Aus dem Zentrum fir Zahn-, Mund- und Kieferheilkunde der Universitat zu Koln
Poliklinik fur Zahnarztliche Prothetik
Direktorin: Univ.-Prof. Dr. med. dent. Anja Liebermann

Einfluss unterschiedlicher Reinigungsstrategien auf
die Geometrie, Lichttransmission,
Oberflachenparameter und Biegefestigkeit 3-D-
gedruckter Zirkondioxidkeramik

Inaugural-Dissertation zur Erlangung der zahnarztlichen Doktorwurde
der Medizinischen Fakultat
der Universitat zu Koln

vorgelegt von
Alina Schultheis
aus Koln

promoviert am 21. Februar 2025



Gedruckt mit Genehmigung der Medizinischen Fakultat der Universitat zu Koln
2025



Dekan: Universitatsprofessor Dr. med. G. R. Fink

1. Gutachterin: Privatdozentin Dr. med. Dr. med. dent. S. Rink-Notzon
2. Gutachter: Privatdozent Dr. med. Dr. med. dent. O. Thiele

Erklarung

Ich erklare hiermit, dass ich die vorliegende Dissertationsschrift ohne unzulassige Hilfe Dritter
und ohne Benutzung anderer als der angegebenen Hilfsmittel angefertigt habe; die aus
fremden Quellen direkt oder indirekt tbernommenen Gedanken sind als solche kenntlich
gemacht.

Bei der Auswahl und Auswertung des Materials sowie bei der Herstellung des Manuskriptes
habe ich Unterstitzungsleistungen von folgenden Personen erhalten:

Frau Univ.-Prof. Dr. med. dent. Anja Liebermann

Frau Priv.-Doz. Dr. med. Dr. med. dent. Svenja Rink-Notzon

Weitere Personen waren an der Erstellung der vorliegenden Arbeit nicht beteiligt.
Insbesondere habe ich nicht die Hilfe einer Promotionsberaterin/eines Promotionsberaters in
Anspruch genommen. Dritte haben von mir weder unmittelbar noch mittelbar geldwerte
Leistungen fur Arbeiten erhalten, die im Zusammenhang mit dem Inhalt der vorgelegten
Dissertationsschrift stehen.

Die Dissertationsschrift wurde von mir bisher weder im Inland noch im Ausland in gleicher oder
ahnlicher Form einer anderen Prifungsbehdérde vorgelegt.

Die verwendeten Prifkorper wurden ohne meine Mitarbeit in der Poliklinik flir Zahnarztliche
Prothetik der Mund-, Zahn- und Kieferklinik des Universitatsklinikums Heidelberg hergestellt,
gereinigt sowie gesintert und mir zur Verfigung gestellt.

Die in dieser Arbeit angegebenen Experimente und Auswertungen sind nach entsprechender
Anleitung durch Frau Univ.-Prof. Dr. med. dent. Anja Liebermann und Dr. rer. medic. Franz-

Josef Faber von mir selbst ausgefiihrt worden.

Die rasterelektronenmikroskopischen Untersuchungen wurden durch Frau Susanne Knof
durchgefuhrt und mir zur Verfigung gestellt.

Die biaxiale Biegefestigkeitsprifung wurde unter Anleitung von Herrn Univ.-Prof. Dr. med. dent.
Sebastian Schwindling und Herrn Clemens Schmitt durch mich durchgefihrt.

Zusammen mit Herrn Dr. rer. biol. hum. Dipl.-Ing. (Univ.) Kurt-Jurgen Erdelt wurde die
statistische Auswertung der biaxialen Biegefestigkeit durchgefihrt.

Erklarung zur guten wissenschaftlichen Praxis

Ich erklare hiermit, dass ich die Ordnung zur Sicherung guter wissenschaftlicher Praxis und
zum Umgang mit wissenschaftlichem Fehlverhalten (Amtliche Mitteilung der Universitat zu



Kéln AM 132/2020) der Universitat zu Koln gelesen habe und verpflichte mich hiermit, die dort
genannten Vorgaben bei allen wissenschaftlichen Tatigkeiten zu beachten und umzusetzen.

Koln, den 27.07.2024

Alina Schultheis



Danksagung

Zunachst gilt mein besonderer Dank meiner Doktormutter Frau Univ.-Prof. Dr. med. dent.
Anja Liebermann, die das Forschungsprojekt realisiert hat und mich zu jeder Zeit unglaublich
motiviert betreut hat. Ohne ihre groRe Unterstiitzung ware diese Arbeit nicht mdglich

gewesen. Daflur mochte ich mich herzlichst bedanken!

Frau Priv.-Doz. Dr. med. Dr. med. dent. Svenja Rink-Notzon gilt ebenfalls ein besonderer
Dank fur die Betreuung und die Unterstutzung wahrend der Erstellung der Dissertation.

Vielen Dank fiir die hilfreichen Tipps!

Fir die Hilfe bei der Durchfuihrung der praktischen Versuche im Labor, sowie die Einweisung
in die verwendeten Gerate, mdchte ich mich bei Herrn Dr. rer. medic. Franz-Josef Faber,

Herrn Markus Miller-Krott und Frau Susanne Knof bedanken.

Ebenfalls bedanken mdchte ich mich bei Herrn Univ.-Prof. Dr. med. dent. Peter
Rammelsberg, Herrn Univ.-Prof. Dr. med. dent. Sebastian Schwindling, Herrn Dipl.-Ing.
Stefan Rues, Herrn Ali llani und Herrn Clemens Schmitt, welche mich herzlich am
Universitatsklinikum Heidelberg empfangen haben. Vielen Dank fur die Bereitstellung der

Priafkdrper und die Einfihrung in die verwendeten Geréate.

Far die Unterstutzung wahrend der statistischen Auswertung mochte ich mich gerne bei

Herrn Dr. rer. biol. hum. Dipl.-Ing. (Univ) Kurt-Jirgen Erdelt bedanken.

AbschlieRend mdchte ich mich bei meiner Familie und meinem Verlobten Thilo fur die

Geduld, hilfreichen Tipps und stets aufmunternden Worte bedanken. Vielen Dank!



Widmung

Meine Doktorarbeit widme ich von ganzem Herzen meinen Eltern.



Inhaltsverzeichnis

ABKURZUNGSVERZEICHNIS

1 ZUSAMMENFASSUNG

2 EINLEITUNG

21

2.2

23

24

2.5
2.51
2.5.2
253

2.6
2.6.1
2.6.2
2.6.3
264
2.6.5
2.6.6

2.7

2.8

2.9

210

Eigenschaften von Zirkondioxid
Umwandlungsverstarkung von 3Y-TZP

Subtraktive CAD/CAM-Herstellung von Zirkondioxid
Additive Herstellungsprozesse in der Zahnmedizin

Direkte 3-D-Druckverfahren
Selective Laser Sintering (SLS)
Selective Laser Melting (SLM)
Direct Energy Deposition (DED)

Indirekte 3-D-Druckverfahren
Binder Jetting (BJ)
Direct Ink-Jet Printing (DIP)/ Material Jetting (MJ)
Robocasting (RC)/ Material Extrusion (ME)/ Direct Ink Writing (DIW)
Fused Deposition Modeling (FDM)
Sheet Lamination (SHL)
GefaBpolymerisation mittels SLA und DLP

Additive Herstellung dentaler Keramiken
Pre-Processing und Post-Processing (PP)
Vergleich der subtraktiven und additiven Herstellung von Zirkondioxid

Materialpriifverfahren

2101 Materialeigenschaft Lichttransmission

210.2 Lichttransmissionsmessung

210.3 Materialeigenschaft Oberflachenrauigkeit

2104 Oberflachenprofilmessung

210.5 Materialeigenschaft Biegefestigkeit
2.10.6 Weibullstatistik

2.1

Zielsetzung

3 MATERIAL UND METHODEN

3.1

Herstellung der Priifkorper

11

12
13
15
17
18

20
20
21
22

22
22
23
24
25
26
27

32
32
38

40
40
41
42
44
45
47

47

49

49



3.2 Reinigung nach dem 3-D-Druck, Post-Printing Cleaning (PPC) 53

3.3 Methode 57
3.3.1 Geometrie 57
3.3.2 Lichttransmission 57
3.3.3 Oberflachenbeschaffenheit 60
3.3.4 Biaxiale Biegefestigkeit 61
3.3.5 REM-Analyse 63
3.3.6 Statistische Auswertung 64

4 ERGEBNISSE 66

4.1 Statistische Auswertung der Geometrie 66

4.2 Statistische Auswertung der Lichttransmission 69

4.3 Statistische Auswertung der Oberflaichenparameter - Ra und R; 7

44 Statistische Auswertung der biaxialen Biegefestigkeit 77

4.5 REM-Analyse 81

4.6 Korrelationen 84

5 DISKUSSION 85

5.1 Diskussion der Materialien und Methodik 85

5.2 Diskussion der Ergebnisse 91
5.21 Geometrie 92
5.2.2 Lichttransmission 93
5.2.3 Oberflachenbeschaffenheit 93
5.2.4 Biaxiale Biegefestigkeit 95
5.2.5 Weibull-Modul und charakteristische Festigkeit 97

5.3 Empfehlung und Schlussfolgerung 98

6 LITERATURVERZEICHNIS 99

7 ANHANG 112

71 Abbildungsverzeichnis 112

7.2 Abbildungsanhang 115

7.3 Tabellenverzeichnis 118

7.4 Tabellenanhang 119

8 VORABVEROFFENTLICHUNG VON ERGEBNISSEN 142



Abkurzungsverzeichnis

%
°C
3/4/5Y-TZP

3-D
3DSP
Abb.
AM

b

BFS
BJ
bzw.
Cs3HgO
CA
CAD
CAM
CAM-LEM

CaO
CeO;
CLSM
cm?
CO2
CR
CT
DED
DIN
DIP
DIW
DLP
DMD
EN
et al.
etc.
FDM

Fmax

Prozent

Grad Celsius

3/4/5 mol% Yttria Stabilized Tetragonal Zirconia Polycrystals / 3/4/5 mol%
Yttriumoxid-stabilisiertes Zirkondioxid

Dreidimensional

»3-D-Slurry Printing® / dreidimensionales Drucken mittels Suspension
Abbildung

Additive Manufacturing / additiver Herstellungsprozess

Dicke

Biaxiale Biegefestigkeit

Binder Jetting / Freistrahl-Bindemittelauftrag

Beziehungsweise

Summenformel von Isopropanol

Kalifornien

Computer-Aided Design / rechnerunterstitztes Konstruieren
Computer-Aided Manufacturing / rechnerunterstitzte Herstellung
Computer-Aided Manufacturing of Laminated Engineering Materials /
rechnerunterstutzte Herstellung laminierter technischer Materialien
Calciumoxid

Ceriumoxid

Confocal Laser Scanning Microscope / konvokale Laserscanning-Mikroskopie

Zentimeterquadrat
Kohlenstoffdioxid
Contrast Ratio / Kontrastverhaltnis

Connecticut

Direct Energy Deposition / Materialauftrag mit gerichteter Energieeinbringung

Deutsches Institut fur Normung

Direct Ink-Jet Printing / Freistrahl-Materialauftrag
Direct Ink Writing

Digital Light Processing / Maskenbelichtungsverfahren
Digital Micromirror Device

Europaische Norm

Et Alia

Et Cetera

Fused Deposition Modeling

Maximale Kraft



hh:mm

IPA
IQR
ISO
kHz
LCD
LCM

LED
LOM
Lot Nr.

MA
Max.
ME
Mg-PSZ

Min.
mJ

MJ
mm
mol%
MPa
MPSL
MPSS
mwW

NC
NDT
nm
NY

PK

Stunden:Minuten

Intensitat nach Durchtritt durch die Probe

Intensitat vor Durchtritt durch die Probe

Isopropanol

Interquartilbereich

International Organization for Standardization
Kiloherz

Liquid Crystal Display

Lithography Based Ceramic Manufacturing / Lithografie-basierte
Keramikherstellung

Lichtemittierende Diode

Laminated Object Manufacturing / Schichtlaminierung
Lothummer

Weibull-Modul

Massachusetts

Maximum

Material Extrusion / Materialextrusion

Magnesia Partially Stabilized Zirconia / Magnesiumoxid-teilstabilisiertes
Zirkondioxid

Magnesiumoxid

Minimum

Millijoule

Material Jetting / Freistrahl-Materialauftrag

Millimeter

Molprozent

Megapascal

Mask Projection Stereolithography

Maskless Projection Slurry Stereolithography
Milliwatt

Gesamtanzahl der Grundgesamtheit

GroRe der Stichprobe

Nord-Carolina

Non-destructive Testings / zerstérungsfreie Prifungen
Nanometer

New York

p-Wert

Prufkorper



PP
PPC

r

Ra
RC
REM
R
SC
SD
Sek.
SLM
SLS
SM
STL

t>m
Tab.
us
USA
uv
Vis
Vol.%
WA
Y203
YB
YW
z.B.
Zr
ZrO;
ZTA

Mm

Op

Post-Processing / Nachbearbeitung nach dem 3-D-Druck
Post-Printing Cleaning / Reinigung nach dem 3-D-Druck
Radius

Auflageradius

Durchschnittliche Oberflachenrauheit

Robocasting

Rasterelektronenmikroskop

Mittlere arithmetische Hohe des Oberflachenprofils
Sud-Carolina

Standardabweichung

Sekunden

Selective Laser Melting / selektives Laserschmelzen
Selective Laser Sintering / selektives Lasersintern
Subtractive Manufacturing / subtraktiver Herstellungsprozess
Standard Triangulation (Tesselation) Language
Transmissionsgrad

Umwandlung der tetragonalen Phase in die monokline Phase
Tabelle

Ultraschallbad

United States of America / Vereinigte Staaten von Amerika
Ultraviolet

Visible

Volumenprozent

Washington

Yttriumoxid

Schwarzer Referenzhintergrund

Weiler Referenzhintergrund

Zum Beispiel

Zirkonium

Zirkondioxid

Zirkondioxidverstarkte Aluminiumoxidkeramik
Signifikanzniveau

Mikrometer

Charakteristische Festigkeit

10



1 Zusammenfassung

Additiv hergestelltes Zirkondioxid (LithaCon 3Y 210®, Lithoz, Wien, Osterreich) muss nach
dem 3-D-Druckprozess (CeraFab 7500, Lithoz, Wien, Osterreich; vor dem Entbinderungs- und
Sinterbrand) gereinigt werden. Dadurch werden anhaftende Harzlberschisse entfernt. Ziel
der vorliegenden Untersuchung war es, den Einfluss verschiedener Reinigungsstrategien auf
die Geometrie, Lichttransmission, Oberflachenbeschaffenheit und biaxiale Biegefestigkeit 3-

D-gedruckter Zirkondioxidkeramik zu untersuchen.

Zylindrische Prifkorper (N = 115; r = 6,2 mm, b = 1,2 mm) wurden aus 3 mol% Yttriumoxid-
stabilisiertem Zirkondioxid (LithaCon 3Y 210®, Lithoz, Wien, Osterreich) 3-D-gedruckt und
durch funf verschiedene Methoden gereinigt (n = 23): (A) ,Airbrushing“-Methode (25 Sek.) mit
spezieller Reinigungslésung (Lithasol30®, Lithoz, Wien, Osterreich) und einwéchiger
Lagerung in einem Trockenofen (40°C); (B) ,Airbrushing” (25 Sek., Lithasol30®) ohne
Lagerung im Trockenofen; (C) Ultraschallbad kurz (US, 30 Sek.) geflllt mit Lithasol30®; (D)
US lang (300 Sek.) gefillt mit Lithasol30®; (E) US kurz (30 Sek.) gefillt mit Lithasol30® gefolgt
von ,Airbrushing” (40 Sek., Lithasol30®). Im Anschluss an das ,Post-Printing Cleaning*“ folgte
der Entbinderungs- und Sinterbrand. Ohne weitere Veranderung der Oberflachen wurden
Geometrie, Lichttransmission, Oberflachenbeschaffenheit und biaxiale Biegefestigkeit (BFS)
sowie charakteristische Festigkeit g und Weibull- Parameter m mittels Kolmogorov-Smirnov-
, t-, Kruskal-Wallis- und Mann-Whitney-U- Test untersucht (a < 0,05).

Die Prifkorper der PPC-Methode C (US kurz) wiesen die grofdte mittlere Dicke und den
grolten Durchmesser auf. Die hochste Lichttransmission wurde fir US kurz in Kombination
mit ,Airbrushing” gefunden (Methode E, p < 0,004), gefolgt von Methoden D und B (p = 0,070).
Die niedrigste Oberflachenrauigkeit konnte durch das US kurz kombiniert mit ,Airbrushing"
(Methode E, p < 0,039), gefolgt von Methoden A und B (p = 0,172) festgestellt werden. Die
Methoden A (0¢ = 1030 MPa, m = 8,2), B (0g= 1165 MPa, m = 9,8) und E (0= 1146 MPa, m
= 8,3) zeigten signifikant hdhere Biegefestigkeiten (p < 0,001) sowie eine gréRere
Zuverlassigkeit als C (0¢ = 480 MPa, m = 1,9) und D (0¢= 486 MPa, m = 2,1).

Das ,Post-Printing Cleaning” beeinflusst die Materialeigenschaften 3-D-gedruckten
Zirkondioxids. ,Airbrushing“ (B) und kurzes US in Kombination mit ,Airbrushing“ (E) waren vor
allem hinsichtlich Oberflachenrauigkeit und biaxialer Biegefestigkeit vorteilhaft. Die alleinige
Ultraschallreinigung war unwirksam (C) oder nachteilig (D). Fur die Reinigung hohler oder

pordser Strukturen kdnnte Methode E vielversprechend sein.
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2 Einleitung

Zahnfarbene Restaurationen werden schon lange konventionell im Rahmen des digitalen
CAD/CAM-Workflows hergestellt. Dabei werden die Restaurationen aus einem Materialblock
oder einer Scheibe gefrast. Dieser Prozess wird subtraktive Herstellung genannt. Seit einigen
Jahren gewinnt die additive Fertigung mittels 3-D-Druck zunehmend an Popularitat in der
Forschung. In Fachartikeln wurde angemerkt, dass die additive Fertigung von Objekten die

Fahigkeit hat eine neue industrielle Revolution auszulésen '2.

Bislang werden in der Zahnmedizin im Rahmen der additiven Fertigung Uberwiegend
Kunststoffe fiir die Herstellung provisorischer Versorgungen verwendet 3. Jedoch sind immer
mehr Materialien fiir den definitiven Einsatz auf dem Dentalmarkt verfiigbar . Seit einiger Zeit
kénnen Objekte aus Zirkondioxid im 3-D-Druckverfahren hergestellt werden *#. Aktuell werden
an die additive Fertigung 3-D-gedruckter Zirkondioxidkeramiken hohe Erwartungen gestellt °.
Vielversprechend ist vor allem, dass bei der additiven Fertigung komplexere Strukturen als bei
der subtraktiven Fertigung erzeugt werden konnen und sie gleichzeitig einen geringeren
Materialverbrauch aufweist 6. Man erhofft sich Herausforderungen wie den zunehmenden
Mangel an Arbeitskraften, Zeitmangel der Patienten und die steigende Nachfrage nach
asthetischem, kostengunstigem Zahnersatz durch die additive Herstellung von Versorgungen
aus Zirkondioxidkeramik zu bewaltigen 3. Jedoch ist die additiv hergestellte
Zirkondioxidkeramik aktuell klinisch noch nicht als Werkstoff zugelassen, da die Datenlage
noch nicht umfassend genug ist, klinische Studien fehlen und der 3-D-Druck in der
Zahnmedizin noch immer zu den neuen Technologien zahlt *°. Die additive Herstellung von
Objekten aus Zirkondioxidkeramik bendtigt weitere Forschung, um abschlief3end tber ihre

Verwendung in der Zahnmedizin urteilen zu kénnen ©.

Die = geometrischen, optischen und mechanischen Materialparameter  und
Oberflachenparameter  subtraktiv  hergestellter  Zirkondioxidkeramik  werden  durch
Nachbearbeitungsprozesse, wie das Schleifen, Polieren, Glasieren und die
Warmebehandlung, beeinflusst 2. Bei additiv gefertigten Werkstoffen auf Polymerbasis wirken
sich die Nachbearbeitungs- und Reinigungsmethoden nach dem 3-D-Druck ebenfalls
signifikant auf die Dimensionsstabilitdt, Biokompatibilitdt, den Verschleil, die
Oberflachenrauigkeit und die mechanischen Eigenschaften aus ®'°. Daher kann bei 3-D-
gedrucktem Zirkondioxid davon ausgegangen werden, dass die Reinigung nach dem 3-D-

Druck die Materialeigenschaften beeinflusst.
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Alle mittels Gefalpolymerisation hergestellten keramischen Objekte missen im
Grunkorperzustand (ungesinterter Rohling) im Rahmen des PPC gereinigt werden. Aufgrund
der Funktionsweise des 3-D-Druckers befindet sich bei Entnahme auf ihrer Oberflache eine
Schicht nicht gehartetes Harz '°. Die Entfernung dieser Schicht ist notwendig, um die finale
Form, eine hohe geometrische Genauigkeit und biologische Vertraglichkeit zu erreichen .
Daruber hinaus kann es durch eine unvollstandige Entfernung von nicht gehartetem Material
wéahrend des nachfolgenden Sinterbrands zu Rissbildung im Material kommen '®. Die
Rissbildung wird durch Spannungen verursacht, die durch die thermische Polymerisation des

Restmonomers beim Erhitzen auf 200°C entstehen 7.

Bei der Betrachtung unterschiedlicher PPC-Reinigungsprotokolle 3-D-gedruckter Polymere
wurde nachgewiesen, dass sich diese hinsichtlich Dauer, Methode (Ultraschall,
Zentrifugalreinigung, etc.) und Lésungsmittel (Isopropanol, Ethanol, etc.) stark unterscheiden
%13 Das liegt mitunter daran, dass jeder Hersteller unterschiedliche Reinigungsprotokolle fir
sein spezifisches Material angibt *. AuRerdem fiihren die empfohlenen Reinigungsprotokolle
nicht unbedingt zu zufriedenstellenden Ergebnissen in Bezug auf die Reinigungskraft und

mechanischen Eigenschaften °.

Nach aktuellem Kenntnisstand der Autorin gibt es bisher keine Literatur, die die Auswirkungen
verschiedener Reinigungsmethoden nach dem 3-D-Druck auf die Geometrie,
Lichttransmission, Oberflachenbeschaffenheit, sowie mechanischen Eigenschaften additiv
hergestellter Zirkondioxidkeramik untersucht. AulRerdem ist bisher noch nicht ausfihrlich
geklart, welche Nachbearbeitungsmethode flr 3-D-gedruckte Zirkondioxidkeramik am besten
geeignet ist. Diese Fragestellung wurde daher als Grundlage der vorliegenden Untersuchung
genutzt. Die Nullhypothese besagt, dass verschiedene PPC-Methoden keinen Einfluss auf die

Geometrie, Lichttransmission, Oberflachenbeschaffenheit und biaxiale Biegefestigkeit haben.

2.1 Eigenschaften von Zirkondioxid

Zirkonium (Zr) ist ein in der Natur vorkommendes, formbares, silbernes Metall, welches mittels
aufwendiger und kostenintensiver Bearbeitung gewonnen wird ', In der Technik und der
Medizin wird hauptsachlich das Oxid dieses Metalls verwendet '°. Dieses wird aus Sandstein
oder Schiefer gewonnen und liegt im Anschluss als helles, kristallisches Pulver vor '°?°. Sein
Schmelzpunkt liegt bei 2680 °C und sein Siedepunkt bei 5500 °C '°?°. Reines Zirkondioxid
kann aufgrund seiner polymorphen Struktur in drei Phasen vorliegen: in der monoklinen Phase
(m, P24/c) bei Raumtemperatur bis 1170°C, in der tetragonalen Phase (t, P42/nmc) von 1170
- 2370 °C und in der kubischen Phase (¢, Fm3m) liber 2370 - 2680 °C '®2°2% (Abb. 1).

13



Die Umwandlung der tetragonalen zur monoklinen Struktur wird als ,martensitische
Umwandlung® bezeichnet und geschieht wahrend der Abkuhlung des Zirkondioxids nach
Erhitzung von Gber mindestens 1170 °C '92'2%_ Wahrend dieser Phasenumwandlung kommt
es zu einer drei- bis vierprozentigen Volumenzunahme bei der Mikrorisse entstehen 18222,
Diese Mikrorisse filhren zu einem Materialversagen des Zirkondioxids 223, Durch die
Volumenzunahme bei der Abkihlung und der einhergehenden Bruchentstehung ist eine

Herstellung von Sinterkeramik aus reinem Zirkondioxid unmaglich ™.

| 3-4% |
| Volumenzu :
nahme :
- . i
4 —— » $----n-
monoklin tetragonal kubisch
<+“—> +“—>

Abbildung 1 Unterschiedliche Kristallstrukturen von Zirkondioxid.

Die monokline Phase (m, P21/c) liegt bei Raumtemperatur bis 1170 °C vor (links). Die
tetragonale Phase (Mitte) besteht von 1170 - 2370°C, sowie die kubische Phase (rechts)
Uber 2370 - 2680 °C 822, Bei der t>m Umwandlung kommt es zu einer 3-4%igen

Volumenzunahme 1822,

Durch die Volumenzunahme wahrend der Abkihlung und die einhergehende Rissbildung
reinen Zirkondioxids, bedarf es den Zusatz von Stabilisierungsoxiden (CaO, MgO, Y.0s3, CeO)
212 Durch die Zugabe der Stabilisierungsoxide von unter 9 mol% wird die martensitische
Phasenumwandlung der tetragonalen Phase zur monoklinen Phase verhindert und die
Hochtemperatur-Polymorphe werden bei Raumtemperatur stabilisiert 9224 Die mit
Yttriumoxid-stabilisierte tetragonale polykristalline Zirkondioxidkeramik (Y-TZP, yttrium-
stabilized tetragonal polycrystals) ist im Vergleich zu Magnesiumoxid-teilstabilisiertem

Zirkondioxid (Mg-PSZ) und Zirkondioxidverstarkter Aluminiumoxidkeramik (ZTA) die
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beliebteste stabilisierte Zirkondioxidkeramik im dentalen Umfeld '®'%22 Sie wird fir die

Herstellung von Kronen, Briicken, Implantaten und Abutments verwendet 2*.

Neben seiner hohen Stabilitdt, welche den Zirkondioxidkeramiken den Spitznamen
"keramischer Stahl“ verleiht, ist eine weitere beliebte Eigenschaft dieser Keramiken ihre
Biokompatibilitat. Seit mehr als 20 Jahren wird die Biokompatibilitdt und die biologische
Vertraglichkeit von keramischen Werkstoffen untersucht 2.

ICHIKAWA et al. zeigten bereits 1992, dass 3Y-TZP besonders biokompatibel ist %. Nach
subkutaner Implantation von Zylindern aus 3Y-TZP-Keramik in Ratten konnte nach 3, 6 und
12 Monaten keine signifikante inflammatorische Reaktion festgestellt werden %. Es bildete sich
eine diinne, fibrése Schicht um das Implantat ?°. Dieses zeigte nach Explantation keine
signifikanten Veranderungen des Gewichts und der Festigkeit, was darauf schlieen lasst,
dass 3Y-TZP nicht nur besonders biokompatibel, sondern auch inert ist 2. COVACCHI et al.

untersuchten den karzinogenen Effekt von Zirkondioxid 2.

Das Ergebnis dieser
Untersuchungen lautete, dass 3Y-TZP keinen onkogenen Effekt auf die untersuchten Zellen
ausiibte und demnach fir die biomedizinische Anwendung geeignet ist #. Zudem rief durch
3Y-TZP verstarktes Komposit in einer Studie von KIM et al. keinen signifikanten
Abwehrmechanismus der Weichgewebszellen hervor 2. Dies bestéatigte eine Studie von UO

et al. %°.

Zusammenfassend zeigt 3Y-TZP neben exzellenten mechanischen Eigenschaften eine hohe
Biokompatibilitdt, was es im biomedizinischen und dentalen Bereich zu einem &aullerst
beliebten Material macht. Ob das Zirkondioxid gefrast oder 3-D-gedruckt hergestellt wurde,

hat dabei keinen Effekt auf die biologischen Charakteristika der Zirkondioxidkeramik .

2.2 Umwandlungsverstarkung von 3Y-TZP

Im Folgenden soll der chemische Stabilisierungsmechanismus durch Zugabe von
Stabilisierungsoxiden anhand von Y20; erlautert werden. Durch den Zusatz von Y**-lonen zu
reinem Zirkondioxid entsteht ein Mischkristall. Bei einer Konzentration von 3 mol% Yttriumoxid
(3Y-TZP) liegt die Zirkondioxidkeramik bemerkenswerterweise bei Raumtemperatur in der
tetragonalen Phase vor, was bei reinem Zirkondioxid erst bei Erhitzung tber 1170 °C mdglich
ist 123 Die tetragonale Struktur hat eine metastabile Eigenschaft und es kénnen spontane

tetragonal - monoklin Transformationen stattfinden %. Diese t » m Transformation wird unter
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anderem durch externen Stress in Form von Sandstrahlen, Schleifen und thermischer Alterung

hervorgerufen 243",

Metalloxide als wesentliche Bestandteile keramischer Werkstoffe wie Zirkondioxid bilden
zwischenatomare Krafte in Form von ionischen Bindungen zwischen den positiv geladenen
Metall lonen und negativ geladenen Sauerstoff lonen aus. Die Verschiebung eines lons von
seiner Gitterposition erfordert Energie. Wenn in 3Y-TZP-Keramik durch externen Stress ein
Riss entsteht, werden die ionischen Bindungen des Metalloxidgitters aufgebrochen und
auseinandergeschoben. Es bildet sich an der Rissspitze ein Bereich hoher Energie aus . Die
Freisetzung von Energie durch die Aufspaltung der ionischen Bindungen ist ausreichend, um
die tetragonale Struktur bei Raumtemperatur in eine monokline Struktur umzuwandeln ?°. Es
kommt zu einer spannungsinduzierten Phasenumwandlung. Durch diese Phasenumwandlung
kommt es zu einer 3 - 5%igen Volumenausdehnung an der Rissspitze 2. Lokal entsteht auf
diese Art ein hoher Druck und die Rissspitze wird zusammengedrangt 920232432 S0 wird einer

weiteren Rissausbildung im 3Y-TZP-Material entgegengewirkt (Abb. 2).

. tetragonal

C] monoklin

Abbildung 2 Hemmung der Ausbreitung eines Risses in 3Y-TZP-Keramik durch die
Umwandlungsverstarkung der Phasentransformation t > m.
An der Rissspitze werden die Kristallgitter durch die Rissformation auseinandergedrangt 2.
Die dadurch freigesetzte Energie sorgt fiir eine t > m Phasentransformation . Durch die 3-
4%ige Volumenzunahme der t > m Transformation wird die Rissspitze zusammengedrangt.
Die Rissausbreitung wird verhindert 192023,
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2.3 Subtraktive CAD/CAM-Herstellung von Zirkondioxid

Francois DURET, welcher zu den Begrundern der dentalen CAD/CAM-Herstellung zahlt,
fihrte 1971 erste Versuche zur Herstellung maschinengefertigter Kronen durch 2°. CAD
beschreibt den Herstellungsprozess eines Objekts mit Hilfe eines Computers sowie Softwares,
um digitale Modelle herzustellen. Dies ermdglicht die 3-D-Darstellung eines Objekts noch
bevor es physisch hergestellt wird. CAM ist die durch Computer und Softwares unterstitze
Herstellung des zuvor designten Objekts. Der digitale Herstellungsprozess dentaler
Restaurationen und Objekte kann sowohl mittels konventioneller, subtraktiver Herstellung als

auch mittels additiver Herstellung erfolgen 5%,

Aus den physikalischen Eigenschaften der Y-TZP-Keramik ergeben sich Konsequenzen flr
die Bearbeitung des Materials im  klinischen Alltag. Durch die hohen
Verarbeitungstemperaturen ist die Verwendung herkémmlicher Sinter-, Guss-, und
Presstechnologien erschwert '°. Daher werden Objekte aus Zirkondioxid bisher Uiblicherweise
durch einen subtraktiven CAD/CAM-Frasprozess hergestellt, welcher seit dem letzten
Jahrzehnt stetig weiterentwickelt wurde 2*3°. Subtraktiv steht dabei fiir den Vorgang des
Abtragens von Material bis zur Erlangung des Endprodukts. Die subtraktive CAD/CAM-
Bearbeitung wird laut DIN EN I1SO 6872:2015 in drei Abschnitte gegliedert **:
1. Bereitstellung relevanter Informationen durch das digitale Scanverfahren, bei dem das

Modell, Wachsmodell oder die intraorale Situation digital abgetastet wird,

das Design des Objekts in einer passenden Software (CAD) und

die Herstellung des Endprodukts mittels computergesteuerter Fraseinheit aus einem

Blockmaterial (CAM) 20,

Die herzustellenden Objekte werden aus industriellem Rohmaterial gefrast, welches in Form
von Blécken oder Scheiben bereitgestellt wird *°. Das Frasen kann vor oder nach dem
endgultigen Sintern durch mehrachsige Frassysteme durchgefiihrt werden. Im Anschluss an
das Sintern gefraste Objekte bezeichnet man als dichtgesinterte Rohlinge (,Hartbearbeitung®)
1920 Nachteil dieser Bearbeitungsmethode ist die hohe Festigkeit des Materials und eine
dadurch erschwerte Frasung '°. Daraus resultiert ein massiver Verbrauch an Schleifkérpern
und ein erhéhter Zeitaufwand ?°. Nach dem Frasen der dichtgesinterten Objekte erfolgt ein

Korrekturbrand, um beim Schleifen entstandene Materialfehler zu beheben %°.

