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1 Einleitung

Ein Hauptziel in der Forschung der Zahnerhaltungskunde ist die Entwickiung
von zahnfarbenen Alternativen zu Amalgam im Seitenzahnbereich. Gesteigerte
asthetische Anspriiche, Angst vor méglichen Gesundheitsschdden und Entsor-
gungsprobleme zwingen Wissenschaft und Industrie zur Suche nach geeigne-

teren Werkstoffen {Lutz et al. 1987).

Aufgrund der gestiegenen dasthetischen Anspriche werden in den letzten
Jahren neben Amalgam zunehmend andere plastische Flllungsmaterialien und
Inlaysysteme verwendet. Keramik- und Kunststoffinlays werden mit Befesti-
gungskompositen adhdsiv einzementiert. Diese gleichen die geringere PaR-
genauigkeit gegenliber Goldinlays aus und sorgen fir eine Stabilisierung des
Zahnes gegen Frakturen. Konventionellen Zementen sind die Befestigungs-
komposite wegen ihrer geringeren L&slichkeit Uberlegen. Der Trend zum
Befestigen mit Werkstoffen auf Kunststoffbasis ist unibersehbar. Neben
zahnfarbenen Inlays werden auch andere Restaurationen wie Onlays und Ve-
neers sowie parodontale GuRschienen, Klebebriicken, kieferorthopédische
Brackets und Retentionsbdgen mit Hilfe von Befestigungskompositen adhasiv
befestigt. Auch zum Zementieren von Keramik- und Glaskeramikkronen
werden zunehmend Kompositmaterialien verwendet. Befestigungskomposite
weisen eindeutige Vorteile auf: mikromechanische Haftung am geétzten
Schmelz beziehungsweise an entsprechend vorbehandelten Fullungskorpern,
gute physikalische Kenndaten, geringe Loslichkeit und gute Asthetik (Krejci
und Lutz 1989).

Die UberschuRentfernung ist im Vergleich zu Phosphat- oder Glasionomerze-
ment schwieriger. Sehr viskdse Befestigungskomposite, die sich thixotrop
verhalten, kénnen das Kompositinlay unter Ultraschalleinwirkung in die Kavitat
eingesetzt werden (USI-Technik). Bei dieser Technik kénnen die Komposit-

(berschiisse bereits vor der Polymerisation entfernt werden, ochne dal3 Kom-
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posit aus der Klebefuge entfernt wird. Die Aushartung erfolgt anschiieRend

durch Lichtpolymerisation.

Beim Einsetzen von Inlaysystemen treten zwei Verbundphasen auf: eine
zwischen Zahn und Befestigungskomposit, eine zwischen Befestigungskom-
posit und Inlay. Da alle derzeit verfligbaren Kunststoffe schrumpfen, wird der
Verbund beeintrachtigt. Durch die Polymerisationsschrumpfung entstehen
Spannungen, die zum Abreilen des Kunststoffes vom Inlay bzw. Zahn fihren
kénnen. Eine weitere Komplikation ist die RiBbildung innerhalb des Befesti-

gungskomposits, die ein kohdsives oder adhésives Versagen unter Belastung
der Klebefuge beglinstigt. Kohéasive Briiche verlaufen ausschlief3lich innerhalb
des Komposits, adhésive Briiche an der Grenzflache zwischen Komposit und

Inlay bzw. Zahn.

Die Verbundfestigkeit wird durch mechanische Retention und den chemischen
Verbund des Befestigungskomposits mit der Klebefldche erreicht. Die mecha-
nische Haftung ist grundsétzlich in zwei Effekte zu unterteilen, den geome-
trischen und den rheologischen. Beim ersten wird eine mikromechanische
Verankerung durch Verzahnung von Adhésiv und Adhérend ("Druckknopf-
mechanismus") erreicht. Beim zweiten entsteht ein satter mechanischer Sitz
des erhdrteten Adhédsivs am starren Adhérenden durch Polymerisations-
schrumpfung (z.B. Aufschrumpfen des Kunststoffs auf Zotten){Matz und
Kollek 1989).

Die Adhdsion ist abhadngig von chemischen und physikalischen Kraften.
Chemische Krafte sind ionische und polare und apolare kovalente Bindungen
(Lutz et al. 1976). Die physikalischen Krafte beruhen auf Van der
Waals’schen Kraften {Marinello 1991).

Das Aufrauhen der Oberflache durch Atzen verbessert die mechanische
Verklammerung. Darliber hinaus wird auch die adhésiv wirksame Oberflache

vergroRert (Matz und Kollek 1989). Das Atzen erhéht die Anzahl der bezogen
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auf die Oberflichenenergie energetisch bevorzugten Kanten und Ecken. Dabei
steigern thermodynamische Vorgédnge im Grenzschichtbereich durch Benet-
zungskrafte die Adhésion. Eine optimale Benetzung ist entscheidend, da die
chemisch-physikalischen Bindungskréfte nur Gber eine sehr kurze Strecke im

molekularen Abstandsbereich wirken (Marinello 1991).

Unter klinischen Bedingungen ist der Verbund Inlay-Komposit-Zahn der Kau-
kraft ausgesetzt. Hohe Haftwerte verringern die Gefahr der Randspaltbildung.
Randspalten haben verschiedene Folgen. Die Fillung kann sich verfarben.
Durch Plaqueeinlagerung und Bakterienpenetration besteht die Gefahr der
Sekundérkaries und Pulpaschadigung. Perkolation kann postoperative Be-

schwerden ausldsen.

Bei den verwendeten Befestigungskompositen wird die geringe Festigkeit der
organischen Matrix durch anorganische Fllstoffe erhoht. Die Flllstoffe
werden silanisiert, um eine Verbindung zur Matrix herzustellen. Die Silan-
schicht ist 5 - 20 nm dick und soll sich spannungsabsorbierend auswirken

(Janda 1990 und Phiillips 1982).

Bei der Priifung der Haftfestigkeit mittels Zugversuchen erhait man Werte, die
sehr stark streuen. Die Befestigungskomposite verhalten sich wie spréde
Materialien (Mojon et al. 1989). Diese enthalten Risse, an denen sich eine
einwirkende Spannung konzentrieren und zum Bruch flhren kann. Die Héhe
der Widerstandsfahigkeit eines Materials héngt deshalb von der Wahrschein-
lichkeit ab, ob und wieviele Risse sich in ihm befinden. Weibull {1951) liefert
ein Modell fiir diese Wahrscheinlichkeit. Er erklart die Bedeutung seiner Funk-
tion mit dem Beispiel einer Kette. Diese besteht aus mehreren Gliedern.
Experimentell kann man die Wahrscheinlichkeit des Versagens eines Gliedes
bei einer bestimmten Last ermitteln. In diesem Moment hat die gesamte Kette
versagt. Bei n Gliedern ist die Wahrscheinlichkeit, dal die Kette versagt P,.
Weibull leitet schlieRlich aus diesem Prinzip des schwéchsten Gliedes einer

Kette seine Funktion ab.
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Ublicherweise werden die Ergebnisse (ber die Anzahl der Versuche, die
Mittelwerte und die Standardabweichungen beschrieben. Bei Werkstoffpri-
fungen nimmt man jedoch ais den "wahren Wert" einer Eigenschaft den einer
perfekten Materialprobe an. Abweichungen von diesem Wert sind durch
Material- oder Verarbeitungsfehler bedingt. Die Qualitdt des Materials und der

gemessene Wert sinken.

Bei einer bestimmten Anzahi von Versuchen lassen sich niedrige Werte durch
Verarbeitungsfehler erkldren, wahrend man von hohen Werten annehmen
muB, daR sie dem "wahren Wert" der Eigenschaft nahekommen. Um Sicher-
heitsgrenzen bei der Dimensionierung von Materialien abschatzen zu kénnen,
ist es wichtig zu wissen, mit welcher Wahrscheinlichkeit ein Material bei einer
bestimmten Belastung versagt. Hierbei leistet die Weibull-Analyse einen

wichtigen Dienst.

Ziel der Arbeit war einerseits, die Haftfestigkeit von verschiedenen Befesti-
gungskompositen bei unterschiedlicher Vorbehandlung an der Keramik zu
prifen, und andererseits, bei der Auswertung der Ergebnisse eine Medianme-

thode mit der Weibull-Analyse zu vergleichen.



2 Material und Methode

2.1 Versuchsaufbau

Die Zugversuche wurden mit einer mechanischen Zugpriifmaschine durch-
geflihrt. Zur Messung der entwickelten Zugkréafte wurde eine Wéagezelle instal-
liert, die eine maximale Last von 50 kg aufnehmen kann. Aus Vita-CERECR-
Keramik wurden mit dem CERECR-Gerat mittels maschinengenerierter Daten-
sétze Zylinder mit 3 mm Durchmesser und 6 mm Lange geschliffen. Da der
Datensatz diskret in einem Raster von 50 ym beschrieben ist, kommt es zu
Abweichungen von der konzentrischen Form bis zu 50 um. Aufgrund ihrer
industriellen Herstellung gewéhrieistet Vita-CERECR-Keramik eine konstante,
hohe Qualitit. Dies ist wichtig, um den Anteil von Abrissen der Keramikzylin-
der gering zu halten. Briiche durch die Keramik sind jedoch bei diesem Ver-
suchsaufbau niemals vollstandig zu vermeiden, weil es sich bei Keramik um
ein sprodes Material handelt, dessen Weibull-Modul bei 10 liegt (Ashby und
Jones 1986). Die Stirnflache der Zylinder wurde berechnet, indem man den
gréRten und den kleinsten Durchmesser mit einer Mikrometerschraube be-
stimmte und deren Mittelwert berechnete. Diese Zylinder wurden mit den
verwendeten Befestigungskompositen auf eine plane, quaderférmige Keramik-

flache mit einer Kantenlange von 10 x 12 mm geklebt (Abb. 1).
2.2 Behandlung der Keramikkiebeflachen

Die Stirnseite der Keramikzylinder diente als Klebefldche. Diese wurde in einer
Prizisionsschleifmaschine mit einer feinen Diamantscheibe planparallel ge-
schliffen. Die Oberflachenrauhigkeit von durchschnittlich 3,2 um entspricht
der, die mit dem CERECR-System erreicht wird (Tab. 1 u. 2). Dann wurden sie
mit Alkohol gereinigt, trockengeblasen und 60 sec mit Vita-CERECR-Etch”

(5 %ige FluRsdure) gedatzt. Das Atzgel wurde unter flieBendem Wasser abge-
split und die Oberfldche mit einer Zahnbirste von Ricksténden gereinigt, die

durch das Atzen entstehen (Mdller 1988, Bailey und Bennet 1988 und Mcin-



Abb. 1 Keramikprobekdrper (befestigt in den Stahlhalterungen)

nes-Ledoux et al. 1989). AnschlieRend wurden die Klebefldchen mit Prel3iuft
trockengeblasen. Ein Teil der Proben wurde zusétzlich mit einem Zweikom-
ponentensilanbehandelt. Die Silanidsung (Methacryloxypropyitrimethoxysilan,
Silicoup®™ wurde mit einem Pinsel diinn aufgetragen und trockengeblasen. Vor

den Versuchen wurde die Silanlésung immer frisch angesetzt.
2.3 Versuchsdurchfiihrung

Die CERECR-Keramikblocke sind auf Aluminiumattachments geklebt. Diese
Aluminiumstifte wurden mit Halterungen aus Werkzeugstahl verschraubt und
in die Zugprlifmaschine eingesetzt (Abb. 2). Das jeweilige Komposit wurde
nach dem Anmischen aufgetragen und die verschiedenen Spaltbreiten mit
einer Mikrometeruhr eingestellt. Kompositliberschiisse wurden mit einem Hei-
demannspatel entfernt. AnschlieBend wurde erforderlichenfalls die Lichtpoly-
merisation nach Herstellerangaben durchgefihrt. Fir die Spaltbreiten 50, 150,
200 und 300 ym wurden die Versuche flr gedtzte und geatzte/silanisierte
Proben je Komposit dreimal durchgefiihrt. Fir die Spaitbreite 100 um wurden

die Zugversuche fiir gedtzte/silanisierte Proben 15mal durchgefihrt (Tab.3).
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Abb» 2 Versuchsaufbau (: Mef3uhr, B: verklebte Keramikproben, C: Wéage-

zelle, D: x-y-Schreiber)

Wéhrend der Polymerisation wurden mit der Wagezelle die durch die Schrum-
pfung entstehenden Krafte gemessen. Die Polymerisation fand unter Span-
nung statt, weil die Wagezelle bei Belastung nur geringfligig im ym-Bereich
ausgelenkt wird. Diese Auslenkung, (iber die keine MeRdaten verfliigbar sind,
konnte der Auslenkung des Zahnes entsprechen, die klinisch bei der Polymeri-

sationsschrumpfung auftritt.

