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Vorgesinterter Rohling fiir dentale Zwecke

Die Erfindung betrifft einen vorgesinterten Rohling fir dentale
Zwecke auf Basis wvon Lithiumdisilikat-Glaskeramik, der sich

insbesondere fir die Herstellung von Dentalrestaurationen eignet.

Uber die Verwendung von vorgesinterten Rohlingen in der

Dentaltechnik ist bereits im Stand der Technik berichtet worden.

Die WO 2010/010087 beschreibt pordse silikatkeramische
Formkdrper, die zu Verblendschalen fiir Dentaltechnik verarbeitet
werden. Die Formkdrper sollen dabei eine bestimmte Dichte haben,
um Beschadigungen bei der Bearbeitung mit Fras- oder
Schleifsystemen z.B. durch Ausbriiche von Material zu verhindern

und fir das ausgewdhlte System geeignet zu sein.

Die US 5,106,303 beschreibt die Herstellung von Zahnkronen und
Inlays durch Kopierschleifen von  kompaktierten keramischen

Kérpern, die gegebenenfalls vorgesintert sein konnen. Zur
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Erzielung der gewlnschten Geometrie werden die Koérper auf eine
vergréoberte Form geschliffen, um die Schwindung zUu
berticksichtigen, die bei der anschlieRenden Sinterung zu der
angestrebten hohen Dichte auftritt. Als keramisches Material wird
insbesondere Aluminiumoxid benutzt, welches gegebenenfalls

verstarkende Zusatze aufweisen kann.

Die Us 5,775,912 beschreibt vorgesinterte Pellets aus

Dentalporzellan, aus denen mittels CAD/CAM-Systemen eine
Zahnstruktur geschliffen wird. Diese Zahnstruktur wird in
Einbettmaterial eingebettet, gesintert und von dem

Einbettmaterial befreit, um die gewinschte Dentalrestauration zu
ergeben. Bei den eingesetzten Dentalporzellanen handelt es sich

um Glaskeramiken auf Basis von Leucit.

Die US 6,354,836 offenbart Verfahren zur Herstellung von dentalen
Restaurationen unter Verwendung von CAD/CAM-Methoden. Es werden
dafiir ungesinterte oder vorgesinterte Bloécke aus keramischem
Material und insbesondere Aluminiumoxid  und Zirkoniumoxid
eingesetzt, die nach Schleifen auf eine vergrdBerte Form und
anschlieBendes Dichtsintern zu hochfesten Dentalrestaurationen
fihren. Dabei wird es allerdings als wesentlich erachtet, dass
die Temperaturunterschiede im eingesetzten Sinterofen kleiner als
10°C sind, wum fiir geringe Schwankungen bei den schlieBlich

erzielten Abmessungen der Restaurationen zu sorgen.

Bei den Dbekannten vorgesinterten Rohlingen ist die beim
Dichtsintern auftretende Schwindung und damit der Jeweils
anzuwendende Vergrdsserungsfaktor in hohem Male von der
angewendeten Vorsintertemperatur abhangig. Bereits kleine
Abweichungen, wie sie infolge einer inhomogenen
Temperaturverteilung im Sinterofen auftreten konnen, fuhren zu
untersgschiedlichen Schwindungen beim Dichtsintern. Diese
Schwankungen erlauben Jjedoch nicht die angestrebten geringen

Toleranzen bei den Abmessungen der erzeugten Dentalrestauration.

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe =zugrunde, vorgesinterte

Rohlinge zur Verfiligung zu stellen, die diese Nachteile vermeiden
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und daher gegenliber Schwankungen bei der =zu ihrer Herstellung
angewendeten Sintertemperatur weniger empfindlich sind.
Gleichfalls sollen diese Rohlinge einfach mittels iblicher
Schleif- und Frasverfahren zu Dentalrestaurationen mit der
gewlinschten Geometrie geformt werden koénnen, ohne dass bei
diesen Verfahren die Zufuhr von Flissigkeit erforderlich wére.
Weiter sollen diese Rohlinge durch Dichtsintern zu hochfesten
und optisch sehr ansprechenden Dentalrestaurationen verarbeitbar

sein.

Diese Aufgabe wird durch den vorgesinterten Rohling nach den
Anspriichen 1 bis 9 gelést. Gegenstand der Erfindung ist
ebenfalls das Verfahren zur HerStellﬁng des Rohlings nach
Anspruch 10 und 11, das Verfahren zZur Herstellung von
Dentalrestaurationen nach den Anspriichen 12 bis 15 sowie die

Verwendung des Rohlings nach Anspruch 16.

Der ‘erfindungsgemaﬁe vorgesinterte Rohling fiir dentale Zwecke

zeichnet sich dadurch aus, dass er

auf Basis von Lithiumdisilikat-Glaskeramik ist und

eine relative Dichte von 60 bis 90%, insbesondere 62 bis 88% und
bevorzugt 65 bis 87 %, bezogen auf die Reindichte der

Glaskeramik, aufweist.

Die relative Dichte ist dabei das Verh&ltnis wvon der Dichte des

vorgesinterten Rohlings zur Reindichte der Glaskeramik.