Rohlinge, die vor dem letzten Sinterprozess bereits in ihre finale Form gefrast werden,
bezeichnet man als WeiRlinge '°. Dies sind vorgesinterte Keramikrohlinge, deren Bearbeitung

deutlich leichter ist (,WeiRbearbeitung®) ?°. Das Material ist weich und es kommt zu einem
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geringeren Verschleilt der Fraswerkzeuge '°. Bei diesen Objekten muss eine 25 - 30%ige
Sinterschrumpfung berechnet werden, welche durch den abschlieRenden Sinterprozess
erzeugt wird '°. Durch eine Software wird die Sinterschrumpfung kalkuliert und das Objekt in

vergroRerter Form gefrést, sodass eine optimale Passung garantiert wird 2°.

2.4 Additive Herstellungsprozesse in der Zahnmedizin

Die additive Herstellung ist definiert als schichtweiser Prozess des Verbindens von Materialien
zur Herstellung von Teilen aus 3-D-Modelldaten *. Umgangssprachlich wird der offizielle

t36

Begriff ,Additive Manufacturing“ (AM) als 3-D-Drucken ubersetzt *°. ,Additive Manufacturing*

ist auRerdem ein Synonym fiir ,Rapid Prototyping“ und ,Solid Freeform Fabrication* %,

Charles W. HULL druckte erstmals 1983 mittels Stereolithographie eine Teetasse *°. Daraufhin
entwickelte Carl DECKARD an der Universitat Texas das ,Selective Sintering“ *. Zwei Jahre
spater, 1988, entwarf Michael FEYGIN das ,Laminated Manufacturing® *°. 1989 wurde durch
Scott S. CRUMP das ,Fused Deposition Modeling“ (FDM) entwickelt *°. Zunéchst waren diese
Maschinen industrielle Drucker, welche durch technologische Uberarbeitung mehr Relevanz

im Bereich der Zahnmedizin erhielten 2.

Es existieren unterschiedliche additive Herstellungsprozesse, welche sich vor allem im Aufbau
des 3-D-Druckers unterscheiden. Bei allen Herstellungsprozessen wird zunachst mittels
Software ein digitales Design des gewiinschten Objekts hergestellt >3>3". Die Informationen
Uber das zu druckende Objekt werden in einer STL-Datei (,Standard Triangulation/Tesselation
Language®) gespeichert . Die Oberflache des Objekts wird in der STL-Datei in Dreiecke
unterteilt. Je hoher die Anzahl der Dreiecke ist, desto genauer kann die Oberflache dargestellt
werden *. Diese Datei sowie das in ihr entstandene Volumenmodell des Objekts werden vor
dem 3-D-Druck von einer entsprechenden Software in bis zu tausend Schichten zerlegt, was
auch ,Slicen“ genannt wird 3. Jede Schicht tragt eine spezifische Konturinformation und kann
von der Maschine verarbeitet werden. Die Schichtdicke der einzelnen Schichten ist variierbar.
Diese verschmelzen im Herstellungsprozess miteinander. Zudem werden vor dem 3-D-Druck
bestimmte Druckparameter festgelegt. Zu diesen zahlen die Druckrichtung und die
Ausrichtung des Objekts auf der Druckplattform *°. Danach erfolgt der Druckprozess mittels 3-
D-Drucker. Im Anschluss an den Druck wird das Objekt gereinigt, von den Stitzstrukturen

befreit, final bearbeitet und inspiziert °.
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Additive Druckverfahren kdnnen in zwei Kategorien aufgeteilt werden: die direkten und die
indirekten Verfahren (Abb. 3) 2*. Letzteres bendtigt im Anschluss an den Druckprozess weitere
Nachbearbeitung beispielsweise die Entfernung des Bindemittels und den Sinterprozess,
wahrend es bei dem direkten Verfahren keiner Nachbearbeitung in Form einer Entfernung des

Bindemittels bedarf 2*.

Bei der direkten Methode, bei der das Material von einer Energiequelle verflissigt wird, kdnnen
unkontrollierbare Temperaturschwankungen und eine rapide Abkihlung Probleme darstellen.
Es ist daher in Bezug auf die Herstellung von Zirkondioxidkeramik besonders schwierig mit

diesem Verfahren defektfreie Objekte zu generieren 2*

. Die Nachbearbeitung nach den
indirekten Methoden umfasst eine stufenartige Erhitzung wahrend der Entfernung des
Bindemittels und des Sinterns, sodass ein thermischer Schock vermieden wird 2. Unabhangig
von der Herstellungsart werden beide Druckverfahren durch eine Vielzahl von Faktoren
(Rohmaterial, Bindemittel, GroRe der Druckschicht, Nachbearbeitung nach dem Druck,
Sintern) beeinflusst, welche sich auf die Prazision, Auflésung und die mechanischen sowie

asthetischen Eigenschaften des Endprodukts auswirken 4.

Die additive Herstellung von Objekten kann durch sieben verschiedene Prozesse erfolgen. Zu
diesen Prozessen zahlen ,Powder Bed Fusion®, ,Direct Energy Deposition* (DED), ,Binder
Jetting“ (BJ), ,Material Jetting”“ (MJ), ,Material Extrusion (ME), ,Sheet Lamination“ (SHL) und
,Vat-Photopolymerization“ (Abb. 3). Diese Herstellungsmethoden bestehen aus Prozessen
basierend auf Verfestigung von flissigem Material, auf Sintern oder Verschmelzung von
Pulver oder Abscheidung von Material **. Zu den druckfahigen Materialien zéhlen Kunststoffe

5364041 Im Folgenden soll eine Ubersicht

und Komposite, Metalle, Keramiken und Glaser
verschiedener 3-D-Druckverfahren vor allem in Bezug auf die Herstellung keramischer Objekte

gegeben werden.

19



Additive
Herstellung

I—Iﬁ 1
I I I I
Powdgr B Dl E_n_ergy Binder Jetting Material Jetting Mater_lal Sheet Lamination GeiEiely
Fusion Deposition Extrusion merisation

I—Iﬁ

Selective Laser L Fused Deposition L Laminated Object| Stereolitho- Direct Light
Sintering Modeling Manufacturing graphie Processing
Selective Laser L LithographyT
Melting based Ceramic
Manufacturing

Abbildung 3 Einteilung der unterschiedlichen additiven Herstellungsmethoden.

2.5 Direkte 3-D-Druckverfahren

2.5.1 Selective Laser Sintering (SLS)

Das direkte, selektive Lasersintern (,Direct Selective Laser Sintering“, SLS) ist eine
pulverbasierte AM-Methode nach dem Prinzip der ,Powder Bed Fusion® . Die Technologie
nutzt Pulverbetten, in denen sich lose Keramikpartikel befinden, welche durch einen
Hochleistungslaserstrahl abgetastet werden (Abb. 4) 3% Durch den Laser wird das Pulver
bis kurz vor seinen Schmelzpunkt erhitzt, wodurch ein Sinterprozess hervorgerufen wird. Das
Material verbindet sich folglich °. Daraufhin wird eine neue Schicht Pulver durch eine
walzenahnliche Rolle aufgetragen. Das SLS kann in zwei verschiedene Arten aufgeteilt
werden: das indirekte und das direkte SLS ®*2. Wahrend des indirekten SLS wird dem Pulver
ein Bindemittel hinzugefugt, welches durch den Laser geschmolzen wird und somit das
Keramikpulver verbindet 542, Wahrend der Nachbearbeitung muss das Bindemittel entfernt
werden °. Bei dem direkten SLS sintert der Laser das Keramikpulver direkt und es wird kein
Bindemittel eingesetzt . Da Keramik erst bei sehr hohen Temperaturen schmilzt, ist das

direkte SLS ein sehr energieaufwendiger und langwieriger Prozess 2.
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Abbildung 4 Schematischer Herstellungsprozess des ,Selective Laser Sintering®.

Pulver in einem Pulverbett wird selektiv durch einen Hochleistungslaser bis kurz vor den
Schmelzpunkt erhitzt. Es kommt zu einer Verschmelzung des Pulvers. Eine neue Schicht
Pulver wird durch eine automatisierte Walze aufgetragen und der Prozess des Laserns beginnt
erneut. 1) Laserquelle; 2) Laserstrahl; 3) Umlenkspiegel; 4) Pulverwalze; 5) Pulverreservoir;

6) ungesintertes Pulver; 7) Bauteil (lila Stern); 8) Bauplattform.

2.5.2 Selective Laser Melting (SLM)

Selektives Laserschmelzen (,Selective Laser Melting“, SLM) ist dem SLS ahnlich und zahit
ebenfalls zu den ,Powder Bed Fusion‘-Methoden *2. Hier wird das Material mittels Laser mit
hoher Energiedichte bis zu seinem Schmelzpunkt erhitzt 2. Das Pulverbett muss bei hohen
Temperaturen vorgeheizt werden, um die Gré3e und Lange von Mikrorissen zu kontrollieren
sowie zu reduzieren *3. Eine komplette Vermeidung der Entstehung von Mikrorissen ist durch

33 Diese entstehen wahrend des

die Vorwarmung jedoch nicht zu erreichen
Herstellungsprozesses durch eine unregelmafige Verteilung der Energie im Laserstrahl und

durch Volumenausdehnung wahrend des Erhitzens und des Abkiihlens *°.
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2.5.3 Direct Energy Deposition (DED)

Materialauftrag mit gerichteter Energieeinbringung (,Direct Energy Deposition“, DED) wird
auch als ,Laser Cladding“ bezeichnet *. Der DED-Prozess ahnelt der SLM-Technologie.
Konzentrierte Warmeenergie wird genutzt, um das Material durch Schmelzen zu verbinden,
wéahrend es aus einer Dise extrudiert wird *. Das geschmolzene Material fallt auf die

Druckplattform.

2.6 Indirekte 3-D-Druckverfahren

2.6.1 Binder Jetting (BJ)

Der Freistrahl-Bindemittelauftrag (,Binder Jetting“, BJ) arbeitet mit dem Prinzip die
Keramikpulverpartikel zu verkleben. Eine Beschichtungsklinge oder Walze streicht eine diinne
Schicht Keramikpulver Uber die Druckplattform (Abb. 5) “2. Daraufhin wird (iber einen
Druckkopf ein flissiges Bindemittel selektiv und tropfchenartig auf die diinne Schicht Pulver
abgegeben %333° Nachdem sich die Partikel verbunden haben, senkt sich die Druckplattform
ab und der Prozess des Aufschichtens beginnt erneut. Das Bindemittel sowie ungebundenes

Keramikpulver kdnnen in der Nachbearbeitung entfernt werden.
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1)

Abbildung 5 Schematischer Herstellungsprozess des ,Binder Jetting"“.

Wahrend des BJ wird selektiv Bindemittel auf zuvor positioniertes Pulver abgegeben. Das
Pulver verklebt und die Druckplattform senkt sich ab, um Platz fiir ungebundenes Material zu
schaffen. Ungebundenes Rohmaterial wird durch eine Rolle/Klinge aufgetragen und der
Prozess beginnt erneut. 1) Bindemittelreservoir; 2) Druckduse; 3) flissige Bindemitteltropfen;
4) Pulverwalze; 5) Pulverreservoir; 6) ungehartetes Pulver; 7) Bauteil (lila Stern); 8)

Bauplattform.

2.6.2 Direct Ink-Jet Printing (DIP)/ Material Jetting (MJ)

Im Vergleich zu den anderen 3-D-Druckvefahren ist der Freistrahl-Materialauftrag (,Direct Ink-
Jet Printing“, DIP) dem zweidimensionalen Druck am &hnlichsten (Abb. 6) 2*3°. Das Material
wird zunachst in einem Druckkopf erhitzt. Im Falle von druckfahigen Polymeren liegt die
Temperatur bei 30 - 60 °C ?*. Die Erhitzung des Materials sorgt fiir die notwendige Viskositat
24 Wiahrend sich der Druckkopf horizontal tiber eine Druckplattform schiebt, fallen mehrere
hundert kleine Tropfchen des Materials in eine Stitzvorrichtung auf der Druckplattform 2.
Durch eine am Druckkopf befestigte UV-Lichtquelle wird das abgesetzte Material umgehend
ausgehartet 2*. So entsteht die erste Schicht des Objekts. Nach der Verfestigung jeder Schicht

senkt sich die Druckplattform um eine Schichtdicke ab und generiert so neuen Platz fir die
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nachste Schicht. Im Anschluss an den 3-D-Druck muss die, in bestimmten Medien I6sliche,

Stitzvorrichtung entfernt werden 2*

Abbildung 6 Schematischer Herstellungsprozess des ,Material Jetting*“.

Material wird in einer Dlse erhitzt und Uber diese auf eine Druckplattform abgegeben. Im
Anschluss wird das Material durch eine Lichtquelle ausgehartet. Zeitgleich wird I6sliches
,Support‘-Material aus einer zweiten Dise abgegeben. 1) Polymermaterialreservoir; 2)
~Support‘-Materialreservoir; 3) Druckduse; 4) Lichtquelle; 5) ,Support‘-Material; 6)
Polymermaterial; 7) ,Support“-Strukturen (blau); 8) Bauteil (lila Stern); 9) Bauplattform.

2.6.3 Robocasting (RC)/ Material Extrusion (ME)/ Direct Ink Writing
(DIW)

Das ,Robocasting“ (RC) wird auch als ,Material Extrusion“-Methode (ME) oder ,Direct Ink
Writing“-Methode beschrieben ?*. 3-D-Gedruckt wird Uber eine Dise, die schichtweise eine
viskdse Paste auf eine Plattform extrudiert. Vergleichbar ist dieser Prozess mit dem
Arbeitsprozess einer HeilRklebepistole *. Die Diise ,schreibt* das Objekt Schicht-fiir-Schicht
24



(Abb. 7) %*. Nach Extrusion einer Schicht ist es nicht nétig einen Aushartungs- oder
Trocknungsprozess abzuwarten ?*. Hauptschwierigkeit im Zusammenhang mit dem RC ist,
geeignete druckfahige Materialien zu finden 2*. Die Materialien sind thermoplastisch und
mussen eine geringe Viskositat unter Belastung sowie gleichzeitig eine gewisse Formstabilitat
besitzen *. Wahrend des Schichtprozesses muss die zuvor abgegebene Schicht dem Gewicht

der neuen Schicht standhalten, ohne sich zu verformen 24,

9)

Abbildung 7 Schematischer Herstellungsprozess des ,Robocasting*.

Durch Druckluft wird ein Gemisch aus Bindemittel und Herstellungsmaterial aus einer Dise
auf die Druckplattform extrudiert. Die Plattform senkt sich danach ab und generiert Platz fur
eine neue Schicht von Material. 1) Druckluft-Kolben, 2) Materialreservoir; 3) Druckduse; 4)
Bauteil (lila Stern); 5) Druckplattform.

2.6.4 Fused Deposition Modeling (FDM)

Das ,Fused Deposition Modeling“ (FDM) ist ein geschuitztes Markenzeichen der Firma

Stratasys und zahlt aufgrund der Art des Herstellungsprozesses zum ,Robocasting“ (RC) *°.
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Der Herstellungsprozess des FDM besteht aus der Erhitzung des Materials bis zu seinem
Schmelzpunkt in der Druckdise °. Die geschmolzene Keramik wird dann (ber die Druckdiise
extrudiert 3. Die Schichtdicke und Qualitat des Endprodukts werden durch die GréRe und

Form der Druckdiise bestimmt 23,

2.6.5 Sheet Lamination (SHL)

Die Schichtlaminierung (,Sheet lamination“, SHL) wird auch als ,Laminated Object
Manufacturing“ (LOM) bezeichnet *. Bei diesem additiven Verfahren werden Griinkdrper-
Keramikplatten auf eine Arbeitsflache abgerollt und durch ein Bindemittel miteinander
verbunden (Abb. 8) *. Das Bindemittel besteht entweder aus einem doppelseitigen Klebeband
oder einer verdiinnten Binderldsung *3. Auf der Arbeitsflache werden die Platten durch einen

3 Um das Bindemittel zwischen den

COg-Laser in die gewiunschte Form geschnitten
Schichten zu aktivieren und die einzelnen Platten zu verbinden wird eine erhitzte Walze Uber
die Platten abgerollt und die Schichten so aneinander laminiert *3. AnschlieRend kann das
Bindemittel lichtpolymerisiert oder durch einen Laser aktiviert werden. Das ,CAM of laminated
engineering materials“ (CAM-LEM) ist eine ,Sheet Lamination“-Methode, bei der die Form des
Endprodukts mittels CAM vorab designt wird *. Bei dieser 3-D-Druckmethode werden die
einzelnen Grinkorper-Platten in Form geschnitten, anschlieRend geschichtet und zu einem
dreidimensionalen Objekt zusammengefiigt *. AnschlieRend wird das Objekt in einem

Brennofen vom Bindemittel befreit sowie gesintert.
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Abbildung 8 Schematischer Herstellungsprozess der ,Sheet Lamination®.

Mittels Spulen werden die Keramikplatten auf die Druckplattform gezogen. Zwischen den
Platten wird Bindemittel aufgetragen. Dieses wird durch eine erhitzte Walze und eine Licht-
/Laserquelle aktiviert. Die Druckplattform senkt sich anschliefend ab und eine neue
Keramikplatte kann aufgerollt werden. 1) Laserquelle; 2) Laserstrahl; 3) Umlenkspiegel; 4)
Druckmaterial; 5) Druckplattform; 6) Bauteil (lila Stern); 7) Materialspule; 8) erhitzte

Laminierwalze; 9) Spule mit ungebundenem Material.

2.6.6 GefaBpolymerisation mittels SLA und DLP

Die Gefalipolymerisation (,Vat-Polymerization®) ist ein AM-Herstellungsprozess bei dem eine
lichtsensible Matrix in einem Becken schichtweise durch Lichtpolymerisation ausgehartet wird
1635 Dies ist eine chemische Reaktion, im Vergleich zu der thermischen Reaktion wie
beispielsweise bei der ,Powder Bed Fusion®. Die Lichtquelle besteht entweder aus einem UV-
Laser von 380 — 405 nm, einem DLP-Projektor oder einem LCD-Display *?*. Die Oligomere
oder Monomere vernetzen sich schichtweise in der Flussigkeit durch den Einsatz von
Photoinitiatoren 2*. Von einer Druckplattform ausgehend wird so Schicht fiir Schicht das Objekt
aufgebaut. Je nach Ausrichtung der Bauplattform spricht man von einer ,top-down“ oder

,bottom-up“-Funktionsweise (Abb. 9) %*. Die ,bottom-up“-Funktionsweise erlaubt ein
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preiseffizienteres Vorgehen durch vermehrte Materialeinsparung 2. Andererseits kénnen mit

einem ,top-down“-Drucker groRere Bauteile hergestellt werden .

A B

E

Abbildung 9 Schematische Darstellung des Unterschieds der ,top down* (links) und ,bottom
up“ (rechts) -Druckmethode.

Beide Herstellungsmethoden unterscheiden sich durch die Positionierung der Lichtquelle und
der Bewegungsrichtung der Druckplattform. 1) Lichtquelle; 2) Bauteil (lila Stern); 3) ,Support*-
Strukturen (blau); 4) flissiges Druckmaterial; 5) Bauplattform; 6) lichtdurchlassiges

Druckgefald.

Nach Aushartung jeder Schicht wird die Bauplattform erneut in die druckfahige Matrix getaucht
oder angehoben, sodass sich die Flussigkeit verteilen kann. Somit wird Material fur einen
neuen Aushartungszyklus bereitgestellt. Dieser Prozess lauft weiter, bis das Objekt
fertiggestellt wurde. Am Ende des Prozesses wird das Objekt mittels PPC von
Uberschiissigem, noch fliissigem Harz befreit '. Zu der GefaRpolymerisation zahlen die
Stereolithographie (SLA) und das ,Direct Light Processing“ (DLP) . Beide Verfahren gelten
als die am haufigsten genutzten Methoden im Zusammenhang mit 3-D-gedruckter
Zirkondioxidkeramik und sind daher die erforschtesten 3-D-Druckverfahren '#2**'. Sije

unterscheiden sich vor allem durch die genutzte Lichtquelle 2.

Wahrend des Stereolithografie-Druckprozesses wird das Material Schicht flr Schicht
aufgetragen (Abb. 10) *2. Durch Bewegung der Bauplattform verteilt der 3-D-Drucker eine
dinne Schicht flissigen Harzes, welche durch einen computergesteuerten UV-Laser

28



ausgehartet wird ©. Der Laser wird durch zwei motorisierte Spiegel (Galvanometer) auf den
auszuhartenden Bereich im GefaR geleitet *3. Durch die Verwendung eines Lasers kommt es
zu einer lokalisierten Polymerisation der photosensitiven Flissigkeit. Daher gilt dieses
Verfahren als genau und stellt Objekte mit hoher Oberflachenqualitat her 2*3°. Nachdem der
Laser eine Schicht auspolymerisiert hat, senkt sich die Druckplattform ab oder hebt sich an
und eine neue Schicht Material kann durch den Laser auspolymerisiert werden ©. Dieser

Prozess wird bis zur Fertigstellung des Objekts weitergefiihrt.

- v

Abbildung 10 Schematischer Herstellungsprozess der ,Stereolithographie®.

Uber einen Spiegel kann die Stellung des Lasers verstellt werden. Dieser hartet selektiv eine
lichtsensible Masse in einem Gefal® aus. Auf der Druckplattform entstehen ausgehartete
Strukturen, die von ungehartetem Material umgeben sind. 1) Laserquelle; 2) Laserstrahl; 3)
Umlenkspiegel; 4) flissiges Druckmaterial; 5) Bauplattform; 6) Bauteil (lila Stern); 7) ,Support*-
Strukturen (blau).

Die DLP-Technologie (Maskenbelichtungsverfahren) entstand im Jahre 1980 aus der ,Image
Projecting Technology“ der Firma Texas Instruments “3. DLP z&hlt ebenfalls zu den

GefaBpolymerisations-Methoden zur Herstellung 3-D-gedruckter Gegenstande (Abb. 11)
29



6,24,33

. Weitere verwendete Begriffe sind ,Mask Projection Stereolithography (MPSL),
,Maskless Projection Slurry Stereolithography (MPSS) oder ,3-D-Slurry Printing“ (3DSP) .
Der Drucker enthalt einen Drucktisch und ein Gefa®, welches mit lichtpolymerisierender
Flussigkeit gefullt ist. Die Lichtquelle des DLP-Druckers besteht aus einem DLP-Projektor oder
LCD-Display. Dies sind UV-LED-Lichtquellen, welche Licht der Wellenlangen von 380 — 405
nm ausstrahlen 3. Die Lichtquelle ist so ausgerichtet, dass sie Licht auf ein ,Digital Micromirror
Device* (DMD) wirft 4. Das DMD besteht aus kleinen, verstellbaren Spiegeln, welche das
eingestrahlte Licht reflektieren. Jeder Spiegel arbeitet als einzelnes Pixel des herzustellenden
Objekts 3. Die Menge an Spiegeln bestimmt demnach die Auflésung **. Das DMD leitet die
Lichtimpulse weiter. Diese treffen auf den mit einer Schicht lichtpolymerisierender Flissigkeit
bedeckten Drucktisch. Durch die Lichtenergie polymerisiert die oberste Schicht der Flissigkeit.
Die Intensitat der Lichtquelle und ihre Auswirkung auf die Harzmatrix ist regulierbar 2*. Im
nachsten Schritt senkt sich der Drucktisch um einige Zentimeter ab oder hebt sich, je nach
Druckaufbau, an. Neue Flissigkeit flie3t Gber die bereits ausgeharteten Anteile des Objekts.
Nun hartet die Lichtquelle die neue Flussigkeitsschicht aus. DLP-Drucker sind als ,top-down*
und ,bottom-up“-Modelle verfigbar (Abb. 9). Objekte, die durch den DLP-Druck hergestellt
wurden, zeigten in Untersuchungen eine zufriedenstellende Auflésung bis zu wenigen
Mikrometern und eine gute Genauigkeit %*. Die Lithografie-basierte Keramikherstellung
(,Lithography Based Ceramic Manufacturing®, LCM), ein Patent der Firma Lithoz, basiert auf

3,42,44

dem Prinzip des DLP-Drucks
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Abbildung 11 Schematischer Herstellungsprozess des ,Direct Light Processing®.

In der Abbildung ist die ,bottom up“Technik dargestellt. Uber eine Lichtquelle wird
lichthartendes Material in einem Gefal® verfestigt. Die Druckplattform hebt sich nach
Aushartung einer Druckschicht nach oben an, sodass unter die letzte ausgehartete Schicht
unausgehartetes Material flieBen kann. 1) Lichtquelle; 2) Bauteil (lila Stern); 3) ,Support®-
Strukturen (blau); 4) flissiges Druckmaterial; 5) Bauplattform; 6) lichtdurchlassiges
Druckgefaly; 7) DMD-Vorrichtung.

Neben den fur alle additiven Herstellungsverfahren geltenden Vorteile, wie vermehrte
Materialeinsparung und die Méglichkeit des Druckens komplexer Objekte, bietet die DLP-
Technik gegeniiber anderen Arten des AM einige Vorteile ®. Durch die ,Digital Micromirror
Device“-Vorrichtung (DMD) bietet DLP eine gute Prazision der 3-D-gedruckten Objekte, eine
gute Oberflachenbeschaffenheit und hohe Schnelligkeit des Fertigungsprozesses *#°.
Aufgrund der groReren Flache, die die DMD-Lichtquelle im Vergleich zu einem Laser
auspolymerisieren kann, benotigt die DLP-Methode weniger Druckzeit im Vergleich zur Laser-

Stereolithographie '*'°. Das bedeutet, dass Objekte zeitsparender hergestellt werden kénnen
14,24
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2.7 Additive Herstellung dentaler Keramiken

Um Objekte aus Keramik mittels SLA oder DLP zu drucken, wird eine Keramiksuspension
hergestellt, indem einem UV-polymerisierenden Medium (Photopolymer) verschiedene

6,33

Keramikpulver beigemengt werden Die druckfahige Matrix besteht aus einem

anorganischen (keramischen) und einem organischen Anteil '®. Die organische Matrix setzt

sich aus Lésungsmittel, reaktiven Monomeren, Photoinitiatoren und Additiven zusammen 4647,

Die reaktiven Monomere kénnen aus Acrylaten, Methacrylaten und Acrylamiden bestehen 647,
Fir den LCM-Druckprozess eignen sich Acrylate, da sie eine hohe Reaktivitat und

Umsatzschnelligkeit aufweisen *’. Zu den Additiven zéhlen Dispergiermittel und Farbemittel 6.

Die keramischen Anteile inhibieren die chemische Reaktion durch Verdinnung der
photosensitiven Masse sowie durch Abschwachung des UV-Lichts durch Streuung '°. Dabei
beeinflussen vor allem die GroRe der keramischen Partikel und der Feststoffanteil der
Harzmatrix die Aushartungsqualitat. 3-D-gedrucktes Zirkondioxid besitzt einen hohen
Brechungsindex von 2,1 ?*. Dies fiihrt zu einer Auslenkung des einfallenden Lichts ?*. Ein hoher
Feststoffanteil fuhrt demnach zu einer geringen Aushartungstiefe, was den Anteil an nicht
ausgeharteten Bereichen im Endprodukt erhéht 24, Dieser beeinflusst auRerdem die Viskositét
der Harzmatrix, welche fir das Verhalten wahrend des Druckprozesses ausschlaggebend ist
24 Ein hoher keramischer Anteil ist jedoch wichtig, um die benétigte Dichte wahrend des

Sinterns zu erreichen “.

Folglich mussen die fir das SLA und DLP verwendeten keramischen Suspensionen homogen
gestaltet sein. Der keramische Anteil muss maglichst effektiv innerhalb der photoaktiven Matrix
verteilt werden, um eine Sedimentation zu vermeiden. Um diese Eigenschaften zu garantieren,
konnen Dispergiermittel, Partikelbeschichtung, Vakuumtrocknung, Ultraschalldispersion und

Saurebehandlung sowie mechanische Vermengung eingesetzt werden 24,

2.8 Pre-Processing und Post-Processing (PP)

Die Arbeitsprozesse rund um den 3-D-Druckvorgang werden in ein ,Pre-Processing®
(Vorbereitung des 3-D-Drucks) und ein ,Post-Processing“ (Nachbearbeitung nach dem 3-D-
Druck, PP) eingeteilt. Sowohl das ,Pre-Processing“, als auch das ,Post-Processing"

beeinflussen die Materialeigenschaften 3-D-gedruckter Objekte 919:37:3941:48-51

Das ,Pre-Processing” umfasst alle MalRnahmen und Einstellungen, welche vor dem 3-D-Druck

getéatigt werden missen. Dazu zahlen die Wahl der Schichtstarke, das digitale Design des
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Objekts, Design und Anbringen der Stutzstrukturen (,Supports®), die Wahl der Druckrichtung,
die Zusammensetzung des druckfahigen Materials und adjustierbare Druckeinstellungen des
jeweiligen 3-D-Druckers “%°°. PARK et al. untersuchten den Effekt unterschiedlicher
Druckschichtstarken und Druckausrichtungen auf 3-D-gedruckte, implantatgestutzte
Interimsversorgungen und stellten fest, dass unterschiedliche Druckparameter die
Passgenauigkeit beeinflussten *. ALHARBI et al. verglichen die Genauigkeit von 3-D-
gedruckten Interimskronen in Abhangigkeit von der GréRe der Supportstrukturen und dem
Bauwinkel und stellten ebenfalls eine Beeinflussung fest *°. ALSHAMRANI et al. zeigten, dass
eine Druckschichtstarke von 100 ym im Vergleich zu einer Druckschichtstarke von 25 und 50
um eine hohere Biegefestigkeit druckfahiger Polymere generierte ™. Die parallele Ausrichtung
der Druckschichten von Objekten aus Zirkondioxidkeramik zur Prifstempelflache wahrend der
mechanischen Testung zeigte in Untersuchungen von LU et al. eine deutlich hohere

41,48

Ermudungsfestigkeit als eine rechtwinklige Ausrichtung Folglich konnen die

Voreinstellungen die Eigenschaften des 3-D-gedruckten Objekts beeinflussen.

