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1 Einleitung

Die Bedeutung und Beliebtheit von CAD/CAM (computer-aided design/ computer-
aided manufacturing) nimmtim Bereich der Zahnmedizin immer starker zu und hat sich
zu einem der am schnellsten wachsenden und entwickelnden Bereiche der
Zahnmedizin etabliert (2). Dies wird vor allem dadurch begriindet, dass durch diese
Techniken Vorteile wie standardisierte Fertigungsprozesse mit einheitlicher
Materialqualitéat, Reproduzierbarkeit von Restaurationen und Reduzierung der

Produktionskosten ermdglicht werden (3).

Wahrend hochésthetische zahnfarbene CAD/CAM-Restaurationen anfanglich vor
allem aus Keramiken gefertigt wurden, stehen heute eine grof3e Auswahl neuer
CAD/CAM-Materialien zur Verfuhrung, zu welchen auch die kunststoffbasierten
CAD/CAM-Komposite zahlen (4).

Die mechanischen Eigenschaften der kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite wie
Biegefestigkeit, Elastizitatsmodul und Harte liegen deutlich unter denen der
CAD/CAM-Lithiumdisilikatkeramiken (5-7). Klinisch zeigten Restaurationen aus
kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen eine hohere Versagensrate als
Restaurationen aus gepresster Lithiumdisilikatkeramik, da diese vermehrt
Materialfrakturen aufwiesen (8). In den A&sthetischen Eigenschaften zeigen
kunststoffbasierte CAD/CAM-Komposite jedoch eine sehr gute farbliche Anpassung
an den restlichen Zahnbestand, welche zu einer vergleichbaren Asthetik mit
Keramiken fuhrt (9). Einen moéglichen Nachteil bildet die hohe Verfarbungsrate der
kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite, welche in In-vitro- und In-vivo-Studien
beobachtet wurde und langfristig gegebenenfalls einen asthetischen Nachteil
gegeniber den Keramiken darstellt (8, 10, 11).

Durch kontrollierte Herstellungsprozesse der kunststoffbasierten CAD/CAM-
Kompositblocke und deren Weiterverarbeitung durch CAD/CAM-Systeme kdnnen
gangige Probleme der direkten Restauration mit lichthartenden kunststoffbasierten
Kompositen wie unvollstdndige Polymerisation mit erhéhtem Restmonomergehalt (12)

umgangen werden (13). In In-vitro-Studien zeigen die kunststoffbasierten CAD/CAM-



Komposite eine deutlich geringere Auswaschung von Monomeren bei Lagerung in

Wasser und kinstlichem Speichel als lichthartende kunststoffbasierte Komposite (14).

Auch das Indikationsspektrum bei kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen ist im
Vergleich zu der lichthartenden Variante deutlich umfangreicher und erméglicht auch

den Hockerersatz im Seitenzahnbereich (15-21).

Da mittlerweile eine grof3e Auswahl an Produkten in der Materialklasse der
kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite verschiedener Hersteller angeboten wird,
sind Informationen Uber die mechanischen Eigenschaften, die Reaktion des Materials
auf Alterung und das Bruchverhalten von Nutzen sowohl fur weitere Entwicklungen in
diesem Feld als auch fir Anwender. In dieser Dissertation wird daher die Auswirkung
von verschiedenen In-vitro-Alterungsprozessen auf die Biegefestigkeit und das
Elastizitatsmodul sowie das Bruchverhalten von kunststoffbasierten CAD/CAM-

Kompositen untersucht.



2 Literaturtbersicht

Im nachfolgenden Kapitel werden bisherige Studien- und Forschungsergebnisse zum
Thema der kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite sowie der verwendeten
Untersuchungsmethoden der In-vitro-Alterung, Fraktographie und Weibull-Analyse

zusammengefasst.

2.1 Herstellungsprozess und Indikation der kunststoffbasierten CAD/CAM-
Komposite

2.1.1 Herstellungsprozess und Weiterverarbeitung der kunststoffbasierten
CAD/CAM-Komposite

Der erste frei verfugbare kunststoffbasierte CAD/CAM-Kompositblock war das Material
Paradigm MZ100 (3M ESPE, Seefeld, Deutschland) (9, 22). Es handelte sich hierbei
um einen kunststoffbasierten Komposit-Block, der auf der Zusammensetzung des
lichthartenden kunststoffbasiertem Komposit Z100 (3M ESPE, Seefeld, Deutschland)
grindete. Kunststoffbasierte CAD/CAM-Komposite sind eine Weiterentwicklung aus
konventionellen lichthartenden kunststoffbasierten Kompositen, welche jedoch unter
Hochdruck-/Hochtemperaturverfahren zu Blocken polymerisiert werden. Eine Studie
verglich auf dem Markt erhaltliche konventionelle kunststoffbasierte Komposite,
welche einmal durch Licht und einmal unter Hochdruck und hoher Temperatur
polymerisiert wurden auf ihre mechanischen Eigenschaften (23). Es zeigte sich, dass
die Polymerisation unter dem Hochdruck-/Hochtemperaturverfahren zu deutlich
hoheren Biegefestigkeits- und Hartewerten flihrte und aul3erdem weniger und kleinere
Lufteinschlisse unter dem Rasterelektronenmikroskop (REM) zu finden waren (23).
Eine weitere Studie zu Hochdruck-/Hochtemperaturverfahren zur Polymerisation von
kunststoffbasierten Kompositen bestatigte diese Funde (24). Das Hochdruck-
/Hochtemperaturverfahren zur Polymerisation der kunststoffbasierten Komposite fuhrt
aullerdem zu einem homogeneren Polymernetzwerk und zu einer hdoheren
Konversionsrate, was durch die reduzierte Anzahl von Defekten und geringerem freien
Volumen erklart werden kann (25). Dies fuhrt zu einer deutlich verringerten
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Monomerfreisetzung (13). Dies ist ein Faktor, welcher besonders in Anbetracht der
nachgewiesenen In-vitro-Mutagenitéat (26) und In-vitro-Zytotoxizitat (27) verschiedener
aus zahnarztlichen kunststoffbasierten Kompositrestaurationen freigesetzten

Monomere von Vorteil sein kénnte.

Es zeigte sich, dass zahnmedizinische Versorgungen aus kunststoffbasierten
CAD/CAM-Kompositen nicht nur schneller gefrast werden koénnen, sondern auch
weniger Verschleil3 an den Schleifkdrpern der Schleifeinheit entsteht (28). Dies liegt
neben anderen Faktoren auch an einem niedrigeren Sprodigkeitsindex, was zu einer
einfacheren Bearbeitbarkeit der kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite im
Vergleich zu Keramiken fihrt (29). Beeinflusst von der Sprodigkeit eines Materials wird
auch die Rate an Absplitterungen wahrend des Schleifens. Somit zeigen die
kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite auch ein geringeres Aufkommen von
Absplitterungen am Restaurationsrand (29) und glattere Frasrander (30) im Vergleich

zu Keramiken.

2.1.2 Indikationsspektrum und klinische Anwendungsmaoglichkeiten der
kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite

Die verbesserten mechanischen Eigenschaften der kunststoffbasierten CAD/CAM-
Komposite zeichnen sich auch in deren erweitertem Indikationsspektrum im Vergleich
zu lichthartenden kunststoffbasierten Kompositen ab. Laut Herstellerangaben sind
kunststoffbasierte CAD/CAM-Komposite indiziert flr Einzelzahnrestaurationen wie
Onlays, Inlays, Veneers und je nach Hersteller auch fur Einzelzahnkronen (15-21). Ein
Vorteil der kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite gegeniiber Keramiken ist, dass
diese weniger anfallig fur Frakturen sind und daher auch dunner gearbeitet werden
kénnen (31). Dies ist vor allem von Nutzen fir die minimal-invasive Versorgung von
Patienten mit Bruxismus oder Erosionen (32, 33). Reduzierte Hartewerte der
kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite fihren zu geringem Zahnverschleil3, aber
hohem Materialverschlei3 im Kontakt mit Schmelzhdockern (10, 34), was die
Langlebigkeit von Restaurationen reduziert und die okklusalen Kontakte im Laufe der

Zeit verdndern kann (35).



Die haufige Dezementierung von Kronen aus dem kunststoffbasierten CAD/CAM-
Komposit Lava Ultimate (3M ESPE, Seefeld, Deutschland) fuhrte dazu, dass der
Hersteller die Indikation des Materials fur die Herstellung von Vollkronen zurticknahm
(36). Die schrittweise Dezementierung einer Krone kann zu Randundichtigkeiten
fuhren, welche die Entstehung von Sekundarkaries und Irritationen der Pulpa
begunstigt (37). Grund fur die haufige Dezemetierung ist die elastische Verbiegung der
Kronen bei okklusaler Belastung, was zu Spannungen an der Klebestelle zwischen

Zahn und Krone fuhrt und so Mikroseparation und Dezementierung begunstigt (5).

In einer klinischen Studie zeigten Inlays fabriziert aus kunststoffbasierten CAD/CAM-
Kompositen jedoch eine Retentionsrate von 100 % Uber zwei Jahre und erwiesen sich
zudem im Hinblick auf den langfristigen Oberflachenglanz direkten kunststoffbasierten
Kompositrestaurationen tberlegen (38). Teilkronen zeigten in einer in-vivo Studie
durchgefiihrt tiber 24 Monate allerdings eine geringere Uberlebensrate von 85,7 %.
Als Grinde des Versagens wurden hier unter anderem auch die Dezementierung von

Restaurationen genannt (39).
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2.2 Mechanische Eigenschaften der kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite

2.2.1 Biegefestigkeit und Elastizitatsmodul der kunststoffbasierten CAD/CAM-
Komposite

Zur Materialcharakterisierung von kunststoffbasierten Kompositen ist der
Biegeversuch das Standardverfahren fur die Festigkeitsprifung (40). Die
Biegefestigkeit wird uniaxial in einem Drei- oder Vier-Punkt-Biegeversuch ermittelt und
gibt die maximale Spannung an, die ein Werkstoff aufnehmen kann, bevor es zum
Bruch kommt (41). Bei zunehmender Belastung des Prifkorpers im Biegeversuch
entsteht dadurch eine Druckspannung auf der belasteten konkaven Seite und eine
Zugspannung auf der gegenuberliegenden konvexen Seite des Prifkoérpers. Da
sprode Materialien besonders empfindlich fir Zugspannungen sind und sich auf der
Oberflache der konvexen Seite die hdchsten Spannungen bilden, wirken
oberflachennahe Materialfehler haufig als Bruchursache (42). Die Biegefestigkeit ist
also ein von der Defektverteilung abhangiger Zustandsparameter des Materials. Ein
Biegeversuch bietet jedoch mehr Information als den Wert fur die Spannung zum
Zeitpunkt des Bruchs. Festigkeitsdaten kénnen auch Rickschlisse auf die Grole, Art
und Verteilung dieser Fehler im Material zulassen und in Verbindung mit der
fraktographischen Analyse helfen, festigkeitsbegrenzende Defekte zu beseitigen und

so eine Erh6hung der Materialzuverlassigkeit fordern (43).

In Studien zeigten kunststoffbasierte CAD/CAM-Komposite im Vergleich zu
Lithiumdisilikat-Keramiken unterlegene Biegefestigkeitswerte (5, 44-46), Ubertreffen
jedoch die Biegefestigkeitswerte des polymerinfiltrierten Keramiknetzwerkes (44-46).
Die hohere Biegefestigkeit der kunststoffoasierten CAD/CAM-Komposite gegenuber
dem polymerinfiltriertem Keramiknetzwerk, trotz niedrigerem Fullkdrpergewichtsanteil
des kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposit, wurde durch die uniforme
Fullkorperzusammensetzung des kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposit im
Vergleich  zur pordsen  Keramiknetzwerkstruktur des  polymerinfiltrierten

Keramiknetzwerkes erklart (44).

Der Elastizitatsmodul ist definiert als der Widerstand, den ein Material einer
elastischen Verformung unter Druck entgegenbringt und wird als die Steigung der

Kurve im Spannungs-Dehnungsdiagramm im linear elastischen Bereich berechnet
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(47). Hierbei zeigt ein steifes Material einen hohen Elastizitatsmodul und ein flexibles

Material einen niedrigeren Elastizitatsmodul (48).

Ziel in der Entwicklung von zahnmedizinischen Materialien ist es haufig, einen
maoglichst zahnahnlichen Ersatz fir verlorene Zahnhartsubstanz zu bieten. In einer
Studie von Alamoush et al. zeigten kunststoffbasierte CAD/CAM-Komposite und

Dentin einen &hnlichen Elastizitatsmodul (49).

Kunststoffbasierte CAD/CAM-Komposite wiesen gegenuber den
Hochleistungskunststoff Polyetheretherketon (PEEK) einen héheren Elastizitdtsmodul
auf, was vor allem auf den hoheren Fullkdrperanteil zurtickzufuhren ist (49). Auch die
in einer Studie gemessenen Unterschiede zwischen drei kunststoffbasierten
CAD/CAM-Kompositen unterschiedlicher Hersteller kdnnen gro3tenteils auf die
unterschiedlichen Fullkdrperanteile der Materialien erklart werden (49). Die héheren
Elastizitatsmodulwerte von polymerinfiltrierten Keramiknetzwerken im Vergleich zu
kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen griindet auf dem hdheren anorganischen
Anteil (5, 44, 49). Die in Studien festgestellte hoheren Elastizitdtsmodulwerte vom
polymerinfiltrierten Keramiknetzwerk gegenuber kunststoffbasierten CAD/CAM-
Kompositen mit gleichem Fullkérperanteil wird mit der unterschiedlichen
Herstellungstechnik mit einem keramischen Netzwerk im Gegensatz zu einzelnen
Fullkorpern bei CAD/CAM-Keramiken erklart (49). Sowohl im Vergleich zu
Glaskeramiken als auch zu Lithiumdisilikat-Keramiken zeigen kunststoffbasierte
CAD/CAM-Komposite einen niedrigeren Elastizitatsmodul (31, 44-46). Dies wird auf
den duktilen Polymeranteil von kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen
zuruckgefuhrt, welcher Ursache fur eine hohere plastische Verformung der
kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite unter Belastung ist (44).