Die Dichte des vorgesinterten Rohlings wird bestimmt, indem
dieser gewogen und sein Volumen geometrisch ermittelt wird. Die
Dichte wird dann nach der bekannten Formel

Dichte = Masse / Volumen

berechnet.
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Die Bestimmung der Reindichte der Glaskeramik erfolgt, indem der
vorgesinterte Rohling auf ein Pulver mit einer mittleren
Teilchengrésse von 10 bis 30 pm, insbesondere von 20 um, bezogen
auf die Anzahl der Teilchen, gemahlen und die Dichte des Pulvers
mittels Pyknometer ermittelt wird. Die Bestimmung der
Teilchengrdsse wurde mit dem CILAS® Particle Size Analyzer 1064
der Firma Quantachrome GmbH & Co. KG mittels Laserbeugung nach
ISO 13320 (2009) durchgefihrt.

Es hat sich {berraschenderweise herausgestellt, dass der
erfindungsgemédBe Rohling nicht nur in einfacher Weise maschinell
trocken bearbeitet werden kann, sondern auch bei sich signifikant
unterscheidenden Vorsintertemperaturen hergestellt werden kann,
ohne dass dies zu einer wesentlichen Verédnderung der Schwindung
fihren wiirde, die bei einem anschlieBenden Dichtsintern auftritt.
Damit kann der die auftretende Schwindung berlicksichtigende
VergrdBerungsfaktor sehr genau bestimmt = werden. Diese
vorteilhaften Eigenschaften sind offenbar auf das besondere
Verhalten von Lithiumdisilikat-Glaskeramik zurickzufihren, welche

auf die oben angegebenen relativen Dichten vorgesintert wurde.

Es ist weiter bevorzugt, dass der Rohling im Wesentlichen aus der
Lithiumdisilikat-Glaskeramik besteht. Besonders bevorzugt besteht

der Rohling aus der Lithiumdisilikat-Glaskeramik.

Die Glaskeramik weist 1in einer Dbevorzugten Ausfihrungsform
Lithiumdisilikat als Hauptkristallphase auf. Dabei bezeichnet der
Begriff ,Hauptkristallphase“ die Kristallphase, die gegeniiber
anderen Kristallphasen "den héchsten Volumenanteil hat.
Insbesondere enthdlt die Glaskeramik mehr als 10 Vol.-5%,
bevorzugt mehr als 20 Vol.-% und besonders bevorzugt mehr als 30
Vol.-% an Lithiumdisilikat-Kristallen, bezogen auf die gesamte

Glaskeramik.

Die Lithiumdisilikat-Glaskeramik enthalt Si0, und Li0
vorzugsweise in einem Molverhdltnis im Bereich von 1,75 bis 3,0,

insbesondere 1,8 bis 2,6.
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In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform enthalt die

Lithiumdisilikat-Glaskeramik mindestens eine der folgenden
Komponenten:
Komponente Gew.-%
Si0; 50,0 bis 80,0
Liz0 6,0 bis 20,0
e (I)20 0 bis 10,0, insbesondere 0,1 bis 10,0
e(II)O 0 bis 12,0, insbesondere 0,1 bis 12,0
e (III),03 0 bis 8,0, insbesondere 0,1 bis 8,0
e (IV)O, 0 bis 8,0, insbesondere 0,1 bis 8,0
e (V) 205 0 bis 8,0, insbesondere 0,1 bis 8,0
e (VI)O 0 bis 8,0, insbesondere 0,1 bis 8,0
Keimbildner 0 bis 8,0, insbesondere 0,1 bis 8,0
wobel

e(I),0 ausgewahlt ist aus Nay0, K;0, Rby0, Cs0 oder

Mischungen davon,

Me (II)O ausgewahlt ist aus Ca0O, Ba0O, Mg0O, 8Sr0, Zn0 und

Mischungen davon,

Me (III),03 ausgewahlt ist aus Al,03, Lay03;, Bi,03, Y203, Yb,0s

und Mischungen -davon,

Me (IV)0O, ausgewdhlt ist aus Zr0,, Ti0,, Sn0O,;, GeO; und
Mischungen davon,

e (V)05 ausgewahlt ist aus Taz0s, Nby0Os, V205 und Mischungen
davon, ‘

Me (VI)0Os ausgewdhlt ist aus WOs;, Mo0Os und Mischungen davon,

und

Keimbildner ausgewdhlt ist aus P;0s, Metallen und Mischungen

davon.
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Als Oxide einwertiger Elemente Me(I),0 sind Na0 und KO
bevorzugt.

Als Oxide zweiwertiger Elemente Me(II)O sind Ca0O, MgO, SrO und

Zn0O bevorzugt.

Als Oxide dreiwertiger Elemente Me(III),0; sind Al,03, Lap0; und

Y,03 bevorzugt.

Als Oxide vierwertiger Elemente Me (IV)0, sind Zr0Oz, TiO; und GeOy

bevorzugt.

Als Oxide flinfwertiger Elemente Me(V);0s5 sind Tay0s und NbyOs

bevorzugt.

Als Oxide sechswertiger Elemente Me(VI)O; sind WOz und MoOs

bevorzugt.
Als Keimbildner ist P;0s bevorzugt.

Die Lithiumdisilikat-Glaskeramik enthdlt bevorzugt Farbemittel

und/oder Fluoreszenzmitteln.