Die Nachbearbeitung (,Post-Processing“, PP) ist notwendig und wird durchgefihrt, um
sicherzustellen, dass das 3-D-gedruckte Objekt in Bezug auf seine strukturellen, asthetischen,
biologischen und mechanischen Eigenschaften bestimmten Qualitdtsmerkmalen entspricht
935364052 Trotz der vielen Vorteile, die die additive Herstellung vereint, entsprechen die
Objekte unmittelbar nach dem 3-D-Druck nicht den Qualitatskriterien und missen daher durch
die Nachbearbeitung angepasst werden *. Vor allem die Oberflachenrauigkeit und die
mechanischen Eigenschaften sind nach dem 3-D-Druck durch die Nachbearbeitung zu

verbessern 6.

Der Uberbegriff PP beschreibt jegliche Bearbeitung des 3-D-gedruckten Objekts nach
Entnahme aus dem 3-D-Drucker. Dies umfasst die Entfernung des Objekts von der
Druckplattform, das Entfernen der unterstitzenden Strukturen (,Supports®), die Reinigung
nach dem 3-D-Druck (,Post-Rinsing“), die finale Aushartung (,Post-Curing“), die Entfernung

des Bindemittels, das Sintern und die Oberflachenbearbeitung "',

Das PP kann in einen primaren und einen sekundaren Arbeitsabschnitt aufgeteilt werden 3°3¢.
Der primare Prozess der Nachbearbeitung umfasst Arbeitsschritte, die unabhangig vom
verwendeten Material und Druckprozess durchgefiihrt werden miissen *°. Zu diesen primaren
Prozessen zahlen die Entnahme des Objekts aus dem 3-D-Drucker und das Entfernen von
der Druckplattform oder dem Druckteller, die chemische sowie mechanische Befreiung des
Objekts von Stutzstrukturen und die Reinigung der inneren und dulReren Flachen des Objekts

von Uberschiissigem Material 353
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Nachbearbeitungsprozesse, die durchgefiihrt werden, um material- oder einsatzspezifische
Eigenschaften herbeizufiihren, zahlen zu den sekundaren Prozessen *. Diese Prozesse sind
nicht unbedingt nétig, um ein funktionelles Objekt zu generieren und hangen stark von den
Anspriichen des Nutzers, den Druckeinstellungen, der Materialwahl und dem Einsatzbereich
des Produkts ab *°. Diese Prozesse umfassen unter anderem Schleifen, Strahlen, Glatten mit

Hilfe von Lésungsmitteln, Lackieren, Farben und Beschichten 3,

Die Nachbearbeitungsprozesse sind komplex und machen circa 30 % der gesamten
Produktionszeit aus *>%¢°2 Daher kann eine Optimierung des Nachbearbeitungsprozesses
sowohl Kosten als auch Arbeitszeit sparen 3°. Die Durchfiihrung der
Nachbearbeitungsprozesse und deren Kontrolle ist bisher noch hauptsachlich ein rein
manuelles Verfahren, bei dem die durchfihrende Person eine besonders wichtige Rolle
einnimmt *. Erfahrene Operateure kdnnen wéahrend des Arbeitsprozesses mdgliche
Irregularitaten erkennen und Nachbearbeitungsprotokolle flexibel anpassen . Jedoch besteht
bei der manuellen Durchfihrung von Prozessen durch einen menschlichen Operateur immer

die Gefahr von menschlichen Fehlern "'

. Daher muss die Nachbearbeitung bei jedem
Herstellungsprozess durch den Operateur mit genauester Konsistenz durchgefihrt werden,
um einen hohen Standard der Qualitatskontrolle zu garantieren und die gewilinschten
mechanischen Eigenschaften, Dimensionstreue und Oberflachenbeschaffenheit zu erreichen.
Zudem wird bei der Herstellung von gréReren Chargen von uber hundert oder tausend

Objekten die Notwendigkeit einer Automatisierung der Nachbearbeitung deutlich *°.

Das Stutz-/ ,Support“-Material ist die Struktur, die fir eine verbesserte Stabilitat sorgt, das
Hauptmaterial stiitzt und vor allem bei komplexen Strukturen besonders wichtig ist. ,Supports®
vermeiden, dass ein Objekt wahrend des Drucks aufgrund der Schwerkraft kollabiert, halten
das Objekt wahrend des 3-D-Drucks in einer reproduzierbaren Position und erlauben die
Herstellung von Uberhdngen, sowie von Hohlrdumen und komplexen Strukturen 6. Die
Stltzstrukturen kénnen aus demselben Baumaterial oder einem separaten (sekundaren)

Material bestehen ¢

. Die Entfernung der ,Support‘-Strukturen ist einer der haufigsten
Nachbearbeitungsprozesse im Rahmen der additiven Herstellung, welcher vor allem bei
besonders filigranen Objekten sehr viel Zeit in Anspruch nimmt und die

Oberflachenbeschaffenheit beeinflusst 2353,

Aufgrund des Herstellungsaufbaus verbleibt nach dem 3-D-Druck mittels SLA und DLP auf der
Oberflache des 3-D-gedruckten Objekts eine ungehartete Schicht aus Harz- und Monomer. Im

ersten Schritt des ,Post-Printing Cleaning“ (Reinigung nach dem 3-D-Druck, PPC) kann diese
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Schicht mittels Lésungsmittel entfernt werden, um die finale Dimension, mechanische Kraft
und Biokompatibilitdt zu erreichen %'"'°*¢_Zudem kénnen keramische Griinkérper nach dem
3-D-Druck zwischen den Hartungsschichten geringe Mengen an ungehartetem, organischem
Material ohne keramischen Anteil enthalten '®. Zu groRe Mengen von diesem residuellen
Monomer kénnen wahrend des Entbinderns, der Entfernung des Bindemittels, zu Rissen und
schlieBlich zu Materialversagen fiihren '°. Deshalb ist es besonders wichtig das Vorkommen
von ungehartetem Monomermaterial nach dem 3-D-Druck zu vermeiden, indem dieses

entfernt wird.

Das am haufigsten genutzte Reinigungsmittel fir das PPC von Polymeren ist Isopropanol
(IPA) *". Daher empfehlen viele Hersteller IPA als Goldstandard und geeignetes Material fir

12 Isopropanol oder 2-

die Reinigung von 3-D-gedruckten Objekten auf Polymerbasis
Propanol ist ein Alkohol mit der Summenformel CsHsO. Eine Konzentration des Isopropanols
von 90 % oder mehr ist laut Literatur effektiv um Uberschussiges Harz zu entfernen und
verdampft zudem schnell, was fiir einen raschen Trocknungsprozess sorgt *. Weitere PPC-
Untersuchungen wurden an reinem Ethanol, Triethylenglycolmonoethylether bzw.
Tripropylenglycolmonoethylether, Aceton, Butylenglykol und Natriumhydroxid, sowie
wasserbasierten Lésungsmitteln durchgefiihrt 91113:353747.5253 " Dje 3-D-gedruckten Objekte
werden im Rahmen des Reinigungsprozesses in ein Lésungsmittelbad getaucht, durch
Schitteln gewaschen, durch Ultraschall aktiviert oder fur eine bestimmte Zeitspanne in das
Losungsmittel eingelegt, durch bestimmte Reinigungsvorrichtungen sowie durch

t9-11.1335.37.47.5253 Djeser Prozess hangt sehr vom Material ab und sollte

Zentrifugalkraft gereinig
nach Befolgung der Herstellerangaben in Bezug auf Lésungsmittel und Zeitspanne stattfinden,
da Polymere das Lésungsmittel bei zu langer Exposition absorbieren und anschwellen oder

angeldst werden 36473,

Die Reinigung durch Ultraschallaktivierung in einem Ultraschallbad (US) ist eine gebrauchliche
Methode 3-D-gedruckte Objekte zu reinigen °2. Das Ultraschallbad nutzt Schallwellen hoher
Intensitat und hoher Frequenz in einer Flussigkeit, um die Reinigung zu vereinfachen und die
Befreiung kontaminierter Objekte zu garantieren. Die Ultraschallenergie sorgt daflr, dass sich
in der Flussigkeit kleine Blasen, die sogenannten ,Kavitationen®, bilden und rasch wieder

zerfallen 8

. Bei groRerer Ultraschallenergie bilden sich grofere Blasen, die erst bei
ZusammenstoR mit einer Oberflache zerbersten *. Bei dieser Oberflache kann es sich um ein
Objekt, welches im US zu liegen kommt, handeln. Durch das Zerbersten der Blasen im US
entsteht ein effektiver Reinigungseffekt, der alle Oberflachen und Hohlrdume erreicht 3°.

VERHAAGEN et al. wogen 3-D-gedruckte Objekte vor und nach der Reinigung im US *2. Sie
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dokumentierten einen 20 % hdheren Gewichtsverlust der US-gereinigten Objekte durch die

Reinigung im Vergleich zu den nicht ultraschallgereinigten Objekten.

Eine Schwierigkeit der Reinigung durch das US ist, dass die Objekte und Materialien
widerstandsfahig genug sein mussen den Ablaufen und Kraften des US standzuhalten, ohne
zu brechen, Risse zu bilden oder zu splittern. Eine verlangerte Einwirkung des US kann
Erosionen und Zerstérungen der Oberflachenintegritét verursachen 2. Zusétzlich zu einer
verlangerten Einwirkzeit, kann eine hohe Energie Oberflachendefekte hervorrufen *¢. Vor allem
diinne Wande und filigrane Strukturen sind gefahrdet *. Daher muss der Operateur bei
Einstellung des US besonders auf Komponenten wie Frequenz, Druck, Amplitude und die
Waschzeit Acht geben. Es muss garantiert werden, dass das Objekt suffizient gereinigt wird,

ohne es zu beschéadigen 2.

Ein grolBer Anteil der Berichte Uber das korrekte PPC und Vergleiche verschiedener
Lésungsmittel und Reinigungsprotokolle wurde an polymerbasierten Materialien durchgefiihrt

9131337 |LEE et al. untersuchten den Effekt unterschiedlicher Reinigungszeiten auf die

5. Sie kamen zu dem

Prazision DLP-hergestellter, polymerbasierter Interims-Kronen
Ergebnis, dass die Reinigungszeit die Prazision signifikant beeinflusst. HWANGBO et al.
pruften unterschiedliche Reinigungszeiten und verschiedene Losungsmittel und beschrieben,
dass die Biokompatibilitat und die mechanischen Eigenschaften der Prifkérper durch langere
Reinigungszeit beeinflusst wurden '. MOSTAFAVI et al. erforschten den Einfluss
verschiedener Lésungsmittel und Reinigungszeiten auf die Dimensionsstabilitdét von 3-D-
gedruckten Polymeren fir die dentale Anwendung *’. Zusammenfassend kénnen gewiinschte
Materialparameter 3-D-gedruckter Biopolymere durch die korrekte und angemessene
Anwendung des PPC-Protokolls  optimiert ~ werden. Ferner  kdnnen die
Oberflachenbeschaffenheit, die Dimensionsstabilitdt, der chemische Widerstand, die
biologische Vertraglichkeit und sogar elektrische Charakteristika durch das PPC beeinflusst

und verbessert werden %10:12.13.15,36,37

SCHWARZER et al. untersuchten den Einfluss unterschiedlicher Reinigungsmittel und
Reinigungsprotokolle auf die Reinigungsqualitat im LCM-Herstellungsprozess keramischer
Wiirfel */. Sie kamen zu dem Schluss, dass die Wahl des Reinigungsmittels, des
Reinigungsprotokolls und des Reinigungszeitpunkts nach dem 3-D-Druck die Reinigungs- und
Materialqualitat beeinflusst. Die Reinigung mit reinem Ethanol fihrte zwar zu den insgesamt
grundlichsten Ergebnissen, rief jedoch Materialfehler hervor und ist demnach nicht optimal fir

die Reinigung 3-D-gedruckter Zirkondioxidkeramik im Grinkorperzustand geeignet. Die
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Reinigung im Ultraschallbad mit Ethanol produzierte deformierte Prifobjekte aufgrund von

Delaminationen und war daher zu aggressiv und nicht zufriedenstellend.

Da das PP vor allem im Zusammenhang mit keramischen Materialien falschlicherweise als
Synonym fir die Oberflachenbearbeitung genutzt wird, wird die Relevanz des vorangehenden
Waschens und Trocknens unterschatzt /. Haufig wird im Zusammenhang mit der
Nachbearbeitung 3-D-gedruckter Zirkondioxidkeramiken das Entfernen des Bindemittels, das
Sintern und die Oberflachenbearbeitung, jedoch nicht die Reinigung nach dem 3-D-Druck

genannt 24,40,54,55

. Das ,Debinding“, die Entfernung des Bindemittels, besteht aus der
Elimination der organischen Komponente im keramischen Druckmaterial, die wahrend des
Druckprozesses zur Verbindung der anorganischen Komponente dient. Dies geschieht durch
Erhitzung des 3-D-gedruckten Objekts in einem Brennofen auf eine Temperatur oberhalb der
Glasubergangstemperatur des Bindemittels. Diese kann bis zu 600 °C betragen und variiert je

%57 Das Ausbrennen des Bindemittels ist ein komplizierter

nach verwendetem Polymer
Prozess und zahlt zu den kritischsten Arbeitsschritten des 3-D-Drucks keramischer Materialien
% Das anschlieRende Sintern wird bei deutlich héheren Temperaturen von 1400 - 1600 °C
durchgefiihrt °%’. Die Biegefestigkeit von 3Y-TZP kann unter anderem durch die
Sintertemperatur beeinflusst werden 2. Dies zeigte eine Studie von ALVES et al., in der
unterschiedliche Werte der BFS von 3Y-TZP nach verschiedenen Sinterprotokollen festgestellt

wurden 2.

Die Reinigungsprotokolle 3-D-gedruckter Materialien variieren stark in Bezug auf die Lange
der Reinigung, den Reinigungsmodus (Ultraschall, Zentrifugal, etc.) und die Reinigungslésung
(Isopropanol, Ethanol, etc.) #1315 Bej gréReren oder komplexen Objekten empfehlen die
Hersteller eine langere Reinigungsdauer ohne genauere Angaben zu hinterlegen '3, Jeder
Hersteller gibt fir das bestimmte Material unterschiedliche Reinigungsprotokolle an,
weswegen ein einheitliches Protokoll nicht einfach zu erstellen ist . Zudem wurde
beschrieben, dass die von den Herstellern empfohlenen Reinigungsprotokolle
unzufriedenstellende Ergebnisse in Bezug auf die mechanischen Eigenschaften erzielen %1937,
AuRerdem wird das PPC manuell durchgefiihrt und ist daher fehleranféllig '+, Ein geeignetes,
einfaches und zeitsparendes Reinigungsprotokoll mit kompatiblen, leistungsfahigen
Lésungsmitteln ist unumganglich, um die optimalen Materialeigenschaften 3-D-gedruckter

Objekte zu garantieren "2,
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2.9 Vergleich der subtraktiven und additiven Herstellung von

Zirkondioxid

Sowohl das Fras- als auch das 3-D-Druckverfahren haben Vor- und Nachteile. Durch die
vorgegebene Geometrie der Frasen ist die subtraktive Herstellung unempfindlich gegentiber
Oberflachenfehlern in der STL-Datei *°. Mittels ,CAD/CAM-Workflow* kénnen vor allem bei der
subtraktiven Herstellung durch Menschen verursachte Produktionsfehler vermieden werden,
da ein GroRteil des Produktionsverfahren maschinell durchgefiihrt wird *°. Dem Behandler
stehen durch eine Vielzahl an frasbaren zahnmedizinischen Restaurationsmaterialien eine
Reihe von Werkstoffen zur Verfligung *. Insgesamt ist die subtraktive Herstellung bisher
kostengiinstiger als additive Verfahren *°. Durch Einfiihrung des ,Speed-“ und des ,High-
Speed-Sinterns® wird die Sinterzeit von 3Y-TZP-Keramik drastisch gekirzt. 3Y-TZP-Keramik
ist durch die Anwendung des ,Speed-“ und ,High-Speed-Sintern® anstatt in 12 Stunden in 60—
120 Minuten (,Speed-Sintern) oder in 10 Minuten (,High-Speed-Sintern®) vollstandig

dichtgesintert %%%°,

Ein Nachteil des AM stellt die Anfalligkeit fur Oberflachenfehler mit Ursache der verwendeten

Datensatze dar *°.

Durch die hochprazise Umsetzung der STL-Datei wahrend des
Druckvorgangs, werden auch kleinste Fehler des Designs iibertragen *. Durch das Auftragen
der verschiedenen Schichten wahrend der additiven Herstellung kann es zu einem
Stufeneffekt kommen *°. Diese im Mikrometerbereich befindlichen Versatze des Materials
beeinflussen die Oberflachenrauigkeit und die Dimensionsstabilitat *°. Im Anschluss ist eine
Korrektur der Oberflache durch die Nachbearbeitung und Politur nétig, um eine akzeptable
Oberflachenkonfiguration zu erreichen *. Alternativ kann die Schichtdicke verringert werden,
wodurch sich der Herstellungsprozess deutlich verlangert *. Insgesamt scheint das additive
Verfahren noch keine Vorteile bezuglich einer verbesserten Produktionsgeschwindigkeit zu

33,35

zeigen . Vor allem durch die Notwendigkeit das Bindemittel besonders schonend

auszubrennen, um ein Materialversagen zu verhindern, handelt es sich bei der additiven
Herstellung um sehr lange Entbinderungs- und Sinterzeiten von tiber 49 - 100 Stunden #¢:%°%,
Die Nachbearbeitung, vor allem in Form von Reinigungsprozessen, erfolgt bei 3-D-gedruckten
Objekten meist analog. Das bedeutet, dass die Nachbearbeitung stark vom Behandler
abhangig ist und die endgultige Reinigungsqualitat je nach dessen Erfahrung variiert. Bisher
stehen dem Anwender nur eine limitierte Anzahl an Materialien zur Verfliigung, da nicht alle in
der Zahnmedizin verwendeten Werkstoffe mit den heutigen Technologien 3-D-gedruckt
werden kdnnen "3°. AuRerdem ist die Schichtdicke 3-D-gedruckter Objekte welche einen
Entbinderungsprozess durchlaufen miissen zur Zeit noch auf 15 — 20 mm begrenzt *°. Je nach
Druckprozess und Nachbearbeitungsdurchfihrung ist die additive Herstellung im Vergleich zur
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subtraktiven Herstellung zurzeit durch Anwendung teurer Maschinen und Softwares

kostenaufwendiger >°.

Die Geometrie, die Grolke des Schneidwerkzeugs und die Drehgeschwindigkeit, die die
minimale GroéRRe des herzustellenden Objekts und die Qualitat der Oberflache bestimmen,
werden bei der subtraktiven Herstellung durch die Freiheitsgrade der Fraswerkzeuge

t 304548 Es wurden Limitationen in Bezug auf die Erreichbarkeit einer

eingeschrank
organischen Form und Prazision aufgrund von Winkellimitationen der Fraswerkzeuge
beschrieben 24348 Vor allem bei besonders harten Werkstoffen verschleiRen die Frasen
regelmaRig **€%%' Da es sich um einen aktiven Bearbeitungsprozess der Oberflache handelt,
kann es vor allem bei keramischen Materialien zu Oberflachenbearbeitungsfehlern kommen,
die wiederrum die mechanische Festigkeit und Verlasslichkeit des Materials beeintrachtigen
6062 Zudem ist es eine Herausforderung eine individuelle Farbgebung einzuarbeiten. Diese

kann erst nach dem Frasvorgang in einem aufwendigen Bemalungsprozess erfolgen °.

Ein groRer Vorteil der additiven Herstellung ist die unlimitierte Flexibilitdt der Form, welche
nicht durch Winkellimitationen der Fraswerkzeuge begrenzt wird *¢. Sogar hohle Objekte
kénnen hergestellt werden 3¢, Daher kénnen durch die additive Fertigung detailreiche und
filigrane Gegenstande entstehen. Die einzige Limitation der herzustellenden Objekte stellt die
Grolke der Druckplattform und der Baukammer dar *°. Komplexe Objekte kénnen in einem
einzigen Herstellungszyklus hergestellt werden. Zudem ist die additive Fertigung besonders
nutzerfreundlich und flexibel *. Obwohl die meisten Druckverfahren durch die aufwendige
Nachbearbeitung insgesamt nicht kostengtinstiger als das subtraktive Verfahren sind, zeigte
eine detaillierte Kostenaufstellung, dass der additive Herstellungsprozess mittels DIW 34,07 €
gunstiger war als sein subtraktives Pendant ®3. Ein weiterer wichtiger Vorteil fiir die Herstellung
von sproden Materialien ist, dass es sich bei der additiven Herstellung um eine passive
Produktion handelt. Demnach wird das Entstehen oberflachlicher Mikrorisse durch das
Schleifen mittels Fraswerkzeugen, wie es bei dem subtraktiven Verfahren der Fall ist,
vermieden %%, Insgesamt verbraucht die additive Fertigung deutlich weniger Rohmaterial
243581 Bei der additiven Herstellung von Objekten kénnen 95 - 98 % des Verbrauchsmaterials
recycelt werden ®. Das wahrend des subtraktiven Herstellens abgetragene Material wird
verworfen 243360 Es besteht daher die Hoffnung, dass das additive Verfahren in Zukunft
kosteneffizienter wird und somit das Gesundheitssystem entlastet 2. Es besteht die
Méoglichkeit die Materialeigenschaften wie Farbverlaufe wahrend des Herstellungsprozesses
anzupassen °. AuRerdem koénnen nicht nur Farben, sondern auch Materialien wahrend des
Druckprozesses kombiniert werden *°. Die Verbindung verschiedener Materialien und Farben

innerhalb einer Restauration erlaubt dem Behandler eine Versorgung herzustellen, welche an
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die Patientensituation optimal angepasst ist. Die additive Fertigung l&sst demnach die

unkomplizierte Herstellung patientenindividueller, digital-gefertigter Restaurationen zu “°.

2.10 Materialprufverfahren

2101 Materialeigenschaft Lichttransmission

Das fiir das menschliche Auge sichtbare Lichtspektrum liegt bei einer Wellenlange von 400 -
700 nm %8 Am sensibelsten sieht das menschliche Auge bei einer Wellenléange von 555 nm
®_ Wenn Licht aus einem Medium (z.B. Luft) auf ein anderes Medium (z.B. Zahnschmelz,
Keramik) trifft, kann dieses entweder reflektiert, absorbiert oder transmittiert werden °7°
Innerhalb eines Lichtstrahls koénnen sich die einzelnen Wellenlangen unterschiedlich
verhalten. Dabei kdnnen einige Strahlen reflektiert, einige absorbiert und wieder andere
transmittiert werden ®’. Es kann zudem zu Streuung, Fluoreszenz, Phosphoreszenz und der
photochemische Reaktion kommen ®’. Durch das Verhalten des Lichtstrahls wird dem Material

seine Tiefenwirkung und Farbe verliehen ™.

Das Wort Lichttransmission (kurz: Transmission) setzt sich aus den lateinischen Wortern
s<frans“und ,mittere“zusammen. Diese bedeuten durch und schicken. Demnach beschreibt die
Transmission die physikalische Eigenschaft von Wellen ein Material zu passieren.
Umgangssprachlich wird die Transluzenz als Synonym fir die Transmission verwendet.
Jedoch beschreibt die Transluzenz eine optische Eigenschaft eines Materials, wobei die
Transmission ein physikalischer Terminus ist, der beschreibt, inwiefern Licht ein Material
durchdringen kann %. Der Transmissionsgrad T beschreibt das Verhaltnis der Wellenintensitat
vor dem Objekt und der Wellenintensitat nach dem Passieren des Objekts . Er ist als der

Quotient aus beiden Intensitaten definiert 7.

I I
T = — oder %T = (—) 100
Iy Iy

Die Ergebnisse der Transmission liegen zwischen 0, wenn kein Licht die Prufkdrper
durchdringt und 1, wenn alles eingetroffene Licht durch den Prifkérper dringt . Die

Ergebnisse kénnen alternativ in Prozent angegeben werden ©’.

Eine Restauration wirkt besonders &asthetisch und natirlich, wenn sie ahnliche optische

Eigenschaften wie die natlrlichen Zahne aufweist '. KELLY et al. stellten fest, dass die
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Transmission eines Materials eine der wichtigsten Faktoren fiir die Asthetik dieser ist und die

Farbe der Restauration stark beeinflusst "2

2.10.2 Lichttransmissionsmessung

Um die Transmission eines Materials zu quantifizieren, stehen unterschiedliche Methoden zur
Verfugung. Es kann die Berechnung der Transmission in Prozent oder die Darstellung des
Kontrastverhaltnis (,Contrast Ratio“, CR) durchgefiihrt werden %737 Die CR beschreibt das
Verhaltnis der Lichtreflexion eines transluzenten Materials auf einem schwarzen Hintergrund
und einem weiRen Hintergrund 373, Es werden zwei Messungen der Reflexion gegen einen
weillen Referenzhintergrund (YW) und anschlieBend zwei Messungen der Reflexion gegen
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einen schwarzen Referenzhintergrund (YB) durchgefihrt AnschlieRend wird die

durchschnittliche CR durch folgende Formel berechnet 2:

crR=28
Yw

Wahrend das Kontrastverhaltnis durch den Vergleich des Materials auf weilem und

schwarzem Hintergrund mit einem kontrastmessungsfahigen Gerat berechnet wird, wird bei

der Transmissionsmessung die Intensitat des durchgetretenen Lichts quantitativ erhoben ™.

Wahrend der Transmissionsmessung wird das Licht registriert, welches nach Durchtritt durch

die Prifkérper an einem Detektor gemessen werden kann.

Die Transmission eines Materials in Prozent wird mit einem Spektralradiometer oder

Spektralphotometer gemessen &’

. Die UV-Vis-Spektralphotometrie zahlt zu den ,non-
destructive testings” (NDT). Sie ist ein Testverfahren bei dem die Matrix des Prifkorpers nicht
beschadigt wird 6. UV-Vis-Spektralphotometrie ist demnach eine kosteneffektive, simple,
versatile, nicht destruktive, analytische Technik, die fur die Messung der Absorption und

Transmission anorganischer und organischer Priifkérper genutzt werden kann .

Wahrend der Untersuchung eines Prifkorpers mittels UV-Vis-Spektralphotometer kann die
Eigenschaft von Licht in einem Wellenlangenbereich von 190 - 900/1100 nm untersucht
werden . Spektralphotometer kdnnen entweder vorher festgelegte Bereiche oder variable

Wellenlangen untersuchen und liegen als Einzel- oder Doppelstrahlspektralphotometer vor °°.

Das Spektralphotometer ist Giblicherweise aus mehreren Komponenten zusammengesetzt. Ein
Spektralphotometer verwendet eine Lichtquelle, um den zu messenden Prifkérper
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auszuleuchten. Diese Lichtquelle muss ein Licht mit konstanter Intensitdt Gber mehrere
Wellenlangen mit méglichst geringen StérgréRen und langer Laufzeit generieren kénnen .
Eingesetzt werden Xenon-Lampen sowie Tungsten- und Halogen-Glihbirnen. Im Vergleich
sind Xenon-Lampen teurer und weniger verlasslich, generieren jedoch hochintensives UV-,
sowie sichtbares Licht ®®. Haufig wird in Geraten mit zwei Lampen eine Kombination aus
Tungsten-/Halogen- und Deuterium-Lampen genutzt %7 Tungsten-Lampen emittieren groRe
Mengen an rotem Licht im Wellenlangenbereich von 375 nm und héher ®¢. Deuterium-Lampen
emittieren hingegen Licht der Wellenldngen unter 375 nm im UV-Bereich ©°.
Zusammengenommen kann durch die Kombination von Tungsten- und Deuterium-Lampen

das UV-Vis-Spektrum abgedeckt werden °°.

Ein Monochromator teilt polychromatisches Licht mehrerer Wellenlangen in einen Bereich von
Einzelwellenlangen (monochromatisches Licht) auf ®®. Dies erlaubt die gezielte Analyse des
Verhaltens einzelner Wellenlangen zusammen mit dem Prufkdrper. Zudem kénnen Filter wie
Absorptionsfilter, Interferenzfilter, Sperrfilter und Bandpassfilter angewandt werden °. Ein
einstellbarer Filter ermdglicht die Kontrolle des Lichtstrahls, der durch den Prifkérper fallt.
AbschlieRend misst der Detektor die Intensitat des Lichts, welches mit dem Prifkorper
interagiert °®. Dieser Ubertragt das Lichtsignal in ein elektrisches Signal ®’. Photodioden-
Detektor oder Photomultiplier-Réhren-Detektor sind haufig verwendete Detektoren fiir UV-Vis-
Spektralphotometer 6.

Ein Zweistrahl-UV-Vis-Spektralphotometer arbeitet mit in zwei Strahlen aufgeteiltem Licht %667,

Ein Strahl wird als Referenzstrahl verwendet ©°

. Dieser wird ohne einen zwischengeschalteten
Priifkérper auf einen Detektor (Fotodiode) geleitet ®°. Die Intensitat dieses Strahls beschreibt
die 100%ige Transmission. Der zweite Strahl wird durch den zu vermessenden Prufkdrper
geleitet ®®. Die Lichtintensitat hinter dem Messpriifkdrper wird ebenfalls durch einen Detektor
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(Fotodioden) vermessen Das Messergebnis gibt das Verhaltnis der beiden

Strahlintensitaten an.

2.10.3 Materialeigenschaft Oberflachenrauigkeit

Rauheit kann definiert werden als ein Komplex von UnregelmaRigkeiten oder kleinen
Vertiefungen, die eine Oberflache charakterisieren °. Die Oberflachenbeschaffenheit
beeinflusst die Genauigkeit, Anfalligkeit fur Verfarbungen, die mikrobielle Adhasion und die
Struktur von dentalen Restaurationen ''. Die Mundhohle ist dauerhaft besiedelt durch eine

komplexe Diversitat mikrobieller Spezies, die eine starke Tendenz zeigen Oberflachen zu
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besiedeln . An rauen Oberflaichen akkumuliert Plaque deutlich leichter als an glatten
Oberflachen "®77. Untersuchungen von BOLLEN et al. ® und SONG et al. ® bestétigten eine
kritische Rauheitsgrenze von 0,2 ym R, intraoraler harter Oberflachen, unter der keine weitere

Reduktion der Plagueakkumulation durch weitere Glattung der Oberflache zu erwarten ist.

Eine raue Oberflache hat zudem den Nachteil einer verstarkten Antagonisten- und
Restaurationsschadigung ®. Zudem wird die Lichtstreuung und Lichtreflexion durch die

t %, Durch anschlieBende Glasur oder Politur der

Oberflachenbeschaffenheit beeinfluss
Keramik kann die Lichtstreuung minimiert und die Transluzenz erhéht werden ®°. AuRerdem
konnten die mechanischen Eigenschaften CAD/CAM-hergestellter, keramischer Materialien

durch eine Verringerung der Oberflachenrauigkeit verbessert werden 8'.

Die beiden Parameter ,durchschnittliche Oberflachenrauheit® Ra (um) und ,mittlere
arithmetische Hohe des Oberflachenprofils“ oder ,mittlere Rautiefe” R, (um) werden in der
Profilometrie haufig als aussagekraftige Parameter fur die Analyse von Oberflachen

S Er ist als

angewandt "°%'%  Je hoher R, ausféllt desto rauer ist eine Oberflache
arithmetischer Mittelwert aller absoluten Distanzen des Rauheitsprofils von der Mittellinie in
einer Messlange definiert 2. R, ist die Summe der durchschnittlichen Héhen der fiinf héchsten
Spitzen und der durchschnittlichen Tiefe der funf tiefsten Einsenkungen innerhalb der
Messlange >®. Da Ra ein reiner Amplitudenparameter ist und daher nur Aussage Uber den
gréten Ausschlag, nicht aber Gber die eigentliche Form des vermessenen Oberflachenprofils
trifft, ist eine zusatzliche dreidimensionale Darstellung der Oberflache sinnvoll 82,

In Bezug auf eine Aussage beziiglich der Reinigungskraft eines Reinigungsverfahrens knnen
die beiden Parameter R, und R, Auskunft Uber die mdgliche Reinigungstiefe tiefer gelegener

. Mehr verbliebenes, unausgehértetes Harz in den Einsenkungen der

Strukturen geben
Oberflache der Priifkdrper kann zu niedrigeren R, und R, Ergebnissen fiihren . Gleichzeitig
koénnen sie ein Vorhersagewert flir den Grad der mikrobiellen Adhasion an Oberflachen sein
. Andererseits kann eine erhéhte Rauigkeit 3-D-gedruckter Priifkérper durch Auflagerung
ungeharteter Harzmatrix oder Oberflachendefekten entstehen, was auf eine insuffiziente

Reinigung zuriickzufiihren ist °.