Nach 30 min Polymerisationszeit wurden die Zugversuche mit einer Vorschub-
geschwindigkeit des Querhaupts von 200 ym/min bis zum Bruch der Klebe-
stelle durchgefihrt. Die Klebefuge befand sich zu diesem Zeitpunkt unter der
durch die Polymerisationsschrumpfung entstandenen Vorspannung. Dies
entspricht den klinischen Bedingungen. Polymerisation und Zugversuche liefen
bei Zimmertemperatur ab. Bei Mundtemperatur mufd mit einer schneileren

Polymerisation gerechnet werden.

Die Zugversuche wurden von einem x-y-Schreiber aufgezeichnet, um die

Kraft, die zum Bruch flihrte, exakt zu ermittein. Alle Bruchstellen wurden nach
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dem Zugversuch makroskopisch untersucht und einer Bruchart (adhésiv,

kohasiv, Mischbruch = adhdésive und kohésive Bruchfldchenanteile, Bruch des

Keramikzylinders) zugeteilt. Von jedem Befestigungskomposit und beiden Vor-

behandlungen bei Klebefugendicke 100 ym wurden die Bruchflichen der

Proben mit der héchsten und der niedrigsten Zugfestigkeit im REM unter-

sucht.

2.4 Zusammensetzung der Befestigungskomposite

Getestet wurden ein chemisch hartendes, ein lichtpolymerisierendes und fiinf

dualpolymerisierende Befestigungskomposite (Herstellerangaben):

1) Nimetic Grip®
System:
Klassifikation:
Matrix:
Flllstoffe:
Fullstoffgehait:
Hartungstyp:

Initiatoren:

-Autopolymerisation:

Elastizitdtsmodul:
Biegefestigkeit:
Druckfestigkeit:

Verarbeitungszeit:

2) Tulux CemRf
System:
Klassifikation:

Matrix:

Fllistoffe:

Zweikomponentenkomposit
Hybridkomposit

Strontiumglas (Durchmesser < 5 ym), SiO,
65 Gew %

chemisch hartend

Peroxid, tertidres Amin
90 MPa

275 MPa

2,5 min bei 37°C

Einkomponentenkomposit

mikrogefiltes Komposit

Bis-GMA (Bisphenol-A-glycidylmethacrylat)

ohne Hydroxylgruppen

Si0,, Ytterbiumtrifluorid (Durchmesser < 0,8 ym)



Flllstoffgehalt:
Héartungstyp:
-Lichthéartung:

Initiatoren:

-Anhdrten bei } > 470 nm (Tuluxfilter geib):

-Aushérten bei 3 < 470 nm:

Elastizitdtsmodul:
Biegefestigkeit:
Druckfestigkeit:

Verarbeitungszeit:

3) ABC Dualf
System:
Klassifikation:

Matrix:

Fullstoffe:
Flllstoffgehalt:
Héartungstyp:
-Lichthértung:

Initiatoren:

-Autopolymerisation:

-Lichtpolymerisation:

Elastizitdtsmodul:
Biegefestigkeit:
Druckfestigkeit:

Verarbeitungszeit:

4) Dual Cement®

System:

50 Gew %
zweizeitig lichthartend

20 sec anhérten, 60 sec aushirten

Phosphinoxid

Kampherchinon

30 MPa
120 MPa

frei wéhibar

Zweikomponentenkomposit

homogen mikrogefiilites Komposit
Urethan-Dimethacrylat,

aliphatisches Dimethacrylat (43 % Monomer)
hochdisperses, silanisiertes SiO., TiO,

60 Gew % (46 % Mikrofiiller, 10 % TiO,)
kombiniert licht- und chemisch hértend

40 sec

Benzoylperoxid, tertidres aromatisches Amin
Kampherchinon
4000 MPa

2 - 2,5 min bei 37°C

Zweikomponentenkomposit
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Klassifikation: mikrogefllltes Komposit
Matrix: Urethan-Dimethacrylat,

aliphatisches Dimethacrylat (39 % Monomer)
Fllistoffe: hochdisperses, silanisiertes SiO,,

Ytterbiumtrifluorid

Fullstoffgehalit: 60 - 62 Gew %
(40 % Mikrofiller, 20 % Ytterbiumtrifluorid)

Hartungstyp: kombiniert licht- und chemisch hartend

-Lichthéartung: 60 sec

Initiatoren:

-Autopolymerisation: Benzoylperoxid, tertidres aromatisches Amin

-Lichtpolymerisation: Kampherchinon

Elastizitdtsmodul: -

Biegefestigkeit: 100 MPa
Druckfestigkeit: -
Verarbeitungszeit: 5 - 6 min bei 37°C

5) Microfill pontic CR

System: Zweikomponentenkomposit
Klassifikation: Hybridkomposit
Matrix: Isopropylidenbis2(3)-hydroxy-3(2)-(4-phenoxy)propyl-

methacrylat, 3,6-Dioxaoctamethylendimethacrylat
Flilstoffe: silanisiertes Bariumaluminiumborsilikatglas

{mittlerer Durchmesser 5 um)

Flilstoffgehalt: 75 Gew %
Hartungstyp: kombiniert licht- und chemisch hértend
-Lichthartung: 60 sec
Initiatoren:

-Autopolymerisation: Benzoylperoxid, tertidres aromatisches Amin
-Lichtpolymerisation: Kampherchinon

Elastizitdtsmodul: -
Biegefestigkeit: 122 MPa



Druckfestigkeit:

Verarbeitungszeit:

6) Microfill pontic®
System:
Klassifikation:

Matrix:

Flllstoffe:
Fullstoffgehalt:
Hartungstyp:
-Lichthartung:

Initiatoren:

-Autopolymerisation:

'—Lichtpolymerisation:

Elastizitatsmodul:
Biegefestigkeit:
Druckfestigkeit:

Verarbeitungszeit:

11

304 MPa
4,5 - 5 min bei 23°C

Zweikomponentenkomposit

mikrogefilltes Komposit
Isopropylidenbis2(3)-hydroxy-3(2)-(4-phenoxy)propy!l-
methacryiat, 3,6-Dioxaoctamethylendimethacrylat
hochdisperses, silanisiertes SiO,

47 Gew %

kombiniert licht- und chemisch héartend

60 sec

Benzoylperoxid, tertidres aromatisches Amin
Kampherchinon

80 MPa

340 MPa

1,5 min bei 23°C

7) Brilliant Duo Cement®

System:
Klassifikation:

Matrix:

Flllstoffe:

Flllstoffgehalt:
Hartungstyp:
-Lichthartung:

[nitiatoren:

Zweikomponentenkomposit
Hybridkomposit

Bis-GMA (Bisphenol-A-glycidylmethacrylat},
TEGDMA (Triethylenglycoldimethacrylat)
hochdisperses SiO,,
Bariumaluminiumborsilikatglas

(mittlerer Durchmesser 0,5 ym)

74 Gew %

kombiniert licht- und chemisch lichthértend
60 sec
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-Autopolymerisation: Benzoylperoxid, tertidres aromatisches Amin
-Lichtpolymerisation: Kampherchinon
Elastizitdtsmodul: -
Biegefestigkeit: -
Druckfestigkeit: -

Verarbeitungszeit: max. 4 min

2.5 Bedienung der Zugpriifmaschine

Die Halterungen zur Befestigung der CERECR-BIdcke werden mit ihrem Gewin-
de in die Zugprifmaschine eingeschraubt. Durch Herabfahren des Querhaup-
tes werden die gegeniberliegenden, planparallelen Klebeflichen einander
soweit angendhert, bis sie sich drucklos beriihren. Dies lberpriift man mit
dem x-y-Schreiber, der keinen Ausschlag zeigen darf. Das Querhaupt kann
"grob" oder "fein" bewegt werden. Heftiges Zusammentahren der Keramik-
blécke kann zu ihrer Zerst6rung flihren. Darliber hinaus besteht die Gefahr der
Uberlastung der Wigezelle. In der Position des drucklosen Beriihrens wird eine
angebrachte Mikrometeruhr auf O geeicht. Daraufhin wird das Querhaupt
wieder hochgefahren und das Befestigungskomposit kann appliziert werden.
Nun senkt man das Querhaupt bis zur gewiinschten Spaltbreite ab und ent-
fernt mit einem Heidemannspatel die Uberschiisse. Dann wird gegebenenfalis
die Lichtpolymerisation durchgeflihrt. Nach 30 min wird das Querhaupt mit
einer Geschwindigkeit von 200 ym/min bis zum Bruch der Klebestelle hoch-

gefahren.

2.6 Bedienung des x-y-Schreibers

Der Schreiber mu® vor Gebrauch geeicht werden. Der y-Schalter wird auf
"calib" gestelit. Der O-Punkt kann mit dem "Zero"-Knopf frei gewahit werden.
Nun wird die Wégezelle mit Gewichten ausgelenkt, deren Summe die maxima-
le Last von 50 kg nicht Gberschreiten darf. Die Gewichte soliten den Bereich

abdecken, in dem man messen will. Dann wiéhit man den passenden V/cm-
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Bereich. Die Gewichte werden nun einzeln heruntergenommen und die erhal-
tenen Werte in ein (V/cm)/kg-Diagramm eingetragen. Damit erhait man eine
Eichkurve, die es erlaubt, die in V/cm erhaltenen Ergebnisse der Zugversuche
in kg umzurechnen. Bei den Versuchen wurde als V/em-Bereich 0,2 gewahit.
Der MeRverstirker der Zugprifmaschine wurde auf den MeRbereich 2 gestellt.
Wahrend der Zugversuche wurde ein Papiervorschub von 60 mm/min ge-

wahlt.
2.7 Bedienung der Schleifmaschine

Die Halterung wird mit einem Keramik-Block auf den Elektromagneten gestellt,
den man dann aktiviert. Die Diamantscheibe wird abgesenkt, bis sie den
Keramik-Block beriihrt. Dann 6ffnet man den Hahn fiir das Kdhlwasser und
Startet die Maschine. Man bewegt die Schleifscheibe Uber der Keramikflache
hin und her und senkt die Scheibe in 5/100 mm Schritten ab, bis man eine

planparallele Keramikfidche erhilt.
2.8 Weibull-Analyse

Zur statistischen Auswertung wurde die Weibull-Analyse herangezogen. Die
Funktion ist laut Weibul empirisch gefunden. Das Kettenmodell liefert die
theoretische Basis (vgl. $.3). Die Funktion kann auf Probleme aus den ver-
schiedensten Bereichen angewendet werden. Es handelt sich um Probleme,
bei denen sich ein Vorgang in einem Teil auf das Ganze auswirkt. Weibull

{1951) leitet seine Funktion folgendermafen her:

Wenn man eine Variable X den Individuen einer Population zuordnet, dann

kann dije Verteilungsfunktion F(x) als die Anzahl aller Individuen

mit X<x geteilt durch die gesamte Anzahl der Individuen definiert werden.

