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Dentale Fillungswerkstoffe finden im klinischen Bereich {iber einen lingeren Zeitraum
hinweg nur dann eine zufriedenstellende Verwendung, wenn sie einigen Kriterien
hinsichtlich bestimmter Eigenschaften gerecht werden kénnen. Diese Eigenschaften
beziehen sich neben Randschluf und Biokompatibilitit v.a. auf das VerschleiBverhalten,
Deshalb besteht die Notwendigkeit, Fiillungswerkstoffe auf diesen Punkt hin zu
untersuchen und nach Méglichkeit zu optimieren, um eine bestmdgliche Versorgung der
Patienten zu gewiihrleisten.

In-vivo-Studien sind sehr kosten- und zeitintensiv und bergen auBerdem grofe
Evaluationsprobleme aufgrund der vielen Patienten- und Behandlervariablen, die nur
schwer oder gar nicht eliminiert werden konnen. Daher wurden in-vitro-Testverfahren
entwickelt, die Voraussagen iiber die klinische Tauglichkeit von Fiillungswerkstoffen
méglich machen sollen. Eine exakte Simulation der In-vivo-Situation ist aufgrund der zu
groflen Parametervielfalt der Kaubewegung nicht maglich. Hieraus resultiert die
Notwendigkeit einer letztendlichen Uberpriifung der In-vitro-Testergebnisse anhand
klinischer ~ Studien. Dennoch kénnen einzelne Komponenten des Kauzyklus
nachempfunden werden und so die Verschleivorginge dentaler Werkstoffe untersucht
(z.B. Identifikation der VerschleiBmechanismen) und Vorhersagen iiber deren spiitere
klinische Tauglichkeit getroffen werden. Dies ermdglicht eine Optimierung der Werkstoffe
in ihrer Zusammensetzung und ihren Materialeigenschaften noch vor dem Einsatz in der
Anhand verschiedener In-vitro-VerschleiBsimulationen wurde festgestellt, daB sich
wihrend ihres zeitlichen Verlaufs die aufiretenden Verschleifmechanismen in ihrer
Zusammensetzung systematisch verdndern. So scheinen die Reibungs- und VerschleiB-
kurven drei unterschiedliche Stadien zu durchlaufen: »running-in“, , steady-state und
wfatigue®. Die , pin-on-disc*“-Maschine liefert uns bisher unter den tribologischen Systemen
die einzige Moglichkeit zur kontinuierlichen VerschleiB- und Reibungsmessung. An der
Poliklinik fiir Zahnerhaltung und Parodontologie der Ludwig-Maximilians-Universitit in
Minchen wurde eine ,.pin-on-disc*-Maschine entwickelt, mit der Verschleil und
Reibungskriifte kontinuierlich gemessen und aufgezeichnet werden konnen (Holzner-
Hartmannsgruber, 1997).




In vorliegender Arbeit soll der zeitliche Zusammenhang von Verschleil und Reibung
sowohl anhand von kommerziellen Materialien als auch anhand experimenteller

Materialien systematisch untersucht werden.

1.1 Definitionen der Begriffe und Literaturiibersicht

11.1 Einteilung der Komposite

Dentale Komposite bestehen aus Kunststoffen, die iiber einen chemischen Verbund mit
stabilisierenden anorganischen Fiillkérpern kombiniert werden. Die Werkstoffeigen-
schaften der einzelnen Komponenten werden im chemisch-physikalischen Verbund
modifiziert. So entstehen im zusammengesetzten Komposit eigenstéindige, von denen der
Ausgangsstoffe abweichende Materialeigenschaften.

Komposite bestehen im Prinzip aus einer organischen Matrix, anorganischen Fiillk6rpern

und einer Verbundphase.

1.1.1.1 Komposit-Matrix

Im Wesentlichen beinhaltet die Komposit-Matrix Monomere, Initiatoren, Stabilisatoren,
Farbstoffe und Pigmente.

Die meisten verwendeten Monomere lassen sich auf die Grundformel MA-R-MA
zuriickfiihren. Dabei handelt es sich bei MA um multifunktionelle Methacrylsiureester-
Reste, die eine relativ hohe Reaktivitdt, gute physikalische Eigenschaften und
unbedenkliche toxikologische Wirkungen im Vergleich zu reinen Methacrylaten
aufiveisen. Die Abstrahierung ,R* kann fiir aliphatisch Ketten, Urethanpripolymere oder
Polyither stehen und zeigt sich neben anderen Eigenschaften fiir die Wasseraufnahme, die
Viskositit, die Polymerisationsschrumpfung, den Polymerisationsgrad, und fiir
mechanische Eigenschaften verantwortlich,

Initiatoren zerfallen nach Aktivierung in Radikale, welche mit den Monomer-
Doppelbindungen reagieren, wodurch die Monomere in die Lage versetzt werden,
Polymerketten zu bilden. Die Reaktionsbereitschaft der Radikale bestimmt den Grad der
Polymerisation und somit den Aushéirtungsgrad des Komposits. Je nach Aktivierung der
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Initiatoren unterscheidet man lichthirtende (meist héherer Polymerisationsgrad) und
chemisch hirtende Komposite.

Stabilisatoren, meist sterische Phenole wie Hydrochinonmonomethylether, erhghen die
Lagerfihigkeit von Kompositen, indem sie vorzeitige Polymerisation durch Binden an
freie Radikale verhindern.

1.1.1.2 Fiillstoffe

Anorganische Fiillstoffe, die aus Quarz, Keramik oder Siliziumoxid bestehen, haben die
Aufgabe, die mechanischen und physikalischen Eigenschafien der Matrix zu verbessern.
Dies beruht auf ihrer hoheren Druck- und Zugfestigkeit, VerschleiBfestigkeit und
Elastizitat im Gegensatz zur meist sproderen oder weicheren Matrix. AuBerdem soll durch
thren Zusatz der lincare thermische Expansionskoeffizient, die Fihigkeit zur
Wasseraufnahme und die Polymerisationsschrumpfung reduziert werden.

Ublicherweise differenziert man Kompositmaterialien aufgrund der Art und GroBe ihrer
Fillkorper. Demnach erfolgt eine Klassifizierung in Makrofiiller, Mikrofiiller und
Hybridkomposite.

1.1.1.2.1 Makrofiillerkomposite

Konventionelle Makrofiiller bestehen aus splitterformigen Quarz-, Glas- oder Keramik-
Partikeln, bei einer durchschnittlichen GréBe von 1-100 pm (Hellwig, 1995). Neuere
Makrofiiller weisen nur noch Partikelgrofen zwischen 1.5 und 5 pm  auf.
Makrofiillerkomposite besitzen eine Reihe von Defiziten: Thr extrem schlechtes
Verschleifiverhalten ist auf den enormen Hirteunterschied zwischen Fiillkérper und Matrix
zuriickzufiihren, welches bei parallelverlaufender Hydrolyse der Verbundphase das
Herausreifien der Makrofiiller aus der weicheren Matrix induziert. Dies fithrt zu einer vor
Abrasionsvorgingen ungeschiitzten und rauhen Oberfliche. Die Verwendung kleinerer
PartikelgroBen erméglicht einen héheren Fiillungsgrad, wodurch zwar eine Verbesserung
der Polymerisationsschrumpfung, des thermischen Expansioskoeffizienten wie auch eine
geringere  Wasseraufnahme erreicht werden kann, die Oberflichenrauhigkeit jedoch
bestehen bleibt.



1.1.1.2.2  Mikrofiillerkomposite

Die PartikelgroBe von Mikrofiillern liegt unter 1pm, Mikrofiiller bestehen meist aus
kugelfsrmigen hochdispersen Siliziumdioxid-Molekiilen in der GroBenordnung von 0,007-
0,04 pm. Aufgrund ihrer groBen spezifischen Oberfliche muB ein relativ grofler
Matrixanteil beigemengt werden, wodurch sich die Viskositit des Komposites erhiht, und
der optimale Fiillstoffanteil bei weitem nicht erreicht werden kann. Deshalb werden den
Monomeren  splitter- oder kugelfSrmige mikrogefilite Vorpolymerisate oder aber
Mikrofiiller-Agglomerate  zugesetzt, wodurch inhomogene Mikrofiillerkomposite
entstehen, die eine Erhdhung des Fiillstoffanteils auf 70-80 Gewichts-% ohne erhebliche
Viskositétsdnderungen ermaglichen.

Mikrogefiillte Komposite sind im Vergleich zu Makrofiillerkompositen polierbar, somit
asthetischer und verschleiifester, da die Partikelverteilung gleichmiiBiger ausfillt und so
abrasive Nahrung keinen Angriffspunkt auf der weichen Matrix findet. Sie weisen jedoch
eine hohere Fihigkeit zur Wasseraufnahme als auch schlechtere physikalische
Eigenschaften auf. Aufgrund ihres geringen Fiillkérperanteils besitzen homogene
Mikrofiillerkomposite eine geringere Biegefestigkeit, Vickers-Hirte und ein geringeres
Elastizitdtsmodul als konventionelle Komposite, sowie eine erhihte Polymerisations-
schrumpfung.

1.1.1.2.3 Hybridkomposite

Eine Kombination aus Mikro- und Makrofiillerkompositen stellen die sog.
Hybridkomposite dar.

Der Fiilleranteil bei Hybridkompositen besteht zu 85 - 90 Gewichts-% aus Makrofiillern
und zu 10 - 15 Gewichts-% aus Mikrofiillern. Der Gesamtfiillkérperanteil kann so auf 85
Gewichts-% erhtht werden. Hieraus resultieren bessere physikalische und #sthetische
Eigenschaften. Um die Matrixzwischenrume optimal auszufiillen, ist ein méglichst breites
Spektrum an PartikelgriBen nétig (Roulet, 1987).

Eine Unterklasse sind die Feinsthybridkomposite mit Partikelgrofien unter 2 pum.

1.1.1.3 Verbundphase

Uber bipolare Molekille, meist Silane, wird ein Verbund zwischen organischer Matrix und
anorganischen Fillstoffen erméglicht, wodurch die mechanischen Eigenschaften wie
Biegefestigkeit, Druckfestigkeit, sowie Vickers-Hirte verbessert werden. Silan bewirkt

eine Hydrophobierung der Fiillstoffe mit nachfolgender Polymerisation der Monomere mit

dessen Methacrylsiurerest.

1.1.2 Tribologische Grundlagen

Tribologie (griech.: tribos, = reiben) umfaBt das Gebiet von Reibung und Verschleifd,
einschlieBlich Schmierung (DIN 50323).
Grundlegend besteht ein tribologisches System (Tribosystem) aus einem Grundkdorper,

einem Gegenkorpet, einem Zwischenstoff und einem Umgebungsmedium (siche Abb. 1.1).