Beispiele fir Farbemittel und Fluoreszenzmittel sind anorganische
Pigmente und/oder Oxide wvon d- und f-Elementen, wie z.B. die
Oxide von Ti, V, Sc, Mn, Fe, Co, Ta, W, Ce, Pr, Nd, Tb, Er, Dy,
Gd, Eu und Yb. Als Farbemittel kdnnen auch Metallkolloide, =z.B.
von Ag, Au und Pd, verwendet werden, die zusatzlich auch als
Keimbildner fungieren kénnen. Diese Metallkolloide k&nnen z.B.
durch Reduktion von entsprechenden Oxiden, Chloriden oder
Nitraten widhrend der Schmelz- und Kristallisationsprozesse
gebildet werden. Als anorganische Pigmente werden beispielsweise
dotierte Spinelle, Zirkonsilikat, Stannate, dotierter Korund

und/oder dotiertes Zr0, eingesetzt.

Der erfindungsgem&fle Rohling weist vorzugsweise mindestens zweil
Bereiche, insbesondere Schichten, auf, die sich durch ihre

Farbung oder Transluzenz unterscheiden. Bevorzugt hat der Rohling
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mindestens 3 und bis zu 10, besonders bevorzugt mindestens 3 und
bis zu 8, und ganz besonders bevorzugt mindestens 4 und bis zu 6
sich in Farbung oder Transluzenz unterscheidende Bereiche,
insbesondere Schichten. Gerade durch das Vorliegen von mehreren
unterschiedlich gefarbten Bereichen, insbesondere Schichten,
gelingt es sehr gut, natirliches Zahnmaterial =zu imitieren. Es

ist ebenfalls mdglich, dass wenigstens einer der Bereiche oder

" der Schichten einen Farbgradienten aufweist, um einen stufenlosen

Farblibergang zu gewdhrleisten.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform weist der
erfindungsgemife Rohling " einen Halter fiir die Befestigung in
einer Bearbeitungsvorrichtung auf. In einer anderen bevorzugten
Ausfihrungsform hat der erfindungsgemile Rohling eine

Schnittstelle zur Verbindung mit einem Dentalimplantat.

Der Halter gestattet die Befestigung des Rohlings in ‘einer
Bearbeitungsvorrichtung, wie insbesondere einer Frads- oder
Schleifvorrichtung. Der Halter hat {blicherweise die Form eines
Stifts und besteht vorzugsweise aus Metall oder Kunststoff.

Die Schnittstelle sorgt flir eine Verbindung zwischen einem
Implantat und der darauf aufgesetzten Dentalrestauration, wie
insbesondere Abutmentkrone, die durch maschinelle Bearbeitung und
Dichtsinterung des Rohlings erhalten worden ist. Diese Verbindung
ist bevorzugt rotationsfest. Die Schnittstelle liégt insbesondere
in Form einer Ausnehmung, wie einer Bohrung, vor. Die konkrete
Geometrie der Schnittstelle wird dabei iblicherweise in

Abhdngigkeit von dem jeweils verwendeten Implantatsystem gewahlt.

Die Erfindung betrifft ebenfalls ein Verfahren =zur Herstellung
des erfindungsgemédlen Rohlings, bei dem

(a) Lithiumsilikat-Glas in Pulver- oder Granulatform 2zu einem

Glasrohling verpresst wird,
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(b) der Glasrohling warmebehandelt wird, um einen vorgesinterten
Rohling auf Basis von Lithiumdisilikat-Glaskeramik herzu-

stellen, wobei die Temperatur der Warmebehandlung

(i) mindestens 500°C, insbesondere mindestens 540°C wund

bevorzugt mindestens 580°C betrigt, und

(ii) in einem Bereich liegt, der sich iber mindestens 30K,
insbesondere mindestens 50K und bevorzugt mindestens
70K erstreckt und in dem die relative Dichte um weniger

0,

als 2.5 %, insbesondere weniger als 2.0 % und bevorzugt

Q

weniger als 1.5 % variiert.

In Stufe (a) wird Lithiumsilikat-Glas in Pulver- oder

Granulatform zu einem Glasrohling verpresst.

Das dabei eingesetzte Lithiumsilikatglas wird {blicherweise
hergestellt, indem eine Mischung von geeigneten Ausgangs-
materialien, wie z.B. Carbonaten, Oxiden, Phosphaten und
Fluoriden, bei Temperaturen von insbesondere 1300 bis 1600°C fir
2 bis 10 h erschmolzen wird. Zur Erzielung einer besonders hohen
Homogenitat wird die erhaltene Glasschmelze in Wasser gegossen,
um ein Glasgranulat zu bilden, und das erhaltene Granulat wird
dann erneut aufgeschmolzen.

Das Granulat wird dann auf die gewlinschte TeilchengrdRe
zerkleinert wund insbesondere zu Pulver mit einer mittleren
TeilchengrdBe von < 100 uym, bezogen auf die Anzahl der Teilchen,
gemahlen.