Die Oberflachenrauigkeitswerte von Zirkondioxidkeramikkronen verschiedener Hersteller
lagen in einer Untersuchung von WALIA et al. im Bereich von 0,28 — 1,04 ym Ra und 0,86 -
4,97 um R, . In einer anderen Studie konnte bei der Dokumentation der Oberflachenrauigkeit
konventionell hergestellter Zirkondioxidkeramik nach verschiedenen

Nachbearbeitungsmethoden in der Kontroligruppe Ra. -Messwerte von 0,221 pym vermerkt
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werden. In den Ubrigen Prifgruppen lagen die Ra -Messwerte bei 0,335 - 0,753 ym nach

unterschiedlichen Nachbearbeitungsmethoden 2.

MAYER et al. untersuchten verschiedene Reinigungsstrategien und deren Einfluss auf die
geometrischen, optischen und mechanischen Eigenschaften von additiv hergestellten
Polymerobjekten °. Sie fanden heraus, dass die Reinigungsmethode einen Einfluss auf die
Oberflachenrauigkeit hatte. Die Oberflachenrauhigkeitswerte lagen bei 0,86 — 3,38 um.

3-D-gedruckte Implantate aus Zirkondioxid wiesen R.-Werte von 1,59 ym auf &

. Vergleichende
Untersuchungen der durchschnittlichen Ra-Messwerte subtraktiv- und additiv hergestellter
Zirkondioxidkeramik ergaben Ra.-Werte von 0,350 + 0,07 ym fur die subtraktiv hergestellte
Zirkondioxidkeramik und 1,060 + 0,49 um fiir die additiv hergestellte Zirkondioxidkeramik .
Im Gegensatz dazu kamen KIM et al. zu dem Ergebnis, dass sich die Oberflachenrauigkeit
von additiv und subtraktiv hergestellter Zirkondioxidkeramik nach unterschiedlichen
Nachbearbeitungsmethoden nicht signifikant unterschied %. Die Rj-Mittelwerte der
Kontrollgruppen lagen nach vorangegangener Politur bei 0,40 £ 0,09 ym in der AM-Gruppe
und 0,57 + 0,08 um in der SM-Gruppe. Diese Ergebnisse konnten YOO et al. nach Vergleich
der Oberflachenrauigkeit von additiv und subtraktiv hergestellter Zirkondioxidkeramik
bestatigen 8. ABUALSAUD et al. verglichen ebenfalls die Oberflachenrauigkeit gefraster und
3-D-gedruckter Zirkondioxidkeramik °'. Sie kamen zu dem Schluss, dass sich die
Oberflachenrauigkeit horizontal- und vertikal-gedruckter Zirkondioxidkeramik nicht signifikant

von der Oberflachenrauigkeit subtraktiv hergestellter Keramik unterscheidet.

2104 Oberflachenprofilmessung

Die fur die Dokumentation der Oberflachenrauigkeit genutzten Messverfahren kénnen die
,contact type“ Kontaktmessungen, die die Messung unter Kontakt durchfihren und die
kontaktlosen ,non contact type“-Techniken, welche ohne physische Berihrung der zu

untersuchenden Priifkdrper ablaufen, eingeteilt werden .

Bei der Kontaktmessung wird ein Tastschnittgerat verwendet %288 Der Taststift des
Tastschnittgerats wird an die zu untersuchende Oberflache angelegt und daraufhin bei
gleichbleibender Geschwindigkeit Uber die Prifkérper bewegt 28, Dies war in der
Vergangenheit eine sehr beliebte Messmethode, um das Rauheitsprofil eines Werkstoffs zu

charakterisieren %,
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Bei der konvokalen Laserscanning-Mikroskopie (CLSM, Laserrastermikroskop) handelt es
sich um ein kontaktloses, tomographisches Verfahren . Als Tomographie (altgriechisch:
tomos = Schnitt, Scheibe) wird ein Bildgebungsverfahren bezeichnet, welches durch
Kombination vieler einzelner Tomogramme eine dreidimensionale Darstellung einer

t89

Oberflache ermdglicht ©°. CLSM ist zerstérungsfrei und wird in der Materialkunde als flexible

und versatile Methode der Charakterisierung von Oberflachen beschrieben %97,

Das CLSM arbeitet mit einem die Prufkérper ausleuchtenden Laser. Das vom Laser erzeugte
Licht wird durch eine Lochblende (Quellpinhole) auf einen kardanisch aufgehangten Spiegel
(Galvanospiegel) geleitet 32, Die kardanische Aufhangung ermdglicht eine Bewegung des
Spiegels in alle Richtungen. Uber Verstellung des Spiegels kann der Laserstrahl die Priifkérper
abtasten. Die elektronische Steuerung erlaubt einen rasterartigen, zeilenweisen Scan eines

8 Das Licht des Lasers wird von dem Priifkdrper

bestimmten Bereichs der Prifkorper
reflektiert und trifft zuriick auf den Spiegel #. Von dort aus tritt es durch eine zweite
Lochblende (Detektorpinhole) auf einen Detektor (Photomultiplier) %°2. Nur das Licht im
Mittelpunkt der Detektorlochblende wird vom Detektor wahrgenommen, wobei auf3enliegende
Strahlen diskriminiert werden. Dadurch entsteht ein stérungsfreies Bild %. Da sich
Beleuchtungs- und Detektionsebene auf derselben Brennebene befinden, nennt man das

Verfahren konfokal (= ,den gleichen Brennpunkt besitzend*) *.

2.10.5 Materialeigenschaft Biegefestigkeit

In der Mundhoéhle wird keramischer Zahnersatz durch Kaukrafte, wechselnde Temperaturen
und den Speichel beansprucht %. Die auf die Restauration wirkenden Krafte sind
Kompressions-, Zug- und Scherkrafte %°. Durch Uberbelastung und Materialfehler kénnen
Defekte wie Risse, Chipping (Abplatzung der Verblendkeramik vom Gerist), Frakturen,
Bruche und der Verlust der Restauration zu einem Versagen der keramischen Versorgung
fuhren %+%_ Klinische Frakturen durch repetitive okklusale Kaukraftbelastung sind der haufigste

Grund fir ein Materialversagen CAD/CAM-hergestellter 3Y-TZP-Restaurationen ¥'.

Um die in der Mundhoéhle herrschenden Belastungen zu simulieren und Werkstoffe auf ihre
mechanischen Eigenschaften zu untersuchen gibt es verschiedene Testmethoden: die
Dehnungsprifung, Druckversuche, Biegeversuche, Harteprifungen und
Bruchfestigkeitspriifungen ®. Dentalkeramiken zéhlen zu den spréden Materialien *°. Spréde
31,97,98

Materialien halten Kompressionsbelastungen deutlich besser aus als Zugbelastungen

Daher ist die Testung des Widerstands sproder Materialien gegen Zugkrafte besonders
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wichtig. %, Es ist jedoch schwierig einen Versuchsaufbau zu generieren durch den eine
isolierte Art von Belastung oder Kraft auf ein Material wirkt *°. Eine weitere Schwierigkeit stellt
der Versuchsaufbau und die Prifkérperherstellung fir Zugversuche an sproden Materialien
dar *’. Besonders beliebt in der zahnmedizinischen Erprobung von Dentalkeramiken ist daher

% Neben der Tatsache, dass Versuchsaufbau und

die Biegefestigkeitsprifung
Priafkdrperherstellung verhaltnismalig unkompliziert zu gestalten sind, wirkt wahrend der
Biegefestigkeitspriifung auf die Unterseite des Priifkdrpers eine reine Zugkraft *%9° Die
Biegefestigkeitsprifung kann eine Vorhersage treffen, wie gut ein keramisches Material
mechanische Belastungen im klinischen Umfeld aushalten und tiberstehen kann *. Darliber
hinaus kdénnen die Biegefestigkeitswerte die mdgliche Spannweite von Briicken sowie die

Lokalisation der Restauration beeinflussen %.

Laut DIN EN ISO 6872:2015 sind drei verschiedene Prifmethoden zugelassen, um einen
keramischen Werkstoff auf seine Biegefestigkeit hin zu untersuchen 3*: die uniaxiale drei-
Punkt-Biegeprifung, die uniaxiale vier-Punkt-Biegeprifung und die biaxiale Biegeprufung
(Stempel-auf-drei-Kugeln). Fir jede dieser Prifmethoden gibt es in der Norm festgelegte

3. Bei den uniaxialen Methoden werden

Versuchsaufbauten und Prifkdérpergeometrien
Prifkorper von stabchenformiger Geometrie genutzt, bei der biaxialen Methode benétigt man
scheibenférmige Prifkoérper, um den Versuch durchzufihren. Bei der 3-Punkt-
Biegefestigkeitsprifung liegt der stdbchenférmige Prifkérper auf zwei an den Enden des
Prifkorpers platzierten Metallrollen. Seine Oberflache wird von einer dritten, mittig platzierten
Metallkugel belastet. Die Belastung findet statt bis der Priifkérper bricht. Ahnlich aufgebaut ist
die 4-Punkt-Biegefestigkeitsmessung, bei welcher der stabchenférmige Prifkérper ebenfalls
auf zwei, an den Enden des Prifkérpers platzierten Metallrollen liegt. Seine Oberflache wird
von zwei um die Mitte des Prifkorpers platzierten Metallrollen belastet, bis es zum Bruch
kommt. Beide Prifmethoden kénnen mit der gleichen Prifmaschine durchgefihrt werden,

sodass sich die Methoden nur gering in Bezug auf den Versuchsaufbau unterscheiden.

Innerhalb der biaxialen Biegefestigkeitstestung gibt es unterschiedliche Versuchsaufbauten:
die Stempel-auf-drei-Kugeln-Methode, die Stempel-auf-Ring-Methode, die Ball-auf-Ring-
Methode und die Ring-auf-Ring-Methode *'. Die Prifkérperscheibe wird bei der Stempel-auf-
drei-Kugeln-Prifung auf drei im Kreis angeordneten Stahlkugeln platziert. Auf die Oberseite

der Scheibe wird die Kraft mittels eines zylindrischen Stempels aufgebracht.
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2.10.6 Weibullstatistik

Da kein Material vollig homogen ist und alle Materialien in einem bestimmten Male
Diskontinuitaten aufweisen, ist im Anschluss an die Testung mechanischer Eigenschaften von
Werkstoffen eine Analyse der Variabilitit dieser Eigenschaften zu empfehlen '®. Bei
Diskontinuitdten kann es sich um Poren, Einschlisse, Mikrorisse, Phasenumwandlung,

dislozierte Anteile und chemische Variationen handeln ',

Die Weibull-Methode ist in der Zahnmedizin die gelaufigste Prifung um die Variabilitat der
mechanischen Eigenschaften keramischer Materialien statistisch zu analysieren '°'. Sie wurde
1951 von Waloddi WEIBULL vorgestellt und liefert eine Aussage Uber die
FehlergréRenverteilung von Werkstoffen %1%2, Die Weibull-Theorie stiitzt sich auf das Konzept
des Versagens eines Materials aufgrund seines schwéchsten Glieds '°2. Es handelt sich um
eine universelle Verteilung, die fur die unterschiedlichsten Fragestellungen angewandt werden
kann '%2. Sie ist in der DIN EN ISO 6872:2015 als eigenstandiges Kapitel beschrieben 3¢,

Die Untersuchung der Festigkeitszuverlassigkeit und Festigkeitsvariabilitat ist besonders
wichtig bei sprdden Materialien wie den Keramiken, da ihre Festigkeitswerte haufig nicht um
den Mittelwert verteilt sind *'. Der Weibull-Modul beschreibt die Variation der Kraft,
beziehungsweise der asymmetrischen Kraftverteilung als Ergebnis von Defekten, welche sich

in der Mikrostruktur entwickeln kénnen 3'.

2.11Zielsetzung

Im Zuge dieser experimentellen, in vitro Studie soll der Einfluss verschiedener
Nachbearbeitungsprozesse auf die geometrischen, optischen und mechanischen
Materialparameter sowie Oberflachenparameter von 3-D-gedruckter Zirkondioxidkeramik
untersucht werden. Folgende konkrete Fragen sollen durch die Untersuchungen beantwortet
werden:
1. Wie beeinflusst die Nachbearbeitung (Reinigung nach dem Druck, ,Post-Printing
Cleaning®) die Materialeigenschaften 3-D-gedruckter Zirkondioxidkeramik?
Welche Art der Reinigung verbessert, oder verschlechtert die Materialeigenschaften?
Lasst sich eine Empfehlung aussprechen, welche Art des PPC fir 3-D-gedruckte

Keramik am geeignetsten ist?

Ziel dieser Forschungsarbeit ist es den Einfluss verschiedener Nachbearbeitungsprozesse auf

die geometrischen, optischen und mechanischen Materialparameter sowie
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Oberflachenparameter von additiv hergestellter Zirkondioxidkeramik zu untersuchen. Ferner
soll dadurch ein geeignetes Reinigungsprotokoll ermittelt und eine Empfehlung bezuglich der
vorteilhaftesten Nachbearbeitungsmethode fiir additiv hergestellte Keramik ausgesprochen
werden. Die Nullhypothese besagt, dass die unterschiedlichen Nachbearbeitungsprozesse
keinen Einfluss auf die Dimensionsstabilitat, Lichttransmission, Oberflachenrauigkeit sowie die
Biegefestigkeit von 3-D-gedruckten Zirkondioxidkeramiken haben. Die Beeinflussung der
Dimensionsstabilitat, Lichttransmission, Oberflachenrauigkeit und Biegefestigkeit durch die
Nachbearbeitung  wurde  bereits ausfiuhrlich an  konventionell  hergestellten
Zirkondioxidkeramiken  untersucht  '®1%  Dabei wurde die Relevanz des
Nachbearbeitungsprotokolls auf die Performance der Keramik unterstrichen . Zudem wurde
die Beeinflussung 3-D-gedruckter Kunststoffe durch das Reinigungsprotokoll diskutiert 3.
Jedoch fehlt flr additiv hergestellte Zirkondioxidkeramiken die entsprechende, relevante
Literatur. Aus diesem Grund wird in dieser Arbeit eine 3Y-TZP-Keramik nach unterschiedlicher
Nachbearbeitung auf ihre Dimensionsstabilitat, Lichttransmission, Oberflachenprofil und die

Biegefestigkeit untersucht.
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3 Material und Methoden
3.1 Herstellung der Prufkorper

Fir die Untersuchungen wurden scheibenférmige Prifkérper (N = 115) mittels LCM-
Technologie hergestellt. Verwendet wurde eine lichthartende Suspension aus 3 mol%
Yttriumoxid-stabilisiertem Zirkondioxid (3Y-TZP) (LithaCon 3Y 210, Lithoz, Wien, Osterreich).
Die Dimensionen der Prufkdrper betrugen 1,2 x 12,4 mm (Abmessungen nach der Sinterung),
um anschlieRend eine dem Standard entsprechende Biegefestigkeitsprufung durchfihren zu

konnen 34,

Die Priufkérper wurden zunachst digital entworfen (Design X Geomagic, 3D Systems, Rock
Hill, SC, USA) (Abb. 12). Die daraus resultierenden STL-Dateien wurden Schicht fir Schicht
in die einzelnen Druckschichten aufgeteilt. Diese Schichten entsprachen den einzelnen
Ebenen, in denen der 3-D-Drucker die Keramiksuspension aushartete und den Grinkorper

erzeugte. Es wurde eine Schichtstarke von 25 ym gewahlt.

Abbildung 12 3-D-Modelle der Prifkérper auf der digitalen Druckplattform.
Die Prifkorper wurden designt und anschliefend 3-D-gedruckt. Sie wurden senkrecht auf der
Druckplattform angeordnet. An ihrer Unterseite wurden ,Supports® angebracht, um die

Prifkorper wahrend des 3-D-Drucks zu stabilisieren.
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Die Suspension (LithaCon 3Y 210®, Lithoz, Wien, Osterreich) bestand aus
lichtpolymerisierender Harzmatrix, 3 mol% Yttriumoxid-stabilisiertem  Zirkondioxid-
Keramikpulver (3Y-TZP) und Additiven. Der Polymeranteil betrug circa 60 Vol%. Alle
verwendeten Materialien sind in Tabelle 1 aufgefihrt. Abbildung 13 fasst den Versuchsaufbau

Zusammen.

Tabelle 1 Uberblick iber die verwendeten Materialien mit Material, Firma, Lot. Nr., und

Zusammensetzung.

Material Firma Lot. Nr. Zusammensetzung

LithaCon 3Y Lithoz, Wien, Osterreich | AB0722063 | Lichthartende Kunststoffmatrix,

210 3 mol% Yttrium stabilisiertes
Zirkondioxid (3Y-TZP):
Keramikpulver und Additive;
Polymergehalt circa 60 vol%

Lithasol30®- Lithoz, Wien, Osterreich | EC0022060 | Isopropanol, weitere

Spray ungenannte Zusatze
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Abbildung 13 Ubersicht tiber das Studiendesign.

Dunkelblaue Kasten stellen Versuchsschritte dar, welche fur die gesinterten und
ungesinterten Prufkoérper (100 + 15 PK) durchgefuhrt wurden. Hellblau gekennzeichnete
Versuchsschritte wurden nur fur gesinterte Prifkérper (100 PK) durchgefuhrt.
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Die Priifkdrper wurden mit einem LCM 3-D-Drucker (CeraFab 7500, Lithoz, Wien, Osterreich)
(Abb. 14) mit den folgenden Einstellungen hergestellt: DLP-Intensitét = 55 mW/cm?; DLP-
Energie = 70 mJ/cm?. Die Lichtquelle war eine UV-LED-Lampe. Die GroRe der Druckplattform
betrug 76 mm x 43 mm. Die maximale Bauhdhe des Gerats betrug 170 mm. Die Prufkorper
wurden senkrecht zur Druckplattform gedruckt. Wahrend des Druckvorgangs wurde
kontinuierlich ein automatisierter Rechen durch die Suspension gezogen. Dies diente der
gleichmaRigen Verteilung der einzelnen Materialanteile und verhinderte ein Sedimentieren der
Keramikpartikel am Boden des GefalRes. Die Prufkérper konnten direkt wahrend des 3-D-
Drucks in die gewunschte Form gebracht werden. Eine Herstellung von zylindrischen
Rohlingen, von denen die Prifkorper mittels Diamantscheibe abgetrennt wurden, war daher
nicht notig.

| CeraFab
7500 Dental
[ =)

Abbildung 14 LCM 3-D-Drucker (CeraFab 7500, Lithoz, Wien, Osterreich).
Die Prifkérper wurden pro PPC-Gruppe mit dem CeraFab 7500 gedruckt. Ein automatisierter
Rechen wurde in regelmafiigen Zeitabstdnden durch die Keramiksuspension gezogen, um

einer Sedimentation der Keramikpartikel entgegenzuwirken.
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3.2 Reinigung nach dem 3-D-Druck, Post-Printing Cleaning (PPC)

Nach dem 3-D-Druck wurden die Prifkorper mitsamt der Druckplattform aus dem 3-D-Drucker
entnommen. Die Prufkérper wurden mit einem Skalpell von der Druckplattform geldst und die
Stutzstrukturen wurden entfernt. AnschlieRend erfolgte eine Unterteilung der Prufkérper in funf
Reinigungsgruppen (A - E) (n = 23). Jede Reinigungsgruppe wurde durch ein
unterschiedliches Reinigungsprotokoll (PPC) nachbearbeitet:

1. PPC-Methode A (Kontrollgruppe): Reinigung durch 25 Sekunden ,Airbrushing*
mit einer isopropanolhaltigen Reinigungslésung (Lithasol30® Spray, Lithoz, Wien,
Osterreich) und einwéchige Lagerung in einem 40 °C warmen Trockenofen (U 26,
Memmert, Schwabach, Deutschland) gemaR den Anweisungen des Herstellers.

2. PPC-Methode B: Reinigung durch 25 Sekunden ,Airbrushing“ mit Lithasol30®-
Spray, ohne anschlieltende Lagerung im Trockenofen.

3. PPC-Methode C: Reinigung durch Ultraschallaktivierung (Sonorex RK255,
BANDELIN electronic, Berlin, Deutschland) bei einer Frequenz von 35 kHz fur 30
Sekunden. Zu diesem Zweck wurden die Prifkdrper in ein mit Lithasol30® gefilltes
Glas getaucht, welches anschlieflend in das Ultraschallbad gestellt wurde.

4. PPC-Methode D: Reinigung durch Ultraschallaktivierung (Sonorex RK255,
BANDELIN electronic, Berlin, Deutschland) bei einer Frequenz von 35 kHz fir 300
Sekunden, wahrend die Prifkdrper in ein mit Lithasol30® gefilltes Glas getaucht
wurden.

5. PPC-Methode E: Reinigung durch Ultraschallaktivierung (Sonorex RK255,
BANDELIN electronic, Berlin, Deutschland) bei einer Frequenz von 35 kHz in einem
Glas mit Lithasol30® fiir 30 Sekunden. Die Prifkérper wurden anschlielRend 40
Sekunden lang mittels ,Airbrushing“ mit Lithasol30®-Spray gereinigt.

Alle Nachbearbeitungsschritte wurden bei einer konstanten Luftfeuchtigkeit von 40 %
durchgefiihrt. FUr das Auftragen des Lithasol30®-Sprays wurde eine speziell angefertigte
Reinigungsstation (CeraCleaning Station Ultra, Lithoz, Wien, Osterreich) verwendet (Abb. 15).
Diese Station ermdglichte es, die Objekte mit funf Bar Druck und einem Abstand von 15 mm

mit dem Spray zu reinigen (Abb. 16).
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Abbildung 15 Reinigungsstation (CeraCleaning Station Ultra, Lithoz, Wien, Osterreich).
Die Reinigungsstation CeraCleaning hat zwei Offnungen, sodass der Anwender seine Hande

und Unterarme in die Reinigungsstation einfiihren kann.

Abbildung 16 Reinigung von Prifkérpern in der CeraCleaning Reinigungsstation.
Das Reinigungsspray wurde mit finf Bar Druck in einem Abstand von 15 mm aufgetragen. Der
Anwender trug wahrend der Reinigung Einmalhandschuhe.
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Wahrend der Ultraschallreinigung wurden alle Prifkérper gleichzeitig gereinigt, um einen
einheitlichen Zeitabstand zwischen der Entnahme von der Druckplattform und der Reinigung
im Ultraschallbad zu gewahrleisten. Dieses Zeitintervall sowie das Zeitintervall zwischen
Reinigung und Entbinderung bzw. Sinterung betrug jeweils zwei Stunden. Es gab nur eine
Ausnahme: Bei Methode A wurde der Zeitraum zwischen Reinigung und Uberflihrung in den
Ofen entsprechend der Herstellerangaben auf eine Woche verlangert.

Nach der Reinigung und vor dem Sinterbrand wurden die Prifkdrper ohne weitere
Trocknungsmethoden an der Luft getrocknet. Zum Trocknen wurden alle Priifkérper aul3er die
der Gruppe A auf Zellulosetlichern gelagert. Gruppe A wurde in Polymerschalen gelagert und
in einem Trockenofen getrocknet. Eine abschlieRende Aushartung, wie sie bei 3-D-gedruckten
Polymeren ublich ist, fand nicht statt. Das Entbindern sowie das Sintern erfolgte nach den
verschiedenen Reinigungsmethoden fiir die Prufkérper (A — E, n= 20) in einem Sinterofen
(HTCT 08/16, Nabertherm, Lilienthal, Deutschland) (Abb. 17) gemaf dem Sinterprotokoll (bei
Luftdruck, Atmosphare) (Tab. 2) *°. Nach dem Sintern wurden die Oberflachen der Priifkérper
nicht poliert.

Abbildung 17 Entbinder- und Sinterofen.
Das Entbindern sowie das Sintern erfolgte fir alle Prufkérper im Anschluss an die

verschiedenen Reinigungsmethoden in einem Sinterofen (HTCT 08/16, Nabertherm,
Lilienthal, Deutschland) gemaR dem Sinterprotokoll (Tab. 2).
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Tabelle 2 Sinterprotokoll der additiv hergestellten Zirkondioxidkeramik.

In der ersten Spalte ist die Temperatur zu Beginn des Entbinderungs- oder Sinterzyklus

angegeben, welche schrittweise erhdht oder erniedrigt wurde, um die Endtemperatur (in der

zweiten Spalte angegeben) zu erreichen. In der dritten Spalte ist die Aufheizgeschwindigkeit

in °C pro Minute angegeben. Wurde die Temperatur fir einen Zyklus gehalten liegt die

Aufheizgeschwindigkeit bei 0 °C/min und wurde in der Tabelle mit einem Bindestrich

gekennzeichnet. Die Zeit in Stunden und Minuten wurde in der letzten Spalte angegeben und

belauft sich insgesamt auf 49 Stunden und 37 Minuten.

Starttemperatur [°C] Endtemperatur [°C] Aufheizgeschwindigkeit | Zeit [hh:mm]
[°C/min]
40 120 0,20 08:00
120 120 - 04:00
120 130 0,30 00:33
130 130 - 02:00
130 140 0,45 00:22
140 140 - 01:30
140 170 0,45 01:06
170 170 - 02:00
170 200 0,50 01:00
200 200 - 04:00
200 250 0,56 01:30
250 250 - 02:00
250 350 0,56 03:00
350 600 1,00 04:10
600 1250 1,67 06:29
1250 1450 3,51 00:57
1450 1450 - 02:00
1450 25 4,07 05:00
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3.3 Methode

3.3.1 Geometrie

Fir die Untersuchung der Dimensionstreue wurden der Durchmesser und die Dicke der
Prafkdrper nach dem Sinterprozess mit einer digitalen Bugelmessschraube (MDC-Lite,
Mitutoyo, Kawasaki, Japan) gemessen. Die ReferenzgroRen waren die wahrend der
Herstellung angegebenen Male der Prifkorper (Dicke 1,2 mm x Durchmesser 12,4 mm). Die
Dicke wurde in drei Messwiederholungen an jeweils 4 Messpunkten bestimmt. Der
Durchmesser wurde in zwei Richtungen erfasst, wiederum mit jeweils drei
Messwiederholungen. Das Gewicht der Prifkérper wurde mit einer hochprazisen

Feingoldwaage (MC1 Analytic AC 120 S, Sartorius AG, Géttingen, Deutschland) gemessen.

3.3.2 Lichttransmission

Die Transmissionswerte der Prifkérper wurden ermittelt, um die Auswirkung der Reinigung
auf die Lichtdurchlassigkeit der Prifkérper festzustellen. Die Transmissionsmessungen
wurden an einem Zwei-Strahl-UV-Vis-Spektralphotometer (Lambda 365+, PerkinElmer,
Waltham, MA, USA) (Abb. 18) durchgefihrt.

%‘n
- P

Abbildung 18 Zwei-Strahl-UV-Vis-Spektralphotometer (Lambda 365+, PerkinElmer,
Waltham, MA, USA) mit eingesetztem Kugelmodul mit 50 mm Transmissions-
/Reflexionskugel.

Die gedffnete, griine Klappe musste wahrend den Messungen dauerhaft geschlossen bleiben.
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Fir die Messungen mit dem Zwei-Strahl-UV-Vis-Spektralphotometer wurden die Prifkorper in
das Kugelmodul mit 50 mm Transmissions-/Reflexionskugel eigespannt. Die
Priufkdrperdimensionen der vorliegenden Arbeit waren jedoch zu klein, um nur durch die
vorgefertigte Halterung an dem Kugelmodul des Spektralphotometers zu halten. Daher musste
zunachst eine Halterung entwickelt werden, die die Prifkorper wahrend der Messungen fixiert.
Es wurde sich fur eine zweiteilige, 3-D-gedruckte Konstruktion entschieden. Mittels DLP 3-D-
Drucker (Way2Production Engineering, VOCO GmbH, Cuxhaven, Deutschland) wurden die
zwei Halterungselemente gedruckt. Diese wurden zuvor mittels 3-D-Design-Software
(SolidWorks Version 20, Dassault Systémes SolidWorks Corp., Waltham, MA, USA) virtuell
designt. Durch die Software Autodesk Netfabb 2022 (Netfabb GmbH, San Rafael, CA, USA)
wurden Statzen (,Supports®) angebracht und die STL-Datei fir den 3-D-Druck vorbereitet.
Daraufhin wurde die STL-Datei mittels USB-Datentrager (Way2Production Engineering,
VOCO GmbH, Cuxhaven, Deutschland) vom Computer auf den 3-D-Drucker ubertragen. Die
Halterungen wurden aus lichtpolymerisierendem Kunststoff (V-Print® model beige, VOCO
GmbH, Cuxhaven, Deutschland) gedruckt. Nach Entnahme aus dem 3-D-Drucker erfolgte die
Reinigung gemal der Herstellerangaben in Isopropanol (2-Propanol ROTIPURAN 99,8 %,
Carl Roth GmbH, Karlsruhe, Deutschland) sowie im Ultraschallbad (Bransonic® Ultrasonic
cleaner B-220 E4, Branson cleaning equipment company, Shelton, CT, USA). Die
Nachhartung wurde mit einem Otoflash G171 (NK-OPTIK, Baierbrunn, Deutschland)
durchgefuhrt. Um ideale Lichtverhaltnisse wahrend der Transmissionsmessung zu erreichen,
wurden beide Elemente mit schwarzer Sprayfarbe (Dupli Color Tuning Supertherm, MOTIP
DUPLI GmbH, HaRmersheim, Deutschland) eingefarbt. Daraufhin wurden die Prifkorper in die

Halterung eingesetzt und in das Kugelmodul eingespannt (Abb. 19).
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Abbildung 19 Kugelmodul mit 50 mm Transmissions-/Reflexionskugel und eingespannter 3-
D-gedruckter Halterung (rechte Transmissionsprobennahmestelle).
Da die Transmissionsprobennahmestelle fir deutlich groRere Prifkérper bestimmt war,

musste eine Halterung gedruckt werden, um die Prifkorper in diese einsetzten zu kénnen.

Zunachst wurde das Zwei-Strahl-UV-Vis-Spektralphotometer angeschaltet. Vor diesem Schritt
wurde die Halterung und das Kugelmodul mit 50 mm Transmissions-/Reflexionskugel aus dem
Spektralphotometer entnommen, sodass eine Kalibrierungsmessung durchgefihrt werden
konnte. Im Anschluss wurde das Kugelmodul eingesetzt. Zudem wurden auf beide
Reflexionsprobennahmestellen Weil3-Standards aufgelegt. Dabei musste darauf geachtet
werden, dass die Reflexionsprobennahmestellen vollstandig von den ,Weil3-Standards”
bedeckt waren und sich diese wahrend den Messungen nicht bewegten. Es wurde eine
weitere Messung ohne Prifkdrper durchgefiihrt. Daraufhin wurde die Halterung mit dem
Prifkorper eingesetzt. Die Messungen der Prifkorper konnten flr das festgelegte
elektromagnetische Spektrum begonnen werden. Die Intensitat des Lichts lo und die des durch
die Prufkérper gestrahlten Lichts | zwischen 400 und 700 nm wurden auf weifsem Hintergrund
gemessen und in der Ulbricht-Kugel erfasst. Die Transmission T beschreibt das Verhaltnis der
Wellenintensitat vor dem Objekt und die Wellenintensitat nach dem Passieren des Objekts.

Sie ist definiert als der Quotient der beiden Intensitaten:

mit
lo: Intensitat des Lichts als Basislinie ohne Prifkorper zwischen 400 und 700 nm,

I: durch den Prufkorper gestrahltes Licht zwischen 400 und 700 nm.
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Die Ergebnisse wurden in die UV WinLab Software 7.2 (PerkinElmer, Waltham, MA, USA)

Ubertragen und gespeichert.

3.3.3 Oberflachenbeschaffenheit

Mikroskopische Ubersichtsaufnahmen beider Seiten der Prifkdrper wurden mit einem 3-D-
Digitalmikroskop (VHX 5000, KEYENCE Corporation, Osaka, Japan) erstellt. Die

Ubersichtsaufnahmen wurden untersucht. UnregelméaRigkeiten und Risse wurden vermerkt.

