenommen,
dass sich die Glasphase bereits wahrend der Haltezeit verflissigt und in Teile des
Muffelholraums flie3t. Durch den fehlenden Pressdruck wahrend der Haltezeit und durch

eine verlangerte Reaktion mit der Einbettmasse entstehen gréRere Poren im
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Keramikgeflige, die die mechanischen Eigenschaften der Keramik negativ beeinflussen
[38, 571].

Lithiumdisilikatkeramiken besitzen folglich einen bevorzugten Temperaturbereich und
eine optimale Haltezeit, bei der sie sich dimensionsstabil mit optimalen mechanischen
Eigenschaften pressen lassen. Grolte Abweichungen von den materialspezifisch
optimalen Pressparametern fluhren daher zu einer morphologisch veranderten
Mikrostruktur mit negativer Beeintrachtigung ihrer mechanischen Eigenschaften und zu
verstarkten Reaktionsschichten [22, 38, 57]. Diese Pressparameter kénnen je nach
Grole der Muffel, Art der Einbettmasse und GroRRe des Pressobjekts variieren und sind
zusatzlich abhangig vom jeweiligen Pressofen [57]. Dies ist damit zu begriinden, dass
beim Aufheizen des Ofens die Warmeenergie, die von aulen auf die Muffel einwirkt,
teilweise durch die Warmeleitfahigkeit der Einbettmasse absorbiert wird. Dadurch
entsteht ein thermischer Warmeverlust von der Brennkammer zum Inneren der Muffel,
der sich bei Zunahme der Muffelgréfie verstarkt [57]. Um dieses Gefalle auszugleichen,
muss die eingestellte Presstemperatur am Pressofen hdher sein als die zum Pressen
gewinschte Kerntemperatur der Lithiumdisilikatkeramik im Inneren der Muffel. Laut
Zubler Geratebau GmbH kann dieser Temperaturunterschied bei kleinen 100 g Muffeln
ca. 30°C und bei groRen 300 g Muffel bis ca. 60°C betragen [56, 57]. Wahrend der
Haltezeit soll sich der Temperaturunterschied ausgleichen. Da die Warmekapazitat von
Keramiken und die Warmeleitfahigkeit der Einbettmasse sehr gering ist, wirde eine
homogen durchwarmte Muffel eine sehr lange Haltezeit auf Hohe der gewlnschten
Presstemperatur erfordern [57]. Um die Reaktionsschicht von Lithiumdisilikatkeramik
und der Einbettmasse jedoch mdglichst gering zu halten, ist es erstrebenswert, die

Presstemperatur moglichst klein und die Haltezeit moéglichst kurz zu halten [57].

Neben den standardisierten Pressparametern fir gangige Keramiken koénnen die
Parameter der drei zu vergleichenden Presséfen angepasst, umgestellt oder neu

programmiert werden. Fir optimierte Pressvorgange mit Lithiumdisilikatkeramiken
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haben alle Hersteller zusatzlich individuelle Pressprogramme integriert. Nachfolgend

werden die drei Pressofen einzeln beschrieben.

Austromat 654 press-i-dent (Dekema) mit externer Vakuumpumpe:

1 Brennkammerdeckel

2 Ofenoberteil mit Brennkammer

)
DEKEMA
press-i-dent

3 Rilckensaule

Isoliertisch

Liftteller mit Dichtring

Untere Abdeckplatte

Ofenunterteil mit Elektronik

Bedienoberflache mit

Touchscreen

Abbildung 8: Frontalansicht des Pressofen Austromat 654 press-i-dent [47]

Im Austromat 654 press-i-dent (Dekema) befindet sich, wie in Abbildung 8 dargestellt,
die Brennkammer im oberen Teil des Brennofens. Im Brennkammerdeckel sind die
Luftungsschlitze zum Kiihlen des Brennofens platziert. Die Elektronik und die Mechanik
zum Bewegen des Liftsystems befinden im unteren Teil des Brennofens. Die
vorgewarmte Muffel wird auf einen Lift mit Isoliertisch platziert. Der Lift fahrt den
Isoliertisch von unten in die Brennkammer und schlie3t mit einem Dichtungsring, der die

gesamte Brennkammer durch eine externe Vakuumpumpe Vakuum zieht. Nach dem
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Erreichen der Presstemperatur und Ablauf der Haltezeit wird der Isoliertisch
elektromechanisch  weiter angehoben, sodass der Pressstempel an das
Brennkammerdach st63t und in die Muffel hineingepresst wird. Nach Ablauf der Press-
und Nachpresszeit senkt sich der Lift langsam ab und die Muffel kann entnommen
werden [47]. In Abbildung 9 ist die Brennkammer des Austromat 654 press-i-dent

schematisch dargestellt.

:’. ":
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Abbildung 9: Schematische Darstellung der Brennkammer des Austromat 654 press-i-dent

Neben den Standardprogrammen bietet Dekema im Austromat 654 press-i-dent mit der
»2Automatischen Presszeitverkirzung“ eine Zusatzfunktion an. Anders als bei einer
Keramikpressung mit festgelegter Presszeit wird hier der Pressvorgang abgebrochen,
sobald sich der langsam steigende Pressdruck vom Presskolben auf die Keramik nicht
mehr nachreguliert. Diese Zusatzfunktion kann je nach Bedarf aktiviert oder abgestellt
werden. Es dient zur Verkiirzung der Presszeit und soll zu einer verminderten Reaktion

mit der Einbettmasse fihren [47].
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Der Austromat 654 press-i-dent erreicht eine maximale Temperatur von 1200°C. Die
Presskraft ist in 10 Stufen regulierbar (30-350 N). Die Raumtemperatur sollte zwischen
15°C und 35°C bei einer maximalen Luftfeuchtigkeit von 60% liegen. Der Pressofen
bietet neben einem Vakuumabdichtungstest, Trocknungs-, Vorwarmungs- und
Temperaturkalibrierungsprogramme  sowie ein  Check-Programm, das den

Heizkorperverschleil® Gberpruft [47].

Programat EP 5000 (Ivoclar Vivadent) mit externer Vakuumpumpe:

Abbildung 10: Pressofen Programat EP 5000 (lvoclar Vivadent) [45]

Im Programat EP 5000 (Ivoclar Vivadent) befindet sich die Brennkammer im oberen Teil
des Brennofens. Im Gehause sind die Liftungsschlitze zum Kuhlen der Brennkammer

platziert. Die Mechanik des Presskolbens ist im oberen Teil des Pressofens Uber der
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Brennkammer. Die vorgewarmte Muffel wird auf die Aufnahmeplatte gestellt und die
Brennkammer schliel3t muschelartig Gber ihr. Durch eine externe Vakuumpumpe wird in
der Brennkammer Vakuum gezogen. Nach Erreichen der Presstemperatur und Ablauf
der Haltezeit wird der Presskolben mit elektrischem Abwarts-press-System auf den
Pressstempel abgesenkt und mit Druck in die Muffel gepresst [45]. Abbildung 11 stellt

die Brennkammer des Programat EP 5000 schematisch dar.

Abbildung 11: Schematische Darstellung der Brennkammer des Programat EP 5000

Ivoclar Vivadent hat Pressprogramme flr seine eigenen Keramik-Produktlinien im Ofen
integriert. Neben den Standardprogrammen wird dabei auch die ,Intelligent Press
Function“ (IPF) angeboten. Mit dieser Funktion soll der Pressvorgang automatisch
ausgelost werden, sobald die Muffel auf die erforderliche Presstemperatur gebracht
wurde. Dies soll eine Zeitersparnis um 25% und eine homogene Temperatur in der
Muffel erzielen. Die IPF soll dabei die Netzspannung und mogliche Alterung des

Heizelementes bertcksichtigen und die Temperatur entsprechend anpassen [45].
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Der Programat EP 5000 (lvoclar Vivadent) erreicht eine maximale Temperatur von
1200°C. Die Presskraft ist in 10 Stufen (30-350 N) regulierbar. Die Raumtemperatur
sollte zwischen 5°C und 40°C bei einer maximalen Luftfeuchtigkeit von 80% (nicht
kondensierend) liegen. Der Pressofen bietet ebenfalls Diagnostikprogramme zur

Prifung der Temperatur und des Pressdrucks [45].

Vario Press 300.e (Zubler) mit externer Vakuumpumpe:

(EN

d
_AA
B
O
50 L
| p————

Abbildung 12: Pressofen Vario Press 300.e (Zubler) [55]

Im Vario Press 300.e (Zubler) befindet sich die Brennkammer im oberen Teil des
Brennofens. Im unteren Teil ist die Elektronik verbaut. Die Mechanik fir das Liftsystem
ist in das Verbindungsteil integriert.  Luftungsschlitze sind in  der
Brennkammerverkleidung platziert. Die vorgewarmte Muffel wird auf den Lift mit
Isoliertisch platziert. Der Lift fahrt von unten in die Brennkammer und schlief3t durch
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einen Dichtungsring. Das Vakuum wird durch eine externe Vakuumpumpe in der
Brennkammer erzeugt. Nach Erreichen der Presstemperatur und Ablauf der Haltezeit
wird durch Druckluft ein sich tUber der Muffel befindender Presskolben abgesenkt und
driickt den Pressstempel in die Muffel. Der Pressdruck ist in zwei Stufen wahlbar. Der
tiefe Pressdruck von 3 bar eignet sich fur kleine Muffeln, die mit 2 g Pellets bestickt
werden. Der hohe Pressdruck von 4,5 bar gilt fir grofse 300 g Muffeln die mit 5 g Pellets
bestlickt werden [46]. Abbildung 13 stellt die Brennkammer des Vario Press 300.e

schematisch dar.

Abbildung 13: Schematische Darstellung der Brennkammer des Vario Press 300.e

Zubler wirbt mit dem ,Advanced Press” Verfahren (Adv. Press). Gegenuber einem
Standard Pressverfahren, bei dem ein Temperaturunterschied von ca. 40°C zwischen
der eingestellten Temperatur im Pressofen und dem Inneren der Muffel herrschen soll,
kénne der Temperaturunterschied beim Adv. Press Verfahren bis auf ca. 4°C gesenkt
werden. Durch eine kurzzeitig erhohte Zufuhr von Warmeenergie soll sich die
Auflenwand der Muffel starker aufheizen, um schneller Warmeenergie nach innen zu
leiten. Wie aus einer Patentschrift von Zubler aus dem Jahr 2007 ersichtlich, betragt die
Uberhitzung im Vergleich zur gewiinschten Presstemperatur beispielsweise fiir eine 100

g Muffel 160°C, fir eine 200 g Muffel 180°C und fur eine 300 g Muffel 200°C [57]. Die
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Zufuhr der Warmeenergie wird an dem Punkt gestoppt, an dem die Weiterleitung der
restlichen Warmeenergie ausreicht, um die Lithiumdisilikatkeramik auf ihre optimale
Presstemperatur zu erwadrmen. Nach Abfallen der Temperatur in der Brennkammer und
im auleren Teil der Muffel schalten sich die Heizelemente erneut ein. Dadurch wird die
Temperatur wahrend der Presszeit in mdglichst der gesamten Brennkammer und Muffel
konstant gehalten. Dies soll die Haltezeit verkirzen und folglich die Gesamtdauer des
Pressvorgangs um mehr als 40 % senken. Infolgedessen verspricht Zubler eine
geringere Reaktionsschicht zwischen der Keramik und der phosphatgebundenen

Einbettmasse [55-57].

Der Vario Press 300.e (Zubler) erreicht eine maximale Temperatur von 1200°C. Die
Raumtemperatur sollte zwischen 18°C und 30°C liegen. Der Pressofen bietet
Serviceprogramme zum Uberprifen des Vakuums und des Drucks sowie ein
Reinigungsprogramm durch das Verunreinigungen bei 1150°C ausgebrannt werden

[46].

Wartung der Pressofen

Bei allen Herstellern gilt, dass die Ofen in regelmaRigen Abstanden kalibriert werden
mussen. Die Silberschmelzprobe ist dabei eine gangige Methode fiir Presskeramikéfen
und fand auch in dieser Doktorarbeit regelmaRig Anwendung. Hierbei wird ein
Silberdraht in der Brennkammer auf die Schmelztemperatur von Silber (962°C) erhitzt.
Nach Abkuhlen der Brennkammer wird anhand des geschmolzenen Silberdrahts
Uberpruft, ob der Ofen die voreingestellte Temperatur erreicht hat. In Abbildung 14 wird
anhand der Silberschmelzprobe des Austromat 654 press-i-dent (Dekema) erklart, wie

eine Silberschmelzprobe gedeutet werden kann [47].
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Abbildung 14: Schematische Darstellung einer Silberschmelzprobe, (1) Temperatur zu niedrig,
(2) Temperatur ok, (3,4) Temperatur etwas zu hoch, (5) Temperatur zu hoch [47]

2.2 Mechanische Eigenschaften von Keramiken

Dentalkeramiken besitzen hohe Festigkeiten und sind sehr druckstabil. Durch
Zugspannung zerbrechen sie jedoch bereits bei nur gering vorausgegangener

plastischer Verformung. Dieses Verhalten wird als spréde bezeichnet.

Neben den optischen- bestimmen mallgeblich die mechanischen Eigenschaften einer
Dentalkeramik Uber das Einsatzgebiet, die RestaurationsgroRe sowie die
Befestigungsweise [3-5]. Bei der Auswahl eines geeigneten Restaurationswerkstoffs
durch den Zahnarzt und den Zahntechniker haben vor allem die Biegefestigkeit und die
Bruchzahigkeit eine hohe Relevanz und werden daher in den folgenden Kapiteln naher

beschrieben.

2.2.1 Biegefestigkeit

Die Biegefestigkeit o ist ein Mal fir die Belastbarkeit eines Werkstoffs und beschreibt
den Wert, bei dem sich ein Werkstoff unter Krafteinwirkung plastisch irreversibel verformt
oder zerbricht [3]. Die Biegefestigkeit ist abhangig von der Prifkdérperdimension, der
Prifmethode und den Priifparametern und wird in der Einheit MPa bzw. N / mm?

angegeben.
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Die Biegefestigkeit gibt Auskunft darlber, wie fest eine Zahnrestauration ist. Sie ist
entscheidend fur den Anwendungsbereich und die Art der Befestigung auf dem
Zahnstumpf. So mussen vollkeramische Restaurationen mit einer Biegefestigkeit von <
350 MPa adhasiv eingesetzt werden [5]. Durch den adhasiven Verbund von Zahn und
Restauration wird die Gesamtstabilitat gesteigert, sodass die Restauration den Kraften
im Mundraum standhalt. Bei Biegefestigkeiten > 350 MPa ist es auch mdglich die

Restauration konventionell zu zementieren [5, 7, 59].

Nach Europaischem Standard DIN EN ISO 6872:2019 sind drei Prifverfahren zur
Ermittlung der Biegefestigkeit zulassig: der Drei-Punkt-Biegeversuch (uniaxial), der Vier-
Punkt-Biegeversuch (uniaxial) und der Biaxiale Biegeversuch (biaxial), siehe Abbildung

15 [60].

Abbildung 15: Schematische Darstellung des (1) Drei-Punkt-Biegeversuch, (2) Vier-Punkt-
Biegeversuch, (3) Biaxiale Biegeversuch

Je nach Priufmethode fallen die Festigkeitswerte gleicher Materialklassen
unterschiedlich aus. Bei den Herstellerangaben eines Werkstoffs sollte daher stets
Augenmerk auf die verwendete Prifmethode gelegt werden [61-64]. In den
anschlieRenden Kapiteln 2.2.1.1, 2.2.1.2 und 2.2.1.3 werden die Prifmethoden zur

Ermittlung der Biegefestigkeit beschrieben und verglichen.
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2.2.1.1 Drei-Punkt-Biegeversuch (uniaxial)

Im Drei-Punkt-Biegeversuch wird ein stédbchenférmiger Prufkérper mit rechteckigem
Querschnitt auf zwei bewegliche Auflagerollen positioniert und mit einer dritten Rolle
senkrecht und zentral der Auflagepunkte bis zum vollstandigen Bruch des Prufkérpers
belastet [65]. Auf der Belastungsseite entsteht eine Druckspannung, an der

lastabgewandten Seite eine Zugspannung, siehe Abbildung 16 [3, 64, 66, 67].