2.2.2 Risszahigkeit der kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite

Die Risszahigkeit wird auch als kritischer Spannungsintensitatsfaktor Modus |
bezeichnet (50). Der Spannungsintensitatsfaktor K gibt die Spannungskonzentration
oder -intensitat an der Spitze eines vorhandenen Risses an und ist eine Funktion der
Groflle und Geometrie des Risses sowie der angelegten Spannung (50). Der

Spannungsintensitatsfaktor K steigt bis zu einem kritischen Punkt an, an dem eine
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schnelle Rissausbreitung auftritt, die zu einem katastrophalen Versagen des
Prufkorpers fuhrt (Kc). Die Prufkérper kdnnen in verschiedenen Bruchmodi getestet
werden. Der haufigste fir sprode Materialien und daher auch der am haufigsten

geprufte fur dentale Materialien ist der Offnungsmodus I, (Kic) (50).

Es gibt zahlreiche Verfahren zur Bestimmung der Risszahigkeit, die sich grob in zwei
Gruppen einteilen lassen. Die erste Gruppe umfasst die konventionelle
Bruchmechanik unter Verwendung von Kerben und sekundér induzierten Vorrissen
wie z.B. die Methoden der V-Kerbe (51) oder der Chevron-Kerbe (52). Im Gegensatz
dazu verwendet die zweite Gruppe scharfe Indenter, um Mikrorisse einzufiihren.
Beispiele sind die Eindruckbruchmethode (,Indentation-Fracture-Method®) (53), die
Eindruckfestigkeitsmethode (,Indentation-Strength-Methode”) (54) und die Methode
der Biegeprobe mit Oberflachenriss (,Surface-Crack-in-Flexure-Method”; kurz: SCF)
(55). Aul3erhalb dieser Kategorien wird noch der kerbenfreie Prismentest (,Notchless-

triangular Prism-Specimen-Test*), entwickelt durch Ruse et al., angewandt (56).

Die eben genannte SCF-Methode, wurde bisher vor allem bei Keramiken angewandt
(57), da sie unter anderem auf fraktographischen Untersuchungen basiert, fur die das
Sprodbruchverhalten die Voraussetzung fiir eine korrekte Interpretation der
Ergebnisse (55, 57) ist. Die Anwendung dieser Methode auf das erste
kunststoffbasierte CAD/CAM-Komposit Paradigm MZ100 zur Messung der

Risszahigkeit war in einer Studie von Quinn und Quinn (58) nicht erfolgreich.

Unter Verwendung des kerbenfreien Prismentest zeigten neuere kunststoffbasierte
CAD/CAM-Komposite  signifikant  ahnliche  Risszahigkeitswerte  wie  ein
polymerinfiltriertes  Keramiknetzwerk, jedoch niedrigere Werte als eine
Lithiumdisikaltkeramik (6). Die Forscher vermuteten eine, trotz hochmoderner
Polymerisationstechniken, suboptimale Integration von Fullkérpern in die
Kunststoffmatrix als Ursache fur die niedrigeren Risszahigkeitswerte der
kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite (6).
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2.2.3 Weitere mechanische Eigenschaften der kunststoffbasierten CAD/CAM-

Komposite

Die Vickershartemessung wurde 1921 von Robert L. Smith und George E. Sandland
fur Metalle entwickelt. Zur Bestimmung der Vickersharte wird ein pyramidenférmiger
Diamant mit einer festgelegten Kraft in die Oberflache eines Prifkorpers gedriickt. Die
Vickershérte ist proportional zu der Kraft, welche bendtigt wird, um eine Indentierung
einer gewissen Grol3e zu hinterlassen (59).

In einem umfassenden Vergleich durchgefuhrt von Alamoush et al. erwies sich die
Vickersharte von kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen als deutlich niedriger als
die einer Feldspatkeramik, Lithiumdisilikatkeramik oder eines polymerinfiltriertem
Keramiknetzwerks, jedoch héher als die Vickersharte von Polymeren (5, 46, 49). Nicht
nur zwischen verschiedenen Materialklassen, sondern auch innerhalb der
Materialgruppe der kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite ergaben sich
signifikante Unterschiede in der Vickersharte. Die Hartewerte korrelierten hierbei mit
dem Fullkérpergewichtanteil, sodass kunststoffbasierte CAD/CAM-Komposite mit
héherem Fullkorperanteil héhere Vickershartewerte zeigten (60). Im Unterschied zu
Keramiken zeigten kunststoffbasierte CAD/CAM-Komposite aul3erdem
Vickershartewerte, welche zwischen denen von Schmelz und Dentin lagen (49). Dies
ist von besonderem Vorteil, da ein Zahnersatz mit zahnhartsubstanzahnlichen
Eigenschaften die Abnutzung des antagonistischen Zahnes reduziert (44). Allerdings
zeigten Beobachtungen zum Verschlei® der Materialien, dass kunststoffbasierte
CAD/CAM-Komposite zwar schonender gegeniuber der Zahnhartsubstanz waren,
jedoch starkerer Abrasion unterlagen und Zeichen von Ermidung wie beispielsweise
Risse zeigten, wahrend Keramiken eher zur Abrasion des Antagonisten fuhrten (5).
Obwohl die Schonung der Zahnhartsubstanz aus biomimetischer Sicht wiinschenswert
ist, muss eine klinische Stabilitat in der vertikalen Dimension der Okklusion

gewabhrleistet sein, um funktionellen Problemen vorzubeugen (10).

Durch den Genuss von saurehaltigen Getrdnken oder auch Speisen sind die Zahne,
aber auch der Zahnersatz taglich Saureangriffen ausgesetzt. Dies kann nachgewiesen
zu Erosionen von Z&hnen und auch Zahnersatz fihren (61, 62). Studien zeigten, dass
die Lagerung der kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite in sauren Ldsungen wie

Coca Cola die Hartewerte weiter reduziert (63). Eine zusatzliche Reduzierung der
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Hartewerte kbnnte die Langzeitstabilitdt der kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite

herabsetzen.

In Studien zeigten Kronen aus kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen eine
geringere Bruchfestigkeit als jene aus Lithiumdisilikat (44, 64). Allerdings zeigte sich
auch, dass nach 3,7 Millionen simulierten Kauzyklen die Bruchfestigkeit der
Lithiumdisilikat-Kronen  im  Vergleich zu  kunststoffbasierten = CAD/CAM-
Kompositkronen um Uber 10 % starker abgenommen hat (64). Trotz dieser
Unterschiede widerstanden die aus beiden Materialien gefertigten Kronen immer noch
Uberdurchschnittlichen Kaukréften, sodass diese den gangigen Kaubelastungen eines
Erwachsenen im Seitenzahnbereich ohne vorzeitige Frakturen standhalten sollten
(44). Des Weiteren zeigten die Keramikkronen im Test hé&ufiger einen
Versagensmodus, welcher zu einem Verlust von mehr als der Halfte der Restauration
fuhrte, wahren die aus kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen gefertigten Kronen
haufig nur minimale Abplatzungen sowie ausbesserungs- oder reparaturfahige
Schéaden aufwiesen (44).
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2.3 In-vitro-Alterung
2.3.1 Uberblick verschiedener Methoden der In-vitro-Alterung

Taglich sind zahnérztliche Restaurationen in der Mundhdhle einer Vielzahl von
auReren Einflissen wie Temperaturschwankungen bei der Nahrungsaufnahme,
Saure- und Speichelexposition oder auch mechanischer Belastung wahrend des
Kauens und Knirschens ausgesetzt (65). Ubersichtsstudien zeigen, dass die
Hauptgrinde fur den Verlust von kunststoffbasierten Kompositversorgungen
Sekundarkaries und Briiche der Restaurationen sind (66, 67). Daher stellt die Alterung
und damit Degradation der mechanischen Eigenschaften einen méglichen Faktor fr
das Versagen einer kunststoffbasierten Kompositversorgung dar (68). Im Folgenden
werden verschiedene Methoden der In-vitro-Alterung, welche die klinische Abnutzung

der Restaurationen imitieren, erlautert.

Eine haufig angewandte In-vitro-Alterungsmethode ist die Lagerung der Prufkdrper in
einer Losung, wobei es verschiedene Lagermedien gibt, welche unterschiedlichen
Einfluss auf das Material nehmen kénnen (65). Oftmals wird destilliertes Wasser als
bevorzugtes Lagermedium verwendet, obwohl gezeigt wurde, dass durch die
Lagerung von kunststoffbasierten Kompositen in kiinstlichem Speichel eine deutlich
héhere Auslaugung von Fullkdrpern erreicht wurde als bei der Lagerung in destilliertem
Wasser (69). Eine weitere Moglichkeit zur In-vitro-Alterung besteht in der Lagerung der
kunststoffbasierten Komposite in Ethanol. Dies fuhrt zu einer Schwachung des
Verbunds zwischen Fullkérpern und der Kunststoffmatrix (70). Des Weiteren wurde
festgestellt, dass die Alterung in Ethanol eine besonders starke Korrelation mit der

klinischen Leistung von lichthartenden kunststoffbasierten Kompositen aufweist (65).

Wahrend der Aufnahme von Nahrungsmitteln und Getrdnken kommt es in der
Mundhdhle zu Temperaturschwankungen, welche von 0 °C bis 67 °C reichen kdnnen
(71). Diese Temperaturschwankungen koénnen zu einer thermischen Alterung von
zahnmedizinischen Restaurationen fiihren, welche im Thermowechselbad simuliert
werden kann. In diesem werden Prifkdrper abwechselnd in ein kaltes und ein warmes
Wasserbad getaucht und so starken Temperaturschwankungen ausgesetzt. Es haben
sich hierbei die Temperaturen von 5 °C fur das kalte und 55 °C flr das warme
Wasserbad etabliert (72).
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Neben der thermischen Ermidung ist eine weitere Methode die mechanische
Ermidung in Form von zyklischer Belastung des Prifkorpers. Dies soll die Belastung
des Materials durch Kauen oder Knirschen des Patienten simulieren. Es handelt sich
also um einen Versagensmodus, welcher durch wiederholte Belastung verursacht
wird, anstatt einmaliger mechanischer Uberbelastung. Briiche entstehen unter
zyklischer Belastung haufig schon bei niedrigeren Spannungen durch die vorherige

Ausbreitung von Mikrorissen unter der Oberflache des Prufkorpers (73).

2.3.2 Einfluss der In-vitro-Alterung auf mechanische Eigenschaften der
kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite

Bei der Untersuchung der Reaktion von kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen auf
kunstliche Alterung wurde in den meisten vorangegangenen Studien festgestellt, dass
die In-vitro-Alterung im Thermowechselbad und die Lagerung in destilliertem Wasser
Parameter wie das Elastizitatsmodul und die Biegefestigkeit signifikant reduzierten (3,
6, 60, 74-76). Im Gegensatz dazu zeigte jedoch eine Studie von Al-Harbi et al., dass
weder eine dreimonatige Lagerung in destilliertem Wasser bei 37 °C noch 12.000
thermische Zyklen zu einer signifikanten Verringerung der Biegefestigkeitswerte im
Vergleich zur Kontrollgruppe, bei der keine vorherige Alterungsprozedur angewendet
wurde, fuhrten. Nach sechs- und neunmonatiger Lagerung in destilliertem Wasser

zeigten sich jedoch auch in dieser Studie ein Absinken der Biegefestigkeit (77).

Emigilez et al. untersuchten zwei kunststoffbasierte CAD/CAM-Komposite unter
Anwendung verschiedener Alterungsprozesse (74). Die Lagerung in einem Autoklaven
bei 134 °C und zusatzlichem 200 kPa Druck fir 12 Stunden bewirkte eine signifikante
Degradation der Biegefestigkeit der getesteten kunststoffbasierten CAD/CAM-
Komposite. Auch die Alterung in kochendem Wasser fur 24 Stunden setzte die
Biegefestigkeit signifikant herab. Hingegen fuhrte die Lagerung in einer
Salzsaurelosung (0,113 Gewichts % HCI) bei 37 °C fur 24 Stunden zu keiner
signifikanten Reduktion der Biegefestigkeit. Auch die zyklische Ermidung durch
50.000 Belastungszyklen bei 100 N hatte keinen signifikanten Einfluss auf die
Biegefestigkeit der kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite (74). Eine weitere
Studie, welche die zyklische Ermidung mit 100.000 Zyklen bei 80 N simulierte,
bestétigte die Ergebnisse von Emigilez et al., dass die mechanische Ermidung keinen
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signifikanten Einfluss auf die Biegefestigkeit der kunststoffbasierten CAD/CAM-
Komposite hatte (77).

In Bezug auf den Materialparameter der Risszahigkeit fuhrte die thermische Ermudung
im Thermowechselbad zu einer signifikanten Reduzierung der Risszahigkeitswerte
von kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen (75, 78), wéahrend in einer anderen
Studie die 30-tdgige Lagerung in destilliertem Wasser nicht bei allen
kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen unterschiedlicher Hersteller einen
signifikanten Einfluss auf die Risszéhigkeit hatte (6).

Verschiedene Studien zeigten eine signifikante Reduktion der Vickersharte von
kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen nach der Lagerung in destilliertem Wasser
oder kinstlichem Speichel (60, 77). Eine zusatzliche Lagerung in einer 75 % Ethanol-
Losung senkte die Vickerhartewerte weiter ab (60). Eine Studie beziglich der
Oberflachenrauigkeit zeigte, dass die Oberflachenrauigkeit nach der neunmonatigen
Lagerung in destilliertem Wasser signifikant zugenommen hat.
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2.4 Die Weibull-Analyse

2.4.1 Allgemeine Information zur Weibull-Analyse

Die Weibull-Analyse, eingefuhrt durch den Ingenieur und Mathematiker Waloddi
Weibull (43), entstand in den 1930er Jahren nachdem Weibull feststellte, dass es nicht
moglich  war mit den bestehenden Theorien die Ergebnisse seiner
Ermidungsversuche zufriedenstellend zu beschreiben (43). Daraufhin entwickelte er
im empirischen Verfahren die Weibull-Analyse und belegte diese auch in mehreren
Versuchen (43, 79). Die Weibull-Analyse basiert auf dem Konzept des schwachsten
Gliedes, also dem Effekt der Defektgrof3e auf das Versagen (79) und stutzt ihre
Ableitungen auf die Aussage, dass eine Kette als Ganzes versagt, wenn ein beliebiges
ihrer Glieder bricht (79).