Die Oberflachenrauheit wurde geman DIN EN I1SO 4287 ' mit einem 3-D-Laser-Scanning-
Mikroskop (VK-X3100, KEYENCE Corporation, Osaka, Japan) (Abb. 20) unter Verwendung
der VK-Aufzeichnungsmodul-Software (KEYENCE Corporation, Osaka, Japan; Messbereich:
4000 pm x 543,12 uym; verwendete Optiken: CF IC EPI Plan ELWD 20x; Auflésung: 505 nm;
Methode: Sparrow-Criterion) dargestellt. Sieben Einzelbilder wurden nebeneinander bei 20-
facher VergroRerung aufgenommen. Diese Einzelbilder konnten von der VK-
Aufzeichnungsmodul-Software zu einem Panoramabild zusammengesetzt werden.
AnschlieRend erfolgte die Auswertung der Panoramabilder in einer Analysesoftware (VK-
X3000 MultiFileAnalyzer, KEYENCE Corporation, Osaka, Japan). Anhand des
Panoramabildes wurden funf horizontale Analyselinien senkrecht zur Druckrichtung
gezeichnet. Uber diese finf Linien konnten die Werte R, und R, bestimmt werden. Die
Oberflachenbeschaffenheit wurde durch die Bestimmung des arithmetischen Mittelwertes der
Rauheit Ra und der maximalen Profiltiefe R, dargestellt. Im Anschluss konnten die
gemessenen Werte fir Ra und R, der Analysesoftware entnommen und Ubertragen werden.
Dies wurde jeweils fiir beide Prufkorperoberflachen durchgefiihrt. Fir jede Gruppe wurde zur
visuellen Darstellung des Rauheitsprofils ein Graph (Rauheitsprofil in um gegen die gesamte
Messstrecke in um) dargestellt, Messausschnitte der Prifkérper (4000 um x 543,12 pm)
gezeichnet und eine Farbskala mit Hohenprofil erstellt. Flir einen Vergleich zwischen den
PPC-Gruppen A - E wurden die reprasentativsten Oberflachenprofile der jeweiligen Gruppe

ausgewanhlt und in einer Ubersicht zusammengestellt.
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Abbildung 20 3-D-Laser-Scanning-Mikroskop (VK-X3100, KEYENCE Corporation, Osaka,
Japan) mit einem Prifkorper auf der Scanplattform.

Die Prufkérper wurden zentral auf die Scanplattform gelegt. Nachtraglich konnte die Position
der Priufkorper durch die automatisierte Scanplattform korrigiert werden, ohne die Prifkorper

berihren zu mussen.

3.3.4 Biaxiale Biegefestigkeit

Die BFS (Stempel-auf-drei-Kugeln-Methode) wurde nach DIN EN I1SO 6872:2015 ** mit einer
Universalprifeinrichtung (2005, ZwickRoell, Ulm, Deutschland) durchgefiihrt. Zuvor wurden
Hohe und Durchmesser der Prifkorper ermittelt, wie in Kapitel 3.3.1. Geometrie beschrieben.
Die Prufkérper wurden auf drei Kugeln (Kugeldurchmesser: 3 mm, Auflageradius: r1 =5 mm)
in einem Messingblock mit rundlicher Aussparung positioniert (Abb. 21). In diese Aussparung

passten die Prufkérper exakt hinein.
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Abbildung 21 Messingblock der Universalprifeinrichtung (Z005, ZwickRoell, Ulm,
Deutschland) mit drei Kugeln ohne Prufkdrper (links) und mit Prifkérper (rechts).

In der linken Abbildung sind die drei Kugeln, auf denen der Prifkérper wahrend des Versuchs
zu liegen kam, erkennbar. Die rechte Abbildung zeigt die Passgenauigkeit des Prufkorpers in
die vorgesehene Aussparung im Messingblock. Uber dem Priifkérper befand sich wahrend
des Versuchs der Prifstempel, welcher zu Beginn des Versuchs abgesenkt wurde, bis er
Kontakt mit dem Prifkdrper erhielt.

Polyethylenfolien wurden sowohl zwischen Stempel und Prifkérper als auch zwischen
Prifkérper und Kugeln positioniert (Dicke der Polyethylenfolie: 50 um). Der Prifvorgang wurde
Uber das Programm (testXpert®IIll Version 1.4, ZwickRoell, Ulm, Deutschland) gestartet. Die
Prufkraft wurde durch einen zylindrischen Prufstempel (Stempeldurchmesser: 1,2 mm) mit
einem Radius von 0,6 mm und einer Traversengeschwindigkeit von 1 mm/min aufgebracht.
Der Stempelabstand in der Startposition betrug 1 mm. Die Kraft wurde in der Mitte des
Prafkérpers aufgebracht und mit einer Vorkraft von 0,1 MPa bei einer Geschwindigkeit der

Vorkraft von 3 mm/min angesetzt.

Die Prufung wurde beim Versagen des Materials durch Bruch der Prufkérper beendet. Die
erzwungene Kraftabschaltschwelle wurde bei 50 % Fmax (maximale Kraft) erreicht.
Gleichzeitig wurden die Ergebnisse in der Software (testXpert®Ill Version 1.4, ZwickRoell,
Ulm, Deutschland) gespeichert. Die Bruchstiicke wurden mit einer Pinzette entnommen, auf
Vollstandigkeit untersucht und einzeln in einem Sortierbehalter gesammelt, um weitere

Versuche durchzufihren. Sowohl der Messingblock als auch der Prifstempel wurden nach
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einem Versuchsdurchlauf gereinigt und von Prufkdrpersplittern befreit. Die BFS in MPa wurden

mittels folgender Formel berechnet:

X-Y
o =—0.2387F ( )

mit
o: maximale Zugspannung in der Mitte [MPa] und
F: Gesamtkraft [N] beim Bruch, und

- n(Z) e [55 ()

Y=>0+v) '[1+ln(:—:>2]+(1—v) : (:_1>2

3

mit

v: Poissonscher Querkontraktionskoeffizient,
rs: Radius des Stitzkreises [mm],

r2: Radius der belasteten Flache [mm],

r3: Radius des Prifkérpers [mm] und

b: Dicke des Prifkdrpers [mm].

AnschlieBend wurde die Anzahl der Frakturteile pro Prifkérper in Excel Version 16.64
(Microsoft, Redmond, WA, USA) dokumentiert.

3.3.5 REM-Analyse

Die qualitative Analyse der Oberflache der verschiedenen PPC-Gruppen im Griinkérper- und
gesinterten Zustand wurde mittels Rasterelektronenmikroskopie (REM; Amray 1610 T,
Bedford, MA, USA) nach der Sputterbeschichtung (Agar Sputter Coater, Agar Scientific LTD,
Essex, Grof3britannien) durchgefiihrt. Es wurden flr die gesinterten Prifkérper Aufnahmen in
200- und 500-facher VergroRerung, sowie fir die Prifkdrper im Grinkdrper-Zustand

Aufnahmen in 200-facher VergrofRerung erstellt.
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3.3.6 Statistische Auswertung

Die ermittelten Daten wurden zunachst in Excel Version 16.64 (Microsoft, Redmond,
WA, USA) dokumentiert. Sie wurden mit der Statistiksoftware SPSS 28 fir Windows (IBM,

Armonk, NY, USA) auf einem Signifikanzniveau von p = 0,05 analysiert.

Die Normalverteilung der Stichproben wurde mit dem Kolmogorov-Smirnov-Test analysiert.
Fir die deskriptive Statistik wurden Mittelwerte und Standardabweichungen fir die
analysierten parametrischen Parameter sowie Median, Minimum, Maximum und
Interquartilbereich fir nicht-parametrische Parameter berechnet. Statistische Unterschiede

wurden jeweils mittels t-Test, Kruskal-Wallis- und Mann-Whitney-U-Test berechnet.

Um die Verlasslichkeit des Materials zu ermitteln, wurde zusatzlich die charakteristische
Festigkeit und der Weibull-Modul m nach DIN EN 6872:2015 analysiert **. Dafir wurde

folgende Formel genutzt:

Pr=1—exp|- (%)m]

Dabei ist

Pr: kumulative Versagenswahrscheinlichkeit,

o: Frakturspannungsvariable [MPa],

0p: charakteristische Weibullfestigkeit [MPa], abhéngig von Stresskonfiguration und
Prifkorpergrolle,

m: Weibull-Modul.

Es wurde daraufhin ein Diagramm erstellt, bei dem auf der x-Achse der naturliche Logarithmus
In(o/1MPa) und auf der y-Achse der doppelte natirliche Logarithmus Inin(1/(1-P;)) aufgetragen

wurden. Der Parameter Prwurde durch folgende Gleichung bestimmt:

i—0,5
n

Py =

Daflr wurden die Festigkeitswerte innerhalb einer PPC-Gruppe (Tab. 32 - 36) in aufsteigender
Reihenfolge geordnet. Dabei ist
i-1,2,3,4...i"* Rang und

n: Anzahl der Prifkorper innerhalb einer untersuchten PPC-Gruppe.
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Die Streuung der Festigkeit legte die Steigung der Kurve im Diagramm fest, aus der wiederum
der Weibull-Modul m abgeleitet wurde. Die charakteristische Festigkeit s wurde bei einer
Fehlerwahrscheinlichkeit von 63,2 % oder Inin(1(1-Ps)) = 0 identifiziert. Somit beschreibt sie
die Festigkeit, bei der ein Priufkdrper bei einer bestimmten Belastung und einer
Wahrscheinlichkeit von 63,2 % bricht *.

AnschlieRend wurde ein Zusammenhang der Parameter untereinander mittels Pearson-

Korrelation ermittelt.
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4 Ergebnisse

4.1 Statistische Auswertung der Geometrie

Die gemessenen Werte der Dicke und des Gewichts zeigten im Kolmogorov-Smirnov-Test
keine Abweichung der Normalverteilung (p = 0,069 — 0,200). Die statistische Auswertung
erfolgte daher mittels parametrischer Berechnung. Die Stichprobenwerte des Durchmessers
zeigten im Kolmogorov-Smirnov-Test eine Abweichung der Normalverteilung (p = 0,019 —
0,200). Dementsprechend wurde die statistische Auswertung mittels nicht-parametrischer

Berechnung durchgefihrt.

Tabelle 3 stellt die deskriptive Statistik der Geometrieergebnisse einschliellich Durchmesser,
Gewicht und Dicke der Prufkdrper mit Minimalwert (Min.), Medianwert, Maximalwert (Max.),
Interquartilbereich (IQR), Mittelwert und Standardabweichung (SD) dar. Die hochgestellten
Kleinbuchstaben weisen auf signifikante Unterschiede zwischen den getesteten PPC-Gruppen
hin. Zudem erfolgte die graphische Darstellung der Mittelwerte der Dicke und des Gewichts
Uber Balkendiagramme, bei denen die Werte der Standardabweichung mittels Spannweite
dargestellt werden (Abb. 22, 23). Die Messwerte des Durchmessers werden in Abbildung 24
mittels Box-Plots dargestellt, bei denen der Median durch einen schwarzen Strich
gekennzeichnet ist. Das obere und untere Quartil wird durch einen farbigen Kasten dargestellt.
Zusatzlich wurden die unteren und oberen ,Whiskers“ gezeichnet, welche die Spannweite des
héchsten und niedrigsten Wertes darstellen. Ausrei3er wurden mit einem Punkt und extreme

Ausreilder mit einem Stern gekennzeichnet.

Die mittlere Dicke war in den Gruppen A, B, D und E ahnlich (maximaler mittlerer Unterschied:
20 pm). Gruppe C war signifikant dicker (40 um mittlerer Unterschied, p < 0,009) (Tab. 3, Abb.
22). Insgesamt lagen die Messwerte der Dicke in den Gruppen A, B und E naher an den
Voreinstellungen des Designs der Prifkérper (Dicke 1,2 mm) als die Messwerte der Gruppen
C und D. Fir den Parameter Gewicht wurden ahnliche Ergebnisse gefunden. Das mittlere
Gewicht war bei den Gruppen A, B und E vergleichbar. Die Prifkérper der Gruppe C waren
signifikant schwerer (p < 0,001), aber nicht signifikant schwerer als die der Gruppe D (Tab. 3,
Abb. 23). Beim Prifkorperdurchmesser wurden die signifikant niedrigsten Mittelwerte fir die
Gruppen A, B und E gemessen (p < 0,006) (Tab. 3, Abb. 24). Zwischen diesen Gruppen
wurden keine Unterschiede festgestellt (p > 0,357). Fur die Gruppen C und D konnten die
signifikant hdéchsten Durchmesserwerte gemessen werden (p < 0,001), wobei keine

Unterschiede zwischen C und D festgestellt wurden (p = 0,088).
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Tabelle 3 Deskriptive Statistik der Geometrieergebnisse einschlief3lich Durchmesser, Gewicht

und Dicke der Priufkérper mit Minimalwert (Min.),

Medianwert, Maximalwert (Max.),

Interquartilbereich (IQR), Mittelwert und Standardabweichung (SD) der gesinterten Gruppen.

abed hochgestellte Buchstaben weisen auf signifikante Unterschiede zwischen den getesteten

Gruppen hin.
Reinigungsmethode/ | Min Median Max IQR Mittelwert | SD
Parameter
Durchmesser [mm]
A 12,06 12,09° 12,14 0,025 - -
B 12,07 12,09° 12,13 0,023 - -
C 12,08 12,11° 12,13 0,020 - -
D 12,10 12,13° 12,15 0,025 - -
E 12,06 12,092 12,18 0,020 - -
Gewicht [g]
A - - - - 0,861° 0,003
B - - - - 0,858° 0,004
Cc - - - - 0,872° 0,004
D - - - - 0,869° 0,004
E - - - - 0,858%° 0,004
Dicke [mm)]
A - - - - 1,27°¢ 0,005
B - - - - 1,27%° 0,005
Cc - - - - 1,31° 0,018
D - - - - 1,28° 0,006
E - - - - 1,26° 0,008
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Abbildung 22 Vergleich der Mittelwerte und Standardabweichungen der Dicke in mm aller

Reinigungsgruppen nach dem PPC, sowie nach dem Entbindern bzw. Sintern.
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Abbildung 23 Vergleich der Mittelwerte und Standardabweichungen des Gewichts in g aller

Reinigungsgruppen nach dem PPC, sowie nach dem Entbindern bzw. Sintern.
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Abbildung 24 Vergleich der Medianwerte des Durchmessers in mm aller
Reinigungsgruppen nach dem PPC, sowie nach dem Entbindern bzw. Sintern.

Punkte zeigen Ausreilder an. Extreme Ausrei’er sind mit einem * markiert.

4.2 Statistische Auswertung der Lichttransmission

Die Transmissionswerte zeigten im Kolmogorov-Smirnov-Test keine Abweichung der
Normalverteilung (p = 0,060 — 0,200). Die statistische Auswertung erfolgte daher mittels
parametrischer Berechnung.

Tabelle 4 zeigt die deskriptive Statistik der Transmissionswerte mit Mittelwert und
Standardabweichung (SD). Die hochgestellten Kleinbuchstaben weisen auf signifikante
Unterschiede zwischen den getesteten PPC-Gruppen hin. Zudem erfolgte die graphische
Darstellung der Mittelwerte der Transmission uber Balkendiagramme, bei denen die Werte der

Standardabweichung mittels Spannweite dargestellt werden (Abb. 25).

Im Rahmen der Transmissionsanalyse konnten fir die Reinigungsgruppe A die signifikant
niedrigsten Transmissionswerte (p < 0,010) analysiert werden, gefolgt von den Gruppen C und
B, die innerhalb eines Wertebereichs lagen (p = 0,496). Die signifikant hdchsten

Transmissionswerte konnten fiir Gruppe E (p < 0,004) gemessen werden, gefolgt von Gruppe

69



D, wahrend Gruppe D und Gruppe B in einem Wertebereich lagen (p = 0,070) (Tab. 4, Abb.
25).

Tabelle 4 Deskriptive Statistik der Transmissionswerte mit Mittelwert und
Standardabweichung (SD) der gesinterten Gruppen.

abcd hochgestellte Buchstaben weisen auf signifikante Unterschiede zwischen den getesteten
Gruppen hin.

Reinigungsmethode/ | Mittelwert SD
Parameter
Transmission [%]
A 24,312 0,07
B 24,47°° 0,08
Cc 24,43° 0,13
D 24,54° 0,05
E 24,67° 0,06
25
S
et 24
s
2
E
4 23
©
=
22
21,

A B C D E

Gruppe

Abbildung 25 Vergleich der Mittelwerte und Standardabweichungen der Transmission in %
aller Reinigungsgruppen nach dem PPC, sowie nach dem Entbindern bzw. Sintern.
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4.3 Statistische Auswertung der Oberflachenparameter - Ra und R:

Die gemessenen Werte der Rauigkeitsparameter Ra und R, der gesinterten Gruppen A - E
zeigten im Kolmogorov-Smirnov-Test eine Abweichung der Normalverteilung (Ra: p = 0,000 —
0,390; R;: p = 0,000 — 0,030). Die statistische Auswertung erfolgte daher mittels nicht-

parametrischer Berechnung.

Tabelle 5 beschreibt die deskriptive Statistik der Oberflachenparameter Rauheit R. und
Rautiefe R, mit Minimalwert (Min.), Medianwert, Maximalwert (Max.), Interquartilbereich (IQR)
der gesinterten PPC-Gruppen. Die hochgestellten Kleinbuchstaben weisen auf signifikante
Unterschiede zwischen den getesteten PPC-Gruppen hin. Die Messwerte von Ra und R, sind
in Abbildung 26 und 27 mittels Box-Plots dargestellt, bei denen der Median durch einen
schwarzen Strich gekennzeichnet ist. Das obere und untere Quartil wird durch einen farbigen
Kasten dargestellt. Zusatzlich wurden die unteren und oberen ,Whiskers® gezeichnet, welche
die Spannweite des hochsten und niedrigsten Wertes darstellen. Ausreif3er wurden mit einem

Punkt und extreme Ausreil3er mit einem Stern gekennzeichnet.

Die Ras-Werte der Reinigungsgruppe E konnten als signifikant niedrigste Werte analysiert
werden (p < 0,039), gefolgt von den Gruppen A und B, die im gleichen Wertebereich lagen (p
= 0,172). Die Ra-Werte der Reinigungsgruppe C hatten die signifikant hdchsten Werte (p <
0,025), gefolgt von der Gruppe D, die sich ebenfalls von den Gruppen A, B und E
unterschieden (p < 0,001) (Tab. 5, Abb. 26). Fir R, wurden ahnliche Ergebnisse gefunden
(Tab. 5, Abb. 27).
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Tabelle 5 Deskriptive Statistik der Oberflachenparameter Rauheit und Rautiefe mit

Minimalwert (Min.), Medianwert, Maximalwert (Max.), Interquartilbereich (IQR) der gesinterten

Gruppen.
abcd hochgestellte Buchstaben weisen auf signifikante Unterschiede zwischen den getesteten
Gruppen hin.
Reinigungsmethode/ | Min Median Max IQR
Parameter
Ra [pm]
A 0,274 0,457° 0,805 0,139
B 0,267 0,402° 0,752 0,151
Cc 0,379 0,738¢ 2,806 0,418
D 0,346 0,586° 1,390 0,219
E 0,246 0,357° 0,797 0,066
R, [um]
A 2,094 3,32° 7,479 1,543
B 2,268 3,23%P 5,477 1,064
Cc 2,672 5,56° 14,104 3,337
D 2,834 4,66° 10,103 1,929
E 1,965 2,75° 7,632 0,931
3,000
2,500
:
2,000 o
g

1,500

Ra[um]

1,000

500 +

,000

_—

C D

Gruppe

Abbildung 26 Vergleich der Medianwerte von R, in um aller Reinigungsgruppen nach dem

PPC, sowie nach dem Entbindern bzw. Sintern.

Punkte zeigen Ausrei3er an. Extreme Ausreil3er sind mit einem * markiert.
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Abbildung 27 Vergleich der Medianwerte von R; in ym aller Reinigungsgruppen nach dem
PPC, sowie nach dem Entbindern bzw. Sintern.

Punkte zeigen Ausreilder an. Extreme Ausreier sind mit einem * markiert.

Mittels 3-D-Laser-Scanning-Mikroskop (VK-X3100, KEYENCE Corporation, Osaka, Japan)
und VK-Aufzeichnungsmodul-Software (KEYENCE Corporation, Osaka, Japan) wurden die
Ra-Messwerte fiur ausgewahlte Prufkérper im gesinterten und ungesinterten Zustand
graphisch dargestellt (Abb. 28, 29). Die PPC-Gruppen A - E wurden untereinander angeordnet.
Linksseitig sind die Graphen den PPC-Gruppen durch die Buchstaben A - E zugeordnet.
Ebenfalls linksseitig ist das Rauheitsprofil in um gegen die gesamte Messstrecke in ym
graphisch angegeben. Die gesamte Messstrecke ist in flnf gleich grol3e Bereiche eingeteilt.
Mittig sind die Messausschnitte der Prifkdrper (4000 um x 543,12 uym) zu sehen. Wahrend der
Messung wurde der reprasentativste Bereich des zu untersuchenden Prifkdrpers ausgewahlt.
Pro Messausschnitt wurden funf Messlinien mit gleichem Abstand festgelegt. R.und R, wurden
uber funf Messlinien ermittelt. Rechtsseitig ist eine Farbskala abgebildet, die ein Héhenprofil
von 32,032 uym bis -32,032 ym charakterisiert. Hohe Bereiche erscheinen rot und niedrige
Bereiche erscheinen blau. Deckungsgleich mit den Ergebnissen des Rauheitsprofils (links)
zeigt die Oberflache der gesinterten Gruppe C starke Inhomogenitaten. Diese erscheinen in
der Abbildung in den Farben Gelb bis Rot.

Die Ergebnisse der gesinterten Gruppen zeigen, dass in Gruppe E die geringsten

Oberflachenunterschiede auftraten, gefolgt von A und B. In Gruppe D wurde ein im Vergleich
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inhomogeneres  Rauheitsprofii gemessen. Gruppe C  zeigt die  starksten
Rauheitsprofilunterschiede. Diese sind durch sichtbare Ausschlage an den Ubergangen der
Auflagerungen auf der Oberflache zu erkennen. Diese Auflagerungen sind im mittleren
Abschnitt der Abbildung ersichtlich.

Die Darstellung des Rauheitsprofils der ungesinterten Prifkorper der Gruppe C unterscheidet
sich von den Rauheitsprofilen der Grinkorper-Gruppen A, B, D und E. Sie ist deutlich
inhomogener. Auch das Rauheitsprofil der Gruppe D zeigt einige Unregelmafigkeiten. Die
Gruppen A, B und E zeigten die glattesten Oberflachen. Es erscheinen wie bei den gesinterten
Prufkérpern in der Gruppe C Auflagerungen in Form von Pflitzen, die das Rauheitsprofil

beeinflussen.

32.032um

Abbildung 28 Graphische Darstellung der Oberflachenparameter R, aller PPC-Gruppen A -

E im gesinterten Zustand.
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32.032um

Abbildung 29 Graphische Darstellung der Oberflachenparameter R, aller PPC-Gruppen A -
E im Grlnkoérper-Zustand.

Wiahrend der Erstellung der Ubersichtsaufnahmen zeigten die gesinterten Priifkrper der
Gruppen A, B und E keine sichtbaren, vom Rand ausgehenden Risse. In den Gruppen C und
D zeigten jeweils 70 % und 65 % der gesinterten Prifkdrper sichtbare, einzelne oder doppelte,
vom Rand ausgehende Risse (Abb. 30 - 32). Die ungesinterten Priufkérper im
Grinkoérperzustand zeigten in keiner PPC-Gruppe vom Rand ausgehende Risse. Zudem
waren vor allem auf den Prifkérpern der Gruppen C nach dem PPC schimmernde Bereiche

und pfutzenartige Anordnungen zu erkennen (Abb. 31).
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Abbildung 30 Ubersichtsaufnahme eines Priifkdrpers der PPC-Gruppe D nach dem Sintern

mit einzelner, vom Rand ausgehender Rissformation (innerhalb der roten Markierung).

Abbildung 31 Ubersichtsaufnahme eines Priifkdrpers der PPC-Gruppe C nach dem Sintern
mit doppelter, vom Rand ausgehender Rissformation (innerhalb der roten Markierungen).
Zusatzlich sind auf der Oberflache schimmernde Bereiche erkennbar.
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Abbildung 32 Ubersichtsaufnahme eines Priifkdrpers der PPC-Gruppe D nach dem Sintern

mit doppelter, vom Rand ausgehender Rissformation (innerhalb der roten Markierungen).

4.4 Statistische Auswertung der biaxialen Biegefestigkeit

Die gemessenen Werte der BFS zeigten im Kolmogorov-Smirnov-Test eine Abweichung der
Normalverteilung (p < 0,001). Die statistische Auswertung erfolgte daher mittels nicht-

parametrischer Berechnung.

In Tabelle 6 ist die deskriptive Statistik der BFS mit Minimalwert (Min.), Median, Maximalwert
(Max.), Interquartilbereich (IQR) sowie charakteristischer Festigkeit und Weibull-Modul
dargestellt. Die hochgestellten Kleinbuchstaben weisen auf signifikante Unterschiede
zwischen den getesteten Gruppen hin. Die Messwerte der BFS sind in Abbildung 33 mittels
Box-Plots dargestellt, bei denen der Median durch einen schwarzen Strich gekennzeichnet ist.
Das obere und untere Quartil wird durch einen farbigen Kasten dargestellt. Zusatzlich wurden
die unteren und oberen ,Whiskers“ gezeichnet, welche die Spannweite des hdchsten und
niedrigsten Wertes darstellen. Ausrei3er wurden mit einem Punkt und extreme Ausreif3er mit

einem Stern gekennzeichnet.

Die Reinigungsgruppen C und D zeigten die signifikant niedrigsten mittleren Festigkeiten (p <
0,001), wobei beide Gruppen im gleichen Wertebereich lagen (p = 0,760). Die Gruppen A, B
und E zeigten die signifikant héchsten Werte (p < 0,001) und lagen im gleichen Wertebereich

77



(p > 0,062). Der hochste Wert der Biegefestigkeit wurde in Gruppe B mit 1132,6 + 195,2 MPa

erreicht.

Die charakteristischen Festigkeiten und Weibull-Moduln sind in Tabelle 6 und Abbildung 34
dargestellt. Die hochsten Zuverlassigkeitswerte und charakteristischen Festigkeitswerte
zeigten die Prufkérper der Gruppe A, B und E. Deutlich niedriger waren die charakteristischen

Festigkeiten und Weibull-Moduln der Gruppen C und D.

Zudem zeigte die Mehrheit aller PPC-Gruppen eine ahnliche Morphologie der Frakturteile. Sie
zerbrachen in keilférmige Bruchstliicke, bei denen die Spitze in die Mitte zeigt (Abb. 35).
Auffallig war, dass eine geringe Anzahl der Prifkoérper der Gruppen C und D in abgerundete
Bruchkanten zerbrach. Prifkdrper mit einer hdheren BFS zeigten eine erhdhte Anzahl an

Bruchstiicken.

Tabelle 6 Deskriptive Statistik der BFS mit Minimalwert (Min.), Median, Maximalwert (Max.),

Interquartilbereich (IQR) sowie charakteristischer Festigkeit und Weibull-Modul der gesinterten

Gruppen.
abed hochgestellte Buchstaben weisen auf signifikante Unterschiede zwischen den getesteten
Gruppen hin.
Reinigungsmethode/ | Min Median | Max IQR Charakteristische | Weibuli-
Parameter Festigkeit Modul
Biegefestigkeit [MPa]
A 703,4 | 973,1° |1236,8 | 230,6 | 1029,9 8,22
B 771,9 | 1132,6° | 1289,0 | 195,2 | 1165,4 9,77
Cc 141,4 | 308,7% | 996,5 |402,6 |480,3 1,88
D 175,0 | 316,8° | 1265,0 | 257,6 | 486,0 2,08
E 770,9 | 1093,4° | 1392,6 | 214,4 | 11458 8,27
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Abbildung 33 Vergleich der Medianwerte der BFS in MPa aller Reinigungsgruppen nach
dem PPC, sowie nach dem Entbindern bzw. Sintern.

Punkte zeigen Ausreilder an. Extreme Ausreier sind mit einem * markiert.
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Abbildung 34 Darstellung der Weibull-Analyse aller Prufkérper nach der Reinigung sowie
dem Entbindern und Sintern.

Es wird der doppelte natlrliche Logarithmus von 1/(1-Ps) und der natirliche Logarithmus von
o/1 MPa aller Prufkérper pro PPC-Gruppe dargestellt. Der Parameter Pr wurde durch die
Gleichung Ps = (i — 0,5) / n bestimmt, wobei i fur den i-ten Messwert und n fiir die ProbengréfRe
innerhalb der PPC-Gruppe steht. ¢ ist die maximale Zugspannung in der Mitte der Probe in
MPa. Diese sind den Tabellen 24 - 28 (siehe 7.4. Tabellenanhang) zu entnehmen. Der Weibull-
Modul m wurde aus der Steigung der Kurve bestimmt, welche sich aus den Streuungswerten
der Festigkeit zusammensetzt. Die Werte der charakteristischen Festigkeit oo wurden bei einer
Fehlerwahrscheinlichkeit von 63,2 % bzw. fur InIn(1(1-Ps)) = 0 ermittelt.
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Abbildung 35 Ubersicht tiber Bruchmuster der Priifkérper nach der BFS innerhalb der PPC-
Gruppen A - E (links nach rechts).
Die Buchstaben ordnen die Priifkérper zu den PPC-Gruppen zu.

4.5 REM-Analyse

Die REM-Bilder zeigen, dass nach dem PPC-Verfahren (Grinkoérper und Sinterzustand) in
Gruppe C erhebliche Oberflachenauflagerungen sichtbar sind. D zeigt weniger Auflagerungen
als Gruppe C. In Gruppe E, die die homogenste Oberflache aufwies, sind wenige bis keine
Ablagerungen sichtbar. Die Oberflachen der Gruppen A und B erscheinen homogen. Sie
weisen jedoch deutlich mehr Oberflachenablagerungen auf als Gruppe E (Abb. 36 - 38).
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Abbildung 36 REM-Aufnahmen aller PPC-Gruppen mit 200-facher VergréRerung im
gesinterten Zustand.

Die Buchstaben in der unteren rechten Ecke ordnen die Aufnahmen den PPC-Gruppen A - E
zu. Die Oberflachen der Prifkorper aus Gruppe C zeigen deutliche Inhomogenitaten im Sinne
von Pfitzen und Auflagerungen. Die REM-Aufnahmen der Gruppen A und B zeigen maflige
Inhomogenitaten der Oberflache. Die Oberflachen der Gruppe A und B erscheinen deutlich
homogener als die der Gruppen C und D. Die Oberflache der Gruppe E erscheint in der REM-
Aufnahme im Vergleich zu den anderen Reinigungsgruppen am homogensten und glattesten.
Auf den REM-Aufnahmen der Gruppe A, B, D und E sind die Druckschichten erkennbar.
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Abbildung 37 REM-Aufnahmen aller PPC-Gruppen mit 500-facher VergréRerung im
gesinterten Zustand.

Die Buchstaben in der unteren rechten Ecke ordnen die Aufnahmen den PPC-Gruppen A - E
zu. Die Prifkorper der PPC-Gruppe E zeigten in der 500-fachen VergréRerung die
homogenste Oberflache. In der 500-fachen Vergrofterung sind die Auflagerungen auf der
Oberflache der Prifkérper der PPC-Gruppe C deutlich erkennbar.
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Abbildung 38 REM-Aufnahmen aller PPC-Gruppen mit 200-facher VergréRerung im

Griinkorper-Zustand.