Druckspannung @ < Druckspannung

O Zugspannung O

Abbildung 16: Schematische Darstellung der Druck- und Zugspannung

Die Anordnung und Einstellungen der Prifvorrichtung, die Mal3e der Prifkdrper sowie
die Voraussetzungen der Materialeigenschaften sind nach internationalem Standard
genormt und der DIN EN ISO 6872:2019 zu entnehmen. Abbildung 17 stellt sie

schematisch dar [60].

L/2

Z1,5-5mm
+0,2 mm

o O

12-40 mm = 0,5 mm

Abbildung 17: Schematische Darstellung des Drei-Punkt-Biegeversuchs

Die Biegefestigkeit mit dem Drei-Punkt-Biegeversuch wird mit folgender Formel

berechnet:
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Formel 1: Berechnung der Biegefestigkeit mit dem Drei-Punkt-Biegeversuch

oo 3L
~ 2wh?
o) = die Biegefestigkeit (MPa)
F = Bruchkraft (N)
I = die Prifstutzweite (mm)
w = die Breite des Prifkorpers (mm) Seitenmal, rechtwinklig zur belastenden
Kraft
h = die Dicke des Prifkérpers (mm) Seitenmald, parallel zur belastenden Kraft

Diese Testmethode ist aufgrund ihres simplen Versuchsaufbaus schnell durchzufiihren
und findet in zahlreichen Verdéffentlichungen Anwendung [63]. Allerdings ist beim Drei-
Punkt-Biegeversuch die Zugspannung nicht homogen Uber den Prifkorper verteilt. Der
Bereich unter der belastenden Kraft ist der groRten Spannung ausgesetzt. Sich hier an
der Oberflache befindende Mikrorisse kdnnen zu einem Frihversagen der Keramik

fuhren und somit die Aussagekraft der Biegefestigkeit verfalschen [63, 64, 67].

2.2.1.2 Vier-Punkt-Biegeversuch (uniaxial)

Im Unterschied zum Drei-Punkt-Biegeversuch hat der Vier-Punkt-Biegeversuch zwei
druckapplizierende Rollen [63]. Die Rollen werden so angeordnet, dass sie beidseitig mit
gleicher Kraft bei jeweils einem Viertel der Prifstitzweite (I) einwirken. Dadurch wird ein
gréReres Volumen bzw. eine gréRere Anzahl an Gefugefehlern unter Spannung gesetzt,
siehe Abbildung 18 [62, 63, 66, 68]. Unter der Annahme, dass das schwéchste Glied
den Bruch auslost, fallt somit die Biegefestigkeit im Vier-Punkt-Biegeversuch in der
Regel niedriger aus als im Drei-Punkt-Biegeversuch [61, 64, 68]. Die Streuung der

Messwerte bleibt jedoch gleich [68].
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Abbildung 18: Schematische Darstellung der Spannungsareale des (1) Drei-Punkt-
Biegeversuchs und des (2) Vier-Punkt-Biegeversuchs

Um Torsionsbewegungen und ein damit verbundenes Friihversagen des Prufkorpers zu
vermeiden, mussen alle Rollen eine geringfiigige Beweglichkeit haben [60, 68, 69].
Informationen zur Anordnung und Einstellungen der Prifvorrichtung, die Male der
Prifkorper sowie die Voraussetzungen der Materialeigenschaften sind ebenfalls nach
internationalem Standard genormt und in der DIN EN ISO 6872:2019 zu finden [60].

Abbildung 19 stellt die Versuchsanordnung schematisch dar.

L/4 L/2 L/4

cissm @ O
+0,2 mm

L=16-40 mm

Abbildung 19: Schematische Darstellung des Vier-Punkt-Biegeversuchs

Die Biegefestigkeit mit dem Vier-Punkt-Biegeversuch wird wie folgt berechnet.

Formel 2: Berechnung der Biegefestigkeit mit dem Vier-Punkt-Biegeversuch

_ 3F1
o= 4wh?
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o = die Biegefestigkeit (MPa)
F = Bruchkraft (N)

I = die Prifstutzweite (mm)

w = die Breite des Prifkorpers (mm) Seitenmal3, rechtwinklig zur belastenden
Kraft
h = die Dicke des Prifkérpers (mm) Seitenmald, parallel zur belastenden Kraft

Fir beide uniaxialen Versuche gilt, dass sich die ermittelte Biegefestigkeit in
Abhangigkeit des unter Spannung gesetzten Volumens verandern kann. So wird
beobachtet, dass kleinere PrufkorpergroRen oder kleinere Prifstitzweiten haufig zu
einer Uberbewertung der Biegefestigkeit filhren. Bei geringem unter Spannung
gesetzten Volumen sinkt somit die Wahrscheinlichkeit, dass der tatsachlich grofite

Gefligefehler Ausléser des Bruchs der Keramik ist [68, 70].

2.2.1.3 Biaxiale Biegeversuch (Stempel-auf-drei-Kugeln)

Im biaxialen Biegeversuch wird eine Prifkérperscheibe mittig auf drei kugelférmige
Auflagen ausgerichtet. Diese Kugeln befinden sich in einem Winkel von 120° zueinander
auf einem Kreis. Mit einem flachen Stempel wird der Prifkérper zentral bis zu seinem
Bruch belastet. Die Anordnung und Einstellungen der Prufvorrichtung, die MalRe der
Prifkérper sowie die Voraussetzungen der Materialeigenschaften lassen sich, nach
internationalem Standard genormt, in der DIN EN ISO 6872:2019 einsehen [60]. In

Abbildung 20 ist die Versuchsanordnung schematisch dargestellt.
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Abbildung 20: Schematische Darstellung des Biaxialen Biegeversuchs

Die Biegefestigkeit mit dem biaxialen Biegeversuch (Stempel-auf-drei-Kugeln) wird mit

folgender Formel berechnet:

Formel 3: Berechnung der Biegefestigkeit mit dem biaxialen Biegeversuch

o= —0,2387 F (X — Y)/h?

o = die Biegefestigkeit (MPa)
F = die beim Bruch gemessene Gesamtkraft (N)
h = die Hohe des Prufkdrpers bei Bruchursprung (mm)
X = (1+v)n (r—Z)z +[(1 - v)/2] (r—Z)Z
T3 T3

Y = (1 +v) 1+1n(r—1)2 +(1—v)(r—1)2

T3 3
Dabei ist
v = Poisson’sche Querkontraktionszahl (falls nicht angeben dann v =0,25)
r1 = Radius des Unterstiitzungskreises (mm)
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p) Radius des Belastungsbereichs (mm)

rs Radius des Prifkorpers (mm)

Die Biegefestigkeitswerte verschiedener Priufmethoden lassen sich aufgrund ihrer
unterschiedlich ausfallenden Ergebnisse nur bedingt miteinander vergleichen [61-64].
Far Vollkeramiken existieren viele Publikationen, die belegen, dass die gemessenen

Werte der biaxialen Prifmethode héher sind als die der uniaxialen [62, 63, 71].

In der  Versuchsdurchfiihrung, der Prifkorperherstellung sowie der
Prifkorperpraparation erweist sich der biaxiale Biegeversuch als vorteilhaft gegentiber
den uniaxialen [63]. Zusatzlich bietet er eine zuverlassige Alternative fur CAD/CAM
Keramikprifkorper, deren Lange flr die uniaxialen Biegeversuche oft unzureichend ist
[72]. Mdgliche Einflussfaktoren kénnen hier zum Beispiel sein, dass bei dinnen
Prifkorperscheiben des biaxialen Biegeversuchs ein kleineres Materialvolumen unter
Zugspannung gesetzt wird. Dadurch sinkt die Anzahl und die Wahrscheinlichkeit, dass
ein Gefligefehler bzw. ein an der Oberflache gelegener Mikroriss zum Frihversagen des
Prifképers fuhrt [64, 73]. Aulerdem liegen Kantenunebenheiten im biaxialen
Biegeversuch auflerhalb der Auflagekugeln und nicht im Zentrum der
Zugspannungszone. |hr Einfluss auf die Bruchzahigkeit ist daher als gering zu

betrachten [63, 64, 67].

2.2.2 Weibullstatistik

Aufgrund ihrer spréden Eigenschaften unterliegen die Festigkeitswerte von Keramiken
einer breiten Streuung. Die gemessenen Werte variieren trotz identischer
Keramikbestandteile, Herstellungsverfahren, Prifkérperdimensionen und
Versuchsdurchflihrung teilweise erheblich voneinander [68]. Dies ist damit zu
begrinden, dass der Bruch vom gréften unter Spannung gesetzten Fehler im

Keramikgeflige ausgeht [68]. Gefligefehler in Form von mikroskopisch kleinen Rissen
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und Poren kénnen wahrend der Herstellung durch Spannungen beim Sinterprozess,
durch die Reaktion mit der Einbettmasse oder nachtraglich durch die mechanische
Weiterverarbeitung der Keramik entstehen. In zahlreichen Studien wurde festgestellt,
dass ein grol3er Zusammenhang zwischen der Fehlergrof3e und der Biegefestigkeit einer
Keramik besteht [64, 68, 74]. 1937 entwickelte Waloddi Weibull eine statistische
Methode, um die Wahrscheinlichkeit eines Bruchversagens sproder Werkstoffe

abschatzen zu kdénnen [74].

Die Weibullverteilung besteht aus dem Weibullmodul m und der charakteristischen
Festigkeit oo [75]. Im Gegensatz zu Metallen liegen die Festigkeitswerte sproder
Keramiken asymmetrisch um den Mittelwert verteilt vor. Sie folgen also nicht einer
Gauld'schen Normalverteilung [68]. Bei der Auswahl eines keramischen
Restaurationsmaterials und bei der Entscheidung Uber die Art der Befestigung muss

daher auf eine hohe Zuverlassigkeit geachtet werden [66].

Das Weibullmodul m beschreibt das Streuverhalten der Festigkeitswerte einer Keramik.
Je héher das Weibullmodul m, desto geringer ist die Streuung der Festigkeitswerte und
folglich zuverlassiger ist die Aussage der Festigkeit [66, 68, 75]. Aus dem Weibullmodul
lasst sich ebenfalls ableiten, wie homogen ein Keramikgeflige ist. Dabei gilt, je

homogener das Geflige, desto hoher ist das Weibullmodul.

Die charakteristische Festigkeit oo beschreibt die Belastungskraft, bei der mit einer
Wahrscheinlichkeit von 63,2 % ein Prufkorper einer Versuchsreihe versagt [9, 61, 68].
Sie ist abhangig von der Prifkdrperdimension und der Prifkonfiguration bzw. dem unter
Spannung gesetzten Materialvolumen. Die charakteristische Festigkeit oo nimmt zu,

wenn die Prufkérper bzw. das unter Spannung gesetzte Materialvolumen abnimmt [68].
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Zur Ermittlung der Festigkeit durch die Weibullstatistik sollte eine Mindestzahl von n =
15 vorzugsweise n = 30 Prifkorper herangezogen werden [60]. Um in der dentalen
Werkstoffkunde auch kleinere Messreihen zu ermdéglichen, wurde 2015 ein Verfahren

entwickelt, welches auch n < 30 Prufkérper adaquat analysiert [75].

2.2.3 Bruchzahigkeit

Die Bruchzahigkeit beschreibt den Widerstand, den ein Werkstoff unter Krafteinwirkung
aufbringt, um einem inneren Risswachstum entgegenzuwirken [24, 76, 77]. Im
Gegensatz zu Metallen, deren Atome sich bei einer Biegebelastung auseinanderzerren
lassen bzw. bei irreversibler Verformung neue kovalente Verbindungen eingehen
koénnen, gilt fir Keramiken bei Mundtemperatur, dass einmal getrennte kovalente oder
ionische Bindungen sich nicht erneut verbinden [14]. Folglich breiten sich bei
Zugspannung Mikrorisse im Keramikgefliige langsam weiter aus, bis die Keramik
zerbricht [64, 78]. Aufgrund dieser sproden Eigenschaften verformen sich Keramiken
dabei nur minimal bevor sie zerbrechen [3]. Im Vergleich zu Metallen besitzen Keramiken
so eine deutlich geringere Widerstandskraft gegen ein Zerrei3en ihrer Geflige. Es gilt, je
gréRer die Bruchzahigkeit einer Keramik, desto groRer ist die Widerstandskraft an den
im Geflige befindlichen Rissspitzen gegen eine Rissausbreitung. Eine hohe
Bruchzahigkeit steigert somit die Uberlebenswahrscheinlichkeit einer Zahnrestauration
unter Kaubelastung. Zusatzlich gibt die Bruchzahigkeit Auskunft Gber innere nattirliche
Eigenschaften [77, 79]. Aus der Bruchzahigkeit lasst sich unter anderem die Festigkeit
ableiten [60, 80]. Die Bruchzahigkeit gilt als Auswahlkriterium eines geeigneten

Gerustwerkstoffes beispielsweise bei Briickenversorgungen [60].

Im Patientenmund muss jedoch beachtet werden, dass sich Risse bei wiederholender

Kaubelastung sowie unter chemischen oder physikalischen Einflussfaktoren langsam

ausbreiten kénnen. Folglich sinkt die Bruchzahigkeit mit der Zeit. Diese Eigenschaft
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definiert die Literatur als unterkritisches Risswachstum [24, 81, 82]. Bei der Auswahl

einer Keramik sollte auf ausreichend Puffer der Bruchzahigkeit geachtet werden.

Als MaR der Bruchzahigkeit dient der Spannungsintensitatsfaktor Kic [76]. Er wird mit der
Einheit MPaVm angegeben und beschreibt die kritische maximale Belastung nach deren
Uberschreiten sich ein Riss unaufhaltbar ausdehnt [83]. Zur Ermittlung der
Bruchzahigkeit von Keramiken gibt es zahlreiche Versuchsmethoden [79, 83-85]. Jede
Methode bedarf einer individuellen Prifkorperpraparation sowie einer dazugehdrige
Formel zur Berechnung des Ki:[60]. Wie bereits fur die Biegefestigkeit erlautert, ist auch
der Wert der Bruchzahigkeit einer Dentalkeramik abhangig von der verwendeten
Versuchsmethode [86-88]. Bei Vergleichen von Restaurationsmaterialien sollte daher

ebenfalls auf die von Herstellern verwendeten Prifverfahren geachtet werden [79, 88].

Grundlegend gilt fur jede Methode, dass zu Beginn ein kinstlicher Riss oder eine
geometrische Form, die zu einem Riss fuhrt, in einen stabchenférmigen Prufkérper
prapariert wird. Dabei ist zwischen Makroriss-Techniken (SEPB, CNB, SEVNB) und
Mikroriss-Techniken (,Intendertechniken SCF, IF, I1S) zu unterschieden [76, 79]. Der
Riss simuliert den ,grofiten Gefligefehler und dient folglich als Ursprung des zum Bruch
fihrenden Risses [89]. AnschlieRend wird mit einem uniaxialen Biegeversuch die zum

Bruch fihrende Kraft gemessen und der Kic berechnet.