Diese Funktion gibt die Wahrscheinlichkeit P, zufallig ein Individuum mit dem
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Wert x<x zu wihlen, Man erhéit P(sz)=F(x) . Die Wahrscheinlichkeit, dafd
ein zufallig ausgewahites Individuum einen Wert<x besitzt, ist P. Die Wahr-

scheinlichkeit, daR von m Individuen alle einen Wert<x besitzen, ist P, die

Summe der einzelnen Wahrscheinlichkeiten. Die Wahrscheinlichkeit, daR® von

m Individuen keines einen Wert<x besitzt, ist 1 - P

1-P_=(1-p)

In vielen Fiilen beschreibt man die Verteilungsfunktion durch

F(x)=1-exp[-8 (x)]

mit einer vom statistischen Modell abhangigen Klasse maéglicher Funktionen

é(x). Flr m Individuen ergibt sich:

P, =1-exp[-ms(x)]
1-P =exp[-md (x)]

(1-P)y"<exp[-ms (x)]

Diese Gleichung gibt einen angemessenen Ausdruck fiir das Prinzip des

schwdéchsten Gliedes in einer Kette.

Die Funktion &(x) muR positiv sein und darf nicht abnehmen. Bei einem Wert
X, der nicht unbedingt O sein muB, soll sie verschwinden. Die einfachste
Funktion, die aus dem Kettenmodell abgeleitet werden kann, ist

m
X—X . .
( ") far xzx” ; 0 far x<xn .

X

o
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Daraus ergibt sich:

ez

o

F(x)=1-exp-| ]

m = Weibull-Modui

Je gré6Rer m ist, umso verldBlicher ist das Produkt.
X, = Lageparameter

X bestimmt den Zeitpunkt, an dem die Ausfélle beginnen.
Xo = Malstabsparameter

Xo bezeichnet man auch als die charakteristische Lebensdauer.,

Dies ist der einfachste Ausdruck, der die allgemeinen Bedingungen erfillt
(Weibuil 1951).

Der Vergleich der verschiedenen Kleber erfolgt (ber drei verschiedene Aspekte

der Weibull-Funktion (Mojon et al. 1989):

1. graphischer Zusammenhang zwischen Zugspannung und Bruchwahr-

scheinlichkeit,
Vergleich der Weibull-Parameter m,
Zugspannung, bei der 1 %, 50 % oder 90 % der Proben versagen.

Die WeibuH-Gleichung setzt die Bruchwahrscheinlichkeit mit der Zugfestigkeit

in Beziehung:

O'—O'u

P=1-exp—( ”

9,

P; = Bruchwahrscheinlichkeit
o = Zugspannung (MPa)
m = Weibull-Modul

Je héher m ist, umso weniger streuen die Werte und umso
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verlaBlicher ist das Material.

o, = Lageparameter
Die niedrigste gemessene Zugspannung, die zum Bruch fiihrt. a,
geht bei entsprechend hoher Fallzahl gegen null und wird des-
halb gleich null gesetzt.

g, = MaRstabsparameter oder charakteristische Lebensdauer
Bei 0 = 0, hat sich die Wahrscheinlichkeit, daR kein Bruch

auftritt, auf 37% verringert. 0, hat keine praktische Bedeutung.

Um die Bruchwahrschein!ichkeiten jeder einzelnen Probe zy berechnen, wer-
den die Resultate der Zugversuche in Reihenfolge zunehmender GroRe geord-
net. Jedem Resultat wird eine Bruchwahrscheiniichkeit Zugewiesen, die

abhéngig ist vom Rang des MPa-Wertes geteilt durch die Anzah| der Versuche

plus 1.
n
P=
7 N+1
n = Rang der jeweiligen Probe, beginnend mit der niedrigsten
Bruchfestigkeit
N = Rang der starksten Probe

Die Addition von 1 zum Rang der starksten Probe entspricht einer Konvention.
Diese Konvention ermaglicht fir die aus den geschatzten Parametern gewon-
nene WeibuH-VerteHung das Auftreten von Werten, die gréRer als die gemes-
senen Maximalwerte sind. Fir groBe Zahlen fiir N ist der Unterschied zwi-
schen N und N + 1 vernachldssigbar, so daR die Stichprobe fiir die Gesamt-

heit reprédsentativer wird.
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Dem EinfiluR des Volumens der verschiedenen Kiebeschichtdicken ist auf

folgende Weise Rechnung zu tragen:
Hat eine Probe das x-fache Volumen einer anderen mit dem Volumen V,, so
ist ihre Uberlebenswahrscheinlichkeit [PS(VD)]I . FlUr die Berechnung der

Bruchwahrscheinlichkeit fiir das Volumen V, ergibt sich:

Pf=1 _Ps(Va)

1-P(V)=—L
s( a) N+1

P (V)=—T—1
(V) N+1

P(V)=1-—L
() N+1

Fiir einen K&rper mit x-fachem Volumen folgt analog:

_4__ I
(P V=1L

1

“(1-_" =
PV)=(1-—)

PA1-(1-—2-)*
r ( N+1)



Die Weibull-Funktion kann doppelt logarithmisch umgeformt werden, um einen

linearen Graph zu erhalten. Der Weibull-Modul ist dann die Steigung des

Graphs. Der MaRRstabsparameter kann aus dem y-Achsenabschnitt berechnet

werden.

P~1 —exp—(-f—)’"

o

P~1=-exp-(—)"
g

o

1 —Pf=exp-(-::—)'"

o

In(1 -pf)-.--(ci)m

ln(—l-})=(gi)"'
f

a

In(ln(%l-;)) =In(i’—)"’
f 0

m(in(#)) -min(->)
Vi o
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In(In(—'—)) =mino +min—-
1-P; g,

InIn(——))=ming -mino,
1-,

Die allgemeine Gleichung flr eine Gerade lautet:
y=ax+b

Die Parameter a und b berechnen sich in unserem Fall durch:

In(n(—'—)) =minc -mina,
1P,

x=lno

y=|n(ln(;—3,-»
f

b=-ming,

0o O o1, Ogo Und 0gp, die die Zugspannungen, bei denen 63, 1, 50 und S0

% der Proben versagen, werden auf folgende Weise berechnet:

y
[In(In( " —Pf)) +mino ]
Ing=
m
1
G-

m
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1
1-0,01
m

[In(in( ))-b]

Ino ;=

1
1-0,5
m

[in(in( ))-o]

Ino 5, =

1
1-0,9
m

[In(in( ))-8]

Ino g,=

Die Berechnung der Weibull-Parameter mittels einer linearen Regressionskurve

wurde mit SPSS durchgefihrt.

Eine weitere Methode ist die Berechnung der Weibull-Parameter mit der Maxi-
mum-Likelihood-Methode. Hier werden die Parameter mittels lterationen in
Abhingigkeit von der urspriinglichen Weibull-Verteilung geschéatzt. "Mit der
Maximum-Likelihood-Methode finden wir diejenigen Parameter, die so geartet
sind, daB sie die Wahrscheinlichkeit {(genauer: Likelihood) des Auftretens der
in einer Stichprobe beobachteten Messungen maximieren. Die Bedeutung
dieser Methode, deren Anwendung voraussetzt, daR die Verteilungsform des
untersuchten Merkmals bekannt ist, &8t sich intuitiv einfach vermitteln.
Nimmt man an, daR in einer Stichprobe die Messungen X; = 11, X, = 8, X3
= 12, x, = 9 und xg = 10 registriert wurden und geht man ferner davon
aus, daR das untersuchte Merkmal normalverteilt sei, ist es dulerst unwahr-
scheinlich, daf ein Populationsparameter von z.B. u = 20 diese Stichproben-
werte ermdglicht. Plausibler ware es, fir 4 den Wert 10 oder zumindest
Werte in der Nahe von 10 anzunehmen. Nach der Maximum-Likelihood-Metho-
de wiirde sich herausstellen, dal der Mittelwert x = 10 als bester Schatzer
fiir u gilt. Bei einem normalverteilten Merkmal resultiert flir die beobachteten
Werte eine maximale Auftretenswahrscheinlichkeit, wenn wir y durch den
Mittelwert x schéatzen" (Bortz 1985). Bortz (1984) eridutert, "warum man

nicht von der Wahrscheinlichkeit (probability) eines Parameters spricht,
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sondern von einer Likelihood. (Dieser Ausdruck bleibt Ublicherweise in
deutschsprachigen Texten unlbersetzt.) Fischer, (1922 zit. nach Yamane,
1976, S. 177), auf den die Bezeichnung Maximum-Likelihood zurickgeht,
schreibt hierzu (wobei er den Populationsparameter mit P und nicht mit u be-
seichnet): "Wir miissen zu dem Faktum zuriickkehren, daf ein Wert von P aus
der Verteilung, iiber die wir nichts wissen, ein beobachtetes Ereignis (z. B.
Erg. d. Autors) dreimal so haufig hervorbringt wie ein anderer Wert von P.
Falls wir ein Wort benétigen, um diese Eigenschaft verschiedener Werte von
P zu charakterisieren, wiirde ich vorschiagen, da® wir um Verwirrung zu
vermeiden, von der Likelihood eines Wertes P sprechen, dreimal die Likelihood
eines anderen Wertes auszumachen, waobei wir berlicksichtigen missen, daf
Likelihood hier nicht vage als Synonym fir Wahrscheinlichkeit (probability)
verwendet wird, sondern einfach die relativen Haufigkeiten ausdriicken soll,
mit der solche Werte der hypothetischen Quantitdt tatséchlich die beobachte-
ten Stichproben erzeugen wiirden’". Zur Ermittelung der Weibull-Parameter
tiber die Maximum-Likelihood-Schétzung wurde ein Computerprogramm von

Waldemar G. de Rijk verwendet.
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3 Ergebnisse

3.1 Vorversuche

Es wurden Vorversuche mit zylindrischen Keramikprobetrdgern durchgefihrt.
Sie hatten die Durchmesser 3, 4 und 8 mm. Zugversuche mit Tulux Cem®
zeigten, daR bei Durchmessern gréRer als 3 mm teiweise die Aluminiumat-
tachment-Keramik-Verbindung vor der Keramik-Komposit-Verbindung brach
oder die maximale Kraft, die die Zugpriifmaschine entwickein konnte, lber-
schritten wurde. Bei einigen Versuchen mit gréReren Durchmessern wurde
das Aluminiumattachment aus der Stahlhalterung gezogen. Deshalb wurden

fiir die Zugversuche die Probendurchmesser von 3 mm gewahit.

Fir Microfill pontic CR war der 50 ym Spalt nur durch mehrfaches Auf- und
Abfahren des Querhauptes zu erreichen. Durch die groben Fillkdrper ist die

Konsistenz stark viskds (Roulet 1987).

3.2 Wahl der Klebeschichtdicken

Die verwendeten Spaltbreiten entsprechen den klinischen Bedingungen. Die
mit dem CERECR-System erreichbaren Spaltbreiten liegen zwischen 0O und 250
um (Klaiber und Haller 1989).