Abb. 1.1 Komponenten eines tribologischen Systems (nach DIN 50320).
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Man kann zwischen offenen und geschlossenen Systemen unterscheiden. In offenen
Systemen treten verschiedene Stoffe in die Systemstruktur ein und aus ihr wieder heraus.
Diese Art von System ist primér stoffdeterminiert. In geschlossenen Systemen hingegen
sind deren Elemente fortwihrend in diesem eingebunden und permanent an den
ablaufenden Prozessen beteiligt. Sie dienen der Ubertragung von Energie, Kraft,
Bewegung oder Signalen. Stimmen die Kontaktoberflichen der tribologischen
Systempartner in ihrer geometrischen Form iiberein, spricht man von konformen

Oberfliichen. Ist dies nicht der Fall , so bezeichnet man diese als kontraform.




1.1.2.1 Reibung

Im Allgemeinen wird Reibung in drei Hauptreibungsarten unterteilt. Im folgenden wird
Jedoch nur auf die Gleitreibung ohne Schmierung eingegangen.

Als  Gleitreibung  wird die  Widerstandskraft bezeichnet, die tangential zur
Kontaktoberfliche zweier Korper auftritt, wenn sich unter Einwirkung einer dufleren Kraft
einer der beiden Kérper relativ zur Oberfliiche des anderen bewegt oder in Bewegung setzt
(ASME Wear Control Handbook,1980).

Fiir Festkdrperreibung gilt das Reibungsgesetz nach Amontons-Coulomb (1699, 1785):

FRZ]J.XFN

Hierbei ist Fy die Normalkraft, mit der die Korper in gegenseitigen Kontakt gebracht
werden. p  definiert den Reibungskoeffizienten, ein von der jeweiligen
Oberflichenmorphologie der Korper abhingiger materialspezifischer Wert. Fr bezeichnet
die Kraft, die infolge der Reibung als mechanischer Widerstand gegen eine
Relativbewegung aufiritt und der Bewegungsrichtung entgegengesetzt ist (DIN 50281).

Das Reibungsgesetz impliziert folgende Aussagen:

* Die Reibungskraft Fy ist proportional zur Normalkraft Fn

Die Reibungskraft Fr ist unabhiingig von der GrisBe der nominellen Kontaktoberfliche
* Die Reibungskraft Fy, ist nicht geschwindigkeitsabhéngig

Reibung entsteht aufgrund von Wechselwirkungen zwischen Kérpern bzw. Stoffen, die
durch die spezifischen Materialeigenschaften, die Oberflichenbeschaffenheit, die
vorangegangenen Reibungsvorgiinge und ihre Umgebung mabgeblich beeinflufit werden
(Suh,1986). Daher sollten sich ReibungsmeBgriBen nicht auf nur einen Kérper, sondern
auf die jeweilige Materialpaarung und das jeweilige Beanspruchungskollektiv des
gesamten Tribosystems beziehen (Czichos, 1975).

Die Reibungsmechanismen lassen sich in verschiedene Komponenten aufgliedern, welche

sich bei Reibungsvorgiingen zu unterschiedlichen Anteilen iiberlagern. Dabei handelt es

sich um:

*  Adhision (Bildung und Trennung von interfazialen adhésiven Bindungen)
* Plastische Deformation (plastische Verformung der Rauheitshiigel der wahren
Kontaktfliche)

» Furchung, durch Rauheitshiigel des Gegenkdrpers oder durch Verschleipartikel
= Elastische Hysterese und Dampfung

1.1.2.2 Verschleill

Nach DIN 50320 ist der Begriff VerschleiB folgendermalen definiert:

. Verschleif} ist der fortschreitende Materialverlust aus der Oberfliiche eines festen Korpers
(Grundkérper), hervorgerufen durch mechanische Ursachen, d.h. Kontakt- und
Relativbewegung eines festen, fliissigen oder gasformigen Gegenkdrpers.”

Bei VerschleiBerscheinungen handelt es sich nicht um eine stoffbezogene
WerkstoffkenngréBe, sondern um das komplexe Zusammenwirken verschiedener Faktoren,
welche in das Tribosystem, die Beanspruchungsparameter und die Verschleiimechanismen

unterteilt werden (Kunzelmann,1996) (siche Abb. 1.2).

Abb. 1.2 Darstellung eines tribologischen Systems (nach DIN 50320).
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Die Beanspruchung eines festen Kérpers durch Kontakt- und Relativbewegung bezeichnet
man als tribologische Beanspruchung (Czichos). Diese Beanspruchung eines Tribosystems

wird anhand bestimmter Parameter (Beanspruchungskollektiv) definiert:

* Bewegunsform: Gleiten, Rollen, Stofen, Stromen

* Bewegungsablauf: kontinuierlich, oszillierend, intermittierend




* Belastung: Normalkraft, Tangentialkraft
*  Geschwindigkeit
* Temperatur

® Beanspruchungsdauer

Infolge der tribologischen Beanspruchung kommt es zu kriftemiBigen  (bzw.
energetischen) und stofflichen Wechselwirkungen zwischen den Kontaktpartnern, die in

physikalischen und chemischen Prozessen resultieren, welche als VerschleiBmechanismen
bezeichnet werden (siehe Abb, 1.3).

Abb. 1.3 Tribologische Wechselwirkungen und VerschleiBmechanismen (Friedrich, 1989).
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1.1.2.3 Verschleifmechanismen

Verschleif tritt in unterschiedlichen Formen auf, welche grundsitzlich durch
Oberflichenveréinderungen sowie durch Art und Form der anfallenden VerschleiBpartikel
charakterisiert werden konnen,

KriftemaBige (bzw. spannungsmiBige und /oder energetische) Wechselwirkungen fithren
primir zu den VerschleiBmechanismen Oberflichenzerriittung und Abrasion, wohingegen
stoffliche, also intermolekulare, Wechselwirkungen vor allem in den VerschleiB-

mechanismen Adhésion und tribochemische Reaktion resultieren.

Im Allgemeinen {berlagern sich in  Tribosystemen die vier elementaren
Verschleifmechanismen mit nicht erfaBbaren, wechselnden Anteilen, so dafl der genaue

Festkorperverschleifl nicht theoretisch, sondern nur experimentell bestimmt werden kann.

1.1.2.3.1 Oberflichenzerriittung

Aufgrund von periodischem oder konstantem Einwirken von Normal- und
Tangentialkriften in einem tribologischen Kontakt kommt es zu Spannungsmaxima in und
unterhalb der Kontakigrenzflichenbereiche.

Es entstehen Submikrorisse und Mikrorisse parallel und senkrecht zur Oberfliche. Durch
Schadensakkumulation kommt es zu graduellem Rifwachstum und nachfolgender
RiBvereinigung, welche schlieBlich zur Abtragung von relativ grofien, lamellenartigen oder
splitterformigen Verschleipartikeln fiihren.

Oberflichenzerriittung ist abhiingig von der Belastungsamplitude und der Zyklenzahl der
wirkenden Krafte. Bei Spannungsamplituden nahe der Zugfestigkeit des Materials konnen
schon wenige Zyklen zum Bruch des Materials filhren. Bei niedriger Belastungsamplitude
kommt es erst bei sehr hohen Zyklenzahlen zur Materialermiidung.

1.1.2.3.2  Abrasion

Ist in einem tribologischen System der Gegenkérper wesentlich hérter und rauher als der
Grundkérper, so wird infolge der Normalkraft der Gegenkorper in den Grundkdrper
eingedriickt, worauf dieser plastische Deformationen erleidet. Bei einer zusitzlichen
Tangentialbewegung kommt es zum Materialabtrag am weicheren Grundkérper.

Der Gegenkérper kann entweder als Rauheitshiigel auf dem Antagonisten selbst oder als
fest in den Gegenkorper cingebettete Partikel auftreten. Hier spricht man von 2-Kérper-
Abrasion. Wird die Oberflichenabrasion des Grundkorpers jedoch durch lose, zwischen
den Kontaktflichen frei bewegliche Partikel hervorgerufen, so liegt eine 3-Korper-
Abrasion vor (siche Abb. 1.4).

Abrasionsprozesse zwischen einem abrasiven Antagonisten und der verschleiBenden

Grundkdrperoberfliche konnen in vier Kategorien eingeteilt werden (siche Abb. 1.5).
= Mikropfliigen:
Der Gegenkérper wird stark plastisch verformt und zu den Furchungsrindern hin

aufgeworfen. Hier erfolgt kein Materialabtrag.




*  Mikroermiiden:
Wiederholtes Mikropfliigen durch mehrere abrasive Partikel fithrt zu Materialabtrag,
dem sogenannten Mikroermiiden.

*  Mikrospanen:
Vor dem abrasiven Teilchen bildet sich ein Mikrospan. Die zuriickbleibende
Schnittspur entspricht idealerweise der Form des abrasiven Teilchens.

* Mikrobrechen:
Mikrobrechen tritt vor allem bei sproden Werkstoffen oberhalb einer kritischen
Belastung auf. Es kommt zu RiBbildungen und nachfolgenden Materialausbriichen, die

das Furchungsvolumen bei weitem iibersteigen.

1.1.2.3.3  Adhision

Bei dem VerschleiBmechanismus Adhidsion kommt es unter den wirkenden lokalen
Normal- und Tangentialspannungen zu plastischen und elastischen Deformationen der
kontaktierenden Oberflichenrauheitshiigel. An den gebildeten Kontaktgrenzflichen
entstehen adhisive Haftverbindungen aufgrund molekularer Wechselwirkungen. Werden
Grund- und Gegenkorper nun weiter gegeneinander verschoben, so kommt es entweder zur
Zerstorung dieser Haftverbindungen an der urspriinglichen Kontaktfliche oder es erfolgt
ein Materialtransfer vom kohéisiv schwicheren zum kohisiv stirkeren Korper. Das

libertragene Material wird nachfolgend in Form von VerschleiBpartikeln abgetrennt,

1.1.2.3.4 Tribochemische Reaktion

Chemische Reaktionen zwischen den Oberflichenschichten des Grund- und Gegenkérpers
und den Bestandteilen des Zwischenmediums oder des Umgebungsmediums fiihren zu
Verdnderungen in den Eigenschaften der #uBleren Grenzschichten. meistens der
Festigkeitseigenschaften, welche erhéhten oder verringerten Verschleibetrag zur Folge
haben, Wie bei dem Verschleiimechanismus Adhision sind auch hier nachfolgende
materialabtragende  Prozesse ndtig, um sichtbaren Verschlei® in Form von

VerschleiBpartikeln zu erzeugen.

Abb. 1.4 Schematische Darstellung von 2-Kérper- und 3-Kérper-Verschleill.