Aufgrund mikrostruktureller Voraussetzungen eignet sich nicht jedes Verfahren fir den
zu prifenden Werkstoff [60, 89]. Beispielsweise wurde durch eine Studie bei einem
Ringversuch festgestellt, dass es aufgrund technischer Schwierigkeiten bei der
Risspraparation feinkoérniger Keramiken zu einer Uberbewertung der Bruchzahigkeit

kommen kann [89-92].
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Es zeigt sich also, dass die Bruchzahigkeitswerte von Dentalkeramiken unter Einfluss
vieler Faktoren stehen. Daher ist es vor jeder wissenschaftlichen Prifung
empfehlenswert, sich detailliert mit den Vor- und Nachteilen verschiedener
Prifmethoden vertraut zu machen, um das materialspezifisch am besten geeignete

Verfahren auszuwahlen [79, 86, 93, 94].

2.2.3.1 Single edge precracked beam (SEPB)

Far die Bruchzahigkeitsmessung mit der SEPB Methode dienen die ASTMC1421 oder
die DIN EN ISO 15732 als Standards [95, 96]. Aus der SEPB wurde die spatere Single
Edge V-Notch Beam (SEVNB) Methode entwickelt. SEVNB erweist sich gegenliber des
SEPB zwar als reproduzierbarer, bei Keramiken mit Korngréfen < 1 um fuhrt es jedoch
aufgrund des unzureichend zu préaparierenden Kerbgrundradius oft zur Uberbewertung
des Kic [97]. Das SEPB-Verfahren ist daher ein geeignetes Verfahren zur Bestimmung

des Kic von polykristallinem Zirkonoxid [93].

Durch mehrere Vickers- oder Knoop-Eindriicke auf einer Linie oder optional durch eine
Sagekerbe werden stabchenférmige Prifkorper der MaRe 3 mm x 4 mm mit einem
Anriss prapariert [98, 99]. Der Anriss wird zwischen einer Bricken-Amboss-Apparatur
mit ausgesparter Nut und einer druckaustbenden, ebenen Flache platziert [98, 99]. Der
Anriss wird bis zu einem akustisch hdrbaren Riss erweitert und vermessen. Abbildung
21 zeigt die schematische Darstellung eines Prifkérpers fiur die SEPB Methode.
AnschlieRend wird der Prifkorper mit dem Drei-Punkt- oder dem Vier-Punkt-
Biegeversuch bis zu seinem Bruch belastet [99]. Zur Berechnung der Bruchzahigkeit

eignet sich die gleiche Formel wie in Kapitel 2.2.3.3 SEVNB beschrieben.
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Abbildung 21: Schematische Darstellung eines Prifkérpers fir die SEPB Methode

2.2.3.2 Chevron notched beam (CNB)

Derzeit gangige Normen fur die CNB Methode sind die DIN EN ISO 24370:2005 [100],
die DIN EN 14425-3 [101] und die ASTM C1421 [95]. Die Verwendung der Normen ist
dabei abhangig von den Materialeigenschaften der zu testenden Dentalkeramik. Bei der
CNB Methode wird mit einer Diamant-Sage eine Dreieckige ,Chevron Kerbe® in einen
stdbchenférmigen Prifkdrper prapariert. Hier wird kein kinstlicher An- oder
Ursprungsriss bendtigt [86, 93, 97]. Abbildung 22 zeigt die schematische Darstellung
eines Prufkérpers fir die CNB Methode. Der Prifkorper wird im  Vier-Punkt-
Biegeversuch mit konstanter Vorschubgeschwindigkeit belastet. Aus der Spitze der
Chevron Kerbe entsteht ein natlrlicher Riss, der zum Bruch des Priifkérpers fiihrt [86,
97]. Die Spitze zeigt dabei in Richtung der Zugspannungsseite. Anschlie3end wird der

Kic berechnet.

~_
=

Abbildung 22: Schematische Darstellung eines Prifkorpers fir die CNB Methode
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Wie in der Literatur beschrieben, stellt sich die Praparation der Chevron Kerbe als
schwer dar. Bei Vorhandensein einer geeigneten Apparatur ist das CNB Verfahren
allerdings eine schnelle und kostengiinstige Methode [86, 97]. Es bietet reproduzierbare
Ergebnisse mit geringer Streuung und ist daher auch fur Keramiken kleiner KorngréRen
< 1 um geeignet [88, 97, 102]. Im Vergleich zur im Folgenden dargestellten SEVNB
Methode bendtigt das CNB Verfahren keinen polierten Kerbgrundradius, der bei der
SEVNB Methode bzw. bei KorngréRen < 1 um zur Uberbewertung des Kic fiihren kann.
Die Praparation der ,Chevron Kerbe“ hat daher nur einen geringen Einfluss auf den Kic
[24, 86, 88, 97]. Die Vorschubgeschwindigkeit beeinflusst den Ki, wobei héhere

Vorschubgeschwindigkeiten zu einem gesteigerten K¢ fuhren [97].

2.2.3.3 Single edge V-notch beam (SEVNB)
Fir die Bruchzahigkeitsprifung mit der SEVNB Methode werden die ISO 23146 oder die
DIN EN ISO 6872:2019 angewendet [60, 103]. In der vorliegenden Studie wird eine

vereinfachte Methode nach DIN EN ISO 6872:2019 eingesetzt.

Fir die SEVNB Methode nach ISO 6872:2019 werden stabchenférmige
Keramikprufkorper der Mafle 4,0 + 0,2 mm x 3,0 £ 0,2 mm bendtigt. An ihrer
Zugspannungsseite wird eine 0,8 — 1,2 mm tiefe Kerbe mit einem V-formigem Kerbgrund
prapariert. Die Kerbe verlauft Gber die 3,0 £ 0,2 mm dicke Seite des Prifkorpers [60].
Abbildung 23 zeigt die schematische Darstellung eines Prifkorpers flr die SEVNB

Methode.
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Abbildung 23: Schematische Darstellung eines Prifkérpers fur die SEVNB Methode

Um den Kerbprozess zu beschleunigen kann eine Vorpraparation mit einer Diamantsage
vorgenommen werden [60]. Die V-formige Kerbe wird mit einer Rasierklinge unter
zusatzlicher Verwendung von diamantierter Poliersuspension poliert und anschliel3end
vermessen [97]. Da ein vergroRerter Kerbgrundradius zu einer Uberbewertung des Kic
fihren kann, soll der Kerbgrundradius mdglichst der mittleren Korngrofe der
Keramikkristalle entsprechen, siehe Abbildung 24 [89-92, 94, 104, 105]. In der
vorliegenden Studie betragen die KristallgroRen der Lithiumdisilikatkeramiken

beispielsweise ca. 3 um bis 6 um [24].

Abbildung 24: Schematische Darstellung des Kerbgrundradius im Verhaltnis zu einem
Lithiumdisilikatkristall

Nach der Prifkorperpraparation wird mit Drei-Punkt- oder Vier-Punkt-Biegeversuch
getestet. Die gekerbte unter Zugspannung gesetzte Seite soll dabei der belastenden

Kraft abgewandt mittig auf die Auflagerollen positioniert werden. Mit einer
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Transversalgeschwindigkeit von 0,5 mm/min wird bis zum Bruch belastet [106]. Die
Bruchflachen werden mit einem Mikroskop begutachtet, die mittlere Kerbtiefe vermessen
und daraus die relative Kerbtiefe berechnet, siehe Abbildung 25. Die Prufkorper, bei
denen der Riss nicht vom Kerbgrund ausgeht bzw. sich nicht Gber die ganze Bruchflache
ausdehnt, werden ausgeschlossen. In der Regel wird der Prifkérper bei Luft und

Raumtemperatur getestet [60].

Die Bruchzahigkeit Ki; wird in MPavm fiir jeden Priifkérper mit folgender Formel

berechnet:
Formel 4: Berechnung der Bruchzahigkeit Kic mit dem SEVNB Verfahren

F Sl - 52 3va
* * xY
hvw w 2(1 —a)t®

Kic =

Anmerkung: Sz = 0 bei der Drei-Punkt-Biegeprifung

Ke = Bruchzahigkeit (MPaVm)

F = Bruchkraft (MN)

h = Dicke des Prufkorpers (m)

w = Breite des Prifkorpers (m)

SF = Aufleger Spannweite (m)

Sy = innere Spannweite (m): Sz = 0 bei der Drei-Punkt-Biegepriifung
a = relative Tiefe der V-Kerbe

Y = Formfaktor der Beanspruchungsintensitat

Der Formfaktor der Beanspruchungsintensitat (Y) wird durch das Verhaltnis der
Spannweite S1 zur Probendicke bestimmt.

Fur Sqi/w = 5:Y=1,9109 - 5,1552a + 12,68800° - 19,57360° + 15,9377a* — 5,1454a°
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Mit den Messungen der V-Kerbtiefen wird die mittlere Tiefe “a*

_ (@1 +a2+a3)
3

h (3,0 0,2 mm)

w (4,0 0,2 mm)

a a, a,

Abbildung 25: Schematische Darstellung des Querschnitts eines Priitkorpers, Messung der V-
Kerbtiefen a1, az, as

sowie deren relative Kerbtiefe “a“ berechnet.

a
a=—

Dabei muss die relative Kerbtiefe zwischen 0,2 und 0,3 liegen und die folgende
Gleichung erfillen.

(amax - amin)

2 <01
a = die mittlere Kerbtiefe (m)
Amax = der Maximalwert unter a, a; und as (m)
amin = der Minimalwert unter a1, a; und as (m)
a = die relative V-Kerb-Tiefe
w = die Breite des Prufkorpers (4,0 mm + 0,2 mm)
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Das SEVNB-Verfahren wird zur Bestimmung der Bruchfestigkeit von Dentalkeramiken
als Standardverfahren empfohlen. Bedingt durch seine praktikable, zuverlassige und
akkurate Durchfihrung ist es besonders benutzerfreundlich und sorgt fur

reproduzierbare Ergebnisse [90, 97, 107].

2.2.3.4 Surface crack in flexure (SCF)

Die Bruchzahigkeit der SCF Methode wird gemaf DIN EN ISO 18756 [108] oder der
ASTM C1421 [95] durchgefihrt. Mittels Knoop-Harteeindruck wird in einen
stdbchenférmigen Prifkorper ein semielliptischer Oberflachenriss prapariert und
vermessen. Die Kraft und Dauer des Eindrucks ist abhangig von der Materialklasse.
Anschlieend wird der plastische Anteil des Knoop-Eindrucks durch Politur entfernt. Ein
Ursprungsriss muss dabei im Priufkérper bestehen bleiben. Eine zu geringe
Krafteinwirkung bzw. Einwirkdauer oder eine zu starke Politur des Ursprungsrisses
kénnen das Messergebnis verfalschen [79]. Abbildung 26 zeigt die schematische
Darstellung eines Prifkérpers fur die SCF Methode. Mit dem Vier-Punkt-Biegeversuch
wird der Prifkérper bis zu seinem Bruch belastet. Dabei befindet sich der Knoop-

Eindruck auf der Zugspannungsseite.

~—

N

Abbildung 26: Schematische Darstellung eines Prifkorpers fir die SCF Methode

Die Bruchflachen werden fraktographisch vermessen und die Bruchzahigkeit mit

folgender Formel berechnet:
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Formel 5: Berechnung der Bruchzahigkeit Kic mit dem SCF Verfahren

o = Bruchkraft

A = Risstiefe

Q = Faktor zur Beschreibung der Rissgeometrie

F = Korrelationsfaktor

T = Dicke des Prifkorpers

c = halbe Breite des Eindrucks

b = halbe Breite des Prifkorpers

%) = Winkel zwischen Riss und Oberflache es Prifkorpers

Beim Knoop Eindruck handelt es sich um einen nattirlichen Riss, der das SCF Verfahren
als geeignet fur Keramiken mit KorngréRen < 1 um ermoglicht [82]. Die aufwendige
Versuchsdurchfuhrung fiihrt haufig zu Messfehlern. Eine zu geringe Krafteinwirkung
bzw. Einwirkdauer oder eine zu starke Politur des Ursprungsrisses wirkt sich negativ auf

das Messergebnis aus.

2.2.3.5 Indentation fracture (IF)

Die IF Methode ist ein nichtstandardisiertes Prufverfahren. Es dient zur
Qualitatskontrolle oder einer schnellen, kostenglinstigen und groben Vorausbestimmung
eines neuen Werkstoffs [79, 94]. Gegenuber den genormten Prifverfahren kann es auch
bei kleinen Prifkérpern deren Geometrien nicht denen der genormten Methoden
entsprechen angewandt werden [109]. Voraussetzung ist eine auf Hochglanz polierte
ebene Flache ohne Riss in einem Werkstoff. Ein pyramidenférmiger Vickers-Harte

Eindruckstempel wird in die Keramik gedruckt. An den Ecken des Eindruckstempels
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entstehen Risse, die fraktographisch untersucht und deren Lange gemessen werden.
Abbildung 27 zeigt die schematische Darstellung des Pyramidenférmigen Vickers-Harte-
Eindrucks. Es gibt zahlreiche Gleichungen zur Berechnung des K., die abhangig von
der Risslange, des Elastizitdtsmoduls und der Eindruckskraft des Vickers-Hartestempel
sind. [94, 98] Hierbei stellt die Risslange eine nicht reproduzierbare GrélRe dar, deren
Interpretation Anwender abhangig ist [79, 93, 98]. Die IF Methode eignet sich nicht fir
Keramiken mit poroser Geflgestruktur oder Kristallen > 30 um [94]. In der Regel fuhrt
die IF Methode zu einer Uberbewertung des K. und eignet sich somit nicht zur

zuverlassigen Bestimmung der Bruchzahigkeit [79, 93, 94, 98].

Abbildung 27: Schematische Darstellung eines Pyramidenférmigen Vickers-Harte-Eindruck mit
entstandenen Rissen

2.2.3.6 Indentation strength (IS)
Die IS Methode ist ein nichtstandardisiertes Prufverfahren [98]. Anfanglich wird die
Vickers-Harte der Prifkorper mit einem Vickers-Eindruck bestimmt und mit folgender

Formel berechnet:

Formel 6: Berechnung der Vickersharte

F
HV = 0,189 * Iz

HV = Vickers-Harte (MPa)
F = Eindruckskraft (N)
d = Eindrucksdiagonalen (mm)
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Durch den Vickers-Eindruck entsteht ein Ursprungsriss. Abbildung 28 zeigt die

schematische Darstellung eines Prifkorpers fir die IS Methode.

~—

N

Abbildung 28: Schematische Darstellung eines Prifkdrpers fur die IS Methode

AnschlieRend wird die Bruchzahigkeit mit einem uniaxialen Biegeversuch ermittelt und

mit folgender Formel berechnet [77, 83, 98, 106]:

Formel 7: Berechnung der Bruchzahigkeit mit dem IF Verfahren

3

(orP §)4

@[

Kic1s = 0,59 E
Ieis = U, (HV)

Kic,is = Bruchzahigkeit mittels 1S-Verfahren (MPa*m'?)

E = Elastizitatsmodul (MPa)

HV = Vickers-Harte (MPa)

P = Prafkraft (N)

Of = Biegefestigkeit nach 3-Punkt-Biegeprufung oder 4-Punkt-Biegeprifung

Die Vorschubgeschwindigkeit hat einen groRen Einfluss auf den K. [79, 106]. Ebenso
wie die IF Methode, eignet sich die IS Methode nicht fir Keramiken mit pordser

Gefligestruktur oder Kristallen > 30 um [94]. Die IS Methode ist ein
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anwenderfreundliches und schnell durchzufihrendes Verfahren [84, 94, 98]. Da die
Bestimmung der Bruchzahigkeit zu ungenau ist, dient das Verfahren ebenso wie die IF

Methode lediglich zur groben Orientierung oder Qualitatskontrolle [79].