3.3 Materialeigenschaften der Befestigungskomposite

Die Kurven, die beim Aufzeichnen der Zugversuche entstanden, steigen linear
bis zum Bruch an. Es kam zu keiner plastischen Deformation, bevor der Bruch
auftrat. Die Spaltbreite war auch nach dem Zugversuch identisch. Dies deutet

auf spréde Materialien hin (Ondracek 1979).
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3.4 Statistische Analyse der Versuchsergebnisse

Die Versuchsergebnisse wurden sowohi mit der Weibull-Methode als auch mit
giner Medianmethode ausgewertet. Die Schatzung der Weibuliparameter
wurde mit zwei verschiedenen Methoden vorgenommen, einmal Uber eine
doppelt logarithmische Umformung der Weibull-Formel, einmal mit der Maxi-
mum-Likelinood-Schétzung. AbschlieRend wurden Tests durchgefihrt, d.ie
nachweisen sollten, ob die erhaltenen Ergebnisse tatsachlich einer Weibull-

Verteilung entsprachen.
3.5 Ergebnisse der Hauptuntersuchung

Die gemessenen Zugfestigkeitswerte wurden der Weibull-Analyse unterwor-
fen. Sie wurde fiir die Vorbehandiung "geatzt” fUr alle Spaltbreiten und fir die
Vorbehandlungen "gedtzt/silanisiert” fur alle Spaltbreiten und flr 100 ym
Spaltbreite separat durchgefiihrt. m und oy fir 100 um Spaltbreite wurden
sowoh! iber den Regressionsansatz (mit SPSS) als auch mit der Maximum-
Likelinood-Schatzung (Computerprogramm von W.G. de Rijk) berechnet (Tab.
15). Die Berechnung der Weibull-Parameter fiir alle Volumina erfolgte mit dem
auf S.17 f. angegebenen Rechenansatz. Die Ergebnisse der doppelt logarith-
mischen Umformung werden in Diagrammen dargestellt. Dabei ergibt sich aus
der Steigung der Regressionsgeraden der Weibull-Modul m. Je weiter rechts
eine Gerade liegt, umso héher sind die Zugfestigkeitswerte (Abb.5,7,9, 11,
12 und 13).

1) Nimetic Grip"

Fiir die 15 Zugversuche bei 100 ym Spaltbreite (Vorbehandlung gedtzt/silani-
siert) ergab sich m = 6,7. Die 1 %-Bruchwahrscheinlichkeit lag bei 17,7
MPa, 0 4o bei 39,8 MPa. Der Mittelwert der Zugfestigkeit ist 32,95 MPa. Er
liegt dicht bei g 5. Der Korrelationskoeffizient nach doppelt logarithmischer

Umformung betragt 0,98 (Tab. 4 und Abb. 3, 4 und 5).
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Abb.3

Vorbeh. "geatzt/silan.”
100 um Spaltbreite
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Abb.4
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Abb.5 Regressionsgeraden
Vorbeh. "gedtzt/silan.”
100 um Spaltbreite
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Die Berechnung des Weibull-Moduls fir geatzte/silanisierte Proben aller Volu-
mina ergibt m = 8,3. Der Korrelationskoeffizient fir die Regressionsgerade ist
dann 0,95 (Tab. 5 und Abb. 6 und 7). Der Weibull-Modul, berechnet fur
geétzte Proben aller Volumina, betragt 8,3. Der Korrelationskoeffizient liegt
hier bei 0,77. Der Wert flir 0 o (18,8 MPa) liegt noch weit unter dem flr 0 4
(20,5 MPa) fiir alle Spaltbreiten mit Vorbehandlung "geatzt/silanisiert” (Tab.
6 und Abb. 8 und 9).

Der Weibull-Modul der geétzten Proben (alle Spaltbreiten) ist genau SO grold
wie der der geédtzten/silanisierten Proben fiir alle Spaltbreiten. Die o-Werte
sind denen der gedtzten/silanisierten Proben unterlegen (Tab. 4 und B).
Betrachtet man die Mittelwerte, so erreichen die geé&tzten Proben nur 50 %
der geatzten/silanisierten (Tab. 7). Fiir die Vorbehandlung "gedtzt/silanisiert”
traten 24 adhisive und drei Mischbriche auf, fiir die Vorbehandlung "geatzt"

14 adhésive und ein Mischbruch (Tab. 8 und 9).
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Abb.6

Vorbeh. "gedatzi/silan”
alle Spaltbreiten
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Abb.8

5 Zugfestigkeit (MPa)
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2) Tulux Cem®

Flr die Vorbehandlung "geétzt/silanisiert” bei 100 ym Spaltbreite ergibt sich
das héchste m (16,2 MPa) unter den getesteten Befestigungskompositen. Der
Wert von o o, betrdgt 30,4 MPa. Fir o g, wurden 42,5 MPa errechnet (Tab.
4 und Abb. 3, 4 und 5).

Nimmt man alle Spaltbreiten mit Vorbehandlung "geétzt/silanisiert” zusam-
men, so sinkt der Weibull-Modul auf 11,2. o, liegt mit 25,5 MPa genauso
wie g g, mit 41,4 MPa niedriger als bei 100 ym Spaltbreite (Vorbehandlung
geéatzt/silanisiert). Die Werte entsprechen also in etwa denen fir 100 um
Spaltbreite. Die Korrelationskoeffizienten liegen fur die Vorbehandlung
"geatzt/silanisiert” bei 0,97 fir alle Spaltbreiten und 0,396 fur 100 ym Spalt-
breite (Tab. 5 und Abb. 6 und 7).

Fir die gedtzten Proben (alle Spaltbreiten) betragt der Weibull-Modul 2,8. Dies
ist der niedrigste Wert unter allen getesteten Kompositen. o g4 liegt mit 23,6
MPa noch deutlich unter den Werten fir o, flr die gedtzten/silanisierten

Proben. Der Korrelationskoeffizient betrdgt 0,78 (Tab. 6 und Abb. 8 und 9).

Bei den gedtzten/silanisierten Proben kam es zu 16 kohasiven und sieben
Mischbriichen. Viermal versagte der Keramikstempel. Die gedtzten Proben
wiesen im Gegensatz dazu zwei kohdsive und 13 adhésive Briche auf (Tab.
8 und 9). Im Mittel erreichten die gedtzten Proben 45 % der Werte der ge-

Atzten/ silanisierten Proben (Tab. 7).

3) ABC Dual®

Der Weibull-Modul bei 100 um Spaltbreite mit Vorbehandlung "gedtzt/silani-
siert" betragt 11,8 (Tab. 4 und Abb. 3, 10 und 11). Fir alle Spaltbreiten mit
Vorbehandlung "geétzt/silanisiert” sinkt er nur geringfigig auf 11,7. 04
betragt hier aber 31,2 MPa (Tab. 5 und Abb. 6 und 12). Mit keinem anderen
Befestigungskomposit konnte ein héherer Wert erreicht werden. Bei den 100

um-Versuchen (Vorbehandlung gedtzt/silanisiert) betragt der Wert 29,6 MPa.
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Die o 4,-Werte weichen nur geringfligig voneinander ab (47,0 und 49,6 MPa).

Fir die gedtzten Proben (alle Spaltbreiten) betrdgt m 8,9. Dies ist ein gin-
stiger Wert. 04, = 28,3 MPa reicht jedoch nicht an die Werte flr o4, fUr die
Vorbehandlung "geétzt/silanisiert” (alle Spaltbreiten und 100 ym Spaltbreite)
heran (Tab. 6 und Abb. 8 und 13). Die Korrelationskoeffizienten fir die Vor-
behandlung "ge&tzt/silanisiert” betragen 0,91 und 0,99, flr die geatzten
Proben 0,88.

Bei den geétzten/silanisierten Proben kam es zu 18 Mischbrichen. Dartber
hinaus gab es einen kohésiven und zwei adhésive Briiche. Sechsmal trat ein
StempelabriR auf. Die gedtzten Proben brachen 13 mal adhésiv. Zwei Misch-
briiche traten auf (Tab. 8 und 9). Ohne Silanisieren wurden im Mittel 55 %

der Werte fiir die Vorbehandlung "geétzt/silanisiert” erreicht (Tab. 7).

Abb.10

Vorbeh. "geitzt/silan.”
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Abb.11
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Abb.13 Regressionsgeraden
Vorbeh. "gedtzt”
alle Spaltbreiten
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4) Dual Cement®

Bei 100 um Spaltbreite und Vorbehandiung "geédtzt/silanisiert” betragt m =
11,9 (Tab. 4 und Abb. 3, 10 und 11). Fiir alle Spaltbreiten mit Vorbehandlung
"gedtzt/ silanisiert” liegt m bei 12,2 (Tab. 5 und Abb. 6 und 12). Die 0 4¢-
Werte sind mit 30,5 und 30,1 MPa beinahe identisch. Auch die Werte fir o 5o
liegen dicht beieinander. Die Korrelationskoeffizienten betragen 0,94 und
0,95.

Es traten 16 kohisive Briiche auf. Einige Proben mit kohéasiven Brichen
wiesen zusitzlich einen Randring mit adhasivem Versagen der Befestigungs-
komposit/Keramik-Verbindung auf. Sechsmal kam es zu einem Mischbruch,

fiinfmal zu Stempelabrissen (Tab. 9).

Es wurden keine Versuche fir die Vorbehandlung "geé&tzt" durchgefihrt, weil

in der Gebrauchsinformation geraten wird, fur Keramikinlays die Vorbehand-
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lung "gedtzt/silanisiert” zu wahlen.

5) Microfill pontic CR

Der Weibull-Modul fir die Vorbehandlung "geéatzt/silanisiert” bei 100 ym
Spaitbreite betrdgt 10,3. Auf dem 1 %-Niveau kommt es bei 29,9 MPa zu
Ausféllen. o g, hat mit 50,7 MPa den héchsten Wert unter allen getesteten
Befestigungskompositen. Auch der Mittelwert o, ist der héchste verglichen

mit denen der anderen Komposite (Tab. 4 und Abb. 3, 10 und 11).

Fir alle Spaltbreiten mit Vorbehandlung "geétzt/silanisiert” sinkt der Weibull-
Modul auf 6,9, auch 04, = 22,8 MPa und 04, = 45,5 MPa sind niedriger
(Tab. 5 und Abb. 6 und 12). Werden die Proben nur geétzt, sinkt m weiter
auf 3,6. 0 4, liegt bei 5,6 , 0 4o bei 25,6 MPa, also noch unter den Werten fir
0 o, bei der Vorbehandlung "geétzt/silanisiert” und 100 ym Spaltbreite (Tab.
6 und Abb. 8 und 13). Die Korrelationskoeffizienten betragen fir "geatzt/
silanisiert™ 0,96 und 0,92, fiir die geatzten Proben 0,85.

Die Mittelwerte der gedtzten Proben erreichen 45 % der gedtzten/silanisierten
(Tab. 7). Fiir die Vorbehandlung "geétzt/silanisiert” kam es zu 16 kohdsiven
Briichen. Neun Briiche waren adhdsiv. Zweimal trat ein StempelabriR auf. Bei
den geédtzten Proben kam es zu 14 adhésiven und einem Mischbruch (Tab. 8

und 9J.