Das Granulat oder Pulver wird dann, gegebenenfalls unter Zusatz
von Presshilfsmitteln oder Bindemitteln, uUblicherweise in eine
Pressform gegeben und zu einem Glasrohling verpresst. Der dabei
angewendete Druck liegt insbesondere im Bereich wvon 20 bis 200
MPa. Fir das Verpressen werden Dbevorzugt Uniaxial-Pressen
eingesetzt. Das Verpressen kann insbesondere auch = als
isostatisches Pressen, bevorzugt als kalt-isostatisches Pressen
durchgefiihrt werden.
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Durch Verwendung von Glaspulvern oder -granulaten mit
unterschiedlicher Farbung oder Transluzenz kdénnen Glasrohlinge
erzeugt werden, die unterschiedlich gefarbte oder unterschiedlich
transluzente Bereiche und insbesondere Schichten aufweisen.
Beispielsweise konnen verschieden gefdrbte Pulver oder Granulate
in einer Pressform ibereinander angeordnet werden, so dass ein
mehrfarbiger Glasrohling erzeugt wird. Diese Mehrfarbigkeit
gestattet es in hohem MaBe, den schlieRBlich hergestellten
Dentalrestaurationen das Aussehen von natiirlichem Zahnmaterial zu

verleihen.

In Stufe (b) wird der erhaltene ein- oder mehrfarbige Glasrohling
einer Warmebehandlung unterzogen, um die gesteuerte
Kristallisation von Lithiumdisilikat und damit die Bildung einer
Lithiumdisilikat-Glaskeramik sowie die Vorsinterung
herbeizufithren. Die Warmebehandlung findet insbesondere bei einer
Temperatur von 500°C bis 900°C, bevorzugt 540 bis 900°C und
besonders bevorzugt 580 bis 900°C statt. Die Wiarmebehandlung wird
insbesondere fir eine Dauer von 2 bis 120 min, bevorzugt 5 bis 60

min und besonders bevorzugt 10 bis 30 min, durchgefihrt.

Der Temperaturbereich (b) (ii) beschreibt einen Bereich, in dem
trotz Anderung der Temperatur sich die relative Dichte kaum
dndert. Dieser Bereich wird daher im Folgenden auch als ~Plateau™
bezeichnet. Die in diesem Bereich mégliche Variation der

relativen Dichte errechnet sich 1in % aus dem Maximal- und

- Minimalwert der relativen Dichte in dem Bereich durch

(Maximalwert-Minimalwert) /Maximalwert x 100

Es hat sich Uberraschenderweise gezeigt, dass Lithiumdisilikat-
Glaskeramiken bei ihrer Erzeugung und Vorsinterung in bestimmten
Temperaturbereichen im Wesentlichen keine Verédnderung der
relativen Dichte und damit der linearen Schwindung und des
VergréBerungsfaktors beim Dichtsintern zeigen. Diese Bereiche

sind bei der graphischen Darstellung von relativer Dichte,
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linearer Schwindung oder VergrdBRerungsfaktor gegen die Temperatur
als ,Plateaus™ erkennbar. Demgemall sind fiir die Passgenauigkeit
der spateren Dentalrestauration wichtige Eigenschaften des
Rohlings in diesem Bereich im Wesentlichen unabhangig von der
Temperatur. Daraus resultiert der fir die Praxis wichtige
Vorteil, dass der Rohling z.B. gegeniilber Temperaturschwankungen
oder Temperaturgradienten im Sinterofen eher unempfindlich ist,

solange die Temperatur sich im Bereich des ,Plateaus™ befindet.

Erfindungsgemal sind daher Dbesonders solche vorgesinterten
Rohlinge bevorzugt, die nach dem erfindungsgemdlen Verfahren
erhaltlich sind.

Besonders bevorzugt sind erfindungsgemidfBe Rohlinge, die eine

relative Dichte aufweisen, die sich ergibt, wenn

(a) Pulver eines entsprechenden Ausgangsglases mit einer
mittleren TeilchengréBe von < 100 um, bezogen auf die Anzahl
der Teilchen, bei einem Druck von 20 bis 200 MPa, bevorzugt
40 bis 120 MPa und besonders bevorzugt 50 bis 100 MPa

uniaxial oder iscstatisch verpresst und

(b) der erhaltene Glasspulverpressling fiir 2 bis 120 min,
bevorzugt 5 bis 60 min und besonders bevorzugt 10 bis 30 min

bei einer Temperatur warmebehandelt wird, die

(i) mindestens 500°C, insbesondere mindestens 540°C wund

bevorzugt mindestens 580°C betrigt, und

(i1) in einem Bereich liegt, der sich iber mindestens 30K,
insbesondere mindestens 50K und bevorzugt mindestens
70K erstreckt und in dem die relative Dichte um weniger

[s)

als 2.5 %, insbesondere weniger als 2.0 % und bevorzugt

o

weniger als 1.5 % variiert.

Figur 2 veranschaulicht die bei Warmebehandlung von einem
Glaspulverpressling Ublicherweise durchlaufenen Phasen, indem fir

einen Pressling mit einer Zusammensetzung gemal Beispiel 2 der
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VergroBerungsfaktor gegen die Temperatur aufgetragen ist. In der
Phase I bis etwa 500°C erfolgen das Aufheizen und die Entfernung
eventuell vorhandenen Bindemittels. In der Phase II von etwa 500
bis 600°C erfolgt Sintern und Kristallisation, und in Phase III,
dem Plateau, von etwa 600 bis etwa 850°C liegt ein
erfindungsgemaler vorgesinterter Rohling auf Basis von
Lithiumdisilikat-Glaskeramik vor. AnschlieRBend erfolgt in Phase
IV ab etwa 850 bis etwa 950°C die Dichtsinterung des Rohlings.