Abb. 1.5 Grundmechanismen des abrasiven VerschleiBes (Zum Gahr, 1992).
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1.1.3 wPin-on-disc“

In der Zahnmedizin zur VerschleiBsimulation angewandte pin-on-disc*-Apparaturen
weisen ein gemeinsames Grundprinzip auf,

Ein Gegenkérper (Pin, Kugel,etc) belastet eine, zu diesem senkrecht stehende, mit dem zu
untersuchenden Werkstoff bestiickte, rotierende Scheibe. Als abradierende Komponente
fungiert meist der Gegenkérper, Die Probenscheibe enthilt die zu abradierende
Komponente,

In der Versuchsanordnung konnen verschiedene Beanspruchungsparameter, wie z.B.

Flichenpressung, Zyklenzahl und Relativgeschwindigkeit, variiert werden.

Powell (1975) konzipierte analog zu tribologischen Priifsystemen eine ,pin-on-block“-
Apparatur. Diese soll gemiil Cornell (1957) den menschlichen Kauzyklus moglichst exakt
immitieren, welchen Powell (1975) in eine reine Gleitbewegung (z.B. Eckzahnfithrung)
und eine von ciner minimalen Gleitbewegung iiberlagerten Impulsbelastung  bei
zentrischen Stops unterteilt.

Powell (1975) zitiert Burwell und Strang (1952), daB GleitverschleiBtests im Allgemeinen
extrem empfindlich auf eine Vielzahl von Faktoren reagieren und betont explizit die
Wichtigkeit der Parallelitit kontaktierender Oberfléichen in solchen Versuchsanordnungen.
Die verwendete ,,pin-on-block“-Apparatur besteht aus zwei Priifstinden, um gleichzeitig
beide Okklusionskonzepte simulieren zu kénnen,

Da wihrend der Vorversuche in dem Priifstand mit Impulsbelastung (Last 21 MPa, 250000
Zyklen) kein nennenswerter Materialabtrag der Grundkérper zu beobachten war, wurde
dieser Versuchsansatz nicht weiter verfolgt.

Im zweiten Priifstand glitten zylindrische Schmelzpins (Durchmesser 1,8 mm) bei einem
konstanten Wasserstrom in Testldufen von 24 h Dauer (250000 Zyklen) osszillierend tiber
Probenscheiben aus Amalgam und aus experimentellen und konventionellen Kompositen.
Um Montageungenauigkeiten zu vermeiden, wurde die Anzahl der ~running-in“-Zyklen
und -Lasten fir jeden Probenkdrper individuell bestimmt. Zur Berechnung  der
Verschleifrate  fiihrte man  regelmiBig im Abstand von 20 min eine
Spurentiefenvermessung mittels linearem Wegaufnehmer durch. Zusitzlich wurden die
Proben- und Antagonisten-Oberflichen lichtmikroskopisch untersucht.

Im Hauptversuch (Last einheitich 10 MPa) konnte durch Variation der
Relativgeschwindigkeit (1,5 mm/s bis 4,5 mm/s) keine bedeutende Anderung im
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VerschleiBverhalten beobachtet werden. Die Versuche ergaben eine absteigende
Verschleifrate in folgender Reihe: kommerziclles Komposit, experimentelles Komposit
(hoheres E-Modul), Amalgam., Mit diesem Ranking (ausgenommen die experimentellen
Komposite) untermauerte Powell (1975) die klinische Relevanz seiner Untersuchungen.

In spiteren Vesuchen modifizierte Powell (1975) die Anordnung zu einer ,pin-on-disc*-
Apparatur, in der ein Pin kontinuierlich gegen eine rotierende Scheibe gedriickt wird.

Hiermit konnte er dquivalente Ergebnisse erzielen (Dickson 1979).

Soltez (1979) verwendete ebenfalls eine ,pin-on-disc“-Apparatur. Hier jedoch bestand der
Pin aus dem zu abradierenden Komposit, der gegen eine roticrende Scheibe aus Keramik
gedriickt wurde. Die abrasive Scheibe wurde auf eine Endrauhigkeit von 800 grit gebracht.
Um planparallele Pins zu erhalten, wurden diese vor Versuchsbeginn in der Apparatur
selbst iiber einen Zeitraum von 100 Zyklen eingeschliffen. Das Umgebungsmedium war
dest. Wasser. Im Abstand von 500 Zyklen wurden die Priifkdrper gewogen, vermessen und
die erhaltenen Werte in einen Volumenverlust umgerechnet.

Soltez (1979) kam zu dem Ergebnis, dal mit Quarz gefiilltle Komposite am
abrasionsstabilsten sind. Komposite mit Lithium-Silikat-Fiillern hingegen wiesen die
groBte Abrasion auf. Versuche mit Fiillkdrpermischungen aus Quarz und Bariumglas
ergaben mittlere Abrasionswerte. Bei Kompositen mit reinem Kunststoffiillmaterial war

ebenfalls eine sehr grofle Abrasionsstabilitit zu beobachten.

Die Arbeitsgruppe um Bailey und Rice (1984) fand es unzureichend, die klinische
Relevanz von in-vitro-Testverfahren allein auf mit klinischen Untersuchungen
{ibereinstimmendem Ranking zu begriinden. Auferdem sei eine Simulation des
Kauprozesses erst dann sinnvoll, wenn Klarheit herrscht iiber alle experimentellen
Faktoren, die das Testergebnis beeinflussen. Diese zahlreichen Parameter sollten anhand
einfacher Modellsysteme beschrieben und erklirt werden. Bailey und Rice (1981) wihlten
aus grundsitzlich anderen Uberlegungen als Powell (1975) eine ,,pin-on-disc“-Apparatur
zur Verschleisimulation.

In den folgenden Versuchsreihen behielten sie die hier aufgefiihrten Testparameter bei,
insofern keine hiervon abweichenden Parameter erwihnt werden. In den 5 Priifstinden
diente jeweils ein Schmelzpin (Durchmesser 1,5 mm, Oberflichenrauhtiefe 1,0 pm, Linge
1,5-3,5 mm) als Gegenkorper. Die auf der Probenscheibe befindlichen Materialproben
(Amalgame und Komposite) wurden mit SiC-Schleifpapieren auf eine Oberflichenrauhig-




keit von 600 grit poliert. Die Proben wurden 7 d bei einer Temperatur von 37° C in dest.
Wasser bis zu Versuchsbeginn gelagert. Der nominale Spurradius wurde mit 6,25 mm
angegeben. Die Testliufe wurden durchgefiihrt bei einer Last von 10 Mpa, einer
Gleitgeschwindigkeit von 2 cm/s (Ausnahme: Geschwindigkeitsvariation) und einem
konstanten Wasserstrom (T 37°C) iiber einen Zeitraum von 24 h (46000 Zyklen). Die
Spurenticfe wurde regelmiBig im Abstand von 20 min mit einem Wegaufnehmer
gemessen und in VerschleiBraten umgerechnet. Zusitzlich wurden die Proben in einem
Rasterelektronenmikroskop (REM) untersucht.

Die Variation der Flichenpressung von 10,4 Mpa auf 14 Mpa, also Werte innerhalb des
Bereiches physiologischer Kaubelastung, fithrte bei den Kompositen bereits nach 0,5 h zu
einem drastischen Anstieg der Verschleifirate. Bei Amalgam hingegen konnte dies nicht
beobachtet werden. Grundsitzlich erhohte sich die Verschleifirate mit steigender
Flichenpressung. Variationen der initialen Oberflichenrauhigkeit (240 vs 400 grit), sowie
der Gleitgeschwindigkeit (1,6 cm/s vs 2,6 cm/s) beeinflubten die VerschleiBraten nicht
signifikant.

Auflerdem stellte Rice (1982) fest, daB bei unterschiedlicher Einspannlinge der
Schmelzpins (1, 2, 3, 4 em Linge) die durchschnittlichen VerschleiBraten des gepriiften
Komposits konstant blieben. Die einzelnen Abrasionsraten jedoch variierten mit
zunchmender Pinlinge stirker. Diese Beobachtung korrelierte mit dem AusmaB der
grofieren morphologischen Oberflichenschaden an den Pins. Dies kénnte jedoch auf
maschinenbedingte Ungenauigkeiten zuriickzufiihren sein.

Optimal wire es, als Gegenkdrper in der ,,pin-on-disc“-Maschine dasselbe Material zu
verwenden, das auch in vivo als Antagonist von Kompositfiillungen agieren wiirde. Nach
Bailey und Rice (1984) geniigt die Variation irgendeines von mehreren In-vitro-Faktoren,
um das VerschleiBverhalten dentaler Restaurationsmaterialien grundlegend zu veriindern.
Um klinisch relevante Ergebnisse zu erzielen, erscheint es also sinnvoll, méglichst viele
der in-vivo ermittelten Parameter auf die In-vitro-Situation zu iibertragen. Daraus wiirde
eine Verwendung von menschlichem Schmelz als Antagonist in der ,pin-on-disc*-
Apparatur resultieren, da dies der tatsichlichen In-vivo-Situation entspriiche. Andererseits
ist es nitig, einem In-vitro-Testverfahren genau definierte Parameter zugrundezulegen, um
reproduzierbare Meflergebnisse zu erhalten. Schmelz ist daher nicht als Antagonist
geeignet, da es sowohl in seiner Morphologie als auch in seinen werkstoffkundlichen

Eigenschaften eine groBe Varianzbreite aufweist.
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Auf der Suche nach einem dquivalenten Ersatzmaterial verglichen Bailey und Rice (1984)
mittels einer “pin-on-disc*-Apparatur das Abriebverhalten eines Komposits gegen
Antagonisten aus Magnesiumfluorid und gesintertem Aluminiumoxid mit solchen aus
menschlichem Schmelz. Trotz der extrem groBeren Hirte von gesintertem Aluminiumoxid
(Hirte Schmelz: 343 kg/mm?, Hirte Aluminiumoxid: 2100 kg/mm?), wies jedoch das
abradierte Komposit in beiden Fallen vergleichbare Morphologien der Abrasionsflichen,
sowie nahezu identische  Verschleifiraten auf  Gravierende morphologische
Oberflichenverinderungen, wie Risse und scharfe Kanten, die beim Schmelzantagonisten
nach 24 h Testdauer aufiraten, waren bei gesintertem Aluminiumoxid jedoch nicht zu
beobachten.

So kann man gesintertes Aluminiumoxid als geeignetes Ersatzmaterial fiir Schmelz
ansehen, das vergleichbare Ergebnisse liefert. Dariiberhinaus erreicht man eine
Verbesserung der Reproduzierbarkeit der Messungen und eine Verlingerung der Testdauer
aufgrund der gréBeren morphologischen Homogenitit und Abrasionsstabilitit des
Antagonisten.  Magnesiumfluorid-Pins ~ erwiesen  sich  aufgrund  ihrer  hohen
Wasserloslichkeit als unzureichend.