2.4.2 Die Extremwertverteilung

Wie in Abschnitt 2.2.1 bereits angesprochen handelt es sich bei der Festigkeit um
einen von der Defektverteilung abhangigen Zustandsparameter des Materials (42).
Spréde Materialien, wie kunststoffbasierte CAD/CAM-Komposite, zeigen ein
Sprddbruchverhalten. Diese Art von Bruchverhalten ist weniger vorhersehbar, da auch
identische sprdde Prufkorper nicht bei gleicher Spannung brechen (80). Im Gegensatz
zu duktilen Werkstoffen wird in sproden Werkstoffen bei Belastung die
Spannungskonzentration in  Rissen, Oberflachenunregelmafigkeiten  oder
intrinsischen Fehlern nicht abgebaut (42, 80). Sobald die Spannung hoch genug ist,
beginnt die am starksten belastete Rissspitze sich auszubreiten und es kommt zum
Versagen des Materials. Die Festigkeit eines Priufkérpers wird also durch das
Zusammenspiel der hdchsten Spannung und des gréf3ten Fehlers gesteuert. Es
ergeben sich in der Produktion von sproden dentalen Werkstoffen also nominell
identisch Produkte, bei denen es eine Streuung von Grol3en der Fehler gibt, welche
die Streuung der Festigkeitswerte bedingt (42). Unabhangig davon, ob die
Grundgesamtheit der Fehler innerhalb eines Materials normalverteilt ist, ist es nicht zu
erwarten, dass die Population der ,groRten Fehler symmetrisch verteilt ist (80). In der

zahnmedizinischen Literatur werden Festigkeitsdaten héaufig, mit der Annahme einer
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symmetrischen normalen Festigkeitsverteilung, in Form von Mittelwerten mit
Standardabweichung angegeben. Die angenommene normale Festigkeitsverteilung
unterscheidet sich nicht wesentlich von einer Extremwertverteilung, wenn es darum
geht, Festigkeitsschatzungen fur &hnlich groRe und belastete Prifkorper zu liefern.
Allerdings bietet die Extremwertverteilung neben einer besseren Charakterisierung der
Materialfestigkeit auch die Mdglichkeit Parameter zu liefern, um Festigkeitsdaten mit
erwarteten Festigkeiten ~ fir  unterschiedliche = Spannungskonfigurationen,
unterschiedliche PrufkorpergroRen und unterschiedliche Prifbedingungen in
Beziehung zu setzen (80). Deshalb werden immer wieder Forderungen von Experten
laut, dass eine Weibull-Analyse, welche noch nicht zum Standard in der
zahnmedizinischen Literatur gehért, die Auswertung von Festigkeitsdaten sproder

Werkstoffe vervollstandigen sollte (80, 81).

2.4.3 Die Weibull-Analyse

In der zwei parametrischen Weibull-Analyse werden die Parameter Weibull-Modul m
und charakteristische Spannung oo ermittelt. Diese Parameter stehen in folgendem

Zusammenhang (82):

Ps(o) =1- e[_(g_z)m]

P+ Bruchwahrscheinlichkeit
ao charakteristische Spannung
m Weibull-Modul

Oc gemessene Festigkeit als Variable

Der Weibull-Modul m kann als ein Mal3 fur die Genauigkeit der Messergebnisse
angesehen werden, da er die Streuung der Festigkeitswerte widerspiegelt. Ein hoher
Weibull-Modul zeigt eine geringe Streuung der Festigkeitswerte und damit eine hohere
Zuverlassigkeit des Materials an. Bei einem niedrigeren Weibull-Modul brechen die

Prafkorper in  einem grolBeren Bereich der angelegten Spannung. Fir
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zahnmedizinische Materialien ist ein hoher Weibull-Modul anzustreben, da er ein
gleichmafigeres Bruchverhalten des Materials und somit eine hdhere Zuverlassigkeit

in der Anwendung garantiert (83).

Die charakteristische Spannung gibt jene Spannung an, bei der 63,2 % der Prufkdrper
versagen (80). Sie ist abhangig von der Art der Testung (Zug- oder
Biegebeanspruchung) und der Geometrie des Prufkorpers. Daruber hinaus muss die
charakteristische Spannung immer in der Sl-Einheit Pascal (Pa) angegeben werden
(82).

Um eine akkurate Weibull-Analyse sicherzustellen, missen die Prufkorper exakt
hergestellt und die Testung mit grof3er Prazision durchgefihrt werden, um die
Einbringung einer extrinsischen Fehlerpopulation zu vermeiden (80). Des Weiteren
fordern die ASTM (82) und auch die ISO (84) eine fraktographische Untersuchung der
Prufkorper, um die Weibull-Analyse zu komplettieren und eine fundierte Interpretation
der Ergebnisse zu ermdglichen.
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2.5 Fraktographie

2.5.1 Uberblick fraktographische Methoden und deren Nutzen fiir mechanische
Testung

Fraktographische Methoden ermdéglichen eine genaue Versagensanalyse, basierend
auf der Interpretation von mikroskopischen Bruchflachenmerkmalen, welche die
Richtung der Rissausbreitung offenbaren und auf den Ursprung oder die Ursache des
Versagens hinweisen (85). Die fraktographische Analyse kann helfen, Verarbeitungs-
oder Konstruktionsfehler von Dentalmaterialien aufzudecken. Diese Erkenntnisse
konnen in der Entwicklung und Herstellung von Werkstoffen, aber auch in der
klinischen Handhabung, wie beispielsweise der Nachbearbeitung oder der Politur von
zahnmedizinischen Versorgungen, genutzt werden. (86-88). Mechanische Tests
sollten fur eine bessere Aussagekraft und Interpretation der Ergebnisse, wenn mdglich

immer durch Bruchflachenanalysen, komplettiert werden (86).

2.5.2 Grundbegriffe der fraktographischen Analysen von sproden Materialien

Verschiedene Sprodbruchmerkmale treten typischerweise bei Bruchversuchen von
Keramiken oder auch kunststoffbasierten Kompositen auf. Zum besseren Verstandnis
des Ergebnis- und Diskussionsteils werden die wichtigsten Merkmale hier genannt und

naher erlautert.
1. Drucklippe

Ein typisches Merkmal flr einen Bruch induziert durch Biegespannung ist die
Drucklippe (engl. compression curl). Der Riss breitet sich senkrecht zur Oberflache
des Prufkdrpers ausgehend von der Zugzone aus. Bei Erreichen der Druckzone
verlangsamt sich der Riss, dndert seine Richtung und biegt von der Senkrechten zur
Prifkorperoberflache ab. Dadurch entsteht die charakteristische Drucklippe (88, 89)
(siehe Abbildung 2).
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. Druckzone .
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Drucklippe
Bruchrichtung

___—Bruchursprung

- .
« Lag

Zugzone

Abb. 1: Schematische Darstellung eines Priufkorpers im 4-Punkt-Biegeversuch. Der
Bruchursprung befindet sich auf der Zugzone. Die Drucklippe befindet sich auf der
Druckzone. Abbildung in Anlehnung an Scherrer et al. (86)

Druckzone

Abb. 2: Deutlich sichtbare Drucklippe im Bereich der Druckzone eines Prufkorpers
unter dem REM

2. Wallner‘sche Linien

Bei den Wallner‘'schen Linien handelt sich um parallel verlaufende bogenférmige

Linien auf der Bruchoberflache. Sie wurden im Jahr 1939 von dem Physiker Helmut
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Wallner entdeckt und nach diesem benannt (90). Wallner‘sche Linien sind die
Interferenzstellen des Spannungsfeldes eines herannahenden Risses mit einem
anders orientierten Spannungsfeld und entstehen beispielsweise, wenn die Rissfront
auf eine Inhomogenitat innerhalb des Prufkorpers trifft (88).

Wallner‘sche Linien sind bei der fraktographischen Untersuchung von Glasern

deutlicher erkennbar als auf Bruchflachen keramischer Werkstoffe (89).
3. Rastlinien (,arrest line®) und Rissverzweigungslinien (,hackle line®)

Eine Rastlinie ist eine klar definierte Linie, welche entsteht, wenn ein Riss zum
Stillstand kommt, bevor er seine Ausbreitung in eine etwas andere Richtung oder auf
einer leicht veranderten Ebene wieder aufnimmt (91). Rissverzweigungen sind Linien
auf der Bruchflache, welche in der Rissausbreitungsrichtung verlaufen und sich bei
einer schnellen Rissausbreitung bilden. Rissverzweigungslinien trennen parallele
Abschnitte des sich ausbreitenden Risses, welche auf leicht unterschiedlichen Ebenen
verlaufen (91). Rissverzweigungslinien und Rastlinien dienen als Wegweiser in der

fraktographischen Analyse zum Auffinden des Bruchursprungs (89).
4. Bruchspiegel

Wahrend des Bruchvorgangs wird die Energie, welche bei der mechanischen
Belastung des sproden Prifkorpers aufgewandt wird, teilweise in die Bildung von

Bruchflachen umgewandelt (92).

Die drei Hauptmerkmale der Flache um den Bruchursprung sind (1) die glatte
Bruchzone um den Bruchursprung herum, der sogenannte Bruchspiegel (2), eine den
Spiegel begrenzende saumformige Zone feinkdrniger Rauigkeit auch Nebel (engl.
,mist“) genannt und (3) die im vorherigen Absatz erwdhnte Rissgabelungszone (88,
89) (siehe Abbildung 3).
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Rissgabelungszone Zone feinkorniger
Rauigkeit

Bruchursprung

Glatte Zone des
Bruchspiegels

Abb. 3 Typisches Erscheinungsbild der Zone um den Bruchursprung in Anlehnung
an die Abbildung von Kelly et al. (92)

Innerhalb des Bereichs des Bruchspiegels beschleunigt sich der Riss von einer
Geschwindigkeit nahe Null auf die maximale Rissgeschwindigkeit. Die Risse in der
Rissgabelungszone verlaufen parallel zur Ausbereitungsrichtung des Risses und
deuten so auf den Bruchursprung hin (89). Werkstoffe mit einer geringeren Festigkeit
bilden weniger deutliche Ubergangszonen zwischen der glatten Zone des
Bruchspiegels und der Zone feinkdrniger Rauigkeit, was die exakte Begrenzung des
Bruchspiegels und somit auch die Bestimmung der Bruchspiegelgrof3e erschweren
kann (88).

2.5.3 Fraktographie von kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen

Die fraktographische Analyse von kunststoffbasierten Kompositen gestaltet sich
komplizierter als die von Glasern oder Keramiken. Sowohl die raue Mikrostruktur,
welche sich beim Bruch von kunststoffbasierten Kompositen haufig ergibt als auch die
hohe Transluzenz, koénnen wichtige Bruchmerkmale verdecken wund die
Bruchflachenanalyse so erschweren (58, 93). Durch die Zuhilfenahme von
unterstitzenden Methoden wie der transversalen Beleuchtung in der

Stereomikroskopie und dem REM gelingt es jedoch die relevanten fraktographischen
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Merkmale von kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen deutlich darzustellen (58).
Verschiedene Studien untersuchten erfolgreich die Bruchflachen nach In-vitro-
Biegeversuchen (6, 58) oder auch nach klinischen Frakturen (94, 95) von
kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen.

Bereits 1989 identifizierte Roulin-Moloney in fraktographischen Untersuchungen
Poren, Einschlisse, harzreiche Bereiche als mdgliche Bruchursachen von
kunststoffbasierten Kompositen (96). Trotz Weiterentwicklungen in der Herstellung
und Zusammensetzung von kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen wurden auch
hier oberflachennahe Agglomerate, Poren oder Einschlisse die am haufigsten
identifizierten Bruchursachen. Diese koénnen unter Belastung eine punktuelle
Erhohung der Spannungskonzentration im Prufkdrper verursachen und so letztendlich
den Bruch initiieren (58). Lucsanszky und Ruse bestatigten diese Funde von Poren
und Agglomeraten von keramischen Fillpartikeln als Bruchursache von
kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen (6). Die oben genannten typischen
Bruchmerkmale wie Drucklippen, Rissverzweigungslinien und Bruchspiegel konnten
sowohl in in-vitro als auch in In-vivo-Untersuchungen deutlich identifiziert werden (58,
94, 95).
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3 Zielsetzung und Hypothesen

Das Ziel der Dissertation war es, das Ermidungsverhalten kunststoffbasierter
CAD/CAM-Komposite, sowie die Auswirkung der Unterschiede in Struktur und
Zusammensetzung der Materialien auf die Ermidung zu untersuchen. Hierfir wurden
sieben kunststoffbasierte CAD/CAM-Komposite von unterschiedlichen Herstellern
beziglich der mechanischen Parameter Biegefestigkeit und Elastizitatsmodul
untersucht. Des Weiteren wurden die kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite drei
verschiedenen Alterungsprozessen unterzogen, um den Einfluss von kinstlicher
Alterung im Labor auf die mechanischen Eigenschaften der kunststoffbasierten
CAD/CAM-Komposite zu untersuchen und quantifizieren. In einem zweiten
Versuchsteil wurde zur Kontrolle der Fehlerguelle eine Sollbruchstelle in die Prufkorper

eingebracht und deren Auswirkung auf die Biegefestigkeit untersucht.

Zur detaillierten Analyse und um eine Vergleichbarkeit der erhaltenen Daten zu
sichern, wurden alle Priufkérper nach dem Bruch im Drei-Punkt-Biegeversuch
zusatzlich unter einem Lichtmikroskop analysiert und die Bruchursache bestimmt. Eine
reprasentative Gruppe von Prufkorpern wurde auf3erdem unter dem REM untersucht.
Uberdies wurden die erhaltenen Daten in einer Weibull-Analyse ausgewertet.

Die Testergebnisse werden Forschern und Zahnarzten einen Uberblick tber die
mechanischen Materialparameter Biegefestigkeit und Elastizitdtsmodul von
verschiedenen auf dem Markt erhaltlichen kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen
geben. AulRerdem werden sowohl Materialschwachen und Ursachen des
Materialversagens als auch Materialdegradation als Reaktion auf Alterung
verdeutlicht.

Die Nullhypothesen waren erstens, dass die In-vitro-Alterung keinen signifikanten
Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften und Bruchmechanismen der
kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite haben wirde, zweitens, dass es keinen
signifikanten Unterschied in den mechanischen Eigenschaften (Biegefestigkeit und
Elastizitditsmodul) oder der Verteilung der Bruchmechanismen zwischen den
untersuchten kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen geben wirde und drittens,
dass eine Sollbruchstelle keinen Einfluss auf die Biegefestigkeit haben wirde.
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4 Material und Methode

Dieses Kapitel fasst die in der Dissertation angewandten Materialien und Methoden

zusammen. Das Studiendesign wird im folgenden Flussdiagramm stichpunktartig

dargestellt und in den weiteren Kapiteln detailliert beschrieben.