Der erfindungsgemdBe vorgesinterte Rohling liegt vorzugsweise in
Form von Blocken, Scheiben oder Zylindern vor. In diesen Formen
ist eine Weiterverarbeitung zu den gewiinschten

Dentalrestaurationen besonders einfach.

Der vorgesinterte Rohling wird insbesondere: zu

Dentalrestaurationen weiterverarbeitet. Die Erfindung betrifft

‘daher auch ein Verfahren zur Herstellung von

Dentalrestaurationen, bei dem

(i) der erfindungsgemidfe vorgesinterte Rohling auf Basis von
Lithiumdisilikat-Glaskeramik durch maschinelle Bearbeitung =zu

einer Vorstufe der Dentalrestauration geformt wird,

(ii) die Vorstufe im Wesentlichen dichtgesintert wird, um die

Dentalrestauration zu ergeben, und

(iii) gegebenenfalls die Oberflache der Dentalrestauration
endbehandelt wird.

In Stufe (i) erfolgt die maschinelle Bearbeitung Ublicherweise
durch materialabtragende Verfahren und insbesondere durch Frasen

und/cder Schleifen. Es ist bevorzugt, dass die maschinelle

Schleifvorrichtungen erfolgt. Besonders bevorzugt erfolgt die

maschinelle Bearbeitung im Rahmen eines CAD/CAM-Verfahrens.

Der erfindungsgemdBle Rohling kann insbesondere aufgrund seiner

Offenporigkeit und geringen Festigkeit sehr einfach maschinell

I

Bearbeitung mit computer-gesteuerten Fras- und/oder
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bearbeitet werden. Dabei ist es von besonderem Vorteil, dass der
Einsatz von Flissigkeiten wahrend des Schleifens oder Frasens
nicht erforderlich ist. Bei konventionellen Rohlingen sind

hingegen haufig sogenannte Nass-Schleifverfahren nédtig.

Die maschinelle Bearbeitung wird regelmédBig so durchgefihrt, dass
die erhaltene Vorstufe eine vergrdRerte Form der gewlnschten
Dentalrestauration darstellt. Dadurch wird die beim
anschlielRenden Dichtsintern auftretende Schwindung
berticksichtigt. Der erfindungsgemidBe Rohling weist dabei den
besonderen Vorteil auf, dass der bei ihm anzuwendende
VergroBerungsfaktor sehr genau bestimmt werden kann. Der
VergroBerungsfaktor ist der Faktor, um den die Vorstufe
vergroBert aus dem vorgesinterten Rohling geschliffen oder
gefrast werden muss, damit nach dem Dichtsintern die erhaltene

Dentalrestauration die gewlinschten Abmessungen hat.

-Der VergréBerungsfaktor F,, die relative Dichte p, und die

verbleibende 1lineare Schwindung S koénnen wie folgt ineinander

umgerechnet werden:
S =1-p}°
F, =1/ (1-9)

In einer bevorzugten Ausfihrungsform wird als vorgesinterter
Rohling der nach dem oben Dbeschriebenen erfindungsgemalBen
Verfahren erzeugte Rohling eingesetzt.

In der Stufe (ii) wird die erhaltene Vorstufe im Wesentlichen
dichtgesintert, um die Dentalrestauration mit der gewiinschten

Geometrie zu erzeugen.

Zum Dichtsintern wird die Vorstufe bevorzugt bei einer Temperatur
von 700°C bis 1000°C warmebehandelt. Die Wirmebehandlung erfolgt

iblicherweise flir eine Dauer von 2 bis 30 min.
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Es liegt nach dem Dichtsintern eine Dentalrestauration auf Basis
von Lithiumdisilikat-Glaskeramik vor, in der Lithiumdisilikat
bevorzugt die Hauptkristallphase bildet. Diese Lithiumdisilikat-
Glaskeramik verfligt Uber ausgezeichnete optische und mechanische
Eigenschaften sowie eine hohe chemische Stabilitat. Somit kdnnen
mit dem erfindungsgemiaflen Verfahren Dentalrestaurationen

hergestellt werden, die hohen Anforderungen gerecht werden.

Die Dentalrestaurationen sind bevorzugt ausgewahlt aus Kronen,
Abutments, Abutmentkronen, Inlays, Onlays, Veneers, Schalen und
Briicken sowie Uberwirfen fiir mehrteilige Restaurationsgeriste,
die z.B. aus  Oxidkeramik, Metallen oder Dentallegierungen

bestehen koénnen.

Fuor das Dichtsintern kann es vorteilhaft sein, dass die Vorstufe
der Dentalrestauration abgestiitzt wird, um einen Verzug =zu
vermeiden. Es ist bevorzugt, dass die Abstiitzung aus dem gleichen
Material wie die Vorstufe besteht wund damit den gleichen
Sinterschrumpf aufweist. Die Abstlitzung kann z.B. in Form einer
Stiutzkonstruktion oder Stitzform vorliegen, die- wvon ihrer

Geometrie an die Vorstufe angepasst ist.