Vergleichende Untersuchungen des Abrasionsverhaltens unterschiedlicher Komposite
gegen Aluminiumoxid-Pins (Rice 1984) ergaben eine zunehmende Verchleifrate in dieser
Reihenfolge fiir lichthrtende Mikrofiillerkomposite, selbsthirtende Mikrofiillerkomposite,

konventionelle Komposite.

Die Arbeitsgruppe McKinney und Wu (McKinney 1982) verwendete im Wesentlichen den
,.pin-on-disc*-Versuchsaufbau von Bailey (1982). Als Antagonisten wurden Schmelz-,
Durapatit-; Saphir- und Stahl-Pins (Durchmesser 2mm) verwendet. Vor Versuchsbeginn
wurden die Proben 24 h in dest. Wasser bei einer Temperatur von 37° C gelagert. Die
Testlaufdauer betrug 127000 Zyklen bei einer Geschwindigkeit von 3,24 cm/s, der
Spurrillenradius wird mit 12 mm angegeben. Die Auswertung der Tests erfolgte iiber eine
Vermessung der Spurentiefe an 10 Positionen der Probe im Abstand von ca. 1500 Zyklen
und deren Umrechnung in VerschleiBraten. Die restlichen Parameter wurden von Bailey
(1982) tibernommen.

Analog zu Bailey (1981) erhielt McKinney (1982) in Lastvariationen (2,5 - 20 Mpa) direkt
zur Flichenpressung proportionale VerschleiBraten. Bei hoheren Zyklenzahlen war ein

plotzlicher Anstieg der VerschleiBrate zu beobachten. Dies fithrte McKinney (1982) auf




einen Wechsel im VerschleiBmechanismus von primdr adhfisivem bzw. abrasivem
Verschlei zu ErmiidungsverschleiB zuriick, welcher durch Schadensakkumulation unter
der Oberfliche entsteht und anhand einer Mikrodefektanalyse mit Silbernitrat-Lasung
sichtbar gemacht werden konnte. Mit zunchmender Last setzte der Materialverschleil
frither ein. Nach McKinney (1982) trat dieses Verschleibild v.a. bei extrem langen
Versuchszeiten, sowie unter Verwendung von Stahlpins auf, da diese im Gegensatz zu den
anderen getesteten, hirteren Pins, die FiillkGrper nicht polieren, sondern abradieren, was
der klinischen Situation sogar echer entspricht. Dem Stahlpin kommt eine Art
Zeitrafferfunktion zu (Kunzelmann, 1997). In seinen folgenden Versuchen favorisierte
McKinney (1982) die Verwendung von Stahlpins.

Hierauf beschiftigten sich Wu (1982) und McKinney (1985) mit dem EinfluB von ,food-
simulating-liquids“ auf den Verschlei von Kompositen. Die zu testenden Komposite
wurden vor Versuchsbeginn 7 bzw. 14 d bei 37° C in Heptan und in Verdiinnungsreihen
von Athanol gelagert. Die Verschleififestigkeit verschlechterte sich durch diese

organischen Losungsmittel, parallel zu den erstellten Knoop-Hérte-Profilen,

Die Arbeitsgruppe um Li (1985) testete unter Verwendung einer .»pin-on-disc“-Apparatur
an systematisch variierten Mikrofiiller-Kompositen den Einfluff von FiillkérpergroBe und
Fiillkbrpergehalt auf das VerschleiBverhalten. Nach Lagerung von 7 Tagen in dest. Wasser
und einem Oberflichenendschliff auf eine Rauhigkeit von 400 grit, wurden die
Probenkdrper gegen einen Antagonistenpin aus  synthetischem Hydroxylapatit
(Durchmesser 2 mm) rotiert (Last 10 Mpa, Testdauer 20000 Zyklen, Geschwindigkeit 150
U/min, ,running-in* 5000 Zyklen bei 85 U/min). Ein Spurenradius wurde nicht angegeben.
Der Volumenverlust wurde durch Vermessen der Spurentiefe und -breite ermittelt,
Ungefiillte Komposite zeigten mehr Abrieb als gefiillte Komposite. Diese Ergebnisse
stehen im Gegensatz zu Untersuchungen von St.Germain (1985), der anhand derselben
Testbedingungen eine hohere Abrasionsstabilitit fiir ungefiillte Komposite gegenilber
gefiillten Kompositen feststellte. Li (1985) schlieBt einen direkten Vergleich jedoch aus, da
in den beiden Versuchsreihen unterschiedliche Polymermatrizes verwendet wurden.
Weiterhin konnte Li (1985) eine steigende VerschleiBrate bei steigendem Fiillkérpergehalt
feststellen. Komposite mit FallkdrpergroBen von 15 um zeigten eine bessere
Abrasionsstabilitit als solche mit FiillkérpergréBen von 2 pum,
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Mueller (1985) beniitzte eine ,pin-on-disc“-Apparatur mit vergleichbaren Parametern
(Pindurchmesser 3mm, Pinlinge 10-15 mm, Last 10 Mpa, 400000 Zyklen, Geschwindig-
keit 300 U/min, Lagerung der Proben 7 d bei 37° C). Die Spurrille wurde profilometrisch
vermessen. Bei verschiedenen Amalgamen wurde Ermiidungsverschleil beobachtet. In
rasterelektronenmikroskopischen Analysen konnte er Ermiidungsrisse in der Amalgam-

Matrix nachweisen.

1.2 Aufgabenstellung

In vorliegender Arbeit wurden Erkenntnisse iiber den Verschleiivorgang bei Komposit-
Fillungsmaterialien ~ gewonnen, wobei besonders der genaue Verlauf des
VerschleiBvorgangs und der dabei aufiretenden Reibungskraft, sowie deren Bezug
zueinander interessierte. Fiir diese Untersuchungen standen konventionelle sowie auch

experimentelle Komposite zur Verfligung.

Die bisherigen Versuche an der ,pin-on-disc“-Apparatur wurden mit stehendem dest.
Wasser bei Zimmertemperatur durchgefihrt. Anfallende Verschleipartikel wurden nicht
weggespiilt und konnten deshalb im Winkel zwischen Antagonist und Abrasionsspur des
Grundkérpers eingekeilt werden und so zu einer Beeintréchtigung der Verschleifirate
aufgrund einer Anderung des VerschleiBmechanismus von 2-Kérper-Abrasion zu 3-
Kérper-Abrasion fiihren. Diese Beeinflussung kénnte durch Reinigen der Abrasionsspur
mit flicBendem Wasser verringert werden. Es wurde ein Pumpsystem mit konstantem
Wasserstrom entwickelt. In einer Versuchsreihe sollte festgestellt werden, inwieweit ein

installiertes Pumpsystem die Reibungs- und VerschleiBvorgénge beeinfluft.

Aufbauend auf Frkenntnissen {iber den VerschleiBmechanismus ,delamination wear™ bei
Dyract (Kunzelmann 1997) wurden Lastvariationen durchgefiihrt, um Aufschluf} dariiber
zu erhalten, inwieweit bei VerschleiBsimulationen die Verschleiirate und die Reibungs-
kraft mit der applizierten Last korrelieren.

Zur weitergehenden Uberpriifung der Abhiingigkeit des Verschleifes und der

Reibungskrifie von verschiedenen Beanspruchungsparametern wurden an der ,pin-on-

disc*-Maschine zusitzlich Variationen der Drehzahlfrequenz durchgefiihrt.




Weiterhin wurden Versuche, die gezielt beztiglich ihrer Testdauer variiert wurden, mit
anschliefender Materialprobenbetrachtung  im Raster-Elektronen-Mikroskop (=REM)
durchgefiihrt. Hierdurch sollten die charakteristischen Merkmale von Reibungskraft- und
VerschleiBverldufen erfaft und v.a. beziiglich der dabei auftretenden und sich zeitlich

verdndernden Verschleimechanismen untersucht werden.

In Langzeitversuchen wurde der EinfluB von Fiillk6rpergroBe, Fiillkérpergehalt und
Matrixzusammensetzung auf das VerschleiBverhalten gezielt untersucht. In Anlehnung an
McKinney (1982) sollte der Bereich des Ermildungsverschleil identifiziert werden. Hierzu
standen 21 experimentelle Modellkomposite zur Verfligung, die in jhrer Zusammensetzung
systematisch variiert worden waren. Nach Beendigung der Testliufe wurden die Spurrillen
der einzelnen Proben im REM untersucht. Hier sollten Aufschliisse tiber die Art und das
Ausmal der beteiligten VerschleiBmechanismen gewonnen werden,

2 Material und Methode

2.1 Aufbau der Pin-on-Disc-Apparatur

Samtliche Experimente der hier vorliegenden Arbeit wurden mit Tribomet 2 (Willytec)
durchgefiihrt, einer ,,pin-on-disc“-Apparatur, die an der Poliklinik fiir Zahnerhaltung und
Parodontologie der Ludwig-Maximilian-Universitdt Miinchen entwickelt wurde (Holzner-

Hartmannsgruber, 1997).

Abb.2.1 Schematische Darstellung der MeBanordnung der ,,pin-on-disc*-Apparatur
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2 Antagonistenhalter mit Degussit-Kugel f  KraftmeBdose

b rotierende Probenscheibe g Wegsensor Abb. 2.2 Gesamtansicht der ,,pin-on-disc“-Apparatur
c Last h  Rechner, empfingt Daten von fund g

d  Ubertragungsarm mit Kugellager, i Thermo-Pumpsystem

parallel zur Gewichtskraft
e Halterung mit Kugellager, parallel k  Abrasionsspur
zur Oberfliiche der Probenscheibe

Der Testbereich besteht aus einer rotierenden, mit Probematerial bestiickten Scheibe, die
durch einen Antagonisten senkrecht zur Oberfliiche belastet wird. Die Kraft wird durch
variable Gewichte erzeugt,

Die  entstehende Reibungskrafi  wird mittels  eines horizontal  gelagerten
U'bcrtragungsamles, der schwerkraft-induzierte Meffehler vermeiden soll, zu einer
KraftmeBdose geleitet. Die Auflésungsrate der Kraftmefdose betriigt 0,05 N.

Der Status des Gesamtabriebs wird durch einen an der Pinhalterung angebrachten
Hohensensor ermittelt, der deren Weg in Richtung Probenscheibe miBt. Dieser
Wegaufnehmer verhindert gleichzeitig die Drehung des Pins in seiner Zentrumsachse,

Innerhalb einer Umdrehung treten sowohl unterschiedliche Reibungswerte als auch
verschiedene  Hohenwerte aufgrund unvermeidbarer ungenauer Planparallelitit und
Inhomogenitiit des Probematerials auf. Um diese Streuung der MeBwerte zu eliminieren,
werden alle Werte einer Umdrehung gemittelt. Um Aussagen iiber die Homogenitiit eines
Testmaterials beziiglich der Hohenwerte und iiber die Reibkraftschwankungen innerhalb Abb; 2.3 Testbereich der , pin-on-discApparatar  Abb. 2.4 Detailansicht der pin-on-disc*-Apparatur
einer Umdrehung machen zu kénnen, wird bei Umdrehungen unter 5 U/min diese
Mittelung abgeschaltet.