600 stabchenférmige Prifkorper aus
CAD/CAM Kompositen sieben
verschiedener Hersteller

180 Prufkorper

* Voco Grandio Blocs (GB)
* lvoclar Vivadent Tetric ® CAD (TC)
+ Coltene BRILLIANT Crios (CB)

4 )

In-vitro-Alterung:

Kombination aus 14-tagiger
Lagerung in kinstlichem Speichel
und 10.000 Zyklen im

Thermowechselbad

- J

Indentierung 100 um
mit Vickers-Diamant

~

Voco Grandio Blocs (GB)
Ivoclar Vivadent Tetric ® CAD
(TC)
DMG Luxacam Composite (LC)
Shofu Blocs HC (SF)

+ 3M LavaTM Ultimate (LU)

*+ GC Cerasmart ® (CS)

K + Coltene BRILLIANT Crios (CB)/

1. 14 Tage Lagerung in
kiinstlichem Speichel

2.+ 10.000 Zyklen im
Thermowechselbad

/ 420 Prufkorper

™

In-vitro-Alterung:

3. + 48 Stunden Lagerung in

\Ethanol J

Drei-Punkt-Biegeversuch +

fraktographische Analyse

Abb. 4 Flussdiagram des Versuchsaufbaus
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4.1 Materialcharakterisierung

Die kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite folgen der komposit-typischen
Zusammensetzung aus den drei Hauptkomponenten einer organischen Matrix,
anorganischen Fullkérpern und einer Verbundphase, welche die Haftvermittlung der
ersteren beiden Komponenten gewahrleisten soll. In dieser Dissertation wurden sieben
hochtransluzente kunststoffbasierte CAD/CAM-Komposite verglichen. Deren Namen,
Abklrzung, Hersteller, Lothummer, Farbe, Fullkérper- und

Monomerzusammensetzung sind in der folgenden Tabelle 1 angegeben.
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Tab. 1 geprufte Materialien und deren Materialcode, Hersteller, Farbe und Lotnummer,

Fullkbrperzusammensetzung,

Monomer [Abkilrzungen:

Bis-EMA =

ethoxyliertes

Bisphenol-A-Dimethacrylat, Bis-GMA = Bisphenol-A-Glykoldimethacrylat, Bis-MEPP =

ethoxyliertes Bisphenol-A-Dimethacrylat,

DMA =

Dimethacrylat,

Triethylenglykoldimethacrylat, UDMA = Urethandimethacrylat, SiO2 =
(Silika), ZrO. = Zirkoniumoxid, n.v. = nicht verfiigbar [Teil der Publikation (1)]

TEGDMA =

Siliziumoxid

CAD/CAM  Material- Hersteller Farbe — Lot#  Fullkoérper- Monomer
Material code zusammensetzung
Grandio GB Voco, HT-A3 n.v. Methacrylat
blocs Cuxhaven, 1749320 (86 Gew. %)
Deutschland
Lava™ LU 3M, Seefeld, HT-A3 SiOg, ZrO, Bis-GMA,
Ultimate Deutschland  N933658 Zr0,/SiO2 Bis-EMA,
Nanocluster TEGDMA,
Partikel UDMA
(80 Gew. %)
Cerasmart® CS GC Europe, HT-A3 SiO», Barium Glas Bis-MEPP,
Leuven, 1702011 (71Gew. %) UDMA,
Belgien DMA
LuxaCam LC DMG, A3 769515 SiO2-Glas Methacrylat
Composite Englewood, (70 Gew. %)
NJ, USA
Tetric® CAD TC Ivoclar HT-A3/C14 Ba-Al-SiO2-Glas, Bis-GMA,
Vivadent, W93631 SiO2 Bis-EMA,
Schaan, (71,1 Gew. %) TEGDMA,
Liechtenstein UDMA
BRILLIANT CB COLTENE, HT-A3135186 SiO», Barium Glas Methacrylat
Crios Altstétten, (70,7 Gew. %)
Schweiz
SHOFU SF SHOFU HT-A3 071601 SiO,, Silikat, UDMA,
Block HC DENTAL, Zirconiumsilikat ~ TEGDMA
Ratingen, (61 Gew. %)

Deutschland

4.2 Herstellung der Prufkorper

Die CAD/CAM-BIl6cke wurden ohne Vorbehandlung mit einer Prazisionssage (Isomet
Low Speed Saw, Buehler, Lake Bluff, IL, USA) in Kombination mit einem diamantierten
Séageblatt (Leco Corporation, St. Joseph, MI, USA) unter Kiuhlung mit destilliertem
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Wasser in Stabchenform (2 mm x 2 mm x 18 mm) geschnitten. Anschliel3end wurden
die Prufkdrper in funf Schritten mit Siliciumcarbid-Schleifpapier (P600-P4000) mit
einem Prazisions-Mikro-Schleifsystem (Exakt 400 CS, Norderstedt, Deutschland)
unter standiger Wasserkuhlung parallel geschliffen und auf allen vier Seiten auf
Hochglanz poliert. Insgesamt wurden auf diese Weise 600 Priufkorper hergestellt. Die
Breite und Hohe der Prifkérper wurde an drei verschiedenen Stellen mit einer digitalen
Messuhr (Absolute Digimatic Indicator Serie ID-U 575, Mitutoyo Deutschland, Neuss,
Deutschland) gemessen. Die gegeniberliegenden Seiten der Prifkorper waren mit
einer maximalen Abweichung von 0,01 mm parallel.

180 Prufkorper wurden tberdies in der Universalprifmaschine (Z2.5 Zwick/Roell, Ulm,

Deutschland) mit einem Vickers-Diamanten mittig 100 Mikrometer tief indentiert.

4.3 In-vitro-Alterung der Prufkorper

Der Alterungsprozess der nichtindentierten Prufkorper wurde in drei verschiedene
Stufen gegliedert, um somit einen kontinuierlichen aufeinander aufbauenden
Alterungsprozess zu ermdglichen. Die Kontrollgruppe wurde trocken gelagert und
ohne jegliche Vorbehandlung getestet (n = 15).

Die erste Alterungsgruppe (n = 15) wurde fir zwei Wochen bei einer konstanten
Temperatur von 37 °C ausschlie8lich in kinstlichem Speichel gelagert (pH 6,9;
1.000 ml: 1,2 g Kaliumchlorid, 0,84 g Natriumchlorid, 0,26 g Dikaliumphosphat, 0,14 g
Calciumchlorid-Dehydrat). Die zweite Gruppe (n = 15) wurde, wie oben beschrieben,
in kiunstlichem Speichel gelagert, gefolgt von einer thermischen Alterung. Hierfur
wurden die Prufkorper 10.000 Zyklen einem mit destilliertem Wasser gefillten
Thermowechselbad von 5-55 °C (Thermo Scientific, Waltham, MA, USA) unterzogen.
Jeder Zyklus dauerte 80 s: 30 s in einem 5 °C-Wasserbad, 10 s fir den Transfer der
Prufkorper in das andere Wasserbad, 30 s in einem 55 °C-Wasserbad und 10 s fur
den Transfer der Prufkorper zurtick in das 5 °C-Bad. Die Prufkdrper der dritten Gruppe
(n = 15) wurden in kunstlichem Speichel gelagert, gefolgt von thermischer Alterung
und zusatzlicher Lagerung in einer Mischung aus Ethanol (75 Vol.-%; Ethanol absolut
zur Analyse, AppliChem, Darmstadt, Deutschland) und destilliertem Wasser (25
Vol.-%) bei einer konstanten Temperatur von 37 °C fur 48 Stunden.

Die Alterung der indentierten Prufkorper beschréankte sich auf eine Kontrollgruppe und

eine kinstlich gealterte Gruppe mit jeweils 30 Prifkopern (n = 30). Der In-vitro
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Alterungsprozess bestand aus der oben beschriebenen Lagerung in kunstlichem
Speichel (pH 6,9; 1.000 ml: 1,2 g Kaliumchlorid, 0,84 g Natriumchlorid, 0,26 ¢
Dikaliumphosphat, 0,14 g Calciumchlorid-Dehydrat) mit darauffolgender thermischer
Alterung der Prufkdrper durch 10.000 Zyklen im Thermowechselbad.

4.4 Drei-Punkt-Biegeversuch

Biegefestigkeit und Elastizititsmodul wurden mit einem Drei-Punkt-Biegeversuch nach
der Norm ISO 4049:2019 (41) ermittelt. Die Prufkdrper wurden in einer
Universalprifmaschine (Z2.5 Zwick/Roell) mit einer Drei-Punkt-Biegevorrichtung,
bestehend aus drei Rollen, bis zum Versagen der Prifkorper belastet. Die Spannweite
von 12 mm zwischen den Auflagen wurde nach den Richtlinien der NIST Nr. 4877 (97)
gewabhlt. Die Prufkorper wurden trocken geprift und mit einer Prifgeschwindigkeit von
0,5 mm/min fur nichtindentierte und 0,1 mm/min fur indentierte Prifkérper bis zum
Bruch belastet.

Mit der Universalprifmaschine wurde die Kraft wahrend der Biegung gemessen. Die
Biegefestigkeit wurde definiert als die maximale Biegespannung, bei welcher der

:

i<—>6_‘
Spanweite = 12 mm

Prufkorper zu Bruch geht.

i

Abb. 5 Darstellung des Drei-Punkt-Biegeversuchs bis zum Bruch
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Die Biegefestigkeit wurde mit folgender Gleichung berechnet:

Of

_ 3FI
" 2bh?

oy

Biegefestigkeit [MPa]

Maximale Kraft, die auf den Prufkdrper ausgeubt wird
[N]

Abstand zwischen den Widerlagern [mm]

Breite des Prifkorpers [mm]

Hohe des Prufkorpers [mm]

Der Elastizitatsmodul wurde durch Messung der Durchbiegung der stabchenformigen

Prufkorper wahrend der Prufung ermittelt und aus der Steigung des linearen Teils des

Spannungs-Dehnungsdiagramms berechnet.

Das Elastizitatsmodul wurde mit folgender Gleichung berechnet:

. FI®
~ 4bh3f

Elastizitatsmodul [MPa]

maximale Kraft, die auf den Priufkdrper ausgeubt wird
[N]

Durchbiegung bei der Belastung F [mm]

Abstand zwischen den Widerlagern [mm]

Breite des Prifkorpers [mm]

Hohe des Prufkérpers [mm]
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4.5 Fraktographische Analyse

Alle Bruchfragmente aus dem Drei-Punkt-Biegeversuch wurden unter einem
Auflichtmikroskop (nichtindentierte Prufkdrper: BMS 141 Bino Zoom, BMS-
Mikroskope, LK Capelleaan den ljssel, Niederlande, indentierte Prifkérper: Stemi 508
und Axiocam 305 color, Zeiss, Oberkochen, Deutschland) untersucht. Zur besseren
Untersuchung der Bruchflachen wurden die fraktographischen Methoden der
Durchleuchtung mit einer externen Lichtquelle sowie viszinalen Beleuchtung
eingesetzt. Ziel war es, den Bruchursprung zu lokalisieren und Bruchmuster zu
erkennen. Des Weiteren wurde eine Gruppe reprasentativer Prifkérper senkrecht auf
einen Probenteller fixiert und mit Gold-Palladium gesputtert (Polaron Sputter Coater
SC7620, Quorum, Lewes, UK). AnschlieRend wurden die gesputterten Prufkdrper
unter einem Rasterelektronenmikroskop (Zeiss Supra 55 VP, Zeiss NTS GmbH,
Oberkochen, Deutschland; Abkirzung: REM) bei einer VergréRerung von 30x bis 500x

untersucht, um den Bruchursprung und die Art der Defekte genauer zu untersuchen.

4.6 Statistische Analyse

Ein Shapiro-Wilk-Test verifizierte die Normalverteilung der Daten. Die Homogenitat der
Varianzen wurde durch den Levene-Test bestatigt. Univariate (Ein- und
Zweiweg-ANOVA) und multivariate Varianzanalysen (allgemeines lineares Modell mit
partieller Eta-Quadrat-Statistik) wurden verwendet, um den Einfluss der In-vitro-
Alterung und der Wahl des Materials auf die mechanischen Eigenschaften der
kunststoffbasierten Komposite zu untersuchen. Eine Einweg-ANOVA in Kombination
mit einem Tukey-Post-Hoc-Test wurde durchgefihrt, um die Auswirkung der Alterung
auf ein bestimmtes Material sowie innerhalb einer Alterungsbedingung zu
identifizieren, und damit Unterschiede zwischen den Materialien und
Alterungsgruppen festzustellen. Ein Chi-Quadrat-Test wurde verwendet, um das
Auftreten von unterschiedlichen Bruchmustern im Zusammenhang mit Material und
Lagerung zu evaluieren. Um die Korrelation zwischen mechanischen Eigenschaften
und Fallkérperanteil zu untersuchen, wurde eine lineare Regressionsanalyse

durchgefuhrt.
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Die Ergebnisse der Biegefestigkeitsprifung wurden zusatzlich mit Hilfe einer Weibull-
Analyse untersucht. Dies diente dazu, die Streuung der Versagensdaten und damit
auch die Zuverlassigkeit der Festigkeit zu bestimmen. Dazu wurden die zwei
Parameter m und oo ermittelt, deren Bedeutung und Zusammenhang bereits in

Abschnitt 2.4.3 erlautert wurde.

Zur Berechnung des Weibull-Moduls wurde die Versagenswahrscheinlichkeit F eines
jeden Prufkorpers errechnet. In einem Diagramm wurde anschlieend Inin[1/(1-F)]
gegen den Logarithmus der gemessenen Biegefestigkeit aufgetragen. Die Steigung
der entstehenden Geraden ergab den Weibulmodul m. Zur Ermittlung der
charakteristischen Biegefestigkeit oo wurde y = 0 eingesetzt und der dazugehdrige x-

Wert errechnet.
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5 Ergebnisse

5.1 Mechanische Eigenschaften und In-vitro-Alterung

Der Shapiro-Wilk-Test zeigte eine Normalverteilung der Daten an. Die multivariate
Analyse zeigte, dass die Parameter Elastizitatsmodul und Biegefestigkeit signifikant
durch den In-vitro-Alterungsprozess (p < 0,001, np? = 0,623; np? = 0,407) sowie durch
den Materialtyp (p < 0,001, np?2 = 0,957; np?2 = 0,770) beeinflusst wurden. Die
Zweiweg-ANOVA ergab eine statistisch signifikante Interaktion zwischen den Effekten
der In-vitro-Alterung und der Materialwahl (p < 0,001). Die Ergebnisse der
Einweg-ANOVA mit Tukey-Post-Hoc-Test zur Analyse der Biegefestigkeit und des

Elastizitatsmoduls sind in Tabelle 2A und 2B dargestellt.