2.3 Oberflachenbeschaffenheiten

Die Oberflachenbeschaffenheit beschreibt die Art, Form, Zustand bzw. Gute der
Oberflache eines Werkstoffs. Man unterscheidet zwischen qualitativen und quantitativen
Untersuchungsmethoden. Zur qualitativen Untersuchung dentaler Werkstoffe, dient in
der Regel das Licht- oder das Rasterelektronenmikroskop (REM). Wahrend die
qualitative Untersuchung abhangig vom subjektiven optischen Empfinden eines
Betrachters ist, wird bei der quantitativen Untersuchung die Oberflache objektiv durch
mechanische Geréate beurteilt. Zusammen ergeben beide Methoden eine umfangreiche

Aussage uber die Oberflachenbeschaffenheit eines Werkstoffs.

Die mechanischen Eigenschaften von Lithiumdisilikatkeramiken sind abgangig von ihrer
Mikrostruktur [26]. So wurde durch Studien belegt, dass Lithiumdisilikatkristalle bei einer
erneuten Temperaturbehandlung durch das Pressverfahren geringfigig wachsen, sich
in Pressrichtung parallel zur Stdbchenwand orientieren, verdichten und mehr ineinander
greifen [38, 41-43]. Dies fuhrt zu einer Steigerung der Biegefestigkeit und der
Bruchzahigkeit, wohingegen es beispielsweise bei leuzitverstarkten Silikatkeramiken zu
keiner Steigerung kommt [38, 41, 43]. Der Einfluss des Pressverfahrens auf die
Mikrostruktur und der mechanischen Eigenschaften ist folglich abhangig von der

Materialklasse.

Im Rahmen dieser Studie erfolgten mikrostrukturelle Untersuchungen der keramischen

Oberflachen nach qualitativer Methode. Dabei wurden Merkmale und Unterschiede der
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Kristallstruktur, -dichte, und -orientierung subjektiv ermittelt, miteinander und in Bezug

auf die mechanischen Eigenschaften verglichen und bewertet.

REM-Mikroskopie mittels Sekundarelektronenemission:

Bei der Sekundarelektronenemission (SE) werden in einer Vakuumkammer Elektronen
beschleunigt und auf die Oberflache einer Probe geschossen. Es entsteht eine
Wechselwirkung der auf die Probe geschossenen Elektronen mit den Probenelektronen
der oberflachlichen Atomschichten. Die StolRenergie fuhrt oft zur Entfernung eines sich
um das Atom befindenden Elektrons. Dieses frei gewordene Sekundarelektron wird
durch einen SE-Detektor mit positiver Spannung detektiert. Durch schrittweises Abtasten
des Elektronenstrahls auf der Probe wird ein Bild aufgenommen. Dabei zeigt ein hohes
SE-Signal Erhebungen und stellt sie hell dar wohingegen ein niedrigeres SE-Signal

Vertiefungen zeigt und sie als dunkel darstellt [110, 111].
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3 Ziel der Arbeit

Das Ziel dieser Studie ist es, den Einfluss der verschiedenen Presséfen auf die
mechanischen Eigenschaften der Biegefestigkeit, Bruchzahigkeit und
Oberflachenbeschaffenheit von zwei mittels Pressverfahren hergestellten

Lithiumdisilikatkeramiken zu analysieren und zu vergleichen.

Die zu prufenden Nullhypothesen lauten:

1. Der Pressofen zeigt keinen Einfluss auf die Biegefestigkeit von den

Lithiumdisilikatkeramiken.

2. Der Pressofen zeigt keinen Einfluss auf die Bruchzahigkeit von den

Lithiumdisilikatkeramiken.

3. Der Pressofen zeigt keinen Einfluss auf die Oberflachenbeschaffenheit von den

Lithiumdisilikatkeramiken.

4. Es gibt keine Unterschiede zwischen den beiden Keramiken in Bezug auf die

Biegefestigkeit, Bruchzahigkeit und Oberflachenbeschaffenheit.
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4 Material und Methoden

Dieses Kapitel dient zur Beschreibung und Veranschaulichung des Experimentellen
Forschungsabschnitts dieser Studie. Es beinhaltet die Herstellung der Prifkorper, die
verwendeten Materialien, Versuchsdurchfiihrung, Messung, Berechnung und
statistische Auswertung der Biegefestigkeit, Bruchzahigkeit und

Oberflachenbeschaffenheit.

4.1 Verwendete Lithiumdisilikatkeramiken

Die Dissertation beinhaltet die Lithiumdisilikatkeramiken HS10PC und IPS e.max Press.
Diese wurden mit dem Pressverfahren hergestellt. Die chemischen

Zusammensetzungen sind der Tabelle 1 zu entnehmen.

Tabelle 1: Ubersicht und Bestandteile verwendeter Lithiumdisilikatkeramiken [28]

Keramik Bestandteile Hersteller Lot-Nr.
HS10PC SiO2 65-80% estetic ceram AG, LOT-NR.820615
Al203 0-11% Triesen, Liechtenstein
Li2O 11-19%
K20 0-7%
Na20 0-5%
Ca0 0-10%
P205 1,5-7%
Zn0 0-7%
others 0-15%

IPS e.max Press SiO2 57-80% Ivoclar Vivadent, LOT-NR T38832
Li2O 11-19% Schaan, Liechtenstein
K20 0-13%

P20s 0-11%
ZrO2 0-8%

Zn0 0-8%
andere Oxide
und keramische
Pigmente 0-10%
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4.2 Verwendete Pressofen

Zur Herstellung der Keramikprifkérper wurden die Pressdfen Austromat 654 press-i-

dent (AUS), Programat EP 5000 (PRO) und Vario Press 300.e (VAR) verwendet.

Pressofen 1: Austromat 654 press-i-dent
(DEKEMA Dental-Keramikéfen GmbH, Freilassing, Deutschland)

Verwendete Abklrzung: AUS

Pressofen 2: Programat EP 5000
(Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein)

Verwendete Abklrzung: PRO

Pressofen 3: Vario Press 300.e
(Zubler Geratebau GmbH, Ulm, Deutschland)

Verwendete Abkurzung: VAR

Abbildung 29: Austromat 654 press-i-dent (links), Vario Press 300.e (mitte),

Programat EP 5000 (rechts)
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4.3 Ubersicht der Versuchsgruppen

Von den Keramiken HS710PC und IPS e.max Press wurden jeweils 189 Prufkorper
hergestellt. Es wurden jeweils 63 im AUS, 63 im PRO und 63 im VAR gepresst. Davon
entfielen jeweils 30 Prifkérper fir die Biegefestigkeit, 30 Prifkdrper fur die

Bruchzahigkeit und 3 Prifkorper fur die Oberflachenbeschaffenheit.

HS10PC IPS e.max Press

(estetic ceram, Triesen, Liechtenstein) (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein)
(n=189) (n=189)
Biegefestigkeit | Bruchzahigkeit Oberflachen—. Biegefestigkeit | Bruchzahigkeit Oberflachen—‘
(n = 90) (n = 90) beschaffenheit (n=90) (n=90) beschaffenheit
B h (n=9) - B (n=9)

AUS PRO VAR AUS PRO VAR AUS PRO VAR AUS PRO VAR AUS PRO VAR AUS PRO VAR
(n=30) | (n=30) | n(=30) | (n=30) | (n=30) | (n=30) | (n=3) | (n=3) | (n=3) || (n=30) | (n=30) | (n=30) || (n=30) | (n=30) | (n=30) || (n=3) | (n=3) | (n=3)

Abbildung 30: Ubersicht der Versuchsgruppen

4.4 Prufkorperherstellung

Aus den in Tabelle 1 genannten Keramiken, wurden stabchenférmige Prufkorper fur die
Versuche der Biegefestigkeit und Bruchzahigkeit sowie zur Beurteilung ihrer
Oberflacheneigenschaften in similarem Verfahren hergestellt. Tabelle 2 und Abbildung
31 zeigen die geforderten Male der Prufkorper.

Tabelle 2: Male der Priifkdrper

Lange (1) ca. 30 mm
Breite (w) 4,0 mm+0,2mm
Dicke (h) 3,0mm = 0,2 mm
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Abbildung 31: Male der Prifkorper

Im Anschluss erfolgte die randomisierte Aufteilung auf die in Abbildung 30 dargestellten

Versuchsgruppen.

4.41 Pressverfahren

Aus Wachsblanks (Dental Concept Systems, DC Milling Wax Press+Cast grey, Ulm-
Jungingen, Deutschland) wurden mittels CAD/CAM Technologie Rohlinge der
Dimension 3 x 4 x 30 mm gefrast. Je Muffel wurden drei Rohlinge angestiftet. Die 4 mm
breiten Seiten zeigten nach aufRen. Der Mindestabstand vom Wachsobjekt zum
Muffelrand betrug 10 mm. Den Herstellerangaben entsprechend erfolgte die Einbettung.
Fir HS10PC diente die ,Verarbeitungsanleitung HS10PC Einbettmasse & Liquid,
Ausgabe 2015“ (estetic ceram ag, Triesen, Liechtenstein), fir IPS e.max Press die
,verarbeitungsanleitung IPS PressVest Speed, Ausgabe 2013 (lvoclar Vivadent). Es
wurden die empfohlenen Muffelsysteme und Einbettmassen verwendet, sowie die
Herstellerparameter eingehalten, siehe Tabelle 3. Die Keramik HS10PC wurde mit der
Einbettmasse Zubler HS-PC (Zubler Geratebau GmbH, Ulm, Deutschland), IPS e.max
Press mit der Einbettmasse IPS PressVest Speed (lvoclar Vivadent, Schaan,

Liechtenstein) eingebettet. Nach Ablauf der Abbindezeit wurde die Muffel im
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Vorwarmofen (KaVo EWL, Type 5636, Bieberach, Deutschland) auf 850°C fir
mindestens 60 min vorgewarmt. Erfolgten mehrere Speed Einbettungen hintereinander,
wurde zeitversetzt mit einem Intervall von mindestens 20 min eingebettet. Je vier
Prafkdrper, wurden die Muffeln mit zwei Keramikingots sowie einem nicht vorgewarmten
Pressstempel bestlickt. Fir HS10PC, Zubler-Einwegpressstempel (Zubler Geratebau
GmbH), fur IPS e.max Press, IPS Alox-Kolben (lvoclar Vivadent). Der Pressvorgang
erfolgte in den zu testenden Presséfen (siehe 4.2) unter Verwendung der in Tabelle 3

aufgelisteten Pressparameter.

Tabelle 3: Verwendete Pressparameter der Lithiumdisilikatkeramiken mit entsprechenden
Presséfen

HS10PC B t T H P
200g Muffel (°C) (°C/min) (°C) (min)
AUS 700 60 938 15 Presslevel=7
PRO 700 60 910 20 Keine
Angabe
VAR 700 60 880 Adv.press nieder
200/6* (3 bar)
IPS e.max Press
200g Muffel
AUS 700 60 930 25 Presslevel=6
PRO 700 60 917 25 Keine
Angabe
VAR 700 60 920 25 nieder
(3 bar)

B=Bereitschaftstemperatur t=Aufheizrate T=Endtemperatur
H=Haltezeit P=Druck

Nach Abschluss des Pressprogramms wurde die heiRe Muffel bis zur vollstadndigen
Abkuhlung auf ein Metallgitter gestellt. Den Herstellerangaben entsprechend erfolgte die
Ausbettung mit dem Feinstrahlgerat (Sandmaster FG 3-92, Zofingen, Schweiz). Bei
HS10PC, wurde mit Aluminiumoxid 125 pm bei 4 bar vorgestrahlt. Die Feinausarbeitung
und Entfernung der Reaktionsschicht erfolgte mit Aluminiumoxid 50 ym bei 2 bar, siehe
Abbildung 32. Bei IPS e.max Press wurde Glanzstrahlmittel 125 ym bei 4 bar zur

Grobausbettung, sowie Glanzstrahlmittel 50 ym bei 2 bar zur Feinausarbeitung
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verwendet. Die Entfernung der ubrigen Reaktionsschicht von IPS e.max Press erfolgte
mit IPS e.max Press Invex Liquid (Ivoclar Vivadent) im Ultraschallbad fur ca. 10 - 30 min
und nachfolgend erneutem Abstrahlen mit Glanzstrahlmittel 50 ym bei 2 bar, siehe
Abbildung 33. Fir HS10PC wurde neben dem feinen Glanzstrahimittel keine zusatzliche

Saurebehandlung zur Entfernung der Reaktionsschicht benétigt.

Abbildung 32: HS10PC nach Sandstrahlen mit 50 ym

, .

' 4

Abbildung 33: IPS e.max Press, nach Saurebehandlung mit Invex-Liquid (links), nach grobem
Sandstrahlen mit 125 ym (mitte), nach feinem Sandstrahlen mit 50 ym (rechts)

Mit einer diamantierten Trennscheibe wurden die Prifkérper vom Presskanal abgetrennt
und scharfe Kanten mit einem Diamantbohrer geglattet (Komet Dental, Gebr. Brasseler
GmbH & Co. KG, Lemgo, Deutschland). Um Hitze zu vermeiden, wurde das Pressobjekt

durchgehend mit Wasser befeuchtet.
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Tabelle 4: Ablaufplan der Priifkérperherstellung

HS10PC | IPS e.max Press

Wachsrohling

DC Milling Wax Press+Cast (grey) Wachsblank 98,5 x 20 mm
DENTAL Concept Systems, Ulm-Jungingen, DE

Muffelsystem

Authentic Flex Ring System Authentic Flex Ring System

Zubler Geratebau GmbH, Uim, DE | Zubler Geratebau GmbH, Ulm,

DE

Einbettmasse

Zubler- HS-PC IPS PressVEST Speed Powder

Zubler Geratebau GmbH, Ulm, DE Ivoclar Vivadent, Schaan, LIE
Bestandteile: SiO,, MgO,

Bestandteile: SiO,, MgO,
NH4H,PO,

NH4H,PO,

Lot-nr: 4-46956-59 Lot-nr: TL3092

Liquid Zubler-Liquid IPS PressVest Speed Liquid
Zubler Geratebau GmbH, Ulm, DE | Ivoclar Vivadent, Schaan, LIE
Bestandteile: Wasser, kolloidale Bestandteile: Wasser 70%,
Kieselsaure kolloidale Kieselsaure 30%
Abbindezeit 21 min mind. 30 min — max. 45 min
Vorwarmofen KaVo EWL, Type 5636

KaVo, Biberach, DE

Endtemperatur /

850°C fiur 60 min

Haltezeit
(200g Muffel)
Pressstempel Zubler-Einwegpressstempel IPS Alox-Kolben
Zubler Geratebau GmbH, Ulm, DE Ivoclar Vivadent, Schaan, LIE
Bestandteile: Quarz- und Mit Alox Kolben Seperator
Cristobalitmehl, vorbehandeln
Ammoniumphosphat und
Magnesiumoxid
Pressofen AUS, PRO, VAR
Ausbetten Sandmaster FG 3-92, Zofingen, CHE
grob Aluminiumoxid 125 pym / 4 bar Aluminiumoxid 125 uym / 4 bar
fein Aluminiumoxid 50 um / 2 bar

Aluminiumoxid 50 um / 2 bar

Reaktionsschicht

- IPS e.max Press Invex Liquid
(mind. 10 min — max. 30 min in
Ultraschall)

Ivoclar Vivadent, Schaan, LIE
Bestandteile:

Schwefelsaure 1- < 2,5 %,
Fluorwasserstoffsaure 0,3-<1%

Abtrennen

diamantierte Trennscheibe
Grolke= 220 1/10 mm, L= 0,30 mm

Komet Dental, Gebr. Brasseler GmbH & Co. KG, Lemgo, DE

Lot-nr: 641864
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4.4.2 Politur

Die Prifkoérper wurden auf allen Seiten manuell mit einer Poliermaschine (Abramin,
Sturers GmbH, Willich, Deutschland) mit 150 rpm auf SIC PAPIER poliert (Struers
GmbH, Ballerup, Danemark). Das Schleifpapier wurde durchgehend mit Wasser gekuhlt.
Die Politur erfolgte in folgender Reihenfolge bis auf Hochglanz: SIC PAPIER P500 (ca.
15 s pro Seite), SIC PAPIER P2000 (ca.15 s pro Seite), SIC PAPIER P4000 (ca. 30 s
pro Seite). Um eine Parallelitatstoleranz von 0,05 mm nicht zu unterschreiten, wurden
die Dimensionen fortlaufend mit einer digitalen Bligelmessschraube IP65 (Mitutoyo

Deutschland GmbH, Neuss, Deutschland) Gberprtift, siehe Abbildung 34.