6) Microfill pontic”

Der Weibull-Modul betrégt fiir die gedtzten/silanisierten Proben bei Spaltbreite
100 um 5,8. 0y, liegt bei 15,5 MPa, 0 4, bei 39,8 MPa (Tab. 4 und Abb. 3,
10 und 11). Fir alle Spaltbreiten (Vorbehandlung geétzt/silanisiert) steigt m
auf 7,4 , 0 4, auf 18,8 MPa. 0 4, liegt mit 39,3 MPa geringfligig niedriger als
bei 100 ym Spaltbreite (Vorbehandlung geatzt/silanisiert) (Tab. 5 und Abb. 6
und 12).

Fir die gedtzten Proben hat der Weibull-Modul als einziger in der Untersu-
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chung mit 8,5 einen hdheren Wert als die Weibull-Moduli der gedtzten/silani-
sierten Proben. o g liegt bereits héher als o y; bei der Vorbehandlung "ge-
4tzt/silanisiert™ bei 100 yum Spaltbreite. g 44 liegt etwa im Bereich des 7 o, fUr
alle Spaitbreiten (Vorbehandlung geétzt/silanisiert)(Tab. 6 und Abb. 8 und
13). Die Korrelationskoeffizienten betragen flr die geétzten/silanisierten

Proben 0,93 und 0,92 , fUr die geatzten 0,92.

Die ge&tzten Proben erreichen im Mittel 50 % der Werte flr die Vorbehand-
lung "gedtzt/silanisiert” (Tab. 7). Fir die Vorbehandlung "geé&tzt/silanisiert”
kam es zu elf kohésiven, drei adhasiven und zwdlf Mischbriichen. Weiterhin
gab es einen StempelabriR. Fir die Vorbehandlung "geatzt" wurden 14

adhésive und ein Mischbruch gezéhit (Tab. 8 und 9).

7) Brilliant Duo Cement®

Bei den 15 Proben mit der Spaltbreite 100 ym und der Vorbehandlung "ge-
dtzt/ silanisiert” ergab sich ein Weibuli-Modul von 11,2 (Tab. 4 und Abb. 3,
4 und 5). Fir alle Spaltbreiten mit Vorbehandlung "gedtzt/silanisiert” betragt
m 12,1 (Tab. 5 und Abb. 6 und 7). 0 o, ist hier 29,0 MPa im Vergleich zu
27,9 MPa bei den 100 um-Proben (Vorbehandlung geétzt/silanisiert). Flr o g4
unterscheiden sich die Werte mit 45,5 und 45,4 MPa kaum. Bei der Vor-
behandlung "gedtzt" (alle Spaltbreiten) sinkt der Weibull-Modul auf 8,0. 0 50
{ibertrifft den Wert von o , fiir die Vorbehandiung "geétzt/silanisiert” bei 100
um Spaltbreite. o 4 liegt aber noch unter dem Wert flr 0 o, fir alle Spaltbrei-
ten (Vorbehandlung geétzt/silanisiert)(Tab. 6 und Abb. 8 und 9). Die Korrela-
tionskoeffizienten betragen fir die Vorbehandlung "geétzt/silanisiert” 0,97
und 0,90, fiir "gedtzt" 0,86. Die geé&tzten Proben erreichten im Mittel 70 %

der geatzten/silanisierten Proben (Tab. 7).

Bei den gedtzten/silanisierten Proben gab es neun kohdasive, drei adhdsive und
zehn Mischbriiche. Fiinfmal kam es zu einem Stempelabri. Bei der Vorbe-,

handlung "geatzt" zéhite man einen kohdsiven, zwdlf adhdsive und zwei

Mischbriiche (Tab. 8 und 9).
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in keinem Fall hat das 0 o fUr die gedtzten Proben (alle Spaltbreiten) das 0 oy
fiir die geatzten/silanisierten Proben (alle Spaltbreiten) erreicht. Auch die
Weibull-Moduli sinken, wenn als Vorbehandlung nur geétzt wurde. Eine
Ausnahme bildet nur Nimetic GripR. Hier bleibt der Weibull-Modul gleich. Am
drastischsten sinkt m bei Tulux Cem? von 11,2 auf 2,8. Silanisieren grhéht
die VerldRlichkeit des Befestigungskomposits und verschiebt die Bruchwahr-

scheinlichkeit zu wesentlich néheren MPa-Werten (Tab. 5 und 6).

Bei 0 o, schneidet ABC Dual® am besten ab {100 ym Spaltbreite, Vorbehand-
lung gedtzt/silanisiert). 1 % der Proben sind erst bei 31,2 MPa zerstort, 90 %
erst bei 49,6 MPa. Fiir 0 g, wird ABC Dual® von Microfill pontic C* mit 50,2
MPa tibertroffen. Hier sind aber 1 % der Proben bereits bei 22,8 MPa zerstort.
Die Werte fur Dual Cement® liegen sehr dicht an denen fir ABC Dual®. Die
7usammensetzung der beiden Kleber ist nahezu identisch. Brilliant Duo Ce-
mentF erreicht den drittbesten Wert fir & o (100 um Spaltbreite, Vorbehand-
lung geétzt/silanisiert). Er betrdgt 29,0 MPa. m ist 12,2. Tulux CemP® erreicht
fiir 0 o, einen &hnlichen Wert wie Microfill pontic CR. 0 4o liegt niedriger, m
jedoch deutlich héher. Microfill ponticR und Nimetic Grip® sind mit ihren Wer-

ten fir alle Parameter deutlich schlechter als die anderen finf Kleber (Tab. 4).

Fiur die gedtzten Proben traten {iberwiegend adhésive Briiche an der Grenz-
fliche Kunststoff-Keramik auf (Tab.8). Die Zugwerte der geatzten Proben
liegen deutlich unter denen der geéatzten/silanisierten Proben (Tab. 4, 5 und
6). Bei der Vorbehandlung "geatzt/silanisiert” verlaufen die Briiche Gberwie-
gend kohdsiv innerhalb des Komposits (Tab. 9). Bei allen Befestigungskom-
positen und Vorbehandlungen mit Ausnahme von Nimetic Grip® (geéatzt)
nimmt die Zugfestigkeit mit sunehmender Spaltbreite und Volumen ab (Tab.

10 und 11 und Abb. 14 und 15).

Der Median der Weibull-Analyse 0 g0 weicht fiir alle Befestigungskomposite

nur wenig vom Mittelwert o ab (Tab. 4).
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3.6 Medianbetrachtung

Als Alternative zur Weibull-Analyse wurde eine Auswertung vorgenommen,
wie sie gewéhnlich zur Einschatzung von nicht normalverteilten Ergebnissen
gewdhlt wird. 105 Félle mit den Merkmalen 100 um Spaltbreite und Vor-
behandlung "geatzt/silanisiert” wurden dem Kruskal-Wallis-Test unterworfen
(Sachs 1974a). Er Gberprift die Alternativhypothese, ob die Stichproben der
sieben Kleber nicht der gleichen Grundgesamtheit entstammen. Man pruft
dann weiter mit verteilungsunabhé@ngigen multiplen Vergleichen nach Neme-
nyi. Dabei handelt es sich um ein Schnellverfahren eines Rangtests flr nicht

normalverteilte Daten (Sachs 1974b).

Fir die Lage der maximalen Bruchspannung ergab sich die Reihenfolge 1. Mi-
crofill pontic C?, 2. Dual Cement®, 3. ABC Dual®, 4. Brilliant Duo Cement®, 5.
Tulux Cem?. 6. Nimetic Grip?, 7. Microfill pontic® (Tab. 12). Die Reihenfolge
entspricht der, die sich fir den Median der Weibull-Analyse ergibt.

Die beiden Gruppen Microfill pontic CR, ABC Dual®, Dual Cement® und Brilliant
Duo Cement® und Microfill pontic®, Nimetic Grip® und Tulux Cem" unterschei-

den beziiglich der Lage der maximalen Bruchspannung signifikant (Tab. 13).
3.7 Tests auf steigende Ausfallrate

Nach Barlow und Proschan wurde die Berechnung der Uberschreitungswahr-
scheinlichkeiten fiir den Test konstante (Hp) gegen steigende (H,) Fehlerrate
durchgefihrt (Barlow und Proschan 1965). Die konstante Fehlerrate weist auf
eine Exponentialverteilung hin. mist 1. Das Versagen ist durch Zufallsausfalle
bedingt. In diesem Fall kdnnte zur Auswertung auf Mittelwert- oder Median-

methoden zuriickgegriffen werden.

Bei steigender Fehlerrate ist m gréer als 1. Fiir das Versagen sind Verschleif3-

ausfalle verantwortlich. Dies weist auf eine Weibull-Verteilung hin. Der Test
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wurde fiir jeden Kleber zweimal durchgefiihrt: einmal mit 15 Werten, einmal
mit 14 Werten, wobei der niedrigste Wert als AusreiRer ausgeschlossen
wurde (Sachs 1974c). Bei Beriicksichtigung aller 15 Werte ergibt sich prak-
tisch immer Signifikanz auf dem 5 %-Niveau (Tulux Cem?, Dual Cement"®,
Microfill pontic®, Brilliant Duo Cement®) und mehrmals auf dem 1 %- Niveau
(ABC Dual®, Microfill pontic C?, Nimetic Grip®). Bei Berlicksichtigung von nur
14 Werten tritt Signifikanz dreimal auf dem 20 %-Niveau (Tulux Cem®, Dual
Cement?®, Microfill pontic?), einmal auf dem 10 %-Niveau (Brilliant Duo Ce-
mentf), zweimal auf dem 5 %-Niveau (Nimetic Grip®, ABC Dual®) und einmal

auf dem 0,5 %-Niveau (Microfill pontic CRy auf (Tab. 14).

Global gesehen 13Rt sich aufgrund der einheitlichen Tendenz die Hypothese
"wonstante Fehlerrate” zugunsten der Alternative "ansteigende Fehlerrate”
ablehnen. Wegen der niedrigen Fallzahien, die einen groRen Fehler zweiter Art
(falschlicherweise wird Nullhypothese beibehalten, cbwohl die Alternative

zutrifft) bewirken, waren extreme p-Werte nicht zu erwarten.
3.8 "Goodness of Fit"-Tests

Um nachzupriifen, ob die erhaltenen MeRwerte der Weibull-Verteilung foigen,
kdnnen zwei Tests durchgefihrt werden. Mit Hilfe des stabilisierten "Probabi-
lity plots" wird der Korrelationskoeffizient fur jeden Kleber berechnet. In einer
Tabelle kann dann die Wahrscheiniichkeit, dals die Weibull-Verteilung zutrifft,
abgelesen werden (Michael 1983 und Coles 1989) (Tab. 15 und 16). Far
"Goodness of Fit"-Tests werden grofe p-Werte bendtigt. Bedauerlicherweise
enthalt der zitierte Artikel keine kritischen Werte fiir groRere p. Die von McCa-
be und Carrick (1986) angegebenen Korrelationskoeffizienten sichern keines-

wegs die Verteilungsannahme.

Eine andere Mdglichkeit zum Uberpriifen des "Goodness of Fit" ist eine Ver-

sion des y2 -Anpassungstests ahnlich dem Fisher-Test (Sachs 1974d). Hier
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werden aus den berechneten Weibull-Parametern die erwarteten Zellhdufigkei-
ten geschétzt. Sie sind 3, 4, 4, 4. Diese werden dann mit den im Test erhalte-

nen Zellhdufigkeiten verglichen (Tab. 17).