Tab. 2 Mittelwerte fir (A) Biegefestigkeit und (B) Elastizitatsmodul in Abhangigkeit von
Material und In-vitro-Alterung einschliel3lich Standardabweichung. Hochgestellte
Kleinbuchstaben kennzeichnen statistisch signifikante Gruppen innerhalb der sieben
Materialien pro Lagerung (pro Spalte) und die tiefgestellten GroRRbuchstaben
kennzeichnen statistisch signifikante Werte innerhalb eines Materials (pro Zeile)
gemal des Tukey-Post-Hoc-Test (a = 0,05) [Teil der Publikation (1)]

Biegefestigkeit [MPa]
kinstlicher
Kontrolle Speichel Thermozyklen  Ethanol

SF  165,9+25123Pg  131,74#18,0%P s 128,8411,72P s 156,4+16,0%8
GB  264,4+20,2 ¢ 223,1+19,7%a 220,3+16,2°a  274,0+13,4%p
CB 239,0+22,99g 201,1+23,3%9€ 5 201,9411,99,  227,1+10,5%8
LU 203,1+19,7 ¢¢c 151,9423,6 P o 1425+121°4  184,2+12,6°Cg
CS 175,7#299°ap  161,9+27,3%s 175,1%17,0ap 190,2+22,1 g
LC 145,6+22,4%p 127,2+¢16,72a 113,0¢17,0%a  164,0+18,1%°¢
TC 2295+16,298 197,5422.49, 199,2+1569,  228,9+1549p

(A)
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Elastizitatsmodul [GPa]

kunstlicher
Kontrollgruppe Speichel Thermozyklen Ethanol
SF  8,0+0,3%g 6,520,324 6,4+0,22 A 6,3+0,42 A
GB 14,8+0,3'g 13,3+0,3'a 13,3+0,2 9 13,5+0,6 © A
CB 10,0+0,2%8g 8,8+0,2 9 A 8,6+0,2 € A 8,6+0,3%A
LU 11,020,1%p 9,740,1 ¢ ¢ 9,4+0,2 ' p 9,5+0,2%8
CS 7,7#0,2%c 7,0:0,1° ap 7,0£0,1° 5 7,240,230 g
LC 8,9+0,1°c 7,620,2% A8 7,520,1 €A 7,640,2°p
TC 9,840,229 8,640,295 8,3+0,2 9 8,7+0,2 ¢4g

(B)

Der signifikant hochste Elastizitatsmodul und die hochsten Biegefestigkeitswerte
wurden fur alle Lagerungsbedingungen fir das Material GB ermittelt. Im Vergleich
dazu waren SF und LC die beiden Materialien mit der niedrigsten Biegefestigkeit
(Tabelle 2A) und CS und SF zeigten den niedrigsten Elastizitdtsmodul (Tabelle 2B).

Die Biegefestigkeitswerte in der Kontrollgruppe variierten zwischen 108,6 und 294,8
MPa. Im Vergleich zur Kontrollgruppe war die Biegefestigkeit aller Materialien aul3er
CS (p = 0,418) nach 14 Tagen Lagerung in kinstlichem Speichel signifikant reduziert
(SF: p <0,001; GB: p=0,001; CB: p<0,001; LU: p<0,001; LC: p=0,045; TC: p <
0,001). Zusatzliche thermische Alterung fuhrte zu keiner weiteren Abnahme der
Biegefestigkeitswerte (SF: p =0,972; GB: p =0,992; CB: p =0,999; LU: p =0,468; CS:
p=0,458; LC:p=0,171; TC: p =0, 993), wahrend die zusatzliche Lagerung in Ethanol
die Biegefestigkeitswerte fur alle Materialien auf3er fir das Material CS erhdhte (SF: p
=0,001; GB: p <0,001; CB: p =0,002; LU: p<0,001; CS: p=0,343; LC: p < 0,001,
TC: p <0,001). Bezogen auf die Kontrollgruppe behielt die hochste Alterungsstufe die
Biegefestigkeit in SF, GB, CB, CS und TC bei (SF: p =0,485; GB: p=0,999; CB: p =
0,282; CS: p =0,380; TC: p = 1,000), senkte sie in LU (p = 0,025) und erhohte sie in
LC (p = 0,043).

Bei allen Materialien wurde eine signifikante Abnahme des Elastizititsmoduls nach der
Alterung im Vergleich zur Kontrollgruppe festgestellt (GB kunstlicher Speichel: p =

0,003; GB Thermozyklen: p = 0,002; fir alle anderen Materialien und
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Alterungsgruppen: p < 0,001). SF, GB und CB =zeigten keinen signifikanten
Unterschied im Elastizitatsmodul fur die verschiedenen In-vitro-Alterungsgruppen (p-
Werte siehe Tabelle 3), wahrend fur LU, CS, LC und TC die Werte nach der Lagerung
in Ethanol wieder anstiegen (LU: p = 0,015; CS: p = 0,031; LC: p = 0,011; TC: p <
0,001).

Tab. 3 p-Werte zum Vergleich des Elastizititsmoduls der verschiedenen
Alterungsgruppen mit einer ANOVA in Kombination mit dem Tukey-Post-Hoc-Test [Teil
der Publikation (1)]

kiinstlicher kiinstlicher
Speichel / Speichel/ Thermozyklen/
Thermozyklen Ethanol Ethanol

SF 0,954 0,466 0,781

GB 1,000 0,815 0,849

CB 0,135 0,079 0,994

Die Ergebnisse der einfaktoriellen Varianzanalyse mit Tukey-Post-Hoc-Test zur
Analyse der Biegefestigkeit und des Elastizitatsmoduls der indentierten Priufkérper

sind in Tabelle 4 dargestellt.

Sowohl die Biegefestigkeit als auch der Elastizitatsmodul wurden durch die
Indentierung signifikant beeinflusst (Biegefestigkeit: p < 0,001; np? = 0,967,
Elastizitatsmodul: p < 0,001; np? = 0,660), wobei der Einfluss auf den Elastizitdtsmodul
deutlich geringer war. Der Einfluss der Indentierung auf die Biegefestigkeit war hoher
als jener der Einflussfaktoren Material (p < 0,001; np?2 = 0,088) und Alterung (p < 0,001,
np? = 0,641). Die mehrfaktorielle Varianzanalyse zeigte eine signifikante Interaktion

der Einflussfaktoren Material und Indentierung (p < 0,001; np? = 0,358)
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Tab. 4 Mittelwerte fur (A) Biegefestigkeit und (B) Elastizitatsmodul in Abhangigkeit von
Material und In-vitro-Alterung einschliel3lich Standardabweichung der indentierten
Prufkorper. Hochgestellte kleingeschriebene Buchstaben kennzeichnen statistisch
signifikante Gruppen innerhalb der drei Materialien pro Lagerung (pro Spalte) und die
tiefgestellten GrofRbuchstaben kennzeichnen statistisch signifikante Werte innerhalb

eines Materials (pro Zeile) gemal des Tukey-Post-Hoc-Test (a = 0,05)

Biegefestigkeit

Kontrollgruppe Alterung

GB 101,5+5,2°8 89,8+7,72A

TC 121,7+4,4%8 91,543,424

CB 120,8+5,6%8 91,5+5,8 24
(A)

Elastizitatsmodul

Kontrollgruppe Alterung

GB 13,9+0,3°s 12,4+0,4°

TC 9,2+0,2°8 8,0+0,324

CB 8,9+0,2%g 7,840,324
(B)

Die Indentierung setzte bei allen Materialien die Biegefestigkeit signifikant herab
(siehe Abbildung 6). Der Biegefestigkeitswert der Kontrollgruppe des Materials GB
nach Indentierung enstprach nur noch 38 % der Biegefestigkeit dieser Gruppe ohne

Indentierung.
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Kontrollgruppe Alterung
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50

mit Indentierung ohne Indentierung mit Indentierung ohne Indentierung

(A) (B)

Abb. 6: Darstellung der Biegefestigkeitswerte mit und ohne Indentierung. Abbildung
(A) zeigt die Biegefestigkeitswerte der Kontrollgruppe und Abbildung (B) zeigt die
Biegefestigkeitswerte nach Alterung in kiinstlichem Speichel und thermischer Alterung.

Wahrend die Fullkérpermenge nur leicht, aber signifikant mit der Biegefestigkeit (p <
0,001; R? = 0,242) und dem Weibull-Modul (p < 0,001; R? = 0,156) korreliert, wurde
der starkste Einfluss der Fllkérpermenge fur den Elastizitatsmodul ermittelt, wobei die
Fullkorpermenge 73,9 % der Variation ausmachte (p < 0,001; R? = 0,739).

5.2 Weibull-Analyse

Der Ergebnisse der Weilbull-Analyse geben die Datenstreuung der Ergebnisse des
Drei-Punkt-Biegeversuchs und damit auch die Zuverlassigkeit der einzelnen
Materialien innerhalb ihrer Lagerung an.
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Folgende Abbildungen 7-13 zeigen die Ergebnisse graphisch pro Material. Die
Tabellen 5A und 5B geben die Ergebnisse der Weibull-Analyse inklusive der
Konfidenzintervalle und statistisch signifikant gleichen Gruppen an.

1 4 Kontrollgruppe 4 kanstlicher Speichel Thermozyklen (Ethanol
0
T -1
-
S 4
£ 2 )
£ >
-3 /
1 4
-4
4,0 4,5 5,0 55 6,0
In Festigkeit

Abb. 7: Weibull-Analyse Material GB

+Kontrollgruppe  # kinstlicher Speichel Thermozyklen kEthanol
0
= -
T -2
c

-3

* *
-4

4,0 4,5 5,0 55 6,0
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Abb. 9: Weibull-Analyse Material TC

+ Kontrollgruppe @ kiinstlicher Speichel

0
T -1
E- -2
£

-3

-4

4,0 4,5 50 55 6,0
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Abb. 11: Weibull-Analyse Material SF

Thermozyklen ¥ Ethanol
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Abb. 8: Weibull-Analyse Material CS
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Abb. 10: Weibull-Analyse Material LU
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Abb. 12: Weibull-Analyse Material LC



+ Kontrollgruppe ¢ kunstlicher Speichel Thermozyklen kK Ethanol

1
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Abb. 13: Weibull-Analyse Material CB

Tab. 5 Einfluss von Lagerung und Material auf (A) Weibull-Modul m einschlief3lich 95 %
Konfidenzintervall  (hochgestellte  Kleinbuchstaben kennzeichnen  statistisch
signifikante Gruppen pro Spalte und tiefgestellte GroRRbuchstaben kennzeichnen
statistisch signifikante Gruppen pro Zeile beim Vergleich der Konfidenzintervalle) und
(B) charakteristische Festigkeit oo einschlie3lich Standardabweichung [Teil der
Publikation (1)]

m

Kontrollgruppe Kinstlicher Speichel Thermozyklen Ethanol

7,5 (6,1-9,0) &P 10,0 (8,5-11,4) 2

SF 6,7 (6,3-7,2) % a 11,5 (9,6-13,5) € ¢

AB B, C
_ c _ c _ d
cp 138(120-155)° 11,8(10,0-13,6) 14,0 (12,8-15.2) 9 4 24,3 (20,8-27,9)
A A B

22,4 (18,0-28,9
CB 10,7 (9,7-11,7)° 5 85(7,6-94)Pa 17,6 (14,0-21,1)% ¢ c,dc( )

12,1 (9,6-14,7) ¢4 151 (12,3-17,9) °
B,C C
CS 58(5,2-64)2a 57(5263)2a 10,6 (8,8-12,5) s 8,5(7,6-9,5) 2 g

LU 10,7 (9,5-11,9) P& 6,2 (5,5-7,0) @ A

LC 6,7(557,8)%a 7,8(6,096)*°a 6,9(5880)%a 8,3(6,3-10,3) 2 a
c b,cd
i - ¢d 153 (12,0-18,6
T 149(80-168)° o 74 107ybe, 131(103159) 1° ( )
B A,B B
(A)
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oo [MPa]

Kontrollgruppe kinstlicher Speichel Thermozyklen Ethanol

SF 190,8+5,3 149,4+5,0 140,1+4,9 172,3+5,1
GB 283,9t5,6 242,2+5,5 236,1+5,5 279,4+5,6
CB 261,615,6 225,0£5,4 213,5+5,4 237,4+£5,5
LU 222,454 176,6+5,2 154,4+5,0 196,6+5,3
CS 206,0+5,3 190,2+5,2 191,8+5,3 2127154
LC 167,6%5,1 143,7+5,0 129,5+4,9 184,2+5,2
TC 245,155 219,5+5,4 214,754 2441455
(B)

Der Weibull-Modul m variierte zwischen 5,7 (5,2-6,3) fur das Material CS nach der
Lagerung in kiunstlichem Speichel und 24,3 (20,8-27,9) fur das Material nach der
Lagerung in Ethanol (Tabelle 5A). Das Material GB zeigt die signifikant hochsten Werte
fur oo in allen Alterungsgruppen und ist auch das einzige, welches in jeder
Alterungsgruppe zu den Materialien mit den signifikant hochsten Werten fir den
Weibull-Modul m zahlt. In der Gruppe der indentierten Prufkdrper lag der héchste
Weibull-Modul bei 32,9 in der Kontrollgruppe des Materials TC und damit deutlich
héher als der hochste Wert der nichtindentierten Prifkorper (Tabelle 6A). Die Werte
fr oo sind hingegen in jeder Alterungs- und Materialgruppe der indentierten Prifkorper
niedriger im Vergleich zu der zugehérigen nichtindentierten Gruppe (Tabelle 5B und
6B). Der Vergleich der Konfidenzintervalle des Weibull-Moduls zeigt, dass nur das
Material GB einen erniedrigten Weibull-Modul nach Alterung im kiinstlichen Speichel

und im Thermowechselbad zeigt (Tabelle 6A).
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Tab. 6 Einfluss von Lagerung und Material auf (A) Weibull-Modul m einschlief3lich

95 % Konfidenzintervall (hochgestellte Kleinbuchstaben kennzeichnen statistisch
signifikante Gruppen pro Spalte und tiefgestellte Grol3buchstaben kennzeichnen
statistisch signifikante Gruppen pro Zeile beim Vergleich der Konfidenzintervalle) und
(B) charakteristische Festigkeit oo einschlie3lich Standardabweichung fur Prifkdrper
mit Indentierung

m
Kontrollgruppe Alterung

TC 32,9 (27,8-37,9) 31,7 (26,9 — 36,4)

GB 23,3(18,1-28,5) 12,7 (8,1 17,3)
CB 24,2 (19,1-29,3) 17,1(12,3-21,8)

(A)

oo [MPa]

Kontrollgruppe Alterung
TC 123,7+4,8 93,1+4,5
GB 103,9+4,64 93,6+4,54
CB 123,5+4,8 94,4+4.5

(B)
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5.3 Fraktographische Analyse

In fast allen Priafkorpern konnten Sprodbruchmerkmale wie Drucklippen,
Verzweigungen, Bruchlinien und Bruchspiegel festgestellt werden. Diese Funde sind

exemplarisch in Abbildung 17 dargestellt.