In der optionalen Stufe (1ii) kann die Oberflache der
Dentalrestauration noch endbehandelt werden. Dabei ist es
insbesondere méglich, noch einen Glanzbrand bei einer Temperatur
von 650°C bis 900°C durchzufithren oder die Restauration zu

polieren.

Aufgrund der geschilderten Eigenschaften des erfindungsgemidlien
vorgesinterten Rohlings eignet er sich insbesondere zur Erzeugung
von Dentalrestaurationen. Die Erfindung betrifft daher auch die
Verwendung des Rohlings zur Herstellung von Dentalrestaurationen
und insbesondere wvon Kronen, Abutments, Abutmentkronen, Inlays,

Onlays, Veneers, Schalen und Briicken sowie Uberwiirfen.

Die angegebenen mittleren TeilchengréBen, bezogen auf die Anzahl

der Teilchen, wurden durch Laserbeugung mit dem CILAS® Particle
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Size Analyzer 1064 der Firma Quantachrome GmbH & Co. KG nach ISO
13320 (2009) bei Raumtemperatur bestimmt.

Die Erfindung wird im Folgenden anhand von Beispielen naher

erlautert.

Beispiele

Beispiele 1 bis 4

Es wurden insgesamt 4 Glaskeramiken mit Lithiumdisilikat als
Hauptkristallphase mit der in Tabelle I angegebenen
Zusammensetzung hergestellt, indem entsprechende Ausgangsgléaser
erschmolzen und anschlieBend daraus erzeugte verpresste
Glaspulverrohlinge durch Warmebehandlung vorgesintert und
gesteuert kristallisiert wurden.

Dazu wurden zundchst die Ausgangsgldser im 100 bis 200 g MaBstab
aus Ublichen Rohstoffen bei 1400 bis 1500°C erschmolzen, wobei
das Erschmelzen sehr gut ohne Bildung von Blasen oder Schlieren
méglich war. Durch EingieRen der Ausgangsgldser in Wasser wurden
Glasfritten hergestellt, die zur Homogenisierung anschlielend ein
zweites Mal bei 1450 bis 1550°C fiir 1 bis 3 h geschmolzen wurden.

Die erhaltenen Glasschmelzen wurden dann auf 1400°C abgekithlt und
durch EingieBen in Wasser zu feinteiligen Granulaten umgewandelt.
Die Granulate wurde getrocknet und zu Pulver mit einer mittleren
TeilchengrdBe von < 100 um, bezogen auf die Anzahl der Teilchen,
gemahlen. Diese Pulver wurden mit etwas Wasser befeuchtet und bei
einem Pressdruck von 20 bis 200 MPa zu Pulverpresslingen
verprefRt. '

Die Pulverpresslinge wurden dann fir 2 bis 120 min bei einer
Temperatur warmebehandelt, die in dem Bereich liegt, der in der
Tabelle I flir die jeweilige Zusammensetzung als Plateau angegeben

ist. Nach dieser Warmebehandlung lagen erfindungsgemafBe Rohlinge
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vor, die vorgesintert und auf Basis von Lithiumdisilikat-

Glaskeramik waren.

Tabelle I
Beispiel 1 2 3 4
Komponente Gew.-% Gew.-% Gew.-% Gew.-%
S10, 67.5 75.2 78.4 69.4
Li,0O 14.9 15.6 16.3 19.7
P,0s 4.3 - 3.3 3.4
K,0 4.2 - - -
MgO 0.7 - - _
SrO - 1.1 - -
ZnO 4.8 - - Z
21,03 _ - 3.6 - 3.5
Las03 . 1.0 - - -
Er,03 - 0.25 - -
Ce0s 2.0 1.0 - -
Sno; - - 2.0 -
Nb;Os - - - -
V5,05 0.1 - - -
MoOs; - - - 4.0
Tb404 0.5 - - -
Hauptkristallphase L32 LS2 LS2 LS2
Plateau (°C) 600 - 800 590 - 860 600 - 900 600 - 9S00
LS2 Lithiumdisilikat
Beispiel 5 - Untersuchung des Sinterverhaltens der

Zusammensetzung gemal Beispiel 1

Es wurde ein Glas mit der Zusammensetzung gemdl Beispiel 1
erschmolzen und zu einem Glaspulver mit einer mittleren

TeilchengréBe von weniger als 50 pm, bezogen auf die Anzahl der

.Teilchen, gemahlen. Dieses Glaspulver wurde zu Zylindern

verpresst. Das Sinterverhalten dieser zylindrischen Rohlinge
wurde untersucht, indem sie bei verschiedenen Temperaturen in
einem Ofen des Typs Programat® P500 wvon Ivoclar Vivadent .AG
warmebehandelt wurden. Dabei wurde jeweils eine Aufheizrate von

20°C/min sowie eine Haltezeit von 2 min bei der jeweiligen
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Temperatur benutzt. Danach wurden die Rohlinge auf Raumtemperatur
abgekiihlt, und es wurde dann jeweils die relative Dichte der
Rohlinge 1in Bezug auf die Reindichte der Glaskeramik bestimmt.
Aus der relativen Dichte wurden die verbleibende lineare

Schwindung sowie der VergréBerungsfaktor berechnet.