Dieses Verfahren hat jedoch den schwerwiegenden Nachteil, daR nicht wie

beim asymptotischen X2 -Test eine Reduzierung der Freiheitsgrade aufgrund

der Zahl der geschatzten Parameter erfolgen kann. In der Maximum-Likeli-
hood-Schitzung der Weibull-Parameter wird die sogenannte "Guarantee time”
(Lageparameter), der Wert, ab dem ein Ergebnis eintreten kann, als O an-

genommen. Dies flihrt zu einem scheinbar schlechterem "Goodness of Fit".

Die beim y2 -Test notige Verringerung der Freiheitsgrade konnte beim exak-

ten Verfahren aufgrund der zu niedrigen Fallzahlen nicht angewendet werden.

Dies fiihrt zu einem scheinbar besserem "Goodness of Fit".

Bemerkenswert ist, daB bei drei Klebern (ABC Dual®, Dual Cement®, Microfill
pontic C®) ein sehr gutes "Fit" erreicht wurde, bei den {brigen jedoch ein sehr
schiechtes. Aufgrund der unvollstdndigen Maximum-Likelihood-Schatzung, der
niedrigen Falizahlen und der fehlenden Korrektur bezlglich der Anzahl der
geschéatzten Parameter ist die Modellannahme weder mit Sicherheit abzuleh-

nen noch zu akzeptieren.

3.9 Auswertung der REM-Untersuchung

Die REM-Biider zeigen deutliche Unterschiede zwischen dem Einkomponenten-
system Tuiux-Cem® und den sechs Zweikomponentensystemen. Die Bruch-
flachen von Tulux-Cem” sind in allen Bereichen véllig blasenfrei (Abb. 14).
Dagegen sind in allen Bruchflachen der Zweikomponentensystemen Luftblasen

enthalten (Abb. 17).
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Abb. 16 Tulux-CemP® (A: makroskopisch als adhédsiv beurteilte Bruchfldche des

Randringes, B: kohdsive Bruchfidche)

| 28k y 2 _akx S5.8RF 248
Abb. 17 Brilliant Duo Cement? (Luftblasen innerhalb der kohdsiven Bruch-
filache)
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Weiter reichende Informationen, die {iber die Bruchoberfldche auf die Bruchfe-

stigkeit schlieRen lassen, konnten ebenso wie bei Mojon et al. (1988) nicht

gewonnen werden.
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4 Diskussion

4.1 Problematik des Silanisierens

Der Verbund zwischen Befestigungskomposit und Keramik wird durch Atzung
der Inlayfliche mit FluRsdure oder Ammoniumbifluorid erzielt, wobei durch
selektives Herausldsen der Glasanteile eine aufgerauhte und dadurch retentive
Keramikfliche entsteht. Zur Verstdrkung des kritischen Verbundes zwischen
Befestigungskomposit und Keramik sollte die geatzte Keramikfldche zusétzlich
silanisiert werden. Silane sind organische Siliziumverbindungen, die sich
einerseits Uber Sauerstoffbriicken mit dem Silizium der Keramik, andererseits
Uber organofunktionelle Gruppen mit dem Monomer des Befestigungskom-
posites verbinden (Klaiber und Haller 1989). Hinter dieser vereinfachten Dar-
stellung verbirgt sich eine Reihe komplexer chemischer Prozesse, die die
Bildung der reaktionsféhigen Silankomponente durch Hydrolyse der verwende-
ten Alkoxysilane im sauren Milieu und deren partielle Kondensation betreffen.
Dadurch liegt das Silan nicht molekular, sondern als eine dinne Schicht auf
der Oberflache vor (Tiller et al. 1989). Bei dem verwendeten Zweikomponen-
tensilan bildete sich nach dem Trockenblasen ein gldnzender Ring im Randbe-
reich der Klebefldche, der, wie sich nach Priifung durch Ausblasen der einzel-
nen Komponenten ergab, von der Silankomponente und nicht vom leicht

fliichtigen Losungsmittel herrihrte.

Das Schleifen und Atzen erzeugt einen Schichtbereich mit Mikrorissen und
Mikrokavitdten. Diese Kapillaren "saugen" das Haftsilan auf und ermdglichen
die Reaktion mit der Oberfliche der Keramikbruchsticke sowie partielle
Verkieselung kleiner Risse durch Reaktionen des Haftsilanproduktes unterein-
ander. Sind die Kapillaren jedoch vor der Silanisierung mit Feuchtigkeit gefdllt,
so wird dem Haftsilan der Zutritt und damit die Verkieselung der Trimmer-
schicht erschwert. Behandelt man die trocken beschliffene Keramikoberflache
vor der Silanisierung mit Alkohol, Chloroform oder anderen Reinigungsmitteln,

so werden die Poren und Mikrorisse der Triimmerschicht gefilit. Der Trok-
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knungsvorgang verlduft nur langsam, und die hohe Oberfldchenreaktivitat der
mechanisch bearbeiteten Keramikoberfliche wird vermindert (Tiller et al.
1989). Nach dem Reinigen der Keramik mit Alkohol muR vor dem Durch-

fiihren der Versuche eine entsprechende Zeit gewartet werden.
4.2 Sprodes Verhaiten der Befestigungskomposite

Alle Faktoren, die die Haftfestigkeit beeinflussen kénnen, wurden konstant
gehalten. Daraus kann geschlossen werden, daR das Streuen der Haftfestig-
keitswerte auf die sprode Struktur der Materialien zurlickzuflhrenist. Spréden
Materialien ist gemein, daR die Bruchoberfldche keinen Hinweis auf die Bruch-
festigkeit gibt (Mojon et al. 1989). Von den geatzten und silanisierten Proben
mit 100 um Klebeschichtdicke wurden je zwei - eine mit hohem und eine mit
niedrigem Haftfestigkeitswert - im REM untersucht. Auch hier konnte keine
Abhangigkeit festgesteilt werden. Die Proben brachen ohne plastische Ver-

formung, wie fir spréde Materialien typisch.

Fiir die Auswertung von Zugversuchen an spréden Materialien ist die Berech-
nung des Mittelwertes nicht geniigend. Ein besonderes Augenmerk mufd
darauf gelegt werden, wann es zu den ersten Ausféllen kommt, um Sicher-

heitsgrenzen festlegen zu kénnen.

Spriode Materialien wie die getesteten Kunststoffe enthalten Risse. Die River-
teilung im Material ist ungleichmaBig. Auf die RiRverteilung kann z.B. die
Silanisierungsmethode bei der Kompositherstellung EinfluR haben. Bei der
"hassen” Methode wird das Fiilimaterial in eine silanhaltige Lésung getaucht.
Man erreicht zuerst die vollstindige Ummantelung mit Siian. Die feuchten
Flllpartikel missen getrocknet werden. Dabei kann es zu Klimpchenbildung
kommen. Die Klimpchen miissen wieder aufgebrochen werden, bevor man
die Fillpartikel mit dem Monomer vermengt. Dabei kann der SilanUberzug
teilweise verletzt werden. Dies filhrt zu einer Schwéchung des Materials

(Séderholm 1988). Zwei gleiche Stiicke eines Stoffes kdnnen sich deshalb in



43

ihrer Zugfestigkeit stark unterscheiden. Wahrend in einem Stlick nur kleinere
Risse enthalten sind, findet sich in einem gleich groRen anderen Stiick viel-
leicht ein groRer RiR, wodurch dieses Stlck schwacher ist. Eine einheitliche
Zugfestigkeit fiir ein Material gibt es nicht. Sie ist statistisch verteilt. Dagegen
gibt es eine Wahrscheinlichkeit, daf3 eine Probe eine bestimmte Mindestzug-

festigkeit hat.

Die Risse im Material haben zur Foige, daR groBe Proben eher brechen als
kieinere. Bei ihnen ist die Wahrscheinlichkeit, daB sie einen groBReren RiR
enthalten, héher. Die Zugfestigkeit ist deshalb volumenabhangig (Ashby und
Jones 1986). Wegen der Volumenabhéngigkeit ist deshalb klinisch eine
Minimierung der Klebefugendicke zu fordern. Bei der Durchfihrung von
Zugversuchen muB das Volumen des Testkdrpers standardisiert werden, um
vergleichbare Ergebnisse zu erhalten. Dies ist nicht nur fir die Weibull-Metho-
de, sondern auch aligemein notwendig, weil eine direkte Abhangigkeit der

Zugfestigkeit von der Klebefugendicke nachgewiesen werden kann.

In den Werkstoffwissenschaften werden zur Feststeliung der Zugfestigkeit
eines Materiales Bruchversuche durchgefinhrt, die vielfach wiederholt werden.
Die Ergebnisse streuen stark, besonders, wenn es sich um spréde Materialien
handelt. Die Auswertung wird meist durch Berechnung des Mittelwertes und
der Standardabweichung vorgenommen. Mittelwertangaben setzen die Nor-

malverteilung der Ergebnisse voraus.

Statistische Vergeiche (z.B. t-Test, Varianzanalyse), die auf Mittelwerten
beruhen und eine Normalverteilung voraussetzen, darfen hier nicht angewen-
det werden. Bei der Normalverteilung geht man davon aus, daR der Mittelwert
den Wert darstellt, den man erhielte, wenn man alle Fehlerquellen im Versuch
ausschlieRen kénnte. Abweichungen vom idealen Wert sind hier nach oben
und unten mdglich. Daher kann diese Methode auf sprode Materialien nicht
angewendet werden. Hier muf3 der eigentliche Wert der Festigkeit in einer

rikfreien Probe gesucht werden. Abweichungen sind nur nach unten mdéglich.
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Sie hdngen von Variationen des Oberfldchenzustandes und Ungenauigkeiten
bei der Versuchsdurchfiihrung ab. Geringe Werte kénnen durch Fehler bei der
Versuchsdurchfilhrung (z.B. Kontaminierung der Silanschicht, ungentgende
Trocknung und S&uberung der Silanschicht, fehlerhafte Befestigung der
Prifkérper in der ZugprUfmaschine, so daR es zu Torsion kommt) erklart
werden, hohe Werte als Anndherung an den perfekten, riRfreien Zustand.
Aber auch das Exponentialmodell fr Uberlebenszeiten beruht letztlich auf
Mittelwertbildungen. Seine Anwendung auf Bruchstérken ist problematisch,
weil sie aufgrund konstanter Ausfaliraten dem Prinzip der "Kettenglieder”

widerspricht.

Ein hoher Wert des Weibull-Moduls bedeutet, daR die Bruchwerte dicht
zusammenliegen und die VerldBlichkeit des Materials hoch ist. Ein kleiner Wert
weist auf eine groRe Streuung hin. Durch die Verwendung einfacher geometi-
scher Testkérper kénnen die erhaltenen Werte betrédchtlich von denen ab-
weichen, die man beim Verwenden des Materials in der Praxis erhielte. Unter
Umstinden kann es besser sein, ein Material mit héherem Weibull-Modul zu
wihlen als eines mit niedrigerem Weibull-Modul und héherem Mittelwert, weil
es die groRere VerldRlichkeit hat. Die statistische Auswertung erklart prakti-
sche Beobachtungen bei zahnmedizinischen Materialien. Viele haben gute
Eigenschaften, versagen aber manchmal ohne erkennbaren Grund. Die Wei-
bull-Analyse gibt die Méglichkeit, die VerlaRlichkeit vorherzusagen. Anstatt
des Mittelwertes soll man besser die Schitzwerte bei einem und 90 % Bruch-

wahrscheinlichkeit angeben {McCabe und Carrick 1986).
4.3 Prazision des Versuchsaufbaus

Die Versuchsaufbauten verwendeten Versuchsaufbauten, im Besonderen die
Schieifmaschine, garantieren ein hohes MaR an Prézision, was die Spaltbreiten
anbelangt. Mit Handbearbeitung, z.B. Soflex®-Scheiben am Winkelstlick, kdn-

nen diese planparallelen Fldchen nicht erreicht werden.
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4.4 Kritik der Weibull-Analyse

An der Weibull-Analyse, so wie sie hier verwendet wird, muf kritisiert wer-
den, daR (ber die gemessenen Bruchwerte hinaus extrapoliert wird, um z.B.
die Werte flir 0o, zu erhalten. Man kann diskutieren, ob diese Vorgehens-
weise korrekt ist. Im Ingenieurswesen wird sie aber gemeinhin angewendet,
um Sicherheitsgrenzen vorherzusagen (McCabe.und Walls 1986). Das Ex-
trapolieren ist gerechtfertigt, wenn die experimentellen Daten der Weibull-
Verteilung sehr eng folgen. Dies wird durch einen hohen Korrelationskoeffi-
zienten angezeigt. Um eine verl3Rliche Aussage der "Goodness of Fit"-Tests

zu erreichen, miuissen die Falizahlen erhdht werden.