Abbildung 34: Bligelmessschraube Mitutoyo

4.4.3 Spezielle Weiterverarbeitung fiir Bruchzahigkeit

Zur Bestimmung der Bruchzahigkeit mit der SEVNB Methode wurden die Prifkdrper in
Anlehnung an die DIN EN ISO 6872 gekerbt [60]. Jeweils drei Prifkdrper wurden in einer
Prufkérperhalterung fixiert. Mit einer Schneidemaschine (Secotom-50, Struers GmbH)
und einer diamantierten Trennscheibe (Diamond Cut-off Wheel M1D10, 102 mm dia. x
0,3 mm x 12,7 mm dia) wurde eine ca. 0,5 mm tiefe und ca. 0,4 mm breite Anfangskerbe
senkrecht zur Langsachse angefertigt. Der Schnitt erfolgte unter sténdiger
Wasserkuhlung und verlief GUber eine 3 mm Seite (Dicke (h)) der Prufkérper. Dabei

wurden  folgende Parameter  an der  Schneidemaschine  eingestellt:
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Scheibengeschwindigkeit: 4400 U / min; Vorschubgeschwindigkeit: 0,060 mm / s;

Trennlange 29,0 mm: Trennmodus: direkter Schnitt.

In den Grund der Anfangskerbe wurde eine V-Kerbe poliert. Dabei wurde eine speziell
fur den Versuch hergestellte Maschine (SD Mechatronik, Feldkirchen-Westerham,
Deutschland), eine Rasierklinge (0,3 mm blades, David combi & finisher, Niederlande)
und die Diamantpolierpasten DP-Suspension M (Struers GmbH) der Kérnung 6 pm
verwendet, siehe Abbildung 35. Nach grober Vorpolitur erfolgte eine Feinpolitur mit der

Diamantpolierpaste DiaPro Nap R1 (Struers GmbH) der Kérnung 1 pm.

DP-Suspension !

oduct
monds.

Abbildung 35: V-Kerbe Poliermaschine, SD Mechatronik (links), Poliersuspension 6 um und 1
pMm (rechts)

Der geforderte Kerbgrundradius von < 12 ym (siehe Abbildung 36) und die Tiefe der V-
Kerbe von 0,8 — 1,2 mm (siehe Abbildung 37) wurden beidseitig mit einem
Lichtmikroskop (Zwick/Roell Z 2,5, Ulm, Deutschland) kontrolliert. Waren diese Kriterien
nicht erfillt, wurden die Poliervorgange wiederholt, oder der jeweilige Prufkdrper

aussortiert.
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Lénge: 13.9 pm

Abbildung 36: Messung des Kerbgrundradius (1/2 Durchmesser)

Lange: 864.7 pm

Abbildung 37: Messung der mittleren Kerbtiefe (a)

AnschlieRend erfolgte eine Reinigung der Prufkérper in einem Ultraschallbad mit 80 %
Ethanol (Briggemann Alkohol, Heilboronn GmbH, Heilbronn, Deutschland) fur 10 min,

sowie eine Trocknung Uber 24 Stunden bei Raumtemperatur.
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4.5 Prifverfahren

4.5.1 Biegefestigkeit
Die Biegefestigkeit wurde mit dem Drei-Punkt-Biegeversuch nach DIN EN ISO

6872:2019 ermittelt [60].

4.5.1.1 MaBe der Prufkorper fiir die Biegefestigkeit
Die Prufkorper verflugten Uber einen rechteckigen Querschnitt der mittels einer digitalen
Bugelmessschraube IP 65 (Mitutoyo Deutschland GmbH) mit einer Genauigkeit von +

0,01 mm vermessen wurde, siehe Abbildung 34.

Die Breite (w) (4,0 mm = 0,2 mm), das Seitenmal3, welches im rechten Winkel zur
belastenden Kraft und die Dicke (h) (3,0 mm £ 0,2 mm), das Seitenmal3, welches parallel
zur belastenden Kraft stand, wurden notiert, siehe Abbildung 31. Die Lange von ca. 30
mm wurde gewahlt, weil der Prifkérper mindestens 2 mm langer als die Prifstutzweite
(1) sein sollte. Der ubrige Puffer diente dazu den Prifkérper zu verschieben. Dadurch
konnten Unebenheiten der Keramikoberflache aus der Prifstitzweite heraus bewegt

werden.

4.5.1.2 Versuchsaufbau Biegefestigkeit mit dem Drei-Punkt-Biegeversuch

Der Biegeversuch erfolgte mittels einer Universalprifmaschine Zwick Roell 1445 (Zwick,
Ulm, Deutschland) in Luft bei Raumtemperatur. Die Auflagerollen hatten einen
Durchmesser von 2 mm. Die Prufstitzweite (I) betrug 14 mm. Der zu brechende
Priufkdrper wurde mit seiner breiten Seite Breite (w), rechtwinklig zur belastenden Kraft),

auf den Auflagerollen positioniert, sieche Abbildung 38.
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Abbildung 38: Versuchsaufbau Biegefestigkeit mit dem Drei-Punkt-Biegeversuch

Nach Starten der Prifmaschine, wirkte eine aufgebrachte Kraft zentral zwischen den
beiden Wiederlagern Uber eine dritte Rolle mit Durchmesser von 2 mm ein. Mit einer
Traversengeschwindigkeit von 1 mm pro Minute stieg die Belastung stetig an bis der

Prifkorper zerbrach.

4.5.1.3 Berechnung der Biegefestigkeit mit dem Drei-Punkt-Biegeversuch

Die zum Bruch fiuhrende Kraft wurde gemessen und die Biegefestigkeit “0“ in

Megapascal fir jeden Prifkérper mit der Formel 1 berechnet (siehe Kapitel 2.2.1.1).

4.5.2 Bruchzihigkeit

Die Bruchzahigkeit wurde mit dem Drei-Punkt-Biegeversuch nach DIN EN ISO

6872:2019 ermittelt [60].
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4.5.2.1 MaRBe der Priufkorper fiir die Bruchzahigkeit

Die Breite (w) (4,0 mm % 0,2 mm), das Seitenmal3, welches parallel zur belastenden
Kraft und die Dicke (h) (3,0 mm £ 0,2 mm), das Seitenmalf3, welches im rechten Winkel
zur belastenden Kraft stand, wurden vermessen und notiert, sieche Abbildung 31. Die
Messung erfolgte im Bereich der Kerbe mit einer Bligelmessschraube IP 65 (Mitutoyo
Deutschland GmbH), siehe Abbildung 34. Die Werte wurden in Millimeter auf zwei

Dezimalstellen notiert.

Unter 20-facher Vergrofierung wurde beidseitig der Kerbgrundradius (S) und die mittlere
Kerbtiefe (a) eines jeden Prufkdrpers vermessen, fotografiert und notiert, siehe

Abbildung 36 und Abbildung 37.

4.5.2.2 Versuchsaufbau Bruchzahigkeit mit dem Drei-Punkt-Biegeversuch

Der Biegeversuch erfolgte mit der Universalprifmaschine Zwick Roell 1445 in Luft bei
Raumtemperatur. Die Auflagerollen des Probentragers hatten einen Durchmesser von 2
mm. Die Prifstitzweite (I) betrug 20 mm. Der zu brechende Prufkérper wurde mit seiner
dicken Seite (h), welche im rechten Winkel zu der im Test belastenden Kraft stand, auf
den Trager positioniert, siehe Abbildung 39. Dabei zeigte die den V-Kerb enthaltene
Seite nach unten. Die V-Kerbe wurde mit einer Abweichung von maximal + 0,1 mm
unmittelbar unter der Belastungsrolle ausgerichtet. Nach Starten des Versuchs, wirkte
die aufgebrachte Kraft zentral zwischen den beiden Wiederlagern uber die
Belastungsrolle mit Durchmesser von 2 mm ein. Mit einer Traversengeschwindigkeit von
0,5 mm pro Minute stieg die Belastung bis zum Bruch des Prifkérpers an. Abbildung 40
(unten) zeigt die Bruchfragmente einer Lithiumdisilikatkeramik nach SEVNB mit dem

Drei-Punkt-Biegeversuch.
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Abbildung 39: Versuchsaufbau Bruchzahigkeit mit dem Drei-Punkt-Biegeversuch

Abbildung 40: Von oben nach unten, Polierter Prifkorper, Vorkerbung, Politur der V-Kerbe und
Bruchfragmente einer Lithiumdisilikatkeramik mit dem Drei-Punkt-Biegeversuch nach SEVNB

4.5.2.3 Messung der Kerbtiefe

Bei Betrachtung der Bruchflachen mit einem Lichtmikroskop unter 20-facher
VergroRerung, wurden beidseitig die Tiefen der V-Kerben gemessen. Dabei wurden die
Tiefenwerte a1, a; und az auf drei signifikante Stellen abgelesen, siehe Abbildung 37.

Zusatzlich wurde Uberprift, ob der Bruch Uber die gesamte Lange vom Grund des V-
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Kerbs ausging. War dieses Kriterium nicht erfullt, wurde die Probe als ungultig befunden.
Abbildung 41 zeigt den Querschnitt eines Prifkdrpers mit einem vom Kerbgrund

ausgehenden Riss.

Abbildung 41: Bruchflache V-Kerbe

4.5.2.4 Berechnung der Bruchzdhigkeit mit dem Drei-Punkt-Biegeversuch
Die zum Bruch filhrende Kraft wurde gemessen und die Bruchzahigkeit “Kic* in MPavm

fur jeden Prifkérper mit der Formel 4 berechnet (siehe Kapitel 2.2.3.3).

4.5.3 Oberflichenbeschaffenheit

Zur Untersuchung der Lithiumdisilikatkeramiken, wurden Aufnahmen der polierten
Oberflachen von jeweils drei Prifstabchen aller Versuchsgruppen mit einem Tisch-
elektronenmikroskop (Phenom, FEI Company, Hillsboro, OR, USA) an der Poliklinik fur
Prothetik der Universitdt Regensburg angefertigt. Die Aufnahmen erfolgten durch
Sekundarelektronenemission (siehe Kapitel 2.3) mit x 10.000 VergréRerung in einem
Arbeitsabstand von < 111 mm in Vakuum und 10.0 kV
Beschleunigungsenergiespannung. Es wurden Merkmale und Unterschiede der Kristall

-struktur, -dichte, und -orientierung subjektiv ermittelt, verglichen und bewertet.
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4.6 Statistische Methoden

Die Werte der Biegefestigkeit und Bruchzahigkeit wurden in Excel (Microsoft Corp.,
Redmond, WA, USA) kodiert und mit SPSS-Statistics Version 23 (IBM SPSS Statistics,
IBM Corp., NY, USA) ausgewertet. Die deskriptive Statistik wurde mit Mittelwert (MW),
Standardabweichungen (SD), 95 % Konfidenzintervall (95 % KI), Medianwert (Median)
und Interquartilbereich (IQA) bestimmt. Die Normalverteilung wurde mit dem
Kolmogorov-Smirnov- und dem Shapiro-Wilk-Test Uberpruft. Das Effektstarkenmaf®
wurde mit dem partiellem Eta-Quadrat n,® berechnet. Die Auswertung erfolgte mittels
nichtparametrischer Tests. Dabei wurden mit dem Kruskal-Wallis-Test alle Gruppen,
sowie mit einem Bonferroni korrigierten post-hoc-Mann-Whitney-U Test jeweils zwei
Gruppen miteinander verglichen. Innerhalb der Ofen wurden die Werkstoffe mittels
Mann-Whitney-U Test verglichen. Zur Uberpriifung des Zusammenhangs zwischen
Biegefestigkeit und Bruchzahigkeit wurde die Spearman-Rho Korrelation angewendet.
Dabei wurde das Signifikanzniveau auf 5 % (p=0,05) festgelegt. Statistische Ergebnisse
von p < 0,05 wurden als statistisch signifikant gewertet. Die Weibullanalyse mit den
Werten der Biegefestigkeit wurde mit Minitab14 (Minitab Ltd., GrofRbritannien)
durchgefuhrt. Das Weibullmodul (m) und die charakteristische Festigkeit (s) wurden mit
der Maximum Likelihood-Methode und einem Konfidenzintervall von 95 % (95% KiI)

bestimmt [75].
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5 Ergebnisse

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse der Biegefestigkeit, Bruchzahigkeit und
Oberflachenbeschaffenheit von insgesamt N = 378 Prufkdrpern gegenubergestellt und

verglichen. Die Verteilung auf die Versuchsgruppen ist in Kapitel 4.3 veranschaulicht.

5.1 Biegefestigkeit mit dem Drei-Punkt-Biegeversuch

Der Kolmogorov-Smirnov- sowie Shapiro-Wilk-Test ergab Gibereinstimmend, dass 33 %
der gepriften Gruppen (IPS e.max Press gepresst im PIA und VP3), von der
Normalverteilung abweichen (p < 0,014). Daher wurden die Daten nichtparametrisch
ausgewertet. Die in den Ofen Austromat 654 press i-dent (AUS), Programat EP 5000
(PRO) und Vario Press 300.e (VAR) ermittelten Biegefestigkeiten der Keramiken
HS10PC und IPS e.max Press sind in der Abbildung 42 graphisch dargestellt. Die
Tabelle 5 zeigt die nichtparametrische deskriptive Statistik mit Mittelwert (MW),
Standardabweichungen (SD), 95 % Konfidenzintervall (95 % KI), Minimumwert (Min),

Medianwert (Med), Maximumwert (Max) und Interquartilbereich (IQA).
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Abbildung 42: Graphische Darstellung der Biegefestigkeitswerte in [MPa]
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Tabelle 5: Biegefestigkeit der nichtparametrischen deskriptiven Statistik
Keramik Pressofen | Parametrische Analyse Nichtparametrische Analyse

MW + SD 95 % Ki Min Med Max | IQA

Biegefestigkeit [MPa]

HS10PC AUS 350 £ 613" | 325; 373 225 362 459 97

PRO 340 £ 50 ** | 320 ; 359 210 338 409 71

VAR 354 + 452" | 336 ; 371 254 349 476 48

IPS e.max AUS 360 £ 54* | 338 ;380 192 370 440 52

Press ah

PRO 344 + 562" | 321; 365 198 345 440 84

VAR 336 £64* | 310; 360 176 360 426 78

a,A

* nicht normalverteilt

ab Unterschiedliche Buchstaben zeigen signifikante Unterschiede zwischen den Presséfen innerhalb einer
Lithiumdisilikatkeramik.

AB Unterschiedliche Buchstaben zeigen signifikante Unterschiede zwischen den Lithiumdisilikatkeramiken

innerhalb des gleichen Pressofens.

Einfluss des Pressofens auf die Biegefestigkeit

Die Lithiumdisilikatkeramik HS10PC erreichte Biegefestigkeiten von 340 + 49,7 MPa bis
354 + 44,9 MPa. Die Lithiumdisilikatkeramik IPS e.max Press erreichte Biegefestigkeiten
von 336 * 64,2 MPa bis 360 + 54,5 MPa. Die Werte der Biegefestigkeiten lagen in einem
Wertebereich. Es zeigt sich kein signifikanter Einfluss der Pressdfen auf die

Biegefestigkeit der Lithiumdisilikatkeramiken (p = 0,428).