Simtliche Hohenwerte, sowie auch die Reibkraftwerte, werden unmittelbar an einen
angeschlossenen Rechner weitergegeben und auf dessen Bildschirm in ein Weg-Zeit- und
ein  Krafi-Zeit-Diagramm tibertragen. Aufgrund  dieser ,on-line“-Messung konnen
Erkenntnisse iiber den Verlauf von VerschleiB- und Reibungsvorgiingen gewonnen und
Korrelationen zwischen Reibkraftinderungen und Abriebsinderungen aufgezeigt werden.
Die ,pin-on-disc“-Apparatur wurde im Rahmen der vorliegenden Arbeit um eine externe
Pumpanlage erweitert. Hierdurch kann wihrend des Testlaufs die Probe mittels einer
positionierbaren Diise stiindig mit sauberem dest. Wasser umflutet werden, so daf}
anfallende Verschleipartikel sofort von der Probenoberfliche entfernt werden. Eine
zweite Diise saugt das ,,verschmutzte® Umgebungsmedium ab und fithrt es einem Filter zu,

welcher es gereinigt in ein Sammelbecken ableitet. Aus diesem bezieht die erste Diise das

gereinigte Wasser zum erneuten Spiilen der Probenoberfliche.
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2.2 verwendete Antagonistenmaterialien

Als Antagonist wurden Degussit-Kugeln (Firma Frialit) mit zum Zylinder abgeflachten
Seiten verwendet. Diese Form verbesserte die Haftung des Antagonisten im
Antagonistenhalter.

Der Durchmesser der Aluminiumoxid-Keramik-Kugeln betrug ca. 5 mm. Die
Oberflichenrauhigkeit wurde mit 20 pm angegeben (Holzner-Hartmannsgruber, 1997).
Degussit-Kugeln hatten sich in vorangegangenen, an der Poliklinik fiir Zahnerhaltung und
Parodontologie der Ludwig-Maximilians-Universitit in Miinchen durchgefithrten
Versuchen sowohl an der wpin-on-disc“-Apparatur als auch im Kausimulator bewihrt
(Hartmannsgruber, 1997).

Der Innendurchmesser des Antagonistenhalters entsprach exakt dem AuBendurchmesser
der Degussit-Kugel. Da auBerdem keine Impulsbelastung, sondern eine reine
kontinuierliche, Gleitbewegung ausgefihrt wurde, schien es unnétig, die Kugel im

Antagonistenhalter mit Klebstoffen zu fixieren (Hartmannsgruber, 1997).

23 Priifkdrperherstellung

Auf die silikatisierten (Rocatec-Verfahren) und mit Espe-Sil (Espe) behandelten
Probenhalterringe aus Aluminium (AuBendurchmesser: 30 mm, Innendurchmesser: 10
mm) wurden die zu testenden experimentellen Komposite bzw. das Kompomer in zwei
aufeinanderfolgenden Schichten von jeweils ungefihr 1mm Dicke aufgebracht. Um
Sauerstoffinhibitionsschichten zu vermeiden und grofere Uberschiisse an Material zu
entfernen, wurden die Proben mit einer Kunststoffolie abgedeckt. Die Aushiirtung der
beiden Schichten erfolgte jeweils 40 sec. im Lichtofen (Spectramat,Ivoclar).

AnschlieBend wurden die Proben in die wpin-on-disc“-Apparatur montiert. Der den
Probenhalter umgebende Behiilter wurde mit destilliertem Wasser aufgefiillt. Anstelle des
Antagonistentriigers wurde eine mit Schleifpapier iiberzogene Scheibe (Durchmesser 2,5
cm) angebracht und so positioniert, daB ihr Mittelpunkt ungefihr auf dem Radius der
spiteren Spurrille zu liegen kam. Die Schleifscheibe stand parallel zum Beckenboden.
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Setzte nun die Rotation des Probenhalters ein, wurde die Schleifscheibe aufgrund der
Reibung in die dem Probenhalter entgegengesetzte Richtung angetricben. Es entstand
eine, dem Lippvorgang ihnliche, homogene Oberfliche, frei von konzentrischen Riefen.
Durch das Planschleifen der Probe innerhalb der ,.pin-on-disc*-Maschine selbst, wurden
Planparallelitéitsverluste vermindert. Die Probe durchlief den Testversuch in unverénderter
Position.

Bei einer Geschwindigkeit von 130 U/min wurden die Proben 20 min mit SiO-
NaBschleifpapier (Leco) der Kérnung 180 grit und anschlieBend weitere 20 min mit einer
feineren Kornung (600 grit) poliert. Die fertig vorbehandelten Proben wiesen eine
durchschnittliche Dicke von ca. 2 mm auf.

Vor Versuchsbeginn wurde die Probe in Ringer-Losung fiir 24 h bei einheitlich 37° C
gelagert.

2.4 Standardparameter

Vor Versuchsbeginn wurde die Schicifscheibe durch einen Antagonistenhalter mit
Degussit-Kugel ersetzt. Das Gewicht und der mit diesem verbundene Antagonist wurde auf
die Probenscheibe abgesenkt. Im folgenden wurde der Hohensensor angebracht. Der
Kraftsensor mufte vor Beginn des Versuches entlastet werden, um diesen auf den Nullwert
zu kalibrieren.

Das durch den  Einschleifvorgang mit  VerschleiBpartikeln  angereicherte
Umgebungsmedium wurde vor jedem Versuch entfernt und durch frisches dest. Wasser
ersetzt. Das sich im Becken des Pumpsystems befindliche dest. Wasser mufite auf eine
Temperatur von 37° C aufgeheizt werden, um mit in-vivo vergleichbare
Temperaturverhiltnisse zu schaffen. Die erste Diise der Thermo-Pumpanlage wurde so
positioniert, da} sie genau auf den Bereich zeigte, an welchem wihrend des Versuchs
diejenige Stelle der Probe erschien, die kurz zuvor unter dem Antagonisten
hinweggeglitten war, um alle Verschleipartikel miglichst rasch zu entfernen. Der
Wasserflul} betrug ca. 1300 ml/min. Der Durchmesser der Diisend ffnung entsprach 5 mm.
Die Umdrehungsgeschwindigkeit des Probentellers wurde auf 60 U/min eingestellt (soweit
nicht gesondert vermerkt). Bei einer Drehzahl von 60 U/min und dem vorgegebenen
Spurrillenradius von 10 mm glitt jede Stelle der Probe genau 1 Mal pro Sekunde unter dem
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Antagonisten  hinweg. Diese  Parametereinstelling  wurde gewidhlt, um die
Relativgeschwindigkeit zwischen Probe und Kugel méglichst exakt an  in vivo
herrschende Kausituationen anzupassen (menschliche Kaufrequenz: 1Hz (= 58-120
Zyklen/min (Holzner-Hartmannsgruber,1997)).

Vor Versuchsbeginn wurde der Rechner eingeschaltet und folgende Einstellungen
definiert:

* Versuchsparameter: -~ Versuchsdauer

- Skalierung der x- und y-Achsen

- Abtastintervall der Sensoren (hier einheitlich 6 s)
* Benutzerdaten (Dateiname, Versuchstitel, Name des Priifers, Datum)

* Daten zu den verwendeten Materialien (Art des Antagonisten und der Probe)

Die Grundlast betrug in allen Versuchen 25 N (Ausnahme: Lastvariation). Die Dauer des
"running-in" der Versuche mit Parametervariationen belief sich auf durchschnittlich 3-4 h.
Fiir jeden Versuch wurde eine neue Probe hergestellt,

Diese Bedingungen wurden im weiteren als gegeben vorausgesetzt und als

Standardbedingungen bezeichnet.

2.5 Durchgefiihrte Versuchsreihen und deren Auswertung

2.5.1 Variation des Umgebungsmediums

Fir diese Versuchsreihe wurde ein externes Pumpsystem konstruiert, welches anfallende
Verschleifipartikel von der Probenoberfliche spiilt und anschlieBend absaugt.

Es stellte sich die Frage, inwiefern dieses neu installierte Pumpsystem die Reibungs- und
Verschleiivorgige in der ,pin-on-disc“-Maschine beeinfluBt. Hicrzu wurde, wie in 2.4
beschrieben, ein Testlauf mit arbeitendem Pumpsystem gestartet. Sobald sich ein wSteady-
state® {iber mindestens 30 min zeigte, wurde das Pumpsystem abgeschaltet. Ab diesem
Zeitpunkt lagen verinderte Versuchsbedingungen vor, da das stehende Wasser weder
gereinigt noch ausgewechselt wurde. Die nun erneut folgende ,running-in“-Phase ging
wiederum in ein ,steady-state™ iiber, welches ebenfalls {iber mindestens 30 min aufrecht

erhalten wurde. Anschliefend wurde das dest. Wasser aus dem Becken der MeBanordnung
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entfernt. Das nun trockene Umgebungsmedium bedingte wiederum ein erneutes
Durchlaufen von ,,running-in“ und , steady-state”.

Der Versuchsablauf wurde dreimal durchgefiihrt. Das Testmaterial war Dyract HF
(DeTrey, Dreieich). Die Matrix des Kompomers Dyract setzte sich zusammen aus
Vorpolimerisaten und séurehaltigen Monomeren. Die Fiillkorper bestanden aus einem
réntgenopaken Fluoro-Silikat-Glas. Das Material war lichthértend.

Aufbauend auf dieser Versuchsreihe wurden Langzeitversuche mit experimentellen
Materialien durchgefiihrt.
Tabelle 2.1 gibt eine Ubersicht iiber dic Zusammensetzung der einzelnen Kompositpasten

nach Angaben der Firma Vivadent wieder.

Tabelle 2.1 Zusammenf: g der experimentellen Komposite

Komposit 1 | Komposit 2 | Komposit 3 | Komposit 4 | Komposit 5
in Qew.-% RZ 6007 |RZ6008 |RZ6009 |RZ6010 | RZ 6011
Monomer 22,7 42,0 62,0 22,0 22,0
Fiillstoffe:
- HDK 2000 3,0 3,0 3.0 3,0 3.0
-GM 27884 1 um |74.3 55,0 35.0 - -
-GM 27884 6 pm |- - - 75,0 -
-GM 27884 15 pm | - - - - 75,0

Im folgenden wurden die Komposite 1-5 mit C1, C2, C3, C4 und C5 bezeichnet.

Die einzelnen Komposite variierten nicht hinsichtlich ihrer Matrix. Diese beinhaltete
einheitlich eine Monomer-Mischung aus Bis-GMA, Urethandimethacrylat und TEGDMA.
AuBerdem wurde HDK 2000 als Verdickungsmittel sowie die Photoindikatorkombination
Campherchinon/-N,N'~(2-Cyanoethylmethyl)anilin) ~ beigemengt. Der Glasfiiller GM
27884 wurde silanisiert.