== Zugzone

Abb. 17 REM-Aufnahme einer reprasentativen Bruchoberflache (47-fache Vergrof3erung)
eines Prufkorpers (Material CS) mit einer Biegefestigkeit von 208 MPa. Die gestrichelten Pfeile
weisen auf den Bruchursprung, die durchgezogenen Pfeile zeigen die Drucklippe und der

gepunktete Pfeil zeigt die Bruchlinien. [Teil der Publikation (1)]

Es konnten vier Bruchmuster identifiziert werden: ein Bruch ausgehend von einem
Defekt aus der Ecke, der Kante, aus dem Inneren des Prifkorpers stammend und ein
glattes Bruchmuster mit nicht identifizierbarem Ursprung (siehe Abbildung 18). Die
statistische Auswertung in einer Einweg-ANOVA zeigte, dass glatte Bruchflachen mit
signifikant niedrigeren Biegefestigkeitswerten korrelierten (p < 0,001), wenn auch die
Effektstarke dieses Zusammenhangs als vergleichsweise niedrig anzusehen ist (np? =
0,048).
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Abb. 18 REM-Aufnahmen der Bruchflache, welche die vier verschiedenen Brucharten
zeigen (Biegemodul: FM; Biegefestigkeit: FS): (A) Bruchursprung in der Ecke des
Prufkorpers (40-fache VergroRerung, Material GB, FM: 15,2 GPa, FS: 290 MPa) (B)
Bruchursprung von der Kante des Prufkorpers (62-fache VergréfRerung, Material CB,
FM: 9,0 GPa, FS: 192 MPa) (C) aus einem Volumenfehler des Prifkorpers (100-fache
VergroRerung, Material CS, FM: 7,3 GPa, FS: 208MPa) (D) glatte Bruchflache (40-
fache VergrolRerung, Material LC, FM: 7,4 GPa, FS: 85 MPa) [Teil der Publikation (1)]

Das vorherrschende Bruchbild war ein Bruch, der von der Kante des Prifkorpers
ausging (45,2 %), gefolgt von einem Bruch ausgehend von der Ecke (19,0 %) und aus
einem Volumenfehler (14,3 %). Am seltensten waren glatte Bruchflachen mit nicht
identifizierbarem Bruchursprung, die nur 1,4 % der Gesamtanzahl ausmachten und
ausschliel3lich fur die Materialien LC und LU beobachtet wurden.
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Der Vergleich verschiedener Material- und Alterungsgruppen im Chi-Quadrat-Test
zeigte einen signifikanten = Zusammenhang zwischen Bruchmuster und
Material (p < 0,001) und unter Berticksichtigung von Material und Lagerung konnten
LU und CS, LC und TC, SF und GB zu Paaren zusammengefasst werden, die eine
signifikant &ahnliche Verteilung und Veranderung der Bruchmuster in allen vier

verschiedenen Alterungsgruppen zeigten (p-Werte in Tabelle 7 dargestellt).

Tab. 7 p-Werte aus dem Chi-Quadrat-Test fir den Vergleich der Verteilung der
Bruchmuster der verschiedenen Alterungsgruppen fir die verschiedenen Materialien
[Teil der Publikation (1)]

kinstlicher
Kontrollgruppe Speichel Thermozyklen Ethanol
SF/GB 0,329 0,456 1,000 0,574
LU/CS 0,828 0,241 0,349 0,561
TC/LC 0,572 0,390 0,264 0,254
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Néahere Betrachtung der Verteilung der Bruchmuster pro Alterungsgruppe zeigt eine
signifikante Haufung von Volumenfehlern als Bruchursprung nach der Lagerung in
Ethanol (p < 0,001) (siehe Tabelle 8).

Tab. 8 Anzahl der vier verschiedenen Bruchmuster pro Material und Alterungsgruppe
[Teil der Publikation (1)]

Kontrollgruppe kiinstlicher
Speichel
glatt Ecke Kante ;;T:;Ten' glatt Ecke Kante ;/ec:luer:\en-
SF 0 5 8 2 0 8 7 0
GB 0 5 10 0 0 10 5 0
e 0 4 6 5 0 5 9 1
LU 0 2 12 1 2 4 9 0
s 0 2 11 2 0 3 10 2
Lc 1 8 6 0 0 8 6 1
Tc 0 8 6 1 0 6 9 0
Thermozyklen Ethanol
glatt Ecke Kante ;::‘I:Lr:ien- glatt Ecke Kante Y:::;Ten'
SF 0 10 5 0 0 9 3 3
GB 0 10 5 0 0 9 5 1
cB 0 3 9 3 0 6 3 6
Lu 1 5 9 0 0 3 5 7
e 0 8 6 1 0 1 6 8
Lc 2 5 8 0 0 2 4 9
Tc 0 8 6 1 0 6 3 6
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Zu einer genaueren Bestimmung der Bruchurspriinge wurde eine ausgewahlte Gruppe

von Prufkdrpern unter dem REM untersucht. Die fraktographische Analyse zeigte

Poren, Agglomerate und Einschlisse als hauptsachliche Bruchurspringe (siehe
Abbildung 19).

(A) (B)

©

Abb. 19 Die drei haufigsten Bruchursachen in REM-Aufnahmen der Bruchoberflachen:
(A) dunkelgrauer sichtbarer Einschluss als Bruchursprung in einem Prufkorper des
Materials TC (300-fache Vergrof3erung), (B) Agglomerat im Zentrum des Bruchs eines
Prufkorpers des Materials LC (200-fache VergroRerung), (C) deutlich sichtbarer
Lufteinschluss im Zentrum des Bruchspiegels eines Prifkorpers des Materials CB (40-
fache Vergrol3erung) [Teil der Publikation (1)]
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Die fraktographische Untersuchung der indentierten Prifkorper sowohl unter dem
Auflichtmikroskop als auch in den REM-Aufnahmen zeigte, dass die
Sprodbruchmerkmale deutlich weniger ausgepragt waren und je nach Verfahren nur
schwach bis nicht erkennbar waren. Dies machte die genaue Vermessung des
Bruchspiegels oder auch die Messung des durch die Vickers-Indentierung
entstandenen Risses schwer moglich. Nach kunstlicher Alterung der indentierten
Prufkorper waren Sprdodbruchmerkmale noch schlechter detektierbar als in der

Kontrollgruppe.

Zusatzlich zu den bereits erwdhnen Funden der fraktographischen Analyse zeigte ein
nichtindentierter Prifkérper des Materials SF einen erwahnenswerten Zusatzbefund.
In der fraktographischen Analyse unter dem REM konnte eine atypische

Rissausbreitung durch mehrere Fullkdrper dargestellt werden (siehe Abbildung 21).

Abb. 21 Bruchflache eines Prifkorpers des Materials SF nach Lagerung in Ethanol
ohne Indentierung. Eine Rissausbreitung durch mehrere Fillkérper ausgehend vom
Bruchursprung ist deutlich erkennbar (Biegefestigkeit: 142,9 MPa, Elastizititsmodul:
6,0GPa)
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6 Diskussion

6.1 Materialauswahl und Methodik

6.1.1 Materialien

Die hochtransluzenten kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite waren zum Zeitpunkt
der Erstellung des Studiendesigns eine neue Entwicklung im Feld der CAD/CAM-
Materialien, weshalb diese als Gegenstand der hier prasentierten Dissertation gewahlt

wurden.

Die Vergleichbarkeit von Daten eines Materials, welche in verschiedenen Laboren
erhoben werden, ist sogar bei gleichen Testparametern und Testbedingen nicht
unbedingt gegeben (98). Deshalb war es das Ziel dieser Dissertation, eine grof3e
Auswahl an kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen zu vergleichen und so einen
Uberblick tiber diese neue Materialgruppe zu bieten. Auf die Testung einer Keramik
als Vergleichsmaterial wurde in diesem Studiendesign aus verschiedenen Griinden
verzichtet. Die zusatzliche Testung von nur einer CAD/CAM-Keramik als
Referenzgruppe ware nicht ausreichend, um generelle Aussagen tber Unterschiede
zwischen CAD/CAM-Keramiken und kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen zu
machen. Uberdies lag der Fokus dieser Dissertation stark auf der Alterung von
kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen und als unterschiedliche Materialklasse
zeigen Keramiken deutliche Unterschiede in Bezug auf In-vitro-Alterung, was deren
Testung mit den in dieser Dissertation angewandten Formen der In-vitro-Alterung

hinfallig macht.

Bei der Testung und in der klinischen Verwendung von CAD/CAM-Materialien wird
meist davon ausgegangen, dass innerhalb der CAD/CAM-Bl6cke eine homogene
Verteilung mechanischer Eigenschaften vorliegt. Allerdings zeigte sich bei der Testung
mikromechanischer Eigenschaften innerhalb von kunststoffbasierten CAD/CAM-
Kompositblocken verschiedener, in dieser Dissertation getesteter, Materialien, dass
mikromechanische Eigenschaften innerhalb eines CAD/CAM-Blocks um bis zu 8,7 %
schwanken kdnnen (99). Dies hangt vermutlich sowohl mit der Lichtabschwachung als

auch dem Temperatur- und Druckgradienten wéhrend des Polymerisationsprozesses

52



zusammen (99). Da dies zum Zeitpunkt der Prifkdrperherstellung noch nicht bekannt
war, wurden Prufkorper aus dem Inneren eines CAD/CAM-Blocks und jene aus den

Randbereichen gemischt und per Zufallsprinzip den verschiedenen Gruppen zugeteilt.

6.1.2 Methodik

Da das Indikationsspektrum der kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite grofl3tenteils
im Bereich der Einzelzahnrestaurationen liegt, sind die hier untersuchten Materialien
nur in Blocken mit kleinen Dimensionen erhéltlich. Diese Einschrankungen beziglich
der maximalen Gré63e der Prufkorper wirkte sich auch auf das Studiendesign aus, da
ein Drei-Punkt-Biegeversuch mit einer Spannweite von 12 mm herangezogen wurde.
Diese Miniaturisierung von Biegeversuchsaufbauten kann allerdings zu einer
Verstarkung der intrinsischen Probleme von Biegeversuchen fihren (100). Hier spielt
das in Punkt 2.4.1 erlauterte Konzept des schwachsten Gliedes wieder eine wichtige
Rolle. Da die Wabhrscheinlichkeit des Vorliegens gravierender Fehler in einem
kleineren Prufkorper geringer ist als in einem Prifkoérper mit groRerem Volumen, ergibt
die Messung kleinerer Prufkdrper zumeist Gberhdhte Werte (100). Des Weiteren
konnen auch Ungenauigkeiten in der Positionierung und Parallelitat des Priufkorpers
in Bezug zur Testvorrichtung zu verfalschten Biegefestigkeitswerten fuhren (101).

Um den Problemen, welche aus der Miniaturisierung des Versuchsaufbau entstehen,
entgegenzuwirken, wurden verschiedene wissenschaftlichen Empfehlungen zur
Minimierung der Fehler in kleinen Testaufbauten entsprochen. So wurden zur
Krafteinleitung auf den Priufkdrper eine Vorrichtung mit freien Rollen anstatt von
Messerkanten verwendet, um die Reibungskrafte mdglichst gering zu halten (42, 102).
Des Weiteren wurden, wie empfohlen (42, 100), alle Prufkérper mit grof3ter Sorgfalt
hergestellt, sodass keine zusatzliche Fehlerpopulation durch den Schleifprozess in
den Versuch mit eingetragen wurde. Auch die Positionierung der Prufkorper in der

Testvorrichtung wurde mit groRer Genauigkeit durchgefuhrt.

Eine Studie, welche die Standards flr Biegeversuche I1SO 4049 (verwendete
Spannweite 20 mm) und NIST 4877 (verwendete Spannweite 12 mm) verglich, zeigte,
dass der Effekt der Spannweite auf den Elastizititsmodul moderat und auf die
Biegefestigkeit gering war. Das geringere effektive Volumen bei einer 12 mm

Spannweite fuhrte zu niedrigeren Elastizitatsmodul- und hoheren
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Biegefestigkeitswerten, &anderte jedoch nicht die Rangfolge der Werte der

unterschiedlichen Materialien (103).

Wie Dbereits in der Einleitung erlautert, sind Weibull-Analyse und Fraktographie
wichtige Methoden, um die Daten aus Biegeversuchen zu komplettieren. In der
Fachliteratur wurde wiederkehrend betont, dass diese Methoden flir eine gute
wissenschaftliche Praxis bei Biegeversuchen unerlasslich sind, um eine fundierte
Interpretation der erhaltenen Daten zu ermdglichen (80, 81). Diesen Empfehlungen
folgend wurden die Fraktographie und auch die Weibull-Analyse in das Studiendesign

integriert.