Vergleich der Lithiumdisilikatkeramiken innerhalb eines Pressofens

Innerhalb der Presséfen lagen die Biegefestigkeiten beider Lithiumdisilikatkeramiken in
einem Wertebereich. Es zeigt sich kein signifikanter Unterschied zwischen den

Biegefestigkeiten der Lithiumdisilikatkeramiken (p = 0,844).
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5.2 Weibullverteilung der Biegefestigkeit

In der Tabelle 6 ist die Weibullverteilung der Biegefestigkeit aufgefuhrt. Diese beinhaltet
das Weibullmodul (m), die charakteristische Festigkeit (s) und das 95%

Konfidenzintervall (95% KIl). Sie wurde mittels Maximum-Likelihood-Methode ermittelt.

Tabelle 6: Weibullverteilung der Biegefestigkeitswerte

Keramik Ofen ] 95 % Ki m 95 % Ki
Biegefestigkeit [MPa]

HS10PC | AUS 375° 353 ; 397 6,6 @8 4,4 ;9,7
SL A3 PRO 360 @ 344 ; 376 7,7 3°8 51;11,2
VAR 37472 355 ; 392 9,7 @A 6,5; 14,1
IPS e.max | AUS 380° 364 ; 396 7,13R8 4,7;10,4
Press LT A2 | PRO 366 @ 347 ; 386 6,9 A8 4,6;10,1
VAR 360 @ 340 ; 380 5528 3,7;8,1

ab yerschiedene Buchstaben zeigen signifikante Unterschiede zwischen den Pressofen innerhalb einer
Lithiumdisilikatkeramik.
AB verschiedene Buchstaben zeigen signifikante Unterschiede zwischen den Lithiumdisilikatkeramiken

innerhalb des gleichen Pressofens.

Einfluss des Pressofens auf den Weibullmodul der Biegefestigkeit

Bei der charakteristischen Festigkeit sowie beim Weibullmodul wurden mittels

Maximum-Likelihood-Methode keine Unterschiede festgestellt.

Vergleich der Weibullmodule beider Lithiumdisilikatkeramiken

Im Vergleich beider Keramiken innerhalb des Pressofens VAR, zeigt HS10PC (m = 9,7;
95 % Kl = 6,5;14,1) ein hoheres Weibullmodul der Biegefestigkeit als IPS e.max Press

(m =5,5; 95 % Kl = 3,7;8,1).
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5.3 Bruchzahigkeit (SEVNB) mit dem Drei-Punkt-Biegeversuch

Der Kolmogorov-Smirnov- sowie Shapiro-Wilk-Test ergab Ubereinstimmend, dass 17 %
der gepriften Gruppen (HS10PC gepresstim VAR) von der Normalverteilung abweichen
(p < 0,001). Die globale univariate Varianzanalyse zeigt einen signifikanten Einfluss der
Keramik auf die Bruchzahigkeit (p = 0,047) sowie eine starke Interaktion zwischen der
Keramik und dem Pressofen (p = 0,015). Da der Effekt der Interaktion zwischen der
Keramik und dem Pressofen (partielles Eta-Quadrat n,? = 0,047) héher ist als der Effekt
der Keramik (n,? = 0,022) miissen die Werte nach den Arbeitshypothesen aufgeteilt und

ausgewertet werden.

Die in den Pressoéfen AUS, PRO und VAR ermittelten Bruchzahigkeiten der Keramiken
HS10PC und IPS e.max Press sind in der Abbildung 43 graphisch dargestellt. Die
Tabelle 7 zeigt die nichtparametrische deskriptive Statistik mit Mittelwert (MW),
Standardabweichungen (SD), 95 % Konfidenzintervall (95 % KI), Minimumwert (Min),

Medianwert (Med), Maximumwert (Max) und Interquartilbereich (IQA).

Ofen

B Press-i-dent Austromat 654
B Programt EPS000
B \/ario Press 300e

4

LI L1,

Bruchzahigkeit [MPa m1/2]
i

0

Hs10PC IPS & max CAD
Abbildung 43: Bruchzahigkeitswerte in [MPavm]
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Tabelle 7: Bruchzahigkeit der nichtparametrischen deskriptiven Statistik
Keramik Pressofen Parametrische Analyse Nichtparametrische Analyse

MW + SD 95 % K Min | Med | Max | IQA
Bruchzahigkeit [MPaVm]
HS10PC AUS 279+0,12 | 2,74;2,84 | 258 | 2,80 | 3,00 | 0,16

b,A

PRO 265+0,16 | 2,58;2,72 | 220 | 2,69 | 291 | 0,18

a,A

VAR 2,65+0,28 | 2,52;2,76 | 1,27 | 2,72 | 2,89 | 0,21

a,A

IPS e.max AUS 273+0,26 | 262;283 | 217 | 2,74 | 3,15 | 0,31

Press2, aA

PRO 281+0,22 | 2,71;290 | 245 | 2,75 | 3,30 | 0,26

a,B

VAR 275+0,21 | 265;283 | 229 | 2,76 | 3,10 | 0,31

a,A

* nicht normalverteilt

a verschiedene Buchstaben zeigen signifikante Unterschiede zwischen den Presséfen innerhalb einer
Lithiumdisilikatkeramik.

AB verschiedene Buchstaben zeigen signifikante Unterschiede zwischen den Lithiumdisilikatkeramiken

innerhalb des gleichen Pressofens.

Einfluss des Pressofens auf die Bruchzahigkeit

Der Pressofen AUS (MW = 2,79 + 0,12 MPaVm) zeigt bei HS10PC signifikant héhere
Bruchzahigkeit im Vergleich zu den beiden anderen Ofen PRO (MW = 2,65 + 0,16
MPavm) und VAR (MW = 2,65 + 0,28 MPavm) (p = 0,001). Die Presséfen PRO (MW =
2,65 + 0,16 MPaym) und VAR (MW = 2,65 + 0,28 MPaVym) liegen im gleichen
Wertebereich und unterscheiden sich in Bezug auf die Bruchzahigkeit von HS10PC nicht

signifikant voneinander (p = 0,595).

Fir IPS e.max Press lagen die Bruchzahigkeitswerte in allen Presséfen in einem
Wertebereich. Es konnte kein signifikanter Einfluss des Pressofens in Bezug auf die

Bruchzahigkeit von IPS e.max Press festgestellt werden (p = 0,595).
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Vergleich der Lithiumdisilikatkeramiken innerhalb eines Pressofens

Im Pressofen AUS lagen die Bruchzahigkeitswerte von HS10PC (MW = 2,79 £ 0,12
MPavm) und IPS e.max Press (MW = 2,73 + 0,26 MPaVvm) in einem Wertebereich und

unterschieden sich nicht signifikant voneinander (p = 0,294).

Innerhalb des Pressofens PRO, zeigt die Keramik IPS e.max Press mit MW = 2,81 +
0,22 MPavym eine signifikant héhere Bruchzahigkeit als HS10PC (MW = 2,65 £ 0,16

MPavm) (p = 0,009).

Im Pressofen VAR lagen die Bruchzahigkeitswerte von IPS e.max Press (MW = 2,75 +
0,21 MPavm) und HS10PC (MW = 2,65 + 0,28 MPavm) in einem Wertebereich und

unterschieden sich nicht signifikant voneinander (p = 0,114).

5.4 Oberflachenbeschaffenheit

Die Bilder des Rasterelektronenmikroskops (REM) der in den Presséfen AUS, PRO und
VAR hergestellten Keramiken HS10PC und IPS e.max Press, befinden sich in Abbildung

44,

Einfluss des Pressofens auf die Oberflachenbeschaffenheit:

Im AUS sind die Kristalle der Keramik HS10PC regelmaRiger, dichter und paralleler
ausgerichtet im Vergleich zu den Presséfen PRO und VAR.
Die Kristalle der Keramik IPS e.max Press ordnen sich unregelmafRiger an und

erscheinen grof3er, wenn im VAR gepresst wird.
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Vergleich der Keramiken innerhalb eines Pressofens:

Im Vergleich der Keramiken innerhalb des Pressofens PRO, sind die Kristalle der
Keramik IPS e.max Press regelmaRiger, klarer und dichter angeordnet als die der

Keramik HS10PC.

Abbildung 44: REM Aufnahme von HS10PC (oben) und IPS e.max Press (unten)

in den Pressofen AUS (links), PRO (mitte) und VAR (rechts)

Bruchfragmente der Lithiumdisilikatkeramiken

Samtliche Prifkérper der Keramiken HS10PC und IPS e.max Press zerbrachen im Drei-
Punkt-Biegeversuch in zwei Bruchfragmente, siehe Abbildung 40 (unten). Dies galt
sowohl fir die Prufkérper der Biegefestigkeit als auch fiur die Prifkorper der

Bruchzahigkeit. Verschiedene Bruchtypen konnten nicht festgestellt werden.
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6 Diskussion

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse aus der Literatur mit denen der vorliegenden
experimentellen in vitro Untersuchung verglichen, analysiert und bewertet. Dabei wird
der Frage nachgegangen, ob die Auswahl des Pressofens Einfluss auf die
Biegefestigkeit, Bruchzahigkeit und Oberflachenbeschaffenheit hat. AuRerdem werden
die beiden Keramiken HS10PC und IPS e.max Press in Bezug auf die Biegefestigkeit,
die Bruchzahigkeit und die Oberflichenbeschaffenheit miteinander verglichen und
unterschiede herausgearbeitet.

Es muss darauf hingewiesen werden, dass in der derzeitigen Literatur keine dem Autor
bekannten vergleichbaren Untersuchungen vorliegen, in denen Presséfen miteinander
verglichen werden. Folglich kénnen nur die Ergebnisse der Biegefestigkeit und der
Bruchzahigkeit einzelner Lithiumdisilikatkeramiken bzw. einzelne Presséfen mit anderen
Untersuchungen verglichen werden. Wahrend die Keramik IPS e.max Press bereits Teil
zahlreicher Untersuchungen war, kénnen in Bezug auf die Keramik HS10PC nur wenige
Untersuchungen zum Vergleich herangezogen werden. Die Diskussion erfolgt in

Reihenfolge der verwendeten Versuche.

6.1 Biegefestigkeit

Im Vergleich der Pressoéfen liegen die Biegefestigkeiten von HS10PC zwischen 340 MPa
im PRO und 354 MPa im VAR. Fir IPS e.max Press liegen sie zwischen 336 MPa im
VAR und 360 MPa im AUS. Diese Werte befinden sich in einem Wertebereich und
unterscheiden sich nicht signifikant voneinander. Auch in der Literatur wurden fur
Lithiumdisilikatkeramiken ahnliche Biegefestigkeiten beschrieben [15, 16, 50, 112, 113].
In einer Untersuchung wurde eine Korrelation zwischen der Anzahl der Bruchfragmente
und der Hohe der Biegefestigkeit beschrieben [64]. So steigt beispielsweise die
Biegefestigkeit bei Zirkonoxidkeramiken mit der Anzahl der Bruchfragmente. In der

vorliegenden Dissertation wurde beobachtet, dass samtliche Prifstabchen in zwei
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Bruchfragmente zerbrachen, siehe Abbildung 40. Insofern die Beobachtungen von
Zirkonoxidkeramiken auf Lithiumdisilikatkeramiken Ubertragbar sind, kann dies als ein
Indikator fur eine homogene Biegefestigkeit der verschiedenen Prifgruppen erachtet

werden.

Wie bereits in Kapitel 2.2.1 ausflhrlich beschrieben, fiihren Unterschiede der
Prifkorpergeometrie, der Versuchsaufbau und die Versuchsdurchfihrung zu
zahlreichen Einflussfaktoren auf die Biegefestigkeit [63, 64, 67]. Daher fallen die
Messwerte je nach Versuchsmethode unterschiedlich aus [61-64]. So zeigte eine
Forschungsarbeit mit IPS e.max Press gepresst im AUS im Vier-Punkt-Biegeversuch
eine niedrigere Biegefestigkeit von 296 + 39 MPa im Vergleich zur gegenwartigen
Forschung [13]. Eine weitere Untersuchung testete IPS e.max Press im biaxialen
Biegeversuch und zeigte eine hohere Biegefestigkeit von 446 MPa [10]. In einer dritten
Untersuchung wurde eine vergleichbare Biegefestigkeit von 384 + 33 MPa fir IPS e.max
Press mit dem Drei-Punkt-Biegeversuch erforscht [16]. Dieser Vergleich zeigt, dass die
Biegefestigkeit stark von der verwendeten Versuchsmethode abhangt [61-64]. Wie
bereits beschrieben, kdénnen hier aufgrund von fehlenden Vergleichsstudien zum
Einfluss des Pressofens lediglich die Ergebnisse der vorliegenden Studie interpretiert
werden. So konnte kein Einfluss der Presséfen auf die Biegefestigkeit von HS10PC und
IPS e.max Press festgestellt werden. Die Nullhypothese, dass der Pressofen keinen

Einfluss auf die Biegefestigkeit der Lithiumdisilikatkeramiken zeigt, wird daher bestatigt.

Im Vergleich der Keramiken innerhalb eines Pressofens lagen die Biegefestigkeiten im
AUS zwischen 350 MPa fur HS10PC und 360 MPa fur IPS e.max Press, im PRO
zwischen 340 MPa fur HS10PC und 344 MPa fur IPS e.max Press und im VAR zwischen
336 MPa fir IPS e.max Press und 354 MPa fir HS10PC. Die Biegefestigkeiten beider
Lithiumdisilikatkeramiken innerhalb eines Pressofens unterschieden sich nicht

signifikant voneinander. Daher kann auch die Nullhypothese bestatigt werden, dass die
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Lithiumdisilikatkeramiken sich in Bezug auf ihre Biegefestigkeit nicht unterscheiden. Dies
wird durch eine weitere Untersuchung bestarkt, die eine ahnliche Biegefestigkeit fur IPS
e.max Press mit 362 MPa und fir HS10PC mit 411 MPa aufweist [12]. In besagter
Untersuchung wurden ebenfalls verschiedene Pressdfen zur Herstellung der
Lithiumdisilikatkeramiken verwendet. Jedoch unterscheidet sich zur vorliegenden
Studie, dass IPS e.max Press ausschlieRlich im PRO und HS10PC ausschlie3lich im
VAR gepresst wurden. Dabei wahlte man fir IPS e.max Press eine minimal hdhere
Presstemperatur von 920°C statt 917°C und eine kiirzere Haltezeit von 10 min statt 25
min. Trotz dieser Abweichungen konnten &hnliche Biegefestigkeitswerte erreicht
werden. Die Pressparameter von HS10PC mit einer nur 5°C héheren Presstemperatur

zeigten eine geringfiigig hdhere Biegefestigkeit auf.