Die Ergebnisse fiir Temperaturen im Bereich von 25 bis 900°C sind
in der folgenden Tabelle II dargestellt. Zwischen 600°C bis 800°C
lag ein erfindungsgemaler vorgesinterter Rohling aus
Lithiumdisilikat-Glaskeramik mit einer relativen Dichte wvon 69

bis 70 % vor.

Tabelle II

Temperatur [°C] 25 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900
Durchmesser [nm] 16.10 16.09 16.07 15.47 14.55 14.59 14.61 14.56 14.48 13.39 13.12
Hohe [mm] 15.16 15.14 15.05 1491 13.81 13.80 13.83 13.88 13.92 12.65 12.03
Volumen [cm3] 3.09 308 305 280 230 231 232 231 229 178 163
Masse [g] 400 398 399 405 398 398 397 399 4.01 4.03 398
Dichte [g/cm3] 130 129 131 145 174 173 171 173 175 226 245
relative Dichte [%] 52 52 52 58 69 69 69 69 70 91 98
lineare Schwindung

[%] 196 195 19.2 173 114 115 116 116 115 35 0.0
Vergrosserungs-

faktor 1.24 124 124 121 113 1.13 113 1.13 113 1.04 1.00

Die graphische Darstellung des berechneten VergréBerungsfaktors
gegen die angewendete Temperatur ist in Figur 1 gezeigt. Es ist

daraus ersichtlich, dass der VergrdRerungsfaktor

- Ulberraschenderweise im Bereich von 600 bis 800°C im Wesentlichen

konstant bleibt und die Kurve ein Plateau bildet. Somit ist bei
der Anwendung einer Warmbehandlung in diesem Bereich ein
erfindungsgemdBer Rohling erzeugbar, fir den eine sehr genaue

Angabe des zu wahlenden VergréBerungsfaktors méglich ist.

In gleicher Weise wurde bei den anderen in Tabelle I genannten
Zusammensetzungen verfahren, um jeweils diesen Bereich

(,Plateau™) zu bestimmen.
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Beigpiel 6 - Untersuchung des Sinterverhaltens der

Zusammensetzung gemidl Beispiel 2

An der Zusammensetzung gemdB Beispiel 2 wurde analog Beispiel 5
das Sinterverhalten untersucht. Die erhaltenen Werte fir die
relative Dichte, die verbleibende 1lineare Schwindung und den

Vergrosserungsfaktor sind in Tabelle III aufgefihrt.

Tabelle III

Temperatur [°C] 30 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900 950
Lineare Schwindung

(%] 14.05 14.10 14.30 12.80 11.45 11.45 11.55 11.45 11.40 11.45 9.95 0.00
Vergrosserungsfaktor 1.163 1.164 1.167 1.147 1.129 1.129 1.131 1.129 1.129 1.129 1.110 1.000

Relative Dichte [%] 63 63 63 66 69 69 69 69 70 70 73 100

Der VergroéBerungsfaktor wurde gegen die Temperatur aufgetragen
und die dabei erhaltene Kurve ist in Figur 2 gezeigt. Aus ihr
ist ersichtlich, dass sich das Plateau fir die untersuchte
Lithiumdisilikat-Glaskeramik in einem Bereich von etwa 600 Dbis
etwa 850°C befindet. In diesem Bereich liegt ein
erfindungsgemdBer vorgesinterter Rohling aus Lithiumdisilikat-

Q

Glaskeramik mit einer relativen Dichte von 69 bis 70 % vor.
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Patentanspriiche

Vorgesinterter Rohling fiur dentale Zwecke auf Basis von

Lithiumdisilikat-Glaskeramik, wobei der Rohling eine

relative Dichte von 60 bis 90%, insbesondere 62 bis 88% und
bevorzugt 65 bis 87 %, bezogen auf die Reindichte der
Glaskeramik

aufweist.

Rohling nach Anspruch 1, der im Wesentlichen aus der
Lithiumdisilikat-Glaskeramik besteht.

Rohling nach einem der Anspriiche 1 bis 2, wobei die
Glaskeramik Lithiumdisilikat als Hauptkristallphase
aufweist und insbesondere mehr als 10 Vol.—%; bevorzugt
mehr als 20 Vol.-% und besonders bevorzugt mehr als 30
Vol.-% an Lithiumdisilikat-Kristallen enthadlt.

Rohling nach einem der Anspriiche 1 bis 3, wobeil die
Lithiumdisilikat-Glaskeramik mindestens eine der folgenden
Komponenten enthalt:

Komponente Gew.-%

5i0, 50,0 bis 80,0

Li,0 6,0 bis 20,0

Me (I),0 0 bis 10,0, insbesondere 0,1 bis 10,0
Me(II)O 0 bis 12,0, insbesondere 0,1 bis 12,0
Me (II1I) 303 0 bis 8,0, insbesondere 0,1 bis 8,0
Me (IV) O, 0 bis 8,0, insbesondere 0,1 bis 8,0
Me (V) 205 0 bis 8,0, insbesondere 0,1 bis 8,0
Me (VI) O3 0 bis 8,0, insbesondere 0,1 bis 8,0
Keimbildner 0 bis 8,0, insbesondere 0,1 bis 8,0,

wobe1l
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Me (I),0 ausgewdhlt ist aus Nay0, K;0, Rby0, Cs;0 oder

Mischungen davon,

Me (II)0O ausgewdhlt ist aus Ca0O, BaO, Mg0O, Sr0O, Zn0O und

Mischungen davon,

Me(III)203 ausgewéhlt ist aus Ale3, La»03, Bi203, Y-»03, Yb203

und Mischungen davon,

Me (IV) O, ausgewahlt ist aus Zr0;, Ti0, Sn0O;, GeO; und

Mischungen davon,
Me (V) 205 ausgewdhlt ist aus Ta0s, Nb;0s und Mischungen davoﬁ,

Me (VI) O3 ausgewahlt ist aus WOs;, Mo0Os3; und Mischungen davon,

und

Keimbildner ausgewahlt ist aus P;0s, Metallen und Mischungen

davon.