Die Komposite C1 - CS unterschieden sich entweder hinsichtlich des Gewichtanteils der
Fiillstoffe beziiglich zur Matrix oder deren Partikelgrofe. C1, C4 und C5 waren Komposite
mit Fillstoffanteilen zwischen 74,3 und 75 Gewichts-%, wobei C1 ausschlieBlich
Fiillkérper in der GroBenordnung von 1 pm Durchmesser enthielt, C4 von 6 pm und C5
von 15 pm. In den Kompositen C1 - C3 variierte der Fiillkdrperanteil bei gleichbleibender
FiillkérpergroBe von lum Durchmesser. C1 enthielt 75 Gewichts-%, C2 nur 55,0
Gewichts-% und C3 lediglich 35 Gewichts-% an Fiillkérpern.

Die Komposite C1-C5 waren lichthértend.
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Jedes dieser fiinf zur Verfiigung stehenden Materialien wurde zwei Versuchen von 24 h
Dauer in der ,pin-on-disc“-Maschine unterzogen: zunichst einem Testlauf mit laufendem
Pumpsystem, darauffolgend einem Versuch mit stehendem Wasser.

Der Einflul des unterschiedlichen Umgebungsmediums konnte so iiber einen lingeren
Zeitraum beobachtet werden. Auferdem wurde in dieser Versuchsreihe aufgrund der
Aufspaltung in zwei absolut voneinander getrennte Versuche die Beeinflussung der

vorhergegangenen Umgebungsmedienart auf die folgenden vermieden.

AnschlieBend wurde in den Verschleif- und Reibungskraft-Graphiken der ersten
Versuchsreihe von jedem Umgebungsmedium ein Datenbereich ausgewidhlt, der eine
konstante Reibungskraft iiber einen Zeitraum von ca. 15-20 min aufwies, und zur weiteren
Bearbeitung in ein Tabellenkalkulationsprogramm (Ecel 7.0) importiert. Dieser
Datenbereich wurde fiir die folgenden Last- und Drehzahlvariationen beibehalten. In den
Langzeitversuchen wurden die jeweiligen Datenbereiche von Stunde 22 bis Stunde 24 zur
Ubertragung und Weiterbearbeitung ausgewihlt.

Zu Beginn und am Ende des Testlaufes wurde der Antagonist der Langzeitversuche
abgeformt (Permadyne Penta, Espe) und die entstandene Negativform mit Superhartgips
ausgegossen. Spiter wurde deren Oberflichenbeschaffenheit mit einem an einen Rechner
angeschlossenen Laser-Scanner ermittelt und aufgezeichnet. Man erhielt Daten iiber die
Oberfliche des Antagonisten vor dem Testlauf und nach 24 h Testdauer. Durch
Uberlagerung der Daten (,matching®) konnte der Substanzverlust des Antagonisten
lokalisiert und hinsichtlich seines Ausmafles (Abrasionsverlust [pum]) und seiner
Beschaffenheit bzw. Form genauer betrachtet werden.

Fiir alle Versuche wurde die Gesamtverschleifirate [um/U], deren BestimmtheitsmaB, die
Reibungskraft [N], sowie der Reibungskoeffizient berechnet (Ecel, 7.0). Speziell fiir die
Langzeitversuche wurde zusitzlich die Verschleifirate des Antagonisten und der Probe
berechnet:

* GesamtverschleiBrate: Steigung der kontinuierlich  aufgezeichneten
Verschleilkurve iiber einen festgelegten Zeitraum

= VerschleiBrate des Antagonisten:  Ermittlung anhand des vorhergehenden ,.matching™
unter Annahme eines linear verlaufenden Prozesses

= Verschleibrate der Probe: Differenz aus  Gesamtverschleiirate  und

Verschleifirate der Antagonisten
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* Reibungskraft: Mittelwert der kontinuierlich aufgezeichneten
Reibungskraft iiber einen festgelegten Zeitraum

» Reibkoeffizient: Quozient aus der Reibungskraft und der
dazugehérigen Normalkraft

Auferdem wurden von den VerschleiBraten und den Reibungskoeffizienten der einzelnen
Umgebungsmedien  der  ersten  Versuchsreihe  Durchschnittswerte und  deren

Standardabweichung unter Zuhilfenahme eines Statistikprogrammes berechnet.

2.5.2 Variation der Normalkraft

In diesem Versuchsabschnitt sollte geklirt werden, inwieweit das Verschleiverhalten und
die Reibungskraft der in der ,pin-on-disc“-Maschine getesteten dentalen Werkstoffe von
der Belastung der Probe mit unterschiedlichen Gewichten beeinflufit werden.

In der ersten Versuchsreihe wurde nach Ablauf des ,running-in“ unter
Standardbedingungen die Probe mit zusitzlich 10 N belastet. Hieraus resultierte eine
Gesamtbelastung von 35 N. Nach Ausbildung eines ,steady-states™ wurde fiir 30 min die
Zusatzlast entfernt, um eine Riickstellung der Probe zu ermdglichen und somit fiir die
folgende Last identische Ausgangsbedingungen zu schaffen. AnschlieBend wurde
innerhalb desselben Versuches mit Zusatzlasten von 20 N und 30 N in gleicher Weise
verfahren (siehe Abb. 2.5).

Bei Betrachtung der Verschleifkurve der ,on-line“-Messung schien der Hohenwert
withrend der 30-miniitigen Riickstellphase von elastoplastischen Vorgingen tiberlagert zu
sein. Aufgrund dieser Hypothese wurde der Versuchsaufbau gedndert, um die
Beeinflussung der nachfolgenden Zusatzlast zu eliminieren. Hierzu wurde in einer zweiten
Versuchsreihe nach Entfernen der Zusatzlast die Umdrehungsgeschwindigkeit auf 5 U/min
reduziert, um der Probe die Miglichkeit zur vollsténdigen Riickstellung zu geben. Optimal
wiire ein totaler Stop der Umdrehungsgeschwindigkeit. Da jedoch in diesem Fall der
Rechner keine gemittelten Daten aufzeichnet, muBite hierauf verzichtet werden. Nach 60
min wurde die Umdrehungszahl wieder auf 60 U/min angehoben und ein steady-state™
abgewartet. Fiir die folgenden Lasten wurde ebenso verfahren. Leider konnte hierdurch die
Beeintrichtigung der Mefergebnisse der vorhergehenden Last auf die folgende ebenfalls

nicht génzlich ausgeschlossen werden, jedoch minimiert werden.
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Abb 2.5 Schema der Lastapplikation
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In einer dritten Versuchsreihe wurde fiir jede einzelne Last ein neuer Versuch mit neuer
Probe gestartet, wodurch jegliche Beeinflussung der Teilversuche untereinander eliminiert
wurde. Die Versuchsreihe wurde um Zusatzlasten von 15 N und 25 N erweitert. Es wurden
also Lasten von 25 N, 35N, 40 N, 45 N, 50 N und 55 N getestet.

Das Probenmaterial war Dyract. Jeder Versuch wurde dreimal durchgefiihrt,
Die Auswertung folgte dem unter 2.5.1 bereits beschriebenen Schema. Ausgewertet

wurden nur die Versuchsreihen 2 und 3.

2.53 Variation der Drehzahlfrequenz

Um Erkenntnisse tiber den Einfluf des Parameters Umdrehungsgeschwindigkeit auf das

Reibungs- und Verschleiverhalten =zu gewinnen, wurden Drehzahlvariationen
durchgefiihrt.

Nach abgeschlossenem ,running-in“ unter Standardbedingungen wurde jeweils nach
Erreichen des .steady-states“ die Umdrehungsgeschwindigkeit gedndert. Folgende
Umdrehungszahlen wurden getestet: 5, 10, 15, 30, 60, 120, 180, 240 U/min. In Anlehnung
an die Versuche aus 2.5.2 wurde zur Uberpriifung, inwieweit die vorhergehenden
Geschwindigkeiten die nachfolgenden beeinflussen, nach 240 U/min die Geschwindigkeit
wieder auf die anfiingliche Frequenz von 60 U/min abgesenkt.

Da die zu Beginn des Versuches gemessenen Daten fiir die Frequenz von 1 Hz teilweise
nicht exakt mit denen am Ende des Vesuches iibereinstimmten, mufite der Versuchsansatz
geiindert werden. Ein Versuchsablauf, der der letzten Versuchsreihe der

Normalkraftvariation entspriche, war in diesem Fall aufgrund der enormen
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Variationsbreite mit einem zu grofem Zeitaufwand verbunden. Deshalb wurden
Umdrehungsgeschwindigkeiten unter 15 U/min ausgeklammert, da hier die MeBergebnisse
zu starken Schwankungen unterworfen waren. AuBerdem wurde in der 2. Versuchsreihe
jeweils zwischen die einzelnen Geschwindigkeits-variationen eine 30-miniitige Sequenz
mit einer Umdrehungsgeschwindigkeit von 60 U/min dazwischengeschaltet. Aufgrund der
konstant niedrigen Last sollte der Einflud der vorhergegangenen Variation auf die
nachfolgende nicht die extrem groBlen Ausmalfle annchmen, die bei den Lastvariationen zu
beobachten waren. Auflerdem sollte diese 30-miniitige Ruhesequenz mit einer Drehzahl
von 60 U/min ausreichen, um den Ausgangszustand der Oberfliche, der direkt nach dem

Lrunning-in® vorliegt, wiederherzustellen.

Das Testmaterial war Dyract. Jeder Versuch wurde dreimal durchgefiihrt. Die Auswertung

erfolgte wie unter 2.5.1 bereits beschrieben.

2.54 Testdauervariation

Langzeitversuche an der ,pin-on-disc“-Maschine schienen anndhernd identische
Verschleifkurvenverldufe aufzuweisen, welche die drei Phasen ,running-in“, ,steady-
state® und ,fatique“ umfassen (siehe Abb. 2.6, Czichos, 1992)). Anhand dieser
Versuchsreihe sollte herausgefunden werden, inwieweit diese Verlaufakurven bei dem
Kompomer Dyract zu beobachten sind und inwiefern sich diese Beobachtungen mit den
REM-Aufnahmen niher erkliren lassen. Es sollten Riickschliisse auf die vorhandenen
Verschleiimechanismen gezogen werden kénnen.