Wie Dbereits in Kapitel 2.1.4 beschrieben, ist das Pressresultat von
Lithiumdisilikatkeramiken abhangig von der Presstemperatur und der Haltezeit [38, 44].
Daher geben viele Hersteller von Presséfen fir bereits gut etablierte
Lithiumdisilikatkeramiken, wie beispielsweise fur IPS e.max Press, Pressprogramme
oder Pressparameter in inren Gebrauchsanweisungen an [45-47]. Da sich die Parameter
auf normale ein- bis dreigliedrige Restaurationen beziehen, die sich nach der Einbettung
im Zentrum der Muffel befinden sollen, kénnen fir besonders grof3e Pressobjekte oder
Pressobjekte mit schwierigen Geometrien individuelle Anpassungen dieser Parameter
erforderlich sein. So wird beispielsweise die Presstemperatur erh6ht und die Haltezeit
verlangert, um bei gréReren Muffeln die geringere Warmeweiterleitung der dickwandigen
Einbettmasse auszugleichen [50, 57]. Zusatzlich kann eine Erhéhung des Pressdrucks
auf die viskdse Lithiumdisilikatkeramik fiir mehr Randgenauigkeit bei diinn auslaufenden
Randern oder bei den in dieser Studie verwendeten Keramikstdbchen sorgen. Um die
Reaktionsschicht der Einbettmasse und der Lithiumdisilikatkeramik gering zu halten und
zusatzlich die mechanischen Eigenschaften nicht zu schwachen, ist die Presstemperatur

und Haltezeit moglichst gering zu halten (siehe Kapitel 2.1.4) [44, 56]. Daher wurden im
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Rahmen von Vorversuchen individuelle Pressparameter flr alle Pressofen-
Keramikkombinationen erforscht und fir die gegenwartige Studie herangezogen, siehe
Anhang Tabelle 8. Die Vorversuche erfolgten in Anlehnung an eine Studie, in der der
Effekt verschiedener Presstemperaturen und Haltezeiten auf die Drei-Punkt-
Biegefestigkeit und Mikrostruktur einer Experimentellen Lithiumdisilikatkeramik erforscht
wurde [38]. Es wurde festgestellt, dass die Prifkdrper, die mit der niedrigsten
Temperatur noch vollstandig ausgepresst wurden, die mit der hochsten Biegefestigkeit
waren. Eine Verlangerung der Haltezeit fihrte im niedrigen Temperaturbereich zwar zu
einer Steigerung der Biegefestigkeit, jedoch drehte sich dieser Effekt bei hohen
Presstemperaturen wieder um. Daher ist anzunehmen, dass eine Korrelation zwischen
der Presstemperatur und der Haltezeit besteht. Diese Abhangigkeit in Bezug auf die
mechanischen Eigenschaften von Lithiumdisilikatkeramiken sollte im Rahmen weiterer
Studien erforscht werden. Da sich die Biegefestigkeit von HS10PC und IPS e.max Press
sowohl im Vergleich der Pressofen als auch im Vergleich der Lithiumdisilikatkeramiken
nicht signifikant unterschied, kann angenommen werden, dass die Pressparameter

optimal gewahlt wurden.

Wie bereits in Kapitel 2.2.2 beschrieben, gibt das Weibullmodul m an, wie zuverlassig
die Biegefestigkeit einer Keramik ist. Fur Dentalkeramiken wird ein Weibullmodul
zwischen 5 und 15 angestrebt [114]. Im Vergleich der Presséfen untereinander lagen die
Weibullmodule von HS10PC zwischen 6,6 im AUS und 9,7 im VAR und von IPS e.max
Press zwischen 5,5 im VAR und 7,1 im AUS. Die Werte lagen in einem homogenen
Wertebereich. Der Pressofen zeigte keinen signifikanten Einfluss auf das Weibullmodul
der Biegefestigkeit. Im Vergleich der Keramiken innerhalb eines Pressofens wurden
Weibullmodule im AUS von 6,6 fir HS10PC bis 7,1 fur IPS e.max Press, im PRO von
6,9 fur IPS e.max Press bis 7,7 fur HS10PC ermittelt. Im VAR zeigte HS10PC mit 9,7
ein héheres Weibullmodul als IPS e.max Press mit 5,5. Diesem Verhalten sollte in

weiteren Untersuchungen nachgegangen werden. Die ermittelten Weibullmodule von
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IPS e.max Press und von HS10PC sind vergleichbar mit den Werten aus der Literatur.
So zeigte eine Untersuchung von IPS e.max Press ein Biegefestigkeit Weibullmodul von
6,8 [14]. In dieser Untersuchung wurde ebenfalls der Pressofen AUS verwendet. Jedoch
wurde die Presstemperatur 5°C niedriger gewahlt und mit dem Vier-Punkt-Biegeversuch
getestet. Wie bereits in Kapitel 2.2.1.2 beschrieben, sorgt das groRRere unter Spannung
gesetzte Volumen gegenliber dem Drei-Punkt-Biegeversuch zwar fiir eine geringere
Biegefestigkeit [61, 64, 68], das Weibullmodul bleibt jedoch gleich [68].

Zusammenfassend kann die experimentelle Keramik HS10PC in Bezug auf die
Biegefestigkeit und das Weibullmodul der Biegefestigkeit mit der Keramik IPS e.max
Press als gleichwertig angesehen werden und dadurch als Alternative Anwendung
finden. Zusatzlich scheint es fir Zahntechniker in Bezug auf die Biegefestigkeit von
Lithiumdisilikatkeramiken nicht entscheidend mit welchem Pressofen gepresst wird. Die
Biegefestigkeitswerte der vorliegenden Studie schneiden teilweise die Grenze von 350
MPa. Der Grenzwert entscheidet, ob eine Keramik alternativ zur adhasiven Befestigung
auch zementiert werden darf [5, 7, 59]. Auf Basis der Ergebnisse der vorliegenden Studie
sollten daher vollanatomische Kronen aus HS10PC und IPS e.max Press adhésiv
befestigt werden. Es sollte hierbei erwahnt werden, dass die Prifkdrperdimensionen,
trotz Berucksichtigung in der Formel, Einfluss auf die Berechnung der Biegefestigkeit
nehmen. So erreichen Prifkorper mit kleinerem Volumen eine héhere Biegefestigkeit als
Prifkorper mit groRerem Volumen [115]. Vollanatomisch zementierte IPS e.max Press
Kronen mit Schichtstarken von 1,0 bis 1,5 mm haben sich bereits in klinischen
Langzeitstudien bewahrt [116-118]. So zeigte eine Langzeitstudie mit 104 IPS e.max
Press Einzelzahnkronen im Front- und Seitenzahnbereich Uberlebensraten von 97.4%
nach finf und 94.8% nach acht Jahren. Die oben genannten Schichtstarken wurden
eingehalten und die Befestigungsweise adhasiv oder zementiert nahm keinen statistisch
signifikanten Einfluss auf die Uberlebensdauer der Restauration [117]. Eine weitere
Langzeitstudie Uber n=1410 adhasiv befestigte monolithische IPS e.max Press

Einzelzahnrestaurationen ergab ahnliche Langzeiterfolge. So Uberlebten 96.5% der
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Restaurationen 10.4 Jahre [119]. Im Vergleich zu der oben genannten Untersuchung

handelte es sich hier um 1410 Kronen eines einzelnen Behandlers.

6.2 Bruchzahigkeit und Oberflachenbeschaffenheit

Wie bereits in Kapitel 2.2.3 erldutert beschreibt die Bruchzahigkeit die intrinsische
Materialeigenschaft einer Keramik, mit der sie sich gegen ein inneres Risswachstum
widersetzt [24, 76, 77]. Sie dient als Kennwert, um die Uberlebenswahrscheinlichkeit
einer Restauration zu prognostizieren. In der vorliegenden Studie wurden Stabchen aus
Lithiumdisilikatkeramik der MalRe 3 x 4 x 30 mm mit der dafiir gangigen ISO genormten
SEVNB Methode im Drei-Punkt-Biegeversuch gepriift. Die Kerbgrundradi der Prifkorper
lagen zwischen 3 um und 10 um mit einem Mittelwert von 8,5 um und entsprachen den
Vorgaben der DIN EN ISO Norm 6872:2019 [60]. IPS e.max Press erreichte
Bruchzahigkeitswerte zwischen 2.73 MPavym im AUS und 2.81 MPaym im PRO. Die
Werte lagen in einem vergleichbaren Wertebereich und unterschieden sich nicht
signifikant voneinander. Die Bruchzahigkeitswerte von IPS e.max Press stimmen mit den
Angaben des Herstellers Ivoclar Vivadent (2,75 MPavm) {iberein und liegen in einem
vergleichbaren Wertebereich zu weiteren Studien [51]. So zeigten drei Untersuchungen
von IPS e.max Press Bruchzéhigkeiten von 2.10 MPavm, 2.50 MPavm und 2.76 MPa\m
[13, 14, 24]. Zum Vergleich dieser Untersuchungen mit der Gegenwartigen, muss wie
bereits in Kapitel 2.2.1 und Kapitel 2.2.3 beschrieben, auf die unterschiedlich
ausfallenden Messergebnisse in Abhangigkeit der gewahlten Bruchzahigkeitsmethode,
Biegeprufverfahren, Prifkérperdimension und Prifkdrperpraparation geachtet werden
[28]. Fiir HS10PC lagen die Bruchzahigkeitswerte zwischen 2,65 MPavm im PRO und
VAR und 2,79 + 0,12 MPavm im AUS. Derzeit liegen keine Studien mit Vergleichswerten
der Bruchzahigkeit von HS10PC vor. Nach DIN EN ISO Norm 6872:2019 lag die
Bruchzahigkeit in der vorliegenden Arbeit von IPS e.max Press und HS10PC mit ca. 2,6

bis ca. 2,8 MPaVm in einem Ublichen Wertebereich fiir Lithiumdisilikatkeramiken [60].
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Sie gehdéren dadurch der Materialklasse drei an (Bruchzahigkeitswert > 2 MPaVm und <
3,5 MPaVm) und sind zulassig fiir Einzelzahnkronen und bis zu dreigliedrigen Briicken
mit Beteiligung des zweiten Pramolaren als Endstandigem Pfeiler. Sie kdnnen sowohl
adhasiv als auch zementiert befestigt werden [51, 60].

Im Vergleich der Lithiumdisilikatkeramiken innerhalb eines Pressofens wurden sowohl
im AUS als auch im VAR keine signifikanten Unterschiede in Bezug auf die
Bruchzahigkeit von HS10PC und IPS e.max Press festgestellt. Im PRO hingegen
bestand ein signifikanter Unterschied. Dort erreichte IPS e.max Press mit 2.81 MPaym
eine signifikant hdhere Bruchzahigkeit als HS10PC mit 2,65 MPavm. Folglich kann die
Nullhypothese, dass es keine Unterschiede zwischen den Lithiumdisilikatkeramiken in
Bezug auf die Bruchzahigkeit gibt, widerlegt werden. Wie in Kapitel 2.3 beschrieben sind
die mechanischen Eigenschaften von Lithiumdisilikatkeramiken abhangig von ihrer
chemischen Zusammensetzung und Mikrostruktur [26]. Wahrend des Pressvorgangs
wachsen Lithiumdisilikat-Kristalle durch die erneute Temperaturbehandlung geringflgig,
orientieren sich entsprechend der Flielrichtung parallel zur Stabchenwand, verdichten
sich und greifen mehr ineinander [23, 38, 41-43]. Ein hoher Kristallgehalt kleinerer
Kristalle fihrt dabei zu einer Verbesserung der mechanischen Eigenschaften [22-24].
Bei Betrachtung der Oberflachen mittels REM zeigten die Keramiken mikrostrukturelle
Unterschiede ihrer Kristallstrukturen. So wurde im PRO bei der Keramik mit der héheren
Bruchzahigkeit, in der vorliegenden Arbeit war dies die Keramik IPS e.max Press, eine
regelmafigere, klarere und dichtere Anordnung der Kristalle im Vergleich zur Keramik
HS10PC beobachtet. Eine Forschungsarbeit zeigte, dass das molare Verhaltnis von
Kristall- und Glasphase in Lithiumdisilikatkeramiken die mechanischen Eigenschaften
beeinflusst [23]. So steigt die Bruchzahigkeit mit zunehmendem Kristallanteil. Zusatzlich
wurde beobachtet, dass die Bruchzahigkeit von IPS e.max Press in Abhangigkeit der
KristallgrofRe mit aufsteigender Richtung von 0,5 ym bis 5 ym zunimmt. Zu groRe
Kristalle kehren diesen Effekt aufgrund des steigenden internen Stresses wieder um und
kénnen zu einem Spontanversagen fihren [23]. Im Vergleich der Keramiken im PRO
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muss erwahnt werden, dass sowohl die Keramik IPS e.max Press als auch der
Pressofen PRO den gleichen Hersteller Ivoclar Vivadent haben. Es ist davon
auszugehen, dass der Pressofen und die chemische Zusammensetzung von IPS e.max
Press durch die jahrelange Erfahrung von Ivoclar Vivadent ideal aufeinander abgestimmt
wurden. Aufgrund der unterschiedlichen Kristallstrukturen von HS10PC und IPS e.max
Press im Pressofen PRO wird die Nullhypothese widerlegt, dass sich die Keramiken

nicht in Bezug auf die Oberflachenbeschaffenheit unterscheiden.

Im Vergleich der Presséfen zeigte IPS e.max Press eine Bruchzahigkeit von 2,73 £ 0,26
MPavym im AUS bis 2,81 + 0,22 MPaym im PRO. Hier konnte kein signifikanter
Unterschied zwischen den Pressofen festgestellt werden. In der bereits beschriebenen
Untersuchung erreichte IPS e.max Press gepresst im PRO ebenfalls eine vergleichbare
Bruchzéhigkeit von 2,75 MPaVm [23]. Dabei wurde mit der nicht genormten IF-Methode
getestet. Deren Werte lediglich zur groben und schnellen Bestimmung der
Bruchzahigkeit dienen (siehe Kapitel 2.2.3.5) [93, 94, 98]. Die Auswahl des Pressofens
fur IPS e.max Press zeigte keinen Einfluss auf die Biegefestigkeit noch auf die
Bruchzahigkeit. Einige Hersteller von Presséfen haben bereits material- und
pressofenspezifische Parameter fir IPS e.max Press entwickelt, sodass homogene
Bruchzahigkeitswerte erreicht werden konnen [45-47]. Die Nullhypothese, dass der
Pressofen keinen Einfluss auf die Bruchzahigkeit zeigt, kann daher fur IPS e.max Press,

bestatigt werden.

HS10PC zeigte im AUS mit 2,79 + 0,12 MPavm die signifikant héchste Bruchzahigkeit.
In den beiden anderen Presséfen erreichte HS10PC eine signifikant niedrigere
Bruchzahigkeit von 2,65 MPavm. Die Presstéfen PRO und VAR unterschieden sich dabei
in Bezug auf die Bruchzahigkeit von HS10PC nicht signifikant voneinander. In der
vorliegenden Untersuchung wurde beobachtet, dass die Presstemperaturen fur HS10PC

mit 910°C im PRO und 938°C im AUS um ca. 28°C schwankt. Im Gegensatz dazu

Hubertus Povel 74



Diskussion

betragt der Temperaturunterschied bei IPS e.max Press zwischen den Presséfen nur
13°C (917°C im PRO wund 930°C im AUS). Aufgrund der dynamischen
Presstemperaturanpassung wahrend des ,Adv.-Press Verfahrens®, kann der VAR flr
HS10PC mit einer Presstemperatur von 880°C nicht als Vergleich herangezogen werden
(siehe Kapitel 2.1.4). Vergleicht man die Temperaturspannen der verschiedenen
Pressofen fur HS10PC und IPS e.max Press miteinander, so fallt auf, dass fir HS10PC
mit ca. 28°C eine mehr als doppelt so grof’e Temperaturspanne im Vergleich zu IPS
e.max Press mit ca. 13°C gewahlt wurde. Wie bereits beschrieben kdénnen sich
unterschiedliche Presstemperaturen auf die Kristallstruktur und auf die mechanischen
Eigenschaften auswirken. So zeigte HS10PC im Pressofen mit der hdchsten
Presstemperatur (AUS) eine regelmaligere, dichter und paralleler ausgerichtete
Kristallstruktur im Vergleich zu den Presséfen PRO und VAR. Im AUS erreichte HS10PC
die hochste Bruchzahigkeit. Fir IPS e.max Press wurde eine unregelmafigere
Anordnung groRerer Kristalle im VAR beobachtet. Die Bruchzahigkeit lag jedoch in allen
drei Pressofen fur IPS e.max Press in einem homogenen Wertebereich und unterschied
sich nicht signifikant voneinander. Folglich konnte nur ein Einfluss des Pressofens auf
die Bruchzahigkeit von HS10PC festgestellt werden. Aufgrund fehlender
Vergleichsstudien kann auf Basis der ermittelten Ergebnisse, die Nullhypothese, dass
der Pressofen keinen Einfluss auf die Bruchzahigkeit von HS10PC zeigt, widerlegt

werden.