Rohling nach einem der Anspriiche 1 bis 4, der mindestens
zwel Bereiche, insbesondere Schichten, aufweist, die sich

durch ihre Farbung oder Transluzenz unterscheiden.

Rohling nach einem der Anspriche 1 bis 5, der einen Halter

flir eine Bearbeitungsvorrichtung aufweist.

Rohling nach einem der Anspriche 1 bis 6, der eine
Schnittstelle, insbesondere in Form einer Ausnehmung, zur

Verbindung mit einem Dentalimplantat aufweist.

Rohling nach einem der Anspriiche 1 bis 7, der durch das
Verfahren nach einem der Anspriiche 10 oder 11 erhdltlich

ist.

Rohling nach einem der Anspriche 1 bis 8, der eine relative

" Dichte aufweist, die sich ergibt, wenn
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Pulver eines entsprechenden Ausgangsglases mit einer
mittleren Teilchengrdbe wvon < 100 pm, bezogen auf die
Anzahl der Teilchen, bei einem Druck von 20 MPa bis 200
MPa, bevorzugt 40 bis 120 MPa und besonders bevorzugt

50 bis 100 MPa uniaxial oder isostatisch verpresst und

der erhaltene Glaspulverpressling fiir 2 bis 120 min,
bevorzugt 5 bis 60 min und besonders bevorzugt 10 bis

30 min bei einer Temperatur wiarmebehandelt wird, die

(1) mindestens 500°C, insbesondere mindestens 540°C

und bevorzugt mindestens 580°C betrigt, und

(1i) in einem Bereich liegt, der sich {lber mindestens
30K, insbesondere mindestens 50K und Dbevorzugt
mindestens 70K erstreckt und in dem die relative
Dichte um weniger als 2.5 %, insbesondere weniger

Q

als 2.0 % und bevorzugt weniger als 1.5 % variiert.

Verfahren zur Herstellung des Rohlings nach einem der

Anspriiche 1 bis 7 oder 9, bei dem

(a)

Lithiumsilikat-Glas 1n Pulver- oder Granulatform zu

einem Glasrohling verpresst wird,

der Glasrohling warmebehandelt wird, um einen
vorgesinterten Rohling auf Basis von Lithiumdisilikat-
Glaskeramik Therzustellen, wobei die Temperatur der

Warmebehandlung

(1) mindestens 500°C, insbesondere mindestens 540°C
und bevorzugt mindestens 580°C betrigt, und

(ii) in einem Bereich liegt, der sich {iber mindestens
30K, insbesondere mindestens 50K und bevorzugt
mindestens 70K erstreckt und in dem die relative
Dichte um weniger als 2.5 %, insbesondere weniger

o]

als 2.0 % und bevorzugt weniger als 1.5 % variiert.
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11.

12.

13.

14.

15.

16.

Verfahren nach Anspruch 10, bei dem in Schritt (a)
mindestens zwei Lithiumsilikat-Glaser eingesetzt werden, die

sich durch ihre Farbung oder Transluzenz unterscheiden.

Verfahren zur Herstellung von Dentalrestaurationen, bei dem

(i) der vorgesinterte Rohling auf Basis von
Lithiumdisilikat-Glaskeramik nach einem der Anspriiche
1 bis 9 durch maschinelle Bearbeitung =zu einer

Vorstufe der Dentalrestauration geformt wird,

(ii) die Vorstufe im Wesentlichen dichtgesintert wird, um

die Dentalrestauration zu ergeben, und

(11ii) gegebenenfalls die Oberflache der Dentalrestauration
endbehandelt wird.

Verfahren nach Anspruch 12, bei dem die maschinelle
Bearbeitung mit computergesteuerten Fras- und/oder

Schleifvorrichtungen erfolgt.

Verfahren nach Anspruch 12 oder 13, bei dem das Verfahren

.gemaBl Anspruch 10 oder 11 durchgefithrt wird, um den

vorgesinterten Rohling auf Basis von Lithiumdisilikat-

Glaskeramik zu erhalten.

Verfahren nach einem der Anspriiche 12 bis 14, bei dem die
Dentalrestaurationen ausgewdhlt sind aus Kronen, Abutments,
Abutmentkronen, Inlays, Onlays, Veneers, Schalen, Bricken

und Uberwiirfen.

Verwendung des Rohlings nach einem der Anspriiche 1 bis 9 zur
Herstellung von Dentalrestaurationen und insbesondere von
Kronen, Abutments, Abutmentkronen, Inlays, Onlays, Veneers,

Schalen, Briicken und Uberwiirfen.
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