Die Berechnung der Weibull-Parameter mittels einer linearen Regressionskurve
ist problematisch, weil zum Erreichen eines linearen Zusammenhanges zu-
nichst eine Skalentransformation durchgefiihrt wird. In jedem Fall ist sie aber

dazu geeignet, eine schnelle Parameterschatzung durchzufuhren.
4.5 Betrachtung der einzeinen Befestigungskomposite

Das ungiinstige Abschneiden von Nimetic Grip® kann mit einer zu kurzen
Polymerisationszeit erklart werden. Der Hersteller veranschlagt fir chemisch
hartende Kunststoffe etwa 3 Stunden Polymerisationszeit, weil die Versuche
bei Zimmer- und nicht bei Mundtemperatur abliefen. Die Zugversuche wurden
aber schon nach 30 min durchgefiihrt. Dies kénnte eine noch nicht vollstandi-
ge Aushértung des Bonds zur Foige haben. Fir Nimetic GripP zeigen Langzeit-
versuche, daf nach 30 min ein Grofteil der Polymerisation abgelaufen ist
(Meister 1992). Damit wéren die adhésiven Briiche erklart, die offenbar durch
die Bondschicht liefen. Dariiber hinaus wurde Nimetic Grip® ebenso wie Micro-

fill pontic® nicht speziell als Befestigungskomposite fir Keramik konzipiert.

Tulux CemR® ist ein niedrig viskdses, rein lichthartendes mikrogefllltes Kom-

posit. Die Kunststoffmatrix besteht aus modifiziertem Bis-GMA (Bisphenoi-A-
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glycidylmethacrylat) ohne Hydroxylgruppen (Hydrophobie). Das Material hat
zwei Initiatorsysteme. Die definitive Aushértung wird durch Kampherchinon
bewirkt. Tulux Cem?® ist praktisch porenfrei. Dies ist einerseits auf die Mikro-
fiillerkonstruktion zuriickzufiinren. Andererseits wird Tulux Cem” dank reiner
Lichthadrtung nicht angemischt, was Einspateln von Luftblasen weitgehend

verhindert (Krejci und Lutz 1989).

Einige Briiche wiesen bei der Vorbehandlung "geétzt/silanisiert” einen dinnen
Ring auf. Hier kam es zur Trennung Befestigungskomposit/Keramik. Deshalb
wurden diese Briiche als Mischbriiche gewertet, obwohl sie lberwiegend
kohasiv waren. Ein Randring wurde auch von Prébster (1990) beobachtet. Er
fiihrt diesen adhasiven Bruch in der Randzone auf eine vom Restaurationsrand
fortschreitende Degradation der Klebung zurlick. Die Randzone kdnnte aber
auch durch Sauerstoffschadigung entstehen. Die Polymerisation wird an der
frei erhdrtenden Oberfliche durch Luftsauerstoff gestért. Diese Schadigung

kann 50 - 100 um tief reichen (Eichner 1985).

Microfill pontic C® enthdit 76,8% Bariumaluminiumborsilikatglas und hat
damit den héchsten Fullstoffgehalt. Ba-Al-B-Gldser flhren zu hohen Zug-
festigkeiten (Janda 1990). Sie werden durch Ausmahlen gewonnen. Es
werden Korngréssen um ein um erreicht (Klaiber und Haller 1989). Bei Micro-
fill pontic CR betrdgt die mittlere KorngréRe jedoch 5 um. Mahlen erzeugt
eckige Flllkérper, die mehr innere Spannungen verursachen ais pyrogenes
Si0,. Si0,-Partikel sind extrem fein, rein und frei von Oberflachendefekten
(Séderholm 1988). Die Zugfestigkeit sinkt bei hohem Fillergehalt, wenn die
Fiiller in direkten Kontakt kommen (Séderholm 1985). Dies kénnte das gerin-
ge m far Microfill pontic CR erkldren. Die Polymerisationsschrumpfung der
Matrix verursacht Spannungen um die Filler. Diese Spannungen sind be-
trachtlich und nehmen mit erhéhtem Fiilleranteil zu. Sie kdnnen die RiBbildung
in der Matrix, Fiillerabiésung und "Crazing" (WeiRbruch) unterstiitzen, beson-
ders wenn sie mit spannungserzeugenden Faktoren wie scharfen Fuliungs-

ecken kombiniert sind (Séderholm 1984). Ba-Al-B-Glédser sind réntgenopak.
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Der hohe Fiillstoffgehalt erkldrt auch die hohe Viskositdt (Roulet 1987). Als
Haftvermittler wurde Estiseal® verwendet. Ein Bond verhindert Luftblasen zwi-
schen Komposit und Klebeflidche. AuRerdem kénnen so die Flllkérper nicht in
das Atzmuster eindringen und die Benetzung mit Monomer behindern (Ass-
mussen 1985). Die hohe Viskositat ist fir eine gute Benetzung der silanisier-
ten Klebeoberfliche ungiinstig. Die Versiegelung der Keramikoberflache mit
einem Polymerbonding hat sich in zweifacher Hinsicht als zweckmaRig erwie-
sen. Das Bond penetriert die mikrorissige Keramikoberflache und bewirkt
gleichzeitig durch seine Elastizitdt einen auftretenden Spannungsausgleich

zwischen Keramik und Kunststoff (Tiller et al. 1989).

Auch bei Brilliant Duo Cement® kam es zu Briichen mit Randring. Brilliant Duo
Cement® erreichte mit der Vorbehandlung "geétzt" noch 70 % der Werte fur
"gedtzt/silanisiert™. Der Grund dafUr ist in der Hybridkonstruktion zu suchen.
Sie kann zu einer verringerten Anlagerungsfldche zur Keramik fihren, die die
Wirkung der Silanisierung einschrénkt. Nach Geurtsen et al. (1980) zeigt die
jeweils beste Haftung das Mikrofiillerkomposit ohne Haftvermittier. Das durfte
darauf zurlickzufiihren sein, daf dieses Material relativ wenig Fllerpartikel
enthilt, und somit ein hoher Anteil an freien Monomeren zur Ausbildung von
Kunststoffzotten im retentiven Atzmuster zur Verfligung steht. Demgegen-
(iber weist das Hybridkomposit einen sehr hohen Fulleranteil auf. Die freien
Monomere dieses Komposits reichen nicht aus, um eine ebenso gute Verzah-
nung wie bei Mikrofillern zu gewdahrleisten; zur Verankerung ist deshalb eine
intermedidre Schicht aus einem Haftvermittier erforderlich. Dieser in den
Abrikversuchen im Sinne von Schertests ermittelte Zusammenhang wird
durch rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen bestétigt. Wahrend das
Mikrofiillerkomposit sowohl ohne als auch mit Haftvermittler ein gut ausge-
pragtes Zottenmuster aufweist, zeigt das Hybridkomposit ohne "Bonding

agent" groRe Hohlrdume als Ausdruck von Lufteinschilissen an der Grenze.

ABC Dual® enthilt 45% silanisiertes SiO,. Der restliche Fillstoffanteil ist nicht

silanisiertes TiO, (Réntgenopazitat). Dual Cement® weist dhnliche Werte wie
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ABC Dual® auf. Er enthilt 40% silanisiertes SiO, und 22,6% Ytterbiumtri-
fluorid, das die Festigkeit anscheinend nicht beeinfiuRt. Es ist flr die Rontge-
nopazitat verantwortlich. Einige Proben wiesen zusétzlich einen Randring mit
Trennung Komposit/Keramik auf. Das Geflige von ABC Dual® und Dual Ce-

ment® wird durch den nicht silanisierten Flllstoffanteil geschwacht.

Der Fiilistoffgehalt von Microfill pontic® ist mit 46,8% Si0, niedrig. Je gerin-
ger der Flllstoffgehalt, desto ausgepragter ist die Polymerisationsschrum-
pfung. Dies hat auch mehr innere Spannungen zur Foige, die die RiRbiidung

fgrdern kénnen.

Nimetic Grip® und Microfill pontic? zeigen im Vergleich zu den anderen funf
Befestigungskompositen schlechtere Ergebnisse. Letztere konnen von ihrer
Haftfestigkeit her in der Praxis als gleich betrachtet werden. Die Unterschiede
flir o o4 sind nur gering. Es muR fiir alle finf Befestigungskomposite von einer

ahnlichen Anzahl von Erstausfédllen ausgegangen werden.

Microfill pontic C® wurde fir CEREC™-Inlays mit damals noch breiteren Rand-
spalten entwickelt. Durch seine zdhe Konsistenz kann es bei Microfill pontic
CR zu Verarbeitungsproblemen kommen, wenn die Spaltbreiten gering sind.

Dies steht der Forderung von geringen Klebeschichtdicken entgegen.

Die starke Polymerisationsschrumpfung von Tulux Cem® kann zum Abril der
Klebeflache fiihren. Dies kénnte bei dem sehr niedrigen m flr die geatzten

Proben eine Rolle gespielt haben.

Kleinere Volumina enthalten weniger Risse. In der Versuchsreihe wird dies
durch héhere Zugfestigkeit fur kleine Spaltbreiten belegt. Da sprode Materia-
lien in Abhéngigkeit von ihrem Volumen Risse enthalten, muf die Annahme,
daR die Spannung durch Polymerisationsschrumpfung in diinnen Kunststoff-
schichten ansteigt und zu mehr Verlusten fiihrt, kritisch betrachtet werden

(Feilzer et al. 1989).
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5 Zusammenfassung

Bei sieben Befestigungskompositen wurden in Zugversuchen die Héhe und
Zuverldssigkeit der Festigkeit an Keramik Gberpruft. Dazu wurden planparailel
geschliffene Keramikprobekdérper verwendet, deren Klebeflachen gedtzt bzw.
geédtzt und silanisiert wurden. In einer Zugprifmaschine konnte die Klebe-
schichtdicke, die zwischen 50 und 300 um variiert wurde, prézise eingestellt
werden. Fiir die verschiedenen Vorbehandlungen und Klebeschichtdicken

wurden die Zugversuche mehrfach wiederholt.