Die Buchstaben in der unteren rechten Ecke ordnen die Aufnahmen den PPC-Gruppen im
Grunkorper-Zustand A - E zu. Die Ergebnisse der Analyse der REM-Aufnahmen im
Grunkdrper-Zustand sind vergleichbar mit den Ergebnissen der Analyse der REM-Aufnahmen
im gesinterten Zustand. In Gruppe E konnte die glatteste und homogenste Oberflache
festgestellt werden, gefolgt von den Oberflachen der Gruppen A, B und D. Die Oberflachen
der PPC-Gruppe C zeigten Inhomogenitaten und Harzriickstande in Form von Pflitzen auf der
Oberflache.

4.6 Korrelationen

Die Daten erfillten die Bedingungen der Pearson-Korrelation. Bei den
Korrelationsberechnungen zwischen der Transmission und der Dicke konnte eine schwache
negative Korrelation festgestellt werden (Pearson-Korrelation: -0,232). Fur die

Rauheitsparameter konnte keine Aussage getroffen werden (Pearson-Korrelation: -0,176).
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5 Diskussion

In der vorliegenden Untersuchung wurden die Auswirkungen verschiedener PPC-Protokolle
auf die Geometrie, die Lichttransmission, die Oberflachenparameter und die biaxiale
Biegefestigkeit von 3-D-gedrucktem Zirkondioxid untersucht. Da fur alle Ergebnisparameter

signifikante Auswirkungen festgestellt wurden, konnte die Nullhypothese verworfen werden.

Aufgrund der rasanten Zunahme an Literatur und Forschung sowie der vielen Vorteile, die der
3-D-Druck bietet, hat dieser grofles Potential mittel- bis langfristig subtraktive
Fertigungsmethoden in der Zahnmedizin zu ersetzen . Um den hohen Anspriichen von
Klinikern, Technikern und Patienten zu entsprechen, missen 3-D-gedruckte Objekte fur die
Anwendung in der restaurativen Zahnmedizin dimensionstreu, asthetisch, hygienisch und
stabil sein. Neben den vielen Vorteilen, die additiv hergestellte Zirkondioxidkeramik verspricht
werden fUr die zahnmedizinische Anwendung Passung und Materialqualitat bisher kontrovers
diskutiert. Zudem werden mehr Informationen bezlglich der Lichttransmission,
Biokompatibilitdt, Rickstande des Harzmaterials und der Verbundkraft zu Verblendungen
bendtigt, um einen erfolgreichen klinischen Einsatz zu gewéhrleisten °. Ebenso wird die
Materialqualitdt aufgrund schlechterer Zuverlassigkeit und Verarbeitungsfehlern bei

55,109 Diese

rontgentomographisch gemessenen Festigkeitsverhaltnissen bemangelt
Materialfehler entstehen mdglicherweise durch interne Hohlrdume, oberflachliche
Delaminationen und die Bearbeitung wahrend der Herstellung. Die
Gefalpolymerisationstechnik (SLA, DLP, LCM) zeigt bis heute die beste raumliche Auflésung
und besten isotropischen und mechanischen Eigenschaften innerhalb der unterschiedlichen
Druckarten, jedoch gibt es in diesen Bereichen Schwierigkeiten, die verhindern, dass der 3-D-
Druck im zahnmedizinischen Bereich sein volles Potential entfalten kann . Mit dieser
Untersuchung soll ein Beitrag zur Optimierung der Arbeitsablaufe im Bereich des 3-D-Drucks
von Zirkondioxid geleistet werden. Daher wurde sich in der vorliegenden Arbeit mit einer
moglichen Fehlerquelle der oben genannten Problematiken befasst: die mangelhafte

Reinigung, ein Aspekt, der bisher deutlich unterschatzt und wenig untersucht wurde.

5.1 Diskussion der Materialien und Methodik

Das ,Post-Processing” konventionell hergestellter Zirkondioxid-Restaurationen umfasst
hauptsachlich die Bearbeitung der Oberflache durch verschiedene Verfahren und weniger eine

78 In diesem Punkt unterscheidet sich die

Reinigung in Form eines PPC-Prozesses
Nachbearbeitung additiv  hergestellter Restaurationen aus Zirkondioxid: Mittels
Gefalipolymerisationsverfahren gefertigte Objekte missen im Anschluss an den 3-D-Druck
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gereinigt werden, um unausgehartete Matrix effektiv zu entfernen. Da der Begriff ,Post-
Processing® oder ,Post-Printing-Cleaning® (PPC) haufig als Synonym fir die
Oberflachenbearbeitung der 3-D-gedruckten Objekte verwendet wird, ist es wahrscheinlich,
dass die Wichtigkeit des PPC Ubersehen wird *’. Da die Nachbearbeitung manuell
durchgeflhrt wird, ist sie fehleranfallig ''. Daher sind eine Vereinfachung und Optimierung der
Reinigungsprozesse erstrebenswert, um mdgliche Fehlerquellen zu vermeiden und den
gesamten PPC-Prozess effizienter zu gestalten. Wie bereits in der Einleitung vermutet, zeigte
dieser Prozess in der vorliegenden Untersuchung einen signifikanten Einfluss auf die

gemessenen Parameter.

Die fur die vorliegende Untersuchung genutzten Prifkdrper aus 3Y-TZP-Keramik wurden in
einem einzigen LCM-Drucker hergestellt. AnschlieRend wurden diese durch finf
unterschiedliche Reinigungsstrategien von tberschissiger Harzmatrix befreit. Sowohl bei der
Herstellung als auch bei der Reinigung wurde auf einen einheitlichen Arbeitsablauf geachtet,
um einen Vergleich innerhalb und zwischen den Gruppen zu erméglichen. Es wurde fiir alle
Gruppen dieselbe STL-Datei verwendet. Das PPC wurde bei einer konstanten Luftfeuchtigkeit
von 40 % durchgefihrt.

SCHWARZER et al. empfehlen 3-D-gedruckte Zirkondioxidkeramik ohne verlangerte
Lagerungszeit nach dem 3-D-Druckprozess zu reinigen, da diese zu einer schlechteren
Reinigungs- sowie Materialqualitat fihrt *’. Die Prufkdrper wurden daher ohne verlangerte
Lagerungszeit gereinigt. Die Zeitabstdnde zwischen Entnahme, Reinigung sowie
Entbinderungs- und Sinterbrand waren in allen Gruppen bis auf Gruppe A identisch. Es wurde
auf ein einheitliches Zeitintervall von zwei Stunden zwischen Entnahme, Reinigung und
Entbinderung bzw. Sinterung geachtet. Bei Methode A wurde der Zeitraum zwischen
Reinigung und Uberfilhrung in den Ofen entsprechend der Herstellerangaben auf eine Woche
verlangert. Um einen einheitlichen Zeitabstand zwischen der Entnahme aus dem 3-D-Drucker
und der Reinigung zu gewahrleisten, wurden alle im US gereinigten Prifkdrper gleichzeitig

gereinigt.

Um das PPC innerhalb der Gruppen A, B und E einheitlich zu gestalten, wurde das
LAirbrushing in einer speziellen Reinigungsstation (CeraCleaning Station Ultra, Lithoz, Wien,
Osterreich) durchgefiihrt. Diese ermdglicht eine Reinigung mit finf Bar Druck und einem

Abstand von 15 mm.

Die vorliegenden Reinigungsstrategien zur Herstellung von LCM-Zirkondioxid wurden in den

vergangenen drei Jahren bereits in einem praklinischen Rahmen untersucht und entsprechen
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daher den Erfahrungen und der Weiterentwicklung des 3-D-Drucks, mit Ausnahme der
"Heidelberger"-Methode. Die "Heidelberger'-Methode ist eine Kombination der etablierten
Reinigungsstrategien. Alle PPC-Methoden wurden zusatzlich zusammen mit der

Herstellerfirma Lithoz entwickelt und sollten auf ihre Wirksamkeit hin Gberpruft werden.

Die Zirkondioxidkeramik ist im Grinkorperzustand besonders empfindlich. Daher missen vor
allem in diesem Stadium zwei Aspekte miteinander vereint werden: zum einen die grindliche
Entfernung der unausgeharteten Suspensionsbestandteile und zum anderen der Schutz des
Objekts. Reine Alkohole wie Isopropanol hatten in verschiedenen Studien einen auflésenden

| . Dies resultierte in verminderten

Effekt auf 3-D-gedrucktes, polymerbasiertes Materia
mechanischen Eigenschaften der Materialien durch den Angriff der Polymermatrix und
Auflésung der Polymerketten '°. MAYER et al. beschrieben, dass Isopropanol nicht das
idealste Reinigungsmittel fiir 3-D-gedruckte Kunststoffe ist '°. Jedoch miissen die bei
zahnarztlichen Polymeren angewandten Reinigungsprotokolle fiir Zirkondioxidkeramiken
Uberdacht und angepasst werden, da ein Vergleich beider Materialien untereinander nur

bedingt maglich ist.

Die untersuchten PPC-Methoden bestehen grundsétzlich aus der reinen ,Airbrushing®-
Behandlung, der reinen Ultraschall-Behandlung sowie der Kombination beider Verfahren. Fur
alle Reinigungsstrategien wird ausschlieBlich eine Reinigungsflissigkeit (Lithasol 30®)
bendtigt, die speziell fur 3-D-gedrucktes Zirkondioxid entwickelt worden ist. Sie enthalt
Isopropanol, um die Schicht des Uberschissigen Harzes wirksam aufzulésen. Gleichzeitig
werden weitere, vom Hersteller nicht genannte Inhaltsstoffe hinzugefigt, um eine
Delaminierung der 3-D-gedruckten Strukturen zu verhindern. Der Hersteller gibt an, dass
reines Isopropanol fir das in dieser Untersuchung verwendete 3-D-gedruckte Zirkondioxid zu
aggressiv ist. Die Verwendung von reinem Isopropanol kdnnte zu ungewollten Delaminationen
der ausgeharteten Schichten wahrend des Reinigungsprozesses fihren. Auch reines Ethanol
ist zu aggressiv fiir die Reinigung von 3-D-gedruckter Zirkondioxidkeramik *’. Daher ist die

Zugabe von Verdunnungsmitteln sinnvoll.

Fir die Analyse der Auswirkungen unterschiedlicher PPC-Protokolle im Rahmen dieser
Untersuchung wurden etablierte Standardtests durchgefuhrt. Im Folgenden soll erlautert
werden, warum sich in dieser Untersuchung fir die gewahlten Standardtests entschieden

wurde und warum diese anderen Testmethoden vorgezogen wurden.

Fir die Transmissionsmessung wurde sich fir die Messung mittels UV-Vis-

Spektralphotometer entschieden. Alternativ kann die Messung optischer Parameter mittels
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,contrast Ratio“-Messung erfolgen. Jedoch wurde festgestellt, dass die CR mit zunehmender
Opazitat weniger sensitiv ist und diese die Transmission Uber die Breite der untersuchten
Materialien nicht ausreichend charakterisiert 4. Zudem ist die CR keine direkte Messung der
Transmission und kann nicht fir Materialien mit weniger als 50 % Transmissionswerten
genutzt werden >, Sie stellt somit keine lineare Messung der Transmission dar "*. Die
Transmissionsmessung mittels UV-Vis-Spektralphotometer ist demnach die genaueste

Messmethode, um die Lichttransmission zu bestimmen .

Fir die Messung von Oberflachenrauheitsprofilen kénnen Kontakttyp-Verfahren und ,non-
contact“-Verfahren angewandt werden. Bei der Kontakttyp-Rauigkeitsmessung besteht die
Gefahr, dass der Taststift die Oberflache der Prifkérper wahrend der Untersuchung
beschadigt ®. Dies kann zu Messfehlern fiihren. Zudem ist die Messung durch die Dimension
der Taststiftspitze und der Kraft, die beim Vermessen an der Spitze des Taststifts aufgebracht
wird, stark beeinflussbar 8. Es kann zu einer Falschdarstellung des Rauheitsprofils kommen.
Diese Nachteile werden durch Nutzung eines ,nhon-contact‘-Messgerats wie dem Laser-
Scanning-Mikroskop umgangen. Ein weiterer Vorteil des konfokalen Laser-Scanning-
Mikroskops ist, dass durch die Zusammensetzung der einzelnen erzeugten Schichten eine
dreidimensionale Aufnahme méglich ist **. Es sind demnach Seitenansichten und seitliche
Rauheitsprofilansichten mdglich, ohne die Prifkdrper parallel zur z-Achse zerstéren zu

miissen .

Im Folgenden wird eine Einschrankung der Messung mit dem CLSM erlautert. Da der
Messbereich der Oberflachenrauigkeit im Vergleich zur gesamten Oberflache der Prifkorper
klein ist, kann mit einer Messung nicht das gesamte Oberflachenprofil einer Priufkodrperseite
dargestellt werden. Es wurden fiir die Messungen von Rauheit und Rautiefe zufallige Bereiche
ausgewahlt und diese vermessen, um mdglichst reprasentative Werte darzustellen. Jedoch

kann die Wahl des Messbereichs das Ergebnis der Messung stark beeinflussen.

Additiv hergestellte Objekte setzen sich aus ihren einzelnen Druckschichten zusammen. Die
in dieser Untersuchung verwendeten Prufkdrper wurden schichtweise und rechtwinklig zur
Druckplattform hergestellt (Abb. 12). Es waren daher sowohl unter dem CLSM als auch dem
REM die Herstellungsschichten erkennbar (Abb. 28 — 32, 36 — 38). Es ist davon auszugehen,
dass die schichtweise Herstellung die Oberflachenrauigkeit 3-D-gedruckter Objekte
beeinflusst. Damit die Messungen fir jede Gruppe reproduzierbar sind, wurde der
Messbereich zur Ermittlung der Oberflachenrauigkeit rechtwinklig zur Schichtungsrichtung der

Druckschichten gewahilt.
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Die Ermittlung der Biegefestigkeitswerte erfolgte nach DIN EN ISO 6872:2015 mittels
bekanntem biaxialen Biegeversuch 3. Bei einem Vergleich von Biegefestigkeitswerten sollte
immer die verwendete Prifmethode, sowie der Versuchsaufbau beachtet werden, da diese die
Biegefestigkeitswerte beeinflussen *9%1%1 Eine Einhaltung der Norm erlaubt einen Vergleich

%  Die Biegefestigkeit ist stark abhangig von

innerhalb der gleichen Testmethode
Materialfehlern im Werkstoff . Im biaxialen Biegeversuch werden im Vergleich zur 3-Punkt-
und 4-Punkt-Messung durchschnittlich die hochsten Messergebnisse fir keramische
Werkstoffe erreicht **°’. Die unterschiedlichen Messergebnisse der drei Methoden lassen sich
durch den unterschiedlichen Versuchsaufbau sowie die Prufkérpergeometrie erklaren. Bei der
3-Punkt- und 4-Punkt-Messung wird ein deutlich gréRerer Bereich des Materials belastet 7.
Die Wahrscheinlichkeit einen Fehler im Material in die Messung einzubeziehen, steigt somit.
Dartber hinaus beglnstigt die stabchenférmige Geometrie der Prifkoérper die Einbeziehung

von Kantendefekten °+°7

. Runde Prifkérper, welche bei der biaxialen Messung genutzt
werden, werden nur im Zentrum des Priifkérpers belastet *°. Unmittelbar unter dem
Prifstempel herrscht die maximale Belastung . Die kritischen Randbereiche, in denen haufig
Kantendefekte zu vermerken sind, kénnen bei der biaxialen Biegefestigkeitsprifung
vernachlassigt werden, da die Rissbildung in diesem Fall vom Mittelpunkt der Probe ausgeht
%, Zudem sind die Prifkérper der biaxialen Biegefestigkeitspriifung im Vergleich zu anderen
Methoden kleiner **. Dadurch haben sie ein giinstigeres Volumen-Oberflachen-Verhaltnis *.
Aus diesen Grinden kommt es bei der 3-Punkt- und 4-Punkt Biegefestigkeitstestung haufiger
zu Kantenbriichen ¥’. Der Einbezug der Kantenbriiche erhdht die Varianz der Messergebnisse
%, Urspriinglich wurden die 3-Punkt- und 4-Punkt Messungen flir die Testung von Materialien
im Ingenieurs- und Bauwesen entwickelt bei denen durchschnittlich grofRere Testgruppen
untersucht werden und die Varianz der Messergebnisse weniger signifikant ist *. Fir die
Testung sproder Dentalwerkstoffe, bei denen sich die Zahlen der Prifobjekte nicht in
industriellen Bereichen befinden, sind diese Varianzen durchaus signifikant ®. Eine korrekt
durchgeflihrte biaxiale Biegefestigkeitsprifung schlief3t das Kantenbruchrisiko aus und liefert
damit im zahnmedizinischen Umfeld aussagekraftigere Messergebnisse . In der klinischen
Situation wird die keramische Krone am Zahn befestigt, was ihr zusatzliche mechanische
Eigenschaften zukommen lasst und eine Einschrankung des biaxialen Biegeversuchs darstellt.
Jedoch hat die scheibenférmige Geometrie der Prufkdrper bei der BFS ein realitatsgetreueres
Oberflachen- zu Volumenverhaltnis als die Prifkérper der 3-Punkt- und 4-Punkt-Messungen.
Somit simulieren Scheiben die mechanischen Verhaltensweisen der klinischen

Restaurationen deutlich besser als stabchenférmige Priifkoper %°.

In der vorliegenden Untersuchung gab es eine Abweichung von der ISO-Norm 6872:2015 3*:

Vor der Belastung erfolgte keine Oberflachenpolitur. Dies kénnte zwei Konsequenzen haben.
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Durch den Verzicht des Polierens erhohte sich die Oberflachenrauigkeit. Dies flhrte zu einer
ungleichen Kraftibertragung des Prifstifts zu der Prifkérperoberflache. Folglich waren die
gemessenen Festigkeitswerte geringer als die eigentliche Biegefestigkeit des Materials.
Zweitens wurden oberflachliche Defekte an den Scheiben, beispielsweise durch
Herstellungsfehler, durch das fehlende Polieren nicht beseitigt. Dies kénnte die Festigkeit des
Materials ebenfalls verringert haben. In vorangegangenen Studien wurde eine signifikante
Erhéhung der Biegefestigkeit nach Politur gedruckter Zirkondioxidkeramik festgestellt 648, Da
die Auswirkungen der jeweiligen Reinigungsprotokolle durch die Politur aufgehoben worden

waren, wurde sich in dieser Studie gegen das Polieren entschieden.

Zusatzlich wurden fiir jede PPC-Gruppe Weibull-Parameter berechnet. Die Weibull-Methode
ist die gangigste Methode in der Zahnmedizin, um die Variabilitait der mechanischen
Eigenschaften von keramischen Materialien statistisch zu analysieren '°'. Diese Methode

liefert Informationen Uber die Zuverlassigkeit des gepriften Materials.

Mehrere Einschrankungen der Studie mussen berlcksichtigt werden. Es wurden nur
scheibenférmige Objekte getestet, keine hohlen oder pordsen Prifkdrper. Bei diesen
Geometrien wird die Reinigung schwieriger und der Einsatz von Ultraschallbadern kdnnte
relevanter werden. Es bleibt zu untersuchen, ob wiederholte kurze Ultraschallimpulse flr
solche Strukturen hilfreich oder schadlich sein kénnten. Zu beachten gilt es zudem, dass die
in dieser Studie untersuchte ProbengrolRe eher klein war, was zu hdoheren

Biegefestigkeitswerten flihren kann “2,

Durch die Modifizierbarkeit mehrschrittiger Reinigungsprotokolle gibt es eine Vielzahl an
individualisierten Verfahrensweisen. Im Rahmen dieser Untersuchung wurden funf spezifische
Reinigungsprotokolle analysiert. Es sei jedoch angemerkt, dass in der Literatur eine Diversitat
weiterer Reinigungsprotokolle existiert, welche in ihnrem Aufbau vergleichbar sind und welche
aufgrund ihrer Vielzahl nicht alle in dieser Untersuchung analysiert werden konnten.
Beispielsweise reinigten KALBERER et al., MOSTAFAVI et al. und LAMBART et al.
polymerbasierte Prifkorper durch ein zweiteiliges Reinigungsprotokoll, indem sie nach 3 — 4
min US das Lésungsmittel austauschten und die Prifkérper weitere 2 - 3 min im US reinigten

113753 Der Austausch des Lésungsmittels kdnnte fiir eine griindlichere Reinigung sorgen.
Zudem wurden die Prufkérper der Gruppen C und D (beide US) innerhalb ihrer Gruppe

gleichzeitig gereinigt, um einen einheitlichen Zeitabstand zwischen Entnahme aus dem

Drucker, Reinigung und Sinterbrand zu garantieren. Dadurch wurden die Prifkdrper nicht

90



einzeln im US, sondern gleichzeitig gereinigt, was madglicherweise zu einem geringeren

Reinigungseffekt fihrte.

Der Sinterbrand ist ein wichtiger Faktor im Arbeitsablauf des 3-D-Drucks von Zirkondioxid. Hier
wurde nur ein Standardprogramm verwendet. Es ware daher interessant, den Einfluss der
Brennparameter in Kombination mit Reinigungsstrategien in weiteren Untersuchungen zu
analysieren. Es konnte sein, dass ein langerer Brennprozess auch bei kritischen

Reinigungsmethoden flir eine hohere Materialqualitat sorgt.

Da die Reinigungsprotokolle grétenteils analog durchgefihrt werden, sind fahige Anwender
besonders wichtig, um durch Menschen verursachte Fehler zu vermeiden. Der 3-D-Druck der
Prifkorper, sowie deren Reinigung, wurde in dieser Untersuchung nur von einem Anwender
durchgefiihrt. Unterschiede zwischen den Anwendern wurden nicht untersucht, sollten aber in
Folgeuntersuchungen berticksichtigt werden, da das PPC anfallig fir anwenderverursachte

Ausfihrungsfehler ist.

5.2 Diskussion der Ergebnisse

Die Ergebnisse der vorliegenden Studie sind diskussionsbedirftig. Die Effekte der
Reinigungsprotokolle unterscheiden sich signifikant. Gruppe A (,Airbrushing” und Lagerung im
Warmeschrank) zeigte eine effektive Reinigung der 3-D-gedruckten Zirkondioxidkeramik. Da
die einwdchige Lagerung bei 40° C mit erhdhtem Arbeits- und Zeitaufwand verbunden ist,
jedoch keinen zusatzlichen Nutzen brachte, kann in Zukunft auf sie verzichtet werden. Ein
standardisierter sowie automatisierter Reinigungsprozess nach einheitlichem Protokoll kann
die Produktionseffizienz und die Materialqualitat erhéhen. Da das additive Verfahren vor allem
in der Fehleranfalligkeit der Arbeitsablaufe, Effizienz des Herstellungsprozesses und
Kosteneffektivitat kritisiert wird, ist das Komprimieren und Optimieren von Arbeitsablaufen von
groRer Bedeutung. Statt Methode A konnen die deutlich zeitsparenderen Methoden der
Gruppen B (,Airbrushing®) und E (kurzer Ultraschallimpuls und anschlieRendes ,Airbrushing®)
empfohlen werden. Bei den Parametern Materialfestigkeit und Oberflachenrauigkeit wurden in
den Gruppen B und E die glnstigsten Ergebnisse erzielt. Dicke und Gewicht der Prufkorper
waren in Gruppe E am geringsten, wahrend die Transmission die hochsten Werte aufwies.
Fraglich ist daher, ob auf den kurzen Ultraschallimpuls verzichtet werden kann, da die
Ergebnisse von B und E beide zufriedenstellend waren. Hierzu missen weitere Studien
durchgefuhrt werden, welche untersuchen, ob die Ultraschallaktivierung bei hohlen oder

pordsen Priufkérpern Vorteile in der Reinigungsleistung bringt. Dennoch muss die
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Ultraschallreinigung sorgfaltig gewahlt werden. Ein kurzer Impuls US allein, wie er in Gruppe
C durchgefuhrt wurde, war unwirksam. Lange Ultraschallreinigung (Gruppe D) stellte sich als
zu aggressiv heraus. Die Auswirkungen auf die einzelnen Parameter werden in den folgenden
Abschnitten erortert.

5.2.1 Geometrie

REVILLA-LEON et al. untersuchten die Passung 3-D-gedruckter Pramolaren-Kronen aus
Zirkondioxid und stellten klinisch inakzeptable marginale und interne Kronendiskrepanzen fest
33110 Auch KALBERER et al. beschrieben eine deutlich bessere Préazision der gefrasten
Keramik im Vergleich zu 3-D-gedruckter Keramik *3. Im Gegensatz dazu kamen LERNER et
al. zu dem Schluss, dass speziell die LCM-Technologie die Herstellung von prazisen
Zirkondioxidkronen gewahrleisten kann '"'. Auch WANG et al. beschrieben die
MaRgenauigkeit 3-D-gedruckter Objekte aus Keramik als gleichwertig zu den untersuchten
gefrasten Objekten 2. KHANLAR et al. kamen im Rahmen ihrer Ubersichtsarbeit zu dem
Schluss, dass die mechanischen Parameter und die Prazision 3-D-gedruckter Keramik und
konventioneller Keramik in in-vitro Studien vergleichbar waren °. Im Hinblick auf die Geometrie
zeigte sich ein signifikanter Einfluss der PPC-Verfahren auf den Durchmesser, das Gewicht
sowie die Dicke der Prifkérper. Volumetrische Veranderungen wurden in der Literatur bereits
fur additiv hergestelltes Zirkondioxid beschrieben, wobei die Variation nicht auf
unterschiedliche Nachbearbeitung, sondern auf die Porositat des Materials (0 %, 20 % und 40
%) zuriickzufiihren war '**. Die beste Fertigungsgenauigkeit wurde mit dem 40%igen Material
gefunden '3, Jedoch kann in der vorliegenden Untersuchung davon ausgegangen werden,
dass die signifikanten Unterschiede des Gewichts, der Dicke und des Durchmessers zwischen
den PPC-Gruppen nicht hauptsachlich durch unterschiedliche Porositat, sondern viel mehr
durch Auflagerungen unpolymerisierter Harzmatrix nach der Reinigung (Gruppe C) und
Verformung der Priufkdrper durch Delamination und Oberflachendefekte (Gruppe D)
entstanden sind. Aufgrund dieser Auflagerungen der Oberflache innerhalb der Gruppe C
unterschied sich die Schichtdicke in dieser Gruppe am starksten von den zuvor designten 1,2
mm. Die geometrischen Unterschiede sowie die Oberflachenrauigkeit kdnnen einen Einfluss
auf andere geprufte Parameter wie die Transmission haben, was eine Einschrankung der

vorliegenden Untersuchung darstellt.
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5.2.2 Lichttransmission

Es wurden signifikante Unterschiede der Transmissionswerte festgestellt, wobei alle Werte
zwischen 24 - 25 % lagen und damit eine gute und teilweise vergleichbare Transmission im
Vergleich zu anderen konventionell gefrasten Zirkondioxidmaterialien zeigten. In einer
Untersuchung von PUTRA et al. zeigte die konventionelle Zirkondioxidkeramik eine
Transmission von 6,5 — 23,4 % '°. JERMAN et al. untersuchten konventionelle 3Y-TZP, 4Y-
TZP und 5Y-TZP-Keramik in Bezug auf ihre Lichttransmission ''*. Die 3Y-TZP-Keramik zeigte
in diesem Versuch eine durchschnittliche Lichttransmission von 26,6 — 31,6 %. Die
Zirkondioxidkeramik in einer Studie von KIM et al. erreichte Transmissionswerte von 28,09 —
34,48 % '°. ZARONE et al. beschrieben eine Transmission von 25 % konventionell
hergestellter tetragonaler Zirkondioxidkeramik ''®. Diese Ergebnisse sind teilweise mit den
Transmissionswerten der untersuchten additiven Keramik vergleichbar. Zudem sind die
vorliegenden Werte niedriger als die Transmissionswerte von Silikatkeramiken und kénnen

daher mit den Ergebnissen in der Literatur verglichen werden 718,

Bei Betrachtung dieser Ergebnisse muss beachtet werden, dass andere Materialparameter die
Lichttransmission beeinflussen kénnen. Vor allem die Oberflachenbeschaffenheit eines
Materials kann in einem signifikanten Male die Lichtbrechung und Transmission sowie andere
optischen Eigenschaften des Materials bestimmen. Bei 3Y-TZP-Keramik sorgt ein raues
Oberflachenprofil fir eine verminderte Transmission und erhdhte Opazitat %¢''°. Weiterhin
kann eine Beeinflussung der Transmission durch Nachbearbeitungsprozesse beeinflusst
werden, auf die sich in dieser Untersuchung nicht fokussiert wurde, welche aber trotzdem
betrachtungsrelevant sind und in weiteren Studien untersucht werden sollten. Durch die
Optimierung der Sinterzeit und der Sintertemperatur kann die Transmission von
Zirkondioxidkeramik erhéht werden, da es zu einer nahezu vollkommenden Verdichtung des

Materials kommt, sich die KorngréRe vergréRert und Poren eliminiert werden 12120121,

5.2.3 Oberflachenbeschaffenheit

Fir die intraorale Anwendung zahnmedizinischer Restaurationen spielen die
Rauheitsparameter eine groRe Rolle, da sie mit der Plaqueakkumulation korrelieren ""’°. In
mehreren Studien wurde herausgefunden, dass Rauheitswerte intraoral unter 0,2 ym liegen
sollten, um dieser Akkumulation entgegenzuwirken "®’°. In der vorliegenden Untersuchung
lagen alle Rauheitsparameter Gber diesem geforderten Wert, was jedoch auf die fehlende

Politur der Prifkdrper zuriickgefihrt werden kann. Vergleiche sind daher nicht aussagekraftig.
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Aufgrund der schichtweisen Herstellung 3-D-gedruckter Objekte entsteht an Flachen mit
Schichtgrenzen ein Stufeneffekt, daher ist eine anschlieRende Politur unumganglich *'. Eine
an das PPC anschlieRende Oberflachenpolitur zeigte in einer Studie von LU et al. eine
mogliche Reduktion der Oberflachenrauigkeit 3-D-gedruckter Keramik bis unter den
Schwellenwert von 0,2 um “®. Die Parameter der vorliegenden Untersuchung sollten zeigen,
welche Reinigungsgruppe nach den verschiedenen PPC-Verfahren im Anschluss an den
Sinterprozess die glatteste Oberflache aufwies. In Gruppe E, gefolgt von A und B, wurden die
geringsten Oberflachenrauigkeiten festgestellt. Die Prifkérper mit den glattesten Oberflachen
zeigten die geringsten Ruckstéande des Harzes und gleichzeitig die besten Analysewerte der
untersuchten Parameter. Zusatzlich wurde die Rauheit an drei exemplarischen Griinkérpern
(Ra: 0,339 - 1,394) gemessen und unterschied sich kaum von der Rauheit der gesinterten

Priafkdrper. Daher wurde sie nicht in die endgtiltige Analyse einbezogen.

Vor allem auf den Prifkérpern der PPC-Gruppe C konnten Reste des unpolymerisierten
Harzes festgestellt werden. Diese fielen sowohl wahrend der makroskopischen als auch
wahrend der mikroskopischen Untersuchung auf. Die Prufkérper der Gruppen A, B, D und E
zeigten eine matte Oberflache im Vergleich zu den stark reflektierenden Oberflachen der
Prifkorper der Gruppe C (Abb. 28 — 31). Die schimmernde Oberflache der Prifkorper aus
Gruppe C ist auf die langkettigen Alkohole im Reinigungsmittel sowie auf die verbleibende
obere Monomerschicht aufgrund einer unzureichenden Reinigung zuriickzufiihren °. Aufgrund
der vermehrten Auflagerung von zusatzlichem Material nahm die Rauigkeit zu. Gruppe C

zeigte folglich die hochste Oberflachenrauigkeit.

Zudem wurden Untersuchungen der Oberflache der Prifkérper mittels REM-Aufnahmen in
500-facher und 200-facher VergréRerung durchgefihrt (Abb. 36 - 38). Die REM-Aufnahmen
der Prifkérper aus Gruppe E im gesinterten und Griinkérper-Zustand zeigten die glattesten
und homogensten Oberflachen. Durch das PPC-Protokoll E wurde das unpolymerisierte Harz
effektiv entfernt, sodass die einzelnen Druckschichten in den REM-Aufnahmen erkennbar
wurden. Die Druckschichten waren auf den REM-Aufnahmen der Gruppen A, B und D
(gesintert und Grunkoérperzustand) weniger ausgepragt erkennbar. Die Druckschichten der
Prifkérper der Gruppe C waren unter dem REM sowohl im gesinterten als auch im
Grinkorper-Zustand schwer bis gar nicht erkennbar, was auf eine nicht ausreichende

Reinigung zurickzuflihren ist.