Mit dem Kompomer Dyract wurde ein Langzeitversuch unter Standardbedingungen
durchgefiihrt. Anhand der MeBkurven wurden drei markante Kurvenverlaufspunkte
ausgewihlt und deren x-Werte (= Zeitachse) ermittelt (siche Abb. 2.6). AnschlieBend
wurden drei weitere Versuche unter Standardbedingungen durchgefiihrt. Jeder Versuch
wurde an einem der ermittelten Zeitwerte abgebrochen. Hieraus resultierten Proben mit

Endlaufzeiten von 2 min, 2 h, 8 hund 24 h.
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Abb 2.6 Charakteristisches Schema eines VerschleiB-Zeit-Diagrammes nach Czichos (1992)
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Diese Proben wurden von ihren Probenhaltern abgeldst und ein Kreissegment von ca. 20°
herausgeschnitten. Das Probensegment wurde 5 min besputtert, nachdem es im
Ultraschallbad (3 min) und unter dem Dampfstrahler gesidubert und auf speziell fiir das
Raster-Elektronen-Mikroskop angefertigte Probenhalter aufgebracht worden war. Danach
wurden die so vorbehandelten Proben im Raster-Elektronen-Mikroskop untersucht.
Anhand der Beschaffenheit der Probenoberfliche soliten Erkenntnisse iiber das zeitliche

Auftreten und die Art der vorliegenden VerschleiBmechanismen gewonnen werden.

Im Anschluf hieran wurde ein zusitzlicher Langzeitversuch mit dem neu auf dem Markt
erschienenen Kompomer Dyract AP durchgefithrt, um die Weiterentwicklung von Dyract
HF zu Dyract AP untersuchen zu konnen. Die Auswertung der beiden Langzeitversuche
erfolgte wie unter 2.5.1 beschrieben.

24.5 Langzeitversuche

In dieser Versuchsreihe wurden 21 experimentelle Komposite getestet, welche
systematische Variationen beziiglich ihrer Materialzusammensetzung aufwiesen.

Anhand dieser experimentellen Materialien wurde der Einfluff der Fiillkkérpergrdfie, der
Fiillkérpermenge und der Matrixzusammensetzung auf dic Reibungskraft und das
Verschleiiverhalten der jeweiligen Stoffe untersucht.

Die Komposite 13-29 werden im folgenden mit C13, Cl14,....C29 bezeichnet. In den
Tabellen 2.2., 23 und 2.4 wurden die Zusammensetzung dieser experimentellen
Materialien laut Herstellerangaben wiedergegeben. Alle Komposite waren lichthéirtend.

Die Komposite C13 - C17 differierten beziiglich ihres Fiillstoffgehaltes (63 Gew.% - 22
Gew.%) bei gleichbleibender FitllkdrpergriBe von 1 um. Die Komposite C18 - C22 wiesen
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die gleiche Variation der Fiillkérper wie die Komposite C13 - C17 auf, jedoch bei einer
FiillkérpergréBe von 13,7 pm. Innerhalb der Komposit-Gruppe €23 - C29 wurde die
Matrixzusammensetzung systematisch variiert, v.a. in Hinsicht auf den Gehalt von Bz-
Methacrylat (0 Gew.% - 3,61 Gew.%).

Weiterhin wurden die experimentellen Komposite C1 - C5 (siehe 2.5.1), welche ebenfalls
in ihrer Fillkérpermenge und Fiillkérpergréfie variierten, in diesen Untersuchungsabschnitt
miteinbezogen.

Jedes der 21 Materialien wurde einem Langzeitversuch unter Standardbedingungen von
24 h Dauer unterzogen. Nach Beendigung der Versuchsreihe wurde der Abrasionsverlust
der einzelnen Antagonisten wie in 2.5.4 beschrichen ermittelt und die getesteten
Materialproben nach den unter 2.5.4 angegebenen Kriterien unter dem Rasterelektronen-

mikroskop untersucht.

Tab. 2.2 Ubersicht {iber die Zusammensetzung der experimentellen KompositeC13-C17

in Gew.% Komp 13 Komp 14 Komp 15 Komp 16 Komp 17
Nupol 14,21 18,81 22,99 27,17 31,35
RM3 12,64 16,73 20,44 24,16 27,88
SR205 6,80 9,00 11,00 13,00 15,00
Photoinitiator | 0,33 0,42 0,51 0,61 0,70
Additive 0,03 0,05 0,06 0,07 0,07
GM27884 63,00 52,00 42,00 32,00 22,00
1pm, sil

i’ngZBl])ﬂ 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00

Tab. 2.3 Ubersicht iiber die Zusammensetzung der experimentellen KompositeC18-C22

in Gew.% Komp 18 Komp 19 | Komp 20 Komp 21 | Komp 22
Nupol 14,21 18,81 22,99 27,17 31,35
RM3 12,64 16,73 20,44 24,16 27,88
SR205 6,80 9,00 11,00 13,00 15,00
Photoinitiator |0,33 0,42 0,51 0,61 0,70
Additive 0,03 0,05 0,06 0,07 0,07
GM27884 63,00 52,00 42,00 32,00 22,00
(13,7pm, sil)

HDK2000 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
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o 3 Ergebnisse
Tab. 2.4 Ubersicht itber die Zsammensetzung der experimentellen Komposite C23-C29

in Gew.% |Kom.23 |Kom.24 |Kom.25 |Kom.26 |[Kom.27 |Kom.28 |Kom. 29

Nupol 7,57 7.38 7,19 7,00 6,82 6,44 6,06

RM3 6,70 6,53 6,37 6,20 6,03 5,70 5,37

2“105 3,63 3,53 3,44 3,35 3,26 3,08 2,90
z- 10,00 046 iati i

Makicis: 0,90 1,36 1,80 2,71 3,61 3.1 Variation des Umgebungsmediums

lat

Photoini- 14

tiator 0. Ot 0,14 0,13 0,13 0.12 0,11 Bei der Versuchsreihe mit dem Kompomer Dyract HF, in der unterschiedliche

2::;:;;4 0,07 0,07 0,02 0,07 0,07 0,06 0,06 Umgebungsmedien getestet wurden, konnten verschiedene Reibungs- und VerschleiBwerte

884 (61,61 61,61 61,61 61,61 61,61 61,61 61,61 ; o ome o ; -

(SIJ-;‘!;,SII}' TE beobachtet werden. Abbildung 3.1 zeigte eine fiir diese Versuchsreihe charakteristische
phiiros

e 39 14,39 14,39 14,39 14,39 14,39 14,39 Graphik nach abgeschlossenem , running-in®.

OX50 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00

YbF, 14,89 14,89 14,89 14,89 14,89 14,89 14,89 Abb. 3.1 Variation des Umgebungsmediums mit Dyract HF

Die rechnerische Auswertung der erhaltenen Verschleil- und Reibungsdaten im
mit Spillen ohne Spilen | trocken

Datenbereich von Stunde 22 bis Stunde 24 folgte dem Schema aus 2.5.1. 27
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Die Reibungskraftkurve sank nach Abschalten der Pumpanlage ab. Nach volligem
Entfernen des Wassers stieg die Reibungskraft rapide an. Auflerdem nahm die Streuung
der MeBwerte aufgrund des hier aufiretenden ,stick-slip“-Phinomens deutlich zu (siehe
Abb, 3.1). Aussagen iiber die GroBe der Verschleifrate lieBen sich an dieser Stelle nur
schwerlich ersehen, da hierzu nicht die absolute Hohe des VerschleiBes entscheidend war,
sondern die Steigung der dargestellten VerschleiBkurve. Die berechneten Verschleifraten

und Reibungskoeffizienten wurden in Tabelle 3.1 zusammengefalt.
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Tabelle.3.1 Daten zur Umgebungsmediumvariation mit Dyract HF

Reibkoeffizient Mittelwert |Versuchl |Versuch2 |Versuch3
-trocken 0,58 0,58 0,59 0,58

-mit Spiilen 0,38 0,34 0,40 0,38
-ohne Spiilen 0,32 0,34 0,32 0,30
VerschleiBirate Mittelwert |Versuchl [Versuch2 |[Versuch3
-trocken 4 0,0002 -0,0022 0,0029 0,0000
-mit Spiilen 0,0035 0,0024 0,0039 0,0041
-ohne Spiilen 0,0038 0,0037 0,0038 0,0038

Die Mittelwerte der VerschleiBraten waren fiir den Versuchsabschnitt wrocken® am
niedrigsten. Der Versuchsabschnitt ,,ohne Spiilen™ wies einen mehr als zehnmal so grofen
Mittelwert der VerschleiBrate auf. Die VerschleiBrate, die fiir den Versuchsabschnitt it
Spillen* ermittelt wurde, lag zwischen beiden Werten, war jedoch nur geringgradig
niedriger als die Verschleifirate ,,ohne Spiilen. Die berechneten Reibungskoeffizienten
waren zum Ranking der Verschleifirate indirekt proportional (siche Abb. 3.2). Der hohe
Reibungskoeffizient sowie die #uBerst niedrige VerschleiBrate bei trockenem
Umgebungsmedium schien auf die aufiretenden wstick-slip“-Phiinomene zuriickzufiihren
zu sein, welche an der starken Streuung der Verschleil-MeBwerte zu erkennen waren
(siche Abb. 3.1).

Abb. 3.2 Diagramme zur Umgebungsmediumvariation mit Dyract HF

W trocken
@mit Spllen
O ohne Spllen

Relbkoeffizient

Mittalw ert Versuch1 Versuch2 Versuch3
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-0.0020
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Darauffolgend wurden je zwei Langzeitversuche mit den experimentellen Kompositen C1-
C5 durchgefiihrt. Die erste Versuchsreihe lief ohne Pumpsystem, die zweite Versuchsreihe
befafite sich mit den Auswirkungen des Pumpsystems auf die getesteten Komposite.

Abb. 3.3 zeigt einen fiir die Versuche reprisentativen Kurvenverlauf eines

Langzeitversuchs mit einem der experimentellen Komposite.