Wie bereits in Kapitel 2.1.4 beschrieben, unterscheiden sich die drei Pressoéfen
hinsichtlich ihrer Offnungs-, SchlieR- und Pressmechanismen. Wahrend im AUS und
VAR die vorgewarmte Muffel auf einen Lift mit Isoliertisch gestellt wird und von unten in
die Brennkammer fahrt, schlie3t sich die Brennkammer bei PRO muschelartig tber der
Muffel. In allen Ofen werden die Muffeln mit dem Pressstempel nach oben zeigend
platziert und der Schwerkraft entsprechend nach unten gepresst. Der Pressofen AUS ist

der einzige Pressofen mit einem Aufwartspresssystem und elektrischem Vorschub. Hier
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wird die Muffel an das Brennkammerdach gehoben, sodass der Pressstempel in die
Muffel gepresst wird [47, 55]. Die Pressdéfen PRO und VAR verfligen Uber ein
Abwartspresssystem indem sie den Pressstempel mit einem Presskolben abwarts in die
Muffel hineinpressen [44-46]. Der Pressofen VAR verwendet als einziger Pressofen
Druckluft wohingegen die beiden anderen Pressoéfen elektrisch pressen [44-47]. Analog
wird wahrend des Pressvorgangs beim VAR der Druck des Pressstempels auf die Muffel
gemessen. Die Pressofen mit elektrischem Vorschub messen hingegen die Distanz des
Pressstempels pro Zeit [44-47, 57].

Die Pressofen verflugen Uber standardisierte und spezielle Pressprogramme (siehe
Kapitel 2.1.4). Wahrend AUS und PRO die Temperatur in der Brennkammer linear
steigern und auf der H6he der Presstemperatur halten, kann im VAR zusatzlich zu den
Standardprogrammen, auch mit dem Adv.-Press Verfahren gepresst werden. Hier wird
die Temperatur dynamisch angehoben und wieder abgesenkt, sodass wahrend des
Pressvorgangs eine mdglichst homogene Temperatur innerhalb und aulerhalb der
Muffel erreicht wird [46, 57]. In der vorliegenden Arbeit wurde berilcksichtigt, dass das
Adv. Press Verfahren zu einer deutlichen Verkirzung der Presszeit fihrte. Im Vergleich
zu den Presséfen AUS und PRO konnte bei HS10PC keine geringere Reaktionsschicht
oder signifikant hohere Biegefestigkeit und Bruchzahigkeit festgestellt. Es wurde des
Weiteren beobachtet, dass HS10PC kaum mit der phosphatgebundenen Einbettmasse
reagierte. So lasst sich die Reaktionsschicht vollstandig durch Sandstrahlen entfernen
[11]. Zur Fertigstellung einer Zahnrestauration muss die Keramik lediglich poliert oder
glasiert werden [50]. Die Keramik IPS e.max Press reagiert hingegen deutlich starker mit
der phosphatgebundenen Einbettmasse. So wird ein zusatzliches Einlegen in eine
niedrig konzentrierte Saure ,Invex-Liquid“ bendtigt, um die Oberflache ganzlich von der
Einbettmasse zu befreien [51]. Die Datenlage zum Einfluss niedrig konzentrierter Sauren
wie Invex-Liquid auf die mechanischen Eigenschaften von Lithiumdisilikatkeramiken ist
sehr begrenzt. Eine Studie untersuchte den Einfluss von Invex-Liquid auf die

Verbundfestigkeit zwischen IPS e.max Press und IPS e.max Ceram mittels
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Scherhaftungsversuch [120]. Dabei wurde kein signifikanter Einfluss festgestellt. Eine
weitere Studie untersuchte die Bruchlast von IPS e.max Press und HS10PC [11]. Sie
verwendeten ebenfalls die Presséfen PRO fiir IPS e.max Press und VAR fir HS10PC.
Es konnte kein signifikanter Einfluss von Invex-Liquid auf die Bruchlast von IPS e.max
Press in der Gruppe der ausschlieBlich polierten Kronen festgestellt werden. In einer
anderen Untersuchung wurde der Einfluss von Flusssaure der Konzentrationen 1 % —
10 % mit einer Einwirkzeit von 20 Sekunden auf die Biegefestigkeit von IPS e.max CAD
untersucht. Es konnte ebenfalls kein signifikanter Einfluss gefunden werden [113]. Die
Erkenntnisse deckten sich mit einer weiteren Untersuchung, bei der
Flusssaurekonzentrationen von 5% und 9,5% mit Einwirkzeiten von 20 und 120
Sekunden getestet wurden. Es wurde kein Einfluss auf die Drei-Punkt-Biegefestigkeit
von IPS e.max CAD gefunden. Bei 9,5 % Flusssaurekonzentrationen wurde eine
Tendenz zu schwacheren Biegefestigkeitswerten beobachtet, die nahezu signifikant war
[121]. Eine weitere Untersuchung behandelte Keramikstabchen aus IPS e.max CAD mit
4,9 % Flussséaure fur 20 s, 60 s, 90 s, oder 180 s vor und testete mit dem Drei-Punkt-
Biegeversuch. Hierbei nahm die Biegefestigkeit mit verldngerter Einwirkzeit der
Flusssaure ab [122]. Zu beachten ist, dass in den genannten Untersuchungen deutlich
héhere Flusssaurekonzentration von 1 bis 10 % verwendet wurden. Das in der
vorliegenden Untersuchung verwendete Invex-Liquid hat eine Flusssaurekonzentration
von 0,3 - < 1 % [123]. Ubereinstimmend mit den Ergebnissen kann davon ausgegangen
werden, dass sich die zusatzliche Behandlung der Keramik IPS e.max Press mit Invex-
Liquid nicht negativ auf die mechanischen Eigenschaften auswirkt. Des Weiteren wurden
die mit S&ure behandelten Keramikoberflachen durch anschlielendes Polieren
abgetragen. Ferner bleibt zu betrachten, inwiefern der manuell erfolgte Anpressdruck
der Politurvorrichtung als mogliche Fehlerquelle Einfluss auf die mechanischen
Eigenschaften der Lithiumdisilikatkeramiken genommen hat oder ob die
unterschiedlichen von den Herstellern empfohlenen Einbettmassen Einfluss genommen

haben.
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7 Ausblick

In der vorliegenden, experimentellen Dissertation wurden Presskeramiken aus
Lithiumdisilikatkeramik mit standardisierten Testverfahren nach ISO-Norm auf ihre
mechanischen Eigenschaften geprift. Hierbei ist zu beachten, dass es sich um eine
Werkstoffprifung unter in-vitro Bedingungen handelte. Die Ergebnisse dienen lediglich
als Prognose fur den Einsatzbereich und die Versagenswahrscheinlichkeit des
Werkstoffes. In der vorliegenden Untersuchung wurde herausgefunden, dass sich die
experimentelle Keramik HS10PC und die Keramik IPS e.max Press nicht in Bezug auf
ihre Biegefestigkeit unterscheiden. Den Ergebnissen zufolge sollten Kronen aus
HS10PC und IPS e.max Press adhasiv befestigt werden [5, 7, 59]. IPS e.max Press
Kronen haben sich bereits mit zementierter Befestigung in klinischen Langzeitstudien
bewahrt [116-118]. Die Keramiken unterscheiden sich in Bezug auf ihre Bruchzahigkeit.
Der DIN-Norm 6872 zufolge gehdren beide Lithiumdisilikatkeramiken trotz signifikanter
Unterschiede ihrer Bruchzahigkeit der Materialklasse drei an [60]. Sie sind zugelassen
fur Einzelzahnkronen und bis zu dreigliedrigen Bricken mit Beteiligung des zweiten
Pramolaren als Endstandigem Pfeiler. Sie kdnnen sowohl adhasiv als auch zementiert
befestigt werden [51, 60]. Der Pressofen nimmt Einfluss auf die Bruchzahigkeit der
Keramik. Um den Einfluss der Temperatur und Haltezeit des Pressofens in Bezug auf
die Bruchzahigkeit der Keramik HS10PC zu ermitteln, bedarf es weiterer in-vitro
Untersuchungen. AnschlieBend konnen Kklinische Studien =zur Prifung des

Langzeiterfolgs von HS10PC unter in-vivo Bedingungen erfolgen.
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8 Schlussfolgerungen

Aus den Ergebnissen dieser Dissertation resultieren folgende Schlussfolgerungen:

Beide Lithiumdisilikatkeramiken HS10PC und IPS e.max Press zeigen vergleichbare
Biegefestigkeiten. Der Pressofen zeigt keinen Einfluss auf die Biegefestigkeit der
Lithiumdisilikatkeramiken. Die Bruchzahigkeit variiert sowohl im Vergleich der
Lithiumdisilikatkeramiken als auch in Abhangigkeit des verwendeten Pressofens. Die
Lithiumdisilikatkeramiken unterschieden sich in Bezug auf ihre
Oberflachenbeschaffenheit. Der  Pressofen nimmt  Einfluss  auf  die
Oberflachenbeschaffenheit der Lithiumdisilikatkeramiken. Es scheint empfehlenswert
Lithiumdisilikatkeramiken und Pressofen des gleichen Herstellers zu verwenden. Ein
aufeinander abgestimmtes System erleichtert die Arbeit, minimiert potenzielle
Fehlerquellen bei der Herstellung einer Zahnrestauration und erhdht die mechanische

Eigenschaft der Bruchzahigkeit einer Lithiumdisilikatkeramik.
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9 Zusammenfassung

Problemstellung: Um die von den Herstellern angegebenen mechanischen
Eigenschaften neu in den Markt eingefuhrter Lithiumdisilikatkeramiken gegenlber den
Patienten gewahrleisten zu kdénnen, wurden in der vorliegenden Studie die
Lithiumdisilikatkeramiken HS10PC (esthetic ceram) und IPS e.max Press (lvoclar
Vivadent) in den Presskeramikéfen Austromat 654 press-i-dent (Dekema), Programat
EP 5000 (lvoclar Vivadent) und Vario Press 300.e (Zubler) gepresst und ihre
mechanischen Eigenschaften miteinander verglichen. Untersuchungsziel: Es wurde
der Einfluss der Presskeramikdfen Austromat 654 press-i-dent, Programat EP 5000 und
Vario Press 300.e auf die mechanischen Eigenschaften der Biegefestigkeit, der
Bruchzahigkeit und der Oberflichenbeschaffenheit der Lithiumdisilikatkeramiken
HS10PC und IPS e.max Press gepruft. Zusatzlich wurden die Lithiumdisilikatkeramiken
in Bezug auf ihre Biegefestigkeit, Bruchzahigkeit und Oberflachenbeschaffenheit
miteinander verglichen. Material und Methode: Es wurden Prifkérper aus den zwei
verschiedenen Lithiumdisilikatkeramiken HS10PC und IPS e.max Press hergestellt. Die
Keramiken wurden zu gleichen Stiuckzahlen mittels der Presskeramikdfen Austromat
654 press-i-dent, Programat EP 5000 und Vario Press 300.e hergestellt. Die
mechanischen Eigenschaften der Biegefestigkeit (N = 180 / n = 30) und Bruchzahigkeit
(N =180 / n = 30) wurden mit dem Drei-Punkt-Biegeversuch nach DIN EN ISO
6872:2019 untersucht. Fir die Bruchzahigkeit diente die SEVNB-Methode. Die
Ergebnisse aus der Biegefestigkeit und Bruchzahigkeit wurden ausgewertet und
statistisch analysiert. Die Oberflachenbeschaffenheit (N = 9 / n = 3) wurde mit einem
Rasterelektronenmikroskop qualitativ untersucht und subjektiv bewertet. Ergebnisse:

Einfluss des Pressofens: Keiner der Pressdfen zeigt einen signifikanten Einfluss auf die

Biegefestigkeit (p = 0,428) und auf das Weibullmodul der Lithiumdisilikatkeramiken.
Wahrend die Wahl des Pressofens bei IPS e.max Press keinen signifikanten Einfluss

auf die Bruchzahigkeit (p = 0,595) zeigt, erzielt HS10PC die signifikant hdchste
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Bruchzahigkeit im Pressofen Austromat 654 press-i-dent (p = 0,001). Einfluss der
Keramik: Die Lithiumdisilikatkeramiken zeigen vergleichbare Biegefestigkeiten
(p=0,844). Im VAR zeigt HS10PC ein hdheres Weibullmodul als IPS e.max Press. Beide
Keramiken zeigen vergleichbare Bruchzahigkeitswerte in den Presstfen Austromat 654
press-i-dent (p = 0,294) und Vario Press 300.e (p = 0,114). Im Vergleich zu HS10PC,
zeigt IPS e.max Press eine signifikant hohere Bruchzahigkeit im eigenen Pressofen
Programat EP 5000 (p = 0,009). REM Images: Die Anordnung der Kristalle von HS10PC
sind regelmafiger paralleler und dichter, wenn im Austromat 654 press-i-dent gepresst
wird. Fur IPS e.max Press gilt eine unregelmafigere Anordnung gréRerer Kristalle, wenn
im Vario Press 300.e gepresst wird. Vergleicht man die Keramiken innerhalb eines
Pressofens fallt auf, dass sich die Kristalle der Keramik IPS e.max Press durch die
Pressung im Programat EP 5000 regelmaRiger, klarer und dichter anordnen als die von
HS10PC. Schlussfolgerung: Die Presséfen nahmen keinen signifikanten Einfluss auf
die mechanische Eigenschaft der Biegefestigkeit der Lithiumdisilikatkeramiken. Die
Lithiumdisilikatkeramiken unterscheiden sich nicht in Bezug auf ihre Biegefestigkeit. Die
Bruchzahigkeit und Oberflachenbeschaffenheit ist sowohl abhangig vom Pressofen als
auch von der verwendeten Lithiumdisilikatkeramik. Es ist empfehlenswert, die
Lithiumdisilikatkeramik und den Pressofen des gleichen Herstellers zu verwenden. Ein
aufeinander abgestimmtes System erleichtert die Arbeit, minimiert potenzielle
Fehlerquellen bei der Herstellung einer Zahnrestauration und erhéht die mechanische

Eigenschaft der Bruchzahigkeit einer Lithiumdisilikatkeramik.
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Anhang

Anhang
Tabelle 8: Voruntersuchungen zur Parametrierung der Pressdfen
Keramik | Pressofen Start Te:nperatur I-:eizra_te Presste:nperatur Haltt.ezeit git::;r;:?n
(°C) (°C/min) (°C) (min)
(%)
700 60 915 25 50
700 60 915 20 40
700 60 920 15 50
700 60 925 15 70
AUS 700 60 930 15 90
700 60 935 15 95
700 60 938 15 100
700 60 940 15 100
700 60 945 15 100
HS10PC 700 60 900 20 70
700 60 905 20 90
700 60 910 15 90
PRO 700 60 910 20 100
700 60 915 20 100
700 60 920 20 100
700 60 925 20 100
700 60 875 Adv. Press 90
VAR 700 60 880 Adv. Press 100
700 60 885 Adv. Press 100
700 60 890 Adv. Press 100
700 60 925 25 90
AUS 700 60 930 25 100
700 60 935 25 100
700 60 940 25 100
IPS- 700 60 915 25 90
e.max PRO 700 60 917 25 100
Press 700 60 920 25 100
700 60 925 25 100
700 60 915 25 95
VAR 700 60 920 25 100
700 60 925 25 100
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