Mikroskopische Aufnahmen der Prifkorper in Gruppe C sowie Gruppe D zeigten im
gesinterten Zustand marginale Kantenrisse (Abb. 30 - 32). Es wurden Satze von Grinkdrpern

nach der Reinigung untersucht. Die Untersuchung der Grunkdrper sollte helfen, die Ursache
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der Rissbildung in den Gruppen C und D zu klaren. Es fiel auf, dass innerhalb der Grinkdrper-
Gruppen keine Risse auftraten. Dies lasst die Vermutung zu, dass die Risse in den Gruppen

C und D wahrend oder nach dem Brennvorgang entstanden sind.

Unpolymerisiertes Harz kann wahrend der Erhitzung und Aushartung im Sinterofen Stress auf
das keramische Material ausiiben '’. Diese Riickstande waren in Gruppe C als schimmernde
Pfltzen sichtbar, an deren Ubergangen mittels Profilometrie erhebliche Hohenunterschiede
gemessen wurden. Die Rissbildung in Gruppe C ist auf Oberflachenspannungen wahrend des

Entbinderungs- und Sinterprozesses aufgrund von Harzriickstanden zuriickzufiihren.

Des Weiteren wies Gruppe E sowohl vor als auch nach dem Sintern keine Risse auf. Die
Rissbildung in der Gruppe C kann demnach nicht auf die kurze Ultraschallaktivierung
zurlckgeflhrt werden, sondern ist eher eine Folge der Ubermafigen Oberflachenspannung
aufgrund der nicht ordnungsgeman entfernten Riickstande (US kurz, Gruppe C) "#’. Durch
den Einsatz des ,Airbrushings” im Anschluss an das kurze US kam es in Gruppe E zu einer

grundlichen Reinigung und keiner Rissbildung.

Je langer 3-D-gedruckte Objekte Kontakt mit der Reinigungslésung haben, desto hoher ist die
Wahrscheinlichkeit, dass diese in den Priifkérper diffundiert “’. Dort greift das Lésungsmittel
in die Polymerverkettung ein und reagiert mit der organischen Matrix '°4’. Es kommt zu einer
Anlésung der Polymerverkettung und Schwellung, welche internen Stress auf das gesamte

Material ausiibt #’

. Wahrend des Entbinderungs- und Sinterprozesses entstehen Risse im
Material. Da die Ubersichtsaufnahmen der Priifkdrper aus Gruppe D matte Oberflachen und
weniger starke Ruckstande von unausgehartetem Material zeigten, ist davon auszugehen,
dass die Ultraschallreinigung von 300 Sekunden zu lang und zu aggressiv fur das untersuchte
Material war. Es kam weniger durch die Auflagerung von Gberschiissigem Material und mehr
durch Diffusion des Reinigungsmaterials, Delaminierung und Oberflachenschadigung zu der

beobachteten Rissbildung.

5.2.4 Biaxiale Biegefestigkeit

Die glinstigsten BFS-Werte wurden in den Gruppen A, B und E festgestellt. Im Vergleich dazu
waren die BFS-Werte der PPC-Gruppen C und D deutlich niedriger. LU et al. stellten fest, dass
die Oberflachenpolitur die Ermudungsfestigkeit 3-D-gedruckter 3Y-TZP-Keramik signifikant
erhdhte *'. Verfriihtes Materialversagen kann durch die ungleichmaBige Kraftlibertragung

wahrend der mechanischen Priifung durch eine unebene Oberflache entstehen. Zudem spielt
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auf das Material ausgeubter Stress wahrend des Sinterprozesses durch eine unzureichende
Reinigung eine wichtige Rolle . Dies erlautert die niedrigen Festigkeitswerte der Gruppe C.
Die langerfristige Ultraschallaktivierung in Gruppe D war zu aggressiv und flhrte zu einer
Schadigung der Objekte, die sich in einer geringeren BFS sowie einem signifikanten Anstieg
der Rauheitsparameter im Vergleich zu dem ,Airbrushing“- und kombiniertem Verfahren

zeigte.

ZENTHOFER et al. beschrieb, dass die Bruchstiicke 3-D-gedruckter Keramik durch biaxiale
Biegebelastung in keilférmige Bruchstlicke mit einer in die Mitte des Prufkdrpers zeigenden
Spitze zerbrachen %°. Dies traf bei den untersuchten Priifkdrpern in der vorliegenden Studie
teilweise zu (Abb. 35). Vor allem Prifkorper, die eine geringere Biegefestigkeit aufwiesen,
zeigten abgerundete Bruchkanten. Kongruent mit der Literatur *° konnte in der vorliegenden
Studie beobachtet werden, dass eine héhere Biegefestigkeit mit einer héheren Anzahl von

Bruchteilen einherging.

In mehreren Studien waren die biaxialen Biegefestigkeitswerte additiv hergestellter Keramiken
mit denen konventionell hergestellter Keramiken vergleichbar 84122123 Beijspielsweise lag die
BFS additiv hergestellter 3Y-TZP-Keramik in einer Studie von 2022 je nach Prifgruppe bei
1462 MPa, 1369 MPa und 1197 MPa *. In einer Studie von OSMAN et al. wurden Implantate
aus Zirkondioxidkeramik gedruckt, welche eine Biegefestigkeit von bis zu 943 MPa aufwiesen
8 Die in den Gruppen B und E ermittelten Biegefestigkeitswerte waren ohne
Oberflachenpolitur mit den Biegefestigkeitswerten subtraktiv hergestellter 3Y-TZP-

Zirkondioxidkeramik von 900 — 1200 MPa vergleichbar 2*2%:31:32.114,124-126

Zuséatzlich zur Reinigung kann eine Optimierung der Zusammensetzung der verwendeten
Harzmatrix sowie der Ablaufe vor und wahrend der Entfernung des Bindemittels und des
Sinterns zu einer Erhéhung der Biegefestigkeitswerte 3-D-gedruckter Keramiken beitragen 2.
In der vorliegenden Studie wurden die Prifkérper vertikal zur Druckplattform gedruckt. Die
Druckschichten befanden sich demnach wahrend der BFS-Testung parallel zur Kraftrichtung
des Prifstempels. ABUALSAUD et al. stellten fest, dass die Druckrichtung die BFS signifikant
beeinflusst *'. Im Vergleich zu horizontal- und angewinkelt-gedruckter, sowie gefraster
Zirkondioxidkeramik zeigte die vertikal-gedruckte Keramik die niedrigsten BFS-Werte. Dies
|asst die Vermutung zu, dass die in dieser Studie erreichten BFS-Werte durch eine horizontale

oder angewinkelte Druckrichtung verbessert werden konnten.

Jedoch gaben einige AQuellen an, dass die Biegefestigkeit 3-D-gedruckter

Zirkondioxidkeramiken im Vergleich zu gefrasten Keramiken signifikant niedriger ist. Die
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biaxialen und 3-Punkt-Biegefestigkeitswerte lagen in diesen Fallen zwischen 206 - 845 MPa
80127132 Die Priifkdrper der PPC-Gruppen C und D zeigten aufgrund des unzureichenden PPC
die niedrigsten Biegefestigkeitswerte von 308 und 316 MPa. Aufgrund der unterschiedlichen
Werte und breiten Wertespanne in der Literatur sind die vorliegenden Ergebnisse der Gruppen
C und D nur eingeschrankt mit der betreffenden Literatur vergleichbar 82132 Da das additive
Herstellungsverfahren ein aufwendiger und mehrschrittiger Prozess ist und die Durchfihrung
der einzelnen Arbeitsschritte Auswirkung auf die Materialeigenschaften nimmt, kénnen die in
der Literatur beschriebenen Festigkeitsunterschiede additiv hergestellter Zirkondioxidkeramik
durchaus durch Unterschiede in der Herstellung und der Nachbearbeitung sowie dem PPC

entstanden sein.

Jedoch erreichte die 3-D-gedruckte Keramik abhangig von der PPC-Methode in der
vorliegenden Studie Biegefestigkeitswerte von Uber 1100 MPa. Damit liegen ihre
Biegefestigkeitswerte nach suffizienter Reinigung tber 800 MPa, dem Mindestwert flr die
klinische Anwendung monolithischer Keramik fur festsitzenden Zahnersatz mit einem Gerust

von vier oder mehr Gliedern 3'%,

Demnach ist die mittlere Materialfestigkeit von
ordnungsgemal gereinigtem und sorgfaltig gebranntem 3-D-gedrucktem Zirkondioxid mit
gefraster Zirkondioxidkeramik vergleichbar, was auf sein hohes Potenzial fir den klinischen

Einsatz hinweist °°.

5.2.5 Weibull-Modul und charakteristische Festigkeit

Ein hoher Weibull-Modul lasst sich auf kleinere und weniger Defekte sowie eine grofiere
strukturelle Verlasslichkeit zuriickfiihren *'. Dies bedeutet der Werkstoff, in diesem Falle die
Keramik, ist eher homogen. Ein kleiner Weibull-Modul bedeutet eine inhomogene Verteilung
der Defekte im Material und eine einhergehende verminderte Verlasslichkeit *'. Die meisten
keramischen Werkstoffe haben einen Weibull-Modul von 5 - 15 3132114 PITTAYACHAWAN et
al. beschrieben einen Weibull-Modul von 9,3 - 12,9 konventionell hergestellter
Zirkondioxidkeramik *'. Die Weibull-Modul-Werte der Gruppen C und D sind deutlich niedriger
und liegen bei 1,88 und 2,08. Dies deutet auf die verminderte Verlasslichkeit der Prifkorper

aufgrund reinigungsbedingter Defekte hin.

In den Gruppen A, B und E wurden die héchsten Weibullparameter und damit die héchste
Zuverlassigkeit festgestellt. Diese sind hdéher als bisher dokumentierte Weibull-Moduln
additiver Keramiken und liegen innerhalb der Spannbreite von 5 — 15, wie auch die

konventionelle Zirkondioxidkeramik 31:32.114.133
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Trotzdem findet man in der Literatur Untersuchungen, die die Unterlegenheit 3-D-gedruckter
Zirkondioxidkeramiken im Vergleich zu gefrasten Restaurationen bestatigen '®. Dies kdnnte
auf interne Hohlrdume und Poren im 3-D-gedruckten Material sowie eine unzureichende

09 Das Auftreten

Bearbeitung wahrend des Herstellungsprozesses zurickzuflihren sein
dieser Problematiken konnte in Zukunft durch die Verbesserung der Herstellungs- und

Bearbeitungsprozesse von 3-D-gedrucktem Zirkondioxid vermieden werden.

5.3 Empfehlung und Schlussfolgerung

Wie zuvor in der Einleitung und Zielsetzung dieser Studie vermutet hatten unterschiedliche
Reinigungsstrategien im Rahmen des PPC einen signifikanten Einfluss auf die
Materialeigenschaften Geometrie, Lichttransmission, Oberflachenrauigkeit, sowie biaxiale
Biegefestigkeit 3-D-gedruckter Zirkondioxidkeramik. Die vorliegende Untersuchung
unterstreicht die Relevanz des Nachbearbeitungsprotokolls 3-D-gedruckter
Zirkondioxidkeramik, um optimale Materialparameter zu erhalten. Zudem tragt sie dazu bei die
zurzeit noch komplizierten und aufwendigen Herstellungsprozesse in Bezug auf das PPC
effizienter zu gestalten. Die PPC-Methoden B und E erzeugten die erfolgreichsten und
glnstigsten Ergebnisse. Sie sind demnach am effektivsten und zu favorisieren. Noch nicht
abschlieltend geklart ist, ob kirzere Ultraschallimpulse in Kombination mit der ,Airbrushing*“-

Reinigung besonders fur hohle und porése Objekte vorteilhaft sein kdnnen.

Im Rahmen der vorliegenden In-vitro-Untersuchung konnten daher in Bezug auf die
Fragestellungen die folgenden Schlussfolgerungen ermittelt werden:
1. Die PPC-Verfahren B und E waren im Hinblick auf die getesteten Parameter am
erfolgreichsten und kénnen daher fir die Reinigung 3-D-gedruckter
Zirkondioxidkeramik empfohlen werden.
2. Eine kurze Ultraschallaktivierung ist ineffektiv, flhrte insgesamt zu den
schlechtesten Ergebnissen und muss durch zusatzliche Reinigung begleitet werden.
3. Langere Ultraschallimpulse sind zu aggressiv und daher schadlich fur die
Objektstruktur.
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7.2 Abbildungsanhang
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Abbildung 39 Darstellung der biaxialen Biegefestigkeitswerte pro Prifkérper der PPC-Gruppe
A.
Angegeben ist die Biegespannung in MPa und der Weg in mm. Die Kurven der Prufkdrper

(von links nach rechts, 1 - 20) sind in unterschiedlichen Farben angegeben.
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Abbildung 40 Darstellung der biaxialen Biegefestigkeitswerte pro Prifkérper der PPC-Gruppe
B.

Angegeben ist die Biegespannung in MPa und der Weg in mm. Die Kurven der Prufkdrper

(von links nach rechts, 1 - 20) sind in unterschiedlichen Farben angegeben.
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Abbildung 41 Darstellung der biaxialen Biegefestigkeitswerte pro Prifkérper der PPC-Gruppe
C.
Angegeben ist die Biegespannung in MPa und der Weg in mm. Die Kurven der Prufkdrper

(von links nach rechts, 1 - 20) sind in unterschiedlichen Farben angegeben.
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Abbildung 42 Darstellung der biaxialen Biegefestigkeitswerte pro Prifkérper der PPC-Gruppe
D.

Angegeben ist die Biegespannung in MPa und der Weg in mm. Die Kurven der Prufkdrper

(von links nach rechts, 1 - 20) sind in unterschiedlichen Farben angegeben.
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Abbildung 43 Darstellung der biaxialen Biegefestigkeitswerte pro Prufkérper der PPC-Gruppe
E.

Angegeben ist die Biegespannung in MPa und der Weg in mm. Die Kurven der Prufkdrper

(von links nach rechts, 1 - 20) sind in unterschiedlichen Farben angegeben.
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7.4 Tabellenanhang

Tabelle 7 Messwerte des Durchmessers @ fir die Prifkérper 1 - 20 der PPC-Gruppe A. Der
Durchmesser wurde in zwei Richtungen mit jeweils drei Messwiederholungen ermittelt.

PPC 211 g1.2 21.3 921 2.2 923
Gruppe A | [mm] [mm] [mm] [mm] [mm] [mm]
Priifkorper

Nr.

1 12,031 12,026 12,027 12,105 12,096 12,093
2 12,037 12,04 12,041 12,186 12,244 12,263
3 12,043 12,036 12,025 12,084 12 12,091
4 12,039 12,033 12,033 12,16 12,17 12,18
5 12,03 12,029 12,028 12,162 12,159 12,16
6 12,025 12,028 12,035 12,202 12,201 12,221
7 12,035 12,029 12,023 12,158 12,141 12,161
8 12,036 12,022 12,028 12,135 12,157 12,139
9 12,034 12,025 12,024 12,097 12,118 12,108
10 12,064 12,055 12,044 12,167 12,142 12,168
1 12,03 12,024 12,029 12,118 12,16 12,151
12 12,027 12,027 12,03 12,172 12,143 12,165
13 12,031 12,038 12,039 12,092 12,101 12,1
14 12,027 12,032 12,037 12,2 12,116 12,12
15 12,042 12,032 12,031 12,13 12,13 12,13
16 12,042 12,037 12,041 12,165 12,162 12,171
17 12,043 12,037 12,026 12,173 12,173 12,237
18 12,046 12,037 12,037 12,181 12,194 12,161
19 12,041 12,029 12,03 12,105 12,122 12,15
20 12,033 12,019 12,032 12,171 12,17 12,154
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Tabelle 8 Messwerte des Durchmessers @ fir die Prifkérper 1 - 20 der PPC-Gruppe B. Der
Durchmesser wurde in zwei Richtungen mit jeweils drei Messwiederholungen ermittelt.

PPC 211 21.2 21.3 921 2.2 923
Gruppe B | [mm] [mm] [mm] [mm] [mm] [mm]
Priifkorper

Nr.

1 12,033 12,041 12,031 12,14 12,143 12,174
2 12,039 12,039 12,029 12,151 12,138 12,117
3 12,029 12,024 12,02 12,152 12,125 12,142
4 12,02 12,019 12,026 12,226 12,148 12,133
5 12,028 12,03 12,004 12,142 12,162 12,187
6 12,015 12,017 12,027 12,222 12,217 12,11
7 12,035 12,026 12,02 12,183 12,185 12,195
8 12,025 12,026 12,019 12,249 12,269 12,191
9 12,031 12,007 12,027 12,125 12,127 12,11
10 12,012 12,001 11,992 12,188 12,186 12,185
1 12,025 12,021 12,023 12,108 12,125 12,116
12 12,046 12,051 12,053 12,166 12,176 12,159
13 12,033 12,023 12,028 12,15 12,184 12,189
14 12,046 12,043 12,045 12,19 12,182 12,181
15 12,047 12,047 12,033 12,183 12,208 12,164
16 12,008 12,016 12,02 12,147 12,191 12,182
17 12,003 12,016 12,007 12,18 12,159 12,191
18 12,039 12,024 12,022 12,108 12,108 12,12
19 12,036 12,005 12,008 12,163 12,163 12,191
20 12,014 12,008 12,016 12,15 12,143 12,153
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Tabelle 9 Messwerte des Durchmessers @ fiir die Prifkérper 1 - 20 der PPC-Gruppe C. Der
Durchmesser wurde in zwei Richtungen mit jeweils drei Messwiederholungen ermittelt.

PPC 211 21.2 21.3 921 2.2 923
Gruppe C | [mm] [mm] [mm] [mm] [mm] [mm]
Priifkorper

Nr.

1 12,043 12,049 12,042 12,198 12,139 12,191
2 12,046 12,055 12,052 12,142 12,095 12,108
3 12,041 12,05 12,041 12,169 12,143 12,17
4 12,065 12,052 12,047 12,166 12,158 12,159
5 12,054 12,053 12,061 12,192 12,18 12,192
6 12,041 12,036 12,038 12,183 12,175 12,178
7 12,066 12,075 12,069 12,175 12,164 12,167
8 12,049 12,036 12,035 12,194 12,191 12,194
9 12,06 12,051 12,054 12,163 12,174 12,192
10 12,07 12,066 12,064 12,19 12,194 12,187
11 12,033 12,038 12,063 12,173 12,177 12,18
12 12,07 12,063 12,068 12,198 12,2 12,195
13 12,046 12,047 12,046 12,16 12,158 12,153
14 12,054 12,036 12,043 12,201 12,199 12,202
15 12,068 12,073 12,079 12,184 12,181 12,182
16 12,044 12,041 12,038 12,127 12,135 12,134
17 12,071 12,07 12,068 12,134 12,132 12,13
18 12,055 12,053 12,064 12,175 12,183 12,194
19 12,067 12,059 12,064 12,135 12,144 12,143
20 12,052 12,049 12,044 12,159 12,165 12,167
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Tabelle 10 Messwerte des Durchmessers @ fiir die Prifkorper 1 - 20 der PPC-Gruppe D.

Der Durchmesser wurde in zwei Richtungen mit jeweils drei Messwiederholungen ermittelt.

PPC 211 g1.2 21.3 921 2.2 923
Gruppe D | [mm] [mm] [mm] [mm] [mm] [mm]
Priifkorper

Nr.

1 12,075 12,065 12,053 12,197 12,189 12,204
2 12,077 12,052 12,077 12,219 12,229 12,217
3 12,064 12,064 12,055 12,189 12,17 12,177
4 12,07 12,063 12,054 12,165 12,162 12,164
5 12,077 12,082 12,076 12,205 12,198 12,204
6 12,061 12,06 12,059 12,191 12,198 12,187
7 12,06 12,049 12,035 12,184 12,175 12,173
8 12,076 12,065 12,073 12,221 12,216 12,209
9 12,073 12,051 12,068 12,127 12,14 12,131
10 12,083 12,064 12,063 12,212 12,205 12,201
1 12,068 12,066 12,071 12,195 12,185 12,183
12 12,065 12,068 12,051 12,16 12,162 12,186
13 12,07 12,056 12,051 12,214 12,214 12,222
14 12,067 12,056 12,057 12,145 12,153 12,19
15 12,085 12,053 12,059 12,203 12,207 12,217
16 12,061 12,054 12,065 12,184 12,141 12,143
17 12,067 12,05 12,049 12,15 12,146 12,12
18 12,054 12,034 12,054 12,213 12,225 12,211
19 12,068 12,065 12,061 12,165 12,208 12,203
20 12,054 12,056 12,048 12,219 12,152 12,219
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Tabelle 11 Messwerte des Durchmessers @ fiir die Prifkorper 1 - 20 der PPC-Gruppe E.

Der Durchmesser wurde in zwei Richtungen mit jeweils drei Messwiederholungen ermittelt.

PPC 211 21.2 21.3 921 2.2 923
Gruppe E | [mm] [mm] [mm] [mm] [mm] [mm]
Priifkorper

Nr.

1 12,174 12,168 12,205 12,124 12,212 12,214
2 12,025 12,03 12,049 12,126 12,126 12,107
3 12,026 12,028 12,038 12,161 12,16 12,113
4 12,004 12,021 12,011 12,094 12,109 12,101
5 12,036 12,013 12,021 12,165 12,174 12,172
6 12,033 12,043 12,031 12,132 12,144 12,158
7 12,019 12,015 12,029 12,118 12,148 12,147
8 12,172 12,151 12,177 12,098 12,097 12,091
9 12,024 12,024 12,033 12,119 12,134 12,151
10 12,022 12,015 12,001 12,11 12,135 12,133
1 12,033 12,01 12,029 12,161 12,148 12,146
12 12,027 12,033 12,017 12,155 12,142 12,139
13 12,015 12,025 12,019 12,136 12,129 12,126
14 12,027 12,034 12,041 12,16 12,149 12,137
15 12,027 12,019 12,028 12,185 12,197 12,18
16 12,025 12,017 12,123 12,14 12,14 12,158
17 12,023 12,024 12,031 12,12 12,124 12,136
18 12,016 12,014 12,017 12,097 12,106 12,104
19 12,029 12,024 12,025 12,197 12,163 12,139
20 12,023 12,032 12,044 12,176 12,139 12,102
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Tabelle 12 Messwerte des Gewichts fir die Prifkérper 1 - 20 der PPC-Gruppen A - E.

PPC Gewicht Gewicht Gewicht Gewicht Gewicht
Priifkorper Gruppe A Gruppe B Gruppe C Gruppe D Gruppe E
Nr. [d] [d] [d] [d] [d]

1 0,8542 0,8585 0,8685 0,8706 0,8591
2 0,8682 0,8516 0,8648 0,8701 0,8621
3 0,8601 0,8571 0,8737 0,8692 0,8563
4 0,8631 0,8532 0,874 0,8667 0,8518
5 0,8633 0,8581 0,8708 0,8745 0,8621
6 0,8632 0,8514 0,871 0,8682 0,8614
7 0,8633 0,8598 0,8718 0,8688 0,86

8 0,8636 0,8504 0,8786 0,8706 0,8582
9 0,8586 0,8559 0,8702 0,8623 0,8584
10 0,8645 0,8579 0,8786 0,8727 0,8515
11 0,8548 0,8527 0,8753 0,8707 0,8513
12 0,8619 0,8625 0,87 0,866 0,8641
13 0,856 0,8594 0,8731 0,8723 0,8589
14 0,8617 0,8629 0,8778 0,8676 0,8622
15 0,8571 0,8602 0,8722 0,869 0,8586
16 0,8646 0,8583 0,8649 0,8634 0,8634
17 0,8669 0,858 0,8715 0,863 0,8545
18 0,859 0,8553 0,8788 0,8744 0,8534
19 0,8573 0,8614 0,8678 0,8645 0,8585
20 0,862 0,8651 0,8714 0,8691 0,851
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Tabelle 13 Messwerte der Dicke fur die Prifkorper 1 - 20 der PPC-Gruppen A. Die Dicke
wurde an vier Stellen mit jeweils drei Messwiederholungen ermittelt.

PPC Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke
Gruppe A | 1.1 1.2 1.3 21 2.2 23 3.1 3.2 3.3 4.1 4.2 4.3
Prifkorper | [nm] | [mm] | [mm] | [mm] | [mm] | [Mm] | [mm] | [mm] | [mm] | [Mm] | [Mm] | [mm]
:lr. 1,269 | 1,266 | 1,266 | 1,272 | 1,275 | 1,272 | 1,264 | 1,264 | 1,263 | 1,268 | 1,267 | 1,272
2 1,276 | 1,276 | 1,276 | 1,283 | 1,281 | 1,281 | 1,284 | 1,286 | 1,288 | 1,281 | 1,283 | 1,282
3 1,268 | 1,264 | 1,265 | 1,269 | 1,268 | 1,267 | 1,263 | 1,263 | 1,263 | 1,274 | 1,276 | 1,274
4 1,27 1,271 | 1,272 | 1,279 | 1,279 | 1,279 | 1,274 | 1,27 1,272 | 1,276 | 1,274 | 1,275
5 1,279 | 1,274 | 1,274 | 1,284 | 1,284 | 1,283 | 1,273 | 1,272 | 1,273 | 1,275 | 1,275 | 1,275
6 1,272 | 1,272 | 1,272 | 1,297 | 1,294 | 1,293 | 1,281 | 1,279 | 1,283 | 1,271 | 1,271 | 1,272
7 1,276 | 1,274 | 1,276 | 1,272 | 1,271 | 1,272 | 1,274 | 1,275 | 1,274 | 1,273 | 1,274 | 1,275
8 1,27 1,27 1,269 | 1,281 | 1,28 1,28 1,277 | 1,274 | 1,273 | 1,27 1,272 | 1,273
9 1,264 | 1,263 | 1,265 | 1,276 | 1,275 | 1,271 | 1,275 | 1,27 1,278 | 1,267 | 1,27 1,268
10 1,28 1,276 | 1,279 | 1,276 | 1,28 1,281 | 1,271 | 1,27 1,27 1,277 | 1,272 | 1,271
11 1,26 1,26 1,26 1,262 | 1,264 | 1,265 | 1,26 1,262 | 1,261 | 1,266 | 1,267 | 1,262
12 1,277 | 1,276 | 1,276 | 1,275 | 1,274 | 1,273 | 1,274 | 1,271 | 1,273 | 1,279 | 1,279 | 1,28
13 1,265 | 1,264 | 1,266 | 1,274 | 1,27 1,27 1,269 | 1,266 | 1,267 | 1,266 | 1,266 | 1,266
14 1,272 | 1,272 | 1,271 | 1,278 | 1,277 | 1,278 | 1,273 | 1,273 | 1,274 | 1,272 | 1,272 | 1,272
15 1,268 | 1,268 | 1,264 | 1,272 | 1,272 | 1,266 | 1,269 | 1,272 | 1,272 | 1,264 | 1,27 1,267
16 1,272 | 1,276 | 1,271 | 1,279 | 1,277 | 1,277 | 1,275 | 1,276 | 1,278 | 1,29 1,288 | 1,287
17 1,271 | 1,272 | 1,274 | 1,289 | 1,289 | 1,285 | 1,273 | 1,274 | 1,275 | 1,274 | 1,275 | 1,275
18 1,261 | 1,262 | 1,262 | 1,268 | 1,269 | 1,268 | 1,262 | 1,264 | 1,264 | 1,263 | 1,262 | 1,266
19 1,272 | 1,273 | 1,264 | 1,279 | 1,279 | 1,278 | 1,273 | 1,276 | 1,28 1,265 | 1,266 | 1,264
20 1,265 | 1,265 | 1,265 | 1,272 | 1,269 | 1,269 | 1,272 | 1,271 | 1,268 | 1,267 | 1,267 | 1,266
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Tabelle 14 Messwerte der Dicke fir die Prufkorper 1 - 20 der PPC-Gruppe B. Die Dicke
wurde an vier Stellen mit jeweils drei Messwiederholungen ermittelt.

PPC Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke
Gruppe B | 1.1 1.2 1.3 21 2.2 23 3.1 3.2 3.3 4.1 4.2 4.3

Prifkorper | [nm] | [mm] | [mm] | [mm] | [mm] | [Mm] | [mm] | [mm] | [mm] | [Mm] | [Mm] | [mm]
:lr. 1,264 | 1,26 1,258 | 1,267 | 1,268 | 1,266 | 1,264 | 1,263 | 1,263 | 1,266 | 1,265 | 1,265
2 1,263 | 1,262 | 1,263 | 1,265 | 1,265 | 1,264 | 1,261 | 1,261 | 1,261 | 1,265 | 1,266 | 1,266
3 1,259 | 1,258 | 1,258 | 1,261 | 1,261 | 1,261 | 1,273 | 1,27 1,27 1,265 | 1,265 | 1,263
4 1,267 | 1,268 | 1,268 | 1,267 | 1,267 | 1,267 | 1,266 | 1,266 | 1,265 | 1,266 | 1,26 1,262
5 1,267 | 1,269 | 1,266 | 1,276 | 1,276 | 1,275 | 1,267 | 1,267 | 1,266 | 1,27 1,27 1,269
6 1,266 | 1,266 | 1,266 | 1,259 | 1,265 | 1,266 | 1,262 | 1,261 | 1,26 1,262 | 1,261 | 1,263
7 1,268 | 1,268 | 1,267 | 1,274 | 1,272 | 1,27 1,267 | 1,27 1,267 | 1,275 | 1,277 | 1,276
8 1,254 | 1,253 | 1,253 | 1,291 | 1,29 1,291 | 1,26 1,259 | 1,259 | 1,257 | 1,259 | 1,262
9 1,267 | 1,267 | 1,266 | 1,265 | 1,266 | 1,265 | 1,269 | 1,268 | 1,269 | 1,276 | 1,275 | 1,276
10 1,261 | 1,263 | 1,264 | 1,266 | 1,267 | 1,267 | 1,264 | 1,261 | 1,262 | 1,275 | 1,275 | 1,271
11 1,262 | 1,262 | 1,262 | 1,266 | 1,262 | 1,262 | 1,262 | 1,263 | 1,261 | 1,274 | 1,277 | 1,271
12 1,272 | 1,271 | 1,27 1,293 | 1,292 | 1,291 | 1,273 | 1,275 | 1,273 | 1,288 | 1,285 | 1,283
13 1,27 1,27 1,272 | 1,275 | 1,278 | 1,274 | 1,272 | 1,273 | 1,27 1,274 | 1,275 | 1,274
14 1,267 | 1,267 | 1,268 | 1,277 | 1,279 | 1,276 | 1,272 | 1,272 | 1,272 | 1,275 | 1,277 | 1,276
15 1,267 | 1,269 | 1,267 | 1,271 | 1,271 | 1,271 | 1,273 | 1,274 | 1,273 | 1,274 | 1,273 | 1,273
16 1,264 | 1,266 | 1,264 | 1,267 | 1,267 | 1,268 | 1,269 | 1,268 | 1,269 | 1,269 | 1,271 | 1,272
17 1,265 | 1,263 | 1,264 | 1,267 | 1,266 | 1,262 | 1,263 | 1,266 | 1,268 | 1,269 | 1,267 | 1,264
18 1,263 | 1,264 | 1,262 | 1,266 | 1,265 | 1,263 | 1,263 | 1,261 | 1,261 | 1,27 1,269 | 1,264
19 1,275 | 1,276 | 1,276 | 1,273 | 1,272 | 1,269 | 1,278 | 1,28 1,28 1,277 | 1,279 | 1,278
20 1,275 | 1,275 | 1,274 | 1,279 | 1,277 | 1,277 | 1,276 | 1,277 | 1,277 | 1,276 | 1,276 | 1,276
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Tabelle 15 Messwerte der Dicke fur die Prufkorper 1 - 20 der PPC-Gruppe C. Die Dicke
wurde an vier Stellen mit jeweils drei Messwiederholungen ermittelt.