6.2 Diskussion der Ergebnisse

6.2.1 Biegefestigkeit und Elastizitatsmodul

Die von der ISO Norm 4049 vorgeschriebene Biegefestigkeit fir kunststoffbasierte
Dentalkomposite im kaulasttragenden Bereich (41) wurde in dieser Dissertation von
jedem der sieben Materialien und in jeder Alterungsstufe erfillt. Vergleicht man die
Ergebnisse dieser Dissertation mit friheren Untersuchungen, so sind Biegefestigkeit
und Elastizitatsmodul aller sieben Materialien, auch nach Alterung, héher im Vergleich
zu lichthartenden kunststoffbasierten Kompositen (104, 105), aber niedriger im
Vergleich zu CAD/CAM-Lithiumdisilikatkeramiken (5).
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Biegefestigkeit im Vergleich Elastizitatsmodul im Vergleich
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Abb. 22: Vergleich der Daten fiir Biegefestigkeit (A) und Elastizitatsmodul (B) dieser

Dissertation mit den Daten von Lauvahutanon et al. und Lucszanszky et al.
[Abkiirzungen: SF = SHOFU Block HC, CS = Cerasmart®, GB = Grandio blocs, LU =

Lava™ Ultimate]

Frihere Studien, die eine Korrelation zwischen der Fullstoffmenge und den
mechanischen Eigenschaften wie Biegefestigkeit und Elastizititsmodul zeigen (49,
106), werden durch die in dieser Dissertation erhobenen Daten bestatigt (p < 0,001).
Beim Vergleich der Standardabweichungen fir ahnliche Lagerbedingungen
(Kontrollgruppe) fanden Lauvahutanon et al. (3) signifikant ahnliche
Biegefestigkeitswerte fur LU und SF, niedrigere Werte fur GB und hohere Werte fir
CS, verglichen mit den Ergebnissen der hier vorgestellten Dissertation. Sie fanden
auBerdem signifikant hohere Elastizitatsmodulwerte fur SF, CS, LU und &ahnliche
Elastizitditsmodulwerte  fir GB. Lucsanszky et al. fanden &hnliche
Biegefestigkeitswerte und hohere Elastizitatsmodulwerte fiur CS (6). (Siehe
Abbildungen 22A und 22B fuir eine detaillierte Ubersicht). In beiden Studien wurden fir
die Drei-Punkt-Biegeversuche eine Testgeschwindigkeit von 1 mm/min verwendet,
was 0,5 mm/min hoher ist als jene Testgeschwindigkeit, welche fir die Tests in dieser
Dissertation verwendet wurde. Es hat sich jedoch gezeigt, dass Drei-Punkt-
Biegeversuche von kunststoffbasierten Kompositen unempfindlich gegeniber solch

geringen Variationen der Testgeschwindigkeit sind (107). Die Schwankungen der
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Werte hangen wahrscheinlich eher mit unterschiedlichen Mal3en der Priufkérper und
der verwendeten Spannweite zwischen den Auflagen im Drei-Punkt-Biegeversuch
zusammen (Lauvahutanon et al. [1,2 mm X 4 mm x 14 mm], 12 mm Spannweite;
Lucsanszky et al. [1,2 mm x 2 mm x 18 mm], 12 mm Spannweite). Dies ist ein sehr
wichtiger Faktor, da bei Festigkeitsmessungen direkte Vergleiche zwischen
verschiedenen Studien nur unter genauer Analyse der Testparameter vorgenommen
werden sollten. Das effektive Volumen der Prifkorper hat einen gro3en Einfluss auf
die Ergebnisse, da die Biegefestigkeit, wie bereits erwahnt, von der Verteilung der
FehlergrofRen in einer Gruppe von Prufkdrpern abhangt (81). Daher beeinflusst die
GrolRRe des Prufkorpers die Festigkeitsmessungen, da grof3ere Prufkérper eine héhere
Wahrscheinlichkeit haben, festigkeitsbegrenzende Defekte zu enthalten als kleinere
Prufkorper, was zu niedrigeren Biegefestigkeitswerten fuhrt, wenn sie unter gleichen

Bedingungen geprift werden (81, 108).

Die Weibull-Festigkeitsskalierung (englisch: ,Weibull strength scaling“) kann beim
Vergleich von Biegefestigkeitswerten verschiedener  Prifmethoden  oder
Prufkorpergrof3en mit folgender Gleichung durchgefihrt werden (108):

1
)
) Verr1
o1 und o2 Mittelwerte der Biegefestigkeit der verglichenen Prifkorper

aus Studie Nummer 1 und Nummer 2

Vefr1 Und Vefr2 effektives Volumen der verglichenen Prufkdrper aus

Studie Nummer 1 und Nummer 2

m Weibull-Modul

Das effektive Volumen im Drei-Punkt-Biegeversuch ist definiert als:

4
Vepp = —————
F T 2m+1)?

\% Volumen des Prufkérpers zwischen den Auflagepunkten

m Weibull-Modul
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Von den beiden zuvor erwahnten Studien, die ebenfalls Biegefestigkeits- und
Elastizitatsmodulprufungen an kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen
durchgefiihrt haben, wurden nur von Lucsanszky et al. (6) Werte fur den Weibull-Modul
angegeben (abgekirzt ; m = 10,78; oL = 205,50 + 22,53). Diese wurden zum
Vergleich der Biegefestigkeit des Materials CS mit den Ergebnissen der vorliegenden

Dissertation herangezogen (abgekirzt D; m = 5,8; op = 175,7£29,9):

Versp 0,10
Vesro 0,52

= 0,19

0,10\7078
,10\10,78
op = (0 52) o, = 0,860, = 0,86 x 205,50 = 176,73

was bedeutet, dass die erwartete Festigkeit oL um 14 % niedriger ware, wenn die
Prufkorper gleich grol3e Mal3e wie in der vorliegenden Dissertation hatten. Dies fuhrt
zu einem Dbereinigten Biegefestigkeitswert von 176,73 MPa, der in guter

Ubereinstimmung mit den Ergebnissen der hier diskutierten Dissertation ist.

6.2.2 Einfluss der Indentierung

Das deutliche Absinken des Biegefestigkeitswertes nach Indentierung der Prufkorper
kann dadurch erklart werden, dass die Biegefestigkeit, wie bereits zuvor erwahnt,
immer durch den grof3ten Fehler im Prifkérper bestimmt wird (42). Vergleicht man die
GroRRe des Indents mit der GroRe der Fullkorper aus elektronenmikroskopischen
Aufnahmen einer vorangegangenen Studie (60), so stellt der Vickers-Indent einen
deutlich gréReren Fehler und somit eine Sollbruchstelle im Prifkorper dar.

Das Material GB zeigte die deutlichste Reduzierung der Biegefestigkeitswerte nach
Indentierung sowohl in der Kontrollgruppe als auch nach kinstlicher Alterung in
kunstlichem Speichel und dem Thermowechselbad (siehe Tabelle 4A). Dies kdénnte
bedingt sein durch das hdhere Elastizitatsmodul des Materials GB (siehe Tabelle 4B),
da Materialien mit einer hoheren Sprodigkeit anfallig flir scharfkantige oder spitze

Defekte (89), wie sie vom Vickers-Diamant bei der Indentierung erzeugt worden sind.
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Im klinischen Zusammenhang konnten diese Funde Hinweis darauf geben, dass eine
aus kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen hergestellte Restauration nach der
Entstehung eines gréReren Defekts beispielsweise aufgrund einer Absplitterung oder
grobem Einschleifen durch den Behandler ohne darauffolgende Politur zu einer
starken Verringerung der mechanischen Eigenschaften dieser Versorgung fihrt.

Die statistische Analyse zeigte eine, im Vergleich zur Biegefestigkeit deutlich
geringere, jedoch trotzdem signifikante Reduzierung des Elastizitditsmoduls (GB: p =
0,001; TC: p =0,019; CB: p = 0,001). Diese Schwankung im Vergleich zu der Gruppe
der nichtindentierten Prifkérper ist dahingehend unvorhergesehen, da es sich bei dem
Elastizitatsmodul um einen Materialparameter handelt und nicht um einen
Zustandsparameter. Die Abweichungen kdnnten durch Unterschiede in der
Testgeschwindigkeit entstanden sein.

6.2.3 Einfluss der In-vitro-Alterung

6.2.3.1 Lagerung in kunstlichem Speichel

Wie bereits in Abschnitt 2.3 der Literaturibersicht erlautert, fuhrt die kinstliche
Alterung von kunststoffbasierten Kompositen in wassrigen Lésungen zu einer
Degradation der mechanischen Eigenschaften derselben (109). Untersuchungen,
welche zeigten, dass die Lagerung in kinstlichem Speichel zu einer hdheren
Auslaugung von Fullkérpern aus kunststoffbasierten Kompositen fihrt, verglichen mit
der Lagerung in destilliertem Wasser (69), bildeten die Grundlage fur die Auswahl von

kunstlichem Speichel als wassriges Lagermedium in diesem Studiendesign.

In einer friheren Veroffentlichung wurde bei kunststoffbasierten CAD/CAM-
Kompositen eine Wasserséttigung von 95 % nach 14-tagiger Lagerung ermittelt (94).
Es kann daher davon ausgegangen werden, dass die zweiwdchige Lagerung in
kunstlichem Speichel sowohl zu einer Beeinflussung der Oberflacheneigenschaften
der Prifkorper als auch zu einer Penetration des Prifkdrpers mit kiinstlichem Speichel
gefuhrt hat.

Die Verringerung der Biegefestigkeit und des Elastizitdtsmoduls nach der Lagerung in
kinstlichem Speichel (Tabelle 2) kann durch zwei verschiedene Mechanismen erklart

werden, von denen berichtet wird, dass sie eine wasserinduzierte Verringerung der
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mechanischen Eigenschaften von kunststoffbasierten Kompositen auf Harzbasis
verursachen. Erstens fuhrt die Lagerung in Wasser zum Eindringen von Wasser in die
organische Matrix des kunststoffbasierten Komposits, was zu einer Plastifizierung des
Materials durch Erweichung des Polymers, Quellung des Netzwerks und Reduzierung
der Reibungskrafte zwischen den Polymerketten fuhrt (110). Zweitens fuhrt die
wasserinduzierte Schwachung der Silan-Grenzflache zwischen organischer Matrix

und Fallkorper zu einer irreversiblen Abnahme der Biegefestigkeit (111).

Bei allen Materialien abgesehen von CS zeigte sich ein signifikanter Einfluss von
Alterung durch Lagerung in kinstlichem Speichel auf die Biegefestigkeit und den
Elastizitatsmodul. Bei dem Material CS wurde die Biegefestigkeit durch diese
Alterungsstufe nicht signifikant herabgesetzt (sieh Tabelle 2A). Die Degradation der
mechanischen Eigenschaften durch die Lagerung in kinstlichem Speichel konnte mit
der Monomerzusammensetzung der in dieser Dissertation getesteten Materialien
zusammenhangen (siehe Tabelle 1 far Informationen zur
Monomerzusammensetzung). Von jenen enthaltenen Bestandteilen der organischen
Phase zeigt Poly-UDMA (UDMA-Polymer) eine geringere Wasseraufnahme, im
Vergleich zu Poly-TEGDMA und Poly-Bis-GMA, wahrend Poly-TEGDMA (TEGDMA-
Polymer) im Vergleich zu Poly-Bis-GMA (Bis-GMA-Polymer) eine hdhere
Wasseraufnahme aufweist (112). Darlber hinaus wurde gezeigt, dass der schrittweise
Ersatz von TEGDMA durch UDMA bei der Copolymerisation mit Bis-GMA zu
Copolymeren mit geringerer Wasseraufnahme fiihrt (112). Leider sind die Angaben
der Hersteller zur Monomerzusammensetzung nicht exakt genug, um anhand der
Monomerzusammensetzung direkte Ruckschlisse auf das Alterungsverhalten der

sieben Materialien zu ziehen.

6.2.3.2 Alterung durch thermische Belastung

Unter Beriicksichtigung der Tatsache, dass circa 20-25 thermische Zyklen pro Tag
auftreten (72), wurde das Thermowechselbad als weitere Alterungsstufe in das
Studiendesign aufgenommen und die Anzahl der Zyklen auf 10.000 festgelegt, was in

etwa der Alterung von einem Jahr im klinischen Einsatz entspricht (72).

Das Thermowechselbad als Alterungsmethode kombiniert die hydrolytische und
thermische Alterung des kunststoffbasierten Komposits. Zusatzlich zu den oben

beschriebenen Effekten der hydrolytischen Degradation der mechanischen
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Eigenschaften fuhrt die thermische Degradation zum Auslésen von Fullkérpern und
zur Entstehung von Mikrorissen in kunststoffbasierten Kompositen (113-115). Es wird
vermutet, dass dies das Ergebnis von  Unterschieden in den
Warmeausdehnungskoeffizienten zwischen den Fullkérpern und der Polymermatrix ist
(113, 114). In dieser Dissertation hatte die zusatzliche thermische Belastung durch
Thermozyklen keinen zusatzlichen Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften im
Vergleich zu den Ergebnissen, die nach kinstlicher Alterung allein durch Lagerung in
kinstlichen Speichel erzielt wurden. Die einzige Ausnahme bildeten die
Elastizitatsmodulwerte von LU und TC (siehe Tabelle 2A und 2B), die leicht abnahmen.
Dies kénnte darauf hinweisen, dass die hydrolytische Alterung einen groReren Effekt
auf die kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite hatte als die Alterung durch

thermische Belastung.

6.2.3.3 Alterung durch Lagerung in Ethanol

In friheren Studien wurde die Lagerung in Ethanol als effektive Methode der
kinstlichen Alterung beschrieben, um die Degradation der mechanischen
Eigenschaften von kunststoffbasierten Kompositen zu simulieren (65, 116, 117). Es
konnte sogar gezeigt werden, dass die Lagerung in Ethanol zu einer starkeren
Reduktion der mechanischen Eigenschaften von lichtgeharteten kunststoffbasierten
Kompositen fuhrt als die Lagerung in destilliertem Wasser oder kiinstlichem Speichel
(118).

In dieser Dissertation zeigten die Materialien nach Lagerung in Ethanol &hnliche
Elastizitatsmodulwerte wie nach der thermischen Ermudung, jedoch stiegen die
gemessenen Biegefestigkeitswerte fur alle Materialien aul3er CS nach der Lagerung
in Ethanol wieder an (Tabelle 2A). Gleichzeitig war eine Zunahme der Bruchurspriinge
ausgehend vom Inneren des Prufkdrpers nach Lagerung in Ethanol messbar (Tabelle
8).