Die Auswertung der MeBwerte erfolgte mit einer Weibull-Analyse und Median-
methoden, die miteinander verglichen wurden. Die Weibull-Analyse gibt ein
Mag fiir die VerlaBlichkeit der Befestigungskomposite und erlaubt, die Bruch-
wahrscheinlichkeit bei jeder beliebigen Zugspannung zu bestimmen. Dadurch
wird es méglich, nachzuprifen, ob geforderte Sicherheitsgrenzen eingehalten
werden kénnen. Allerdings sind dafiir eine grékere Anzahl von Zugversuchen
und eine aufwendigere Auswertung notwendig, als sie bei den Ublichen Medi-
anmethoden erforderlich wéaren. Medianmethoden erlauben Aussagen, wie sie
bei der Weibull-Analyse gemacht werden kénnen, nicht. AuRerdem werden sie
durch ihre Abhangigkeit von der Normalverteilung den spréden Eigenschaften

der Befestigungskomposite nicht gerecht.

Die Ergebnisse der Arbeit zeigen, daf3 die Zugfestigkeit von der Klebeschicht-
dicke abhangigist. Um die Zugfestigkeit verschiedener Befestigungskomposite
vergleichen zu kénnen, sollte - unabhéngig von der statistischen Methode -
das Volumen konstant gehalten werden. Unter klinischen Bedingungen solite
die Klebeschichtdicke so gering wie mdglich sein, um eine maximale Zug-

festigkeit zu erreichen.
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7 Anhang

7.1 Verwendete Materialien und Geréte

1) Befestigungskomposite

Nimetic Grip® Fa. Espe
Tulux Cem® Fa. Espe
ABC Dual® Fa. Vivadent
Dual Cement?® Fa. Vivadent
Microfill pontic CR Fa. Kulzer
Microfill pontic? Fa. Kulzer
Brilliant Duo Cement® Fa. Colténe
2) UV-Lichthéartung

Elipar® Fa. Espe

3) Keramikproben

CERECF-Vita-Blocks” Fa. Vita

4) Vermefdung der Probendufchmesser

Sony u-mate Fa. Sony

5) Planparallelschleifen

Topfschleifmaschine Typ MPS 1 Fa. Mdller

6) Keramikéatzgel

CERECR-Etch”® Fa. Vivadent

7) Silanldsung

Silicoup® Fa. Kulzer

8) Zugversuche

Mechanische Zugprifmaschine Institut fir Werkstoffwissenschaften 1,
Universitat Erlangen-Nurnberg

9) Wagezelle

Z3H2 Fa. HBM

10) x-y-Schreiber

Servogor 210 Fa. BBC Goerz



11) Mikrometer-Uhr

No. 2046 - 08

12) Sputtergerat

SCD 050

13) Rasterelektronenmikroskop
Leitz SR-50

14) Fotoapparat

15) Filmmaterial

PanF 13
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Fa. Mitutoyo

Fa. Balzers

Fa. Akashi

Fa. Pentax

Fa. liford



7.2 Ergebnisse in Tabellen
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Tab. 1 Oberfldchenrauhigkeit von Vita-Cerec?-Keramik bearbeitet mit der CerecF-

Scheibe

Einstellung des Perthometers:

hor.: 250

vert.: 0,2x10

Filter: 1,5/0,08

Messung R, (um) Riex (um) R, (umj Rp (um)
1 [ 2,93 3,77 0,41 1,42
2 2,82 3,46 0,48 1,95
3 2,98 4,80 0,45 2,22
4 2,50 2,80 0,42 1,51
5 2,70 3,97 0,41 1,47
6 3,19 4,60 0,47 2,19
7 2,76 3,44 0,43 1,51
8 3,31 4,20 0,49 1,66
9 3,57 4,66 0,60 2,24
10 3,17 4,23 0,50 1,43
Mittelwert 2,993 3,993 0,466 1,760

R = Rauhtiefe

R, = gemittelte Rauhtiefe

Rmax = grofte Einzelrauhtiefe

R. = Mittenrauhwert

R = @Glattungstiefe

o
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Tab. 2 Oberflichenrauhigkeit von Vita-CerecR-Keramik bearbeitet mit der
Diamantscheibe der Schileifmaschine

Einstellung des Perthometers:

hor.: 250

vert.: 0,2 x 10

Filter: 1,5/0,08

Messung R, (um) R, (um) 'R, (um) R, (um)
1 3,27 3,96 0,47 1,72
2 3,22 4,87 0,48 1.88
3 2,72 3,01 0,42 1,17
4 3,54 4,13 0,48 1,96
5 3,02 3,83 0,47 1,39
6 3,32 3,88 0,46 1,71
7 3,06 3,63 0,48 1,74
8 3,56 4,78 0,49 2,02
9 3,29 3,75 0,49 1,90
10 2,93 3,81 0,43 1,35
Mittelwert 3,193 3,965 0,467 1,684

R = Rauhtiefe

R, = gemittelte Rauhtiefe

Rmax = QgroBte Einzelrauhtiefe

R, = Mittenrauhwert

R = Glattungstiefe
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Tab. 3 Anzahl der durchgefiihrten Versuche

Kom- Vorbe- Spaltbreite
posit hand-
lung 50 ym 100 ym | 150 ym | 200 ym | 300 ym
r_mmi
Nimetic 9 = < < 3 <
Grip gls 3 18 3 3 3
Tulux . 3 3 3 3 3
Cem g/s 3 15 3 3 3
ABC g 3 3 3 3 3
Dual g/s 3 15 3 3 3
Dual Ce- : ] ) ) ) )
ment g/s 3 15 3 3 3
Microfill ) 3 3 3 3 3
pontic C | 3 15 3 3 3
Microfill 9 3 3 3 3 3
pontic gls 3 15 3 3 3
Brilliant g 3 3 S 3 3
Duo
Cement g/s S 15 3 3 3
g = geatzt

gl/s

geatzt/silanisiert
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Tab. 8 Makroskopische Beurteilung der Bruchoberflachen
Vorbehandlung "geatzt”

II Spaitbreite
Komposit Bruch
1 50um 100um 150um 200ym ] 300um Summe
W ﬂ
kohasiv 0 o] 0 0 0 0
adhasiv 2 3 3 3 3 14
Nimetic Grip
Mischbruch 1 o) 0 0 0 1
Stempelabri 0 0 0 ] 0 o]
="
k 1 0 1 0 0 2
a 2 3 2 3 3 13
Tulux Cem
M 0 [s] 4] o] o] 0]
s 0 [s} 0 0 ] 0
e e T LA S T e 1
k [s) [v] o} 0 Q 0
a 3 3 2 2 3 13
ABC Dual
M 0 0 1 1 0 2
S 0 0 0 0 0 0
. | R P
k R - - - - -
A . B . . . .
Dual Cement
M . i _ _ . .
s . - . - . .
k 0 s} 0 0 0 o]
Microfill a 3 3 2 3 3 14
pentch ™ 0 0 1 0 0 1
s o] 0 o] 4] 0 0
k Q 0 o] Q o] o]
Microfil a 2 3 3 3 3 15
pontic M 1 0 0 0 0 1
S o] 0 0 0 4] o]
k 1 o 0 o] o] 1
Brilliant Duo e 2 1 3 = 3 12
Cement M 0 2 0 0 0 2
S o] 0 0 ] 4] o]
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Tab. 9 Makroskopische Beurteilung der Bruchoberflachen
Vorbehandlung "geétzt/silanisiert”

Ii Spaltbreite
Komposit Bruch
]l 50um 100um 150um 200um 300um Summe
L e —— == ———————
kohasiv 0 0 o] (o] 0 0
adhésiv 3 12 3 3 3 24
Nimetic Grip
Mischbruch 0 3 0 o] c 3
Stempelabri 2] o] 0 0 8] 0
k 3 4 3 3 3 16
a o 0 0 o} o] 0
Tulux Cem
M [s) 7 0 0 o] 7
s 0 4 0 0 o} 4
e e ——— - e e
k 0 1 Q 0 1 2
a 0 1 0 0 Q 1
ABC Dual
M 1 10 2 3 2 18
S 2 3 1 0 0 [
[ = r__.m—— |
k 3 5 3 2 3 16
a 0 0 ] 0o (¢} 0
Dual Cement
M 0 8 o] o] 0 8
S 0 4 0 1 0 5
= % =
k 1 10 2 2 1 18
Microfill a 2 3 1 1 1 :
Cio M 0 0 0 0 0 0
S 0 2 0 0 0 2
k 0 8 2 1 2 11
Microfill a 2 0 1 . . &
pontic M 1 8 0 2 1 12
s o] 1 [s) 0 o] 1
= MWWM
T k 1 1 3 2 2 9
Brilliant Duo C 1 2 0 e e .
Cement M 1 7 0 1 1 10
S o 5 o] 0 o) 5
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Tab. 12 Rangfoige der Befestigungskomposite nach abnehmenden Werten

. m m
Rang Min Max K-W Range T 59 (SPSS) | (ML)

1 Du MpC MpC Tu MpC Tu Tu
2 ABC Du Du ABC Du Du ABC
3 Tu Co ABC Du ABC ABC MpC
4 MpC ABC Co Co Co Co Du
5 Co Mp Tu MpC Tu MpC Co
6 Mp Tu Ni Ni Ni Ni Ni
7 Ni Ni Mp Mp Mp Mp Mp

Min = kieinster Wert (Minimum)

Max = gréRter Wert (Maximum)

K-w = Kruskal-Wallis-Test

Range = Maximum - Minimum

O 5o = Median der Weibull-Anaiyse

m (SPSS) = Woeibull-Modul berechnet {iber lineare Regression

m (ML) = Weibull-Modul berechnet {iber Maximum-Likelihcodschédtzung

Ni = Nimetic Grip®

Tul = Tulux Cem®

ABC = ABC Cement®

Dual = Dual Cement®

MpC = Microfill pontic C?

Mp = Microfill pontic?

Duo

Brilliant Duo Cement?
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Tab. 14 Tabelle der z-Werte fiir Test nach Proschan und Bariow

Komposit Z45 Z44

Nimetic Grip" 2,23 1,70
Tulux Cem? 1,50 0,89
ABC Dual® 2,53 2,03
Dual Cement® 1,44 0,83
Microfill pontic C? 2,98 2,55
Microfill pontich 1,53 0,95
Brilliant Duo Cement® 1,83 1,25

Kritische Werte:

a z

0,001 3,09
0,005 2,56
0,01 2,33
0,05 1,64
0,10 1,28
0,20 0,84

2,5 z-Wert fiir 156 Zugfestigkeitswerte
z,4: 2-Wert fir 14 Zugfestigkeitswerte

a: Uberschreitungswahrscheinlichkeit
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Tab. 16 Kritische Werte fiir den Korrelationskoeffizienten beim Anpassungs-

test fiir die Weibull-Verteilung mit Hilfe des stabilisierten "Probability plots™

n 1%

10 0,906
25 0,959
40 0,975

5%

0,933
0,971
0,982

10%

0,945
0,976
0,985

Bei zehn Messungen und einem Korrelationskoeffizienten von 0,945 gilt: Die

Wahrscheinlichkeit, daR unter der Weibull-Verteilung ein Ergebnis wie das

gemessene oder ein der Verteilungsannahme noch mehr wiedersprechendes

auftreten kann, betrdgt 10 %.

Tab. 17 Zellhdufigkeiten beim 42 -Anpassungstest

(erwartete Zellhdufigkeit:
Komposit

Nimetic Grip”

Tulux Cem”®

ABC Dual®

Dual Cement®

Microfill pontic C*
Microfill pontic?

Brilliant Duo Cement®

3/4/4/4)
p
37.73%
22,03%
100,00%
98,37%
98,37%
17.89%
50,27%

Zellhaufigkeiten

3/3/7/2
1/5/7/2
3/4/4/4
3/5/4/3
3/4/3/5
1/8/3/3
2/5/6/2

p: Wahrscheinlichkeit, daf die angenommene Verteilung zutrifft
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