PPC Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke
GruppeC | 1.1 1.2 1.3 21 2.2 23 3.1 3.2 3.3 4.1 4.2 4.3
Prifkorper | [nm] | [mm] | [mm] | [mm] | [mm] | [Mm] | [mm] | [mm] | [mm] | [Mm] | [Mm] | [mm]
:lr. 1,285 | 1,287 | 1,283 | 1,289 | 1,291 | 1,291 | 1,287 | 1,286 | 1,286 | 1,289 | 1,288 | 1,291
2 1,282 | 1,281 | 1,28 1,3 1,297 | 1,301 | 1,282 | 1,282 | 1,281 | 1,285 | 1,286 | 1,283
3 1,291 | 1,291 | 1,291 | 1,306 | 1,308 | 1,304 | 1,297 | 1,295 | 1,294 | 1,292 | 1,292 | 1,293
4 1,33 1,317 | 1,328 | 1,352 | 1,352 | 1,35 1,309 | 1,309 | 1,31 1,317 | 1,316 | 1,317
5 1,288 | 1,287 | 1,286 | 1,294 | 1,325 | 1,327 | 1,285 | 1,285 | 1,285 | 1,288 | 1,293 | 1,304
6 1,299 | 1,313 | 1,313 | 1,306 | 1,302 | 1,313 | 1,296 | 1,296 | 1,297 | 1,311 | 1,314 | 1,296
7 1,308 | 1,131 | 1,311 | 1,32 1,322 | 1,321 | 1,318 | 1,317 | 1,321 | 1,311 | 1,311 | 1,306
8 1,305 | 1,318 | 1,307 | 1,319 | 1,315 | 1,31 1,333 | 1,321 | 1,322 | 1,319 | 1,326 | 1,325
9 1,306 | 1,305 | 1,318 | 1,318 | 1,31 1,305 | 1,307 | 1,306 | 1,308 | 1,312 | 1,311 | 1,306
10 1,339 | 1,339 | 1,337 | 1,325 | 1,331 | 1,331 | 1,341 | 1,339 | 1,337 | 1,355 | 1,354 | 1,355
11 1,323 | 1,312 | 1,314 | 1,312 | 1,312 | 1,313 | 1,323 | 1,316 | 1,316 | 1,324 | 1,323 | 1,324
12 1,305 | 1,315 | 1,306 | 1,295 | 1,294 | 1,293 | 1,308 | 1,307 | 1,308 | 1,318 | 1,322 | 1,321
13 1,315 | 1,318 | 1,314 | 1,341 | 1,354 | 1,354 | 1,319 | 1,324 | 1,318 | 1,304 | 1,304 | 1,307
14 1,315 | 1,315 | 1,318 | 1,33 1,313 | 1,312 | 1,319 | 1,331 | 1,33 1,304 | 1,308 | 1,314
15 1,332 | 1,33 1,331 | 1,331 | 1,331 | 1,33 1,337 | 1,333 | 1,333 | 1,317 | 1,326 | 1,317
16 1,289 | 1,289 | 1,286 | 1,281 | 1,281 | 1,277 | 1,286 | 1,291 | 1,284 | 1,299 | 1,299 | 1,3
17 1,34 1,331 | 1,354 | 1,333 | 1,333 | 1,339 | 1,321 | 1,319 | 1,317 | 1,329 | 1,329 | 1,329
18 1,354 | 1,352 | 1,349 | 1,343 | 1,344 | 1,355 | 1,345 | 1,333 | 1,34 1,358 | 1,358 | 1,355
19 1,283 | 1,283 | 1,283 | 1,292 | 1,283 | 1,284 | 1,293 | 1,294 | 1,292 | 1,281 | 1,281 | 1,28
20 1,291 | 1,291 | 1,29 1,315 | 1,315 | 1,314 | 1,296 | 1,296 | 1,295 | 1,324 | 1,328 | 1,328
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Tabelle 16 Messwerte der Dicke fur die Prufkorper 1 - 20 der PPC-Gruppe D. Die Dicke
wurde an vier Stellen mit jeweils drei Messwiederholungen ermittelt.

PPC Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke
GruppeD | 1.1 1.2 1.3 21 2.2 23 3.1 3.2 3.3 4.1 4.2 4.3
Prifkorper | [nm] | [mm] | [mm] | [mm] | [mm] | [Mm] | [mm] | [mm] | [mm] | [Mm] | [Mm] | [mm]
:lr. 1,285 | 1,283 | 1,283 | 1,287 | 1,28 1,279 | 1,28 1,285 | 1,285 | 1,281 | 1,284 | 1,283
2 1,28 1,28 1,278 | 1,284 | 1,286 | 1,288 | 1,274 | 1,275 | 1,272 | 1,281 | 1,281 | 1,279
3 1,278 | 1,278 | 1,278 | 1,276 | 1,278 | 1,281 | 1,285 | 1,283 | 1,28 1,285 | 1,288 | 1,294
4 1,276 | 1,275 | 1,276 | 1,273 | 1,271 | 1,272 | 1,279 | 1,281 | 1,277 | 1,269 | 1,275 | 1,279
5 1,28 1,28 1,279 | 1,291 | 1,299 | 1,297 | 1,281 | 1,282 | 1,283 | 1,281 | 1,28 1,278
6 1,274 | 1,275 | 1,274 | 1,284 | 1,287 | 1,287 | 1,289 | 1,282 | 1,283 | 1,282 | 1,278 | 1,282
7 1,273 | 1,273 | 1,274 | 1,275 | 1,275 | 1,274 | 1,287 | 1,284 | 1,274 | 1,277 | 1,276 | 1,287
8 1,285 | 1,286 | 1,284 | 1,285 | 1,284 | 1,281 | 1,291 | 1,289 | 1,287 | 1,284 | 1,29 1,289
9 1,266 | 1,267 | 1,267 | 1,274 | 1,272 | 1,271 | 1,271 | 1,274 | 1,273 | 1,271 | 1,274 | 1,274
10 1,287 | 1,286 | 1,286 | 1,282 | 1,285 | 1,284 | 1,276 | 1,277 | 1,278 | 1,289 | 1,285 | 1,283
11 1,276 | 1,273 | 1,274 | 1,28 1,279 | 1,282 | 1,271 | 1,27 1,271 | 1,28 1,28 1,281
12 1,279 | 1,277 | 1,277 | 1,282 | 1,279 | 1,28 1,279 | 1,282 | 1,28 1,291 | 1,289 | 1,281
13 1,298 | 1,3 1,296 | 1,29 1,288 | 1,283 | 1,3 1,297 | 1,295 | 1,292 | 1,293 | 1,295
14 1,275 | 1,273 | 1,274 | 1,278 | 1,277 | 1,274 | 1,275 | 1,28 1,278 | 1,278 | 1,277 | 1,277
15 1,278 | 1,279 | 1,278 | 1,281 | 1,283 | 1,283 | 1,279 | 1,282 | 1,284 | 1,281 | 1,28 1,279
16 1,273 | 1,272 | 1,271 | 1,276 | 1,275 | 1,276 | 1,271 | 1,271 | 1,271 | 1,265 | 1,266 | 1,266
17 1,267 | 1,266 | 1,267 | 1,275 | 1,274 | 1,272 | 1,271 | 1,271 | 1,269 | 1,269 | 1,266 | 1,265
18 1,288 | 1,289 | 1,291 | 1,292 | 1,292 | 1,293 | 1,291 | 1,291 | 1,292 | 1,285 | 1,285 | 1,285
19 1,27 1,27 1,272 | 1,286 | 1,285 | 1,278 | 1,28 1,283 | 1,281 | 1,271 | 1,273 | 1,278
20 1,283 | 1,278 | 1,28 1,283 | 1,282 | 1,283 | 1,279 | 1,28 1,281 | 1,283 | 1,285 | 1,28
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Tabelle 17 Messwerte der Dicke fur die Prufkorper 1 - 20 der PPC-Gruppe E. Die Dicke
wurde an vier Stellen mit jeweils drei Messwiederholungen ermittelt.

PPC Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke | Dicke
Gruppe E 1.1 1.2 1.3 21 2.2 23 3.1 3.2 3.3 4.1 4.2 4.3
Prifkorper | [nm] | [mm] | [mm] | [mm] | [mm] | [Mm] | [mm] | [mm] | [mm] | [Mm] | [Mm] | [mm]
:lr. 1,272 | 1,273 | 1,268 | 1,273 | 1,27 1,263 | 1,263 | 1,262 | 1,265 | 1,28 1,279 | 1,281
2 1,263 | 1,262 | 1,26 1,265 | 1,263 | 1,262 | 1,261 | 1,259 | 1,261 | 1,267 | 1,266 | 1,266
3 1,254 | 1,252 | 1,251 | 1,259 | 1,259 | 1,256 | 1,259 | 1,258 | 1,255 | 1,263 | 1,26 1,26
4 1,249 | 1,244 | 1,246 | 1,261 | 1,256 | 1,253 | 1,248 | 1,247 | 1,248 | 1,252 | 1,249 | 1,25
5 1,265 | 1,259 | 1,259 | 1,266 | 1,264 | 1,263 | 1,264 | 1,263 | 1,267 | 1,263 | 1,272 | 1,267
6 1,262 | 1,26 1,258 | 1,262 | 1,258 | 1,259 | 1,255 | 1,257 | 1,256 | 1,26 1,26 1,259
7 1,264 | 1,263 | 1,261 | 1,264 | 1,262 | 1,256 | 1,266 | 1,265 | 1,266 | 1,266 | 1,268 | 1,267
8 1,259 | 1,258 | 1,259 | 1,265 | 1,262 | 1,261 | 1,261 | 1,259 | 1,261 | 1,259 | 1,263 | 1,262
9 1,26 1,258 | 1,257 | 1,268 | 1,264 | 1,263 | 1,256 | 1,254 | 1,255 | 1,264 | 1,264 | 1,261
10 1,249 | 1,247 | 1,25 1,251 | 1,249 | 1,246 | 1,257 | 1,248 | 1,249 | 1,25 1,255 | 1,251
11 1,249 | 1,246 | 1,245 | 1,255 | 1,253 | 1,252 | 1,25 1,252 | 1,249 | 1,25 1,257 | 1,254
12 1,268 | 1,261 | 1,267 | 1,269 | 1,268 | 1,267 | 1,265 | 1,265 | 1,261 | 1,272 | 1,273 | 1,268
13 1,259 | 1,257 | 1,255 | 1,257 | 1,261 | 1,259 | 1,26 1,261 | 1,258 | 1,255 | 1,254 | 1,261
14 1,269 | 1,269 | 1,262 | 1,272 | 1,268 | 1,268 | 1,261 | 1,267 | 1,265 | 1,271 | 1,271 | 1,263
15 1,262 | 1,257 | 1,256 | 1,264 | 1,263 | 1,259 | 1,26 1,262 | 1,262 | 1,26 1,258 | 1,258
16 1,305 | 1,288 | 1,269 | 1,304 | 1,278 | 1,269 | 1,274 | 1,276 | 1,277 | 1,274 | 1,269 | 1,271
17 1,258 | 1,251 | 1,252 | 1,256 | 1,255 | 1,252 | 1,259 | 1,255 | 1,257 | 1,256 | 1,255 | 1,256
18 1,249 | 1,244 | 1,244 | 1,251 | 1,253 | 1,249 | 1,247 | 1,248 | 1,246 | 1,252 | 1,256 | 1,254
19 1,261 | 1,256 | 1,256 | 1,288 | 1,291 | 1,293 | 1,258 | 1,255 | 1,254 | 1,258 | 1,258 | 1,26
20 1,252 | 1,249 | 1,248 | 1,267 | 1,265 | 1,249 | 1,248 | 1,248 | 1,256 | 1,252 | 1,254 | 1,252
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Tabelle 18 Messwerte der Transmission fir die Prufkoérper 1 - 20 der PPC-Gruppe A - E.

PPC Lichttrans Lichttrans Lichttrans Lichttrans Lichttrans

Prifkorper mission mission mission mission mission

Nr. Gruppe A Gruppe B Gruppe C Gruppe D Gruppe E
[%] [%] [%] [%] [%]

1 24,27 24,30 24,41 24,45 24,63

2 24,46 24,46 24,51 24,43 24,68

3 24,40 24,30 24,48 24,54 24,64

4 24,39 24,43 24,57 24,61 24,66

5 24,30 24,50 24,51 24,53 24,65

6 24,31 24,42 24,43 24,48 24,74

7 2411 24,49 24,41 24,49 24,75

8 24,21 24,39 24,63 24,55 24,65

9 24,30 24,52 24,49 24,57 24,68

10 24,27 24,49 24,68 24,58 24,59

11 24,32 24,55 24,16 24,53 24,61

12 24,36 24,42 24,37 24,48 24,66

13 24,24 24,55 24,31 24,55 24,65

14 24,34 24,44 24,23 24,61 24,61

15 24,20 24,45 24,36 24,52 24,68

16 24,29 24,52 24,33 24,56 24,62

17 24,32 24,57 24,38 24,59 24,76

18 24,40 24,49 24,56 24,64 24,79

19 24,31 24,54 24,37 24,53 24,76

20 24,32 24,53 24,38 24,56 24,67
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Tabelle 19 Messwerte der Parameter R, und R, sowie Dokumentation der optischen
Beurteilung randstandiger Risse fir die Prifkoérper 1 - 20 der PPC-Gruppe A.

PPC Gruppe A Ra Ra R, R, Optische Beurteilung
Priifkorper Nr. Seite 1 Seite 2 Seite 1 Seite 2 | Randstidndige Risse
[pm] [pm] [pm] [pm]

1 0,638 0,577 4,539 4,395 Nein
2 0,470 0,355 3,056 2,699 Nein
3 0,406 0,473 2,949 3,249 Nein
4 0,563 0,455 4,091 3,129 Nein
5 0,395 0,585 3,351 6,497 Nein
6 0,534 0,406 4,532 2,798 Nein
7 0,460 0,516 3,704 4,756 Nein
8 0,495 0,506 4,522 4,867 Nein
9 0,805 0,379 7,479 2,870 Nein
10 0,633 0,540 4,961 4,155 Nein
11 0,352 0,378 2,737 2,968 Nein
12 0,438 0,446 3,751 3,205 Nein
13 0,785 0,396 5,208 2,872 Nein
14 0,380 0,693 3,072 5,603 Nein
15 0,435 0,476 3,280 4,246 Nein
16 0,412 0,274 3,273 2,094 Nein
17 0,524 0,506 3,950 3,652 Nein
18 0,355 0,445 3,041 3,178 Nein
19 0,492 0,391 4,689 3,067 Nein
20 0,321 0,372 2,596 2,553 Nein
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Tabelle 20 Messwerte der Parameter R, und R, sowie Dokumentation der optischen
Beurteilung randstandiger Risse fir die Prifkérper 1 - 20 der PPC-Gruppe B.

PPC Gruppe B Ra Ra R, R, Optische Beurteilung
Priifkorper Nr. Seite 1 Seite 2 Seite 1 Seite 2 | Randstdndige Risse
[um] [um] [um] [um]

1 0,307 0,360 2,437 2,825 Nein
2 0,358 0,267 2,709 2,338 Nein
3 0,415 0,360 3,076 2,704 Nein
4 0,306 0,522 2,926 4,321 Nein
5 0,405 0,372 3,488 2,951 Nein
6 0,274 0,515 2,268 3,947 Nein
7 0,480 0,702 3,718 4,855 Nein
8 0,342 0,284 2,830 2,342 Nein
9 0,513 0,573 3,635 4,464 Nein
10 0,487 0,383 4,204 3,234 Nein
11 0,435 0,605 3,447 5,418 Nein
12 0,513 0,619 3,447 5,269 Nein
13 0,445 0,459 3,347 3,221 Nein
14 0,375 0,369 3,062 2,841 Nein
15 0,467 0,335 3,285 2,756 Nein
16 0,388 0,399 3,024 3,571 Nein
17 0,378 0,386 3,010 2,667 Nein
18 0,423 0,328 3,331 2,347 Nein
19 0,371 0,752 3,044 5,477 Nein
20 0,532 0,503 4,318 4,072 Nein
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Tabelle 21 Messwerte der Parameter R, und R, sowie Dokumentation der optischen
Beurteilung randstandiger Risse fir die Prifkérper 1 - 20 der PPC-Gruppe C.

PPC Gruppe C Ra Ra R: R; Optische Beurteilung

Priifkorper Nr. Seite 1 Seite 2 Seite 1 Seite 2 | Randstandige Risse
[pm] [pm] [pm] [pm]

1 1,678 0,545 10,307 3,758 Ja

2 0,524 0,613 3,742 4,763 Ja

3 0,502 0,633 3,656 4,716 Ja

4 0,857 1,054 5,674 8,131 Ja

5 0,379 0,600 2,672 3,992 Ja

6 0,841 0,628 6,345 4,648 Nein

7 1,023 0,972 7,077 6,162 Ja

8 0,940 1,768 8,053 11,176 | Ja

9 2,806 0,751 13,795 5,357 Ja

10 0,726 0,712 4,883 5,437 Ja

11 2,256 0,628 13,648 4,811 Nein

12 0,777 0,836 6,211 6,447 Ja

13 0,564 2,100 4,397 13,193 | Ja

14 0,714 2,125 5,395 12,914 | Nein

15 1,935 0,665 11,208 5,069 Nein

16 0,677 0,982 5,475 6,686 Nein

17 2,189 0,714 14,105 5,339 Ja

18 1,408 0,881 8,774 5,645 Nein

19 0,580 0,656 4,127 5,244 Ja

20 0,585 0,721 5,246 6,079 Ja
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Tabelle 22 Messwerte der Parameter R, und R, sowie Dokumentation der optischen
Beurteilung randstandiger Risse fir die Prifkoérper 1 - 20 der PPC-Gruppe D.

PPC Gruppe D Ra Ra R. R, Optische Beurteilung

Priifkorper Nr. Seite 1 Seite 2 Seite 1 Seite 2 | Randstandige Risse
[pm] [pm] [pm] [pm]

1 0,486 0,732 3,206 5,832 Ja

2 0,467 0,504 3,739 3,584 Ja

3 0,642 0,480 5,403 3,058 Ja

4 0,609 0,923 4,881 7,696 Ja

5 0,582 0,500 4,238 3,626 Ja

6 0,589 0,514 5,722 3,969 Ja

7 0,346 1,390 2,834 10,103 | Nein

8 0,538 0,702 3,619 4,611 Ja

9 0,491 0,555 3,681 3,788 Ja

10 0,626 0,861 4,379 5,455 Nein

11 0,737 0,651 5,554 5,249 Nein

12 0,534 1,153 4,294 7,194 Nein

13 0,895 0,459 8,652 3,303 Ja

14 0,862 0,494 6,602 4,137 Nein

15 0,655 0,555 5,830 4,997 Ja

16 0,553 0,446 4,246 3,186 Ja

17 0,670 0,550 4,704 5,089 Nein

18 1,074 0,824 9,671 6,409 Nein

19 0,549 0,597 4,440 5,498 Ja

20 0,510 0,657 3,877 5,038 Ja
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Tabelle 23 Messwerte der Parameter R, und R, sowie Dokumentation der optischen
Beurteilung randstandiger Risse fir die Prifkoérper 1 - 20 der PPC-Gruppe E.

PPC Gruppe E Ra Ra R, R, Optische Beurteilung
Priifkorper Nr. Seite 1 | Seite 2 Seite 1 | Seite 2 | Randstandige Risse
[pm] [pm] [pm] [pm]

1 0,370 0,373 2,755 3,077 Nein
2 0,433 0,347 3,645 2,588 Nein
3 0,345 0,301 3,265 2,402 Nein
4 0,317 0,276 2,742 2,253 Nein
5 0,372 0,379 3,008 2,966 Nein
6 0,503 0,436 3,371 3,565 Nein
7 0,465 0,473 3,136 3,389 Nein
8 0,509 0,329 3,624 2,527 Nein
9 0,327 0,358 2,392 2,734 Nein
10 0,249 0,269 1,965 2,186 Nein
11 0,258 0,335 2,182 2,486 Nein
12 0,797 0,612 7,632 4,432 Nein
13 0,324 0,246 2,269 1,981 Nein
14 0,438 0,374 4,409 2,685 Nein
15 0,339 0,366 2,692 2,679 Nein
16 0,269 0,356 2,035 2,758 Nein
17 0,340 0,331 2,532 2,893 Nein
18 0,394 0,343 3,750 2,446 Nein
19 0,367 0,359 3,173 3,103 Nein
20 0,381 0,276 3,726 2,237 Nein
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Tabelle 24 Messwerte zur Berechnung der BFS fir die Prifkérper 1 - 20 der PPC-Gruppe A.

Dabei ist F die Gesamtkraft in N, welche wahrend des biaxialen Biegeversuchs durch die

universelle Prifvorrichtung gemessen wurde. r3 ist der Radius des Prufkérpers in mm. Dieser

wurde aus dem Durchmesser der Prifkérper ermittelt, wie in Kapitel 3.3.1. Geometrie

beschrieben ist. b ist die Dicke des Prifkdrpers in mm (siehe Kapitel 3.3.1). o ist die maximale

Zugspannung in der Mitte des Prufkorpers in MPa, welche im Rahmen der BFS-Testung, wie

in Kapitel 3.3.4.

Prifkorperbruchstiicke erfolgte im Anschluss an die Testung und wurde

einem OK in der Tabelle vermerkt.

beschrieben,

ermittelt

wurde.

optische

Beurteilung der

anschlieRend mit

PPC Gruppe A F c b rs Optische
Priifkorper Nr. [N] [MPa] [mm] [mm] Beurteilung
1 880,95 923,67 1,268 6,03 OK
2 1188,34 1219,8 1,281 6,07 OK
3 923,99 973,42 1,265 6,03 OK
4 1029,72 1069,0 1,274 6,05 OK
5 776,31 803,48 1,276 6,05 OK
6 1015,57 1045,9 1,279 6,06 OK
7 914,04 950,52 1,273 6,05 OK
8 921,77 957,12 1,274 6,04 OK
9 1008,56 1054,1 1,270 6,03 OK
10 679,17 703,94 1,275 6,05 OK
11 1168,73 1236,8 1,262 6,04 OK
12 793,92 823,00 1,275 6,05 OK
13 960,53 1008,7 1,267 6,03 OK
14 788,63 820,14 1,273 6,04 OK
15 768,98 806,08 1,268 6,04 OK
16 843,16 869,85 1,278 6,05 OK
17 980,09 1012,6 1,277 6,06 OK
18 922,37 972,69 1,264 6,05 OK
19 1055,48 1099,5 1,272 6,04 OK
20 1077,69 1129,5 1,268 6,05 OK
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Tabelle 25 Messwerte zur Berechnung der BFS fir die Prifkérper 1 - 20 der PPC-Gruppe B.
Dabei ist F die Gesamtkraft in N, welche wahrend des biaxialen Biegeversuchs durch die
universelle Prifvorrichtung gemessen wurde. r3 ist der Radius des Prufkérpers in mm. Dieser
wurde aus dem Durchmesser der Prifkérper ermittelt, wie in Kapitel 3.3.1. Geometrie
beschrieben ist. b ist die Dicke des Prifkdrpers in mm (siehe Kapitel 3.3.1). o ist die maximale
Zugspannung in der Mitte des Prufkorpers in MPa, welche im Rahmen der BFS-Testung, wie
in Kapitel 3.3.4. beschrieben, ermittelt wurde. Die optische Beurteilung der
Priufkérperbruchstiicke erfolgte im Anschluss an die Testung und wurde anschlieBend mit

einem OK in der Tabelle vermerkt.

PPC Gruppe B F c b rs Optische
Priifkorper Nr. [N] [MPa] [mm] [mm] Beurteilung
1 1222,13 1289,0 1,264 6,05 OK
2 1193,95 1261,4 1,263 6,04 OK
3 1174,37 1240,8 1,263 6,04 OK
4 733,02 771,92 1,265 6,05 OK
5 1174,18 1228,7 1,269 6,05 OK
6 915,09 966,63 1,263 6,05 OK
7 1120,14 1170,1 1,270 6,05 OK
8 1084,71 1141,8 1,265 6,06 OK
9 892,00 933,69 1,269 6,04 OK
10 1157,45 1217,0 1,266 6,05 OK
11 981,62 1034,0 1,265 6,03 OK
12 1119,12 1150,9 1,280 6,05 OK
13 1125,91 1170,7 1,273 6,05 OK
14 1080,51 1123,3 1,273 6,06 OK
15 1073,81 1119,9 1,271 6,06 OK
16 996,46 1046,0 1,267 6,05 OK
17 1142,86 1203,5 1,265 6,05 OK
18 960,31 1013,2 1,264 6,04 OK
19 930,82 963,40 1,276 6,05 OK
20 1077,18 1115,1 1,276 6,04 OK
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Tabelle 26 Messwerte zur Berechnung der BFS fir die Prifkérper 1 - 20 der PPC-Gruppe C.

Dabei ist F die Gesamtkraft in N, welche wahrend des biaxialen Biegeversuchs durch die

universelle Prifvorrichtung gemessen wurde. r3ist der Radius des Prifkorpers in mm. Dieser

wurde aus dem Durchmesser der Prifkérper ermittelt, wie in Kapitel 3.3.1. Geometrie

beschrieben ist. b ist die Dicke des Prifkdrpers in mm (siehe Kapitel 3.3.1). o ist die maximale

Zugspannung in der Mitte des Prufkorpers in MPa, welche im Rahmen der BFS-Testung, wie

in Kapitel 3.3.4.

Prifkorperbruchstiicke erfolgte im Anschluss an die Testung und wurde

einem OK in der Tabelle vermerkt.

beschrieben,

ermittelt

wurde.

optische

Beurteilung der

anschlieRend mit

PPC Gruppe C F c b rs Optische
Priifkorper Nr. [N] [MPa] [mm] [mm] Beurteilung
1 188,34 191,58 1,287 6,06 OK
2 413,35 421,25 1,286 6,04 OK
3 253,70 254,52 1,296 6,05 OK
4 445,89 427,93 1,325 6,05 OK
5 229,60 230,64 1,295 6,06 OK
6 634,68 628,88 1,304 6,05 OK
7 277,28 276,83 1,299 6,06 OK
8 223,06 216,33 1,318 6,06 OK
9 613,51 603,21 1,309 6,06 OK
10 150,77 141,44 1,340 6,06 OK
11 885,65 860,30 1,317 6,06 OK
12 260,20 256,56 1,307 6,07 OK
13 870,59 839,38 1,322 6,05 OK
14 350,63 340,54 1,317 6,06 OK
15 972,14 927,15 1,329 6,06 OK
16 980,89 996,48 1,288 6,04 OK
17 157,33 149,64 1,331 6,05 OK
18 223,10 206,83 1,348 6,06 OK
19 471,30 480,94 1,285 6,05 OK
20 273,83 270,51 1,306 6,05 OK
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Tabelle 27 Messwerte zur Berechnung der BFS fir die Prifkérper 1 - 20 der PPC-Gruppe D.

Dabei ist F die Gesamtkraft in N, welche wahrend des biaxialen Biegeversuchs durch die

universelle Prifvorrichtung gemessen wurde. r3 ist der Radius des Prufkérpers in mm. Dieser

wurde aus dem Durchmesser der Prifkérper ermittelt, wie in Kapitel 3.3.1. Geometrie

beschrieben ist. b ist die Dicke des Prifkdrpers in mm (siehe Kapitel 3.3.1). o ist die maximale

Zugspannung in der Mitte des Prufkorpers in MPa, welche im Rahmen der BFS-Testung, wie

in Kapitel 3.3.4.

Prifkorperbruchstiicke erfolgte im Anschluss an die Testung und wurde

einem OK in der Tabelle vermerkt.

beschrieben,

ermittelt

wurde.

optische

Beurteilung der

anschlieRend mit

PPC Gruppe D F c b rs Optische
Priifkorper Nr. [N] [MPa] [mm] [mm] Beurteilung
1 263,58 270,14 1,282 6,07 OK
2 234,99 241,92 1,279 6,07 OK
3 330,70 338,98 1,282 6,06 OK
4 350,28 363,02 1,275 6,06 OK
5 171,58 175,29 1,284 6,07 OK
6 301,71 309,72 1,281 6,06 OK
7 560,85 579,44 1,277 6,06 OK
8 318,06 323,91 1,286 6,07 OK
9 167,74 174,97 1,271 6,05 OK
10 505,61 517,34 1,283 6,07 OK
11 378,20 388,25 1,281 6,06 OK
12 821,96 843,89 1,281 6,06 OK
13 296,30 298,50 1,293 6,07 OK
14 946,32 979,25 1,276 6,06 OK
15 242,44 249,23 1,280 6,07 OK
16 231,15 241,09 1,271 6,05 OK
17 1208,86 1265,0 1,269 6,05 OK
18 489,55 496,30 1,289 6,07 OK
19 289,36 298,90 1,277 6,06 OK
20 295,49 303,34 1,281 6,06 OK
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Tabelle 28 Messwerte zur Berechnung der BFS fir die Prifkérper 1 - 20 der PPC-Gruppe E.

Dabei ist F die Gesamtkraft in N, welche wahrend des biaxialen Biegeversuchs durch die

universelle Prifvorrichtung gemessen wurde. r3ist der Radius des Prifkorpers in mm. Dieser

wurde aus dem Durchmesser der Prifkérper ermittelt, wie in Kapitel 3.3.1. Geometrie

beschrieben ist. b ist die Dicke des Prifkdrpers in mm (siehe Kapitel 3.3.1). o ist die maximale

Zugspannung in der Mitte des Prufkorpers in MPa, welche im Rahmen der BFS-Testung, wie

in Kapitel 3.3.4.

Prifkorperbruchstiicke erfolgte im Anschluss an die Testung und wurde

einem OK in der Tabelle vermerkt.

beschrieben,

ermittelt

wurde.

optische

Beurteilung der

anschlieRend mit

PPC Gruppe E F c b rs Optische
Priifkorper Nr. [N] [MPa] [mm] [mm] Beurteilung
1 996,05 1039,6 1,270 6,09 OK
2 1210,01 1280,6 1,262 6,04 OK
3 1124,42 1199,3 1,257 6,04 OK
4 1290,63 1392,6 1,250 6,03 OK
5 1175,39 1239,7 1,264 6,05 OK
6 892,33 950,22 1,258 6,05 OK
7 1138,13 1200,6 1,264 6,04 OK
8 934,05 991,02 1,260 6,07 OK
9 1067,07 1132,8 1,260 6,04 OK
10 1116,42 1204,4 1,250 6,03 OK
11 1046,02 1126,4 1,251 6,04 OK
12 734,24 770,85 1,267 6,04 OK
13 989,01 1053,4 1,258 6,04 OK
14 759,62 797,45 1,267 6,05 OK
15 927,29 984,14 1,260 6,05 OK
16 1089,14 1121,9 1,279 6,05 OK
17 1023,98 1095,8 1,255 6,04 OK
18 1009,54 1091,0 1,249 6,03 OK
19 987,13 1039,5 1,265 6,05 OK
20 852,29 914,89 1,253 6,04 OK
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Tabelle 29 Anzahl der Bruchstiicke nach der BFS fir die Prifkoérper 1 - 20 der PPC-Gruppe

A-E.
Prif Anzahl Anzahl Anzahl Anzahl Anzahl
korper | Bruchstiicke | Bruchstiicke | Bruchstiicke | Bruchstiicke | Bruchstiicke
Nr. nach BFS nach BFS nach BFS nach BFS nach BFS
Gruppe A Gruppe B Gruppe C Gruppe D Gruppe E
1 4 4 2 2 5
2 S 6 2 2 5
3 4 5 2 2 4
4 5 4 2 3 6
5 2 5 2 2 5
6 9] 4 2 2 4
7 4 4 2 2 4
8 4 4 2 2 3
9 5 4 2 2 5
10 2 6 2 2 4
1 5 4 4 2 4
12 2 4 2 3 2
13 4 6 2 2 4
14 3 5 2 2 3
15 2 5 4 2 4
16 4 5 4 2 5
17 4 5 2 6 4
18 4 3 2 2 4
19 6 4 2 2 4
20 5 5 2 2 4
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