Die Ergebnisse der vorliegenden Dissertation unterstitzend, verzeichneten Sideridou
et al. ebenfalls einen anfanglichen Anstieg der Biegefestigkeit nach Lagerung in
Ethanol fir Poly-Bis-GMA sowie ein kommerziell erhdltliches kunststoffbasiertes
Komposit und eine Abnahme der mechanischen Eigenschaften erst nach langerer
Lagerung in Ethanol von Uber 30 Tagen. Dieser Effekt eines anfanglichen Anstiegs

nach Lagerung in Ethanol wurde jedoch nicht fir Poly-UDMA beobachtet (119).
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Die Reaktion der Materialien auf die Lagerung in Ethanol kdnnte durch die
weichmachende Wirkung (119) von Ethanol auf kunststoffbasierte Komposite erkléart
werden. Eine Plastifizierung an der Oberflache der Prufkérper kdnnte dazu fuhren,
dass Oberflachenfehler weniger gravierend sind und diese quasi maskiert werden, so
dass die Prufkorper bei hoheren Belastungen eher an Fehlern im Inneren des
Prufkorpers brechen. Es ist wahrscheinlich, dass die daraus folgende Veranderung der
Bruchursachen dem Anstieg der Biegefestigkeitswerte nach der Lagerung in Ethanol

zugrunde liegt.

Eine vorangegangene Studie zu den mikromechanischen Eigenschaften der gleichen
sieben kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite unter Verwendung eines identischen
Studiendesigns beziglich der In-vitro-Alterung zeigt Parallelen in Bezug auf die
Reaktion der Materialien auf Alterung. Mikromechanische Eigenschaften wie
Vickersharte und Eindringmodul zeigen ebenfalls eine Abnahme der Werte nach der
Lagerung in kinstlichem Speichel und kein weiteres Absinken der Werte nach der
Alterung im Thermowechselbad. Im Gegensatz zu den Ergebnissen dieser
Dissertation fuhrt bei einigen Materialien die Lagerung in Ethanol jedoch zu einer
weiteren Abnahme der mikromechanischen Eigenschaften (60). Des Weiteren zeigte
das Material GB die hochsten mechanischen Eigenschaften in Bezug auf Harte und
Steifigkeit von allen sieben getesteten kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen
(60), was mit den Ergebnissen dieser Dissertation korreliert.

6.2.3 Weibull-Modul

Im Allgemeinen gibt der Weibull-Modul Informationen Uber die Datenstreuung als
Ergebnis verschiedener Fehler und Mikrorisse, die sich innerhalb der Mikrostruktur des
Materials entwickeln (120). Eine hohe strukturelle Zuverlassigkeit und eine geringe
inharente Fehlerdichte ist charakterisiert durch héhere Werte des Weibull-Moduls,
wahrend ein niedriger Weibull-Modul auf eine héhere Fehlerdichte im Material hinweist
(121). Der ideale Materialtyp, der fur die Weibull-Verteilung verwendet wird, hat nur
einen einzigen Fehlertyp, was auf kunststoffbasierte CAD/CAM-Komposite, relativ
inhomogene Materialien mit verschiedenen Komponenten, nicht zutrifft (80). Dies
konnte als Grund fur die Variationen der Weibull-Parameter in dieser Dissertation

angesehen werden kann.
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Eine weitere mdgliche Erklarung fur die Schwankungen des Weibull-Parameters in
dieser Dissertation kénnte die Gruppengrof3e (n = 15) bieten. Obwohl eine kleinere
Prufkorperanzahl haufig genutzt wird, ist bekannt, dass dies zu Ungenauigkeiten bei
der Weibull-Analyse fihren kann. Die optimale Gruppengr6i3e fur die Weibull-Analyse
ist laut Quinn und Quinn n = 30 (80). Studien, welche kunststoffbasierte CAD/CAM-
Komposite mit einer gré3eren Anzahl von Prifkoérpern pro Testgruppe untersuchten,
zeigten héhere Weibull-Module im Vergleich zu den hier erhobenen Daten (6, 122),
wahrend eine andere Studie, welche ein Studiendesign mit gleicher Prufkorperanzahl
nutzte, ahnliche Werte fur den Weibull-Modul fand (123). Der Fokus dieser Dissertation
lag darauf, eine mdglichst grof3e Anzahl verschiedener kunststoffbasierter CAD/CAM-
Komposite und verschiedene In-vitro-Alterungsstufen zu testen, weshalb im
Studiendesign ein Kompromiss beziiglich der Anzahl von Prifkorpern pro Testgruppe

gemacht werden musste.

Die Gruppe der indentierten Prifkorper zeigte haufig hdhere Werte fur den Weibull-
Modul (siehe Tabelle 6A). Dies kann dadurch erklart werden, dass alle Prifkérper
durch den gleichen Fehler gebrochen sind und nicht durch zufallig verteilte intrinsische
Fehler im Material. Uberdies war die GruppengréRe mit n=30 doppelt so hoch wie jene
nichtindentierter Prufkdrper. Die kinstliche Alterung der indentierten Prufkdrper setzte
die Zuverlassigkeit der Materialien GB und CB auf das Niveau der nichtindentierten
Prufkorper herab.

Vorangegangene Studien, welche die Weibull-Module fur die Biegefestigkeitsprifung
von kunststoffbasierten CAD/CAM-Kompositen untersuchten, zeigten hohere Werte
fur das Material CS (6, 74) und ahnliche fur das Material LU (74) im Vergleich mit der
Kontrollgruppe. In allen Studien wurde der Drei-Punkt-Biegeversuch als Methode zur

Ermittlung der Biegefestigkeit angewandt (6, 74).

6.2.4 Fraktographische Analyse

Trotz verbesserter Herstellungsverfahren von kunststoffbasierten CAD/CAM-
Kompositen durch  Hochtemperatur-/Hochdruckpolymerisation  (23)  wurden
Volumenfehler wie Poren, Agglomerate und Einschliisse gefunden. Diese wirkten als
Spannungskonzentratoren und fuhrten so zum Bruch des Prufkorpers (Abbildung 19A,

B und C). Diese Funde stimmen mit einer friheren Studie Uberein, in welcher ein
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kunststoffbasiertes CAD/CAM-Komposit eines anderen Herstellers getestet wurde
(58).

Fehlstellen an Werkstoffen konnen, die im vorherigen Abschnitt erwéhnten,
Volumenfehler oder Oberflachenfehler sein. Im Gegensatz zu dem Material inharenten
Volumenfehlern kénnen Oberflachenfehler nur an der Prifkorperoberflache
oder -kante auftreten. Bruchursachen sind hierbei beispielsweise Defekte, welche
beim Schleifvorgang der Prifkérper entstehen (89). Die Tabelle 8 zeigt haufige Funde
von Bruchurspriingen, welche an der Oberflache oder Kante des Prufkorpers lokalisiert
sind. Dies sollte jedoch nicht zu der Schlussfolgerung fuhren, dass es sich hierbei
immer um Oberflachenfehler handelt, da es sich auch um einen Volumenfehler nahe
der Oberflache handeln kann. Auch wenn die Bruchurspringe bei Biegeversuchen
bedingt durch die hohe Spannung an der Prufkérperoberflache oft oberflachennah
liegen, brechen die Prufkoérper in der Regel aus Volumenfehlern, wenn das Schleifen

und Polieren gewissenhaft durchgefuhrt wird (89).

Abhangig von der Adhasion zwischen Kunststoffmatrix und Fullkérper eines
kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposits kdnnen im Allgemeinen zwei verschiedene
Arten der Rissausbreitung beobachtet werden. Entweder ist die Haftung zwischen
Fullkorper und Kunststoffmatrix schlecht, was zu einer Rissausbreitung durch die
Grenzflache fuhrt, oder bei gutem Haftverbund breitet sich der Riss durch die
Kunststoffmatrix aus (73, 124). Im Gegensatz dazu wurde bei der fraktographischen
Untersuchung eines Prifkérpers des Materials SF eine Rissausbreitung durch den
Fullkorper festgestellt (siehe Abbildung 21), was von den beiden Ublichen oben
genannten Bruchmodi abweicht.

Eine hohere Bruchenergie fihrt zu einer raueren Bruchflache und maximaler
Verzweigung, wahrend eine niedrigere Bruchenergie glatte Bruchflachen und
minimale Verzweigung bedingt (125, 126). Die Prufkorper, die eine glatte Bruchflache
mit nicht identifizierbarem Bruchursprung aufwiesen, zeigten eine signifikant niedrigere
Biegefestigkeit im Vergleich zu den drei anderen Bruchformen, welche im Rahmen der
fraktographischen Analyse spezifiziert wurden (p < 0,001). Ein glattes Bruchbild ist
somit Ausdruck eines plastischen Bruchs mit geringer Spannung in der Bruchzone, der
auftritt, wenn eine Prufkorper mit reduzierter Biegefestigkeit bei geringerer Belastung
bricht.
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Jene Prifkdrper, welche vor dem Biegeversuch mit einem Vickers-Diamant indentiert
wurden, zeigten deutlich schwacher ausgepragte Sprodbruchmerkmale. Auch hier
kénnte die verringerte Spannung bei Bruch des Prifkérpers eine mégliche Erklarung
liefern, da die indentierten Prufkorper eine deutlich niedrigere Biegefestigkeit
aufwiesen als die nichtindentierten Priufkorper des gleichen Materials und der gleichen

Alterungsgruppe (siehe Tabelle 4).

Durch die geringe Auspragung der Sprédbruchmerkmale indentierter Prufkdrper war
eine Vermessung des Bruchspiegels oder des durch den Vickers-Indenter
entstandene Riss nicht mdglich, was eine Ermittlung der Risszéhigkeit Uber
fraktographische Methoden, wie die in Gliederungspunkt 2.2.2 erlauterte SCF-
Methode ausschloss. Diese Funde decken sich mit einer vorangegangenen Studie,
welche fiir ein kunststoffbasiertes CAD/CAM-Komposit einer friiheren Generation auch
feststellte, dass die Messung des durch den Vickers-Indenter entstandenen Risses
nicht moéglich ist. Es lasst sich daraus schlieRen, dass trotz hoher Biegefestigkeit der
hier getesteten kunststoffbasierten CAD/CAM-Komposite die fur Keramiken etablierte
SCF-Methode zur Ermittlung der Risszéhigkeit nicht geeignet ist.
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7 Zusammenfassung

Zielsetzung:

Das Ziel der Dissertation war es, das Ermiudungsverhalten kunststoffbasierter
CAD/CAM-Komposite sowie die Auswirkung der Unterschiede in Struktur und

Zusammensetzung der Materialien auf die Ermudung zu untersuchen.

Methoden: Biegefestigkeit und Elastizititsmodul von kunststoffbasierten CAD/CAM-
Kompositen sieben verschiedener Hersteller (Voco, Grandio Blocs, GB; Ivoclar
Vivadent, Tetric®CAD, TC; DMG, Luxacam Composite, LC; Shofu Block HC, SF; 3M,
LavaTM Ultimate, LU; GC, Cerasmart®, CS; Coltene, BRILLIANT Crios, CB) wurden
nach einem Alterungsprozess, der aus drei aufeinanderfolgenden Schritten bestand
(14 Tage Lagerung in kunstlichem Speichel, 10.000 Thermozyklen in destilliertem
Wasser zwischen 5/55 °C, 48 Stunden Lagerung in Ethanol 75 %), in einem Drei-
Punkt-Biegeversuch bewertet. Zusétzlich wurde eine weitere Gruppe von Priufkorpern
der Materialien GB, TC und CS mit einer Vickers-Indentierung (100 ym) versehen und
nach anschlieRender 14-tagiger Lagerung in kinstlichem Speichel und 10.000
Thermozyklen ebenfalls in einem Drei-Punkt-Biegeversuch getestet. Die
Bruchurspringe wurden in einer fraktographischen Untersuchung mittels Auflicht-
Stereomikroskopie kombiniert mit viszinaler Beleuchtung und
Rasterelektronenmikroskopie bestimmt. Die Auswirkungen der Alterung wurden
statistisch mittels ANOVA mit Tukey-Post-Hoc-Test (a=0,05) und Weibull-Statistik
analysiert. Korrelationen bezuglich der Fillstoffmenge wurden mittels linearer

Regressionsanalyse untersucht.

Ergebnisse: Der starkste Einfluss auf das Elastizitatsmodul und die Biegefestigkeit

wurde durch den Parameter Material ausgeubt (p < 0,001, np? = 0,957; np2 = 0,770),

aber auch der Einfluss der In-vitro-Alterung war signifikant (p < 0,001, np? = 0,623,

ne? = 0,407). Die Lagerung in kinstlichem Speichel verringerte das Elastizitditsmodul

und die Biegefestigkeit aller Materialien, mit Ausnahme von CS, signifikant (p < 0,05).

Die Weibull-Module variierten von 5,8 bis 22,4 fur nichtindentierte Prufkdrper. Die
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Fullstoffmenge korrelierte signifikant mit dem Elastizitatsmodul (p < 0,001,
R2=0,739). Die Indentierung setzte die Biegefestigkeit der Materialien signifikant
herab (GB: p < 0,001; TC: p < 0,001, CB: p <0,001) und fihrte meist zu einem Anstieg
des Weibull-Moduls. Material GB zeigte vor Indentierung die signifikant hdochste (p <
0,001) und nach Indentierung die signifikant niedrigste Biegefestigkeit (p < 0,003).

Die fraktographische Untersuchung ergab vier verschiedene Bruchmuster mit
Bruchurspringen aus der Ecke, dem Inneren des Prufkorpers, von der Oberflache und
eine glatte Bruchflache mit nicht identifizierbarem Bruchursprung. Prufkdrper mit
glatter Bruchflache zeigten die signifikant niedrigste Biegefestigkeit (p<0,001). Als

Bruchurspringe wurden Poren, Agglomerate und Einschlisse identifiziert.

Schlussfolgerungen: Die Lagerung in kinstlichem Speichel reduzierte die
mechanischen Eigenschaften signifikant, wahrend eine zuséatzliche thermische
Alterung die Ergebnisse meist erhielt. Die Alterung in Ethanol erhielt die Ergebnisse
fur den Elastizitatsmodul groR3tenteils, fihrte aber zu einem Anstieg der
Biegefestigkeitswerte auf das Niveau der nicht gealterten Kontrollgruppe. Die
fraktografische Analyse zeigte eine signifikante Anh&ufung von unter der Oberflache
liegenden Bruchursachen nach der Lagerung in Ethanol, die auf inharente Fehler

zurickzufihren sind.
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