Abb. 3.3 Langzeitversuch mit dem Komposit 3

Verschiel [um]
Reibungskraft [pm]

"IEUAIRBERSFBEREY

Zeit [min]

Aus den Verschleifiraten und den Reibungskoeffizienten der fiinf Versuche .mit Spiilen®
und der fiinf Versuche ,,ohne Spiilen” war keine eindeutige Korrelation zu erkennen (sieche

Abb. 3.4 und Tab. 3.2).
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Abb. 3.4 Diagramme zu den Langzeitversuchen der Milieuvariation

B e o)

04"
0,351 o |
03 ) '
;5‘ 0,254 " = = B t
E 024 m mit Spllen L
% Tt |o chne Spllen E
] 0’15] Abb. 3.5 Komposit C1, ohne Spiilen (3000x) !
041 1/ E
0,05 ] | g
Komp. 1 Komp. 2 Komp. 3 - Komp. 4 Komp. 5
0,003 /"|'
ooos} |
g 0,002-
5 00015 ‘-mn Spilen f Abb. 3.7 Komposit C3, ohne Spiilen (200x) Abb. 3.8 Komposit C4, chne Spiilen (1000x)
g o ohne Spiien
S o001/
£
0,0005 |
A= M ] —
Komp. 1 Komp. 2 Komp. 3 Komp. 4 Komp. 5
Tab. 3.2 Daten zu den Langzeitversuchen der Milieuvariation
Verschleifirate [Komp. 1 Komp.2 [Komp.3 |Komp.4 [Komp.S5 ;
-mit Spiilen 0,00061 0,00071 0,001 0,00094  10,00068 . _ !
-ohne Spiilen 0,00094 0,00129  [0,00051 _ |0,00261  |0,00053 Abb. 3.9 Kemposit C3, oime Spilen (1000x) 1
ReibungskoefTizient \
-mit Spiilen 0,357 0,353 0,296 0,335 0,328
-ohne Spiilen 0,386 0,308 0,248 0,368 0,264
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Die Aussagen der vorangegangenen Versuchsteihe konnten in dieser Versuchsreihe nicht
bestdtigt werden. Bei drei der fiinf verglichenen Paare in bezug auf die Héhe der
Reibungskoeffizienten und der Verschleifraten konnte dieselbe Korrelation wie bei der
Versuchsreihe mit Dyract HF festgestellt werden (Cl, C2 und C4). Zwei der
Vergleichspaare wiesen jedoch eine genau entgegengesetzte Korrelation auf (C3 und CS5).
Diese Gruppen lieflen sich leider nicht anhand identischer Eigenschaften, wie z.B. ihrer
FullkérpergroBe oder ihres Fiillkérpergehaltes erkliren.

Die Oberflichenstrukturen der einzelnen Komposite der Versuchsanordung ,mit Spiilen®
(Abb. 3.34-3.42) glichen denen der Versuchsanordnung ,,ohne Spiilen* (Abb. 3.5-3.9), Das
Komposit C3 wies bei dem Versuch ,,0hne Spiilen ein immens groBeres Oberflichen-
versagen als bei dem Versuchsaufbau ,mit Spiilen* (siche Abb. 3.7 und Abb, 3.38) auf.
Die Abbildung 3.6 zeigte deutlich die immense Ansammlung von VerschleiBpartikeln auf
der Spuroberfliche, die aufgrund der fehlenden Spiilung nicht abtransportiert werden.

Bei beiden Versuchsreihen konnte, sobald das Pumpsysten nicht in Betrieb genommen
war, eine immens erhshte Ansammlung von Verschleifipartikeln beobachtet werden. Dies
war deutlich an der Eintriibung des Wassers im Becken der »pin-on-disc*-Maschine zu

erkennen.

32 Variation der Normalkraft

Die Ergebnisse der 1. Versuchsreihe wurden nicht weiterverfolgt.

Der prinzipielle Versuchsablauf einer Lastvariation der 2. Versuchsreihe (N=6) ist in Abb.
3.10 dargestellt. Nach abgeschlossenem Hrunning-in“ wurde eine Last appliziert, danach
folgte eine Riickstellphase mit Drehzahlgeschwindigkeiten von 5 und 60 U/min. Im
folgenden wurden die Phasen 2-4 mit Lasten von 45-55 N ausgefiihrt. Die Lastvariationen
der 3. Versuchsreihe wurden nach dem Applizieren der Last beendet und ein neuer
Versuch mit erhohter Last gestartet. Die Graphik der MeBwerte (Abb. 3.10) zeigte, dal bei
steigender Last die Reibungskraft tendentiell anstieg. Dies lieB jedoch noch keine
Riickschliisse auf den Reibungskoeffizienten zu, da dieser in Relation zur Jjeweiligen
applizierten Last steht. Aussagen iiber dic Anderung der Verschleifirate waren zu diesem
Zeitpunkt ebenfalls noch nicht moglich. Phase 4 zeigte die Riickstellphase des Kompomers
(siche Abb. 3.10).
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Abb. 3. 10 Variation der Normalkraft
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Die erhaltenen Daten der 1. Versuchsreihe stimmten mit denen der 2. Versuchsreihe mit
Ausnahme der VerschleiBrate bei einer Last von 45 N in etwa iiberein (siche Tab. 3.3). Im

weiteren Verlauf konnten deshalb die Werte beider Versuchsreihen zusammengefalit

Zeit [min]

interpretiert werden.

Abb 3.11 Diagramme zur Normallastvariation
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Bei steigender Normalkraft (=Last) stieg die Verschleifrate tendentiell an. Der
Reibungskoeffizient korrelierte indirekt mit der applizierten Last und der VerschleiBrate
(siche Abb. 3.11) . Das Ansteigen der Verschleifrate bei hoherer applizierter Last deckte
sich mit den Ergebnissen von Rice (1984) und McKinney (1982).

Tab. 3.3 Daten zur Normalkraftvariation

Gesamtlast [N] 25 35 40 45 50 55
Verschleifirate [pm/U]

Versuchsreihe 1 0,0027 10,0055 - 0,0049 - 0,0067
Versuchsreihe 2 0,0027 10,0064 0,0064 0,0071 0,0067 0,0075
Versuchsreihe 1+2 0,0027 10,0059 0,0064 0,0060 0,0067 0,0071
Reibkoeffizient

Versuchsreihe 1 0,35 0,33 - 0.33 - 0,31
Versuchsreihe 2 0,35 0,30 0,29 0,25 0,28 0,24
Versuchsreilie 1+2 0,35 0,31 0,29 0,29 0,28 0,28
33 Variation der Drehzahlfrequenz

Die Umdrehungsgeschwindigkeit wurde systematisch von 5§ U/min bis 240 U/min variiert.
In der 2. Versuchsreihe wurden Ruhepausen von 60 U/min zwischen jede
Geschwindigkeitsvariation eingeschoben.

Abbildung 3.12 zeigt einen Versuch der 1. Versuchsreihe (N=6), Abbildung 3.13 einen

Versuch der 2. Versuchsreihe (N=6). Die wiederholt aufiretenden Frequenzen von 60

40

U/min wiesen alle einen identischen Reibungskraftwert auf, und dienten somit als
wichtigstes Mittel zur Kontrolle der Beeinflussung der einzelnen Testabschnitte

untereinander.

Abb. 3.12 1. Versuchsreihe der Drehzahlvariation
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Abb. 3.13 2. Versuchsreihe der Drehzahlvariation
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Die Ergebnisse beider Versuchsreihen stimmten iiberein, d.h. eine Beeinflussung der

vorausgehenden Versuchsabschnitte auf die folgenden konnte ausgeschlossen werden
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(siche Tab. 3.4). Im Weiteren wurden die MeBwerte beider Versuchsreihen
zusammengefaBt interpretiert.

Tab. 3.4 Daten zur Drehzahlvariation
Drehzahl [U/min] 15 30 60 120 180 240 o o
VerschleiBirate [um/U]
Versuchsreihe 1 0.0111 |0.0073 |0.0046 |0.0036 0.0023 0.0018
Versuchsreihe 2 0.0043 [0.0053 ]0.0047 ]0.0021 0.0027 0.0022
Versuchsreihe 1+2 0.0077 10.0063 |0.0046 |0.0028 0.0025 0.0020 =
ReibkoefTizient E 008 4
Versuchsreihe 1 0.44 ]0.38 0.33 0.28 0.25 0.24 E
Versuchsreihe 2 0.45 |0.41 0.35 0.31 0.28 0.28 %
Versuchsreihe 1+2 0.44  |0.40 0.34 0.29 0.27 0.26 g
$ o 15 30 60 120 180 240

Bei steigender Umdrehungsgeschwindigkeit sank die Verschleifirate, sowie der Reibungs-
koeffizient, ab. In Abbildung 3.14 wurde dieser Verlauf dargestellt. e (Wl
Das Ansteigen der VerschleiBrate in direkter Korrelation zur Umdrehungsgeschwindigkeit
stand im Gegensatz zu den Ergebnissen von Rice (1984). Rice konnte keine Veriinderung ol

iati tdauer
der Verschleifirate bei erhthter Umdrehungsgeschwindigkeit feststellen. 3.4 Variationen der Testdauer

Abb. 3.14 Diagramme zur Drehzshivariation Das Probenmaterial Dyract HF wurde in Testlaufen mit Laufzeiten von 2 min, 2 h, 8 h und

24 h Dauer genauer untersucht.
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Abb, 3.15 Langzeitversuch mit Dyract HF
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In Abbildung 3.15 wurde der Verlauf des 24-h-Testlaufes dargestellt, Die Zeitpunkte, zu
denen die restlichen Testliufe abgebrochen wurden, sind in dieser Graphik mit Pfeilen
markiert.

Die REM-Aufnahmen der einzelnen Stadien zeigten den Zustand der Spurrillenoberfliche
am Ende des jeweiligen Testlaufs (siche Abb. 3.16-Abb. 3.19).

Aus den Abbildungen der REM-Aufnahmen war ersichtlich, daB sich die Oberfléichen-
strukturen der Proben mit einer Laufzeit von bis zu 8 h im Wesentlichen nicht
unterschieden (siche Abb. 3.17-Abb. 3.19). Die Proben zeigten Oberflichen mit
unregelmiBig geformten, gleichmiBig groBen, kantigen Partikeln. Uber die ganze Fliche
hinweg fanden sich Lécher mit kantigen Umrissen, die wohl von herausgerissenen
Fiillkorpern stammten. Partiell waren auch plangeschliffene Partikeloberflichen zu finden.
Es fiel auf, daB auf der Oberfliche des 2-min-Laufes vereinzelt ebensolche Schollen wie
beim 24-h-Lauf zu finden waren (siehe Abb. 3.16 und Abb. 3.19). Auf den Oberflichen
des 2-h- und des 8-h-Laufes konnte keinerlei Schollenbildung erkannt werden.

Die Oberfliche des 24-h-Laufes war nahezu bedeckt mit an ihren Oberflichen plan
geschliffenen Schollen (siche Abb. 3.19). Die meisten der Partikel waren genau in ihren
Grenzen zu erkennen, teilweise mit deutlichen Spalten zwischen den einzelnen Partikeln,
d.h. der Verbund zwischen den Fiillern und der sie umgebenden Matrix schien extrem
locker zu sein. Dies konnte besonders bei den Versuchen mit einer Laufzeit von bis zu 8 h
beobachtet werden. Bei dem 24-h-Lauf erschien die Oberfliche eher aus
Partikelkonglomeraten zu bestehen, deren innere Abgrenzungen schwer erkennbar waren,

wohingegen zwischen und unter den Schollen extrem grofe Risse zu sehen waren.

Abb. 3.16 Langzeitversuch mit Dyract AP
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Abb. 3.21 Dyract HF, Testdauer 24 h (4000x)

Abb. 3.18. Dyract HF, Testdauer: 2 min (4000x)

Abb, 3.20 Dyract HF, Testdauer 8 h (4000x)
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